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Résumé : La caractérisation quantitative a I'échelle
locale des propriétés magnétiques des matériaux
présente un grand intérét pour des applications telles
que la science des matériaux, la nano-métrologie, le
paléomagnétisme ou le contréle non destructif
(CND). Sur la base d'une technique d'imagerie
magnétique proposée au SPEC, un scanner
magnétique a été développé, permettant une mesure
simultanée et quantitative des trois composantes des
champs magnétiques de fuite émis par un matériau,
en statique ou en dynamique, dans le but de donner
accés a leur microstructure magnétique, et
d'apporter des informations locales précises sur les
propriétés magnétiques des matériaux.

Pour cela, une sonde 3D locale, constituée de
capteurs a magnétorésistance géante (GMR), a été
congue et optimisée pendant cette thése. L'intérét
d'utiliser ce type de capteurs, issus de |'électronique
de spin, est multiple. En effet, ils possedent une tres
bonne sensibilité, de I'ordre du nT/VHz, planaire et
unidirectionnelle. Ainsi, le fait de les disposer sur les
différentes faces d'un support pyramidal permet de
réaliser une mesure compléte des champs
magnétiques de fuite émis par un matériau lors du
balayage de sa surface sur plusieurs millimétres ou
centimétres. De plus, leur taille micrométrique
permet d'atteindre une résolution de l'ordre de
quelques dizaines de microns et les rend facilement
intégrables au sein d'un dispositif de mesure a
balayage, adaptable en fonction de l'application
visée.

Par ailleurs, la reconstruction 3D des champs
repose, en partie, sur la détermination d'une
matrice de sensibilité caractéristique de la mesure
et des capteurs. Aussi, des techniques de
simulation et de calcul algorithmique ont été mises
en oceuvre pour déterminer cette matrice et
proposer une reconstruction fiable et précise des
champs.

Ainsi, durant cette thése, plusieurs éléments ont été
développés afin de construire l'instrument de
mesure « Scanner magnétique a sonde 3D locale »
final : les capteurs GMRs, les sondes 3D, la
caractérisation précise de leur matrice de
sensibilité, I'électronique de mesure ainsi que le
setup de scan et de controle de la hauteur, les
programmes de reconstruction des champs, les
échantillons de calibration, etc. Des mesures sur
des échantillons de calibration ont permis de
valider cette technique d'imagerie magnétique,
pour ensuite I'éprouver sur un certain nombre de
matériaux divers et variés, dédiés a plusieurs
applications : lames minces de roches magnétiques
pour le paléomagnétisme, piéces en acier pour le
CND, nano-aimants pour la recherche
fondamentale et pieces métalliques issues de la
fabrication additive (avec une sonde adaptée en
récepteur du capteur courants de Foucault).
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Abstract : Quantitatively, local-scale characterization
of the magnetic properties of materials is of great
interest for applications such as materials science,
nano-metrology, paleomagnetism and  non-
destructive testing (NDT). Based on a magnetic
imaging technique proposed at SPEC laboratory, a
magnetic scanner has been developed, enabling
simultaneous and quantitative measurement of the
three components of the magnetic stray fields
emitted by a material, in static or dynamic field, with
the aim of giving access to their magnetic
microstructure, and providing precise local
information on the magnetic properties of materials.

For this purpose, a local 3D probe, composed of giant
magnetoresistance (GMR) sensors, was designed and
optimized during this thesis. The advantages of using
this type of sensor, derived from spin electronics, are
manifold. They are highly sensitive, in the nT/VHz
range, planar and unidirectional. Thus, by placing
them on the different sides of a pyramidal support, it
is possible to carry out a complete measurement of
the magnetic stray fields emitted by a material when
its surface is scanned over several millimeters or
centimeters. Moreover, their micrometric size
enables a resolution of the order of few tens of
microns, making them easy to integrate into a
scanning measurement device, adaptable to the
application in question.

Moreover, 3D field reconstruction relies, in part, on
the determination of a sensitivity matrix,
characteristic of the measurement and sensors.
Simulation and algorithmic calculation techniques
have been used to determine this matrix and
propose a reliable and accurate reconstruction of
the fields.

Thus, during this thesis, several elements were
developed to build the final "Magnetic Scanner
with local 3D Probe" measuring instrument: GMRs
sensors, 3D probes, precise characterization of their
sensitivity matrix, measuring electronics as well as
the scan and height control setup, field
reconstruction programs, calibration samples, etc.
Measurements on calibration samples were used to
validate the magnetic imaging technique, which
was then tested on a number of different materials
from a variety of applications: magnetic rock thin
section for paleomagnetism, steel parts for NDT,
nanomagnets for fundamental research and metal
parts from additive manufacturing (with a probe
adapted to receive the eddy current sensor).
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ACRONYMES & ABREVIATIONS

AF : AntiFerromagnétique
AFM : Atomic Force Microscopy — microscope a force atomique
AMR : Anisotropic MagnetoResistance — magnetoresistance anisotrope

ASTM : America Society for Testing Materials - société américaine pour les essais des maté-
riaux

CF : Courants de Foucault

CIP/CPP : Current In Plan / Current Perpendicular to Plan — courant dans le plan / courant
perpendiculaire au plan

CMP : Chemical-Mechanical Polishing — polissage mécano-chimique
CMR : Colossal MagnetoResistance — magnétorésistance colossale
CND : Controle Non-Destructif

CMOS : Complementary Metal Oxide Semi-conductor — metal oxide semiconducteur complé-
mentaire

CVD : Chemical Vapor Deposition — dép6t chimique en phase vapeur
DOS : Density Of State — densité d’état

DSP : Densité Spectrale de Puissance

END : Essai Non-Destructif

ESD : ElectroStatic Discharge — décharge électrostatique

FA : Fabrication Additive

FM : FerroMagnétique

GBF : Générateur Basse Frequence

GMR : Giant MagnetoResistance — magnetoresistance géante

IBE : lon Beam Etching — gravure ionique

L-PBF : Laser — Powder Bed Fusion - fusion laser sur lit de poudre

LTEM : Lorentz Transmission Electron Microscopy — Microscopie électronique a transmis-
sion de Lorentz

MC : Matériau Conducteur

MEB : Microscopie Electronique a Balayage — Scanning Electron Microscopy (SEM)
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MFM : Magnetic Force Microscopy — microscope a force magnétique

ML : Machine Learning — apprentissage automatique

MOKE : MagnetoOptique Kerr Effect — effet Kerr magnétooptique

MR : Magnéto-Résistance

MRAM : Magnetic Random Access Memory — mémoire magnétique vive
NM : Non Magnétique

NV : Nitrogen Vacancy — lacune d’azote

PCB : Printed circuit board — carte a circuit imprimé

PMA : Perpendicular Magnetic Anisotropy — anisotropie magnétique perpandiculaire
QFN : Quad Flat No-leads package — emballage quadruple plat sans plomb
RKKY : Ruderman-Kittel-Kasuya-Yoshida

RMSE : Root-Mean-Square Error — erreur moyenne quadratique

RTN : Random Telegraphic Noise — bruit télégraphique

SAF : Synthetic AntiFerromagnet — antiferromagnétique synthétique

SEMPA : Scanning Electron Microscopy with Polarization Analysis — microscopie électro-
nique a balayage avec analyse de la polarisation

SIMS : Secondary lon Mass Spectrometer — spectrometre de masse a ions secondaires

SPLEEM : Spin Polarized Low-energy electron microscopy — microscopie électronique a
basse énergie polarisée en spin

SMRM : Scanning MagnetoResistance Microscopy — microscope a sonde local avec magnéto-
résistance

SPM : Scanning Probe Microscopy — microscope a sonde locale ou en champ proche

SQUID : Superconducting QUantum Interference Device — dispositif supraconducteur d'inter-
férence quantique

STM : Scanning Tunneling Microscopy — microscope a effet tunnel
TEM : Transmission Electron Microscopy — microscope électronique a transmission

TMR/MTJ : Tunnel MagnetoResistance/Magnetic Tunnel Junction — magnétorésistance tun-
nel/ junction tunnel magnetique

UV : UltraViolet
XRR : X-Ray Reflectivity — réflectivité des rayons X
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INTRODUCTION

L’¢lectronique de spin (ou spintronique), a la différence de I'¢lectronique, prend en compte non
seulement la charge de I'¢lectron mais aussi son spin. Ainsi, elle établit un lien entre 1'étude de
I'¢lectronique et celle du magnétisme. En 1988, la découverte de la magnétorésistance géante
(GMR) par Albert Fert et Peter Griinberg, prix Nobel en 2007, a montré que la conductivité
d'un courant a travers une certaine structure varie grandement en fonction du champ appliqué.
L'¢lément archétype est la vanne de spin, constituée de deux couches ferromagnétiques séparées
par une couche conductrice non magnétique. De la sorte, nous observons une grande variation
de la résistance globale de la multicouche, lorsque les directions d’aimantation des couches
ferromagnétiques passent d’une configuration paralléle a antiparallele. La vanne de spin peut
étre utilisée pour réaliser des capteurs magnétiques. Dans ce cas, la réponse linéaire entre les
deux configurations définit la réponse du capteur. Le passage de l'état parallele a I'état
antiparall¢le peut étre piloté par 1'application d'un champ magnétique. Ainsi, 'une des deux
couches doit posséder une direction d'aimantation fixe, nous 1’appellerons « couche dure ».
Tandis que, l'autre couche peut suivre la direction du champ magnétique appliqué, afin de faire

basculer la structure d'un état a un autre, nous 1’appellerons « couche libre ».

De nombreuses technologies ont été développées en s’appuyant sur cet effet, ainsi que sur
d'autres effets de magnétorésistance, notamment observés au sein de jonctions tunnel
magnétiques (TMR), entre autres. Par exemple, dans le secteur de l'industrie du stockage de
données numériques, I’utilisation des capteurs magnétiques dans les tétes de lectures de disques
durs est tres répandue. De plus, la premiere mémoire magnétique MRAM (Magnetic Random-
Access Memory ou Mémoire Magnétique a Acces Aléatoire) a été introduite commercialement
en 2019 par l'entreprise Samsung. Il s’agit d’un type de mémoire non-volatile et donc a faible
consommation énergétique, qui stocke I’information sous forme d’états magnétiques. Par
ailleurs, les capteurs magnéto-résistifs sont également trés présents dans 1’industrie des
transports automobiles pour apporter des informations précises relatives a la détection de la
position (utilisée par exemple au niveau des systémes de freinage ou des moteurs) et ainsi
améliorer la sécurité et les performances. D’autres part, ils peuvent étre utilisés dans le secteur

médical sur certaines techniques d’imagerie, telles que I’IRM, grace a leur sensibilité¢ a des

champs magnétiques trés faibles, de I’ordre du nT/vHz. Enfin, les capteurs magnéto-résistifs,

s’ils sont balayés sur des surfaces magnétiques, peuvent réaliser des cartographies magnétiques



des champs de fuite émis par les surfaces et sont d’un intérét majeur pour 1’é¢tude des propriétés

magnétiques des matériaux.

Diverses méthodes existent pour cartographier, par balayage, les champs de fuite magnétiques
émis a la surface d’un matériau. Par exemple, le microscope a force magnétique (MFM) possede
une excellente résolution spatiale, comprise entre 10 et 100 nm. Mais, il offre une sensibilité
limitée (mT/v/Hz) et une mesure difficilement quantifiable. En outre, certains scanners ou
microscopes a sonde locale utilisent des capteurs magnétiques, comme les dispositifs

d'interférence quantique supraconducteurs (SQUIDs), les centres NV (Nitrogen-Vacancy), ou

les capteurs Hall. Les SQUIDs permettent d’atteindre des sensibilités de I’ordre de 10 pT/vHz
et des résolutions entre 10 et 100 pm. Cependant, ils requierent 1’utilisation d’un cryostat, ce
qui entraine des dispositifs trés volumineux et colteux. La magnétométrie basée sur les centres

NV est une technique de recherche active ces derniéres années, capable d'atteindre des

sensibilités de l'ordre du pT/v/Hz pour avec des résolutions allant de 10 & 100 nm. Elle permet
¢galement de mesurer les trois composantes du champ grace aux axes des centres NV. Toutefois,
sa mise en ceuvre exige l'utilisation d'un montage optique, ce qui induit des contraintes en
termes de volume et de colit. Enfin, les capteurs Hall, malgré leur capacité a fournir des mesures

absolues, possedent une sensibilité limitée.

Dans ce contexte, la caractérisation quantitative a I'échelle locale (de I’ordre de la dizaine de
micrometres) des propriétés magnétiques des matériaux, sur des surfaces centimétriques,
présente un grand intérét pour des applications telles que la science des matériaux, la nano-
métrologie, le paléomagnétisme ou le contréle non destructif (CND). Une technique d'imagerie
magnétique a été initiée au laboratoire, par la theése de F. Hadadeh, visant la mesure simultanée
et quantitative des trois composantes des champs magnétiques de fuite émis par un matériau,
dans le but de caractériser leurs propriétés magnétiques. Dans la continuité de ce travail et dans
le cadre de cette theése, un scanner magnétique a été congu, reposant sur le développement d’une
sonde 3D locale et utilisant des capteurs GMRs ; choisis en tenant compte de leur trés grande
sensibilité, de 1’ordre du nT/v/Hz et de leurs dimensions micrométriques, permettant d’atteindre
des résolutions de I'ordre quelques dizaines de microns. Ainsi, l'objectif est d’obtenir, a
température ambiante, une sensibilité de I’ordre du nT/v/Hz, ainsi qu’une résolution latérale de
I’ordre de la dizaine de micromeétres, pour des surfaces centimétriques. Dans la perspective de

parvenir a de telles performances, chaque composante du scanner a été retravaillée : les capteurs



GMRs, la fabrication des sondes 3D, le dispositif de mesure, 1’¢lectronique et la méthode de
reconstruction des champs. Une attention particuli¢re a été accordée au calcul de la matrice de
sensibilité, caractéristique de la sonde 3D, qui permet une reconstruction 3D précise et fiable
des champs. Pour cela, différents programmes de calcul numérique ont é€té mis au point. Par
ailleurs, cet instrument peut avoir diverses applications. Nous nous concentrerons
principalement sur 1'étude de deux d'entre elles. La premiére consiste en I’imagerie magnétique
en champs statique de matériaux magnétiques. Ainsi, un intérét particulier est porté a I’étude de
roches magnétiques. Tandis que, la seconde s’intéresse au contrdle non destructif de pieces
métalliques, en cours de fabrication additive. La sonde 3D est alors intégrée au sein d’un capteur
courants de Foucault, constitué d’une bobine émettrice et de la sonde 3D réceptrice. L’étude est
donc réalisée en champs alternatifs. Finalement, des mesures sur des échantillons de calibration
ont permis de valider cette technique d’imagerie magnétique, pour ensuite I’éprouver sur un
certain nombre de matériaux divers et variés issus de plusieurs applications : lames minces de
roches magnétiques pour le paléomagnétisme, pieces en acier pour le CND, nano-aimants pour

la recherche fondamentale et piéces métalliques issues de la fabrication additive.

Ce manuscrit s’articule en cinq chapitres.

Le premier chapitre a pour objectif de contextualiser théoriquement ce travail de these. Il
s’ouvre avec une introduction a I’histoire du magnétisme, pour ensuite apporter une description
locale des matériaux ferromagnétiques, complétée d’une présentation des principales
applications associées. De plus, 1’étude des couches minces ferromagnétiques demande une
compréhension des contributions énergétiques magnétiques, qui seront €galement présentées
dans ce chapitre. Finalement, le chapitre se conclut sur un état de I’art des différentes techniques
de mesures des matériaux, communes aux matériaux en général et spécifiques a 1’étude du

magnétisme.

Le deuxieme chapitre a vocation a présenter les différents effets de magnétorésistance, afin de
se concentrer ultimement sur la magnétorésistance géante GMR. L’objectif est de décrire le
processus de micro-fabrication et de caractérisation des capteurs GMRs. Au cours de cette these,
un travail d’optimisation de leurs propriétés a €té réalisé pour améliorer leurs performances,
notamment le caractére unidirectionnel de leur sensibilité. La méthode d’optimisation mise en

ceuvre, ainsi que les résultats obtenus, sont rapportés dans ce chapitre.



Le troisieme chapitre présente le scanner magnétique 3D a sonde locale du point de vue
instrumental. En effet, le scanner est constitué¢ d’une sonde 3D composée de capteurs GMRs et
d’un systéme de mesure permettant de piloter le balayage d’un échantillon a l'aide de la sonde
3D et d’acquérir les données mesurées. Il existe des dispositifs de mesure différents en fonction
de I’application visée (matériaux ferromagnétiques, paléomagnétisme ou contrdle non-
destructif). En particulier, pour les mesures en champ statique, le dispositif de mesure congu
doit prendre en considération les différentes perturbations auxquelles les capteurs peuvent étre
soumis, telles que la température et les perturbations environnementales. Le traitement de ces

contraintes ainsi que les résultats obtenus sont présentés dans ce chapitre.

Le quatrieme chapitre a pour objectif de décrire la méthode d’imagerie magnétique 3D
développée. 1l s’agit de la méthode de reconstruction 3D des champs magnétiques de fuite,
reposant sur le calcul d’une matrice de sensibilité caractéristique de la sonde 3D utilisée pour
la mesure. Pour cela, des échantillons de calibrations ont été développés afin d’améliorer et
faciliter le calcul précis et exhaustif de la matrice de sensibilité. Cette caractérisation a permis
de valider la méthode et de I’éprouver sur des échantillons divers : lames minces de roches
magnétiques, pieces en acier pour le CND et nano-aimants pour la recherche fondamentale. Les

résultats sont présentés dans ce chapitre.

Le cinquieme et dernier chapitre aborde une autre partie de ce projet. En effet, dans le chapitre
4 en particulier, nous nous intéressons a la mesure en champs statiques de matériaux
magnétiques. Tandis que dans ce chapitre, nous abordons le contréle non destructif de pieces
métalliques issues de la fabrication additive. Aussi, il est nécessaire de les exciter au moyen
d’une bobine excitatrice, générant un champ alternatif, pour ensuite mesurer leur réponse
magnétique. Ainsi, un capteur courants de Foucault, composé d’une bobine émettrice et d’une
sonde 3D réceptrice, est utilis¢ pour détecter la présence de défauts de surface sur la piece

pendant la fabrication additive. Une preuve de concept est présentée dans ce chapitre.
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Chapitre 1 : Le magnétisme, des fondements a I’imagerie

magnétigue

Ce premier chapitre a vocation a introduire le contexte des travaux réalisés au cours de cette
these. Des pierres d’aimants a la classification des matériaux magnétiques, le magnétisme dans
la maticre n’a cessé de susciter 1’intérét des physiciens, qui ont rivalisé d’intuition, d’inventivité
et de rigueur pour en développer la connaissance. De la cuillere directive, aux capteurs a
magnétorésistance géante (Chapitre 2), en passant par les aimants permanents, les matériaux
magnétiques ont permis de réaliser d’importantes avancées technologiques au fil des siccles.
Les techniques de mesures magnétiques se sont ainsi multipliées pour permettre de répondre

aux besoins de compréhension et d’étude de ces matériaux.

I.  Histoire du magnétisme

a. Les pierres d’aimants

Etymologiquement, le terme « aimant » a été choisi en référence a ’attraction qui unit deux
personnes qui s’aiment. Le mot « aimant » désigne ainsi toute substance capable d’attirer une
autre substance dite magnétique. L’ceuvre la plus ancienne mentionnant 1’existence des pierres
d’aimant remonte a I’antiquité chinoise en 645 avant J.C. Cependant, des objets magnétiques
d’origine météoritiques datant du quatrieme millénaire avant J.C ont été découvert a I’extréme

sud de la Mésopotamie et en Egypte.

Pendant 1’antiquité chinoise, les pierres d’aimants étaient appelées « pierres tendres » et
désignaient les oxydes fortement magnétiques, disponibles dans la nature, au caractere
magnétique permanent. Il s’agissait le plus souvent de minéraux magnétique a base de fer et

surtout de magnétite (Fe3Oa).



Pour faire le parall¢le avec 1’appellation moderne : les « pierres tendres » correspondent aux
«aimants durs » a 1’aimantation permanente, par opposition aux «aimants doux » qui se

désaimantent spontanément.

Quant au terme assigné a la discipline qu’est le Magnétisme, il tient son origine de la ville
d’Asie mineure « Magnesia ad Sipylum », qui pendant ’antiquité gréco-latine abritait le

principal gisement de minerais magnétiques. [1]

b. La boussole

Le caractere directif vers les pdles géographiques de la pierre d’aimant est également connu
depuis I’antiquité chinoise (-280 a -233 av J.C.). En effet, avant méme que soit inventée la
boussole telle que nous la connaissons aujourd’hui, ils utilisaient une pierre d’aimant polie en
forme de cuillére appelée « cuillére directive » pour se repérer geographiquement (Figure 1-1).
Disposée sur un plateau au sol, la cuillere pointait vers le sud géographique, les poles
magnétiques et géographiques étant supposes coincider approximativement. Ainsi, si la cuillere

pointait vers le sud magnétique, cela voulait dire que la poignée constituait le nord de 1’aimant.

Figure 1-1 : Cuillére directive ( II¥™¢ siécle av J.C. sous la dynastie Han en Chine) [2].

De nos jours, la convention est inversée, le péle sud des boussoles est atttiré par le péle nord

magnétique terrestre.

Les premiéres véritables boussoles ont été décrites en 1086 en Chine. C’est également a cette

période qu’est découvert le décalage entre les poles magnétiques et géographiques. [1]

c. L’expérience historique d’(Ersted




En 1820, le physicien Danois Hans (Ersted montra que la circulation d’un courant électrique
dans un fil conducteur était capable de créer un champ magnétique. Pour cela, il a disposé une
aiguille aimantée sur un pivot capable de se mouvoir librement sans frottement (comme dans
une boussole) au sein d’un circuit électrique fermé, constitué d’un fil conducteur parcouru par
un courant électrique et alimenté par une pile (Figure 1-2 (a)). En I’absence de courant, 1’aiguille
s’oriente suivant le champ terrestre. En présence d’un courant, la pointe de ’aiguille dévie son
orientation dans le sens des aiguilles d’'une montre. Hans (Ersted renouvela 1’expérience en
inversant le sens d’alimentation de la pile pour inverser le sens de circulation du courant. La
pointe de I’aiguille dévia alors son orientation dans le sens inverse des aiguilles d’une montre.
L’expérience d’Hans (Ersted a ainsi démontré que le courant électrique est source d’un champ

magnétique qui se superpose au champ magnétique terrestre.

Quelques semaines plus tard, cette expérience a été reproduite a 1’Académie des Sciences de
Paris sous le regard du physicien André-Marie Ampére, qui y voit 1’opportunité d’aller plus
loin dans la compréhension et reproduit 1I’expérience en disposant cette fois-Ci un léger anneau
de fil de cuivre suspendu au centre d’une bobine circulaire (Figure 1-2 (b)). En présence d’un
courant dans la bobine, I’anneau de cuivre est mis en mouvement. Ampére a ainsi montré
qu’une boucle circulaire de courant est capable de créer un champ magnétique identique a celui
créé par un dipble magnétique. Il suggéra alors, que 1’origine microscopique des propriétés
magnétiques des matériaux résiderait dans 1’existence de petite boucles de courant a 1’échelle

moléculaire.

a)

Figure 1-2 : Schémas des expériences historiques d’Ersted (a) et d’Ampére (b) [3,4].

Ces découvertes révolutionnérent la physique en établissant un lien entre les interactions

¢lectriques et magnétiques. C’est le début de I’¢lectromagnétisme qui sera formalisé ensuite par



les équations de Maxwell en 1864, qui donneront au concept fondamental de champ un cadre

mathématique precis [1].

Il. Les matériaux ferromagnétiques

Les matériaux utilises au cours de ces travaux de theses sont principalement des matériaux
ferromagnétiques (décrits en 11l.d). Leur description locale demande de définir la notion
d’aimantation ainsi que celle de courant d’aimantation. Ainsi, il est nécessaire d’adapter les
équations de Maxwell a I’étude du magnétisme dans la matiere ferromagnétique. De plus, les
propriétés des matériaux ferromagnétiques sont données par 1’étude de leur cycle d’hystérésis,
qui permet de définir en leur sein deux catégories: les ferromagnétiques durs et doux.
Finalement, ces matériaux peuvent donner lieu & différentes utilisations en fonction des

applications visées.

a. Description locale

i. Notion d’aimantation

A D’échelle microscopique un matériau ferromagnétique est constitué d’atomes assimilables a

de petits aimants, porteurs individuellement d’un moment magnétique Myeome-

A D’échelle mésoscopique, le moment magnétique local dm d’un point P de matériau

ferromagnétique de volume dV s’écrit :

_—

dm = ZPEdV Mytome (”'1)

Le moment magnétique défini au point P est proportionnel au volume dV par I’intermédiaire du

vecteur d’aimantation en ce point l\_/f(P), tel que :
dm = M(P) dV (11-2)

Ainsi, I’assemblée de moments magnétiques se traduit par un effet collectif modélisé par le

vecteur aimantation : M. L’aimantation locale de cet élément de volume est :
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—  dm
M= — (11-3)
Considérons que le volume dV est constitué de N; atomes de type i se comportant comme des
dipdles magnétiques de moment magnétique m; avec n; la densité volumique d’atomes de type

i (n; = d_\l/ ). L’aimantation peut également s’écrire sous la forme d’une somme de moments

magnétiques atomiques :
M = ¥;nj; (1l-4)

Ainsi, I’aimantation M est nulle lorsque la somme des moments magnétiques individuels de
chacun des atomes constitutifs du volume de matiére aimantée est nulle. A I’inverse,

I’aimantation est non-nulle lorsque cette somme est également non-nulle.

Par ailleurs, utilisons le cas simple d’une boucle de courant (Figure 1-3) pour déterminer 1’unité

de I’aimantation M.

KN

n

—1 %/

N/

Figure 1- 3 : Schéma d’une boucle de courant parcourue d’un courant | et de surface S, de vecteur normal 1t (cf

Annexe 1).

Cette boucle de courant crée un moment magnéetique :
m=1S1 (Il-5)

Ainsi, m est en A.m>. Par conséquent, I’aimantation M s’exprime en A.m~1, [1]

ii. L’origine microscopique de P’aimantation des matériaux

ferromagnétiques

Aprés I’expérience d’Ersted en 1820, Ampeére s’est rendu compte que les phenomeénes observeés
au niveau des spires de courant étaient similaires a ceux dans les matériaux magnétiques (cf.
I.c.). Il a ainsi proposé une approche (I’approche ampérienne), qui décrit la matiére aimantee

comme constituée de boucles de courants caractérisées par leur moment magnétique m. [1]
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Ainsi, deux types de courants apparaissent: les courants « libres » circulant dans les
conducteurs des systemes électriques considérés habituellement et les courants « liés » présents

dans les matériaux ferromagnétiques.

Aussi, a toute aimantation M, est associée une densité volumique de courant liés jj,¢ , telle

que :
Jnes = Tot(M) (11-6)

Au méme titre qu’a tout champ électrique E, est associée une densité volumique de courant

libre définie par la loi d’Ohm locale :

Jibre = YE) (11-7)
Avec y la conductivité électrique.
Ainsi :

T= Jubre T E (11-8)

iii. Equations de Maxwell dans les matériaux ferromagnétiques

Les courants liés introduits précédemment sont difficilement mesurables dans les matériaux. I
convient donc de modifier les équations de Maxwell pour ne faire apparaitre que les courants

libres, facilement mesurables.

Par exemple, soit B I’induction magnétique générée par un circuit parcourU par un courant,

I’équation de Maxwell-Ampére s’écrit :
— - OE
rot(B) = poJ + Hogo 5 (11-9)

Avec y, la perméabilité du vide, g, la permittivité du vide, 7 la densité de courant et Ele

champ électrique.
& 1ot(B) = pof (11-10)
Dans I’approximation des régimes quasi stationnaires (ARQS) [1] :

& 10t(B) = HoGnbre + Jnes) (11-11)
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& 10t(B) = o(npre + rot(M)) (11-12)
_ —_ § g
& o = Tot (E — M) (11-13)
& Jipre = rot(H) (11-14)

Avec, H le vecteur champ d’excitation magnétique, tel que :

-

H= = —M(lI-15)
Mo

Finalement, dans les milieux ferromagnétiques en ARQS, 1’équation de Maxwell-Ampére est

de la forme :
rot(H) = Jipre (11-16)

Cette équation signifie que 1’excitation magnétique ne dépend que des courants libres,

facilement mesurables, donc le calcul de H précédera celui de B dans les matériaux

ferromagnétiques.

Par conséquent, le théoréme d’ Ampeére habituel doit également étre reformulé. En effet, partons

du théoréme d’ Ampére habituel dans le cas décrit en Figure 1-4 [1]:

ér_B)-dT = Molenlacee (”'17)
Avec .

lentacée = Tiibre T liigs (“'18)

—_
. |dS
dl
|
(S)
C -
Figure 2-4 : Schéma d’une surface de matériau ferromagnétique (S) orientée par un vecteur normal ds et

délimitée par un contour C parcouru par un courant électrique | orienté par un vecteur élémentaire dl et

générant une induction B (cf Annexe 1).
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Repartons, de 1’équation de Maxwell-Ampére demontree précedemment :
rot(H) = Jipre (11-19)
Puis, intégrons cette équation sur la surface décrite en figure 1-4.
[[ Tot(H).dS = [ Tipre. dS (11-20)

Ce qui donne apreés utilisation du théoreme de Stockes, le théoréme d’ Ampeére utilisé pour les

milieux ferromagnétiques :
.(ﬁc H.dl = Ilibre,enlacé par C (11-21)
AVEC ljipre enlacé par ¢ 1€ COUrant qui traversera la surface (S) délimitee par le contour C.

Finalement, pour calculer le vecteur d’induction magnétique B il convient de d’abord calculer
H avec le théoréme d’ Ampére. Ensuite, pour calculer B il faut connaitre M. La relation entre H

et M est donnée par le cycle d’hystérésis.

iv. Cycle d’hystérésis

L’¢évolution de I’aimantation du matériau ferromagnétique avec le champ magnétique appliqué

est décrit par le cycle d’hystérésis (Figure 1-5).

O..‘..

<
- e
y ST e M "

Figure 1-5 : Cycle d'hystérésis typique d'un matériau ferromagnétique d’aimantation initiale nulle [5]. La courbe
de premiére aimantation est en trait plein et le cycle d’hystérésis consécutif a la diminution puis a

I'augmentation du champ d’excitation H est en pointillés.
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La figure 1-5 montre que dans un matériau ferromagnétique d’aimantation initiale nulle, si le
champ extérieur appliqué H augmente, alors les moments magnétiques a I’intérieur du matériau
vont avoir tendance a s’aligner avec H, ’aimantation augmente alors jusqu’a saturation lorsque
tous les moments magnétiques sons dans le sens de H. 1l s’agit de la courbe de premiére

aimantation. Ensuite, si H diminue, le chemin retour différe de la courbe de premiére

aimantation. En effet, I’aimantation va diminuer plus lentement jusqu’a champ nul puis
atteindra une aimantation de saturation négative sous 1’effet d’un fort champ H négatif. A
I’inverse, en augmentant H a nouveau, l’aimantation augmente jusqu’a atteindre une

aimantation de saturation positive sous ’effet d’un fort champ H positif.

Finalement, le cycle d’hystérésis permet de définir les valeurs caractéristiques du matériau

magnétique soumis a un champ [1] :

e [’aimantation de saturation Mg : le maximum d’aimantation, valeur a partir de laquelle
M = Mg = constante, pour IHI > IHl.

e [’aimantation rémanente M, : D’aimantation a champ nul, qui correspond a
I’aimantation résiduelle du matériau.

e Le champ coercitif H.. : le champ nécessaire pour renverser I’aimantation du matériau

e Le champ de saturation Hg : le champ nécessaire pour saturer I’aimantation du matériau

Le cycle d’hystérésis donne la relation entre H et M, cependant qu’en est-il de la relation

entre B et H ?

L’induction magnétique B dans la matiére tient compte de deux composantes : la premiére est
I’influence du champ magnétique extérieur et la deuxiéme est la réponse magnétique du

matériau, elle s’écrit [1] :
B = o(H+M) = By + oM (11-22)
Avec, §0 I’induction magnétique dans le vide générée par H et I, la permittivité dans le vide.

Dans un milieu linéaire, homogeéne et isotrope, nous introduisons le scalaire y (issu de la théorie

de la réponse linéaire) sans dimension que nous nommons susceptibilité pour quantifier le lien

linéaire entre H et M (la relation entre 1’excitation et la réponse du matériaux), tel que :
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M = xH (11-23)

Ce qui nous permet de réécrire I’expression de 1’induction magnétique B (en T) en fonction de

la susceptibilité x et du champ magnétique H (en A/m) :
B = (14 )H (11-24)

Finalement, il est ainsi possible de déduire du cycle d’hystérésis de H, celui de B (Figure 1-6).

Figure 1-6 : Schéma du cycle d'hystérésis de I'induction magnétique B dans un matériau ferromagnétique. Les
valeurs caractéristiques obtenues sont les inductions magnétiques a saturation i§sat, les inductions

magnétiques rémanentes +B, et les champs coercitifs associés +H.,.

v. Bilan et analogie avec ’électricité

Les lois fondamentales pour 1’étude des circuits électriques peuvent étre mis en regard des lois
fondamentales pour 1’étude des matériaux ferromagnétiques pour comprendre les différentes

utilisations et applications liées a ces matériaux.
Les lois fondamentales pour I’étude des circuits électriques :

e Pourlatension U : laloi des mailles « dans une maille orientée parcourue par un courant
I, la somme des tensions fléchées dans un sens de parcours est égale a la somme des
tensions fléchées dans l'autre sens de parcours ». Cette loi est issue en statique de
I’équation :

-

E=-grad(U)=> ¢ E.dl = — ¢ dU (1I-25)
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e Pour le courant | : 1a loi des nceuds : « la somme algébrique des intensités des courants
qui entrent par un nceud est égale a la somme algébrique des intensités des courants qui
en sortent ». Cette loi est issue en ARQS de :

divy =0 (11-26)

e Relation entre U et | : dépend du composant utilisé, par exemple pour une résistance R

U=RI(II-27)

A mettre respectivement en regards avec les lois fondamentales pour I’étude de matériaux

ferromagnétiques :

e Pour le champ d’excitation magnétique H : le théoréme d’ Ampére :
§.H.dl = Iipreentace par c (11-21)
e Pour le champ d’induction magnétique B : la loi de conservation du flux :
Le flux magnétique ®g d’un champ d’induction magnétique B & travers une surface
fermée (S) est conservé (car div B= 0) (Figure 1- 7) [1] :
¢FB.dS = 0 (11-28)

Ss

SE

Figure 1- 7 : Schéma de la conservation du flux magnétique a travers une surface fermée. Soit S et S
respectivement les surfaces d’entrées et de sorties. De méme, soit @ et dg respectivement les flux

magnétiques d’entrée et de sortie d’un volume parcouru par un flux magnétique.

e Relation entre B et H : dépend du matériau considéré et de sa perméabilité magnétique

Hr = Ho(1+X)
(11-:22) © B = p. H (11-29)

vi. Ferromagnétigues doux et durs
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Le cycle d’hystérésis permet, entre autre, de distinguer deux grandes familles : les matériaux
magnétiques doux et les matériaux magnétiques durs. Le caractere doux ou dur est notamment
observable au niveau des champs coercitifs de ces matériaux (Figure 1-8). En effet,
HAur >> Hdoux [1]. Par exemple, I’alliage Al-Ni-Co (avec 12% de Co, 10% d’Al, 21% de Ni,
2% de Cu et 1% de Ti), qui est un matériau dur, posséde un H. de 55 kA/m [6]; alors que
I’alliage Fe-Ni (avec 64% de Fe et 36% de Ni), qui est un matériau doux, posséde un H,. de
55 A/m [7].

Matériaux magnétiques durs Matériaux magnétiques doux

M M

>
/

Figure 1-8 : Cycles d'hystérésis typiques des matériaux magnétiques durs (a gauche) et doux (a droite).

Par ailleurs, dans un matériau ferromagnétique 1’aimantation peut suivre une ou plusieurs
directions privilégiées, appelée(s) direction(s) de facile aimantation. De méme, il existe un ou
plusieurs axe(s) suivant le(s)quel(s) il est difficile d’aimanter le matériau, dit(s) de difficile
aimantation. Ainsi, la direction du champ appliqué aura une répercussion sur 1I’aimantation du
matériau, visible au niveau du cycle d’aimantation. En effet, le caractére rectangulaire du cycle
renseigne sur l’orientation du champ appliqué par rapport a I’axe de facile aimantation
(Figure 1-9). Par ailleurs la linéarité du cycle d’hystérésis (courbe bleue, Figure 1-9) suggére

que le champ est appliqué suivant 1’axe difficile.
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Axe facile

Axe difficile

Figure 1-9 : Influence de I'angle entre la direction du champ appliqué H et I'axe de facile aimantation, sur le

cycle d'hystérésis de I’'aimantation M.

b. Applications

Les matériaux ferromagnétiques sont largement utilisés pour diverses applications en fonction

de leurs propriétés magnétiques.

i. Les matériaux magnétigues durs : les aimants permanents

Les matériaux magnétiques durs, introduits précédemment, vont permettre de réaliser des
aimants permanents. lls se caractérisent par leur capacité a conserver un état magnétique grace
a une aimantation rémanente importante et une coercivité €levée. La réalisation d’un aimant
permanent est couteuse en ¢énergie puisqu’il faut étre capable d’aligner les moments
magnétiques d’un matériau. Cependant, comme il est capable de conserver cet état, par
interaction d’échange, alors une fois fabriqué, il peut lui-méme devenir un convertisseur

d’énergie trés performant et créer un fort champ magnetique.

Les aimants permanents constituent une technologie clé de la société moderne. lls se distinguent
par le fort champ magnétique qu’ils peuvent créer et par leur haute résistance a un champ

magnétique opposé. Ces deux propriétés sont intrinseques au matériau magnétique et se
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caractérisent par une importante aimantation spontanée et une forte anisotropie magnéto-
cristalline (cf. IV.b.ii.). Les propriétés magnétiques intrinseques du matériau et sa
microstructure physico-chimique déterminent les propriétés magnétiques macroscopiques de

I’aimant, a savoir la coercivité et la rémanence.

De nos jours, les principaux aimants permanents utilisés (par ordre chronologique d’apparition)
sont : les AINiCo, les ferrites dures et les alliages a base d’¢léments terres rares tels que les

SmCo et les NdFeB [8]. Ils peuvent donner lieu a diverses applications et étre utilisés :

e Pour les systemes électromécaniques : comme générateurs de forces ou de courants par
interaction entre le champ créé par 1’aimant et des circuits électriques. Par exemple,
dans les moteurs, les dynamos, les éoliennes, etc.

e Pour les systemes magnéto-meécaniques : comme génerateurs de forces par interaction
entre le champ créé par I’aimant et un autre aimant ou matériau ferromagnetique. Par
exemple, dans les fixations, les actionneurs, les amortisseurs, etc.

e Pour les systémes utilisant I’aimant comme source de champ magnétique statique. Par

exemple, pour la déviation de particules, la focalisation électronique, etc.

En fonction de I’application visée I’aimant permanent peut étre intégré dans un circuit
magnétique, c’est-a-dire un circuit capable de générer et conduire un champ magnétique. En
effet, les matériaux durs utilisés sont souvent onéreux et relativement difficiles a usiner. Ainsi,
ils peuvent étre utilisés en série avec un matériau doux et un entrefer (Figure 1- 10 (a)) pour
adapter les propriétés de I’aimant permanent a 1’application visée. L’aimant permanent est
constitué d’un matériau dur qui va générer le champ magnétique, d’un matériau doux qui va
permettre de canaliser le flux en direction de I’entrefer ou le champ magnétique généré sera
essentiellement stocke et accessible. L association en série d’un matériau dur et d’un matériau
doux donne un matériau dur, comme I’illustre la superposition des cycles d’hystérésis

représentée en figure 1-10 (b).
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a) Entrefer
constitué d‘air ou de vide _
matériau doux ayant
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\ association série l
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\
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Figure 1-10 : Schéma typique d’un aimant permanant mis en service par l'intermédiaire d’un circuit magnétique
constitué d’un matériau dur, d’un matériau doux et d’un entrefer (a) et cycles d’hystérésis de I'induction
magnétique dans le matériau dur (bleu), dans le matériau doux (noir) et dans I’association série des deux

matériaux (rouge) (b). [9]

Afin d’¢évaluer les performances d’un aimant permanent nous considérons deux cycles

d’hystérésis : celui en aimantation et celui en induction (Figure 1-11).

Ces deux cycles d’hystérésis différent de pyH, a un facteur p, pres. Leurs valeurs de
rémanences coincident, avec poM, = B,. Cependant, ce n’est pas le cas de leurs valeurs de
coercivités. En effet, si I’aimant est performant, la valeur du champ coercitif de 1’induction HE

différe de la valeur du champ coercitif de 1’aimantation HY.

Au niveau du cycle d’induction, un parametre clé apparait : le produit énergétique maximum
noté (BH)max. Si nous considérons un aimant de géométrie connue inseré dans un circuit
magnétique, il existe une densité de flux B et un champ démagnétisant H. Le produit (§ ﬁ) est
proportionnel a I’énergie potentielle du champ d’induction généré dans I’entrefer. Ainsi, il
constitue une bonne mesure de la performance de 1’aimant dans le circuit. Le calcul du produit

énergétique maximum idéal (BH)95a! permet de déduire les valeurs limites de (BH)pax
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accessibles. Ainsi, il constitue une bonne mesure de la performance de I’aimant dans le circuit.

[8, 6]

HoM

Courbe de
désaimantation

B = pp(H+M)

IJ.()H IJ'OH

Figure 1-11 : Les deux cycles d'hystérésis d'un aimant permanent idéal. Cycle en aimantation (en gauche) et en

induction (a droite).

Ainsi, les caractéristiques nécessaires d’un matériau pour faire un bon aimant permanent

sont [6] :

Une aimantation a saturation Mg é€levée, favorisée par I’utilisation d’atomes aux
moments magnétiques intrinséques importants (Fe, Co).

Une température de Curie T¢ (température de transition vers 1’ordre ferromagnétique cf.
I11.d.) nettement supérieure a la température ambiante, afin de conserver le
ferromagnétisme du matériau méme en cas d’augmentation élevée de la température.
Une forte coercivité et une forte rémanence.

Une microstructure résistante a la nucléation et & la croissance de domaines
magnétiques, soit, par son hétérogénéité, formée de grains poly-domaines, soit, par sa
composition, formée d’un assemblage de particules mono-domaines, sensibles a
I’anisotropie de forme ou a I’anisotropie magnéto-cristalline.

Un bon facteur de rectangularit¢ du cycle d’hystérésis, grace a un alignement des
directions de facile aimantation des grains ou des particules magnétiques qui donnent
au matériau une anisotropie magnetique marquée et qui permet de rapprocher (BH)ax
de sa valeur limite théorique.

Des propriétés mécaniques et chimiques appropriées et un col(t de fabrication

compétitif.
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Finalement, les matériaux les plus performants connus aujourd’hui, sont les alliages a base de
terre-rare et notamment les NdFeB. Les ferrites dures, moins performants mais trés compétitifs
en termes de codts, sont également trés utilisés. Les AINiCo et les SmCo offrent une excellente
performance mais possédent un co(t de revient élevee [6], ils sont donc utilisés uniquement

dans certains cas particuliers ou ils sont irremplacables.

ii. Les matériaux magnétigues doux

Les matériaux ferromagnétiques doux se caractérisent par une aimantation rémanente et une
coercivité faible. Contrairement aux aimants permanents, ils sont capables de changer
facilement leur aimantation en réponse a un champ magnétique. Cependant, il en résulte des
propriétés de conduction du champ magnétique performantes pour le guidage du champ

magnétique, utilisées dans un grand nombre d’applications électromagnétiques.

En fonction de I’application visée, les matériaux ferromagnétiques doux peuvent étre mis en
service par I'intermédiaire de circuits magnétiques. L’exemple le plus connu est celui du
transformateur, qui permet de transformer une ligne basse tension en une ligne haute tension.
L’intérét de cette transformation est que 1’augmentation de la tension (U) d’un courant
électrique a pour effet de diminuer son intensité (1) et donc les pertes par effet Joule. Ainsi, les
lignes de distribution de 1’¢€lectricité sont des lignes hautes tensions et nécessitent une
transformation basse tension pour étre utilisables dans les habitations. Le transformateur est un
circuit magnétique constitué¢ d’un matériau ferromagnétique doux qui va guider le champ
magnétique (sans aucune perte de flux magnétique pour le cas idéal) généré par une bobine
constituée de N; spires (enroulement primaire) et de tension U; vers une deuxiéme bobine

(enroulement secondaire) constituée de N, spires et de tension U, (Figure 1-12). Dans le cas

idéal, il est démontré que le rapport des tensions % est égal au rapport des nombres de spires
1

%. Ainsi, pour doubler la tension secondaire U,, il suffit de doubler le nombre de spires N, de
1

la bobine secondaire par rapport au nombre de spires N, de la bobine primaire. Le principe du
transformateur peut se décliner de différentes maniéres, notamment pour la caractérisation de
toles ferromagnétiques. En effet, le procédé le plus répandu dans 1’industrie est le cadre
d’Epstein [10], qui est un circuit fermé démontable, de forme carrée, constitué d’un noyau
magnétique de N bandes rectangulaires (avec N multiple de 4 et au minimum égale a 16),

assimilable a un transformateur a vide. Par exemple, il permet de mesurer la perméabilité
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magnétique, I’induction magnétique, les pertes spécifiques et la puissance apparente. De méme,
le cadre a bande unique, pour lequel I’échantillon de mesure est constitué par une seule tole
(bande), de forme carrée ou rectangulaire, avec une fermeture du circuit magnétique aux
extrémités de la bande par le biais d’une ou deux culasses mobiles, est un dispositif complexe
mais performant, permettant la mesure absolue de toutes les grandeurs magnétiques
caractéristiques des matériaux doux [11]. Ces méthodes de caractérisation s’adressent a des
pieces de matériaux ferromagnétiques de grandes dimensions destinées a des procédes

d’industrialisation de grande ampleur.

Flux magnétique @

Courant Courant
primaire secondaire
Il 12

<

r 3

>

F 9

Tension Tension
primaire secondaire
U U2

Enroulement
secondaire
N, spires

Enroulement
primaire
N, spires

NOYAU

Figure 1-12 : Schéma typique d’un transformateur idéal.

A Dintérieur des matériaux doux se distinguent deux sous-familles en fonction des applications

visées [7] :

1. Les matériaux doux pour I’¢lectrotechnique et 1’¢lectronique basse fréquence
» Pour I’électrotechnique et 1’¢électronique de puissance : les alliages Fer-Silicium
(aciers) utilisés dans le transport, I'utilisation et la production de I’énergie
électrique dans les moteurs, les générateurs, les alternateurs, les transformateurs,
les dynamos, etc.
> Pour les applications de faibles puissances : les alliages métalliques Fer-Nickel
et Fer-Cobalt (aciers) ou les isolants comme les ferrites. 1ls sont utilisés dans les

télécommunications et 1’électronique pour les petits transformateurs, les
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capteurs, les dispositifs de sécurités, les tétes d’écriture des disques durs. On
note également dans cette catégorie, des matériaux plus récents, obtenus par
trempe : les alliages amorphes et les nanocristallins.

2. Les matériaux doux pour I’¢électronique haute fréquence.

> Pour la radiofréquence : les oxydes isolants ou semi-conducteurs et les ferrites.

» Pour I’hyperfréquence : les ferrites spinelles et les grenats.

Finalement, pour étre capable de canaliser et de renforcer le flux d’induction en provenance de

courants é€lectriques, d’aimants ou d’ondes extérieures, un matériau doux doit répondre a un

certain nombre de caracteéristiques [8] :

Une polarisation a saturation, notée J; = p,Ms, la plus élevée possible sur une large
plage de température. La température de Curie T, doit également étre élevée. Dans les
matériaux doux le champ démagnétisant est faible, donc la distinction entre polarisation
magnétique et induction magnétique n’est pas utile. Il s’agit d’une caractéristique
intrinseque du matériau, déterminée essentiellement par sa composition.

Une perméabilité importante. Selon les applications, la perméabilité sera amenée a
varier ou au contraire a rester constante. La perméabilité magnétique résulte de
différents phénomeénes. Tel que I’anisotropie, en effet I’anisotropie magnéto-cristalline
aura tendance a s’opposer au retournement des moments magnétiques, ce qui n’est pas
souhaité. La symétrie de la structure cristalline et sa composition peuvent aussi jouer
sur I’anisotropie. L aire des parois de domaines est également influente, elle résulte d’un
compromis entre 1’énergie magnétostatique et la tension superficielle des parois. Il
s’agit de la maximiser et d’abaisser 1’énergie de parois pour favoriser les mécanismes
d’aimantation par déplacement des parois de domaines. Ces mécanismes sont également
favorisés par des caractéristiques métallurgiques optimisées (contenant peu de défauts
et d’impuretés).

Une faible coercivité et une faible rémanence.

Une dissipation d’énergie minimisée a I’intérieur du matériau. Si I’on considére des
matériaux conducteurs, 1’énergie est dissipée sous forme de chaleur par les courants
induits. 1l faut donc maximiser la résistivité du matériau p, minimiser 1’épaisseur des
domaines magnétiques et minimiser 1’épaisseur des feuillets constituant le matériau
pour limiter les courants induits.

Des caractéristiques mécaniques favorables : résistant, faconnable, durable, recyclable,

bon marché, etc.
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iii. Les matériaux magnétigues intermédiaires

A la croisée des matériaux magnétiques durs et doux, se trouvent des matériaux que nous
pouvons qualifier d’intermédiaires. IIs ne se définissent pas par leur caractére dur ou doux mais
davantage par leur capacité a répondre aux besoins de 1’application pour laquelle ils ont été
développés. Ainsi, nous retiendrons les matériaux pour les mémoires magnétiques, les

matériaux pour 1’électronique de spin, pour le biomédical et pour les sciences de Terre.

Les matériaux pour les mémoires magnétiques s’intéressent aux supports d’enregistrement
magnétiques longitudinales, perpendiculaires, magnéto-optiques et utilisent pour cela des
particules magnétiques en matrice polymere (y — Fe,03), des milieux granulaires CrO5, ou des
couches minces. lls sont également d’intérét pour les tétes de lecture inductives, magnéto-
optiques et magnéto-résistives, qui utilisent des couches minces magnétiques (CoCrPt, etc.) ;

ou encore aux tétes d’écritures par modification locale de 1’aimantation.

Les matériaux pour I’¢électronique de spin sont typiquement des couches minces métalliques,
des ferromagnétiques a forte polarisation de spin, des semi-conducteurs magnétiques, des
oxydes magnétiques etc. Ils s’intéressent par exemple, au transport de courants de spin

ultrarapides et au développement de capteurs ultraperformants.

Les matériaux magnétiques intermédiaires peuvent également étre utilisés pour des applications
biomédicales. Notamment pour des techniques d’imageries structurelles et fonctionnelles non
destructives : IRM, magnéto-encéphalographie, nanomédecine, tri magnétique cellulaire,
ingénierie des tissus, etc. Pour cela, des nanoparticules, des bobines, ou encore des capteurs

sont le plus souvent utilisés.

Les matériaux des sciences de la Terre sont constitués de roches magnétiques qui contiennent

I’information magnétique terrestre renfermée en leur sein au moment de leur formation.

Finalement, il est nécessaire d’étudier les propriétés magnétiques des matériaux. De
nombreuses techniques existent en fonction du type de matériau et des propriétés étudiées
(Chapitre 1.V.).
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I11. Classification du magnétisme

A 1’échelle macroscopique, les matériaux magnétiques peuvent adopter différents
comportements. La matiére est constituée d’atomes qui peuvent étre magnétiques ou non
magnétiques. Un atome a 1’état libre est dit magnétique s’il posséde un moment magnétique de
module constant, le module et la direction du moment magnétique sont susceptible de varier en
fonction de I’environnement de I’atome. Le magnétisme dans les matériaux peut étre classé
suivant quatre familles principales (en réalité il en existe six avec le ferrimagnétisme et
I’antiferrimagnétisme mais ces magnétismes ne seront pas présentés car ils ne sont pas utilisés
dans le cadre de cette étude) : le diamagnétisme, le paramagnétisme, 1’antiferromagnétisme et

le ferromagnétisme. La présentation de ces différentes familles fera 1’objet de cette section.

a. Diamagnétisme

Le diamagnétisme est présent dans tous les matériaux. En particulier, il permet de définir les
matériaux dont I’aimantation est induite sous I’effet d’un champ magnétique extérieur [1]. Elle
est trés faible et s’oppose au champ appliqué. Il en résulte une susceptibilité négative tres faible
et constante (|| ~ 107°) et une perméabilité inférieure a 1 (Figure 1-13). Le diamagnétisme
existe dans les matériaux en présence d’autres phénomeénes magnétiques (ferromagnétisme,
paramagnétisme, etc.). Cependant, ces effets submergent naturellement la contribution
diamagnétique. Finalement, le diamagnétisme peut se définir comme le magnétisme intrinseque

a tout matériau magnétique.

Remargue : Les supraconducteurs possedent un tres fort diamagnétisme (y = -1), ce qui se
traduit par une expulsion des lignes de champs du matériau qui est mis en évidence dans 1’effet

Meissner par exemple.
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Figure 1- 13 : Courbes caractéristiques du diamagnétisme dans les matériaux. Variation sous champ

magnétique (droite). Variation de la susceptibilité en fonction de la température (droite) [1].

b. Paramagnétisme

Un atome posséde un moment magnétique s’il a des électrons célibataires dans des couches
électroniques incomplétes. Le plus souvent, le paramagnétisme dans la matiére résulte des
moments magnétiques permanents portés par les atomes. Ces moments s’orientent librement,
sans presque aucune interaction les uns avec les autres. A champ nul, I’aimantation M d’un
matériau paramagnétique est nulle (Figure 1-14). Cependant, sous 1’application d’un champ
magnétique, ’orientation moyenne des moments est modifiée. La substance magnétique
acquiére une aimantation globale M suivant la direction du champ appliqué. La modification
de I’orientation moyenne des moments magnétique est fonction de la température (Figure 1-
14). En effet, quand la température augmente, le désordre des moments magnétiques augmente
également, ce qui a pour conséquence de diminuer I’aimantation spontanée. Ainsi, la
susceptibilité magnétique y dans un matériau paramagnétique est positive et généralement

comprise entre 10~> et 103 & température ambiante.
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Figure 1- 14: Schémas caractéristiques du paramagnétisme dans les matériaux. Réseau d'atomes, les fleches
noires représentent les moments magnétiques (gauche). Variation sous champ magnétique (centre) a trois

températures différentes. Variation de la susceptibilité en fonction de la température (droite).
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c. Antiferromagnétisme

Un matériau antiferromagnétique est également constitué d’atomes porteurs d’un moment
magnétique. Cependant, 1’orientation des moments varie en fonction de la température. En effet,
on distingue une température minimale dite de Néel Ty, en dessous de laquelle, sans champ
appliqué, un arrangement antiparallele des moments magnétiques apparait par interaction
d’échange négative (Figure 1-15). Les atomes voisins s’organisent en sous-réseaux
d’aimantation égale en norme, mais opposée en direction, de sorte a ce que I’aimantation
globale du matériau soit nulle. Lorsque la température diminue en-dessous de Ty, 1’agitation
thermique s’opposant a ’ordre antiferromagnétique décroit, ce qui a pour conséquence de
diminuer la susceptibilité (Figure 1-15). Au-dessus de la Ty, I’agitation thermique domine
I’ordre antiferromagnétique et 1’on retrouve un comportement paramagnétique. Ainsi, la
susceptibilité magnétique y est faible et positive, proche de celle dans un matériau

paramagnétique.
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Figure 1- 15 : Schémas caractéristiques de I'antiferromagnétisme dans les matériaux. Réseau d'atomes, les
fleches noires représentent les moments magnétiques (gauche). Variation sous champ magnétique (centre) a

trois températures différentes. Variation de la susceptibilité en fonction de la température (droite) [1,12].

d. Ferromagnétisme

Comme dans les matériaux antiferromagnétiques et paramagnétiques, les matériaux
ferromagnétiques sont constitués d’atomes porteurs d’'un moment magnétique et dont
I’orientation dépend de 1’environnement thermique. En effet, on distingue une température
appelée température de Curie T., en-dessous de laquelle, I’interaction d’échange positive

domine I’agitation thermique, les moments magnétiques des atomes voisins s’orientent dans la
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méme direction (Figure 1-16). A champ nul, le matériau se comporte comme si un champ
moléculaire fictif orientait les moments magnétiques parallelement a sa direction. Il en résulte
une aimantation globale non nulle. La susceptibilité magnétique y est élevée et positive et peut
atteindre 10° (Figure 1-16). Cependant, au-dessus de T, I’agitation thermique submerge 1’ordre
ferromagnétique et I’on retrouve un comportement paramagnétique avec une susceptibilité
faible. Les substances ferromagnétiques sont essentielles dans le développement des capteurs a

magnétorésistance géante (cf Chapitre 2).

(T =0)
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Figure 1- 16 : Schémas caractéristiques du ferromagnétisme dans les matériaux. Réseau d'atomes, les fleches
noires représentent les moments magnétiques (gauche). Variation sous champ magnétique (centre) a trois

températures différentes. Variation de la susceptibilité en fonction de la température (droite).

IVV. Contributions énergétiques magnétiques dans les couches

minces ferromagneétiques

Les capteurs développés et utilisés pendant ce projet de recherche sont des capteurs a
magnétorésistance géante (cf. Chapitre 2) et correspondent globalement a un empilement de
couches minces ferromagnétiques séparées par une couche non magnétique. Le choix des
matériaux, de leur positionnement dans I’empilement et de leurs épaisseurs est motivé, en
partie, par les contributions énergétiques de chaque couche ferromagnétique. Ainsi, I’objet de
cette section sera de présenter les différentes anisotropies présentent a I’intérieur de ce type de
matériaux. Cependant, il convient d’abord de présenter les origines du magnétisme a I’échelle
d’un réseau d’atomes, les énergies, anisotropies et couplages présents dans les films minces

magnétiques.
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a. Origine du magnétisme

Comme introduit précédemment (cf. Il.a), un atome est dit magnétique s’il porte un moment

magnétique, ou plus précisement si ces electrons portent un moment magnétique.

Figure 1-17 : Schéma d’un atome avec I’électron qui tourne autour du noyau et des deux moments : celui lié aux

orbitales atomiques m; (en bleu) et celui lié au spin de I’électron m, (en rouge).

Le moment magnétique peut avoir deux origines (Figure 1-17) [1] :

» Les orbitales atomiques : le mouvement d’un électron autour du noyau sur son orbitale

crée un moment magnétique orbital noté my, avec pg le magnéton de Bohr (moment

magnétique d’un seul électron), T le moment cinétique orbital et h la constante de Planck
A T
réduite (E) :
m; = — 2T (1v-1)

> Le spin de ’¢lectron : un électron tournant sur lui-méme, crée un moment magnétique
de spin noté mg (démontré par I’expérience de Stern et Gerlach), avec g le facteur de
Landé (terme correctif pour accéder au moment intrinséque de 1’électron) et s le moment

cinétique de spin :
m; = —g~23 (IV-2)
Tel que :
m = m + mg (IV-3)

Le moment magnétique atomique de chaque atome est déduit grace a sa configuration

électronique stable, elle-méme définit en utilisant les regles de Hund.
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i. Interaction d’échange

Lorsque deux particules identiques se cOtoient au sein d’un matériau, une interaction appelée
« interaction d’échange » dépend de la valeur moyenne de la distance qui les sépare [1]. En
effet, deux ou plusieurs particules indistinguables voisines vont subir une interaction d’échange

au moment ou leurs fonctions d’ondes se chevauchent. Cette interaction résulte :

» Du principe d’exclusion de Pauli, selon lequel deux électrons d’un méme systéme ne
peuvent pas étre simultanément dans le méme état quantique. Ce qui implique que deux
¢lectrons d’un méme systéme auront systématiquement des spins opposés.

» De I’interaction ¢électrostatique Coulombienne : il s’agit de 1’interaction €lectrostatique
entre deux particules (notées 1 et 2) électriques chargées, séparées d’une distance r. Elle

s’écrit sous la forme :

F, = 192" T (1\/_4)

ATTET2 T

Finalement, si les électrons sont assez €loignés pour ne pas étre soumis au principe d’exclusion
de Pauli, I’'interaction d’échange tendra a aligner les spins parallelement. On parlera
d’interaction d’échange positive. En revanche, si les électrons sont proches, 1’interaction

d’échange favorisera un alignement antiparallele des spins.

11 s’agit d’une interaction de courte portée entre premiers voisins [1].

ii. Couplage spin-orbite

Au niveau atomique, le couplage spin-orbite décrit I’interaction entre le spin d’un électron et
son orbite, ¢’est-a-dire son mouvement. Comme introduit précédemment, les électrons d’un
réseau cristallin d’atomes sont en mouvement sur leur propre orbite et induisent un moment
magnétique de spin. Ce moment magnétique de spin va induire un champ magnétique qui va
lui-méme pouvoir interagir avec les autres moments de spin portés par les autres électrons du
réseau d’atomes. Ainsi, le couplage spin-orbite sera d’autant plus fort que les atomes porteront
d’¢électrons. Les moments magnétiques atomiques possedent des directions cristallographiques

d’orientations privilégiées.
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Aussi, I’interaction spin-orbite sera dépendante de I’orientation des moments par rapport a la

symeétrie du cristal ainsi que a I’environnement atomique.

Le couplage spin-orbite est un couplage a faible portée entre premiers et deuxiémes voisins [1].

iii. Couplage dipolaire

Comme expliqué précédemment (en 1l.a.), on peut considérer que la matiére aimantée est
constituée de boucles de courants, assimilables a des dipbles magnétiques et porteuses de
moments magnétiques. A D’intérieur d’un matériau, ces moments magnétiques vont pouvoir
interagir les uns avec les autres, c’est ce que 1’on appelle « le couplage dipolaire ». 1l s’agit
d’une interaction de longue portée contrairement a I’interaction d’échange et au couplage spin-
orbite. Soient m,et m, deux moment magnétiques, séparés d’un distance r, en interaction

dipolaire, 1’énergie dipolaire qui s’exerce entre ces moments magnétiques s’écrit :

wo [ -7, (- )5 7)
eap = 22 [T - 3D D (1v-5)

L’interaction dipolaire est beaucoup plus faible que I’interaction d’échange entre proches

voisins, mais devient majoritaire & grande distance [1].

b. Anisotropies

i. Anisotropie de forme

L’anisotropie de forme, également appelée anisotropie dipolaire ou anisotropie de champ
dépolarisant, résulte du couplage dipolaire. Dans les couches minces, il s’agit d’une
contribution énergétique importante [1]. C’est une source naturelle d’anisotropie et comme son
nom I’indique elle dépend de la forme du matériau considéré. En effet, elle désigne le fait qu’un
matériau aura tendance a aligner la direction de son aimantation avec 1’axe majoritaire de sa
distribution volumique. Par exemple, dans un film mince assimilable a un plan de faible
€paisseur et d’aimantation intrinseéque M, la direction de I’aimantation M tend a s’aligner dans
le plan. Si le film possede une forme de barreau alors 1’aimantation s’aligne selon 1’axe de la
longueur du barreau (Figure 1-18). Ce phénomeéne résulte du fait que I’aimantation génére des
lignes de champs magnétiques (champs de fuite), qui par effet de bords différent au voisinage

des extrémités du film mince, a I’origine de charges fictives aux interfaces (Figure 1-18). Ces
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charges et champs de fuite sont colteux en énergie, donc 1’aimantation s’aligne suivant la (ou
les) direction(s) permettant de minimiser ce co(t énergétique.

Figure 1-18 : Schéma représentant un barreau dans un film mince de matériau magnétique, d’aimantation M

orientée du péle Nord (-) vers le péle Sud (+) et de champ démagnétisant ﬁ; s’opposant a la formation de
charges fictives. Le plan du film mince est représenté par la ligne pointillée, les signes — et + désignent
respectivement les dip6les magnétiques négatifs et positifs présents aux extrémités du film mince et les fleches

décrivent la direction de I'aimantation (en noir) et du champ démagnétisant (en rouge).

La discontinuité de la composante normale de 1’aimantation M a la surface de la distribution

volumique génere un champ démagnétisant H;’ dans la direction contraire (Figure 1-18) qui
s’oppose a la formation de charges fictives en surface et en volume. Ce champ dépend

uniquement de la forme de la couche mince et s’écrit [1] :

Hy = —[N].M (IV-6)

Avec, [N] le facteur de forme sans dimension, tel que :

N, 0 0
[N=|0 N, 0qv-7)
0 0 N,

et N, + Ny + N, = 1 (IV-8)

Enfin, I’énergie de champ démagnétisant par unité de volume résulte du champ démagnétisant
crée et se definit par :

Eq = —%HTI.M (IV-9)

ii. Anisotropie magnéto-cristalline

L’origine principale de ’anisotropie magnéto-cristalline est le couplage spin-orbite qui lie

moment magnétique orbital et moment magnétique de spin. En effet, I’interaction des moments
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magnétiques avec le champ ¢€lectrique des ions environnants (ou réseau), par I’intermédiaire de
leur moment magnétique orbital, est a 1’origine de ’anisotropie magnéto-cristalline. Cette
anisotropie agit sur chaque moment magnétique individuellement pour I’orienter suivant une
direction privilégiée du réseau, définie par sa symetrie. Ainsi, dans un matériau

ferromagnétique, toutes les directions d’aimantation ne sont pas équivalentes.

Dans le cas d’une symétrie cubique, cette énergie s’exprime sous la forme d’un développement

de cosinus de la forme (Equation 1VV-10) [13] :
Emc = C+ K (a2.05 + af. a5 + a3.03) + Ky (0. ag. a3)% + -+ (IV-10)
Avec a; = cos(0,),a, = cos(0,),as; = cos(03), (Figure 1-19) et C une constante.

(001)

F 3

=l

05
(100)

Figure 1-19 : Schéma représentant les angles (0., 6, et 8) des cosinus directeurs de I'aimantation M, définis a

partir des directions cristallographiques typiques.

Par exemple, 1’énergie d’anisotropie magnéto-cristalline d’une couche mince a anisotropie uni-
axiale (par exemple, dans le cas d’une symétrie hexagonale), par unité de volume, par rapport

a un angle 6 dans le plan, s’écrit :
Emc = C + K; - sin?(0) (1V-11)
Remarque :

Dans la pratique, les couches minces étudiées ne sont pas monocristallines mais poly-
cristallines et chaque grain cristallin du polycristal posseéde une orientation de ses moments

magnétiques qui lui est propre.

iii. Energie de parois de domaines magnétigues
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En 1906, un chercheur francais du nom de Weiss, développe une théorie selon laquelle un
matériau ferromagnétique se subdivise spontanément en domaines magnétiques, ainsi appelés
domaines de Weiss [1]. En effet, différentes structures magnétiqguement uniformes se dessinent
au sein du matériau et I’organisent magnétiquement. L uniformité de 1’aimantation a 1’échelle
du domaine magnétique résulte de I’interaction d’échange qui aligne les moments magnétiques
dans une méme direction. A I’interface entre deux domaines magnétiques adjacents se trouvent
des parois de domaines qui accueillent le retournement de 1’aimantation d’une direction facile
a une autre. En effet, s’il n’y avait pas de parois de domaines, les moments magnétiques de
domaines voisins formeraient un grand angle, ainsi le retournement du moment magnétique
d’un domaine a I’autre demanderaient un fort colt énergétique. Aussi, une paroi de domaine
répartissant la transition angulaire du moment magnétique permet de réduire le codt en énergie
d’échange. Cependant, la création de parois de domaines représente un colt énergétique
important, notamment en énergie magneto-cristalline, puisque les directions d’aimantations
empruntées au niveau des parois ne sont pas suivant la direction facile d’aucun des deux
domaines voisins. Par ailleurs, la subdivision du matériau en domaines magnétiques
d’aimantations différentes permet de réduire I’énergie dipolaire et donc les champs de fuite

émis par le matériau (ceci est valable dans les structures monocristallines et poly-cristallines).

L’¢énergie de paroi de domaines doit donc trouver un compromis entre ces différentes énergies
pour minimiser le colt énergétique de la formation de domaines magnétiques. Finalement, elle
résulte de la somme de trois contributions : I’anisotropie magnéto-cristalline, 1’énergie

d’échange et I’énergie dipolaire.

Les parois de domaines ainsi formées peuvent étre de deux types (Figure 1-20) : parois de type
Bloch, le retournement de I’aimantation se fait hors du plan de la paroi; ou parois de type Néel,

le retournement de 1’aimantation se fait dans le plan [1].
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Axe de rotation
des moments

Figure 1-20 : Schéma des différents types de parois de domaines, de type Bloch (a gauche) et Néel (a droite).
Avec (X’X) I'axe de rotation des moments. Les fleches noires symbolisent les moments magnétiques. La zone

bleue foncée correspond a la paroi de domaines entre les deux domaines de part et d’autre en bleu clair.

iv. Energie Zeeman

L’énergie Zeeman est I’énergie d’interaction entre I’aimantation M du matériau et le champ
magnétique externe H auquel il est soumis. Afin de minimiser cette énergie, le matériau tend &

aligner M dans la méme direction que H [1].

L’énergie Zeeman par unité de volume s’écrit sous la forme :

E, = —uoM.H (IV-12)

v. Contributions de volume et d’interface

Aux interfaces matériau ferromagnétique et métal (ex : Co/Pt) ou matériau ferromagnétique et
oxyde (ex : Co/MgO), une anisotropie perpendiculaire hors du plan apparait. Un modéle permet

de décrire ce phénoméne.

Considérons K la constante d’anisotropie incluant toutes les contributions définies
précedemment. Dans les couches minces, la brisure de symétrie a I’interface entre deux couches
de matériaux modifie fortement les contributions par rapport au volume. Ce qui conduit a
définir une constante d’anisotropie effective K¢ résultant de deux contributions distinctes [14],
une premiere anisotropie de surface avec K en J/m2 donnant lieu a une contribution de surface
(ou d’interface) provenant des atomes localisés aux deux interfaces et une deuxiéme

contribution de volume K, en J/m3, telle que :

2K

K= Keff=Kv+ t

(IV-13)
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Avec, tg I’épaisseur de la couche ferromagnétique considérée. Le facteur 2 représente les deux

cOtés de la couche.

Ainsi, I’énergie d’anisotropie de surface par unité de volume s’écrit :

E; = Z=sin?() (IV-14)

Avec 0 I’angle entre 1’aimantation M et la normale a la couche .

L’étude de K- tg en fonction de tg donne une fonction affine qui permet de calculer K, (pente
négative de la droite (Figure 1-21 (b)) et K (ordonné a I’origine de la droite (Figure 1-21 (b))
ainsi que de prédire la direction de 1’aimantation en fonction de 1’épaisseur de la couche (Figure
1-21). Ainsi, la direction de I’aimantation dépend de 1’épaisseur de la couche ferromagnétique
ts. Lorsque 1’épaisseur augmente, K-ty <0 (Figure 1-21 (b) partie basse du graphique) et

I’aimantation est dans le plan de la couche (6 = g), alors que lorsque I’épaisseur diminue,

K- ts >0 (Figure 1-21 (b) partie haute du graphique) et I’aimantation est hors du plan de la
couche (6 = 0).
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Figure 1-21: Etude de la constante d’anisotropie effective K,y¢ en fonction de I'épaisseur de couche
ferromagnétique considérée. (a) La couche mince ferromagnétique est schématisée sous la forme d’un
arrangement d’atomes avec un environnement atomique local différent au centre de la couche (contribuant a la
constante K,,) et en surface (contribuant a la constante K). (b) Variation du produit K- t., (pour une couche de

Co) en fonction de I’épaisseur t., de la couche ferromagnétique de Co d’une multicouche de

[Co(tc,)/PA(11A)]y. [15]

c. Modeéle de Stoner-Wohlfarth
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Le modéle de Stoner-Wohlfarth considere que 1’aimantation est uniforme dans les couches
minces. Il permet de décrire le renversement uniforme de 1’aimantation dans une couche de
matériau [8]. Nous prenons ici I’exemple d’un film mince ferromagnétique a symétrie uni-

axiale.

Hy

g) ¢ Axe facile

Figure 1-22 : Modele de Stoner-Wohlfarth. L’ellipse représente la couche mince vue de dessus. Par convention
Mg correspond a I'aimantation de la couche mince, H, au champ magnétique extérieur appliqué a I’échantillon,

0 désigne I'angle entre I’axe facile et M et @ représente I’angle entre I’axe facile et le champ extérieur H,,.

L’énergie volumique totale du systéme est de la forme :
Eor = E; + E,(IV-15)
Avec E, I’énergie Zeeman, E, I’énergie d’anisotropie uni-axiale.
Ce qui donne finalement [16] :
Eiot = —Mo * Mg+ Hg * cos(q — 08) + K; - sin?0 (IV-16)

La minimisation de cette énergie tient compte de I’histoire magnétique. Elle permet de
déterminer une configuration d’équilibre stable, correspondant a un couple d’angles [¢; 6] et
ainsi de simuler les cycles d’hystérésis. Ce couple d’angles est donné par les solutions des
conditions d’équilibre et de stabilité :

dE

—5 = MsH, sin(@ — @) + 2K; sinf cos 8 = 0 (IV-17), pour I’équilibre

% = MgHycos(0 — @) + 2K, (cos 26 — sin? §) = 0 (IV-18), pour la stabilité
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Ainsi, selon la direction du champ appliqué, paralléelement ou perpendiculairement a I’axe

facile, on peut déduire les cycles d’hystérésis résultants de ces deux configurations [1].

Introduisons le champ d’anisotropie Hg, tel que :
2K
Hy = o (IvV-19)

Pour ¢ = 0°, le champ est appliqué parallélement a 1’axe facile et les conditions s’écrivent :
Hysin 6 + Hy sin 8 cos 8 = 0 (1V-20)
Hycos 6 + Hyg(cos 20 —sin?8) > 0 (1V-21)

Ainsi, les deux positions d’équilibre stable sont les angles pour lesquels 1’équation (1V-20) est

vérifiée et sin 8 s’annule, soit pour 8 = 0° et & = 180°. Sinon, cos 8 = — :—0
K

e Pour 8 =0° on obtient Hy, > —Hy

e Pour 8 =180°, on obtient Hy < Hg

Ce qui se traduit par un cycle d’hystérésis avec un saut brutal pour le renversement de
I’aimantation et une coercivité confondue avec le champ d’anisotropie H; = Hy. Par exemple
en Figure 1-9, sont représentés les cycles d’hystérésis modéles d’une couche mince a
anisotropie uni-axiale. La courbe rouge correspond au cycle d’hystérésis pour un champ

appliqué selon 1’axe facile.
Pour ¢ = 90°, le champ est appliqué perpendiculairement a 1’axe facile et les conditions
s’écrivent :
— Hycos 8 + Hg sin 6 cos 8 = 0 (IV-22)
Hysin@ + Hy(cos 26 —sin?8) > 0 (IV-23)

Ainsi, les deux positions d’équilibre stable sont les angles pour lesquels I’équation (1V-22) est

vérifiée et cos 6 s’annule, soit pour 8 = 90° et 8 =-90°. Sinon, sin 8 = :—0
K

e Pour 8 =90°, on obtient H, = Hg

e Pour 8 =-90°, on obtient Hy < —Hg

Ce qui se traduit par un cycle d’hystérésis avec une aimantation dont le renversement suit, entre
les deux états de saturation, une variation linéaire en fonction du champ appliqué. De méme, la

coercivité est confondue avec le champ d’anisotropie H, = Hg. Le cycle d’hystérésis
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correspondant, pour une couche mince a anisotropie uni-axiale, est représenté en bleu sur la

figure 1-9.

V. Mesures de matériaux magnétiques

Dans le cadre de 1’¢tude de matériaux magnétiques, nous pouvons distinguer des techniques
communes a I’investigation des matériaux en générale, qui vont s’intéresser a des aspects
topologiques (STM, AFM) ou cristallographiques (Réflectivité X, MET, MEB), et des
techniques propres a I’investigation des propriétés magnétiques des matériaux, dans lesquelles
nous pouvons spécifier des mesures globales (Magnétometre VSM, effet Kerr magneto-
optique) et des mesures locales. Parmi les mesures locales, des techniques d’imagerie
magnétique permettent d’analyser les matériaux, en surface ou en volume, avec pour objectif
la détermination de leurs propriétés magnétiques. Ainsi, une sonde permet d’interagir
directement avec le magnétisme de 1’échantillon pour accéder aux propriétés
magnétiques (microscopie Lorentz (analyse volumique du matériau), le SEMPA et le SPLEEM
(analyse surfacique)). Par ailleurs, d’autres techniques locales s’intéressent aux champs
magnétiques de fuites. Dans ce cas, la surface du matériau est balayée avec un capteur
magnétique (qui peut étre de différente nature : une pointe magnétique pour le microscope a
force magnétique (MFM), une sonde de Hall, un SQUID, un centre NV ou un capteur magnéto-
résistif). En particulier, cette thése s’intégre dans le cadre de 1a mesure des champs magnétiques

de fuite émis par les matériaux a I’échelle locale et utilisant des capteurs magnéto-résistifs.

a. Mesure d’aimantation globale

i. Le magnétometre VSM (Vibrating Sample Magnetometer)

Le magnétometre VSM (Vibrating Sample Magnetometer) [17] a pour objectif de déterminer
les propriétés magnétiques d’échantillons en couches minces ou d’échantillons massifs
(poudres, cristaux, etc.), en fonction du champ appliqué et de la température. Cet appareil
fonctionne selon une méthode qui consiste a mesurer le flux induit dans une bobine de détection

en déplacant I’échantillon de facon périodique au centre de la bobine de détection. Un
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¢lectroaimant placé autour permet d’appliquer un champ magnétique (Figure 1-23 (a)). La
tension induite dans les bobines de détection est proportionnelle au moment magnétique de
I’échantillon et peut étre mesurée en fonction du champ magnétique appliqué. Finalement, cette

mesure fournit une mesure globale de 1’aimantation du matériau (Figure 1-23 (c)).
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Figure 1-23 : (a, b) Description des éléments constitutifs d’'un VSM, ainsi que des différents porte-échantillons
utilisés. (c) Exemple de mesure VSM, réalisée pour un film de [Co(0,5 nm)/Pd(3 nm)]10 : la mesure de la
variation du moment magnétique (hors plan), en fonction du champ magnétique appliqué, permet de donner

une mesure globale de I'aimantation du matériau. [17]

ii. Microscopie par effet Kerr magnéto-optigue

L’effet Kerr magnéto-optique (MOKE : Magneto-Optique Kerr Effect) a été découvert par John
Kerr a la fin du XIXéme siecle. Son principe est basé sur un changement de 1’état de polarisation
de la lumiere réflechie par un échantillon ferromagnétique (Figure 1-24). Le signe et
I’amplitude du changement de rotation et/ou d’ellipticité dépendent de la direction et de

I’amplitude de I’aimantation du matériau respectivement.
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Figure 1-24 : lllustration de I'effet Kerr magnéto-optique (MOKE) polaire (Figure 1-25). Une lumiére avec une
polarisation linéaire et une énergie de photon de hvchange de polarisation, apreés réflexion sur un échantillon
ferromagnétique (d’aimantation M), pour adopter une polarisation elliptique; telle que, le plan de polarisation

principal posséde une inclinaison d'un angle 8, par rapport a celui de la lumiére incidente. L'ellipticité de la

lumiére réfléchie est quantifiée en utilisant n,, = arctan(b/a). [18]

Il existe trois configurations expérimentales de cet effet qui dépendent de 1’orientation de
I’aimantation du matériau par rapport au plan de polarisation de 1’onde incidente (Figure 1-25),
cette différence d’orientation aura un impact sur la polarisation de I’onde réfléchie. Dans la
configuration polaire, I’aimantation est perpendiculaire au plan de 1’échantillon et dans le plan
de I’onde incidente. La configuration longitudinale se traduit par une aimantation contenue dans
le plan de I’échantillon et parallele au plan de 1’onde incidente. Enfin, la configuration
transverse est caractérisée par une aimantation dans le plan du matériau et perpendiculaire au
plan de la lumiere incidente. Dans ce cas, 1’effet Kerr magnéto-optique se traduit par une
variation de I’intensité¢ lumineuse de I’onde réfléchie avec 1’aimantation de 1’échantillon.

Aucune rotation de la polarisation n’est visible.

(a) Polaire (b) Longitudinale (c) Transversale

Figure 1-25 : Différentes configurations de Il'effet Kerr magnéto-optique [18]. (a) Polaire : I'aimantation M de
I’échantillon ferromagnétique est perpendiculaire et hors du plan de I’échantillon. (b) Longitudinale : M est dans
le plan de I’échantillon ferromagnétique et dans le plan des rayons incidents et réfléchis. (c) Transversale :
I'aimantation M de I’échantillon ferromagnétique est dans le plan de I’échantillon ferromagnétique et

perpendiculaire au plan des rayons incidents et réfléchis, le rayon réfléchi conserve une polarisation linéaire.
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b. Imagerie des propriétés magnétiques

i. Microscopie Lorentz

Le MET présenté précédemment peut se décliner en différentes variantes selon la méthode de
détection utilisée ou le mode d’illumination de 1’échantillon (illumination compléte : MET
classique, illumination point par point: MET a balayage). Par exemple, le microscope
électronique a transmission de Lorentz est particulierement intéressant pour 1’étude des
propriétés magnétiques des matériaux [19]. Dans ce microscope, le faisceau d’électrons de
haute énergie qui traverse un échantillon aimanté est dévié par la force de Lorentz, générée par

induction magnétique dans I’échantillon. L’onde électronique qui traverse la couche
magnétique subit un déphasage dépendant du potentiel vecteur magnétique A de celle-ci, qui

lui-méme dépend de I’induction magnétique B. Les images de microscopie électronique a
transmission de Lorentz (LTEM, Lorentz Transmission Electron Microscopy) fournissent des
informations directes sur I’aimantation de 1'échantillon (Figure 1-26). Elle est beaucoup utilisée
dans I’'imagerie de domaines magnétiques avec des resolutions inférieures a 50 nm [20]. Il
existe deux modes : le mode Fresnel (Figure 1-26) dans lequel les images sont obtenues en sur-
focalisant ou en sous-focalisant la lentille de I'objectif et le mode Foucault ou les images sont

obtenues en en déplagant I'ouverture de I'objectif.

Figure 1-26 : Mesures in-situ par LTEM du renversement de I'aimantation dans I’axe de facile aimantation d’un

film mince de Cogylry,. Les cartographies montrent la transformée de Fourier des images de LTEM en mode
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Fresnel et refletent le niveau de dispersion de I'ondulation de I'aimantation pour différentes valeurs de champs

appliqué (de 100 Oe a -100 Oe) [19].

ii. Scanning Electron Microscopy with Polarization Analysis (SEMPA)

Afin de donner des informations relatives aux propriétés magnétiques, la microscopie MEB
introduite précédemment peut se décliner en diverses techniques, telles que la SEMPA
(Scanning Electron Microscopy with Polarization Analysis) ou la SPLEEM (Spin Polarized

Low-energy electron microscopy).

La microscopie électronique a balayage avec analyse de polarisation (SEMPA) est une
technique d'imagerie qui permet de réaliser des cartographies de la microstructure magnéetique
d’un matériau avec une résolution de la dizaine de nanometres. Dans cette technique, les
¢lectrons secondaires excités dans 1’échantillon magnétique sondé conservent leur orientation
de polarisation de spin lorsqu'ils quittent la surface de I'échantillon. La polarisation de spin des
électrons secondaires émis est directement liée a l'orientation de I'aimantation locale de
I’échantillon. Ainsi, en balayant la surface du matériau, on peut réaliser une cartographie de

I’aimantation en surface de 1’échantillon.

iii. Spin Polarized Low-Enerqgy Electron Microscopy (SPLEEM)

Le SPLEEM (Spin Polarized Low-energy electron microscopy) est une déclinaison du MEB
permettant d’accéder aux propriétés magnétiques.
En particulier, c’est une technique d'imagerie des microstructures magnétiques. Les électrons
du faisceau illuminateur sont des électrons de faible énergie polarisés en spin. Juste avant
d'atteindre la surface de 1’échantillon, le faisceau d'électrons est décéléré dans une lentille
cathodique et illumine la surface en incidence normale. Les électrons rétrodiffusés de maniéere
élastique sont collectés dans une colonne d'imagerie et focalisés sur un écran phosphoreux, ou
une image agrandie de la surface est obtenue. Les faisceaux d'électrons entrants et réfléchis sont
séparés dans un séparateur de faisceau magnétique en utilisant la force de Lorentz. Les
résolutions de ce type de mesures sont tres performantes, avec une échelle atomique en

profondeur et une dizaine de nanometres en latéral (Figure 1-27).
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Figure 1-27 : Images SPLEEM d'une couche mince de Fe/W(110) de 3 nm d'épaisseur. Observation des domaines
et des parois de domaines. (a) La polarisation en spin du faisceau d'électrons incident est alignée dans la
direction de I'aimantation (fleches blanches) dans la couche mince. (b-c) La polarisation en spin incidente est
tournée de 90° et 89° respectivement pour calculer la sensibilité a la direction locale d’aimantation. (d-e) Profils
d'intensité a travers la paroi de domaine de 180°, moyennés dans les cadres noirs sur respectivement (b) et (c).
Le profil d'intensité rapporté en (e) met clairement en évidence une différence d’orientation de la polarisation ce

qui suggere sensibilité a la direction locale de I'aimantation au moins égale a 1° [21].

c. Imagerie des champs de fuite

i. Microscopie a force magnétigue (MFM)

En 1986, une technique de mesure de la topographie d’un matériau, appelée microscopie a force
atomique (AFM), voit le jour. Elle repose sur la détection des forces interatomiques entre les
atomes d’une pointe et ceux de I'échantillon. En effet, une pointe est amenée suffisamment
proche de I’échantillon pour détecter la force de répulsion entre les atomes, responsable d’une

déflection du bras de levier flexible porteur de la pointe.

En 1987, I’adaptation de cette méthode pour I’imagerie magnétique est démontrée, notamment
en remplacant la pointe habituellement utilisée, par une pointe aimantée, nous parlerons alors
de microscopie a force magnétique (MFM). Cette technique est particulierement performante
pour I’imagerie magnétique en terme de résolution, avec une haute résolution latérale pouvant
atteindre la dizaine de nanometres. La pointe est équipée d’une sonde ferromagnétique et on
mesure |’interaction magnétostatique locale entre la sonde et un échantillon magnétique. La
déflection du bras de levier (mesurée optiqguement le plus souvent) est fonction de la

topographie et des gradients de champs de fuite. Le balayage de 1’échantillon peut se faire en

46



deux temps, un premier balayage en mode tapping (pour tapotement, ce qui revient a un contact
intermittent avec 1’échantillon) AFM pour déterminer la topographie de 1’échantillon (en
exploitant les interactions de van der Waals entre la sonde et I'échantillon), puis un deuxiéme
balayage en mode lift (plus éloigné, sans contact (la sonde ne subit alors que des interactions
magnétiques et électrostatiques a longue portée)) pour détecter le gradient magnétique de
I'échantillon. Cette technique permet de supprimer la composante topographique pour isoler
I’information magnétique. La mesure magnétique obtenue est qualitative (Figure 1-28) [22]. En

effet, il s’agit d’une technique difficilement quantitative et limitée en terme de sensibilité au

mT/v/Hz. En effet, malgré ses trés bonnes performances en terme de résolution, cette technique

posséde un certain nombre d’inconvénients, tels que [22] :

- Le couplage entre les signaux issus de différentes contributions : électroniques,
mécaniques (frottements) et magnétiques, qui est susceptible d’avoir une influence sur
la sonde et de modifier son oscillation.

- Lasensibilité aux bruits externes (exemple : bruits acoustiques, vibrations mécaniques).

- Lasensibilité aux impuretés magnétiques de 1’échantillon, pouvant étre responsable de
faux positifs.

- Lasonde peut elle-méme générer des champs de fuites qui peuvent avoir un impact plus
ou moins important sur les propriétés magnétiques de 1’échantillon et ainsi fragiliser la
fiabilité de la mesure.

- L’équilibre entre résolution et sensibilité est complexe et fonction du volume d’éléments
magnétiques actifs dans I’échantillon (ce volume est proportionnel a la sensibilité et
inversement proportionnel a la résolution).

- L’effet de la distance z : les valeurs d'étalonnage mesurées varient en fonction de la

distance pointe-échantillon.
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Figure 1-28 : Mesure AFM et MFM d’une particule poly-radicale o faible concentration de spin (0.17 mmol/g)
(a). Mesure AFM (b) et MFM (c). Vue en coupe transversale de I'image de MFM (c), un gradient magnétique fort

est détecté sur le pourtour de la particule et trés faible a l'intérieur [23].

Par ailleurs, il existe d’autres techniques reposants sur le développement de systemes mixtes
intégrant un élément magnéto-sensible sur la pointe. Celles-ci permettent d’atteindre des
résolutions nanométriques combinées a des sensibilités inférieures au mT/+/Hz et ouvrent ainsi
de nouvelles perspectives de mesures magnétiques a sonde locale, qui seront présentées dans la

suite de cette partie.

ii. Sonde de Hall

La microscopie & sonde de Hall & balayage permet une mesure des champs de fuite magnétiques
émis par un matériau avec une sensibilité théorique de I’ordre de 2 pT/v/Hz et une résolution
spatiale micrométrique a sub-micrométrique. Elle repose sur I’effet Hall, découvert en 1879 par
le physicien Edwin Robert Hall [24], selon lequel un matériau traversé par un courant électrique
| et soumis a un champ magnétique extérieur H orthogonal au plan du matériau, genére un

champ électrique E dans le plan du matériau, orthogonal a I et a H (Figure 1-29). Le champ
électrique généré induit une différence de potentiel Vi = rll—:; (avec n la densité de porteurs de
charges, t I’épaisseur du matériau et q la charge électrique). Ainsi, ce capteur permet d’accéder
a la composante transverse perpendiculaire au plan de 1’échantillon. Afin de permettre un

balayage du capteur sur la surface de I’échantillon a mesurer, ces capteurs sont intégrés dans

des microscopes a sonde local (SPM Scanning probe microscope). Le matériau conducteur
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choisi est souvent une couche mince de semi-conducteur (de GaAs, InAs ou InSb) [25] ou de

graphene [26].

L’avantage de ces capteurs est qu’ils offrent une mesure avec une grande linéarité et trés
localisée, cependant ils sont limités par leur sensibilité. En effet, la sensibilité des instruments
SHPM (Scanning Hall Probe Microscope) peut é&tre compromise en raison du bruit du
préamplificateur a des températures inferieures a 77K [27]. Dans ces conditions, le choix du
semi-conducteur peut avoir une influence considerable sur la sensibilité. Par exemple, des

sensibilitées de 1 mT/+/Hz ont été obtenues avec du GaAs/AlGaAs a température ambiante [28].

Alors qu’une sensibilité de 0.5 uT/v/Hz a été atteinte a température ambiante avec du graphéne

CVD (chemical vapour deposition) [29].

De plus, la résolution spatiale de ces capteurs est également limitée. En cause, la nécessité de
surmonter les effets d'appauvrissement des porteurs dans les dispositifs semi-conducteurs
submicroniques qui créent un courant d'entrainement. Pour résoudre ce probléme, 1’utilisation
du bismuth (Bi), qui est un semi-métal dont la concentration en porteurs est inférieure de cing
ordres de grandeur a celle des métaux et dont les effets d'appauvrissement des charges de
surface sont négligeables, a été démontrée pour la fabrication de sondes de Hall de 50 nm x 50

nm (Figure 1-29 (b)) [30]. Ces travaux, réalises a température ambiante, témoignent d’une

sensibilité de 80 uT/vHz et d’une résolution de 1’ordre de la 10 aine de microns.

Par ailleurs, un SHPM incorporant un cryostat a été réalisé en placant trois sondes de Hall
micro-usinées sur les faces inclinées d’une pyramide de GaAs, pour permettre une mesure du

vecteur champ magnétique complet [31]. Il offre une résolution spatiale de 2,5 um et une

sensibilité aux champs de 1 uT/vHz pour des températures comprises entre 10 et 300 K.
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Figure 1-29 : Principe de I'effet Hall (a) [16]. Images SEM d'une sonde Bi nano-Hall typique de 50 nm,
emplacements de la sonde nano-Hall et de la pointe STM (b) (la pointe STM est utilisée pour positionner la

sonde nano-Hall) [30].

iii. Magnétométrie a centre NV

La magnétométrie NV est introduite par Chernobrod et Berman [32] et repose sur le
développement de [l'utilisation de spins uniques comme capteurs quantiques a l'échelle
nanomeétrique pour la magnétométrie a balayage. Le champ magnétique local est mesuré par
analyse du déplacement Zeeman des sous-niveaux de spin électronique par détection optique
de la résonance magnétique. Cette nouvelle approche promet une excellente sensibilité et une
tres haute résolution spatiale. Apres étre restée de nombreuses années sans concrétisation
expérimentale, cette technique s’est finalement précisée avec la découverte des propriétés
physiques du centre de lacune d'azote (NV) dans la maille cristalline du diamant. Les premiers
résultats expérimentaux ont été obtenus en 2008 [33, 34]. Ainsi, le centre NV est un type de
défaut ponctuel dans le réseau du diamant (Figure 1-30 (a)), dont la structure des niveaux
d'énergie est illustrée a la (Figure 1-30 (b)). La plupart des récentes expériences sur les centres
NV travaillent sur la manipulation de la détection des spins électroniques a I'état fondamental.
Dans un premier temps, les spins électroniques sont initialisés a mg = 0 par pompage optique
non-résonant. Dans un second temps, les spins sont controlés par des excitations micro-ondes
résonantes et les états de spin enregistrent I’information magnétique de I’environnement. Enfin,
la population d’électrons dans les différents états de spin est extraite en analysant les différences
de fluorescence. En effet, ’efficacité de la photoluminescence des électrons dans 1’état mg =
+1 est de 30% inférieure a celle des électrons a 1’état mg = 0. Lorsqu’un champ magnétique
externe est appliqué le long de ’axe NV, on observe une levée de dégénérescence Zeeman 2hyB

entre les états mg = +1, responsable de la capacité des centres NV a détecter un champ
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magnétique. Tel que, y = 2,8 MHz/G est le rapport gyromagnétique et h est la constante de
Planck. 1l est a noter que deux formes du défaut NV existent : la forme neutre NV, et la forme
chargée négativement NV-. Seul la forme chargée négativement est intéressante en
magnétométrie car elle fournit un triplet de spin.

(a)
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Figure 1-30 : Propriétés d’un centre NV. (a) lllustration de la lacune d’azote au sein de la maille du diamant. (b)
Niveaux d’énergie de NV-. Le centre NV- est excité par une excitation laser de 532 nm de maniére non-résonante
(fleche verte), et des photons fluorescents de ~600 a ~800 nm sont recueillis (fleche rouge). Les croisements
inter-systémes forts entre les états de spin-triplet et les états de spin-singlet (°E > A, 'E > 34, ) sont
indiqués par des fleches noires pleines. Les croisements inter-systémes faibles entre les états de triplet de spin et
les états de singlet de spin (°E - *A, , 'E - 34, ) sont indiqués par des fléches grises en pointillés. Les états de

spin dans I'état fondamental (3A,) peuvent étre manipulés par excitation micro-onde [35].

Les magnétomeétres NV a balayage intégrent un défaut NV unique a la pointe d’un AFM (Figure
1-31). Le microscope AFM est également complété d’un microscope confocal et d’une antenne
a micro-onde pour pouvoir enregistrer la photoluminescence dépendante du spin du défaut. A
I’approche d’une cible, la sonde NV détecte le champ magnétique de fuite €mis par
I’échantillon, ce qui se manifeste par un déplacement de la résonance du spin de la sonde. Cette
technique apporte une mesure quantitative du champ magnétique le long de 1’axe du défaut

hautement résolue (~ 10 a 100 nm) et avec une trés bonne sensibilité typiquement de 1’ordre de

1 uTHHz.
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Figure 1-31 : Schéma typique d’un magnétométre a centre NV a balayage [36].

D’autre part, 1a microscopie a centre NV peut étre étendue a la mesure du vecteur des champs
magnétiques de fuite par reconstruction a partir de la mesure d’une seule composante, n'importe
laquelle des composantes peut étre choisie dans un plan situé a une distance d de I'échantillon,
a condition que cette composante ne soit pas paralléle au plan de mesure [37].

iv. Dispositif d'interférence quantique supraconducteur (SQUID)

En supraconductivité, des paires d'électrons - appelées "paires de Cooper" - transportent un
super-courant sans dissipation. Dans une jonction Josephson, les paires de Cooper traversent de
maniére cohérente une fine barriére, généralement un isolant (métal oxydé) ou une constriction.
Lorsqu’un courant est appliqué, la jonction maintient une tension nulle jusqu'a une valeur
critique, au-dela de laquelle une tension est produite. Un dispositif d'interférence quantique
supraconducteur (SQUID) a balayage est constitué d’une boucle supraconductrice contenant
deux jonctions Josephson (Figure 1-32). Le fonctionnement du SQUID repose sur le fait que,
en raison des interférences quantiques, le courant maximal sans dissipation I. pouvant parcourir
le SQUID est périodique, tel que le flux magnétique @ traversant la boucle posseéde une période
du flux quantique @, = h/2e (ou h est la constante de Planck et e est la charge de I'électron)
[38]. Ainsi, lorsque la boucle supraconductrice est soumise a une variation du flux, la
circulation des courants fait apparaitre une différence de phase a travers la jonction. Finalement,
le fonctionnement des SQUIDs repose sur la dépendance du déphasage de la fonction d'onde
des paires de Cooper par rapport au flux magnétique traversant la boucle SQUID. Cette
technique posséde une excellente sensibilité pouvant aller jusqu’au fT/+/Hz avec une résolution
spatiale de 10 um [39]. Les performances typiques sont une sensibilité de 1’ordre de 10 pT/v/Hz

et une résolution entre 10 et 100 um, avec une boucle supraconductrice de 100 um % 10 um
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[40]. En revanche, le SQUID ne fonctionne qu’en dessous d’une certaine température critique
(entre 4 K et 77 K). De plus, il est difficile d’allier excellente sensibilité et haute résolution car
I’amélioration de la résolution passe par la diminution du volume du capteur SQUID et donc
une diminution de la sensibilité. Afin de répondre a cette problématique, des nano-SQUIDs sur
pointe tres spécifiques: nano-SQUID-on-tip (SOT), ont été développés (Figure 1-33) ; grace a
leur diametre de taille nanométrique (46nm) ils peuvent atteindre une résolution de I’ordre de
20 nanométres et une sensibilité de ’ordre de 50 nT/+/Hz [38]. Cependant, ce résultat est obtenu
pour une température de refroidissement de 4K avec un systéme cryogénique d’Hélium liquide,

contraignant en matiére d’encombrement et de cofit.

Quartz tube
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Figure 1-32 : Schéma d’un nano-SQUID sur pointe (SOT) constitué d’un tube de quartz étiré avec deux
supraconducteurs Nb ou Pb connectés a des électrodes Au. Le zoom montre la boucle supraconductrice a
I'extrémité de la pointe. Les ponts situés dans les régions d’écart (gap, en gris clair) entre les conducteurs (croix

rouges) forment les deux jonctions Josephson du SQUID [38].
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Figure 1-33 : Flux magnétique calculé a I'intérieur une boucle SOT (constituée d’un tube de quartz étiré avec
deux supraconducteurs Pb connectés a des électrodes Au) par rapport a la position (x, y) d'un seul spin

électronique positionné a 10 nm sous le plan SQUID. Imagerie 2D du flux magnétique généré par un seul spin

53



électronique orienté suivant la direction normale d’une boucle SOT de diameétre 160 nm (a), orienté dans la
direction x suivant le plan de la boucle SOT de diamétre 160 nm (b) et orienté suivant la direction normale d’une
boucle SOT de diametre 46 nm (c). Profils 1D des images (a-c) pour y=0 (d-f). Les zones colorées correspondent

aux maximums de sensibilité. Les fléches indiquent la résolution latérale [38].

v. Magneto-resistive Scanning Probe Microscopy (MR-SPM)

Les mesures magnétiques obtenues par MFM permettent d’atteindre d’excellentes résolutions
latérales, mais peinent a donner une mesure quantitative des champs. Cependant, en intégrant
des capteurs magnéto-résistifs (dont le fonctionnement sera développé dans le chapitre 2) sur
un bras de levier type AFM (Figure 1-34), il est possible d’obtenir une mesure quantitative des
champs avec une résolution latérale micrométrique (voir sub-micrométrique pour les dispositifs
les plus performants [41]). Dans ce type de technique, le capteur mesure les champs
magnétiques de fuite émis par 1’échantillon, tandis que le bras de levier mesure la topographie
de la surface de 1’échantillon par détection de la déflection du bras de levier, en utilisant des
méthodes optiques, piézo-électrique, ou encore en utilisant le capteur MR lui-méme [42]. Les
dimensions standards sont de quelques dizaines de nanometres a quelques microns selon le type

de capteur magnéto-résistif choisi. De plus, la sensibilité en champ statique est en moyenne de
I’ordre du nT/vHz.

Les premiers travaux se sont concentrés sur I’amélioration de la résolution spatiale en travaillant
en contact, avec des capteurs MRs du commerce et en utilisant un champ magnétique polarisant
externe, pour biaiser les capteurs et fonctionner dans un régime ou ils possedent une réponse au
champ externe linéaire [41, 43]. Par ailleurs, les mesures sont essentiellement réalisées a
température ambiante. Méme si, une amélioration de la sensibilité en champ statique a été
observée sous refroidissement entre 4 et 177K [44]. D’autre part, I’utilisation de GMRs a vanne
de spin (spin-valve) (Chapitre 2) permet de travailler sans champ polarisant externe et prévient
ainsi des potentielles modifications des propriétés magnétiques de 1’échantillon, associées a

I’application d’un champ [45].

Plus récemment, une mesure MR-SPM du vecteur complet des champs magnetiques de fuite a
été démontree avec des capteurs magnéto-résistifs de type TMRs [46] et GMRs [47]. Dans ces
dispositifs, I’acces aux trois directions a été obtenu grace aux orientations des sensibilités des
capteurs, par I’intermédiaire d’un micro-étage a 3 axes [46] ou par rotation du bras de levier

dans les 3 axes [47]
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Figure 1-34 : Exemple de sonde MR intégrée dans un microscope MR-SPM. (a-b) Exemples de design de sonde
mixte bras de levier type AFM/MFM — capteur MR. (a) Architecture sonde avec un capteur AMR directement sur
le bras de levier [42]. (b) Architecture sonde avec un capteur GMR disposé sur des éléments fixes juxtaposés au

bras de levier flexible [48]. (c) Mesure MR-SPM en mode contact [48].

d. Bilan

Sensibilité Résolution Avantages Inconvénients

spatiale

Sonde de Hall uTa mT/~/Hz pum a sub-pm - Large gamme de - Sensibilité limitée
linéarité en champ

- Mesure large bande

Magnétométrie a uTH/Hz ~ 10 -100 nm - Tres bon compromis - Nécessité d’une détection
centre NV entre résolution spatiale optique
et sensibilite

SQUID 10 pT/\/Hz ~ 10-100 pm - Excellente sensibilité - Refroidissement avec un
cryostat T € [4; 77]K,
encombrant et coliteux

mT/+/Hz ~ 10 nm - Excellente résolution - Difficilement quantitatif
spatiale
nT/A/Hz ~ 10 pm - Trés bon compromis - Dimensions de balayage
entre résolution spatiale limitees

et sensibilité
- Mesure large bande

Figure 1-35 : Tableau récapitulatif des techniques locales d’imagerie magnétique des champs de fuite.
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Figure 1-36 : Graphique récapitulatif des performances des techniques locales d’imagerie magnétique des

champs de fuite.

Nous avons vu qu’il existe un certain nombre de techniques de mesures locales des champs
magnétiques de fuite. Notamment, des techniques mettant en ceuvre un capteur magnétique
pour balayer la surface d’un matériau (Figures 1-35 et 1-36). Aussi, les performances de la
mesure sont déterminees par les performances du capteur lui-méme et peuvent étre évaluées
par deux paramétres qui sont la sensibilité (en T/vV/Hz) et la résolution spatiale (en unité
métrique). Une technique se démarque par sa capacité a atteindre d’excellentes sensibilités (10
pT//Hz), il s’agit du SQUID. Cependant, la boucle supraconductrice requiert 1’utilisation d’un
cryostat encombrant et colteux. D’autre part, le MFM présente d’excellentes performances en
terme de résolution spatiale (10-100 nm). Cependant, il fournit une information difficilement
quantitative. Aussi, le magnétomeétre a centre NV semble trés attractif, puisqu’il permet
d’obtenir une résolution spatiale du méme ordre de grandeur que le MFM, combinée a une
sensibilité de I’ordre du pT/v/Hz. En revanche, il demande I’utilisation d’un dispositif optique
encombrant. Les sondes de Hall sont trés linéaires et locales avec une résolution spatiale
intéressante (micrométrique a sub-micrometrique), néanmoins elles sont limitées en matiere de
sensibilité (entre 1 mT/v/Hz et 1 uT/v/Hz). Par ailleurs, il existe des techniques qui intégrent
des capteurs issus de 1’¢lectronique de spin et permettent de se rapprocher d’un compromis
entre résolution spatiale (micrométrique a sub-micrométrique) et sensibilit¢é (nT//Hz).

Cependant, ces capteurs intégrés sur des pointes AFM ne permettent pas la mesure de matériaux
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sur plusieurs centimetres et sont réservées a des mesures ciblées. Ce qui est difficilement
compatible avec I’inspection de défauts ou d’hétérogénéités dans des matériaux, appliquée au

contréle non destructif ou a I’imagerie de roches magnétiques.

Dans ce contexte, une technique capable de réaliser une mesure quantitative, simultanée, locale
et 3D des champs magnétiques de fuite, par balayage d’un matériau sur quelques centimeétres,
aussi bien en champ statique qu’en champ alternatif ; n’apparait pas couvert par les techniques
communément proposees a ce jour. Ainsi, 1’objectif de cette thése est de proposer une technique

capable de répondre a cette problématique.

Le premier chapitre de ce manuscrit a permis d’introduire le contexte théorique de ces travaux
de thése en revenant sur I’histoire du magnétisme, pour ensuite décrire le magnétisme dans les
matériaux ferromagnétiques, grace a une description locale et a une présentation des
applications liées a I’utilisation de ce type de matériaux. D’autres matériaux magnétiques se
distinguent et permettent de classer le magnétisme en quatre familles principales. Par ailleurs,
de nombreuses techniques de mesures magnétiques existent et ont été présentées dans la
derniere section de ce chapitre. Ainsi, le choix d’une technique de mesure doit prendre en
compte les conditions de la mesure, le niveau de complexité de mise en place du dispositif, la
résolution laterale visee et la sensibilite attendue. En réponse, I’objectif de ce manuscrit sera de
preésenter le développement d’une sonde 3D locale utilisant des capteurs magneéto-résistifs pour
cartographier les trois composantes des champs magnétiques de fuites émis par un matériau. La
sonde 3D locale peut avoir diverses applications. Entre autres, elle peut étre intégrée au sein
d’un scanner magnétique et proposer une technique d’imagerie magnétique 3D, ou étre intégrée

au sein d’une machine de fabrication additive pour apporter un contréle non destructif in-situ.

La définition des contributions énergétiques magnétiques dans les couches minces
ferromagnétiques nous a permis de préparer le chapitre suivant qui sera consacré aux capteurs

magnéto-résistifs.
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Annexe 1 : Etude d’une distribution simple de courant : boucle

circulaire de rayon R

On se propose dans cette premiére annexe d’étudier un mod¢le simple qui par la suite sera la
clé de voute de 1’étude d’un premier modéle classique de la matiére aimantée (cf. ii.), & savoir

la boucle circulaire de courant.

=1

()

Figure 1-37 : Schéma d’une boucle circulaire de courant de rayon R, parcourue par un courant | et qui crée une

induction B.

Une boucle circulaire de rayon R est parcouru par un courant I, ce qui crée une induction

B portée par 1’axe. En utilisant la loi de Biot et Savart (1), on obtient le module de I’induction :
B = Ll sin3g (AL-1)
2R

Induction et champ créé a grande distance :

Considérons un volume (V) fini, a I’intérieur duquel est confinée une distribution de courants

au voisinage de I’origine des coordonnées O. Cette distribution de courant engendre dans

I’espace un potentiel vecteur A et une induction magnétique B.
En partant de I’équation (2), on montre que :

A= Pl )

A= 41TfvrdV (Al-2)

Grace a I’équation de Poisson de la magnétostatique, lorsque la distance d’observation est trés

grande devant la taille typique de la distribution de courant, on obtient que :

A= IxXTaq3)

4t 13

Tel que, m est le moment magnétique, il est colinéaire a B et s’exprime en fonction de la densité

de courant j(r) :
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— 1 - N
m = Efvr X 1(r) dV (A1-4)

On remarque que le moment magnétique est, du point de vue du formalisme, analogue au

moment cinétique en mécanique classique.

Ainsi, I’induction magnétique a grande distance est :

3(MAOr m
r5 r3

§=rotK=ﬁ[
41T

] (A1-5)

Si I’on reprend maintenant I’exemple de la boucle circulaire de courant (ou spire de courant) et

qu’on cherche a exprimer le moment magnétique créé, on obtient :
m = IS T (en A. m?) (A1-6)
Avec S I’aire de la boucle de courant.

On remarque que I’expression du champ d’induction magnétique B est similaire & celle du

champs électrique E, créé par un dipdle électrique & de moment dipolaire électrique :
B =q.5 (AL-7)
Avec § le vecteur reliant le barycentre des charges positives et négatives).

A grande distance des sources par rapport a leurs dimensions, on peut donc assimiler une boucle

de courant & une paire de masses magnétiques ponctuelles : (—q,, +qm). On parle alors de
dipdle magnétique de moment magnétique ™ = q,,6 = ISH. Il s’agit ici, de 1’approche
coulombienne. Le champ magnétique H engendré par une masse magnétique ponctuelle q,,

s’écrit :

= 1 gmT
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Annexe 2 : Propriétés magnétiques des éléments purs

Cette annexe a pour objectif de présenter les propriétés magnétiques des éléments purs a I’état

atomique et poly-atomique grace au tableau périodique des éléments de Mendeleiev.

A I’état atomique

A I’état atomique fondamental, 79 des 103 éléments purs sont porteurs d’un moment atomique

(Figure 38).
H
Li [ Be
Na | Mg
K | Ca || Sc
Rb | Sr || Y
Cs | Ba . La
Fr

Ra  Ac

Ti
Zr

Hf

He

B|C|N O F|Ne

Al | Si| P S Cl|Ar|

V C Mn Fe Co Ni Cu|Zn Ga GeEAs Se Br | Kr
Nb Mo 7¢ Ru Rh Pd~. Ag | Cd In  Sn|Sb Te 1 'Xe
Ta|W Re Os Ir Pt Au|Hg Tl Pb|Bi Po At &n
Ce Pr Nd Pm S_m Eu Gd T Dy Ho Er Tm 1 \’bl Lu
Th Pa U Np Pu Am Cm Bk Cf Es Fm Md No ILw

Figure 1-38 : Tableau périodique des éléments et propriétés magnétiques des éléments a I'état atomique. Les

éléments en gras encadrés en noir sont les éléments non magnétiques. Les atomes en italiques sont les

radioactifs. Les éléments encadrés en rouges sont les terres-rares. Tous les autres éléments sont magnétiques a

I’état atomique fondamental [8].

A I’état poly-atomique

Si la majeure partie des ¢léments a 1’ état fondamental sont magnétiques, il n’en est pas de méme

pour les édifices poly-atomiques.
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Figure 1-39 : Propriétés magnétiques des éléments purs a I'état solide, a basse température. Les éléments

ordonnés sont en gras encadrés. Les substances supraconductrices sont en grisés et les radioactives sont en

italique [8].

Peu d’atomes sont porteurs d’un moment magnétique permanent a 1’état solide pur. Les

¢léments magnétiques a 1’état solide pur sont le fer, le cobalt et le nickel. On compte également

plusieurs métaux de la série 4f des terres rares (Eu a Tm). De plus, selon sa structure

cristallographique, un élément peut étre magnétique ou non. C’est le cas du Fer qui dans sa

phase cubique centrée est ferromagnétique a température ambiante. Le matériau considéré joue

également un réle important dans le caractére magnétique d’un élément. Certains matériaux

sont ferromagnétiques alors qu’aucun de leurs constituants ne posseéde de ferromagnétisme a

I’état pur (exemple de 1’alliage d’Heusler Cu, MnAl).

61



Références :

[1] E. du Trémolet de Lacheisserie, Magnétisme, Tome I, EDP Sciences, (1999).

[2] https://chine365.fr/chine/invention-boussole/

[3] Reconstruction de I'experience d'Oersted de 1819. ©Getty - Universal History Archive
[4] Schéma du dispositif figurant dans la lettre d’Ampere & Van Beck, Octobre 1821.

[5] Marine Schott, thése « Propriétés magnétiques du systéme Pt/Co/AlOx et ses variations

sous champ électrique », Université Grenoble Alpes, (2017).

[6] Jacques Degauque, « Matériaux & propriétés magnétiques dures », Techniques de
I’ingénieur, (2001).

[7] Georges Couderchon, « Alliages magnétiques doux », Techniques de 1’ingénieur, (1985).
[8] E. du Trémolet de Lacheisserie, Magnétisme, Tome I, EDP Sciences, (1999).

[9] Gilbert Nicoud, Matériaux aimants permanents pour 1’électrotechnique, Revue RGE,
(1981).

[10] S. Madani, Mémoire d’Ingéniorat « Etude et réalisation d’un cadre d’Epstein pour la

caractérisation des matériaux ferromagnétiques doux », Université de Batna, (2003).

[11] P. Brissoneau, « Magnétisme et matériaux magnétiques pour 1’Electrotechnique »,
Edition Hermés, Paris, France, (1997).

[12] Aurélie Solignac, présentation « Couches minces magnétiques : Introduction a

I’électronique de spin », (2012).

[13] Aurélie Solignac, thése « Réalisation et étude d’hétérostructures a base du manganite
La0.7Sr0.3MnO3 pour des capteurs magnétiques oxydes ultrasensibles », Université Pierre et
Marie Curie - Paris VI, (2012).

[14] Houmed Mohamed Garad, thése « L anisotropie magnétique perpendiculaire induite par
oxydation et recuit thermique : de la structure au magnétisme », Université de Grenoble,
(2012).

[15] F.J.A. den Broeder, W. Hoving, and P.J.H. Bloemen., Magnetic anisotropy of
multilayers, Journal of magnetism and magnetic materials, 93 :562, (1991).

62



[16] Julien Moulin, Thése « Microscopie magnétique locale par intégration de nanocapteurs

magnétorésistifs », Université Paris-Saclay, (2020).
[17] A.O. Adeyeye, G. Shimon, Handbook of Surface Science, Vol. 5, pp. 2 — 466, (2015).

[18] S. Yamamoto, et al., Measurement of the Resonant Magneto-Optical Kerr Effect Using a
Free Electron Laser, Applied Sciences, 7, 662, (2017).

[19] Duc-The Ngo and Luise Theil Kuhn , In situ transmission electron microscopy for
magnetic nanostructures, Adv. Nat. Sci: Nanosci. Nanotechnol. 7 045001, (2016).

[20] C. Phatak, A.K. Petford-Long, M. De Graef, Recent Advances in Lorentz Microscopy,
COSSMS, (2015).

[21] N. Rougemaille and A.K. Schmid, Magnetic imaging with spin polarized low energy
electron microscopy, The European Physical Journal Applied Physics, 50, 20101, (2010).

[22] O. Kazakova, et al., Frontiers of magnetic force microscopy, Journal of Applied Physics,
Vol. 125, Issue 6, (2019).

[23] T. Michinobu, J. Inui and H. Nishide, Magnetic Force Microscopic Images of Nanometer-
Sized Polyradical Particles, Polymer Journal, Vol. 35, p. 71-75, (2003).

[24] D. Collomb, et al., Frontiers of graphene-based Hall-effect sensors, Journal of Physics:
Condensed Matter, VVol. 33, No. 24, (2021).

[25] A. Sandhu, et al., Nano and micro Hall effect sensors for room-temperature scanning hall
probe microscopy, Microelectronique Engineering, Vol. 73-74, p. 524-528, (2004)

[26] V. Panchal, et al., Magnetic Scanning Probe Calibration Using Graphene Hall Sensor,
IEEE Trans. Magn., Vol. 49, Issue 7, (2013).

[27] S. J. Bending, Local magnetic probes of superconductors, Advances in Physics, Vol. 48,
No. 4, (1999).

[28] K. Vervaeke, et al., Size dependence of microscopic Hall sensor detection limits, Rev.
Sci. Instrum., Vol. 80, Issue 7, (2009).

[29] M-K. Joo, et al., Large-scale graphene on hexagonal-BN Hall elements: prediction of
sensor performance without magnetic field, ACS Nano, 10, 9, 8803-8811, (2016).

63



[30] A. Sandhu, K. Kurosawa, M. Dede and A. Oral, 50 nm Hall Sensors for Room
Temperature Scanning Hall Probe Microscopy, Jpn. J. Appl. Phys., 43, 777, (2004).

[31] Fedor, J., Cambel, V., Gregusova, D., Hanzelka, P., Dérer, J., Volko, J., Scanning vector
Hall probe microscope, Rev. Sci. Instrum. 74, 5105, (2003).

[32] B. M. Chernobrod and G. P. Berman, Spin microscope based on optically detected
magnetic resonance J. Appl. Phys., 97 014903, (2005).

[33] G. Balasubramanian, et al., Nanoscale imaging magnetometry with diamond spins under
ambient conditions, Nature, 455, 648, (2008).

[34] J. R. Maze, et al., Nanoscale magnetic sensing with an individual electronic spin in
diamond, Nature, 455, 644, (2008).

[35] Y. Xu, W. Zhang and C. Tian, Recent advances on applications of NV— magnetometry in
condensed matter physics, Photonics Research, Vol. 11, No. 3, (2023).

[36] L. Rondin, J.-P. Tetienne, T. Hingant, J.-F. Roch, P. Maletinsky and V. Jacques,
Magnetometry with nitrogen-vacancy defects in diamond, Rep Prog Phys., doi:
10.1088/0034-4885/77/5/056503, (2014).

[37] F. Casola, et al., Probing condensed matter physics with magnetometry based on

nitrogen-vacancy centres in diamond, Nature Reviews Materials, Vol. 3, 17088, (2018).

[38] D. Vasyukov, et al., A scanning superconducting quantum interference device with
single electron spin sensitivity, Nat Nanotechnol., doi: 10.1038/nnano.2013.169., (2013).

[39] M. 1. Faley, et al., Superconducting Quantum Interferometers for Nondestructive
Evaluation, Sensors, 17(12), 2798, (2017).

[40] M. 1. Faley, et al., Nondestructive Evaluation Using a High-Tc SQUID Microscope,
IEEE Transactions on Applied Superconductivity, Vol. 27, No. 4, (2017).

[41] S. Y. Yamamoto, et al., Scanning magnetoresistance microscopy (SMRM): Imaging with
a MR head, Journal of Applied Physics, Vol. 81, Issue 8, (1997).

[42] M. Nakamura, et al., Scanning magnetoresistance microscopy with a magnetoresistive
sensor cantilever, Appl. Phys. Lett., 80, 2713-2715, (2002).

[43] S. Y. Yamamoto, et al., Scanning magnetoresistance microscopy, Applied Physics Letters,
Vol. 69, Issue 21, (1996).

64



[44] D. K. Petrov, Scanning magnetoresistance microscopy of La 0.67 Sr 0.33 MnO 3 films,
Journal of Applied Physics, Vol. 83, Issue 11, (1998).

[45] T. Takezaki, Magnetic Field Measurement using Scanning Magnetoresistance Microscope
with Spin-Valve Sensor,The Japan Society of Applied Physics Japanese Journal of Applied
Physics, Vol. 45, No. 3S, (2006)

[46] K. N. Vyas, The Scanning TMR Microscope for Biosensor Applications, Biosensors,
5(2), 172-186, (2015).

[47] F. Richheimer, 3D Magnetic Field Reconstruction Methodology Based on a Scanning
Magnetoresistive Probe, Sensors, 18(7), 2049, (2018).

[48] D.R. Sahoo, et al., Scanning probe microscopy based on magnetoresistive sensing,
Nanotechnology, 22, 145501, doi:10.1088/0957-4484/22/14/145501, (2011).

65



Chapitre 2 : Capteurs magnétigues

I.  Effets magnéto-résistifs.........coiiiiiiiiiiii e 69
a. Principe de Peffet GIMR..............cccoooiiiiiiiiii s 69

I.  Les origines de I’effet GMR .........cccoiiiiiiiiiiii e 71

1. Configurations CIP / CPP ..o 76

D, AULIES BffELS IMR... ..o 76

TR = i =1 S 1Y/ PSSR 77

L. AR e 78

L. CIMR ettt b ettt et bbbt nns 79

Il. Capteurs a magnétorésistance geante GMRS..........ccccccevcvivevieiieiieenennnn, 80
a. Fonctionnement des capteurs GIMRS.........c.ooiiiiiiiiiiiie e, 80
b. EmPilement GMR Fel........ooiiiiii e 80

L. COUCNE U ...ttt bbbt 82

1. COUCNE TIDIE ... 82

T, ESPACEU ...ttt bbbttt b e bbbttt 84

c. Couplages magnétiques des systemes multicouches.............cccovveviiveiievi e, 84

I.  Couplage MagnBtoStAtIQUE...........ccveiieiieeie ettt 85

ii.  Couplage direct : couplage d’€change...........ccceveririiiiiiiecee e 85

iii. Couplage indirect : couplage RKKY .....ccooiiiiiiiiccee e 87

I11. Micro-fabrication d’un capteur magnéto-résistif................ccccoovvnnnnn, 89
a. Dépbt par pulvérisation cathodiQUE .........cceocviiieiiiie i, 90
D. MOtifS MICIO-GMRS ..ot 92

66



I. LithOgraphie OPtIQUE........cccveiieie ettt 92

ii.  Gravure ionique (lon Beam Etching : IBE).......ccccooiiiiiiiiiiece e 93
I, NEettoyage de 18 FESINE. ... ..c.oiiiieiiiie e 94

C.  DEPOL AES CONTACES ......ouveiiiiiiiieiiite ettt 94
I Lithographie OPHIQUE..........ooiiiiiiiiieeeeee e 94
Tl PIB=gFAVUIE ...ttt bbbttt enas 95
iii.  PUIVArisation CatNOUIQUE. ..........coeiiiiiiiiiie e 95
IV. NEttoyage de 18 FESINE. ... ..c.ciiiiiiieie e 95

(o T e T V7 LA o] SO UR PSPPSR 95
I. Lithographie OPtIQUE.........ccueieeie ettt 95
1. DEPOL A ISOIANT ....viivieiecie et e e enes 96
i1l Nettoyage de 18 FESINE.......ccuiiii et 96
V. Caractérisation des capteurs GMRS.........ccccooiviiiii i 97
s W \V Lo U o (i ) IS OSSP 97
I, DISPOSITIT 08 MESUIE .....ceveeiiiceec ettt 97
ii. Evaluation des performances (grandeurs standards) ...........cccccccveveiieieeiesiieseesnenn 98
i1l Grandeurs CaraCteriStIQUES........cviiveiierieeiecie ettt ettt re e ere e ens 99
IV.  MESUIES CaraCtBriSIQUES ......ccveeeiiieeiteeiectie sttt ettt e s sre e reene e 101
D, MESUFE A8 DIUIL ..o 104
Lo DEFINITION .. 104
1. DISPOSITIT 08 MESUIE ..ot 104
11i.  DONNEES CArACIENISTIQUES ......ovetiitiitieiieiieee ettt bbbttt 106
AV =T £/ =TSSR 107
V. Procédure type de mesure de DIUIT ........c.covoiiiiiiieiciee e 108

67



V. Optimisation des propriéetés magnétiques des capteurs GMRs............ 111

a. Recherche de I’empilement optimal par simulations macrospin......................... 112

I.  Fonctionnement de la simulation MacroSPin ..........c.ccoveiveieienene e 112

ii.  Définition des empilements @ tESEr.........covviieiieii e 113

iii. Résultats pleiNe-COUCNE .........cooviiieece e 117

b. Recherche de I’empilement optimal par mesure des performances..................... 119

i.  Présentation des €chantillons ProCESSES ........ccciveieeiieiiieie e 119

I, RESUMES 0ES MESUIALS .....o.veviieiiiiiisiieieeee e 121
RET BT ENCES. ..o 128

68



Chapitre 2 : Capteurs magnétiques

Les capteurs utilisés dans ce projet de recherche sont des capteurs magnétiques, ou plus
précisément des capteurs magnéto-résistifs, c’est-a-dire dont la résistance est modifiée en
présence d’un champ magnétique. Ces capteurs permettent de détecter de tres faibles variations
de champ. L’objectif de ce chapitre sera de présenter les différents effets magnéto-résistifs
observables dans les matériaux ferromagnétiques, puis de se concentrer sur 1’effet GMR
(magnétoresistance geante), pour ensuite présenter le développement, la caractérisation et

I’optimisation de ce type de capteurs, effectués au cours de ces travaux de these.

.  Effets magnéto-résistifs

a. Principe de ’effet GMR

Ce travail s’inscrit dans le cadre de la recherche en spintronique, qui prend en compte non
seulement la charge de 1’électron, mais également son spin. Cette thématique de recherche est
marquée par la découverte de la magnétorésistance géante en 1988 par Albert Fert et Peter
Grilinberg [1], qui consiste a considérer un matériau multicouche constitué d’une alternance de
matériaux ferromagnétiques (typiquement du Co ou du Fe) et de matériaux non magnétiques
conducteurs (typiquement du Cu ou du Cr) et a observer la variation de la résistance globale du
systeme en fonction des directions d’aimantation des couches ferromagnétiques. L’élément
archétype est la GMR vanne de spin (spin valve), cependant I’effet GMR peut étre observé dans

différentes structures (Figure 2-1) [2].
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Figure 2-1 : Les différentes structures dans lesquelles on peut observer un effet GMR. (a) multicouche

magnétique, (b) pseudo vanne de spin, (c) vanne de spin, (d) couche mince granulaire.

Les dimensions des couches sont de 1’ordre de quelques nanometres en épaisseurs et comprises
entre le micrometre et le centimetre latéralement. Dans une multicouche magnétique (Figure 2-
1 (a)) on sépare des couches ferromagnétiques par des couches non magnétiques. Gréace au
couplage RKKY (cf. Il.c.iii.) antiferromagnétique entre les couches magnétiques, les couches
ferromagnétiques sont alignées de fagon antiparallele a champ nul, et de fagon paralléle a champ
de saturation. Dans une structure de type pseudo-vanne de spin (Figure 2-1 (b)), le systéeme
multicouche est constitué d’une couche de matériau ferromagnétique dur et d’une couche de
ferromagnétique doux, séparées par une couche non-magnétique. En raison des différences de
champs coercitifs des couches ferromagnétiques, le retournement des aimantations des couches
se produits a des valeurs de champs différentes, et on distingue deux configurations, une
antiparalléle et une paralléle. Pour améliorer les performances, on peut piéger la couche dure
avec un matériau antiferromagnétique pour rendre la couche plus dure. Ainsi, la couche de
ferromagnétique dure possede une direction d’aimantation bloquée, alors que la couche de
ferromagnétique doux est libre et peut suivre la direction du champ magnétique appliqué. Il
s’agit de la GMR vanne de spin (Figure 2-1 (c)). La derniére structure présentée consiste a
incorporer des précipités magnétiques au sein d’un matériau non magnétique conducteur
(Figure 2-1 (d)). En I’absence de champ magnétique, les précipités magnétiques forment des
granules magnétiques orientées de maniere aléatoire. Cependant, en présence d’un champ

magnétique, les moments s’orientent suivant la direction du champ appliqué [2].
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i. Les origines de Peffet GMR

D’un point de vue global, les origines de la GMR sont expliquées grace au modeéle de Mott qui
décrit la conduction dépendante du spin a travers des couches métalliques (Figure 2-2) [3,4].
Ce modéle propose de considérer au sein de I’empilement GMR deux canaux de conduction

indépendants, avec une conductivité dépendante de I’angle entre la direction du spin de

Iélectron dans le canal et celle de I’aimantation M de la couche ferromagnétique traversée par
I’¢électron. Par exemple, en prenant comme référence le schéma de la configuration paralléle en

Figure 2-2 (a, gauche), les deux canaux de conduction sont celui pour les électrons de spin down
l (antiparalleles a la direction de I’aimantation M, en violet) et celui pour les électrons de spin

up T (paralleles a la direction de 1’aimantation M, en vert). Le processus de diffusion dans les
métaux est considéré comme conservant la direction du spin sans retournement de spin (spin-
flip) sur une certaine longueur appelée « longueur de diffusion de spin ». Ainsi, il est important
que ’épaisseur de la couche non-magnétique choisie soit inférieure a la longueur de diffusion
de spin, pour pouvoir considérer que les électrons de spin down et de spin up ne se mélangent
pas et restent dans leurs canaux de conduction respectifs sur la distance de diffusion, avec des
conductions électriques paralléles. Par ailleurs, les électrons de spin up et de spin down
possedent des libres parcours moyens trés différents, en raison de I’asymétrie de leurs densités

d’états au niveau de Fermi (l.a.i.2. ROle de la structure de bande).

El} Couche non - magnétique
. M-+
I\ljl T — - —
R
b) Ry Ry Ry !
] R 1 RJ. T RL RT‘
—____I—

Figure 2-2 : Modele de Mott sur une vanne de spin (deux couches ferromagnétiques séparées par une couche

non-magnétique). La conductivité électrique est représentée schématiquement a l'intérieur des couches (a) et
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traduite sous la forme de résistances (b). Les fleches épaisses blanches symbolisent la direction de I’'aimantation

M dans la couche ferromagnétique. Les fléches noires symbolisent le niveau de conductivité a travers la
structure : élevée (fleche épaisse) ou faible (fléche fine). Les différentes couleurs, vert et violet, permettent de

distinguer les canaux de conduction, spin up et spin down, respectivement.

Ainsi, dans la configuration paralléle (Figure 2-2, gauche), les électrons de spin up (vert) sont
alignés parallélement a la direction de I’aimantation des couches magnétiques, donc ils
traverseront la structure sans étre diffusés (ou tres peu). Il en résulte une résistance faible (Ry).
Au contraire, les électrons de spin down (violet) sont alignés antiparallélement a la direction de
I’aimantation, donc ils traverseront la structure en étant fortement diffusés. Il en résulte une
résistance élevée (R;). La conduction se produit en parallele pour les deux canaux de spin.
Aussi, les électrons de spin up étant trés conducteurs dans cette structure, la résistance totale de

la multicouche en est principalement issue, donc elle est faible.

Dans la configuration antiparallele (Figure 2-2, droite), les électrons de spin up et down sont
alignes parallelement (spin up) a I’une des couches et antiparalléelement (spin down) a 1’autre.
Lorsqu’ils sont orientés antiparallelement a la couche ils sont diffusés, il en résulte une
résistance élevées (R;) pour les deux canaux de conduction. Donc, la résistance globale de la

multicouche est élevée.

Pour comprendre de fagon plus globale et précise 1’effet GMR ainsi que les origines de la
conduction dépendante du spin, il faut étudier la structure de bande associée. Finalement, 1’effet
GMR se matérialise par une résistance équivalente qui traduit les performances de la structure

choisie.

1. La conduction dépendante du spin

Le modéle de Mott introduit précédemment, définit la conductivité électrique au sein d’une
structure multicouche de type GMR comme dépendante du spin des électrons. Ainsi, la
conductivité d'un métal est la somme des conductivités des électrons des canaux de conduction

de spin up et de spin down, telle que :

1 1 1
— ==+ —(-1
Ptot P Pl( )

La conductivité des électrons libres au niveau d’un canal de conductivité (opyyqge) €St définie

2 k 2 - -
par la formule de Drude : opryge = %ﬁk avec kg le moment de Fermi et A le libre parcours

moyen. En raison du principe d’exclusion de Pauli, seuls les électrons qui possédent une énergie

72



au niveau de 1’énergie de Fermi contribuent a la conductivité, car en dessous de cette énergie
les états sont occupés donc les électrons a des états d’énergie plus faible ne peuvent pas gagner
en énergie. Ainsi, la section de la surface de Fermi kg donne le nombre d’électrons contribuant
a la conduction. Le libre parcours moyen est égal au produit de la vitesse de Fermi par le temps
de relaxation. Ce dernier terme fait apparaitre dans son expression la densité d’état électronique

a I’énergie de Fermi n(E) et le potentiel de diffusion V. [2].

La dépendance du spin peut avoir diverses origines. Dans les métaux ferromagnétiques, la
structure de bandes électronique détermine les propriétés intrinséques du matériau a 1’origine
des valeurs de moment de Fermi kg, de vitesse de Fermi vy et de densité d’état a 1’énergie de
Fermi n(Eg). Selon Mott, la polarisation en spin des densités d’état explique les différences de
taux de diffusion dans les matériaux ferromagnétiques liées au spin. Par ailleurs, des éléments
extrinseques au metal peuvent avoir une influence sur la diffusion et apparaissent au niveau du
potentiel de diffusion. En effet, les défauts, les impuretés et les vibrations du réseau du métal
peuvent se comporter comme des diffuseurs d’électrons. Dans ce cas, la diffusion peut dépendre
du spin mais aussi de I’environnement de diffusion [2]. Ce qui nous améne a reconsidérer
I’approximation faite plus haut, consistant a négliger le spin-flip (le retournement des
électrons). En effet, les potentiels de diffusion dépendants du spin pourraient retourner les
électrons. Ainsi, le moyen le plus fiable de déterminer la contribution dominante de la

dépendance en spin est la structure de bandes polarisée en spin de la couche magnétique.

2. Le role de la structure de bandes

Dans les structures GMRs les couches ferromagnétiques utilisées sont des métaux de transitions
3d (Co, Fe, Ni) et leurs alliages (CoFe, NiFe), tandis que les couches non magnétiques utilisées
sont du Cr ou des métaux nobles (Cu, Ag et Au) [2]. Il convient d’étudier la structure de bandes
électroniques de ces métaux pour comprendre celle des GMRs. Les métaux de transition 3d,
présentent des etats de valence 4s, 4p et 3d. Les états 4s et 4p créent une bande sp semblable a
une bande d’électrons libres, les électrons sp ont une vitesse ¢levée, une faible densité d’état et
ainsi un long libre parcours moyen. En conséguence, ils sont les principaux responsables de la
conductivité des métaux 3d. Par ailleurs, la bande d se caractérise par une faible vitesse de ses
¢lectrons, une forte densité d’état et ainsi un court libre parcours moyen, responsable d’une
mauvaise conductivité. Dans les intervalles d’énergie ou les bandes sp et d se croisent, il y a
une forte hybridation sp-d, ce qui modifie considérablement la structure de bandes [2]. En raison

de la répulsion de Coulomb et du principe de Pauli, les électrons d auront tendance a s’aligner
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parallelement pour ne pas occuper la méme orbitale et minimiser la depense énergétique
(comme D’interaction de coulomb est en *1/r?, si r est grand alors I’interaction est petit).
Cependant, cela augmente 1’énergie cinétique globale. Le critére de Stoner Jn(Eg)>1 régit
I’apparition du ferromagnétisme, (J étant la constante d’échange), il est satisfait pour bcc Fe,
fcc Co et fce Ni [2]. La bande d des métaux 3d est séparée par échange, ainsi le nombre d’états
occupés est différent pour les électrons de spin up et down, ce qui induit une asymeétrie des
structures de bandes up et down (Figure 2-3). En dessous de 1’énergie de Fermi les électrons de
spin up ont une densité d’état majoritaire, ils sont plus nombreux et donc plus mobiles car moins
sujet aux spin-flip (la mobilité des électrons est inversement proportionnelle au taux de spin-
flip). Les termes d’électrons de « spin majoritaires » et d’électrons de « Spin minoritaires »
permettent de distinguer deux populations de spin : une majoritaire (spin majoritaires, spin up
dans la figure 2-3) et une autre minoritaire (spin minoritaires, spin down dans la figure 2-3). Il
en résulte une polarisation en spin liée aux spins majoritaires (polarisation en spin up dans la
figure 2-3). Les structures de bandes du Cu et du Co permettent d’illustrer les structures de

bandes typiques des espaceurs conducteurs et des métaux 3d ferromagnétiques utilisés dans les
GMRs (Figure 2-3).
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Figure 2-3 : Structure de bande du Co majoritaire (a), du Co minoritaire (b) et du Cu (c) [2]. Schéma du
diagramme de densité d’états n(E) des bandes d’énergie pour les électrons de spin majoritaire (T en bleu) et

minoritaire (1 en vert) dans un métal ferromagnétique (par exemple : du Co) (d) [5].
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La position de 1’énergie de Fermi par rapport aux bandes d permet de déterminer la conductivité
de I’élément. En effet, si elles sont entiérement occupées au niveau de Fermi et que le niveau
de Fermi se situe dans la bande sp, 1’élément sera un trés bon conducteur. C’est le cas du Cu
(Figure 2-3 (c)). En effet, la vitesse élevée des électrons dans la bande sp et leur faible densité
d’états sont a 1’origine d’une faible probabilité de diffusion et ainsi d’un libre parcours moyen
long, donc d’une trés bonne conduction. Dans le cas d’un ferromagnétique 3d on distingue deux
structures de bandes différentes pour les spins majoritaires et pour les spins minoritaires, en
raison de la séparation des bandes par échange. Pour les spins majoritaires, le niveau de Fermi
se situe également dans la bande sp (Figure 2-3(a)) et la bande d est entierement occupée, il en
résulte un trés bon conducteur. A I’inverse, pour les spins minoritaires, le niveau de Fermi se
situe dans la bande d qui se trouve alors partiellement occupée (Figure 2-3 (b)), il en résulte un
mauvais conducteur. En effet, dans les spins minoritaires, on observe une hybridation des
bandes sp et d, les bandes spd hybridées ont une forte densité d’état a 1’origine d’une probabilité
de diffusion élevée, d’un libre parcours moyen court et donc d’une mauvaise conduction. Ainsi,
la structure polarisée en spin permet d’expliquer I’asymétrie de spin observée dans la

conductivité des métaux 3d.

De plus, la grande similarité des structures de bande du Cu et du Co-majoritaire est responsable
de la bonne conduction des spins majoritaires du Co a travers le Cu. En revanche, le décalage
de bandes entre le Cu et le Co-minoritaire est responsable d’une mauvaise transmission des Co-

minoritaires dans le Cu (Figure 2-3 (a, b)).

Ainsi, la concordance ou la non-concordance entre les structures de bandes des métaux
ferromagnétiques et non magnétiques entraine des potentiels de diffusion dépendant du spin

aux interfaces en raison du mélange des atomes, susceptibles de contribuer a I’effet GMR.

3. Modéle de résistance

Le modele de résistance, introduit en Figure 2-2, permet de traduire la conductivité d’une
structure GMR sous la forme d’une résistance globale [6,7]. Dans ce modéle, on peut considérer
que chaque couche métallique posséde une résistance indépendante. Dans la continuité du
modele de Mott, nous distinguons deux canaux de conduction : un pour les spins paralléles a
I’axe d’aimantation principal (spin up) et un pour les spins antiparalléles (spin down). En
prenant pour référence la figure 2-2, la résistance de la multicouche constituée de deux
ferromagnétiques séparés par un métal non magnétique en configuration paralléle est donnée

par :
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En configuration antiparalléle (Figure 29, droite) la résistance est donnée par :

Ainsi, pour une GMR, le rapport de magnetoresistance géante est déterminé par le ratio appelé
MR, tel que :

Rap—R 2(Rap—R
MR = Rap—Re _ (Rap—Rp) (1-4)
Rmoy Rap+Rp

Si Ry & Ry alors Rp < Rpp et un ratio MR important est alors observé.

ii. Configurations CIP / CPP

” g 1
: 7 0
O T

Figure 2-4 : Configurations CIP (a) et CPP (b).

La maniere de réaliser la mesure du courant dans la GMR permet de distinguer deux
configurations aux performances distinctes [8]. Effectivement, en prenant la mesure du courant
dans le plan, on parle de GMR de type CIP (Curent In the Plane, Figure 2-4 (a)), alors qu’en
prenant la mesure dans la direction perpendiculaire au plan, il s’agit d’'une GMR de type CPP
(Curent Perpendicular to the Plane, Figure 2-4 (b)) [2]. Lors d’une mesure CIP, une partie du
courant passe dans les autres couches que ’espaceur, il en résulte un effet de court-circuit de
I’effet GMR a I’origine d’une diminution des performances par rapport a une mesure CPP. En
pratique, la faible épaisseur de I’empilement GMR rend difficilement réalisable la mesure CPP
car il en résulte une résistance tres faible. Aussi, la plupart des mesures avec des GMRs, dont

celles de cette thése, sont réalisées en CIP.

b. Autres effets MR
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i. Effet TMR

L’effet TMR (Tunnel Magneto-Resistance) est observable sur des configurations dites de «
jonction tunnel magnétique » constituée d’¢électrodes conductrices (couches minces de
matériaux ferromagnétiques) séparées par une barriére isolante (typiquement du MgO). Les
électrons de conduction (au niveau de Fermi) doivent franchir une barriere énergétique (Eg)
définie par la fine couche isolante par effet tunnel. La structure de bandes distingue également
deux canaux de spins supposes indépendants pour les spins up et down. De plus, la conduction
a travers la barriére isolante est régie par la régle d’or de Fermi qui énonce le principe suivant
. « dans le cas d’un transfert d’électrons entre deux électrodes, la densité de courant produite,
pour chaque canal de spins, est proportionnelle au produit des densités d’états au niveau de
Fermi de 1’état initial (électrode de départ) et de 1’état final (électrode d’arrivée) ». Il en résulte
qu’en configuration antiparall¢le le produit des densités d’états initiales et finales multiplie une
densité faible par une densité élevée pour les deux canaux de spin (Figure 2-5, gauche). Alors
qu’en configuration parall¢le, le canal des spins up permet de maximiser se produit en
multipliant deux densités d’états élevées, la densité de courant produite par ce canal est donc

maximale (Figure 2-5, droite).

Les TMRs sont de trés bons capteurs de champs magnétiques, ils permettent d’atteindre des
valeurs de sensibilité nettement supérieures a celles des GMRs (MR de I’ordre de plusieurs
dizaines de pourcents (voir supérieure a 100%) contre quelques pourcents pour les GMRS). Ils
doivent étre mesurés en CPP. Cependant, méme en configurations comparables, 1’effet TMR
sera plus performant que I’effet GMR. Cela est d{l a la barriere tunnel qui ajoute un filtre de

spin supplémentaire, combiné a I’effet des densités d’états aux interfaces.

Cependant, a basse fréquence, le rapport signal/bruit des TMRs est équivalent voir inférieur a
celui des GMRs. En effet, cela est dit notamment a I’importance de 1’effet TMR qui produit des
fluctuations de domaines dans la couche libre, responsables de variations de résistance a
I’origine d’un bruit d’origine magnétique. Il peut également y avoir un bruit d’origine

électrique, créé par la barriére tunnel.

Dans le cas de mesures a haute fréquence, et donc dans le bruit thermique, leur utilisation est
tres intéressante. En effet, le bruit en 1/f n’est dans ce cas plus présent, donc I’augmentation de

la sensibilite peut étre utilisée. [2]
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Figure 2-5 : Modele de conduction dépendante du spin a travers une barriére isolante par effet TVIR. Chaque

couche ferromagnétique posséde son énergie de Fermi Ep, et Er, et la barriere tunnel est a une énergie Eg [9].

Les effets GMR et TMR sont observés dans les systemes multicouches, cependant il existe

d’autres effets de magnétorésistance observables a 1’échelle d’une couche unique.

ii. AMR

La magnétorésistance a été observée la premiére fois via la magnétorésistance anisotrope
(AMR) par Thompson en 1857 [10]. L’effet AMR se produit dans les matériaux magnetiques,
il décrit la dépendance entre la résistivité et I’angle entre la direction du courant électrique et
I’aimantation du matériau. L'apparition de cet effet peut également étre expliquée comme une
conséquence de la structure de bandes. En effet, I'asymétrie des orbites électroniques, entraine
des sections transversales de diffusion différentes pour les électrons conducteurs se déplacant
parallelement ou perpendiculairement a la direction de l'aimantation. La résistance de la
structure change en présence d’un champ appliqué, ce qui permet la détection de champs. Ces
capteurs sont majoritairement constitués de couches minces ferromagnétiques, le plus souvent
de permalloy [11]. La simplicité de leurs dispositifs les rend attractifs pour les applications
industrielles [12]. En revanche, les AMRs possédent des performances limitées en comparaison
aux GMRs ou aux TMRs.
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La magnétorésistance "colossale” (CMR) a été decouverte dans des pérovskites de manganite
dopées telles que La;_y,CayMnO5 [13] ou La;_,SryMnO5 [14]. Elle est issue d’une transition
métal-isolant au voisinage de la température de Curie. L’effet CMR posséde des performances
remarquablement intéressantes pour la détection de champs magnétiques éleves (supérieurs a 1
T), il permet de gagner quelques ordres de grandeurs par rapport a I’effet TMR, avec un rapport
magnéto-resistif dépassant le millier de pourcent [13,14]. La CMR est donc une bonne
candidate pour les capteurs fort champ ou les bolometres. Cependant, la sensibilité des CMRs
est tres faible, donc inadaptée a la mesure de champs faibles (inférieurs a 1 T). Par ailleurs,
I’utilisation des CMRs nécessite 1’application de champs magnétiques importants (de plusieurs

Teslas), ce qui rend ce type de capteur difficilement applicable dans I’industrie.

Enfin, les performances typiques des différents effets magnéto-résistifs, pertinents pour la

mesures de champs faibles, sont résumées dans le tableau suivant (Figure 2-6).

Capteurs | Gammes de champs (T) | Gammes de fréquences (Hz) Matériaux
AMR 1nT—-1mT DC - 10 MHz Ferromagnétique
GMR 30 pT— 10 mT DC-GHz Multicouche
TMR 100 pT - 10 mT DC-GHz Multicouche

Figure 2-6 : Tableau comparatif des effets magnéto-résistifs pertinents pour la mesure de champs faibles a

basse fréquence [15].

Il apparait que les GMRs et les TMRs possédent des performances similaires. Il convient de
préciser que cela est vrai uniquement a basses fréquences. En effet, pour des dimensions
identiques, la détectivité (en T/v/Hz) varie en fonction de la fréquence. Ainsi, les TMRs
permettent de gagner un ordre de grandeur de détectivité a haute fréquence, par rapport aux
GMRs (Figure 2-7).

Capteurs Détectivité (T/vHz) a Détectivité (T/v/Hz) aune | Détectivité (T/v/Hz) a haute
une fréquence de 1 Hz fréquence de 1 kHz fréquence
GMR (1 mm?) 30 pT/vHz 10 pTA/Hz 10 pT/vHz
TMR (1 mm?) 100 pT/v/Hz 3 pT//Hz 1 pT/vVHz

Figure 2-7 : Tableau comparatif des détectivités (en T/ Hz) en fonction de la fréquence pour les GMRs et les

TMRs [15].
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Il. Capteurs a magnetorésistance géante GMRs

a. Fonctionnement des capteurs GMRS

L’effet de magnétorésistance géante introduit précédemment est exploité pour réaliser des
capteurs magnétiques magnéto-résistifs capables de détecter de tres faibles champs
magnétiques (typiquement nT) a basse fréquence. La variation de résistance en fonction du
champ appliqué est idéalement symétrique et linéaire autour du point de fonctionnement de la
mesure. Dans le cadre des études réalisées au cours de ce travail de these, les champs mesurés
visés sont typiquement de 1’ordre du uT (ou inférieurs) et la structure GMR choisie est la vanne
de spin (Figure 2-1 (c)). Le point de fonctionnement est situé a champ nul. Pour obtenir une
réponse linéaire centrée autour de ce point, une anisotropie perpendiculaire est induite dans la
couche libre de sorte qu’a 0 T les directions d’aimantation de la couche dure et de la couche

libre soient perpendiculaires (Figure 2-8).
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Figure 2-8 : Courbe de R(H) typique d’une GMR vanne de spin avec une saturation maximale de la résistance en
configuration antiparalléle et une saturation minimale en configuration paralléle. Les aimantations sont

croisées perpendiculairement a champ nul.

b. Empilement GMR réel
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Dans la pratique, les films GMRs sont plus complexes que les cas simples introduits
précédemment. 1ls sont ainsi composés d’un empilement de couches minces qui constituent
I’empilement ou «stack » GMR. En effet, plusieurs couches sont nécessaires pour fixer
efficacement 1’aimantation de la couche dure et induire une anisotropie perpendiculaire dans la
couche libre. Les différentes couches permettent de contrdler les propriétés magnétiques en
travaillant sur les couplages inter-couches. L’effet GMR est présent en « couche pleine » mais
les capteurs sont en pratique micro-fabriques pour obtenir une réponse adaptée a des besoins
specifiques (résistance, sensibilite, bruit, linéarité) et permettre la prise de contacts afin d’étre

plus facilement intégrables dans les systémes des applications visées.

Couche protectrice

Couche d’accroche

Couche de matériau conducteur

Couche de matériau antiferromagnétique

Couche de matériau ferromagnétique

yd

Couche de matériau conducteur non magnétique

Couche dure

Couplage indirect
RKKY

Espaceur_[
[ CoFel0 2.1 I Couplage d'échange
; Direction de
NiFe 5 o _
I'aimantation
Ta3

Figure 2-9 : Exemple d’empilement (ou stack) GMR « top » vanne de spin standard.

Selon le positionnement de la couche dure (également appelée couche de référence), il s’agira
d’une GMR «top » (Figure 2-9), si elle est au-dessus de 1’empilement, ou d’une GMR
« bottom », si elle est sur le substrat, en-dessous de I’empilement. Ce choix influencera les

conditions de croissance ainsi que les propriétés magnétiques de la GMR.

Une couche de protection en Ta est déposée au sommet de ’empilement et permet de lutter
contre I’oxydation. Une couche de Ta est également déposée au-dessus du substrat pour servir
d’accroche (Figure 2-9). Ces deux couches peuvent avoir un impact sur la qualité du capteur en

influencant la croissance et en modifiant les propriétés de I’empilement.
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Les couches fonctionnelles de la vanne de spin sont la couche dure, la couche libre et I’espaceur

(Figure 2-9).

i. Couche dure

La couche dure a vocation a conserver sa direction d’aimantation quel que soit le champ
extérieur appliqué, situé dans la gamme de champs de travail. Son aimantation est bloquée dans

la direction souhaitée par différents procédés.

Dans un premier temps, un antiferromagnétique synthétique (SAF) est constitué a partir de deux
couches ferromagnétiques couplées antiferromagnétiquement et séparées par une couche non
magnétique conductrice (Figure 2-9) [16]. Dans ces travaux de thése, le matériau
ferromagnétique privilégié est le CoFel0, car il possede une forte polarisation en spin. Tandis
que, le matériau utilisé pour 1I’espaceur du SAF est le Ru (le Ru possede un fort couplage RKKY
(cf. 1l.c.iii.) et une résistivité plus faible que le Cu ce qui limite I’effet de court-circuit de la
GMR). Le choix de I’épaisseur de Ru détermine le couplage antiferromagnétique via un
couplage indirect de type RKKY. L’intérét de la structure en SAF est qu’elle permet une
compensation des aimantations des couches ferromagnétiques, car elles sont identiques en
norme, mais opposeées en signe. Il en résulte une aimantation résiduelle négligeable de la couche
dure [18]. Ainsi, I’énergie Zeeman étant proportionnelle a I’aimantation, I’impact du champ sur
la couche dure est faible (méme si bien sdr a fort champ il est possible de « rompre » le SAF).
Par ailleurs, la forme en barreau des empilements GMRs entraine la formation de charges
fictives aux extrémités responsables de champs de fuites. Cependant, la structure SAF a

tendance a fermer les lignes de champ par compensation.

De plus, la direction d’aimantation de la couche dure est finalement fixée grace a un recuit
d’une heure a 300°, sous un champ de 1 T, appliqué dans la direction qui permet d’orienter le
couplage d’échange a I’interface entre le CoFe supérieur du SAF et la couche de matériau
antiferromagnétique adjacente (Figure 2-9), de maniére a bloquer la direction globale de la

couche dure [17].

ii. Couche libre

Au contraire, la couche libre a vocation a s’orienter facilement dans la direction du champ

appliqué. Cependant, pour que la réponse du capteur soit linéaire et centrée autour du point de
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fonctionnement, il faut qu’a champ nul la couche libre ait une direction d’aimantation orientée
perpendiculairement a la direction de la couche dure. L’anisotropie de forme au sein de la
couche libre peut étre utilisée pour orienter son aimantation dans la direction souhaitée. Selon
les propriétés magnétiques visées, la couche libre pourra étre renforcée par 1’ajout d’autres
couches. En effet, dans le cas de ’empilement présenté (Figure 2-9) une couche de NiFe
(ferromagnétique doux, sensible aux variations de champ) est associée a une couche de CoFe
(ferromagnétique doux également mais plus coercitif et plus polarisé en spin) pour améliorer la
sensibilité au champ. Par ailleurs, pour des applications ou il est judicieux d’élargir la gamme
de linéarité, la couche libre peut étre légérement piégée (Figure 2-10) grace a une couche de
matériau antiferromagnétique complétée par un antiferromagnétique synthétique (piégeage
moins fort que celui de la couche dure) [19,20]. En effet, I’anisotropic de forme permet
d’introduire une direction préférentielle mais ce n’est pas de fagon uni axiale (deux directions
possibles). Tandis qu’avec ce type de piégeage la direction préférentielle est uni axiale. La
couche libre sera ainsi couplée ferromagnétiquement a une autre couche ferromagnétique
séparée par un matériau conducteur non magnétique (Ru). L’épaisseur de Ru permet de
contrler la force du couplage. Pour bloguer la direction de piégeage, la couche
ferromagnétique sera couplée par échange avec un matériau antiferromagnétique (PtMn ou
IrMn). Cependant, il est a noter que ce type de structure diminue la sensibilité car elle induit
une anisotropie importante dans la couche libre. Finalement, la direction d’aimantation est fixée
par un 2°™ recuit (Figure 2-11) de 10 min & 300° sous un champ de 80 mT (pour ne pas
influencer la couche dure) [9].

Couche protectrice (Ta)

Couche d’accroche (Ru)

Couche conductrice (Ru)
I couche antiferromagnétique (IrMn ou PtMn)
[0 couche ferromagnétique (CoFe ou NiFe)

M couche conductrice non magnétique (Cu)
Couche dure

Espaceur —{ Couplage indirecte
RKKY

I Couplage d’échange

Direction de

— r .
I'aimantation

Figure 2-10 : Empilement GMR « top » avec une couche libre piégée.
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Couche libre Figure 2-7

de forme

j_Er recuit K’
1h a 300° AZ (80 mT)

28Me racuit
10min a 300°

Figure 2-11 : Recuits sous champs successifs. Un premier recuit est réalisé pour fixer I'aimantation de la couche
dure (rouge). La couche libre (rose) doit avoir une anisotropie perpendiculaire a champ nul, pour cela si la
couche libre est piégée (Figure 2-10) un recuit est réalisé sous champ externe plus faible, sinon si la couche libre
n’est pas piégée (Figure 2-9) I'anisotropie de forme d’un barreau suffit. B, et B, sont les champs externes

appliqués de respectivement 1T et 80 mT.

iii. Espaceur

L’espaceur est constitué d’une couche mince (d’environ 2,5 nm) de matériau non magnétique
conducteur. L’épaisseur de cette couche est choisie de sorte a permettre un couplage
magnétique entre la couche dure et la couche libre suffisamment faible pour que les couches
soient considérées comme indépendantes 1’'une de I’autre. Cependant, I’épaisseur de cette
couche doit étre suffisamment petite devant la longueur du libre parcours moyen des électrons
afin de ne pas perturber I’effet GMR de la vanne de spin. Le matériau conserve ainsi « la
cohérence du spin ». Le cuivre est un bon candidat puisque qu’a température ambiante il

posséde une longueur de cohérence de spin pouvant atteindre la dizaine de nanométres [9].

Le fonctionnement d’un empilement GMR est régi par des couplages magnétiques qui pilotent
le comportement des différentes couches ferromagnétiques, afin de permettent le retournement

de la couche libre, proche de champ nul et de la couche dure, a fort champ (Figure 2-15).

c. Couplages magnétiques des systemes multicouches
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i. Couplage magnétostatique

La création d’inhomogénéités d’aimantation et/ou de charges fictives (dé-magnétisantes, par
analogie avec 1’électrostatique) dans les films minces ferromagnétiques est a 1’origine de
couplages magnétostatiques. Par exemple, I’accumulation de charges fictives sur les bords des
couches ferromagnétiques (a aimantation planaire et aux dimensions latérales réduites) créent
des pdles non compensés qui forment des dipdles magnétiques susceptibles d’entrainer un
couplage magnétostatique « dipolaire » antiferromagnétique (Figure 2-12, bleu) [21]. Par
ailleurs, la rugosit¢é de I’interface couche ferromagnétique / espaceur, entraine une
inhomogénéité de I’aimantation qui créée localement des charges magnétiques générant des
champs dipolaires (fleches pointillées), eux-mémes a I’origine d’un couplage ferromagnétique
ou antiferromagnétique, selon la rugosité, entre les couches (Figure 2-12, noir), c’est le

couplage de Néel également connu sous le terme d’effet « peau d’orange » [22].

Finalement, il s’agit d’un couplage magnétostatique lorsque les champs de fuites créés par
I’aimantation d’un film mince ferromagnétique interagissent avec les aimantations des autres

films ferromagnétiques.

TS
LI 3

Figure 2-12 : Couplages inter-couches. Couplage magnétostatique dipolaire (en bleu) et couplage
magnétostatique de Néel (en noir), Hy, est le champ généré par le couplage magnétostatique dipolaire et Hy le
champ généré par le couplage magnétostatique de Néel. Les phénoménes a I'interface avec I'espaceur pour la

couche libre (gris clair) et la couche dure (gris foncé) sont représentés. [21,22]

ii. Couplage direct : couplage d’échange

Lorsque deux couches magnétiques sont en contact direct, un couplage tend a aligner les
aimantations des deux couches parallelement ou antiparallélement (en fonction des matériaux),
il s’agit du couplage d’échange dl a I’interaction d’échange. Il existe entre deux matériaux

ferromagnétiques, mais aussi entre un matériau ferromagnétique et un antiferromagnétique.
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A Tinterface entre un matériau ferromagnétique (FM) et antiferromagnétique (AFM), ce
couplage existe dés lors qu’il y a contact entre les deux couches de matériaux et va agir sur les
spins de I’AFM situés a I’interface, pour les aligner suivant la méme direction que les spins du
FM et ordonner I’AFM en conséquence. Cependant, il est possible d’orienter ce couplage en
plusieurs étapes. Tout d’abord, le fait de chauffer I’empilement a une température inféricure a
la température de Curie T¢ du FM et supérieure a la température de Néel Ty de I’AFM, va
permettre de désordonner I’AFM. Dans le méme temps, I’application d’un fort champ dans une
direction donnée va orienter les spins du FM dans cette direction (Figure 2-13 (i)). Ensuite,
apres refroidissement en dessous de la température de Néel Ty de I’AFM, le couplage d’échange
a I’interface va ordonner I’AFM, avec les spins situés a I’interface alignés suivant la méme

direction que les spins du FM (Figure 2-13 (ii)).

De plus, le fait de mettre en contact un FM et un AFM permet de bloquer la couche FM en
créant une anisotropie unidirectionnelle grace au couplage d’échange qui favorise une
orientation de 1’aimantation du FM correspondant a celle du champ appliqué lors du recuit.
Donc, le champ nécessaire pour inverser 1’aimantation de la couche devra d’abord vaincre le
couplage d’échange (Figure 2-13, le cycle d’hystérésis est rectangulaire). Ainsi, un champ
additionnel est a ajouter au champ permettant I’inversion d’une couche FM sans interface avec
un AFM, ce qui explique le décalage du cycle d’hystérésis du FM (Figure 2-13).

i = P =
FEM g [ <T<T,

S H

M

— |
M Z 222 G
| (111)

= (iv)

Figure 2-13 : Couplage d’échange a 'interface d’une bicouche FM — AFM a différentes étapes du cycle

d’hystérésis de la couche ferromagnétique (i-v) [17].
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iii. Couplage indirect : couplage RKKY

Deux couches ferromagnétiques separées par une couche non magnétique exercent I’une sur
I’autre un couplage indirect, fonction de I’épaisseur d’espaceur (tyy). Ce couplage suit une
variation sinusoidale d’amplitude décroissante en fonction de tyy. Ainsi, selon I’épaisseur tyy,
le couplage dit RKKY (Ruderman-Kittel-Kasuya-Yosida) favorisera alternativement un
couplage ferromagnétique ou antiferromagnétique [23,24] (Figure 2-14). L’épaisseur
d’espaceur constitue donc un paramétre crucial dans le développement des capteurs GMRs.

Le couplage des couches ferromagnétique se fait via les électrons de conduction. Le risque de
spin-flip augmente avec 1’épaisseur tyy. En effet, les électrons de conduction ont d’autant plus
de chance de rencontrer un défaut quand 1’épaisseur augmente, ce qui explique la diminution

de I’amplitude du couplage avec I’augmentation de I’épaisseur.

T I ] ] | T
100 + —
o ]
5 - i
3 L]
§ sof . .
E (b) antiferromagnetic
o | ]
i S
e
L ) ferromagnetic g
-50 | i ; ! 1 ]
0 10 20 30

Ru-spacer-layer thickness (A)

Figure 2-14 : : Valeur du couplage RKKY entre deux couches ferromagnétiques (de Nig,Co,,) en fonction de

I’épaisseur de la couche d’espaceur ty,, (Ru) [25].

Finalement, les différentes étapes de retournement de la couche libre et de la couche dure sont
régies par les couplages magnétiques des systemes multicouches présentes. Ils sont observables
sur la courbe de la réponse compéte d’une GMR vanne de spin, consécutive a I'application d'un

champ extérieur élevé, appelée « cycle majeur » (Figure 2-15).
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Figure 2-15 : Cycle majeur : réponse compéte d'une GMR vanne de spin (du type de celle représenté en figure 2-
9) sous l'application d'un champ extérieur dans I'intervalle [- 470 ; 470] mT. On mesure la tension (en Volts) en
fonction du champ appliqué. Les fleches correspondent aux couches ferromagnétiques de 'empilement (type
Figure 2-9), avec du dans le méme ordre du bas vers le haut : en rose celles de la couche libre (NiFe[5nm] et
CoFel0[2.1nm]) et en rouge celles de la couche dure (CoFe10[2.1nm] et CoFe10[2nm)]). Les zones notées (a)
correspondent au moment ou le SAF de la couche dure se brise a fort champ et ot les aimantations des couches
ferromagnétiques se retrouvent alignées sous I’effet de I’énergie Zeeman qui devient prépondérante devant le
couplage RKKY. La pente autour de champ nul notée (b) correspond au retournement de la couche libre. Le cycle
complet balayant de fort champs, observé ici, est appelé « cycle majeur » alors que le cycle balayant des
champs faibles de la zone b est appelé « cycle mineur ». Il s’agit du cycle représenté en figure 2-8 qui est le plus

souvent mesuré pour étudier les performances des capteurs GMRs.

La courbe du cycle majeur (Figure 2-15) décrit trois étapes. Proche de champ nul, nous
retrouvons le cycle mineur qui illustre la réponse du capteur et qui correspond au retournement
de la couche libre (fléches roses). A fort champ positif, nous observons la brisure du SAF de la
couche dure et les aimantations des couches ferromagnétiques se retrouvent alignées sous 1’effet
de I’énergie Zeeman qui devient prépondérante devant le couplage RKKY (fleches rouges). De
méme, a fort champ négatif, mais dans la direction opposée.
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I11. Micro-fabrication d’un capteur magnéto-résistif

Une fois I’empilement GMR choisi, les couches sont déposées par pulvérisation cathodique sur
des wafers en silicium (Figure 2-17) avec 500 nm d’oxyde de silicium isolant thermique, puis
processees en salle blanche par une succession de lithographie UV, de dépdts et de gravures,

pour obtenir des puces GMRs (Figure 2-16).

a) b)

Protection pour la
passivation

Forme en méandre

Contacts —¥%/

Contacts en
Ta/Cu/Ta

Figure 2-16 : (a) Masque KLayout de la lithographie UV superposant les motifs pour les différentes étapes de
lithographie (motifs GMRs (Figure 2-19), contacts (Figure 2-20) et passivation (Figure 2-21), avec de
nombreuses puces sur un wafer 2" (cercle bleu), qui est la taille typiquement utilisée. (b) Résultat d’un process

de micro fabrication de GMR avec la puce en bas et le zoom sur le méandre GMR en haut.

Les étapes de micro-fabrication mises en ceuvres pour réaliser les puces GMRS utilisées au

cours de cette these sont résumées dans la figure suivante (Figure 2-17).
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a)
<+—Dépodt empilement GMR
-Substrat Si02
b)i.2.

-
-l

Résine

Exposition laser

Motif micro-GMR

b) i.4.

b) .

-— preeeniae

c)

d)

Figure 2-17 : Récapitulatif des étapes de micro-fabrication présentées dans cette partie, la numérotation fait
référence au paragraphe associé a I’étape. a) Dépbt de 'empilement GMR par pulvérisation cathodique. b)
i.2.Enrésinement avant la lithographie optique. b) i.3. Exposition laser des motifs GMRs par lithographie
optique. b)i.4. Développement des motifs GMRs. b) ii. Gravure des motifs GMRs par gravure ionique (IBE)
(Masque Figure 2-19). c) Dépét des contacts (pulvérisation cathodique) (Masque Figure 2-20). d) Passivation
(dépdt d’isolant par pulvérisation cathodique) (Masque Figure 2-21).

a. Dépdt par pulvérisation cathodigue

La méthode de dépdt par pulvérisation cathodique (sputtering) repose sur le fait d’arracher les
particules d’une cathode dans une atmosphére dite raréfiée, ¢’est-a-dire contenant un gaz a tres
basse pression (typiquement de 1’argon) pour venir les déposer sur une anode sur laquelle le
substrat est placé (Figure 2-18). La cathode est constituée de la cible et I’anode du substrat. En
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appliquant une différence de potentiel suffisante entre les deux électrodes placées sous vide,
une décharge électrique est produite et permet la création d’un plasma constitué de particules
chargées et neutres. La différence de potentiel génere un champ électrique induisant un
mouvement des particules chargées du plasma (ions Ar*) qui entrent en collision avec les
atomes de la cible qui se retrouvent alors pulvérisés dans toutes les directions et vont pouvoir
se condenser et se déposer au niveau du substrat, sur des profondeurs d’une a deux couches
atomiques (une légére inter-diffusion est possible aux interfaces en raison de 1’énergie
importante des atomes qui arrivent sur le substrat). Les électrons secondaires émis par la cible
permettent d’entretenir le plasma pendant toute la durée du dépot. La pulvérisation cathodique
permet d’obtenir généralement une meilleure adhésion au substrat (grace a I’inter-diffusion)
que I’évaporation et permettent de déposer différents matériaux, notamment des isolants (méme

si cela dépend du buffer).

cible S=SECStRGHE

substrat

Figure 2-18 : Principe de la pulvérisation cathodique. Les ions Ar*du plasma (en rouge) vont arracher les

atomes de la cible (en noir) qui seront ensuite éjectés en direction du substrat et déposés a sa surface.

La machine utilisée au laboratoire pour ce type de dépét est la Rotaris (Singulus Technologies).
Le contrdle in-situ de la pression, de la vitesse de dép6t et des conditions de dépot permet de
garantir une précision atomique (les couches déposées sont de quelques nm) dans les épaisseurs
des couches déposées, ainsi que 1’homogénéité des dépdts sur des surfaces allant jusqu’a une

dimension de 8’.
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b. Motifs micro-GMRs

i. Lithographie optique

Le processus de lithographie optique permet de transférer les motifs avec une résolution
micromeétrique d’un masque sur un échantillon, par insolation et développement d’une résine

photosensible. Ce procéde se décompose en plusieurs étapes.

1. Nettoyage

Cette étape consiste a préparer 1’échantillon, dans 1’objectif de maximiser 1’adhésion de la
résine photosensible. Il s’agit de nettoyer I’échantillon dans un bain d’acétone, puis
d’isopropanol, tous deux soumis a des ultrasons et chauffés a 50° pour retirer les poussieres et

impuretés potentiellement présentes a la surface de 1’échantillon.
2. Enrésinement

L’échantillon est positionné sur une tournette, recouvert de quelques gouttes d’une résine
photosensible (polymére liquide), mise en rotation pour répartir la résine de facon uniforme sur
la surface. La vitesse de rotation est calculée pour obtenir une certaine épaisseur souhaitée
(1.3pum pour la résine S1813 @ 4000rpm). La résine est choisie en fonction de 1’épaisseur et de
la résolution visée pour le motif, ainsi que de son type (positive ou négative). Des résines
différentes peuvent étre utilisées pour les motifs GMRs et pour les contacts. Pour les motifs
GMRs, il est préférable d’avoir une précision importante donc la résine S1813 (Shipley) est un
bon choix (Figure 2-17 (ii.1.b.)). L’enrésinement de 1’échantillon se termine par un recuit 3 min

a 110°, ce qui permet 1’évaporation du solvant et le durcissement de la résine.

3. Exposition

Les capteurs GMRs développés pour les sonde 3D sont fabriqués par lithographie laser (WUMLA
par Heildelberg instruments) (Figure 2-17 (ii.1.c.)). Avec cette technique, il est facile de
changer le masque et de 1’adapter aux besoins spécifiques de I’étude a chaque nouvelle
fabrication. L’alignement se fait via le logiciel et utilise les croix d’alignement présentes sur le
masque. Le motif (Figure 2-19) est ensuite transféré par insolation laser sur I’échantillon lors
de I’exposition par balayage laser de toute la surface (méthode sequentielle) avec une dose de
115 mJ/cm2, Par ailleurs, il est également possible d’utiliser de la lithographie UV qui nécessite
un masque physique et utilise une méthode paralléle ou toute la surface est exposée en méme

temps a travers le masque. Cette technique est donc plus rapide, en revanche elle est également

92



moins flexible (masque physigque et non numérique). Une couche de chrome est déposee sur le
substrat en quartz pour définir les parties soumises a insolation pendant 1’exposition. Pour les
masques physiques, un aligneur de type MJB4 réalise le positionnement, la mise en contact du
masque et de 1’échantillon. Le positionnement de I’échantillon par rapport au masque peut étre
ajusté suivant trois axes [x,y,0]. Ensuite, 1’aligneur irradie I’échantillon a une longueur d’onde

de 365 nm et une énergie de 10 mJ/cm? et défini le motif par insolation.

a)

IS
E
3

Figure 2-19 : Masque KLayout de la premiere lithographie correspondant a I'impression des motifs GMRs. (a)

Vue globale du masque. (b) Zoom sur la pointe d’une puce avec un motif GMR en méandre.

4. Développement des motifs

La résine est ensuite développée par immersion dans un développeur basique (MF319) pendant
environ 45 secondes. La résine utilisée étant positive, cela permet de retirer la résine insolée
pour faire apparaitre le motif (Figure 2-17 (ii.1.d.)). Ensuite, 1’échantillon est plongé dans un

bain d’eau dé-ionisée puis recuit pendant une minute a 110° pour fixer la résine non-insolée.

ii. Gravure ionique (lon Beam Etching : IBE)

La gravure ionique attaque physiquement le substrat qui est placé au niveau de la cathode. Les
ions Artsont accélérés sur le substrat afin d’éjecter les atomes et réaliser la gravure. L’énergie
des espéces ioniques contenues dans le plasma doit rester comprise entre 100 eV et 500 eV pour
éviter le risque de dopage (implantation ionique dans 1’échantillon). Le mouvement des ions
doit étre balistique (pour faciliter le lift de la résine et augmenter la vitesse de depdt) vers
I’échantillon (en ligne droite), c’est pour cela qu’il est important de travailler a basse pression
(10~* mbar). Ce procédé offre une faible sélection chimique puisqu’elle est uniquement

« physique » par collision. La gravure peut étre suivie par un SIMS (Secondary lon Mass
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Spectrometer), qui permet de suivre les espéces gravees, notamment lors de la gravure de
I’espaceur isolant d’une TMR, ou I’on recherche a s’arréter juste apreés la barriére isolante, avant
la couche inférieure, une précision inférieure au nm est donc nécessaire. Pour les motifs GMRs
la gravure IBE dure environ 10 min (Figure 2-17 (ii.2.)) a 45° (angle optimisant vitesse de
gravure et de dépdt), sous rotation pour homogénéiser la gravure sur 1’échantillon et sans
refroidissement. Pour des gravures plus longues, des pauses pour refroidir son nécessaire afin

de ne pas détériorer la résine.

iii. Nettoyage de la résine

Le nettoyage de la résine consiste a plonger 1’échantillon dans un bain d’acétone chauffé et
soumis a des ultrasons. Cette dernicre étape permet d’éliminer I’excédent de résine pour laisser

apparaitre les motifs GMRs finaux.

c. Dépdt des contacts

i. Lithographie optique

La premiére étape du dépdt des contacts est une lithographie optique, suivant le méme procédé
que pour les motifs GMRs (nettoyage, enrésinement, exposition et développement), mais avec

un autre masque (Figure 2-20).
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Figure 2-20 : Masque KLayout de la deuxiéme lithographie correspondant au dépét des contacts. (a) Vue
globale du masque. (b) Zoom sur la pointe d’une puce avec la position de la GMR est figurée en trait noir

pointillée.

ii. Pré-gravure

Une étape de pré-gravure ionique in situ (dans le méme bati que les dépots) est réalisée pour
nettoyer 1’échantillon des poussiéres, impuretés et restes de résines potentiels dans le fond des
motifs (30 secondes, 90 W, ~7 mA, 10~* mbar). Cette pré-gravure in situ se substitue a

I’utilisation d’un plasma O2 pour nettoyer le fond des motifs.

iii. Pulvérisation cathodigue

Les contacts métalliques en Tantale/Cuivre/Tantale (environ 140nm au total) sont déposés par

pulvérisation cathodique (Figure 2-18 et Figure 2-17 (iii.)).

iv. Nettoyage de la résine

L’échantillon est a nouveau plongé dans un bain d’acétone chauffé et soumis a des ultrasons

afin d’¢liminer I’excédent de résine pour laisser apparaitre les motifs des contacts.

d. Passivation

La passivation permet de protéger de I’oxydation les motifs GMRs et les contacts déposés dans

les étapes précédentes. Pour cela, une couche d’isolant est déposée par évaporation.

i. Lithographie optique

Une lithographie optique est réalisée avec un masque recouvrant 1’intégralité du wafer, excepté

les contacts (Figure 2-21).
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10 mm

Figure 2-21 : Vue globale du masque KLayout de la troisieme lithographie correspondant a I’étape de

passivation.

ii. Dépot d’isolant

1. Pré-gravure

Une étape de pré-gravure est réalisée pour nettoyer 1’échantillon des poussiéres, impuretés et
restes de résines potentiels dans le fond des motifs (30 secondes, 90 W, ~7 mA, 10~* mbar).
Cette pré-gravure in situ se substitue a 1’utilisation d un plasma O2 pour nettoyer la surface de

la GMR.

2. Pulvérisation cathodique AL, O+

L’isolant (Al,05) est déposé suivant le méme principe énoncé précédemment (30min) (Figure
2-15 (iii.)).

iii. Nettoyage de la résine

L’¢échantillon est a nouveau plongé dans un bain d’acétone chauffé et soumis a des ultrasons
afin d’¢liminer I’excédent de résine pour laisser apparaitre les motifs de protection des GMRs

et des contacts (a I’exception des contacts qui seront reliés a 1’électronique).
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IVV. Caractérisation des capteurs GMRs

Un capteur GMR se caractérise par sa réponse résistive a I’application d’un champ magnétique
extérieur. Le capteur est ainsi positionné au centre d’un champ uniforme créé par deux bobines
de Helmholtz pour étre caractérisé. Les bobines de Helmholtz sont des solénoides alignés selon
le méme axe et séparés d’une distance choisie par rapport a leur rayon de sorte a €tre du méme
ordre de grandeur. La position du capteur au centre des bobines, compte tenu du caractere
uniforme du champ appliqué, aura une influence négligeable sur la mesure si elle est sujet a de
petites variations de position. Le champ appliqué balaye un intervalle de valeurs (de quelques
mT) réparties autour de zéro, dans un sens (des valeurs négatives vers les positives), puis dans
I’autre. Cette mesure permet d’observer la réponse linéaire du capteur, ainsi que les états de

saturation paralléle et antiparalléle (Figure 2-8).

a. Mesure R(H)

i. Dispositif de mesure

Le dispositif de mesure utilisé est constitué¢ de bobines de Helmholtz, d’une source de courant
Kepco pour la creation du champ, des capteurs GMRSs disposés au centre, d’une alimentation
de courant bas bruit dédiée (Keithley), d’un Stanford pour I’amplification et le filtrage passe-
bas, d’une carte d’acquisition et d’un ordinateur. L’expérience est pilotée grace a un logiciel de

pilotage (Lazarus) sur ordinateur.

| lacq Filtre Carte

‘ | ‘ Amplificateur passe-bas d'chuisjrion
+ Controleur
? \F\M - \l\ﬂ\ﬂ\ \
Iu| Remr LU" letr T |

. \__IE.JI_/'I

Figure 2-22 : Schéma électronique de la mesure de R(H). Les deux chaines de mesures sont représentées. La

chaine d’acquisition du signal de la GMR (en noir), amplifié d’un gain entre 1 et 20 puis filtré en passe-bas a
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quelques dizaines de Hz pour supprimer la composante secteur & 50 Hz. La chaine de contréle du champ généré

par les bobines de Helmholtz (en bleu) [9].

ii. Evaluation des performances (grandeurs standards)

L’évaluation des performances d’un systétme de mesure fait 1’objet d’une nomenclature
internationale précise en métrologie, énoncée dans I’International VVocabulary of Metrology
[26]. Les grandeurs standards définies permettent d’évaluer la qualité d’un dispositif de mesure

au regard de I’application visée (Figure 2-23).

faible élevee

Gamme de Différence des valeurs

fonctionnement ou extrémales mesurables

dynamique de mesure par le capteur. Donne un
intervalle de valeurs
mesurables.

Résolution ou limite de
détection

La plus faible valeur
mesurable par le capteur.

Sensibilité La plus faible variation de
signal mesurable par le

capteur.

Justesse La capacité d’'une mesure

a fournir une valeur

Fidélité

mesurée proche de la
valeur réelle.

La capacité d’'une mesure

Mesure n°l Mesure n°2

Mesure n°1 Mesure n°2

a donner le méme
résultat dans des
conditions similaires.

Figure 2-23 : Tableau récapitulatif des définitions des grandeurs standards. Les schémas a gauche représentent
les mesures attendues pour une certaine configuration, sachant que la mesure typique attendue en conditions
optimales est celle représentée pour une sensibilité élevée. Les couleurs symbolisent des valeurs allant de la plus

faible (claire) a la plus élevée (foncée).

Des précisions sont a faire concernant les mesures avec des capteurs GMRs, notamment la
gamme de fonctionnement fait référence a la gamme de linéarité, la résolution spatiale est la
plus faible distance permettant de séparer deux points sur I’image de la mesure (dans le cadre
d’une cartographie), la limite de détection designe la plus faible valeur de champ mesurable et
la sensibilité correspond a la pente autour du point de fonctionnement (0 mT) dans la courbe de

la résistance en fonction de la variation du champ appliqué.
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iii. Grandeurs caractéristiques

L’ensemble des grandeurs caractéristiques de 1’étude de la réponse magnétique des capteurs a

magnétorésistance géante est déterminé grace a une mesure RH, typiquement la figure (2-24).
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Figure 2-24 : R(H) et grandeurs standards (ici il s’agit plus exactement d’une mesure de la tension en
fonction du champ, mais les deux sont utilisées comme référence au méme titre a un facteur x | ou x 1/I
preés, avec | le courant). Le courant appliqué est de 0,5 mA. La tension représentée en ordonnée est le
résultat d’'une amplification de x 5. Le capteur mesuré ici est une GMR sous la forme d’un yoke (cf V.) d’une
largeur de 5 um, tel que : MR = 6,34 % ; Offset = 1,3 mT; Sensibilité = 0,5 %/mT ; Hystérésis = 0,24 mT.
Remarque : 'oscillation observée est due au bruit de la mesure, il aurait fallu par exemple légérement

augmenter la valeur de courant, du gain ou du filtre pour le diminuer.

1. Magnétorésistance (MR)

Le principal outil de quantification de I’intensité de 1’effet de magnétoresistance géante est le
calcul de la magnétorésistance (MR). Cette grandeur exprimée en pourcentage décrit 1’écart de
résistance entre les deux états de saturation, parallele et antiparalléle, normalisé par la valeur de

la résistance mesurée a champ nul. Ainsi, la MR est donnée par 1’expression :
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MR = Eﬂ:lﬁl(pv_l)

R@ ot

En moyenne, les valeurs de MR des capteurs GMRs sont comprises entre 5 et 10%.

Pour les TMR, la différence de résistances est, en général, normalisée par la résistance a 1’état

de saturation en configuration paralléle.

2. Calcul de la sensibilité

La sensibilité se détermine en prenant la pente autour de champ nul de la courbe de la résistance
en fonction du champ appliqué. Pour cela, il convient de réaliser une approximation linéaire de
la courbe sur cet intervalle et d’en calculer la pente, typiquement entre -2 et 20e, qui correspond
a l’intervalle de fonctionnement des GMRs, puisque les champs a détecter sont faibles. Par
ailleurs, la sensibilité est une grandeur locale qu’il est possible de calculer en tout point de la

courbe, suivant 1’expression :

100 dR

SOAMT) = 2y uodH)H= Ho (v-2)

Dans le cas ou la courbe de R(H) présente un offset (décalage de courbe) significatif, la gamme
de linéarité peut se trouver en dehors de la zone de fonctionnement définie pour I’étude. Ainsi,
le capteur ne présentera pas de réponse dans les conditions de mesures définies, du moins il ne
présentera pas ¢a réponse optimale. Cependant, il est possible d’approximer la sensibilité sur la

gamme de linéarité située dans I’intervalle H € [H,, H,], en utilisant la formule suivante :

2% 100 Rz—Rl
Ri+ Ry po(Hz—Hy

S(%/mT) = - (IV-3)

La sensibilité d’'une GMR est en moyenne comprise entre 1 et 2 %/mT. Concernant les TMR

elle peut aller jusqu’a 30 %/mT.

3. Hystérésis

L’hystérésis désigne 1’ouverture entre la courbe de R(H) aller (des champs négatifs vers les
positifs) et la courbe retour (champs positifs vers negatifs). La création et le deplacement de
domaines ont tendance a arrondir les cycles d’hystérésis. Tandis que, 1’anisotropie magnéto-
cristalline est la principale source de création d’une ouverture de cycle hystérétique, viennent
ensuite les autres sources d’anisotropie, telle que 1’anisotropie de forme. Par ailleurs, des sauts
de type hystéretiques peuvent apparaitre au niveau du cycle, dus a la creation de domaines

responsables du saut et du blocage de I’aimantation dans des états intermédiaires. Un
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éloignement de la direction d’aimantation de la couche dure de son axe référence, qui désoriente
le couplage d’échange, peut également créer une hystérésis, suite par exemple a un pulse de

courant ou & une décharge électrostatique.

Le comportement d’un capteur GMR dépend de son histoire magnétique. Ainsi, I’hystérésis
peut avoir des conséquences sur la sensibilité du capteur en fonction de son histoire magnétique.
Elle peut également avoir un impact sur le bruit magnétique. L’hystérésis est un paramétre clé

pour déterminer la fiabilité d’un capteur et renseigne ainsi sur sa fidélité (Figure 2-23) [27].
4. Offset

L’offset désigne le décalage de la courbe de R(H) par rapport a 1’origine. Cet effet trouve son
origine essentiellement dans les couplages inter-couches a I’intérieur de 1’empilement GMR.
Les couplages indirects (par exemple le couplage magnétostatique de type « peau d’orange »
entre les deux couches de CoFe autour du Cu (Figure 2-9)) peuvent également créer un offset
en décompensant I’empilement, de méme que le couplage RKKY. La présence d’un offset peut
complétement remettre en question les performances d’un capteur. En effet, en décalant la
courbe, I’offset décale la zone de linéarité et ainsi la zone de fonctionnement du capteur, par
rapport a la zone de fonctionnement de 1’étude. La zone de fonctionnement est définie a
quelques Oe autour de zéro champ pour étre dans les conditions d’une mesure a température
ambiante. Pour les capteurs tres sensibles ou la gamme de linéarité est trés faible, un décalage
de quelques Oe peut suffire a les rendre inexploitables.

iv. Mesures caractéristiques

Les capteurs GMRs sont développés pour avoir une sensibilité maximale dans la direction
paralléle a la direction de 1’aimantation de la couche dure et une sensibilité la plus faible
possible dans la direction perpendiculaire. Ainsi, ces deux mesures sont a réaliser pour

caractériser les performances.

1. Dansleplana0°

La mesure dans le plan a 0° a pour objectif de mesurer les performances du capteur en
conditions optimales, ¢’est-a-dire avec un champ H applique dans une direction parallele a celle

de I’axe de sensibilité du capteur (Figure 2-25) et une puce inscrite dans le plan horizontal.
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Figure 2-25 : Schéma du positionnement du capteur entre les bobines de Helmholtz (en regardant le support de

Couche
dure

la sonde 3D par le haut) pour la mesure a 0°, en (a). Le triangle représente la puce contenant les GMRs. La
fleche violete représente la direction du champ appliqué. La fleche orange représente la direction de sensibilité

du capteur. Les directions associées pour la couche dure et de la couche libre sont représentées en (b).

Dans le cas idéal, cette mesure est supposéee donner une courbe de R(H) centrée autour de zéro
champ (sans offset), sans hystérésis, avec une MR de ’ordre de [6-7] % et une sensibilité de
quelques %/mT (Figure 2-26).

R(H)

Tension(Volts)

-10 -5 0 5 10
Champ pgH (mT)

Figure 2-26 : Courbe de la tension aux bornes de la GMR en fonction du champ appliqué avec un courant
appliqué de 1 mA et une amplification de x 20. Cette courbe est bien centrée autour de zéro champ avec un
offset et une hystérésis négligeable, la MR est de 6,2 % et la sensibilité de 0,65 %/mT (en prenant la moyenne de

I’aller et du retour en valeur absolue).

2. Dans le plan 3 90°

La mesure dans le plan a 90°, consiste a mesurer la sensibilité du capteur lorsque le champ est

appliqué avec un angle de 90° par rapport a son axe de sensibilité. Pour cela, la sonde est
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disposée sur le méme support que pour la mesure a 0°, tourné de 90° au centre des bobines de
Helmholtz (Figure 2-27).

a) b)

Couche
dure

Couche
libre

Figure 2-27 : Schéma du positionnement du capteur entre les bobines de Helmholtz (en regardant le support de
la sonde 3D par le haut) pour la mesure a 90°, en (a). Le triangle représente la puce contenant les GMRs. La
fléche violete représente la direction du champ appliqué. La fleche orange représente la direction de sensibilité

du capteur. Les directions associées pour la couche dure et de la couche libre sont représentées en (b).

Pour cette mesure, la sensibilité mesurée doit étre proche de zéro et la forme du cycle attendue

est dite « en papillon » avec deux pics proches de champs nul (Figure 2-28) qui correspondent
au renversement abrupt de la couche libre.
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Figure 2-28 : Courbe de la tension au borne de la GMR en fonction du champ appliqué avec un courant appliqué
de 1 mA et une amplification de x 20. Cette courbe est bien centrée autour de zéro champ avec une sensibilité

de 0,021 %/mT (en prenant la moyenne de I'aller et du retour en valeur absolue).
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b. Mesure de bruit

i. Définition
Le bruit désigne, dans un dispositif de mesure, I’ensemble des signaux parasites qui viennent
s’additionner au signal d’intérét et en perturber le traitement. Il s’agit d’une limite physique a
I’étude de signaux. Il peut avoir un impact sur les grandeurs standards de métrologie résumées
en Figure 2-23. Ainsi, il est crucial de comprendre les mécanismes responsables de son
apparition afin d’adapter le dispositif de mesure en conséquence. Le bruit 1ié a 1’électronique
(amplificateurs, filtres, capteurs, etc.) ne peut pas étre supprimé. Cependant, le bruit
environnant, lié aux perturbations extérieurs, peut se mesurer et ensuite se soustraire a la mesure

avec un gradiometre.

Le bruit se mesure par le biais de sa puissance totale qui occupe toute la gamme de fréquence.
Aussi, il est nécessaire de passer dans le domaine de Fourier pour son étude. La densité spectrale
de puissance (DSP), notée S2 exprimée en VV2/Hz et correspondant au niveau de bruit, permet
de caractériser le bruit d’un systéme et peut étre pris comme raccourci de langage. La puissance

totale correspond a I’aire sous la courbe de S2(w) , tel que :
.2
Sj(@) = Jim =% [Vr(w)|? (IV-4)

Avec, la pulsation du signal w = 2rf, la mesure de la fenétre temporelle T et la transformée de

Fourier du signal de bruit en tension Vr, sur I’intervalle [0 ; T].

Par ailleurs, si le bruit résulte de diverses sources, la DSP totale correspond a la somme des

DSP de sources individuelles, tel que :

ptotale

$2° = ¥.52' (IV-5)

Le bruit dans les mesures avec des capteurs magnéto-résistifs peut trouver son origine dans
diverses sources [28,29], certaines d’origine magnétique et d’autres d’origine électronique. Par
exemple le bruit thermique (cf. iii.1) est principalement d’origine électronique, tandis que le
bruit en 1/f (cf. iii.2) et le bruit RTN (cf. iii.3) peuvent étre d’origine magnétique. Par ailleurs,
ces bruits peuvent avoir différents comportements en fréquence et étre soit dépendant soit

indépendant de la fréquence.

ii. Dispositif de mesure
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La mesure réalisée pour caractériser le bruit des capteurs GMRs est une mesure de la variation

de résistance.

Carte
d’acquisition

Filtre

Ordinateur

Figure 2-29 : Schéma du dispositif de mesure bas bruit. Le signal est amplifié sur deux étages, d’abord de 500
par un amplificateur INA bas bruit, puis par un amplificateur-filtre Stanford. La fréquence de coupure du filtre

passe-bas est de quelques kHz.

Le dispositif de la mesure (Figure 2-29) est constitué du capteur GMR intégré dans un pont de
Wheatstone alimenté par une source électrochimique (une pile ou une batterie), non connectée
au secteur pour ne pas ajouter un bruit supplémentaire. Le pont est ainsi composé de la GMR
de résistance moyenne R¢yg, de deux résistances fixes R et d’une résistance variable R,,
permettant d’équilibrer le pont et ainsi d’observer les variations de résistance autour d’une
valeur nulle. Cela permet de supprimer la composante DC pour pouvoir observer uniguement
les fluctuations du bruit et maximiser ’amplification du signal. La différence de potentiel

AV = V, — V; en sortie du pont s’exprime :

AV~ Vs~ (= )2-(“;““) (IV-6)

Rgmr+R

Le signal est ensuite amplifié avec un gain de 500, grace a un amplificateur de type bas bruit
INA 103. Puis amplifié a nouveau et filtré par un Stanford avec une fréquence de coupure de
quelques kHz en passe-bas. Ainsi, I’essentiel de I’amplification du signal est amplifié avec un
bas bruit par le premiére étage d’amplification, si bien qu’ensuite les bruits liés au deuxiéme
étage d’amplification et au filtre sont négligeables par rapport au signal déja amplifié.

Finalement le signal est envoyé¢ a la carte d’acquisition qui le transmet a I’ordinateur.

Le dispositif de mesure est installé dans une chambre blindée, constituée d’un empilement de
couches de mu-métal et d’aluminium, afin d’atténuer respectivement les basses et les hautes

fréquences magnétiques des champs parasites extérieurs [30].

Finalement, le bruit mesuré peut fournir des données caractéristiques de la mesure, telles que :
le bruit thermique, le 1/f et le RTN.
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iii. Données caractéristiques

1. Bruit thermique

Le bruit thermique, désigne le bruit dit « blanc », indépendant de la fréquence [29]. Le bruit
thermique est également appelé bruit Johnson en référence au premier scientifique a 1’avoir
observé en 1927 [31]. L’année suivante Nyquist propose son interprétation [32]. Il est créé par
une fluctuation en tension, correspondant a la fluctuation des porteurs de charge sous 1’effet de
I’agitation thermique. Ainsi, il est directement lié a la résistance du capteur. La DSP associée a

ce bruit s’écrit :

sth? () = 4kg TR/A® (IV-7)
Avec, la résistance R, la température T et la constante de Boltzmann kg = 1,38 x 10723].K™1,
Par exemple pour une résistance de 1 kQ a une température T = 300K, SI* ~ 4 nV.Hz .

2. Bruiten 1/f

Le bruit en 1/f est propre aux mesures a basse fréquence. Aussi, s’agit-il, comme son nom
I’indique, d’un bruit qui décroit quand la fréquence augmente, suivant une loi de puissance de
fréquence 1/fP (B étant un exposant typiquement de I’ordre de 1). Ce bruit est mesuré dans
I’essentiel des systémes fluctuants. En dessous de la fréquence de coupure, il prédomine dans
les capteurs magnéto-résistifs et représente un obstacle majeur a leur performance. Il est créé
par une fluctuation de la résistance [33] liée a la perturbation du nombre ou de la mobilité des
électrons, aussi est-il observable uniquement en présence d’un courant appliqué a travers le
capteur. Il peut étre d’origine électrique ou magnétique (principalement magnétique dans les
GMRs). Par exemple, il peut étre expliqué par la présence de défauts a 1’intérieur du matériau
ou la création et la fluctuation de parois de domaines magnétiques. La formule
phénoménologique proposée par Hooge [34] décrit I’évolution de la DSP de bruit en 1/f selon

I’expression :

SV(f)/VéMR _ YH/nC v f(IV-8)

Avec, la tension appliquée aux bornes du capteur Vg, la fréquence f, la densité de porteurs

de charge n¢, le volume V et le parametre de Hooge yy.
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3. RTN

Le bruit télégraphique aléatoire (RTN : Random Telegraph Noise) ou bruit « pop-corn » résulte
des fluctuations entre deux niveaux d’énergies. Il est majoritaire dans les capteurs
magnétorésistifs de taille suffisamment petite pour que les défauts individuels dominent, ou il
est principalement créé par des défauts dans la couche libre, a I’origine de différents niveaux
d’énergie accessibles pour le systéme. Ainsi, le bruit en 1/f pourrait finalement résulter d’une
multitude de bruits RTN répartis sur une bande de fréquence (inférieure a f;) et une gamme

d’énergie donnée [28].

De nombreux parameétres peuvent avoir un impact sur 1’accessibilité des états d’énergie, et donc
sur le bruit RTN. Notamment, la densité de courant dans le capteur, la température, les
anisotropies, ou encore 1’histoire magnétique du capteur [35]. De méme que le bruit en 1/f, le

bruit RTN représente un obstacle majeur aux performances des capteurs magnétoreésistifs.

Finalement, la DSP de chaque régime RTN, dans le domaine fréquentiel, prend la forme de la
lorentzienne suivante :
2
SRTN? = _C__ (].-9)

1+ (f/fo)*

Avec, la fréquence de coupure du bruit f. = 1/t (t. est le temps de relaxation des fluctuations).
S est la composante RTN du bruit indépendante de la fréquence lorsque f/f.<<1. A I’inverse,

lorsque f/f.>>1, la DSP décroit suivant f, 2.

Remarqgue : L’application d’un champ peut permettre de stabiliser les domaines magnétiques

et diminuer les bruits 1/f et RTN d’origine magnétique.

iv. Détectivité

La détectivite (D) designe le rapport entre la densité spectrale de puissance en tension S, (en

V/V/Hz) et la sensibilité S (en V/T).

D = v/s (IV-10)
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La plage de détection des capteurs GMRs est essentiellement limitée par le rapport signal/bruit
(SNR) plutdt que par le niveau du signal [36]. Ainsi, la limite de détection (en T) correspond a
la valeur de champ magnétique pour laquelle le rapport signal sur bruit vaut 1, en intégrant sur

une bande fréquence de 1 Hz.

La détectivité d’un capteur est mesurable directement a partir du montage de la Figure 47,
auquel est ajouté une bobine a I’intérieur de laquelle est placé le capteur. La bobine est
alimentée par un courant alternatif d’amplitude et de fréquence connue afin de connaitre la
valeur du champ magnétique généré selon 1’axe sensible du capteur en fonction du courant qui

parcourt la boucle.

Finalement, un pic en tension apparait a la fréquence du signal sur la courbe de bruit (Figure 2-
30). La valeur du champ magnétique appliquée étant connue, la sensibilité est ainsi calculée en
divisant la valeur a ce pic par la tension d’alimentation du capteur et par le champ, puis
d’appliquer un facteur correctif selon le pont de Wheatstone utilisé, pour obtenir une sensibilité
en V/IV,im/T. Enfin, il suffit de diviser la courbe de bruit par cette valeur pour obtenir la courbe

de détectivité.

v. Procédure type de mesure de bruit

Les mesures de bruit peuvent étre utilisées en complément des mesures R(H) pour calculer la
sensibilité des capteurs GMRs. Le dispositif de mesure utilisé est celui présenté en figure 2-29.
Finalement, I’objectif de ces mesures est de mesurer les variations de résistance des capteurs

en réduisant au maximum les sources de bruit extérieures.

Dans un premier temps, il s’agit de vérifier ’absence de boucle de masse et/ou d’autres
perturbations présentes a 1’intérieur du circuit, susceptibles de géner la mesure. Pour cela, il
faut veérifier que le bruit en 1/f suit bien une augmentation linéaire avec la tension
d’alimentation. De plus, il est important de s’assurer que le bruit blanc mesuré est bien composé
du bruit thermique (lié au capteur) et du bruit électronique (lié au premier étage

d’amplification).

Ainsi, le bruit du méme capteur est mesuré pour trois tensions d’alimentation différentes (0 mV,
100 mV et 200 mV). Les mesures sont représentées en figure 2-30. La mesure a 0 mV
correspond au bruit du pré-amplificateur. Finalement, nous observons comme attendu une

augmentation du bruit en 1/f proportionnelle a la tension d’alimentation.
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Figure 2-30 : Bruit pour différentes tensions d’alimentation (0 mV, 100 mV et 200 mV) en fonction de la

fréquence.

Lorsque la mesure est réalisée dans le bruit blanc, le capteur GMR de résistance 1 kQ introduit
un bruit estimé a 4 nV.Hz™! a température ambiante, correspondant au bruit thermique.
Cependant, a I’entrée du préamplificateur bas bruit INA, il faut ajouter le bruit électronique lié

au premier étage d’amplification. Finalement, le bruit total est de la forme :

\/Slsotalez =\/S§h2 + Sslecz (Iv-11)

Avec, St* et selec® exprimés en Z—Z tels que : St"* = 4k, TR et Setec? = 1 nVIVAHZ (INA
103)

Ce qui donne pour un capteur de résistance R = 384 Q a température ambiante (300K) :

stotale = 4k, TR + (1079)% (IV-12)
Stotale = 2,71 — (|v 13)

En normalisant par le gain total de la chaine d’amplification et en se placant sur le plateau
thermique de la courbe expérimentale du bruit mesuré pour une tension d’alimentation nulle

(Figure 2-30), le bruit expérimental obtenu est cohérent avec les valeurs théoriques :

Seotale =1, 96— (IV-14)
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Remarque : Nous observons une remontée de la courbe a OmV de la figure 2-30 (cf. zone
encadrée en jaune), il s’agit du bruit en 1/f 1ié a 1’électronique de mesure. Un changement de

pente sur les courbes apparait & 3kHz et est dd au filtre passe bas utilisé.

Dans un deuxi¢me temps, il s’agit de mesurer la sensibilité¢ du capteur. Pour cela, le capteur est
placé au centre d’une bobine carrée parcourue par un courant sinusoidal de 10 mA et de
fréquence 30 Hz. Le champ magnétique géneéré est de 850 nT rms. La mesure de la densité
spectrale de puissance (en V/v/Hz) d’un capteur GMR (empilement : type Figure 2-9) pour une

tension d’alimentation de 200 mV est représentée en Figure 2-31.

e-05-

1e-06—

1e—07—;\_, ,J\

- e

e-08-

DSP en tension (en V/vHz)
‘(

fe-09-
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1 10 100 1000 10000
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Figure 2-31 : Courbe de bruit d’un capteur GMR (empilement : type Figure 2-9) pour une tension de 200 mV. Un
champ de 850 nT rms est appliqué au moyen d’une bobine carrée parcouru d’un courant sinusoidal d’intensité

10 mA et de fréquence 30 Hz (responsable du pic a 30 Hz des courbes).

Ainsi, la sensibilité est égale a la valeur du bruit a 30 Hz divisée par la tension d’alimentation
de la GMR, par le champ au centre de la bobine et par le facteur correctif pour un quart de pont

[37]. Tel que, le facteur correctif pour un quart de pont est :
M-1
Eve (Iv-15)

Avec : M = JaZGMR (1y.16)

GMR
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Finalement, il suffit de diviser la courbe de bruit d’un capteur par sa sensibilité (en V/V,im,/T)

pour obtenir sa courbe de détectivité (Figure 2-32).
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Figure 2-32 : Courbe de détectivité associée a la mesure de bruit du capteur GMR en Figure 2-31.

V. Optimisation des propriétés magnetiques des capteurs
GMRs

L’intérét premier des capteurs GMRs dans ce projet est qu’ils possédent une trés bonne
sensibilité, planaire et unidirectionnelle, orientée de la base vers la pointe de la puce. Ainsi, en
les disposant & 0°, 90° et en les surélevant d’un angle donné (choisi en fonction du poids que
I’on souhaite donner a la composante z par rapport aux composantes x et y), grace a un support
pyramidal, il est possible de mesurer les trois composantes (X, y et z) des champs magnétiques
de fuite émis par un matériau. Dans cette these, I'angle d'inclinaison de la pyramide choisi est
de 26°, de maniere a ce que la sensibilité le long de z soit égale a la moitié de la sensibilité le
long des axes x et y ; afin d’obtenir une reconstruction compléte du champ en disposant les

puces GMRs sur les quatre faces de la pyramide.
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Ce travail de thése s’inscrit dans la continuité du travail de thése de Fawaz Hadadeh [38], qui a
travaillé avec des capteurs GMRs, disposés sur les faces d’un support pyramidal (un capteur
par face), a 0°, 90° et surélevés par ’angle d’inclinaison de la pyramide ; pour obtenir une
mesure compléte des trois composantes des champs magnétiques de fuite émis par un matériau.
Ce travail a fourni des résultats intéressants, notamment la cartographie magnétique 3D d’un
billet d’un dollar aimanté [39]. Dans le cadre de mon travail de thése, I’objectif est d’améliorer
les performances de cette sonde en travaillant avec davantage de capteurs, en optimisant
I’instrument de mesure global et en développant une méthode de reconstruction magnétique 3D
fiable. En effet, il s’agit de reprendre 1’idée de travailler avec un support pyramidal et de
disposer les capteurs sur les trois faces (ou sur les quatre, trois faces sont suffisantes, la
quatriéme permet d’avoir une redondance) ; pour accéder a I’information 3D, mais cette fois-ci
non pas avec un seul capteur par face, mais avec quatre : deux au niveau de la pointe et deux
au niveau de la base. Ainsi, avec cette version optimisée de la sonde, les objectifs de mon travail
de thése sont multiples : optimiser les sensibilités des capteurs, supprimer les perturbations
externes, contrdler la distance pointe-échantillon, développer une méthode de reconstruction

précise par calculs numériques et enfin développer les applications d’intérét.

Le premier objectif énoncé, a savoir I’optimisation des sensibilités des capteurs, fera I’objet de
cette partie. En effet, afin de garantir la fiabilité de la reconstruction magnétique 3D, il est
essentiel de travailler avec des capteurs aux propriétés optimales ; c’est-a-dire avec une
sensibilité unidirectionnelle dans le plan, une MR maximisée, un offset et une hystérésis
minimisés. Pour cela, différents empilements GMRs ont été testé, d’abord en pleine-couche,

puis apres le procédé de micro-fabrication.

a. Recherche de I’empilement optimal par simulations macrospin

i. Fonctionnement de la simulation macrospin

Afin de prédire les résultats des mesures pour différents empilements GMRs, un programme de
simulation de leur comportement a été développé par un étudiant de I’ENS en stage de M1,
Bastien Gély. Le systéme choisi pour le développement de cet outil est le logiciel Lazarus
utilisant le langage Pascal et particulierement performant pour la création d’interfaces
graphiques et en termes de temps de calcul. Cette simulation utilise le modele Macrospin. Ainsi,
en considérant des aimantations uniformes dans les films, il s’agit d’une minimisation locale de

I’énergie magnétique totale du systéme, en se plagant dans le repere représenté en figure 2-33
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et en prenant en compte les energies et couplages définis plus haut, a savoir le couplage Zeeman,
I’anisotropie de forme, le couplage dipolaire, le couplage d’échange, le couplage RKKY, I’effet
peau d’orange, 1’anisotropie magnéto-cristalline et 1’anisotropie de surface (en particulier
I’anisotropie magnétique perpendiculaire : Perpendicular Magnetic Anisotropy, qui sera
développée dans le chapitre 3).

Figure 2-33 : Systeme de coordonnées utilisé pour représenter les aimantations. Selon le modéle macrospin, la
norme de I’'aimantation est fixe et est égale a I'aimantation a saturation, cependant sa direction varie et peut
étre totalement déterminée par deux angles. Les échantillons développé au laboratoire possédent une
géométrie planaire (suivant le plan (x,y)), ce qui implique que les dimensions selon x et y sont trés grandes
devant la dimension selon z, donc le premier angle (6) est choisi pour caractériser I'aimantation suivant le plan

et le deuxiéme angle (@) pour caractériser I’'aimantation hors du plan.

ii. Définition des empilements a tester

L’empilement habituellement utilisé au laboratoire correspond a celui de la figure 2-9, a la
différence preés que 1’épaisseur d’espaceur en cuivre était de 2,9 nm. Cependant, des mesures
ont permis de mettre en évidence la présence d’un probleme de sensibilités sur les derniers

échantillons de cet empilement déposés au laboratoire.
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Figure 2-34 : Courbe de la sensibilité a 90° (définie Figure 2-27) d'un pont de GMR de type 589, la sensibilité

ainsi obtenue est comprise entre -3.5 et -2 %/mT (valeurs aller et retour respectivement), en prenant la pente
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Figure 2-35 : Courbe de la sensibilité a 0° (définie Figure 2-25) du pont de GMR de type 589 précédent, la

entre -0.2 mT et 0.2 mT.
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sensibilité ainsi obtenue est comprise entre -3 et -2.76 %/mT (valeurs aller et retour respectivement), en prenant

la pente entre -0.2 mT et 0.2 mT.
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En effet, comme I’illustrent les figure 2-34 et 2-35, les sensibilités mesurées ne répondent pas
au caractére unidirectionnel requis. La pente marquée autour de champ nul démontre une
sensibilité importante du capteur GMR lorsque le champ est appliqué a 90° de I’axe supposé
étre I’axe de sensibilité défini (Figure 2-34). De plus, les sensibilités mesurées selon 1’axe de
sensibilité sont inférieures ou proches des sensibilités mesurées suivant la direction

perpendiculaire.

Aussi, pour palier a ce probléme, il s’agit de s’intéresser au renversement de la couche libre.
En effet, les pics observés autour de champ nul dans la figure 2-34, résultent d’un renversement
cohérent de la direction de la couche libre qui passe par une orientation a 90° de sa position
initiale qui se manifeste par I’apparition d’un pic. Pour que la couche libre se renverse sans
passer par cette position, il faut que le retournement de 1’aimantation se produise par nucléation
de domaines, avec une aimantation dans la direction opposée a celle initiale, qui se propagent

dans I’ensemble de la couche. Cependant, la présence de domaines peut rajouter du bruit.

Differents facteurs peuvent intervenir sur le renversement de la couche libre, notamment
1’épaisseur d’espaceur (Cu). En effet, cela joue sur le couplage entre la couche dure et la couche
libre, mais aussi sur I’effet peau d’orange et le couplage RKKY. Aussi, différents empilements
GMRs ont été déposes et leur réponse RH a été mesurée en « pleine couche » (c¢’est-a-dire avant
le process de micro-fabrication), pour les deux directions de sensibilité (paralléle (Figure 2-39
(@) et perpendiculaire (Figure 2-39 (b)) a la direction de sensibilité). Les résultats obtenus
(Figure 2-39 (a, b)) ont ensuite été superposés aux résultats de simulations macrospin associés
a chaque mesure (Figure 2-36). Cette superposition des mesures et des simulations a permis de
fournir une estimation du couplage indirect de chaque empilement testé (Figure 2-37). Il

apparait que le couplage indirect dépend de 1’épaisseur d’espaceur (Cu).
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Figure 2-36 : Exemple de superposition d’une mesure de réponse RH pleine-couche (a 0°), avec la simulation
associée pour un empilement donné (ici 1403). Remarque : la réponse RH ici est une mesure de la tension (en
unité arbitraire (u.a.) car elle ne prend pas en compte le gain ni le courant d’alimentation) en fonction du champ

appliqué.

Evolution du couplage indirect en fonction de t,

Couplage indirect (mJ/m?)

Epaisseur d’espaceur t¢, (nm)

Figure 2-37 : Courbe des couplages indirects estimés en fonction de I’épaisseur d’espaceur tc,, (2.3 nm, 2.5 nm,
2.7 nm, 2.9 nm, 3.1 nm) par superposition des données de simulation macrospin et de mesures « pleine-

couche ».
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Ainsi, nous avons choisi d’étudier différents empilements afin de tester différentes épaisseurs
de cuivre et étudier 1’évolution des grandeurs caractéristiques (sensibilités, MR, hystérésis et

offset).

De plus, I’épaisseur de CoFe de la couche dure en contact avec le Cu peut également étre
modifiée pour décompenser le SAF de la couche dure. 1l convient donc de tester pour différentes

épaisseurs de CoFe (2,3 nm et 1,9 nm au lieu de 2,1 nm).

Par ailleurs, il est également possible de travailler avec une couche libre Iégerement piégée
(Figure 2-10). Cela permet notamment de diminuer les champs de fuite car la couche libre et la

couche dure se compensent.

L’empilement initial sera utilis¢ comme témoin. Les empilements GMRs choisis pour I’étude

sont présentes dans le tableau en figure 2-38.

Nom du stack GMR Stack GMR

1393 Témoin.
[Ta(3nm)/NiFe(5nm)/CoFel0(2.1nm)/Cu(2.9nm)/CoFel10(2. Inm)/Ru(0.85nm)
/CoFel0(2nm)/IrMn (7.5nm)/Ru(0.4 nm)/Ta(5 nm)]

1400 Idem 1393 avec tg, = 2,7 nm

1401 Idem 1393 avec tg, = 2,5 nm

1402 Idem 1393 avec tg, = 2,3 nm

1403 Idem 1393 avec t¢, = 3,1 nm

1407 Idem 1393 avec tcoge de la couche dure en contact avec tg, = 2,3 nm

1408 Idem 1393 avec t¢,pe de la couche dure en contact avec te, = 1,9 nm

1409 Idem 1393 avec couche libre piégée avec un SAF : CoFel0(2,1 nm)/Ru(2,6

nm)/CoFel0(2,1 nm)

Figure 2-38 : Composition des empilement testés, t., fait référence a I'épaisseur d'espaceur en cuivre et to,p, @

celle de CoFe de la couche dure en contact avec I'espaceur.

iii. Résultats pleine-couche

Les premiers résultats pleine-couche fournissent des résultats intéressants et cohérents avec les
simulations macrospin. Ils sont réesumeés dans la figure 2-39, qui révéle des performances
particulierement intéressantes pour les empilements 1401 et 1402 (respectivement t¢, = 2,5 nm

et tcy = 2,3 nm) pour lesquels la MR est maximale et 1’offset minimal.
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Nom du stack GMR | MR (en %) | Offset (en Oe) | Hystérésis (en Oe)

1393 6,34 13,8 2.4

1400 6,75 -4,19 2,8

1401 7 0,8 2.4

1402 7,26 -1 2.4

1403 5,65 11,2 2,8

1407 6,64 -4,7 2,2

1408 6,76 -4,7 3

1409 3,21 -64.4 19,6

Figure 2-39 : Résumé des résultats pleine-couche. Les mesures des réponses RH de chacun des empilements ont
été superposées pour la configuration a 0° (cf Figure 2-25) (a) et pour la configuration a 90° (cf Figure 2-27) (b).
Les performances obtenues sont résumées dans un tableau récapitulatif (c). Remarque : la réponse RH ici est
une mesure de la tension (en unité arbitraire (u.a.) car elle ne prend pas en compte le gain ni le courant

d’alimentation) en fonction du champ appliqué.

Prenons les couches 1401 et 1402 comme point de comparaison avec les autres empilements.
D’abord, pour les autres épaisseurs de tc, nous observons que la MR diminue et que 1’offset
augmente. Par ailleurs, les échantillons 1407 et 1408 permettent d’analyser 1’influence de
I’augmentation ou la diminution de 1’épaisseur de CoFe en contact avec la couche dure. Il en
résulte dans les deux cas une légére diminution de la MR et une augmentation de 1’offset.
Finalement, 1’échantillon 1409 avec la couche libre piégée présente un offset trop grand devant

la gamme de linéarité de la GMR pour avoir une réponse fonctionnelle en pratique.

La sensibilité étant dépendante de la largeur du motif GMR processé, nous 1’étudierons qu’apres

process.

b. Recherche de [P’empilement optimal par mesure des

performances

i. Présentation des échantillons processés
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Le masque choisi pour cette étude présente des motifs GMRs, appelés yoke, de différentes
largeurs comme I’illustre la photo du masque KLayout de la figure 2-40. A noter que les
méandres utilisés pour les sondes 3D correspondent a un enchainement de yokes permettant

d’avoir deux capteurs a la suite.

Remarqgue : Le rapport d’aspect des différents yokes de la figure 2-40 est fait de telle sorte que

les yokes possédent les mémes résistances.

a) b)
(um) ' (um) (uum)
2 1 50 1 5 10
% 2 30 2 100 2 10 20
I 3 150 3 15 30
X 4 200 4 20 40
1 5 250 5 25 50
2 6 300 6 30 60
v - 7 350 7 35 70
u oL 8 400 8 40 80
- ; 9 450 9 45 90
ted B 10 500 10 50 100
s 11 1000 20 100 200
12 1500 30 150 300

Figure 2-40 : Motifs GMRs processés. (a) Masque KLayout avec des yokes de dimensions différentes allant du

plus petit au plus grand. (b) Tableau des dimensions des yokes du masque.

Ensuite, les puces GMRs sont disposées sur un support de type QFN (Figure 2-41) pour pouvoir

étre mesurées en R(H) avec le méme dispositif présenté en Figure 2-22.

a) b)

Boitier QFN contenant

I'échantillon . Bomgr de connectiques

Support pour ia
mesure

Figure 2-41 : Support QFN et complément au dispositif de mesure R(H). (a) Puce GMR montée sur un support de
type QFN. Les contacts sont réalisés par microsoudures. (b) Dispositif d’intégration a la mesure de R(H) avec le

boitier QFN a l'intérieur duquel est placée la puce GMR et qui fait la connexion des contacts avec le boitier de
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connectique qui permet de mesurer les capteurs un par un. Le support jaune permet de maintenir le boitier QFN

(et ainsi la puce GMR) a plat.

ii. Résumeés des résultats

Dans la pratique, les masques typiques utilisés pour les GMRs de sonde 3D possedent une
largeur de motif de 3 um. Aussi, les résultats présentés sont ceux obtenus pour des yokes de
cette largeur. Par ailleurs, certains paramétres tels que la sensibilité entretiennent une relation

de proportionnalité avec les dimensions de la GMR.

L’étude réalisée s’intéresse aux principaux parametres clés de la performance d’un capteur
GMR. A savoir, la sensibilité, la MR, ’offset et I’hystérésis. Il s’agit de déterminer

I’empilement permettant de concilier tous ces parametres.

Le premier parametre étudié est la sensibilité. En effet, pour assurer le caractére unidirectionnel
des capteurs, il faut que la sensibilité mesurée selon I’axe sensible (dite sensibilité a 0°) soit tres
grande devant la sensibilit¢ mesurée en appliquant le champ a 90° de 1’axe sensible (dite
sensibilité & 90°). Ainsi, la courbe du ratio des sensibilités a 90° sur celle a 0° (Figure 2-42)
permet de mettre en avant les meilleurs empilements, ¢’est-a-dire ceux pour lesquels le ratio est

le plus proche de zéro.

Ratio des sensibilité a 90° sur celle 4 0°

0.5 L " L " 4 1 L L " " L 1 L L s L " 1
1393

Ratio

1400
1408

1403

1401 1402 S 1409

vovvelve v o by v v n e bov v a by v na by
LI L

1407
v T ' v ' v v I v v v v ' 1 4 v v v v
1395 1400 1405 1410
Nom de I'empilement

w
ol
o

Figure 2-42 : Courbe de I'évolution du ratio des sensibilités a 90° sur celles a 0° pour les différents empilement

GMR étudiés.
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Ainsi, les empilements avec les ratios les plus proches de zéro sont : 1401, 1402 et 1403. De
plus, nous observons que I’empilement témoin correspondant a 1’ancien empilement de

référence, maximise le ratio, ce qui rejoint les résultats présentes en figures 2-34 et 2-35.
Désormais, étudions 1’évolution de la MR en fonction de I’empilement (Figure 2-43).

Evolution de la MR en fonction de 'empilement
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Figure 2-43 : Evolution de la MR en fonction de I'empilement.

La courbe de la figure 2-43 met en évidence un pic de la MR pour I’empilement 1402 qui
avoisine les 8% de MR. Ce résultat confirme ceux obtenus en mesures pleine-couche (Figure
2-39) pour lesquels le 1402 permettait également de maximiser la MR. Le 1401, le 1407 et le

1408 donnent également une MR intéressante proche de 7%.

Cependant, un bon ratio des sensibilités et une bonne MR ne suffisent pas a définir un
empilement GMR optimal et fonctionnel. En effet, un capteur peut maximiser ces parametres
tout en présentant un offset et/ou une hystérésis le rendant inutilisable dans la pratique. Un
capteur avec un offset trop important ne sera pas fonctionnel pour des mesures en courant
continu ou il s’agit de mesurer de tres faibles champs de fuite magnétiques (typiquement de
I’ordre du pT) émis par un matériau de fagon spontanée (sans champ appliqué), puisqu’il ne
sera pas situé dans sa zone de fonctionnement. De plus, un capteur possédant une trop grande
hystérésis de sa réponse magnétique autour de champ nul possédera par exemple des sensibilités

trop différentes selon le sens du champ mesuré ou encore aura des zones de fonctionnement
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trop décalée en champ selon le sens du champ mesuré. Un capteur GMR doit pouvoir détecter

de trés faibles champ magnétiques quel que soit leur sens.

Ainsi, I’offset mesuré doit étre proche de champ nul (Figure 2-44). Ce parametre garantit le

centrage de la réponse linéaire du capteur autour de champ nul.
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Figure 2-44 : Evolution de I'offset en fonction de I'empilement.

La courbe de I’évolution de I’offset en fonction de I’empilement en figure 2-44 révéle des
offsets minimisés pour les échantillons 1400, 1401, 1402 et 1403. Le 1400 étant celui pour
lequel I’offset est le plus proche de zéro. Ces résultats sont relativement cohérents avec les

résultats obtenus en pleine-couche (Figure 2-39).

Finalement, I’hystérésis mesurée doit €¢galement étre le plus proche de zéro pour maximiser la
performance des GMRs. La courbe de I’hystérésis en fonction de I’empilement est representée

en figure 45.
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Figure 2-45 : Evolution de I’hystérésis en fonction de I'empilement.

Comme I’illustre la courbe de la figure 2-45, les empilements permettant d’avoir une hystérésis
le plus proche possible de zéro sont : 1401, 1402, 1403, 1407 et 1408.

Finalement, il apparait que les seuls empilements parvenant a concilier tous ces parametres sont
les empilements 1401 et 1402. De plus, I’empilement 1402 semble maximiser les performances
concernant la MR, et donne des résultats trés proches du 1401 pour le ratio des sensibilités,
I’offset et I’hystérésis. Les performances des empilements sont réesumées dans le tableau de la
figure 2-46.
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Sensibilités (en V/Vq1i,/T)

Stack | MR (en %) Offset (en Oe) | Hystérésis (Oe)
Sensibilité a 0° | Sensibilité 4 90° | Rapport 90°/0°
1393 6.48 13.37 5.94 0.4 5.20 4.40
1400 5.60 8.10 0.71 0.09 -0.80 12.80
1401 6.95 10.68 -0.05 -0.004 -7.50 0.60
1403 5.84 -7.28 0.21 -0.03 -6.70 1.00
1407 6.77 -10.90 0.67 -0.06 3.30 1.80
1408 6.75 10.14 0.56 0.05 -12.90 0.60
1409 3.62 -7.21 0.10 -0.01 -67.60 20.00

Figure 2-46 : Tableau récapitulatif des performances des empilements étudiés. L’empilement surligné en vert est

celui retenu pour la suite : le 1402 avec une épaisseur de cuivre de 2,3 nm. Remarque : 10 %/mT =1 V/V_;im/T.

Pour conclure, cette étude a permis de définir I’empilement optimal pour les mesures de sonde

3D, il s’agit du 1402 représenté en figure 2-9.

Les capteurs magnéto-résistifs et plus particulierement les capteurs a magnétorésistance géante
ont été choisis pour le développement du scanner magnétique a sonde locale 3D pour leur trés
bonne sensibilité de 1’ordre du nT/+/Hz, leurs dimensions micrométriques permettant
d’atteindre des résolutions de I’ordre de la dizaine de microns et de les intégrer facilement dans
un dispositif de mesures a balayage, mais aussi pour 1’accessibilité a leurs propriétés via
I’empilement, qui les rends tres modulables et adaptables aux applications visees. En effet, nous
avons vu dans ce chapitre que I’effet GMR appliqué aux capteurs magnétiques est régi par un
ensemble de couplages magnétiques directs, indirects ou intrinséques qui permettent d’avoir
une couche dure dont I’aimantation est fixée et une couche libre dont I’aimantation peut suivre
celle du champ appliqué avec une réponse linéaire centrée autour de champ nul avec une gamme
de linéarité plus ou moins large selon les besoins de I’étude. Aussi, nous avons vu qu’il est
possible de jouer sur I’épaisseur d’espaceur pour modifier le mode de renversement de la
couche libre et améliorer le caractere unidirectionnel de la sensibilité des capteurs. Cela nous a
permis de déterminer un nouvel empilement optimal pour ce projet, permettant de maximiser
la sensibilité suivant I’axe de référence, de minimiser celle suivant 1’axe perpendiculaire et de
maximiser le ratio MR. De plus, nous avons vu que les perturbations extérieures sont a I’origine

d’un bruit environnent, susceptible de nuire a la mesure. La compréhension des mécanismes
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responsables de D’apparition de ce bruit permet d’adapter le dispositif de mesure en

conséquence.

Dans le chapitre suivant, nous présenterons comment les capteurs GMRs ainsi développés sont
intégrés dans un dispositif de mesure a balayage pour concevoir un scanner magnétique a sonde
locale 3D capable de cartographier les trois composantes du champ magnétique de fuite émis

par un matériau.
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Chapitre 3 : Le scanner magnétigue a sonde locale 3D

Les deux premiers chapitres ont permis d’introduire les notions fondamentales utilisées dans ce
travail de these et nécessaires a sa compréhension, le premier de maniere globale en définissant
le cadre de I’¢tude et le deuxieme de fagon spécifique en se concentrant sur les capteurs GMRS.
Le travail sur les capteurs GMRs réalise pendant cette these est motivé par un objectif précis :
la réalisation d’un scanner magnétique a sonde locale 3D. En effet, il s’agit de créer une sonde
constituée de capteurs GMRs et capable de mesurer localement les trois composantes des
champs de fuite émis par un matériau en scannant sa surface. Pour cela, un instrument de mesure
est développé au laboratoire, constitué d’une sonde 3D contenant les capteurs GMRS et

intégrable a un dispositif de mesure a balayage ou scanner.

. Présentation de I’instrument

Ainsi, le principal constituant du scanner magnétique est la sonde 3D. Elle est constituée de
capteurs GMRs disposés sur des « puces GMRs », elles-mémes disposées sur un support
pyramidal. Une électronique de mesure adaptée a été développée pour traiter le signal recu par
les capteurs. Un logiciel d’instrumentation a été mis en place pour permettre le pilotage du
balayage ainsi que 1’acquisition du signal. Enfin, un travail a été réalisé pour apporter un

contrdle de la hauteur.

a. Lasonde 3D

i. Capteurs

1. Puces GMR

La sonde 3D est constituée de 3 ou 4 puces sur lesquelles se trouvent les capteurs GMRs (Figure
3-1). Les puces sont de formes triangulaires afin d’étre disposées sur chacune des faces d’un

support pyramidal. En effet, nous avons vu dans le chapitre précédent que les capteurs GMRS
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sont sensibles de facon planaire et unidirectionnelle, ainsi le fait de les disposer, a 0°, a 90° et
de les surélever avec un support pyramidal (Figure 3-4), permet d’accéder a la mesure des trois
composantes des champs magnétiques de fuite émis par un matériau a I’issue du balayage de

sa surface.

Motif GMR en méandre

2mm’

—

Axe de.sensibilité

des GMR

Figure 3-1 : Puce GMR sonde 3D. La puce est de forme triangulaire et contient en tout quatre capteurs GMRs,
deux au niveau de la pointe et deux plus éloignés. Les GMRs sont sous la forme d’un motif en méandre
contenant deux capteurs GMRs avec des directions de sensibilités opposées (la raison de ces sensibilités

opposées sera détaillée en Il).

Chaque puce contient au total quatre capteurs : deux au niveau de la pointe, destinés a étre au
plus proche du matériau a mesurer et deux autres plus éloignés, destinés a supprimer les
perturbations liées a ’environnement (cela sera développé en Il). De plus, des contacts en
Ta/Cu/Ta permettent de faire le lien entre les zones actives des méandres et le reste de
I’électronique de mesure. La forme en méandre est choisie car cela permet d’avoir deux
capteurs GMRs a la suite avec une zone de détection carré, ce qui sera utile pour le traitement
des dérives (Il), mais aussi car cette structure permet de limiter la formation de domaines a
saturation. Par ailleurs, la longueur totale de la zone active de chaque capteur détermine la

valeur de sa résistance.

2. Optimisations

Les puces GMRs sont dessinées sur le logiciel Klayout puis réalisées par lithographie laser
comme décrit dans le chapitre précédent (Figure 2-18). Ainsi, le masque peut étre mis a jour et
optimisé a chaque nouvelle réalisation si besoin. La derniére version du masque utilisée pour le
montage des sonde 3D (Figure 3-2) permet de diminuer la distance capteur-pointe, en
positionnant tous les contacts du méme c6té. Cependant, ce masque est encore améliorable car

il possede des contacts trés proches de la bande de découpe (a 1.8 um de la premiere ligne de
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découpe, sachant que la bande de découpe est de 30 um), ce qui représente un danger de court-

circuit.

Zzoom

10 um ¢

Figure 3-2 : Masque Klayout de la sonde 3D et zooms sur les méandres situés au niveau de la pointe (la distance
capteur-pointe est de 70 um) et de la base de la puce GMR. Les fléches jaunes indiquent les directions de

sensibilité des capteurs.

Une solution pour se rapprocher au maximum de la pointe peut étre de retourner le méandre
(Figure 3-3). Cependant, méme apres surélévation par le support pyramidal, le capteur ne sera
pas sensible suivant z mais uniquement suivant x ou y (selon sa position sur la pyramide). Ce
type de puce peut étre utilisé en complément d’autres puces, par exemple avec deux puces
classiques (type Figure 3-2) et deux puces a méandres retournés (type Figure 3-3), pour
minimiser la contribution de la composante z, qui a tendance a écraser les contributions des
composantes X et y. De plus, le fait de prolonger les méandres (Figure 3-3) permet de limiter la
formation de domaines magnétiques.

1(1&m b) 20 um

Figure 3-3 : Masques Klayout de la sonde 3D (zoom sur le méandre situé au niveau de la pointe de la puce GMR)
avec une distance capteur-pointe de 30 um (a) et de 60 um (b). Les fleches jaunes indiquent les directions de

sensibilité des capteurs.
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ii. Support pyramidal

Les capteurs GMRSs sont disposés sur un support pyramidal afin de reconstruire 1’information
3D (Figure 3-4) [1]. En effet, comme expliqué dans le chapitre précédent, les capteurs GMRs
possedent une sensibilité planaire dans une direction. Ainsi le fait de les disposer a 0°, 90° et
de les surélever de 26° grace au support pyramidal permet de mesurer les trois composantes des
champs de fuites émis par un matériau en scannant sa surface. L'angle d'inclinaison de la
pyramide de 26° est choisi de maniére a ce que la sensibilité le long de 1’axe z soit égale a la
moitié de la sensibilité le long des axes x et y. Ainsi, si la sonde est constituée de quatre puces,
deux d’entre elles seront sensibles selon x et ¥4 de z, et les deux autres seront sensibles selon y
et %2 de z. Ce qui au total permet d’avoir une redondance pour les trois composantes. Le support
pyramidal est imprimé en résine par impression 3D UV par photo-polymérisation (ELEGOO
Imprimante 3D LCD UV). Cette impression limite pour I’instant la précision sur le

positionnement des puces sur la pyramide.

Figure 3-4 : Photographie de la sonde 3D avec les puces GMRs montées sur le support pyramidal avec une vue

de haut d’une sonde 3 (a) et une vue de profil (b).

iii. Montage d’une sonde 3D

Le montage d’une sonde 3D s’articule en différentes étapes présentées en Figure 3-5.
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support pyramidal vers I'électronique de puces sur le support + les puces et les PCB
mesure fixation au kapton

Figure 3-5 : Etapes du montage d'une sonde 3D.

Tout d’abord, il s’agit de coller les PCB sur le support pyramidal. Pour cela, une faible quantité
de colle Araldite est appliquée sur le dessous de chaque PCB, qui est ensuite poseé sur le support
au niveau de la base de chaque face de la pyramide. Il est important de patienter quelques heures
que la colle seche pour pouvoir manipuler le support. Ensuite, il faut souder les contacts vers
I’¢électronique de mesures. Ainsi, une nappe est utilisée et il est essentiel de faire attention a
I’ordre de soudure sur le support qui doit correspondre a 1’¢lectronique a laquelle la sonde sera
connectée. En tenant le support avec I’emplacement pour la vis positionné vers le haut, le
marqueur rouge peut étre pris comme point de repere et doit se trouver tout a gauche. Par
ailleurs le positionnement des puces sur le support est facilité par la présence d’encoches qui
ont été ajoutées pour permettre un pré-positionnement des puces via le support (Figure 3-6).
Cela permet également d’apporter un controle des décalages entre les puces. Cependant, ce pré-
positionnement n’est pas suffisant. En effet, la sonde va étre positionnée pointe vers le bas
pendant la mesure, donc les puces sont susceptibles de bouger. C’est pour cela que la fixation
est complétée au kapton. L’intérét du kapton est qu’il offre une fixation amovible des puces, ce
qui permet de pouvoir changer une puce si nécessaire, sans la casser (ce qui est impossible dans
le cas d’une fixation a la glue ou a I’ Araldite). Finalement, la derniére étape consiste a connecter
les capteurs des puces aux PCB via des microsoudures afin de faire le lien avec I’¢lectronique

de mesure.
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Puce GMR

Encoches— Encoches

Figure 3-6 : (a) Vue 3D du support pyramidal sur le logiciel de Design des supports. (b) Zoom sur les encoches et

le positionnement des puces GMRs par rapport aux encoches.

Le schéma détaillé des éléments constitutifs d’une sonde 3D montée est présenté en figure 3-7.

AT I . " ‘
- :/\\1 e

AsISY TN SLT) vie

Anneau de protection
de la pointe

Capteurs GMR \w\\

Puce GMR ———f——>
Contacts en Ta/Cu/Ta
Encoches —-—ar——v
Contacts en cuivie ———

3 '
Microsoudures en fil /

d’aluminium

Figure 3-7 : Schéma détaillé des éléments constitutifs d’une sonde 3D.

b. Electronique de mesure

La premiére mesure a réaliser est la mesure de la résistance des capteurs afin de vérifier que les
capteurs sont fonctionnels. Pour cela un boitier a été réalisé (Figure 3-8) et permet de mesurer
les résistances des capteurs séparément via des connecteurs BNC. La sonde est connectée au
boitier et les capteurs de chaque puce sont mesurables indépendants en utilisant des BNC
différentes. Par convention les puces et les capteurs sont numérotées de 1 a 4 (Figure 3-9), la
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vis peut étre prise comme point de repeére, tel que la puce sur cette face de la pyramide est la
numéro 4. Ensuite, se trouvent les puces 3, 2 et 1, en suivant le sens des aiguilles d’une montre.

Cette convention est suivie pour le développement des boitiers électroniques.

Figure 3-8 : Boitier électronique de mesure des résistances des capteurs GMRs. La sonde est connectée au
boitier par un connecteur Sub-D a 25 voies, les résistances des capteurs peuvent ainsi étre mesurées en sortie

des BNC. Ce boitier permet également de mesurer la R(H) et le bruit (cf Chapitre 2.1ll.a. et b.).

Figure 3-9 : Schéma des conventions prises pour numéroter les puces (a) et les capteurs (b). Cette convention est
utilisée dans tous ces travaux de these. Par ailleurs, deux étages de capteurs sont a distinguer : les capteurs
situés au niveau de la pointe des puces, dits proches et notés « p » et les capteurs au niveau de la base des

puces, plus éloignés notés « | ».

Ensuite, il s’agit de réaliser la mesure permettant d’utiliser la sonde 3D pour scanner la surface
d’un échantillon et recueillir le signal enregistré par les capteurs afin de le traiter et d’en déduire

une mesure quantitative des champs de fuite émis par I’échantillon. Pour cela, il faut une source
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pour I’alimentation des GMRs (soit de courant type Keithley, soit une pile), une amplification,

un filtrage et une acquisition vers 1’ordinateur.

De plus, les capteurs (lointains et proches) sont intégrés au sein de deux demis ponts de
Wheatstone pour limiter les perturbations liées a I’environnement et a la température (ce
développement sera détaillé en Il de ce chapitre). Le signal est ensuite pré-amplifié (G = 100),
amplifié (G = 10), puis filtré (fréquence de coupure = 3 kHz), avant d’étre acquis au moyen
d’une carte d’acquisition issue du commerce (National Instrument), puis transmis a

I’ordinateur. Le schéma de fonctionnement est représenté en figure 3-10.

Carte d’acquisition Ordinateur

Figure 3-10 : Schéma de fonctionnement de la mesure. Les photos des boitiers électroniques sont associées aux

blocs de la chaine de mesure.

C. Logiciel d’instrumentation

Afin de scanner la surface d’un échantillon, la sonde est positionnée sur un bati fixe et
I’échantillon a mesurer est positionné sur une plaque pilotée par des moteurs a trois axes : X, y
et z. Les moteurs sont contrdlés par un logiciel d’instrumentation qui permet de lancer un scan
en spécifiant la hauteur, les positions de début et de fin de scan, ainsi que le pas souhaité. Une
fonction d’acquisition du signal et de conversion en fichier .txt compléte ce logiciel. De plus,
des fonctions permettent également un affichage des profils de scans et des cartographies

directement sur le logiciel.
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Le programme de pilotage a été codé en utilisant le langage de programmation Pascal avec le
logiciel Lazarus. Cet outil a été choisi car il est spécifiquement dédié a la réalisation d’interfaces
graphiques et possede un certain nombre de fonctionnalités pre-implémentées facilitant la
programmation, en comparaison a Python. De plus, le temps de calcul, pour ce type de

développement, est plus faible sur Lazarus que sur Python.

d. Controéle de la hauteur

Lors du scan d’un échantillon il est essentiel de maitriser la hauteur de scan pour différentes
raisons. En effet, les capteurs proches sont a environ 70 um de la pointe des puces en position
horizontale (Figure 3-2), mais sur le support pyramidale la distance entre les capteurs proches
et la pointe est d’environ 53 pm (pour un angle d’inclinaison de 26°). Aussi, le moindre impact
peut menacer leur intégrité. De plus, I’échantillon peut ne pas étre plan sur toute sa surface et
la distance sonde-échantillon peut étre amenée a varier au cours du scan, ce qui peut entrainer
un contact non souhaité entre la pointe et I’échantillon et casser les capteurs proches. La mesure
précise de la hauteur de scan tout au long du scan est également un paramétre important pour
la reconstruction des champs car leur valeur dépend grandement de la hauteur des capteurs par

rapport a I’échantillon.

Ainsi, différentes solutions sont proposées : un contrdle mécanique de la hauteur grace a un
anneau de protection de la pointe de la sonde (Figure 3-11), un contrble optique avec un

interférometre laser, ou encore un contrdle de contact en utilisant un diapason.

i. Dispositif interne

1. Anneau de protection

Ce dispositif vient s’inscrire dans le prolongement du support pyramidal. Quatre bras partent
des quatre coins de la pyramide pour surélever un anneau a une hauteur de 50 um au-dessus de
la pointe (Figure 3-11). Ainsi, il est possible de réaliser le scan d’un échantillon en étant en
contact avec I’anneau sans endommager la pointe. Pour faciliter le mouvement de I’anneau sur
I’échantillon une solution peut étre d’appliquer une huile amagnétique sur 1’échantillon et

utiliser un systeme de scanner adapté (contrélant la force avec laquelle la sonde est en contact
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avec la surface). Dans la pratique, il est préférable de maintenir un espace d’environ 10 pm

entre I’anneau et 1’échantillon afin d’amortir ses éventuels défauts de planéite.

Figure 3-11 : Vue 3D du support pyramidal avec un anneau de protection au-dessus de la pointe.

Les avantages de ce dispositif sont qu’il est simple a mettre en place et propose une protection
efficace de la sonde 3D. Cependant, il nécessite un systeme de scan adapté pour tenir compte
des défauts de planéités potentiels (travail en cours avec I’équipe de Nicolas Geyskens de la DT

INSU et son étudiant en alternance Labasse Berthe).

ii. Dispositif externe

1. Interférometre laser

L’interférométre laser utilisé au laboratoire est un optoncdt de pepsilon, il s’agit d’un outil de
mesure dimensionnel tres précis avec une résolution de 0,0015 % (datasheet). Le faisceau
incident émis par le laser est réfléchi par la surface de 1’échantillon sur un capteur CCD (Figure
3-10). La position du faisceau réfléchi sur le capteur permet de déterminer la distance parcourue
par le faisceau incident. En effet, le capteur CCD convertit le signal électrique détecté en une
distance. L’interférométre laser posséde un intervalle de fonctionnement de [0 ; 2] mm, ou la

variation de la tension par rapport a la hauteur est linéaire (Figure 3-12).

ﬁneur CCD

e Hauteur 1

1ase

——————— U teur 2

Figure 3-12 : Schéma de fonctionnement d’un interférométre laser.

141



Afin de controler la hauteur de la sonde par rapport a I’échantillon, I’interférométre laser a été
fixé au bati sur lequel est la sonde 3D. Une autre version de support pyramidal (Figure 3-13)
possede un trou libre pour le passage des faisceaux incident et réfléchi.

Trou pour
I'interférométre laser

Figure 3-13 : Positionnement du trou pour le passage des faisceaux de I'interférométre laser sur le support

pyramidal.

La tension aux bornes de I’interférométre a été mesurée pour différentes distances échantillon-
interférometre, la caractéristique obtenue est présentée en Figure 3-14 [2]. Les tensions sont
enregistrées par la carte d’acquisition. Afin de régler le 0 au sommet de la sonde, une calibration
est nécessaire. Cependant, le trou du laser n’est pas au sommet de la sonde. Par conséquent, il
ne mesure pas exactement la hauteur au méme endroit que les capteurs. Il faut donc prendre en
compte ce décalage dans la reconstruction des champs pour obtenir la hauteur effective de scan

des capteurs.

H=f(V)

1800

1600 e
1400 | ¥=1,9910E+02x-2,0415E402 :

R? = 9,9999E-01
1200 .

800 e
600 -

400 o

200 L

Hauteur (pm)
[

Tension(V)

Figure 3-14 : Courbe caractéristique de la tension (volts) en fonction de la hauteur (um). La gamme de linéarité
est située dans l'intervalle [0 ; 2] mm. Au-dela de cette zone, un phénomeéne de saturation apparait, ce qui nous

donne une valeur de tension inexploitable.

142



Finalement, I’interférométre laser propose un contréle de la hauteur théoriquement précis, qui
perd nettement en précision dans la pratique. L’impossibilit¢ d’intégrer le dispositif, trop
volumineux, au niveau de la pointe, pour mesurer la hauteur réelle de scan, introduit une
incertitude non négligeable dans le calcul de la hauteur. De plus, une dérive en température peut
étre observee et modifier la pente de la caractéristique, ce qui demande une calibration réguliére

afin de corriger les coefficients de linéarites [2].

2. Diapason de quartz

Le diapason de quartz se caractérise par sa fréquence de résonnance relativement stable dans le
temps (environ 32 750 Hz). Trés utilisé dans ’horlogerie et I’¢lectronique, il entre en oscillation
lorsqu’il est alimenté a sa fréquence de résonnance par un Générateur Basse Fréquence (GBF).
Cependant, a I’approche d’une surface, I’amplitude de vibration sera modifiée en raison de
forces supplémentaires liées aux interactions élémentaires présentent (les interactions de Van
der Waals et électrostatiques). Ainsi, il est possible d’accéder a la distance diapason-surface en
mesurant la variation d’amplitude par I’intermédiaire de la tension aux bornes du diapason avec
un lock-in qui extrait le signal & la fréquence de résonnance du diapason. La courbe de
I’évolution de la tension aux bornes du diapason en fonction de la distance est représentée en
Figure 3-15, il apparait que le diapason n’est pas sensible aux interactions surfaciques jusqu’a
environ 4 um de la surface. Au-dela, une chute de la tension est observée jusqu’a une tension

seuil constante lorsqu’il y a contact entre le diapason et la surface, jusqu’a cassure du diapason.

1’2 1111 I 1111 I 1111 I 1111 I 1111 | I | 1111
: P -
1,15 3 - =
113 + tension (V) =
_ 1,05 =
2 - E
§ 14 =
® ] E
c - -
2 0,95 =
0,9 3 + =
0,85 3 + =
] + E
083 b =
TTTT | TTTT | TTTT | TTTT | TTTT | TTTT | TTTT

9290 9300 9310 9320 9330 9340 9350 9360

oosition moteur Z (um,

Figure 3-15 : Courbe d’approche retrait du diapason, réponse du diapason en fonction de la position du moteur

suivant I'axe z [2].
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Contrairement a I’interférométre laser, il est possible de coller le diapason au plus pres des
capteurs. En effet, un petit trou est laissé au centre de la pyramide pour faire passer un fil

d’aluminium d’un diametre de 32 pm collé¢ au diapason.

En plus d’apporter un contrdle de la hauteur, permettant la réalisation de mesures au plus prés
de I’échantillon (quelques microns), le diapason permet aussi de protéger les capteurs.

L’utilisation d’une fibre optique de faible diametre est également envisageable [2].
3. Caméra

La hauteur de balayage peut également étre estimée grace a une camera placée a 90° du plan de
I’échantillon (Figure 3-16) et a la prise d’images a différentes hauteurs. En effet, par mesure en
pixels de la distance capteurs-échantillon a une hauteur connue, et produit en croix avec le
nombre de pixel a la hauteur de balayage. Cette méthode sera davantage développée dans le

chapitre 4 (1.b.(iv)). 1l s’agit de la méthode couramment utilisée.

b),

Figure 3-16 : Photographie de la caméra : vue globale (a) et zoomée (b).

iii. Dispositifs logiciels

1. Asservissement avec un PID

En raison des défauts de planéité de 1’échantillon il est important d’avoir un dispositif capable
de compenser les variations de hauteur relative pour maintenir une distance capteurs-
échantillon constante tout au long du scan. Une solution peut étre de mettre en place un scan

asservi (Figure 3-17) en utilisant un PID et un dispositif externe de contrdle de la hauteur.
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a) H1différent H2 b) H1=H2=H3 en tout point

Scan en X de la sonde

Figure 3-17 : Schéma d’un scan simple (a) et asservi (b) [2,3].

La correction par PID repose sur I’étude de la réponse temporelle a un échelon (Figure 3-18).
Une mesure de tension dépendante de la distance capteurs-échantillon peut étre obtenue soit
par un interférométre laser, soit par un diapason. La variation de hauteur de 1’échantillon
correspond a une variation de tension. Ainsi, pour maintenir une distance capteurs-échantillon
constante il faut fixer une tension de consigne qui devra rester constante tout au long du scan et
corriger les écarts éventuels en comparant la tension mesurée a celle de consigne et en modifiant
la hauteur du scan (z). La régulation PID combine des actions de type proportionnelle, dérivée

et intégrale, permettant de générer un signal de commande de la forme [3]:

H = A(K, X erreur + K; X somme des erreurs + Kg * variation de l'erreur) (I-1)

A est le coefficient de proportionnalité entre la tension mesureée et la hauteur, K, K; et K4 sont

respectivement les constantes proportionnelle, intégrale et dérivée. L’erreur correspond a la
différence entre la valeur consigne et celle mesurée, la somme des erreurs est prise a un temps

t et la variation de I’erreur est prise comme la différence entre deux erreurs successives.
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Figure 3-18 : Courbe de la réponse temporelle a un échelon utilisée pour le PID [3].

Un mauvais réglage des constantes (notamment de la constante proportionnelle K,) peut

entrainer un dépassement de la valeur consigne susceptible d’endommager les capteurs.
Cependant, ce réglage rajoute du temps de calcul au scan, donc il faut trouver un compromis

entre le temps de réalisation du scan et le dépassement possible [3].

2. Correcteur proportionnel avec retour unitaire

L’utilisation d’un modéele plus simple, tel que le correcteur proportionnel avec retour unitaire,
apparait comme un bon compromis pour pallier au probléme de maintien d’une hauteur
constante, tout en conservant une durée de scan optimale. Cette régulation reprend le principe

du PID en ne considérant que 1’action proportionnelle [3]:

Hcommande = A(K, X erreur) (1-2)

Ces différentes facons de controler la distance capteurs-echantillons ont été investigués pendant
la these. Un travail supplémentaire est en cours afin de les rendre compléetement robustes et

utilisables lors des cartographies. Actuellement, la méthode utilisée est celle de la caméra.

e. Les dispositifs de mesure sonde 3D

Dans le cadre de ces travaux de théese, la sonde 3D présentée plus haut est intégrée dans trois

installations (ou setups) de mesures différentes, en fonction de ’application visée. Le premier
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setup est installé au LNO et a pour objectif de mesurer des échantillons magnétiques et de
cartographier les trois composantes des champs de fuite émis. Le deuxieme setup est installé a
Toulouse au GET et s’intéresse plus particulierement a la cartographie 3D des champs
magnétiques de fuite émis par les roches magnétiques, appliquée au paléomagnétisme. Les
champs mesurés dans ces deux premiéres installations sont statiques. Le troisieme setup, un
peu différent, a été realisé et utilisé pour effectuer un controle non destructif de pieces
métalliques en cours de la fabrication additive en utilisant la sonde comme récepteur au sein

d’un capteur a courants de Foucault.

i. Imageur magnétique SPEC

L’installation présente au LNO (Figure 3-19) permet de scanner la surface d’un matériau
magnétique pour cartographier les trois composantes des champs magnétiques de fuite émis par
le matériau. Il s’agit d’une mesure surfacique des champs magnétiques statiques non canalisés

par le matériau.

Interférométre laser
Sonde 3D

Caméra

Porte échantillon
Bati

Carte d’acquisition
Electronique

Moteur Z
Moteur X

Moteur Y
Interface moteur

Ordinateur (logiciel de
pilotage)

Figure 3-19 : Imageur magnétique 3D du LNO.

L’instrument doit donc permettre de balayer avec la sonde 3D la surface d’un échantillon. Pour
cela, la sonde reste statique pendant que I’échantillon, disposé sur un bati, est mis en
mouvement suivant les axes X, y et z par un moteur a trois axes de la marque OWIS. La distance
sonde-échantillon est surveillée avec une caméra. Les boitiers électriques permettent de traiter

le signal et de le transmettre a I’ordinateur.
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ii. lmageur magnétigue GET

L’installation présente au GET (Figure 3-20) reprend les fonctionnalités de la premiére, a savoir
la cartographie 3D des champs magnétiques de fuite d’un échantillon balayé avec la sonde 3D.
Cependant, elle est adaptéee a la mesure de roches magnétiques, dans la perspective de
comprendre I’implication de ces roches dans la tectonique des plaques et reconstruire 1’histoire
géologique terrestre [4,5]. Il est important que ses mesures soient réalisées dans une enceinte
isolée du champ magnétique terrestre.

> Chambre en mu-métal

Sonde 3D GMR
Echantillon

Nano-positionneur piezo

Boitier électronique

Figure 3-20 : Imageur magnétique 3D du GET.

Ainsi, ’imageur magnétique 3D du GET est constitué d’une chambre en mu-metal afin de
pouvoir effectuer la mesure sans le champ magnétique terrestre. L’objectif étant de déterminer
le vecteur d’aimantation a 1’échelle du grain de roche, le pas de la mesure doit &tre minimise,
c¢’est pour cela que les moteurs utilisés sont des nano-positionneurs piézoélectriques. La sonde
3D est disposée sur un support flexible dans le but de réduire I'impact en cas de contact entre la
pointe de la sonde et I'échantillon, ce qui permet de préserver l'intégrité des capteurs. Par
ailleurs, une caméra permet de régler la distance sonde-échantillon avant le début du scan. Le
réglage se fait donc a I’ceil et le calcul de la hauteur de scan se fait a postériori par traitement
d’image en faisant plusieurs photos et en appliquant une régle de trois entre le nombre de pixels
associés a une distance connue et celui associé a la hauteur de scan (cf. Chapitre 4, 1.b.ii.2.(iv)).
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Ensuite, comme pour I’installation précédente, les boitiers électroniques permettent de traiter

le signal et de le transmettre a 1’ordinateur.

iii. Controle non destructif

L’installation présente au LIST se distingue des deux précédentes. Tout d’abord, il ne s’agit pas
de scanner I’intégralité d’un échantillon mais de réaliser des profils d’inspection linéaire d’une
piece métallique afin de détecter la présence de défauts surfaciques. Ce type de matériau n’étant
pas magnétique mais métallique, il faut travailler en champ alternatif avec la technique des

Courants de Foucault (CF) (cf. chapitre 5). Ainsi, la sonde 3D est intégrée comme récepteur au

sein d’un capteur CF (cf. chapitre 5).

Appareil d’acquisition CF(SGNDT)

Encodeur (calcul de la position)

Support du banc mécanique imitant le racleur
Rail du banc mécanique

Cable vers I'électronique

Support mécanique global du capteur CF

Piece métallique issue de la Fabrication additive

Support de I'’échantillon

Figure 3-21 : Dispositif de mesure de contréle non destructif d’une piece métallique issue de fabrication additive.

L’installation présente au LIST (Figure 3-21) reconstitue les conditions clés du travail en
machine de fabrication additive par le procédé L-PBF (cf Chapitre 5). Le capteur CF constitué
de la bobine émettrice et de la sonde 3D réceptrice est disposé sur un support mécanique, lui-
méme rattaché & un banc mécanique visant a imiter le racleur présent dans la machine de
fabrication additive par le procédé L-PBF (cf Chapitre 5, Figure 5-10). Le signal mesuré par les
capteurs est envoyé vers I’électronique de traitement (ponts, amplification, filtrage) et
d’acquisition, puis vers l’ordinateur. Le support mécanique du capteur CF est mis en
mouvement manuellement, ce qui permet le balayage du matériau. La position est mesurée au
moyen d’un encodeur disposé au niveau du support mécanique. Cette technique sera

développée dans le chapitre 5.
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II. Contraintes expérimentales

Les capteurs GMRs développés pour ces travaux s’intéressent a la détection de champs trés
faibles, typiquement de 1’ordre du uT. Aussi, la moindre perturbation environnementale peut
fausser I’interprétation de la mesure. Par exemple, les dérives en température liées a une
augmentation de la température peuvent augmenter le signal de facon considérable pouvant

aller jusqu’a outrepasser le signal de mesure lui-méme.

a. Les perturbations

Les différentes perturbations auxquelles peuvent étre sujet les capteurs GMRs de la sonde 3D
peuvent avoir un impact direct sur le signal et le faire dériver de sa valeur réelle. Ce phénoméne

est mis en évidence dans la figure 3-22.
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Figure 3-22 : Mise en évidence des différentes perturbations. Courbe du signal en tension (V) mesuré par une
sonde 3D en fonction de la position x (um) lors du scan d’un méme échantillon test, correspondant a une ligne
de courant en cuivre, répété plusieurs fois a la suite pour différents incréments de Y. La ligne de courant, de

largeur Imm, est alimentée a 50mA. [2]
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i. L’environnement

La perturbation dites environnementale correspond au signal lié a I’environnement de la
mesure, c’est-a-dire au signal mesuré « a blanc » sans échantillon. Il peut avoir différentes
origines, telles que : le bruit des appareils utilisés, le bruit de la piéce dans laquelle la mesure

est réalisée, ou encore le champ magnétique terrestre, etc.

Par exemple, la contrainte mécanique exercée par le moteur lors de son retour rapide apres
incrément selon Y est observable sur la Figure 3-22. En effet, la vibration de 1’échantillon

résultante a pour effet une chute du signal consécutive a I’incrément.

Ces perturbations sont intrinséques a la mesure, leur composante peut étre minimisée par
certains aménagements (utilisation d’amplificateurs et d’alimentations bas bruit, installation
d’une enceinte en mu-métal pour s’affranchir du champ magnétique terrestre, etc.), cependant

une composante non-négligeable persistera toujours.

ii. Latempérature

La perturbation en température, appelée dérive en température, est observée lorsqu’un
changement de température se fait ressentir sur la valeur du signal mesuré. Par exemple, la
dérive linéaire présente sur la Figure 3-22 s’explique en partie par une sensibilité a la
température de 0,15%/K.

b. Suppression des dérives

Les principales solutions apportées pour supprimer les différentes dérives se retrouvent au
niveau de 1’électronique et du montage des capteurs entre eux. Le gradiométre permet de
travailler sur le choix du nombre de capteurs et de leur montage pour supprimer les
perturbations environnementales. Tandis que, les demi ponts complets de Wheatstone

permettent de minimiser la dérive en température.

i. Gradiomeétre
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De maniere générale, gradiométre est le nom donné a la mesure dans 1’espace du gradient d’une
grandeur physique, permettant de se détacher des variations temporelles ou des imprécisions de
conception. Dans le cadre de notre instrument, il s’agit de capteurs GMRS sujets a une
perturbation environnementale et mesurant des champs magnétiques. Ainsi, comme expliqué
précédemment, les capteurs sont au nombre de quatre par puce GMR et disposés sur un support
pyramidal de sorte a définir un gradiometre a deux niveaux. Un premier niveau contenant deux
capteurs au niveau de la pointe de sonde (appelés « capteurs proches ») et donc aux plus pres
possible de 1’échantillon a mesurer. Un deuxiéme niveau contenant les deux autres capteurs
plus ¢éloignés de I’échantillon, plus précisément situés a une différence de hauteur d’environ 2,6
mm (appelés « capteurs lointains »). Ces deux niveaux sont mis en évidence sur la figure 3-23
et permettent de distinguer des capteurs proches de 1’échantillon, sensibles a la fois au champ
magnétique émis par le matériau et aux perturbations environnementales, ainsi que des capteurs
lointains qui ne seront pas sensibles aux champs émis par le matériau mais qui seront sensibles

aux mémes perturbations environnementales que les capteurs proches.
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Figure 3-23 : Schéma de la sonde 3D avec encadrés en rouge les emplacements des « capteurs proches » et en

blanc ceux des « capteurs lointains ».

ii. Pont de Wheatstone

Le pont de Wheatstone est le circuit le mieux adapté pour mesurer de faibles variations de
résistance électrique. Plus connu sous sa forme simple il peut également étre employé sous des

formes plus complexes et intégrer un ou plusieurs capteurs GMRs.
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1. Pont « classigue »

Figure 3-24 : Schéma d’un pont de Wheatstone « classique ».

Le pont de Wheatstone « classique » permet de calculer la valeur d’une résistance inconnue (Ry
sur la figure 3-24). Ainsi, le pont est constitué de deux résistances connues R, et R;, d’une

résistance variable ajustable (potentiometre) R, et de la résistance inconnue Ry.

11 s’agit d’annuler Vg pour pouvoir calculer Rg.

Appliquons le pont diviseur de tension au point D : V= VACXR iZR (n-1)
1 2
Ainsi qu’au point B : Vg= VX Rx (11-2)
R3+ Ry

Finalement : V; = 0 (11-3)
< Vp — Vg =0(l-4)

Rz Rx _
@ Vac*iiwm, VACXR3+ e 0 (11-5)
& Ry = 2222 (1).6)

Ry

Dans le cadre de mesures impliquant des capteurs magnéto-résistifs, un capteur peut étre placé
dans I'une des quatre branches du pont dont I'élément de détection résistif varie lorsqu'un
phénoméne physique externe se produit. Ensuite, il s’agit d’équilibrer le pont. Suivant le
schéma de la Figure 3-24, il est équilibré lorsque le rapport des résistances d'une branche du

pont est égal a celui de l'autre. Tel que :

R R o , T
R—1 = R—3 (11-7), avec Ry la résistance du capteur magnétoresistif.
2 X
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En particulier, le pont est équilibré lorsque les quatre resistances ont la méme valeur :

R,=R,=R;=Ry (l1-8)
Dans ce cas, la tension différentielle de sortie V; générée est égale a zéro.

2. Configurations adaptées aux GMRs

Il existe différents types de pont de Wheatstone en fonction du nombre de capteurs magnéto-

résistifs impliqués :

= 1 capteur => quart de pont (figure 3-24)
= 2 capteurs => demi pont (figure 3-26)
= 4 capteurs => pont complet (figure 3-25)

Le pont complet de Wheatstone :

Le pont complet demande quatre capteurs magnéto-résistifs appariés comme représenté dans la
figure 3-25. Pour la détection de champs de fuites, deux possibilités existent en fonction des
directions de sensibilité des capteurs d’'un méme niveau. Effectivement, si les capteurs en
positions R; et R5, respectivement R, et R, possedent des réponses opposées (Figure 3-25 (a)),
alors les quatre capteurs peuvent ressentir le champ de la méme facon et la tension de sortie
permet d’accéder aux champs mesurés. Cependant, s’ils possédent des réponses identiques
(Figure 3-25 (b)), il faut qu’un seul des quatre capteurs (par exemple R,) ressente le champ,

sinon la tension de sortie du pont est nulle. [6]

a) b)

Figure 3-25 : Schéma d’un pont complet de Wheatstone, avec en (a) la configuration adaptée aux mesures de
champs magnétiques locaux et en (b) la configuration pour les mesures de champs magnétiques extérieurs. Les

résistances représentées en rouges sont des magnétorésistances.
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Considérerons le cas de quatre magnetoresistances identiques, chacune ayant son propre bruit.
La résistance observée entre Vp, et Vg est R = R;=R, = R3 = R, et le bruit associé, qu'il soit
d aux fluctuations de la résistance ou au bruit thermique, est le bruit moyen associé a cette
résistance. Si un certain bruit est présent au sein de l'alimentation en tension, la mesure

differentielle (Vp - Vg) permet de le supprimer. [6]

Le demi pont de Wheatstone :

Il n’est pas toujours possible de travailler avec quatre magnétorésistances appariées dans le
méme pont de Wheatstone comme 1’exige le pont complet. En effet, des contraintes de nature
spatiales ou structurelles sont a prendre en compte. De plus, dans notre cas deux capteurs
fonctionnels suffisent. Ainsi, le montage en demi pont de Wheatstone apparait plus adapté et
permet de faciliter ’acquisition. Il consiste a remplacer la moitié des résistances du pont

complet par des résistances externes (Figure 3-26).

Figure 3-26 : Schéma d’une configuration en demi pont de Wheatstone en configuration classique. Les

résistances représentées en rouges sont des magnétorésistances.
Remarque : Le montage en demi pont de Wheatstone requiert de multiplier la sensibilité des
capteurs ainsi montés par un facteur correctif (FCpp) [7]:
M-1
FCDp = \/77 (“-9)

Avec : M = 21t Rour (11-10), avec R la résistance de la GMR.

GMR

iii. Configuration utilisée pour la sonde 3D
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Finalement, compte tenu de la nécessité d’espacer les quatre capteurs pour pouvoir réaliser le
gradiometre, la contrainte spatiale rend difficile le montage des capteurs en pont complet de
Wheatstone. Aussi, la solution proposée pour la sonde 3D est de travailler avec deux demi ponts
(un par niveau de capteurs), connectés au niveau de 1’électronique, pour former ensembles, un

pont complet comme représenté en Figure 3-27.

R=25 RW: 2,5kQ

|
R=10k || /§ J7 Romgrir =R + ARg + ARTWR’GMM =R AR; + AR $% R=5k0

T

7

I

A —
R \ RE -
H I
RGMRIT =R +ARB + ARE + AWGMHZL =R _ARB - ARP + ART

[ ] L
R_lokﬂi /?E\T R =25 kO R =125ka AV ||| B =5k

+

Champs de fuite

Figure 3-27 : Schéma du montage des capteurs GMRs en deux demi ponts de Wheatstone pour former
finalement un pont complet. ARy, AR et ARy sont respectivement la variation de résistance de la GMR due au

champ a détecter, aux perturbations extérieures et a la dérive en température.

Finalement, chaque demi pont est constitué de deux GMRSs, constituants les deux jauges actives
du pont. Les deux autres résistances du pont sont des résistances de valeurs connues
(R =2,5kQ) et permettent de compléter le pont pour former un demi pont avec les GMRs. Le
pont est ajustable (les résistances des GMRs peuvent étre plus ou moins différentes) grace a
deux éléments : le potentiométre de 10 kQ et la résistance de 5 kQ qui permettent d’annuler la
tension de sortie du pont Vi. Si la différence de resistance entre les deux GMRs est trop
importante il faudra changer la valeur de la résistance de 5 kQ et potentiellement la diminuer
jusqu’a ce qu’elle permette d’annuler V. Les diodes branchées en dérivation en sens contraire

permettent de supprimer le bruit 1ié a 1’alimentation des GMRs.

Le travail sur deux niveaux de mesure du signal (proche et lointain), combiné au fait d’avoir
des capteurs d’un méme niveau avec des directions de sensibilité contraire, permet a la fois de

supprimer les dérives liées a I’environnement et a la tempeérature. En effet, les deux demi ponts
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pourront étre connectés électroniquement pour former un pont complet, composé des quatre
capteurs GMRs, avec un niveau contenant les capteurs proches, sensibles aux champs
magnétiques de fuite émis par 1’échantillon, aux perturbations environnementales et a la
température, et un autre niveau avec les capteurs lointains, insensibles aux champs émis par
I’échantillon du fait de la hauteur, mais sensibles a I’environnement et a la température de la

méme maniére que les capteurs proches (illustré en figure 3-28).

E

(,MRsT /\ (,MR4 .

R!H@R*H/E/
WAL L

H
GMRlT \/ (IMRZL

/ \\\ //// \ \Champs de fuite

i
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Figure 3-28 : Schéma du pont complet résultant des deux demi ponts et illustration des sensibilités de chacun
des capteurs, avec en bleu la sensibilité a la perturbation environnementale, en orange celle a la température et

en violet celle aux champs magnétiques de fuite émis par I’échantillon (qui constitue donc le signal d’intérét).

Les sensibilités des capteurs d’un méme niveau sont opposées, ce qui est rendu possible par
I’application locale d’un pulse de courant au niveau de la GMR sous fort champ magnétique
(0,7 T). Le principe de cette manipulation est représenté en Figure 3-26. La valeur du pulse est
réglée d’abord sur une résistance de 100 Q puis appliquée dans la GMR pour diminuer les
risques d’endommagement du capteur (Figure 3-29 (a)). Le pulse permet par effet Joule de
chauffer la GMR et le champ permet d’orienter la direction du couplage d’échange qui définit

la direction de la couche dure et ainsi de la sensibilité du capteur (Figure 3-29 (b-c)).

157



<)

a)

GMR

b)

GMR en forme de mé

Capteur 1 sensibilité

_ Ferromagnétique

Couplage
d'échange (F)

Conducteur

— Ferromagnétique

Couplage
RKKY (ici AF)
Couplage

d'échange (F)

Figure 3-29 : Principe du retournement de I’axe de sensibilité d’une GMR par retournement de sa couche dure

avec en (a) le schéma du montage électronique utilisé pour I'application du pulse, en (b) un schéma global du
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fonctionnement de la manipulation : le capteur est soumis a un pulse sous champ magnétique pour procéder a
un retournement de I’'aimantation local, et en (c) un schéma plus détaillé qui permet d’expliquer ce qu’il se

passe au niveau de I'empilement GMR pour aboutir au retournement de la couche dure.

La suppression des perturbations liées a I’environnement et a la température résultant de ce
travail est mise en évidence par le calcul de la tension de sortie de chaque demi pont puis du

pont complet (cf. Annexe).

c. Résultats

Nous avons vu que la température peut avoir une influence sur les mesures de tensions réalisées
avec des GMRs (Figure 3-22). En réponse a cette problématique, un montage en demi pont de
Wheatstone a été effectué (Figure 3-27), dans 1’objectif de diminuer la sensibilité des capteurs
GMRs aux variations de température.

Afin de vérifier I’efficacité de ce dispositif, la tension aux bornes de deux capteurs GMRs d’un
méme niveau a eté mesurée individuellement, en fonction de la température (Figure 3-30 (a)).
Puis, comparée a la tension mesurée en sortie du demi pont de Wheatstone, constitué de ces
deux capteurs, en fonction de la température (Figure 3-30 (b)).

Le dispositif de mesure est constitué des capteurs GMRs montés en sonde 3D, de 1’électronique
en demi pont de Wheatstone (Figure 3-10), d’un générateur de courant Keithley, d’une plaque
chauffante électrique sans agitateur magnétique, d’un capteur de température de type Pt100 et
de 2 multimetres Fluke 115.

Pour les mesures sans demi pont, la tension aux bornes du capteur GMR et sa tension
d’alimentation sont chacune amplifiées d’un gain de x 10. Donc, les gains s’annulent dans le
calcul du ratio V/V,;;m,. Cependant, pour les mesures avec demi pont, seule la tension V; en
sortie du demi pont de Wheatstone est amplifiée d’un gain de x 950. De plus, il faut prendre en
compte le facteur correctif FCpp lie au demi pont [7] et la tension d’alimentation Vyj;,, = 0.63

mV mesuree aux bornes des capteurs. Ainsi, le ratio représenté en figure 3-30 (b) est de la

Vg

Valim*950*/FCpp

forme : (11-11).
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Figure 3-30 : Etude de la dérive en température sans (a) et avec (b) le montage en demi pont de Wheatstone. Le
ratio V/V:m en fonction de la température pour une température comprise entre 25 et 60 °C est mesuré
individuellement pour deux capteurs GMRs d’un méme niveau, notés GMR 1 (en orange) et GMR2 (en bleu) (a).
Le ratio V/Vim €n fonction de la température est mesuré pour ces capteurs GMRs montés en demi pont de
Wheatstone, pour une température comprise entre 30 et 60 °C (en rouge) et entre 60 et 30 °C (en vert) (b). Les
pentes des courbes obtenues (en %/°C) ainsi que les erreurs associées au calcul de la pente (en %/°C) sont

résumées dans un tableau (c).
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Les pentes des courbes ainsi obtenues témoignent de la sensibilité des capteurs a la température.
Ainsi, plus la pente de la variation de la tension en fonction de la température est importante,
plus le capteur est sensible a la température. Et inversement, si la pente est faible alors la
sensibilité du capteur a la température est faible. Les pentes des différentes courbes sont
résumeées sur la figure 3-27 (c).

Finalement, il apparait une diminution de deux ordres de grandeurs entre les mesures de
tensions sans demi pont et avec demi pont. Donc, I’utilisation d’un demi pont de Wheatstone a
effectivement permis de réduire I’influence de la température sur les mesures des capteurs
GMRs (Figure 3-27).

Par ailleurs, une légére différence de pente est observée entre les capteurs 1 et 2 sans demi pont
(Figure 3-27 (a)), cette différence s’explique par le fait que les 2 capteurs possedent des valeurs
de résistances et de sensibilités Iégérement différentes.

De plus, une différence apparait également entre les valeurs de tension des GMRSs montées en
demi pont, mesurees pour des températures montantes et descendantes (Figure 3-27 (b)).
L’origine de cette différence peut s’expliquer par ’état de la plaque utilisée. En effet, lors de la
phase montante, la plaque chauffante utilisée est allumée, et selon le modéle de la plaque, il est
possible que le courant nécessaire au fonctionnement de la plaque génére un léger champ
magnétique, susceptible d’augmenter la valeur de la tension. Il est également possible que la
présence d’un décalage thermique entre le capteur de température et les GMRs en soit la cause.
En effet, les deux capteurs ne sont pas exactement positionnés au méme emplacement, donc le
capteur de température peut se refroidir Iégerement plus lentement que la GMR. Enfin,

I’explication peut étre une combinaison des deux raisons évoquées précédemment. [8]

Finalement, ce chapitre nous a permis de présenter le scanner magnétique a sonde 3D locale
qui a été développé au cours de cette these. Cet instrument est constitué d’une sonde 3D pouvant
étre intégrée a un systeme de mesure a balayage. De plus, une électronique de mesure en deux
demi ponts de Wheatstone, formant un pont complet, combinée au montage en gradiomeétre des
capteurs GMRs, a permis de minimiser I’'impact des perturbations liées a I’environnement et a
la température sur les mesures en champ statique. Ainsi, différents dispositifs de mesure ont été
réalisés : un premier pour la cartographie 3D des champs magnétiques de fuite (LNO), un
deuxiéme specialisé dans la cartographie de roches magnétiques (GET), et un troisieme pour le
contr6le non destructif de la fabrication additive (LIST). Le chapitre suivant présentera la

méthode de reconstruction 3D des champs magnétiques de fuite, ainsi que les résultats obtenus.
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Annexe 1 : Calcul de la tension de sortie d’un pont complet de

Wheatstone :
I E -E
Reumrar = R+ ARg|+ ARt G M R34 (,‘]VH\’/IL Rcurar = R— ARp + ARy

R~ H

D / @ >

T R#-
E T-B
Rommit = R+ ORg + ARg [+ ARy GMR1; (,Mf\zl Remgar = R — ARy — ARp + ARy
C

./ ,/';" .\‘ \ \Champs de fuite

Echantll[on

Figure 3-31 : Schéma du pont complet de Wheatstone résultant des deux demi ponts.

e CalculonsVg =Vp — Vg

R + AR + ARg + ARt R + AR + ARg + ARt
Vb = VAC R ARy + 8Re + ARy + R+ 8Rg 7 ARy VAC 7R+ aRp + 22R +2ARt (AL-1)
B E T E T B E
_ R — ARg— AREg + ARt R — ARg — AREg + ARt
VB =Vaco—— — =Vac — (Al-2)
R — ARg — AREg + ART + R — AREg + ART 2R — AR — 2ARg + 2ART
_ R + AR + ARg + ARt R — ARg — AREg + ARt
VG - VD VB VAC [ - ] (Al -3)

2R + AR + 2ARg + 2ART 2R — ARp — 2ARg + 2ART

R+ AR + AREg + ARt R — ARg — AREg + ART

Ve =V
G ac | 2R + ARp + 2ARg + 2ART 2R — ARg — 2ARg + 2ARy

] (AL-4)

2RARp + 2ARgART
4R2 + 8RART — AR3 — 4ARTARg— 4ARZ + 4A

Vg = Vac * > (A1-5)
R%

2RARp + 2ARgART

VG = VAC IRZ (Al 6) car R >> ARB, ART et ARE
VG — VAC RARgp + ARBART (Al 7)

RARB
VG = VAC * — (Al 8) car R >> ARB et ART
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_ ARp -
VG = VAC * R (Al 9)

Finalement, la tension de sortie V; obtenue est effectivement indépendante des perturbations

liées a la température et a 1’environnement.
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Chapitre 4 : Imagerie magnétiqgue 3D

Le développement d'un instrument d'imagerie magnétique, permettant de mesurer
simultanément et quantitativement les trois composantes des champs magnétiques de fuite émis
par un matériau, est d’un intérét majeur pour la caractérisation des matériaux ferromagnétiques
et le contréle non destructif. Dans le cadre de ces travaux de thése, nous distinguons I’imagerie
magnétique de champs statiques dans les matériaux ferromagnétiques (présentée dans ce
chapitre) et le contréle non destructif de piéces métalliques pendant la fabrication additive, par
la technique des courants de Foucault, utilisant des champs alternatifs (présenté en Chapitre 5).
Ainsi, ce chapitre présente une méthode combinant des techniques de simulation et de calcul
numérique avec des mesures réalisées avec le scanner magnétique a sonde locale 3D (Chapitre
3), pour reconstruire 1I’information magnétique. Des échantillons de calibration composés de
films ferromagnétiques microstructurés ont été étudiés dans ce chapitre pour une validation des
méthodes avant de cartographier des échantillons d’intérét : roches paléomagnétiques, nano-

aimants, piéces magnétiques contenant des défauts (pour le CND).

I. Reconstruction 3D des champs magnétiques de fuite

a. Méthode de reconstruction

La méthode de reconstruction développée repose sur le fait que le vecteur des tensions obtenues
en sortie d’acquisition est égal au produit de la matrice de sensibilité par le vecteur des champs
magnétiques (Equation I-1) [1].

Vi. capteur sensible selon x Slx S1y Slz
v [ SaxSay S iy
2 : capteur sensible selon y 2x D2y 92z H

V3. capteur sensible selon —x h S3x SSy S32 Hy (I-l)
\V4 : capteur sensible selon —y / \S4x Say Saz / §
Ainsi, nous obtenons le systéme d’équations suivant :
Vl : capteur sensible selonx = Slex + S1yHy + Slez (|'2)
VZ : capteur sensible selony = SZxHx + SZyHy + SZZHZ (|'3)
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V3 : capteur sensible selon—x — S3XHX + S3yHy + S3sz (|'4)
V4 : capteur sensible selon—-y — S4xHx + S4yHy + S4sz (|'5)

Les tensions impliquées dans les équations I-1 a I-5 sont celles mesurées par les capteurs GMRs
des demi ponts proches de la pointe de la sonde. L’association d’une tension a un demi pont
suit la référence rappelée en (Figure 4-1 (a)). De méme, pour les sensibilités. Ainsi, trois puces
seraient suffisantes pour accéder au vecteur complet des champs, la quatrieme permet d’avoir

une redondance.

a)

Figure 4-1 : Photographies de la sonde (vue de haut).
(a) Référence prise pour la numérotation des puces et pour les axes x et y, utilisée dans I’équation (I-1). Les demi
ponts situés au niveau de la pointe de la sonde sont notés V1p pour la puce P1, VV2p pour la puce P2, VV3p pour la
puce P3 et V4p pour la puce P4. (b) Zoom sur la pointe de la sonde, les capteurs sont situés sur la pointe de

chaque puce, un décalage est observable selon les axes x, y et z.

La matrice de sensibilité permet de caractériser la sonde utilisée. Elle permet de quantifier la
sensibilité des capteurs de chaque demi pont (notés de 1 a 4) dans les trois directions (X, y et z).
Nous avons vu dans le chapitre 2 que la sensibilité d’un capteur GMR dans une direction peut
étre obtenue a partir de la mesure de R(H), mais aussi de la mesure de la densité spectrale de
bruit, cependant ces deux mesures ne prennent pas en compte les conditions de la mesure. Dans
la pratique, la sonde 3D est insérée dans un dispositif de mesure a balayage (Chapitre 3), ou la
distance capteur-échantillon, ainsi que les décalages physiques des capteurs sur le support

pyramidal (Figure 4-1 (b)) introduisent une modification de la sensibilité effective des capteurs
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pendant la mesure. En effet, il existe des décalages liés a I’emplacement des puces sur les quatre
faces de la pyramide (décalage selon x et y) et des décalages en hauteur liés au manque de
précision de la méthode de positionnement des puces (décalage selon z).

Il est donc essentiel pour proposer une méthode de reconstruction des champs 3D précise, de
proposer en amont un procédeé de calcul de la matrice de sensibilité effective, caractéristique de

la sonde 3D utilisée et des conditions de la mesure.

Une fois cette matrice déterminée, nous pouvons reconstruire les champs 3D a partir des
tensions obtenues a I’issu du balayage d’un matériau avec la sonde et de sa matrice de sensibilité

S (1-6) :

H=Vx S§71 (1-6)

b. Caractérisation de la sonde 3D

Pour déterminer la matrice de sensibilité avec précision et ainsi caractériser la sonde 3D, nous
avons besoin d’une mesure de tensions et d’une simulation des champs de fuite mesurés. Pour
cela, nous développons des échantillons de calibrations connus afin de simuler les champs
magnétiques de fuite attendus et combiner ces résultats aux tensions mesurées par la sonde 3D
a I’issue du balayage de cet échantillon, pour accéder a la matrice de sensibilité. Ainsi, il est
important de déterminer et corriger les décalages et éventuellement 1’angle entre 1’échantillon
et le balayage, afin de pouvoir superposer les cartographies des tensions mesurées par chaque

demi pont. La hauteur de scan doit également étre déterminée et prise en compte.

i. Echantillon de calibration

La procédure complete de développement et de choix de 1’échantillon de calibration optimal

(Figure 4-2) sera présentée dans la deuxiéme partie de ce chapitre.

Il s’agit d’un film mince multicouche, déposé par pulvérisation cathodique sur un wafer en
silicium et fabriqué en salle blanche par une lithographie UV, une gravure et une passivation.
La multicouche correspond a un empilement de [Ta4/Pt3/[CoFes00.4/Pt1]xs/Pt3/Tad], les
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chiffres correspondent aux épaisseurs en nm, avec une aimantation perpendiculaire hors du plan
(Mg = 1.7 x 105A/m).

Zone de scan

Imm

Zone d'intérét

Figure 4-2 : Photographie du masque Klayout de I’échantillon de calibration utilisé pour la caractérisation. Les
zones de scan et d’intérét sont encadrées respectivement en bleu et en vert. Le motif de I’échantillon de
calibration d’intérét a la forme d’un carré constitué de deux barreaux de 200x2000 um, deux barreaux de

200x1400 um et d’un carré central de 300x300 um.

ii. Mesures des tensions

1. Mesures brutes

L’échantillon de calibration est balayé avec la sonde 3D par I’imageur magnétique présenté
dans le chapitre précédent. La mesure obtenue est une mesure de tension sur les différentes
voies correspondant aux demi ponts proches (Figure 4-1). Ainsi, une cartographie des tensions
brutes (c’est-a-dire sans traitement) peut étre réalisée pour chaque demi pont (Figure 4-3) avec
un programme Python. Les capteurs utilisés sont ceux des demi ponts proches, car ils
minimisent la distance capteur-échantillon. Les capteurs des demi ponts plus éloignés seront

quant a eux utilisés pour le gradiomeétre (Chapitre 3).

170



a) Capteur sensibleen X pV

0
SRSl -10

-20

-30

c) Capteur sensibleeny KV

b) Capteur sensible en -X uV

10

_ |
0
-5

‘ -10
-15
-20
-25

d) Capteur sensible en -Y pV

10

-10
-20
-30

Figure 4-3 : Cartographies des tensions (en uV) obtenues en sortie d’acquisition (et divisées par le gain de 950)

o

pour chaque demi pont avec le set up du GET (Figure 3-17) pour une hauteur de balayage d’environ 100 um.
L’échantillon de calibration étudié est un empilement [Ta4/Pt3/[CoFes00.4/Pt1]xs/Pt3/Ta4] (épaisseurs en nm) a
aimantation perpendiculaire hors du plan. (a) Pour le V1p qui correspond aux tensions Vi . capteur sensible selon x-
(b) Pour le V3p qui correspond aux tensions V3. capteur sensible selon —x- (€) Pour le V2p qui correspond aux

tensions VZ : capteur sensible selon y- (d) Pour le Vap qui correspond aux tensions V4 : capteur sensible selon—y-

Les mesures de tensions présentées en figure 4-3 mettent en évidence les décalages physiques
qui se manifestent par des décalages des motifs de 1’échantillon de calibration sur la
cartographie d’un demi pont par rapport a celle d’un autre. L’inclinaison de 1’échantillon par
rapport au balayage est aussi visible. Il apparait également que le signal mesuré par le pont Vs,
(Figure 4-3 (b)) présente un drift important (certainement di a une moins bonne sensibilité des
capteurs de ce demi pont ou a un mauvais équilibrage du pont avant la mesure) qui le rend

difficilement exploitable. D’ou I’'importance d’avoir une redondance.

Les tensions cartographiées en figure 4-3 sont des tensions brutes (c’est-a-dire sans traitement).
En effet, la seule modification apportée est, pour chaque demi pont, une soustraction par la

médiane de toutes les valeurs mesurées, afin de recentrer les valeurs autour de zéro et une
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division par le gain. Cependant, les cartographies ne sont pas utilisables en 1’état. D’abord, il
faut centrer I’image sur le motif d’intérét de 1’échantillon de calibration pour ne pas étre biaisé
par les différents drifts présents sur I’ensemble du balayage, responsables d’un signal apparent
non centré en zéro. Ensuite, il faut corriger les décalages pour rendre les cartographies

superposables.

2. Mesures prétes pour la caractérisation

Afin d’étre utilisables pour la procédure de caractérisation de la sonde 3D, les tensions doivent
donc étre traitées a I’aide d’un programme Python. Dans un premier temps, un zoom est effectué
sur le motif d’intérét. Ensuite, elles sont recentrées pour étre superposables. En complément,
un redressage est réalisé si nécessaire. Un calcul de la hauteur de scan est finalement réalisé

pour préparer les simulations des champs de fuite.
Q) Zoom

Un zoom est effectué sur le motif d’intérét de 1’échantillon de calibration. Pour cela, un point
est choisi avec le curseur sur chaque cartographie de sorte a délimiter un carré de méme
dimension encadrant la zone d’intérét (Figure 4-4). Nous choisissons de n’utiliser que les demi

ponts présentant les meilleurs résultats.

a)Capteur sensibleen X  uV b)Capteur sensibleenY  uV
4 7.5
-6
“12.5
2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5
X (mm) X (mm)
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c) Capteur sensibleen-Y UV

Y (mm)

2.5 3.0 35 4.0 4.5
X (mm)

Figure 4-4 : Cartographies des tensions (en uV, en prenant en compte le gain de 950) aprés zoom sur la zone
d’intérét de I’échantillon (méme échantillon qu’en figure 4-3). Les abscisses correspondent aux positions selon
I'axe x et les ordonnées correspondent aux positions selon I'axe y. (a) Pour le demi pont V1p qui correspond aux
tensions Vi . capteur sensible seton x- (b) Pour le V2p qui correspond aux tensions Vy . capteur sensible selon y- (€)

Pour le V4p qui correspond aux tensions V. capteur sensibie seton—y-

Le signal cartographié apres zoom (Figure 4-4) est centré autour de zéro et les coordonnées
initiales sont conservées pour garder le suivi des positions et pouvoir calculer les décalages et

réaliser le recentrage.
(i) Recentrage

Afin de recentrer I’image et obtenir des cartographies superposables utilisables pour la
reconstruction des champs, il faut d’abord déterminer les dimensions du motif a recentrer dans
I’image. En effet, si les cartographies des tensions ne sont pas bien centrées (Figure 4-5), au

moment de la reconstruction les décalages vont apparaitre et fausser le résultat.

Figure 4-5 : Figure illustrant les décalages du motif pour chaque demi pont. Chaque couleur représente la
position du motif de I’échantillon de calibration du point de vue de chaque demi pont, en I'absence de

recentrage.
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Ainsi, nous commengons par déterminer les dimensions du motif a recentrer a I’intérieur de
I’image (dont la taille a été fixée au moment du zoom). Pour cela nous parcourons le motif en
deux temps : d’abord horizontalement (pour déterminer les dimensions selon 1’axe x), puis
verticalement (pour déterminer les dimensions selon 1’axe y). En fonction de la géométrie
choisie pour les motifs de 1’échantillon de calibration, il peut étre intéressant de limiter la zone
de balayage (Figure 4-6). Pour cela, nous choisissons un point de coordonnée (x,, y,) avec le
curseur, par exemple le point Py(x, = 2, y, = 1.3) sur la figure 4-6. Puis nous choisissons une

longueur de balayage, par exemple 1 mm sur la figure 4-6.

Capteur sensibleenY PV

7.5
2.5
2.0
15
1.0
0.5

15 20 2.5 30 15
X {mm)

Y (mm)

«12:.5

Figure 4-6 : Schéma du balayage de la cartographie zoomée des tensions du demi pont V2p (correspondant aux
tensions Vs . capteur sensivle selon y)- EN rouge le balayage pour déterminer les dimensions selon x. En noir le

balayage pour déterminer les dimensions selon y.

Ensuite, il s’agit de déterminer les extrémités du motif, ce qui va nous permettre d’accéder aux
dimensions. La méthode utilisée consiste a travailler avec les courbes de valeurs (Figure 4-7)

plutdt qu’avec les cartographies pour voir apparaitre des pics lors du balayage du motif.
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Figure 4-7 : Courbes des tensions (en uV) mesurées par le demi pont V2p (capteurs sensibles selon y) en

balayant selon les x entre y, et y,+1 mm (a) et en balayant selon les y entre x, et xo+1 mm (b).

Les courbes représentées en figure 4-7 mettent en évidence les contours du motif de la
cartographie de la figure 4-4 (b). En effet, en parcourant I’échantillon de calibration suivant les
X entre y, et yo+1 mm, les pics rapprochés et alternativement positifs et négatifs de la figure 4-
7 (a) illustrent les polarités positives et négatives visibles sur les contours de la figure 4-4 (b)
dans cette direction de balayage. De plus, en parcourant 1’échantillon de calibration suivant les
y entre x, et x,+1 mm, les plateaux de la figure 4-7 (b) illustrent le passage sur les barreaux de
valeur relativement constante du motif et plus ou moins élevée selon le barreau balayé (Figure
4-4 (b)).

Afin de davantage mettre en évidence les contours du motif de I’échantillon de calibration
cartographié, nous tracons les courbes des valeurs dérivées (Figure 4-8), ¢’est-a-dire les courbes

des valeurs correspondant a la soustraction des valeurs successives. Ainsi :
valeur_dérivée = valeur[n+1] - valeur[n] (1-7)

Avec, n le nombre de points dans la direction du balayage.
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Figure 4-8 : Courbes des tensions dérivées (en uV) mesurées par le demi pont V2p (capteurs sensibles selon y) en

balayant selon les x entre y, et y,+1 mm (a) et en balayant selon les y entre x, et xo+1 mm (b).

Cependant, les courbes des tensions dérivées (Figure 4-8) sont biaisées par les valeurs de

tensions mesurées en dehors du motif magnétique, qui ne relevent pas du magnétisme de

I’échantillon de calibration mais du bruit environnant. Aussi, nous utilisons les courbes de la

figure 4-8 pour définir des valeurs seuils pour chaque graphique, pour la figure 4-8 (a) la valeur

seuil définie est de 2.3 pV et pour la figure 4-8 (b) la valeur seuil définie est de 1.3 pV. Ainsi,

nous tragons les courbes des tensions dérivées supérieures aux valeurs seuils définies (Figure
4-9).

(1)
—_—

=

Tensions dérivées (en uV) supérieures au seuil

pour un balayage selon x entre y, et yo+1

-2 4

—6 1

15 2.0 25 30
Position x (en mm)

T
35

Tensions dérivées (en uV) supérieures au seuil

pour un balayage selon y entre X, et Xp+1

——
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0.5
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Figure 4-9 : Courbes des tensions dérivées supérieures aux seuils (en uV), mesurées par le demi pont V2p

(capteurs sensibles selon y) en balayant selon les x entre y, et y,+1 mm (a) et en balayant selon les y entre x, et

Xo+1 mm (b).
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Les courbes de la figure 4-9 permettent, en lisant les positions x (respectivement y) associées
aux premiers (premiere position de X = x5, respectivement y) et derniers pics (derniére
position de X = x.x, respectivement y) de déterminer les dimensions selon X (ly = Xpax —
Xmin, Tespectivement y) du motif balayé. Ainsi, 1’échantillon cartographié en figure 4-4 (b)
posseéde une dimension de 2.11 mm selon x et 2.06 mm selon y. Ce qui est cohérent avec les
dimensions définies par la géométrie (cf. 1l. b.). Nous pouvons donc recentrer le motif a
I’intérieur d’une matrice carrée de taille définie. Pour cela nous déterminons deux facteurs

correctifs (en mm) :

max _ x
Xy2p ~ lVZp

Axyzp = =P, avec xyyy la position maximale selon x du motif et I, la longueur x
du motif pour V2p (1-8)
max _ ly
Ayyyp = ""”’T"Z" , avec ypy5° la position maximale selon y du motif et l?,’zp la longueur y
du motif pour V2p (1-9)

Enfin, la matrice carrée est recentrée (Figure 4-10) suivant le méme procédé que le zoom (i)

mais en prenant pour coordonnées x, = x{,"zi{,‘ — Axyzp €Yo = Yyop + AYyap.

a) le-6 b) le-5 o le-6
0.75

-0.25
-0.50
-0.75

-1.00

-1.25

Figure 4-10 : Cartographies recentrées des tensions (en V), mesurées par le demi pont V1p : capteurs sensibles
selon x (a), mesurées par le demi pont V2p : capteurs sensibles selon y (b) et mesurées par le demi pont Vdp :
capteurs sensibles selon —y (c).

Par ailleurs, comme nous avons les dimensions du motif ainsi que les coordonnées associées
aux contours, nous pouvons déterminer les coordonnees du centre du motif Cy,, (2.53, 1.80).
En répétant le procédé pour tous les demi ponts et en comparant les coordonnées des centres

nous pouvons déterminer les décalages physiques (suivant x et y) des capteurs sur le support.

(ili)  Redressage
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Comme P’illustre le résultat de la figure 4-10, un angle d’inclinaison n’est pas toujours présent
sur les cartographies. De plus, s’il y en a un, il est le méme pour tous les demi ponts, donc il
n’est pas nécessaire de le corriger pour obtenir des cartographies superposables. Cependant,

une methode a tout de méme été développée et est expliquée en figure 4-11.

« Calcul de I'angle d’inclinaison
grace alaligne

+ Onisole la zone d'intérét en
appliquant un premier seuil

* On applique un deuxiéme seuil
pour isoler le signal d’intérét

+ Calcul du centre de I'image
* Matrice de rotation pour
redresser I'image

Figure 4-11 : Schéma explicatif de la méthode de redressage en 3 étapes d’une cartographie des tensions d’un
demi pont de capteurs sensibles selon x, pour un échantillon de calibration d’empilement

[IrMn10nm/CoFe5nm]4 et d’aimantation planaire.

Cette méthode a été développée en amont de la méthode présentée pour le recentrage. Aussi,
elle comporte quelques différences. En effet, ici nous ne zoomons pas sur le motif d’intérét,
mais nous « nettoyons » le reste de I’image pour isoler le motif d’intérét en mettant a zéro les
valeurs en dehors du cadre défini en deux étapes (1 et 2 dans la figure 4-11). Ensuite, nous
déterminons le centre du motif, puis nous appliquons une matrice de rotation (étape 3 de la
figure 4-11). L’angle utilisé est I’angle d’inclinaison mesuré avec la ligne verticale présente sur
la premiere cartographie (étape 1 dans la figure 4-11). L’inconvénient de cette méthode est que
I’on perd beaucoup d’information en isolant la zone d’intérét. La méthode optimale serait
d’appliquer une matrice de rotation a partir d’une image recentrée suivant la méthode présentée

en (ii).

(iv)  Calcul de la hauteur de scan
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La hauteur du scan peut étre calculée de différentes manicres, nous avons vu qu’il est possible
d’utiliser un interférométre laser ou un diapason (Chapitre 3). Cependant, dans la pratique une
méthode plus simple est souvent utilisée. Il s’agit de prendre différentes photographies, une a
la hauteur de balayage (Figure 4-12 (a)) et une en s’éloignant d’une distance connue Ad avec le
moteur (Figure 4-12 (b)), puis de faire une régle de 3 avec le nombre de pixels separant la pointe

de la surface de 1’échantillon, pour déterminer la hauteur de balayage (I-10). Ainsi :
dscan = npr]-

et : dgcan + Ad — nbpx2

nbpx1

Donc : dgean = (1-10)

nbpx2 + nbpx1

Avec, dgqap la hauteur de balayage, nbpx1 le nombre de pixels entre la pointe et 1’échantillon
a cette position, Ad la distance de retrait du moteur selon z et nbpx2 le nombre de pixels entre

la pointe et I’échantillon a cette position.

Pointe sonde 3D

Surface échantillon
= reflet pointe

Distance
pointe-
échantillon

Figure 4-12 : Photographies prises pour mesurer la hauteur de balayage, une a la hauteur de balayage (a) et
une en s’éloignant de 40 um (b). La hauteur de balayage ainsi mesurée est d’environ 93 um. En effet la distance

pointe-échantillon a hauteur de scan est de 7 pixels et en s’éloignant de 40 um elle est de 10 pixels.

La précision de cette estimation de la hauteur est déterminée par la précision de la caméra
utilisée. Une autre méthode a été utilisée en complément de celle-ci. En effet, la largeur des

barreaux sur les cartographies des champs dépend de la hauteur de scan. Plus, la hauteur de
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scan diminue, plus leur largeur diminue. Aussi, en comparant I’épaisseur des barreaux sur les
reconstructions 3D des champs (Figure 4-20 (d)), a celle sur les simulations 3D des champs

(Figure 4-20 (c)) a une certaine hauteur, il est possible de déduire la hauteur de scan effective.

iii. Simulation des champs de fuite

La méthode de caractérisation présentée combine des données de mesures (tensions) et des
données de simulations (champs magnétiques de fuite) pour calculer la matrice de sensibilité
associee. Les simulations sont réalisées avec un programme Python s’appuyant sur une solution

analytique proposée pour le cas particulier d’un barreau aimanté (Figure 4-13) [2].

(x,y,2)
- i~
I’
1e /
==
€y
2 Zy = SN
(%5,¥1,23) h; (0,00) e 2 Yo
2%

Figure 4-13 : lllustration et notations prises pour définir la géométrie du barreau aimanté de dimensions 2x,,,

2y,, et 2z,. L'aimantation M est le long de l'axe y. [2]

Il s’agit, d’utiliser le modele Macrospin et donc de supposer que 1’aimantation M est uniforme,
puis de dériver les équations fondamentales de la magnétostatique pour les champs dans les
trois directions. Ainsi d’apres [2]:

2

M
H,(x,y,2) = 4—12 2 (=D)k+Hm |y (Z + (—1)™Mzy,

klm=1

+ \/(X +(-D*)? + (v + (=D'yp)* + (2 + (—1)mzb)2) (I-11)
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Hy(xy,2)

Mo i (_pyertem_EF D) (74 (D'yn)
|x+ (=D*xp)l Iy + (=D'yp)I

|(x+ (=D*x)| - 2+ (=1)"2,) l .
|7+ (=Dl &+ (DRxp)2 + (v + (= Dlyp)? + (2 + (=1)™Mz,)?

»arctan [

—12)

2

H,(x,y,2) = Mo Z —1)ktlHm ]y (x + (=1)kxy

4T
klm=1

+ o 102 4 4 D+ (24 (—1>mzb>2) (1-13)

Finalement, le programme développé a partir de ce modele, permet de simuler les trois
composantes du champ magnétique de fuite pour une géométrie d'échantillon donnée (forme,
dimension, épaisseur, position, et aimantation a saturation) a une hauteur donnée. Un exemple

de simulation pour un échantillon de calibration est présenté en figure 4-14.

— |l o

Figure 4-14 : Simulation des champs magnétiques de fuite (en uT) Hy (a), H,, (b) et H, (c), pour un balayage a
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une hauteur de 100 um de I’échantillon de calibration présenté en l.b.i. (empilement
[Ta4/Pt3/[CoFes00.4/Pt1]xs/Pt3/Ta4] (épaisseurs en nm) avec une aimantation perpendiculaire hors du plan
M, = 1.7 x 10%A/m).

iv. Calcul de la matrice de sensibilité

Une fois que nous avons des mesures de tensions, réalisées avec la sonde a caractériser sur un
échantillon de calibration, associées a des simulations des champs magnétiques de fuite

attendus. Alors, nous pouvons résoudre le systeme des équations [I-2] a [I-5] et déterminer la
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matrice de sensibilité caractéristique de la sonde utilisée et des conditions de mesure (hauteur
de balayage). Pour cela, trois méthodes ont été développées: une premiére méthode
expérimentale s’appuyant sur la mesure de la variation de résistance des capteurs conséquente
a ’application d’un champ, une deuxiéme méthode mathématique utilisant trois points pour
résoudre en trois étapes le systeme d’équations et enfin une méthode de machine learning

permettant d’exploiter la totalité¢ de I’image.
1. Mesures RH

La mesure de la résistance d’un capteur GMR en fonction du champ appliqué a été présentée
dans le chapitre 2, partie IV (ii.2, iv.1 et iv.2). Nous avons vu comment obtenir une mesure
expérimentale de la sensibilité des capteurs dans 1’objectif d’en évaluer les performances. Ainsi,
les conditions de mesures mises en place visaient a maximiser les valeurs de sensibilités
obtenues, c’est pour cela que les puces étaient positionnées de fagon planaire (Figure 2-22 (a)).
Cependant, au cours du balayage d’un échantillon par la sonde 3D, les puces ne sont pas
disposées de fagon planaire sur la sonde. En effet, elles sont disposées sur les quatre faces d’un
support pyramidal et la pointe de la pyramide balaye 1’échantillon, comme 1’illustre la figure 4-
15 (a). Ainsi, la mesure des sensibilités par R(H) doit étre effectuée a nouveau dans des
conditions proches des conditions « réelles » (Figure 4-15 (b)) pour les trois composantes X, y
et z, ¢’est-a-dire avec le champ appliqué respectivement suivant X, y et z (en suivant la référence
de la figure 4-1).

Sonde 3D
Echantillon de
calibration

Bati

Figure 4-15 : Photographies de la sonde en conditions de balayage de I’échantillon de calibration (a) et disposée

sur un support pour les mesures de R(H) en conditions « réelles » (b).

De plus, en conditions « réelles » les tensions mesurées ne sont pas issues d’un seul capteur
mais d’un demi pont contenant deux capteurs GMRS. Ainsi, la mesure de R(H) & utiliser pour

calculer les sensibilités doit étre réalisée pour les demi ponts, ¢’est-a-dire qu’il faut mesurer la
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variation du signal en sortie des demi ponts, consécutive a 1’application d’un champ. Dong, il

faut prendre en compte le facteur correctif pour le demi pont FCpp (cf. Chapitre 3-11.b.ii.2.).

Ainsi, la matrice de sensibilite expérimentale (en V/V,jim/T), Sexp, obtenue a I'issue des

mesures de R(H) en conditions « réelles », pour la sonde utilisée dans les mesures des figures

4-3 et 4-4, est la suivante :

Six S1y S1z 2.09 0.04 0.41
Sexp = | S2x S2y S2z | =| 014  1.84 0.39 (I-14)
Sax Say Sz —0.14 —1.84 0.39

Les résultats obtenus sont cohérents avec le fait que le pont VV1p est sensible suivant x, le pont
V2p suivant y et le demi pont V4p suivant —y. Il apparait également que dans la direction a 90°
de la direction de sensibilité¢ du demi pont (par exemple suivant I’axe y pour le demi pont V1p)
la sensibilité est proche de zéro, ce qui rejoint les optimisations exposées dans le Chapitre 2
(partie V.). Par ailleurs, la sensibilité selon z est relativement constante pour les trois demi ponts

et égale a moins de la moitié de la sensibilité maximale.

Finalement, cette méthode expérimentale de calcul de la matrice de sensibilité permet de donner
un ordre de grandeur des sensibilités attendues pour la sonde utilisée. En revanche, ce résultat
ne prend pas en compte certaines conditions, pourtant déterminantes, de la mesure, telles que
la hauteur de balayage et les décalages latéraux des capteurs. C’est pour cela que deux autres

méthodes algorithmiques ont été développées.

2. Méthode des trois points

La méthode des trois points consiste a résoudre mathématiquement le systéeme des équations (I-
2) a (I-5) avec un programme Python. Les tensions impliguées sont celles mesurées par la sonde
3D a l’issue du scan de 1’échantillon de calibration et les champs correspondent aux champs
simulés pour ce méme échantillon. Ainsi, le systeme étudié comporte 3 équations a 9 inconnues.

Par exemple, en poursuivant avec les mesures des figures 4-10 et 4-14, le systéme est le suivant

Vl : capteur sensible selonx = Slex + S1yHy + Slez (|'2)
VZ : capteur sensible selony = SZxHx + SZyHy + SZZHZ (|'3)
V4 : capteur sensible selon—-y — S4xHx + S4»yHy + S4—ZHZ (|'5)
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Pour simplifier la résolution algorithmique de ce systeme, nous choisissons des points pour
lesquels le champ s’annule pour deux composantes (point P1) ou pour une seule des 3
composantes (points P2 et P3), comme représenté sur les simulations des champs magnétiques
de fuite de la figure 4-16.

a)

Figure 4-16 : Schéma des points P1, P2 et P3 positionnés sur les simulations des champs magnétiques de fuite

(en uT) de la figure 4-14 et choisis pour résoudre le systéme des équations (I-2), (I-4) et (I-5).

Tout d'abord, en choisissant le point P1, les composantes x et y du champ s’annulent. En effet,

nous avons :

Vi(P1) = Si,H,(P1) (1-15)

Avec, V;(P1) la tension du demi pont Vi, prise au point P1 et H,(P1) le champ H,, au point P1,
respectivement pour V; (P2) et V; (P3), les tensions du demi pont Vi, prises aux point P2 et P3.

De méme pour les champs.

Ce qui nous permet de déterminer la composante z de la sensibilité¢ de ce demi pont :

V1 (P1)

S12 = 1p,0)

(1-16)

Ensuite, en choisissant le point P2, la composante x du champ s’annule. En effet, nous avons :

V1 (P2) = S;,H,(P2) + Si,H,(P2) (1-17)

Ensuite, comme nous venons de calculer la composante z, nous pouvons l'utiliser pour calculer

la composante y de la sensibilité de ce demi pont :
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S — Vl(PZ)_Slez(PZ)
1y — Hy (P2)

(I-18)

Enfin, en choisissant le point P3, la composante y du champ s’annule. En effet, nous avons :

le(P?’) = Slex(P?’) + Slez(P?’) (1'19)

De méme, comme nous venons de calculer la composante z, nous pouvons l'utiliser pour

calculer la composante x de la sensibilité de ce demi pont :

le (P3)_Slz Hy (P3)
Hx (P3)

Sy = (1-20)

Dans ’objectif d’évaluer la précision de cette méthode, une procédure de test a été mise en
place. Elle consiste a simuler les tensions a partir des champs simulés et d’une matrice
sensibilité connue (Figure 4-17), pour ensuite utiliser la méthode des trois points pour recalculer

la matrice de sensibilité a partir des champs et des tensions simulées.

a) Capteur sensible en X AV  b)Capteur sensible en Y AV  C) Capteur sensible en -Y

Figure 4-17 : Tensions théoriques simulées a partir des champs magnétiques de fuite simulés et d’une matrice de

sensibilité donnée. Les cartographies des tensions simulées ont été réalisées pour les demi ponts avec des

capteurs sensibles selon x (a), selony (b) et selon —y (c).

L’erreur ainsi estimée est représentée dans le tableau de la figure 4-18.
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Erreurs (en V/V/T)

0,3

0,002

0,004

Figure 4-18 : Tableau des sensibilités calculées avec la méthode des trois points et estimation de I’erreur relative

Ainsi, la matrice de sensibilité calculée avec la méthode des trois points dans le cadre des
simulations des champs magnétiques de fuite et des tensions associées permet un calcul avec
une erreur relative négligeable pour les sensibilités S;, et S;, (Figure 4-17). Cependant, une
erreur relative importante est observée pour Sy, (Figure 4-17). Ce résultat s’explique par le fait
que la sensibilité selon y choisie était trop élevée pour que la reconstruction des champs soit
efficace. En effet, nous avons vu dans la partie V du chapitre 2 I’importance dans le plan du
caractere unidirectionnel de la sensibilit¢ des capteurs GMRs. Ainsi, le programme a donc
calculé une valeur plus faible qui répond mieux au criteére unidirectionnel de la sensibilité des

capteurs que la valeur qui lui a été donnée en entrée.

Finalement, cette méthode a été utilisée avec les tensions mesurées et recentrées de 1’échantillon
de calibration (Figure 4-10) et les simulations de champs magnétiques de fuite associés (Figure
4-14). La matrice de sensibilité ainsi calculée permet de caractériser la sonde 3D utilisée et tient
compte des conditions de la mesure, telles que la hauteur de balayage ainsi que les positions
des capteurs sur le support pyramidal (décalages latéraux). Cependant, les simulations ne
peuvent pas anticiper les dérives éventuelles du signal. Par conséquent, les valeurs obtenues par
la méthode des trois points sont ensuite ajustées par incréments successifs jusqu'a I'obtention
d'une matrice de sensibilité qui coincide avec les champs magnétiques de fuite simulés attendus.
On obtient ainsi la matrice de sensibilité Sz gints, calculée en V/Vqjjn /T :
2.5 0.11 1.05
S3 points = ( 015 4.2 2.21) (1-21)

—-0.15 -5.26 1.58

Les résultats obtenus sont cohérents avec les résultats expérimentaux par R(H) en termes
d’ordres de grandeur. En effet, il apparait a nouveau que le pont Vi, est sensible suivant x, le

pont Va, suivant y et que le demi pont V4, est sensible suivant —y. De méme, les sensibilités
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suivant la direction a 90° de la direction de sensibilité maximale du demi pont (par exemple
suivant 1’axe y pour le demi pont Vip) sont proches de zéro, ce qui rejoint les optimisations
exposées dans le Chapitre 2 (partie V). Par ailleurs, les sensibilités selon z calculées sont ici
plus cohérentes avec les résultats attendus qu’elles ne 1’étaient avec la matrice expérimentale.
En effet, le facteur 2 entre la sensibilit¢é maximale et la sensibilité suivant z est davantage
respecté.

3. Méthode Machine Learning

Une autre méthode utilisant I'image complete et donc I'ensemble des données disponibles a été

développée par Chloé Chopin et Flavio Abreu Araujo.

Les données expérimentales et de simulation sont deux jeux de données de méme dimension,
de n + 1 valeurs chacun [3]. Le premier jeu de données, appelé jeu de données d’entrainement
(ou d’apprentissage), est utilisé pour définir un modéle, dans le cas présent, calculer la matrice
de sensibilité. Tandis que le second, appelé¢ jeu de données de test, permet d’évaluer
I’entrainement réalisé et surtout la généralisation du modele a des données qui n'ont pas été
utilisées pour I'entrainement et qui sont donc inconnues du modéle. Ainsi, deux méthodes
d’entrainement ont été testées sur les jeux de données d’entrainement et de test. La premicre

consiste a calculer la matrice de sensibilité Sy, par simple calcul matriciel, tel que :

Six S1y S1z ' H, -1 Vie = Vin Hyeo = Hyn -1
Sy = | S2x S2y S22 | = <V2> | Hy = Voo = Vou|-|Hyo - Hyn| (I-22)
S4x S4y S4z V, Hz V4,0 V4,n Hz,O Hz,n

En effet, la matrice des tensions du jeu de données d’entrainement est multipliée par la matrice
des champs inversée (calcul réalisé avec le langage de programmation Python). Le champ est
ensuite prédit avec la relation : H = Sy~ ! V. Afin de déterminer la qualité du modele suivant
cette méthode, la racine carrée de l'erreur quadratique moyenne (RMSE) est calculée pour les
jeux de données d’entrainement et de test, respectivement. Ainsi, les résultats obtenus sont
comparables avec RMSEy_ = 0.71 uT et 0.71 uT, RMSEHy =0.69 uT et 0.72 uT, et RMSEy, =
1.34 pT et 1.41 pT. L’erreur dans les directions de sensibilité planaires des capteurs (Hy, Hy)

est environ deux fois plus petite que celle pour H,.

La deuxieme méthode consiste a calculer la matrice de sensibilité et les champs par régression
linéaire multiple [4]. Les équations Hy ; = o * Vi ; + By " Voi + Vi - Va,i + 8 sont ajustées en

méme temps avec k € {x,y,z}, i = 0..n et § le biais [5,6]. De méme, nous calculons les
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erreurs pour déterminer la qualité du mode¢le suivant cette méthode. Ce qui donne : RMSEy, =
0.42 uT et 0.43 uT, RMSEHy = 0.38 uT et 0.39 uT, RMSEy_ = 0.85 uT et 0.95 uT, pour les
jeux de données d’entrainement et de test respectivement. Lorsque le biais §j, est forcé a zéro,
erreur est supérieure pour H, avec RMSEy = 1.40 uT et 1.50 uT alors que les erreurs pour

H, et H,, sont proches de 0.41 pT.

Finalement, la régression linéaire multiple avec un biais non nul permet de minimiser 1’erreur
et donne les résultats les plus satisfaisants et montre que ce modele est généralisable et s’adapte
a des données qu’il n’a jamais vues (comparaison cadres rouges et oranges, Figure 4-19). Ce

qui permet de valider la fiabilité du modéle pour le calcul de la matrice de sensibilité (cf. 1-23)

5.0
2.5
0.0
-2.5
-5.0
-7.5

Fig. 4-19. Simulation ou reconstruction de H,, (a), H,, (b) et H, (c) (en uT). Les données de simulation sont dans

les rectangles bleus et l'inférence sur le jeu de données d’entrainement (respectivement de test) est dans les

rectangles rouges (respectivement orange).
La matrice de sensibilité obtenue avec cette méthode, calculée en V/V,;;,,/T, est la suivante :
1.83 0.18 0091
Sreg = —0.02 295 1.60 (1-23)
—-0.25 -—-2.63 1.14

A nouveau, les résultats obtenus sont cohérents avec ceux attendus et obtenus avec les deux
précédentes méthodes.

Finalement, voici les trois matrices de sensibilités (en V/V,;;,/T) obtenues avec les différentes
méthodes, respectivement, expérimentale, méthode des trois points ou méthode de machine
learning :

2.09 0.04 0.41
Sexp = 0.14 1.84 0.39 (I-14)
—-0.14 -1.84 0.39
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2.5 0.11 1.05
S3 points = [ 0.15 42 221 (I-21)

—-0.15 -5.26 1.58

1.83 0.18 0.91
Sreg = —0.02 295 1.60 (1-23)

—-0.25 -2.63 1.14

Les matrices de sensibilités sont du méme ordre de grandeur. Cependant, nous avons vu que la
méthode expérimentale RH ne prend pas en compte les conditions de la mesure (décalages
physiques des capteurs et hauteur de balayage). Ainsi, il s’agit de choisir une méthode parmi
les deux restantes. La méthode des trois points apparait comme la méthode la plus simple a

mettre en place dans un premier temps.

v. Vérification

Une fois la matrice de sensibilité déterminée et les données de tension centrées, nous utilisons
un autre programme pour calculer le vecteur de champ magnétique complet. Pour cela nous
calculons la matrice de sensibilité inverse puis nous la multiplions par les tensions mesurées

centrées.

Les résultats de chacune des étapes de caractérisation de la sonde 3D sont résumées dans la
figure 4-20.

a)
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Figure 4-20 : Résumé des étapes clés de la caractérisation d’une sonde 3D. (a) Choix et développement d’un

échantillon de calibration, ici un empilement [Ta4/Pt3/[CoFes00.4/Pt1]xs/Pt3/Ta4] (épaisseurs en nm) a
aimantation perpendiculaire hors du plan avec une géométrie carrée constituée de quatre barreaux. (b)
Cartographies des tensions mesurées et recentrées (en Volts), issues du balayage de I’échantillon de calibration
avec la sonde 3D a une hauteur de 100 um (pour les demi ponts V1p, V2p et V4p). (c) Simulation des champs
magnétique de fuites (en uT) H,, H,, et H, en tenant compte des conditions de la mesure (positions des capteurs
et hauteur de balayage). (d) Cartographies des trois composantes des champs magnétiques de fuite (en uT) H,,

H, et H,, reconstitués grdce a la matrice de sensibilité S; poies €t aux tensions mesurées recentrées. [7]

La comparaison des cartographies des trois composantes des champs magnétiques de fuite

simulés avec celle des champs reconstitués a partir de la matrice de sensibilité caractéristique
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de la sonde 3D permet de vérifier la caractérisation de la sonde 3D. En effet, si les résultats sont
du méme ordre de grandeur, la matrice calculée est correcte, a I’inverse si les résultats sont
éloignés elle est incorrecte. Or, les cartographies (c) et (d) de la figure 4-20 montrent des
résultats du méme ordre de grandeur (hormis la valeur maximale de la composante z qui
s’explique par I’artefact d’intensité maximale observé a gauche au-dessus de la ligne du milieu
sur la cartographie des tensions du demi pont de capteurs sensibles suivant -y). Ainsi, il est
demontré que la matrice de sensibilité calculée avec la méthode des 3 points (S3 points) PErmet
de reconstruire les trois composantes des champs magnétiques de fuite émis par un matériau a

partir d’une mesure des tensions, issue du balayage de ce matériau avec la sonde 3D.

I1. Développement des échantillons de calibration

Les échantillons de calibration jouent un réle crucial dans la méthode de reconstruction des
champs magnétiques de fuite. En effet, comme ils sont dessinés et développés au laboratoire,
nous pouvons simuler les champs magnétiques de fuite attendus. De plus, nous pouvons
cartographier les tensions obtenues a 1’issue du balayage de I’échantillon avec la sonde 3D.
Ainsi, en combinant des données de simulation et de mesure, nous pouvons calculer la matrice
de sensibilité caractéristique de la sonde utilisée (cf. I.b.iv.), nécessaire a la derniére étape de

reconstruction 3D des champs.

Deux types d’échantillons de calibration ont été réalisés et étudiés, un premier a aimantation

planaire et un second a aimantation perpendiculaire (hors du plan).

a. Matériaux a aimantation planaire : 1ere génération

L’¢échantillon de calibration a aimantation planaire est constitué¢ d’un empilement d’IrMn et de
CoFe [IrMn10nm/CoFe5nm]xs. La direction de 1’aimantation est suivant I’axe -X en prenant la
convention de la figure 4-21 (b), est donnée par la direction du recuit sous champ et est bloquée

grace au couplage d’échange a I’interface entre 1’IrMn et le CoFe. La géométrie choisie est
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représentee sur la figure 4-21 (a), il s’agit d’un grand carré de carrés de différentes tailles
(100%100um, 200x200um et 300x300um). De plus, des lignes horizontales sont disposées
entre les grands carrés pour faciliter le calcul de 1’angle d’inclinaison lors de la caractérisation.
Les empilements sont déposés par pulvérisation cathodique sur des wafers en silicium et les
masques sont ensuite réalisés par lithographie UV et gravure IBE.

a) b) 1 mm

2 mm EEREBEE
=T < -
P -
-« -
< +
V| €€ ecces

X

Figure 4-21 : Masque Klayout de I’échantillon de calibration a aimantation planaire d’empilement
[IrMn10nm/CoFe5nm]4. Le masque complet (a) présente trois différentes dimensions : grand carré de carrés de
100x100um, de 200x200um et de 300x300um. La direction de I'aimantation (M, = - 1.39 x 10° A/m) est
représentée par des fleches noires sur un zoom du masque, correspondant au grand carré de carrés de

200x200um (b).

Afin de préparer les mesures de 1’échantillon de calibration avec la sonde 3D, nous avons simulé

les cartographies des champs magnétiques de fuite (Figure 4-22) et des tensions (Figure 4-23)
attendues.
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a) Hx [uT] b) Hy [uT] c) Hz [uT]

15
10 -15

Figure 4-22 : Simulation des champs magnétiques de fuite (en uT) Hy (a), H, (b) et H, (c), pour un balayage a

=5

une hauteur de 70 um de I'échantillon de calibration & aimantation planaire (Mg = — 1.39 X 10° A/m, selon

x) d’empilement [IrMn10nm/CoFe5nm]xs et de dimensions 200x200um.

a) Capteur sensible en X AV b) Capteur sensibleenY AV C) Capteur sensible en -X AV

Figure 4-23 : Simulation des tensions Vcapteur sensible en x (0), Vcapteur sensible eny (b) et Vcapteur sensible en —x (C);

pour un balayage a une hauteur de 70 um de I’échantillon de calibration a aimantation planaire (M, =
—1.39 x 10° A/m, selon x) d’empilement [IrMn10nm/CoFe5nm]xs, de dimensions 200x200um et pour une

matrice de sensibilité obtenue par mesure RH.

Il s’agit désormais de balayer 1’échantillon de calibration avec la sonde 3D et de comparer les

résultats des cartographies des tensions simulées a celles mesurées (Figure 4-24).

a) Capteur sensibleen X AV b) Capteur sensibleen Y Ay C) Capteur sensible en -X Ay

Figure 4-24 : Cartographie des tensions Vcapteur sensible en x (0), Vcapteur sensible en y (b) et

Veapteur sensible en —x (), obtenues a l'issue du balayage avec la sonde 3D de I’échantillon de calibration a
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aimantation planaire sur une zone ou les dimensions des petits carrées sont de 200x200um. La hauteur de

balayage est d’envions 70um.

Les résultats des mesures (Figure 4-24) sont tres cohérents avec les résultats des simulations
(Figure 4-23).

Afin de caractériser la sonde 3D et calculer la matrice de sensibilité caractéristique de la sonde
3D et des conditions de cette mesure, il faut traiter les données de mesures pour les rendre
superposables (cf. 1.b.ii.2). Cependant, les simulations des champs magnétiques de fuite (Figure
4-22) montrent qu’il est difficile de choisir des points stratégiques permettant de faciliter la
résolution du systeme (1-2, 1-3 et I-5) et de calculer la matrice de sensibilité. Aussi, un autre

échantillon de calibration plus adapté a la problématique a été développé.

b. Matériaux a aimantation perpendiculaire (hors du plan)

Dans le cadre de cette étude nous cherchons a déterminer 1’empilement optimal pour réaliser
un échantillon de calibration a aimantation magnétique perpendiculaire hors du plan. L’idée est
d’utiliser des structures multicouches magnétiques avec une anisotropie magnétique
perpendiculaire (PMA). Ce type de structures est largement développé pour des dispositifs de
spintronique appliqués, tels que les mémoires vives magnétiques a transfert de spin (STT-

MRAM), mais aussi pour des dispositifs plus fondamentaux, comme les skyrmions [8].

i. Anisotropie magnétique perpendiculaire

Nous avons vu dans le Chapitre 1 (IV.b.v.) que les faibles épaisseurs de couches dans les
couches minces associées a une interface, entrainent un produit K-t > 0 (avec K la constante
d’anisotropie et tg 1’épaisseur de la couche ferromagnétique considérée) et créent une

anisotropie perpendiculaire hors plan tres importante.

Par ailleurs, 1’étude des effets de 1’épaisseur de CoFe et de Pt, ainsi que du nombre de bicouches
(CoFe/Pt),, sur I’anisotropie magnétique perpendiculaire (PMA) et la coercivité, suggerent
qu’une grande épaisseur de CoFe et un plus grand nombre de bicouches tendent a créer des
cycles d’hystérésis en forme de nceuds papillons sur 1’axe facile et des structures a domaines

multiples (Figure 4-25). Cette structure multi-domaine résulte de la compétition entre I'énergie
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de la paroi du domaine et I'énergie magnétostatique. Le champ magnétostatique favorise un état

désaimanté, ce qui crée un cycle en forme de nceud papillon suivant 1’axe facile et une faible

rémanence, au prix d'une énergie élevée de la paroi du domaine. Ainsi, dans les multicouches

minces a aimantation perpendiculaire, cette structure doit étre évitée, c'est pourquoi une faible

épaisseur de CoFe et un petit nombre de bicouches CoFe/Pt sont préférables [9].

a)

b)

10
05
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H (Ce)

H (k Oe)

Figure 4-25 : Cycles d’hystérésis d’une multicouche Pt100/[Co2.5/Pt10], ./Pt100 (a) and
Pt100/[Co6/Pt10], ./Pt100 (b) [8].

De plus, I’¢tude de la PMA dans les multicouches ultrafines (CoFe[0.2]nm/Pt[0.2]nm),

révele que les couches de Pt possedent une structure cristalline fcc avec une orientation [111]

privilégiée [10]. Les multicouches n=3,4 dont les propriétés magnétiques sont mesurées par

Effect Hall Extraordinaire (EHE) mettent en évidence une PMA qui peut étre améliorée par

recuit thermique (Figure 4-26 (a)). En revanche, au-dela de n=5 (compris) il n’y a pas de PMA

apres dépot, elle apparait seulement apres recuit (a 250°) (Figure 4-26 (b)).
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Figure 4-26 : Cycles d’hystérésis d’une multicouche (CoFe[0.2]nm/Pt[0.2]nm), apres dépét et aprés
différentes températures de recuit (250°, 300° et 350°) (a) et d’une multicouche (CoFe[0.2]nm/Pt[0.2]nm)s

apres un recuit de 250° [10].

En effet, sur la courbe a 1’¢tat de croissance (Figure 4-26 (a)) le cycle carré suggére qu'une
anisotropie uni-axiale compléte, hors du plan, est obtenue. L’anisotropie perpendiculaire est
ensuite renforcée par les recuits jusqu’a la température de 350°, grace a la modification de
I’interface CoFe/Pt. Au-dela, la PMA diminue ce qui peut étre due a la rugosité de I’interface
qui ne peut plus étre négligée ou a la diffusion élémentaire du Pt des premieres couches vers
les couches supérieures. Finalement I’anisotropie perpendiculaire est liée a 1’épaisseur de la

couche et a la rugosité de I’interface [10].

ii. Développement de couches minces a aimantation perpendiculaire

Afin de déterminer ’empilement optimal, différents empilements ont été déposés et testés :

e Ta[4nm]/Pt[3nm]/(CoFe3([0.3nm]/Pt[0.3nm]),s/Pt[3nm]/Ta[4nm]

e Ta[4nm]/Pt[3nm]/(CoFe3([0.4nm]/Pt[1nm]),s/Pt[3nm]/Ta[4nm]

e Ta[4nm]/Pt[3nm]/IrMn[10nm]/(CoFe34[0.4nm]/Pt[1nm])s/Pt[3nm]/Ta[4nm]
e Ta[4nm]/Pt[3nm]/IrMn[10nm]/(CoFe34[0.4nm]/Pt[1nm]),q5/Pt[3nm]/Ta[4nm]

Les empilements proposés testent deux possibilités d’épaisseurs de couches de la bicouche
(CoFe/Pt), : (CoFe3([0.3nm]/Pt[0.3nm]) et (CoFe3y[0.4nm]/Pt[1nm]), deux possibilités
de nombre de bicouches : 5 ou 15 et finalement 1’ajout d’une couche d’IrMn (afin de bloquer

I’aimantation dans une direction et éviter les domaines magnétiques).

Les échantillons correspondant aux empilements présentés ont été mesurés par VSM avant et
apres recuit a 200°, ainsi que dans le plan ou hors plan (Figure 4-27). La mesure VSM permet
d’obtenir le cycle d’hystérésis d’un empilement. Etant donné que les empilements
correspondent a un film mince a aimantation perpendiculaire hors du plan, c’est la mesure du
cycle d’hystérésis pour un champ appliqué hors du plan qui nous intéresse et qui doit donner
un cycle d’hystérésis caractéristique d’un matériau ferromagnétique lorsque le champ est
appliqué dans la direction de 1’aimantation du film. De plus, le recuit a 200° a pour objectif de

renforcer I’anisotropie perpendiculaire du film mince.
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Figure 4-27 : Cycles d’hystérésis mesurés par VSM dans le plan (a) et hors du plan (b), avant (trait plein) et apres

recuit a 200° (trait avec des points), pour les empilements (CoFe;,[0.3nm]/Pt[0.3nm])«s (en noir),
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(CoFe5,[0.4nm]/Pt[1nm])s (en rouge), IrMn[10nm]/(CoFez,[0.4nm]/Pt[1nm])s et
IrMn[10nm]/(CoFesy[0.4nm]/Pt[1nm])y 5.

Les courbes des cycles d’hystérésis dans le plan et hors du plan (Figure 4-27) sont globalement
cohérentes avec les résultats observés dans la littérature [9,10]. En effet, I’augmentation du
nombre de bicouche (15 au lieu de 5) donne une forme de nceud papillon au cycle d’hystérésis
de la mesure hors du plan (courbes bleues, Figure 4-27 (b)). De plus, les épaisseurs de CoFe et
de Pt choisies sont faibles (moins d’Inm) et une anisotropie magnétique perpendiculaire est
bien observée sans recuit (Figure 4-27 (b)). Cependant, le recuit de 200° n’a pas d’impact sur
les cycles d’hystérésis mesurés, il faudrait probablement augmenter la température pour
observer un renforcement de 1’anisotropie. L’empilement possédant les épaisseurs les plus
faibles, (CoFe3y[0.3nm]/Pt[0.3nm])y5, donne le cycle d’hystérésis (de la mesure hors du
plan) avec la coercivité la plus faible et I’aimantation a saturation la plus élevée, mais une
importante formation de domaines a saturation est observée (courbes noires, Figure 4-27 (b)).
Par ailleurs, I’ajout de la couche d’IrMn semble bien bloquer la formation de domaines a
saturation comme attendu, puisqu’un plateau est observé a saturation dans les mesures hors du
plan (courbes bleues et roses, Figure 4-27 (b)). Cependant, pour le méme empilement, 1’ajout

de I’'IrMn diminue également 1’aimantation maximale a saturation.

Finalement, il apparait que I’empilement qui permet de maximiser I’aimantation a saturation
tout en limitant la formation de domaines a saturation est I’empilement (CoFe3,[0.4nm]/
Pt[1nm]),s. C’est donc cet empilement qui a été choisis pour développer les échantillons de

calibration.

iii. Echantillon de calibration

L’empilement Ta[4nm]/Pt[3nm]/(CoFe3,[0.4nm]/Pt[1nm]),s/Pt[3nm]/Ta[4nm] a été
déposé par pulvérisation cathodique sur des wafers en silicium et ensuite processé en salle
blanche par une lithographie UV puis une gravure IBE pour obtenir le masque dessiné sur

Klayout présenté en figure 4-28.
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Figure 4-28 : Masque Klayout de I’échantillon de calibration a aimantation perpendiculaire (Mg, = 1.7 x
10° A/m), d’empilement (CoFe5,[0.4nm]/Pt[1nm])ys. Le masque présente différentes dimensions : grand
carré de barreaux de 100x1000um et 100x700um avec un plot central de 200x200um ou de 100x100um, ou
grand carré de barreaux de 200x2000um et 200x1400um avec un plot central de 100x100um ou de 200x200um
ou de 300x300um.

Comme cela a été présenté en I1.b.iv.2 de ce chapitre, la géométrie dessinée pour cet échantillon
de calibration, combinée a une aimantation perpendiculaire hors du plan, permettent de faciliter
le calcul de la matrice de sensibilité car les simulations (et les reconstructions) des cartographies
des champs magnétiques de fuite associées révelent que le champ s’annule en certains points,

permettant ainsi de faciliter la résolution du systeme (I1-2 a 11-5).

Ainsi, grace a une étude bibliographique et a la mesure des cycles d’hystérésis de différents
empilements, nous avons pu choisir un empilement permettant de maximiser 1’anisotropie
perpendiculaire et ’aimantation a saturation ; tout en minimisant la formation de domaines a
saturation. Il s’agit de I’empilement Ta[4nm]/Pt[3nm]/(CoFe3,[0.4nm]/
Pt[1nm]).s/Pt[3nm]/Ta[4nm]. De plus, les simulations macrospin ont permis de déterminer

une géométrie optimale pour faciliter le calcul de la matrice de sensibilité.
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1. Résultats de reconstruction

a. Applications visées

Dans de nombreuses applications (aciers ferromagnétiques, suivi ou étude in situ de matériaux
métalliques ou magnétiques en fabrication additive, nano-aimants, particules magnétiques de
formes diverses, roches magnétiques, matériaux nanocristallins pour transformateurs, etc.), il
est important de pouvoir réaliser une évaluation non destructive des propriétés magnétiques

locales des matériaux.

i. Mesures de paléomagnétisme

Dans le cadre d’une collaboration avec le laboratoire de Géosciences et environnement de
Toulouse (GET), I'objectif est d’utiliser le scanner magnétique a sonde 3D locale présenté dans
cette thése, pour réaliser une cartographie du vecteur complet des champs magnétiques de fuite
émis par des échantillons potentiellement micro structurés et inhomogenes, et ainsi donner
acces a la microstructure magnétique et apporter des informations locales précises sur les
propriétés magnétiques des échantillons. En effet, la connaissance des propriétés magnétiques
(aimantation (amplitude et direction) et susceptibilité magnétique) a I'échelle locale dans des
échantillons micro structurés et inhomogenes est d'une grande importance pour la
compréhension fondamentale des matériaux, I'affinement des modeles et I'amélioration des

performances de ces matériaux.

La principale application visée est I'étude, pour les géosciences, des champs magnétiques
anciens fossilisés dans les roches a I’échelle du grain de roche. Les études paléo magnétiques
reposent sur la détermination de la déclinaison et de I'inclinaison de I'ancien champ magnétique
fossilisé par les oxydes de fer magnétiques dans les roches. Pour ce faire, il est nécessaire
d’accéder au vecteur complet de I'aimantation rémanente. De plus, une mesure a I'échelle du
grain est nécessaire pour affiner I'histoire magnétique enregistrée par les roches et élargir les

applications du paléomagnétisme, limitées par I'approche de la roche entiére.

Si des appareils commerciaux de contrdle non destructif existent (le Fisherscope et le 3SMA de
I'Institut Fraunhofer), ils sont basés sur une autre technologie (courant de Foucault et mesure
inductive) et ne permettent pas une mesure précise et absolue de la susceptibilité magnétique ni

l'accés aux trois composantes du champ magnétique. Des scanners magnétiques existent
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également, comme ceux développés par SENIS [11] par exemple, mais possedent une
résolution latérale de I'ordre de la centaine de um, une faible sensibilité (des capteurs a effet
Hall sont utilisés), une mesure non vectorielle (mesure d’une seule composante) et ne travaillent
pas sur une large gamme de fréquences. Les microscopes a sonde locale avec capteurs
magnétiques (Hall, centres NV, magnétorésistifs) ont généralement une meilleure résolution,
mais ne peuvent balayer que des surfaces de I'ordre de la centaine de pum et mesurer le champ

de fuite dans une seule direction, ce qui constitue leur plus grande limitation.
Ainsi, les principales caracteristiques attendues de cet imageur sont :
- une mesure quantitative et simultanée des 3 composantes du champ magnétique

- une résolution latérale de 10pum pour une cartographie de dimensions globales millimétriques

ou centimétriques

- une sensibilité de I'ordre du nT/vVHz

- la mesure de la susceptibilité magnétique sur une large gamme de fréquences (DC a quelques
MHz)

- un impact faible, voire négligeable, de la sonde (en particulier des capteurs magnéto-résistifs)

sur le comportement magnétique de I'échantillon.

ii. Maesures de contrdle non destructif

L’imagerie magnétique 3D pour le contrdle non destructif s’ intéresse a la détection de défauts
de fabrication sur des pieces ferromagnétiques (aciers ferromagnétiques), typiquement des
défauts de soudure ou de fraiseuse. Les motivations et objectifs pour ce type de matériaux sont
semblables aux précédentes, il s’agit d’accéder aux défauts des échantillons micro structurés
par I'intermédiaire de la mesure du vecteur complet des champs magnétiques de fuite. Les
échantillons mesurés pour ces applications possédent des dimensions particulierement grandes
devant la résolution visée (10 pm), ainsi la maximisation des dimensions de la zone de balayage

représente un enjeu important.

Par ailleurs, le contr6le non destructif de la fabrication additive de pieces metalliques, utilisant
la technique de courant et travaillant avec des champs alternatifs, fera 1’objet du dernier chapitre

de cet ouvrage.
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iii. Imagerie magnétigue de matériaux magnétigues

L’imagerie magnétique de matériaux magnétiques reprend les motivations et objectifs des
mesures de paléomagnétismes et de controle non destructif. A savoir, accéder a la
microstructure et mesurer localement les propriétés magnétiques locales des matériaux via une
mesure locale du vecteur complet des champs magnétiques de fuite, avec une résolution de 10
um, une sensibilité de 1 nT/ v/Hz et pour un balayage de dimensions globales millimétriques
ou centimétriques. Les applications principalement visées sont les nano-aimants, les particules
magnétiques de formes diverses, les matériaux nanocristallins pour transformateurs, ou encore

les matériaux en multicouches minces.

b. Résultats

Nous avons développé une sonde 3D et une méthode de détermination de la matrice de
sensibilité afin de remonter aux 3 composantes des champs magnétiques de fuite émis par un
matériau. Ce systeme a été utilisé pour étudier des champs statiques locaux dans trois cas

d’études et d’applications différents. Nous présentons ici les résultats.

i. Imagerie de roches magnétiques

Les mesures présentées dans la section suivante ont été réalisées sur le set-up du GET a
Toulouse (cf Chapitre 3, l.e.ii.), par I’équipe de Mélina Macouin, Sonia Rousse et de Loic
Drigo. Ensuite, le traitement des donneées a été réalisé au LNO, en utilisant la méthode présentée

précédemment.

En paléomagnétisme, la serpentinite (Figure 4-29 (a)) est une roche magnétique de référence.
En effet, cette roche contient des veines de magnétite plus aimantées caractéristiques du
magnétisme terrestre qui a ét€ enfermé a I’intérieur de la roche au moment de sa formation. Elle
se forme au niveau des dorsales océaniques et les veines observées résultent de 1’altération du

magma par les fluides hydrothermaux [12].
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Par ailleurs, I’hématite est principalement composée d’oxyde de fer et contient des traces de
titane, d’aluminium, de manganése et d’eau. Ce minéral est également trés courant, il tient son
nom de sa couleur brune a rouge, cependant il existe également en noir et gris argenté (Figure
4-29 (b)). L’hématite peut se former dans différents contextes géologiques, liés a une
température importante, comme lors d’une éruption volcanique, ou dans les roches

sédimentaires [13].

Figure 4-29 : Photographies d’une lame mince de serpentinite contenant des veines de magnétite (a) et d’une

lame mince d’hématite (b). Les cadres rouges désignent les zones balayées dans les figures suivantes.

L’objectif est de mettre en évidence la mesure quantitative de 1’aimantation et de sa direction
dans les roches magnétiques présentées en figure 4-29, avec le scanner magnétique 3D. Ainsi,
elles ont été mesurées apres application d un fort champ de 1T dans une direction (+X) puis

dans la direction opposée (-x) (Figure 4-30 et 4-31) a une hauteur d’environ 30 um.
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Figure 4-30 : Cartographie 3D des champs magnétiques de fuite émis par une lame de serpentinite (Figure 4-29

(a)), apres application d’un champ de 1T de gauche a droite (a), puis de droite a gauche (b).

La cartographie 3D des champs magnétiques de fuite émis par la lame de serpentinite de la
figure 4-29 (a), apres application d’un fort champ de 1T dans une direction (Figure 4-30 (a))
puis dans la direction opposée (Figure 4-30 (b)) montre I’inversion de polarisation attendue,
illustrant le retournement de I’aimantation a I’intérieur de la roche consécutif a I’application du
champ. De plus, les valeurs quantitatives obtenues correspondent aux valeurs théoriques. En
revanche, avec un fort champ de 1T appliqué, le retournement de 1’aimantation doit étre
complet. Aussi, les valeurs quantitatives attendues devraient étre les mémes pour les deux
mesures. Cependant, il est important de noter qu’entre les deux mesures 1’échantillon a été
déplacé, ainsi les zones de balayage ne sont pas parfaitement identiques, ce qui peut expliquer
les différences de valeurs quantitatives obtenues pour les champs.

Cette expérience a été répétée avec la lame mince d’hématite (Figure 4-31).
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Figure 4-31 : Cartographie 3D des champs magnétiques de fuite émis par une lame d’hématite (Figure 4-29 (b)),

apreés application d’un champ de 1T de gauche a droite (a), puis de droite a gauche (b).

L’hématite posséde une microstructure sous la forme de rainures verticales allongées et
rapprochées (faisant penser a un code barre). Ainsi, les décalages entre les signaux mesurés par
chaque demi pont sont susceptibles d’avoir un impact trés important sur la lecture des
cartographies aprés reconstruction 3D, d’ou I’importance de la caractérisation de la sonde. De
plus, contrairement a la serpentinite ou la polarisation entre les veines et le reste de la roche est
tres importante, sur 1’hématite la polarisation entre le signal émis par les rainures et le reste de
la roche est moins marquée. Cependant, 1’inversion de la polarisation est a nouveau observée
(Figure 4-31) et met en évidence le retournement de I’aimantation a I’intérieur de la roche suite

a ’application d’un fort champ.

Ainsi, les mesures de I’inversion de la polarisation de I’aimantation dans les roches magnétiques
de serpentinite et d’hématite, résultant de 1’application d’un fort champ de 1T dans deux
directions opposées, mettent en évidence la capacité du scanner magnétique 3D a cartographier
les trois composantes des champs magnétiques de fuite émis par un échantillon et a mesurer la
direction de 1’aimantation a I’échelle d’une roche. De plus les valeurs de champs détectés de

I’ordre de quelques puT correspondent aux valeurs visées.
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ii. Piéeces de controle non destructif

Dans le cadre d’une collaboration avec Arnaud Pelletier (CMPhy), nous avons pu mesurer, avec
le scanner magnétique 3D présent au SPEC (cf Chapitre 3, l.e.i.), des cales magnétoscopes

contenant des défauts composées d’acier magnétique.

a)

.

b)
g

Figure 4-32 : Photographie de la piece d’acier magnétique (a) et image aux RX (b). Le défaut visé est encadré en

rouge et les dimensions de la piece sont de 8.5cm x 8.5cm.

La cartographie 3D des champs magnétiques de fuite émis par cette piece (Figure 4-32), réalisée
avec le scanner magnétique, a permis de mettre en évidence la présence d’un défaut dont
I’extension latéral des champs de fuite est en forme de haricot. La largeur de I’extension s’étend
jusqu’a environ 10 mm suivant I’axe x (Figure 4-33). La hauteur de scan étant tres petite devant
la largeur d’extension latérales des champs, il est possible que cette largeur corresponde a la
largeur du défaut mesuré. De plus, les polarités attendues autour du défaut sont bien visibles et
seraient davantage marqueées avec une saturation magnétique supérieure.

Hx [uT] ‘ Hy [uT] i Hz T]

400

-150

-400

Figure 4-33 : Cartographie 3D des champs magnétiques de fuite émis par la piece d’acier inoxydable

austénitique (Figure 4-32) pour une hauteur de balayage d’environ 500 um.
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iii. Caractérisation de nano-aimants

Finalement, des échantillons de nano-aimants SmCo (Figure 4-34), développés a Thalés par
I’équipe de Madjid Anane, ont permis de commencer a définir les limites en termes de
résolution du scanner magnétique 3D présent au SPEC (cf Chapitre 3, l.e.i.). En effet,
contrairement aux mesures précédentes ou les motifs magnétiques observés étaient de 1’ordre
de la centaine de microns, les nano-aimants étudiés ici possédent une dimension suivant x de
20 um. Ce qui, compte tenu des incertitudes introduites par le support mécanique et de la

hauteur de balayage performée, représente un défi considérable.

b)
20 um

a)

150 pm

M, - 0.48 TI Y
z

100 nm §|

500 nm

100 nrr; .J Z

Substrat X

M,

Figure 4-34 : Nano-aimant SmCo, empilement (a) et schéma de I’échantillon (b). Les nano-aimants sont sous la
forme de barreaux de 20 um x 150 um et leur aimantation M, est planaire suivant I'axe x. La zone de balayage

est encadrée en rouge.

Le balayage de 1’échantillon de nano-aimants SmCo (Figure 4-34) avec la sonde 3D a une
hauteur de 107 um révéle une oscillation sur la partie de la zone de scan contenant les nano-
aimants (Figure 4-35) qui semble correspondre au signal émis par les motifs magnétiques.
Cependant, la résolution ne permet pas de distinguer les motifs précisément a une hauteur de
balayage de 107 um car le signal est moyenné. En effet, il aurait fallu s’approcher a moins de
20 um. Par ailleurs, la polarité attendue est a nouveau observée et les valeurs quantitatives sont

cohérentes avec ’aimantation de 1’échantillon.
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Figure 4-35 : Cartographie 3D des champs magnétiques de fuite émis par I’échantillon de nano-aimants SmCo

(Figure 4-34) pour une hauteur de balayage d’environ 107 um.

Pour conclure, ce chapitre présente la méthode de reconstruction 3D des champs magnétiques
de fuite émis par un matériau, développée pendant cette thése. Cette méthode repose sur le
calcul précis de la matrice de sensibilité caractéristique de la sonde 3D utilisée et des conditions
de la mesure. Les erreurs introduites par le positionnement des capteurs GMRSs sur un support
mécanique, ainsi que par les paramétres de la mesure, demandent un travail de traitement
algorithmique des données important et déterminant pour la précision de la reconstruction des
champs. Le développement d’un échantillon de calibration a aimantation perpendiculaire hors
du plan a permis de lever les verrous du calcul mathématique de la matrice de sensibilité. Ainsi,
des résultats de reconstruction 3D trés intéressants et encourageants ont été obtenu sur
I’échantillon de calibration, mais aussi sur des échantillons de paléomagnétisme, de contrdle
non destructif ou encore des nano-aimants. Les limites du scanner magnétique 3D sont a ce
jour, larésolution spatiale (la valeur visée est de 10 pum alors que la valeur actuelle est de 1’ordre
de 50 pum), ainsi que le contréle de la hauteur (pour atteindre la résolution de 10 um il faudrait
pouvoir effectuer des mesures en contact). Par ailleurs, les mesures auxquelles nous nous
sommes intéressées dans ce chapitre sont des mesures en champ statique. Cependant, il est
possible d’intégrer la sonde 3D dans un dispositif de mesures en champ alternatif pour effectuer
une mesure de susceptibilité magnétique et étendre la compréhension des propriétés
magnétiques des échantillons. Ainsi, la sonde 3D a été intégrée en tant que récepteur au sein
d’un capteur CF (courants de Foucault), dans 1I’objectif d’apporter un contr6le non-destructif
in-situ de la fabrication additive de pieces métalliques. Ce développement fera 1’objet du

chapitre suivant.
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Chapitre 5 : Contrble non destructif in-situ de la
fabrication additive (FA)

L’objectif de ce dernier chapitre est de présenter la deuxiéme application visée pour ces travaux
de thése. A savoir, le contrdle non destructif in-situ de la fabrication additive par le procédé L-
PBF (Laser-Power Bed Fusion). Les objets étudiés dans ce chapitre sont des pieces métalliques
conductrices issues de la fabrication additive. Ainsi, les champs mesurés sont des champs
alternatifs, générés en réaction a 1’application d’un champ par une bobine émettrice qui crée
des courants de Foucault a I’intérieur du matériau. Les défauts visés sont des défauts surfaciques
(porosités, manques de fusion) de quelques centaines de microns. Aprés une introduction au
contrdle non destructif et a la fabrication additive, il s’agit de présenter la méthode choisie pour
1’étude et le développement réalisé pour intégrer la technique de mesure des champs avec des

sondes GMRs 3D, au suivi de la piéce en cours de fabrication additive.

. Le contrble non destructif

a. Principe

Le contr6le non destructif (CND) (ou essai non destructif (END)) consiste en la caractérisation
non invasive de 1’intégrité de structures ou de matériaux. Il peut intervenir pendant la
fabrication des pieces (in-situ), a la fin de la fabrication (en recette) ou pendant sa maintenance
(en service). De plus, il peut étre couplé a un procédé de correction des défauts (monitoring
[1]). Finalement, I’objectif du CND est de détecter tous les défauts susceptibles d’altérer la
conformité et la sécurité d’un produit au regard de son usage. Ainsi, il apparait comme une
étape majeure du contrble qualité des piéces destinées a 1’industrie, notamment, dans des
secteurs a hauts risques tels que les transports (en particulier dans 1’aviation, le ferroviaire et

I’automobile).

Les différentes techniques développées se distinguent principalement par la nature du

phénomeéne physique utilisé pour sonder le matériau: méthodes ultrasonores,
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électromagnétiques (par exemple courants de Foucault), rayons X, optiques (thermographie
infrarouges, vision), etc. Les performances de ces techniques sont communément évaluées par

I’intermédiaire de leur cout, leur rapidité, leur reproductibilité et leur sensibilité (Figure 5-1).

En fonction de la nature du défaut (surfacique ou interne), de la piece (issue de fabrication
additive, de soudure, d’usinage, etc.) et des conditions dans lesquelles 1’inspection doit étre
réalisée (en cours de fabrication, en recette ou en service), les méthodes de CND développées

doivent s’adapter a des contraintes différentes.
Nous présentons brievement le principe de chacune des techniques les plus utilisées [2].
e La magnétoscopie :

Il s’agit d’utiliser un champ magnétique suffisamment élevé pour aimanter une piéce a
inspecter, constituée d’un matériau ferromagnétique. Aussi, la présence d’une discontinuité
dans la piece entraine une fuite de flux magnétique, résultant du champ de fuite magnétique
géneéré par la distorsion des lignes de champs de la piece aimantée, causée par la présence du
défaut.

e Le ressuage:

Le ressuage permet de détecter des défauts surfaciques grace a un liquide « révélateur »
permettant, par absorption, de faire ressurgir (ou ressuer) un liquide « pénétrant » (ou un gaz)
contenu dans une discontinuité (défaut), dans laquelle il avait préalablement été introduit par

capillarité.
e Les ultrasons :

Le contrdle non destructif par ultrasons consiste a étudier 1’interaction d’une onde ultrasonore
avec un matériau, en émettant I’onde, la faisant se propager dans le matériau et en la recueillant

avec un récepteur.
e Laradiographie :

Un matériau traversé par un rayonnement électromagnétique X ou gamma peut étre traduit sous
la forme d’une image de sa densité de matiére grace a un détecteur. Chaque atome composant
le matériau possede une absorption différente en fonction de son numéro atomique et de sa
masse volumique. Ainsi, tout manque de matiére (défaut) se traduira par une plus faible

absorption localement.
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e Lathermographie :

Le contr6le non destructif par thermographie observe les effets thermiques de surface d’un

matériau grace a une caméra thermique qui permet de cartographier la luminance de la scéne

thermique visible dans I’infrarouge.

e Les courants de Foucault :

Cf. paragraphe suivant (I.b).

Magnétoscopie

g

1Y)

Q0

Matériaux et alliages
ferromagnétiques
Pas d’information de
profondeur

Ressuage

A%

v

Toxicité
Uniquement pour des
défauts surfaciques

Ultrasons

QO

1%}

1Y)

Influence de I'état de
surface
Utilisation d’un milieu
intermédiaire
Importance de l'orientation
des défauts

Radiographie

QOO

Colit élevé

Thermographie

QO

QK

QK

Lenteur du controle

Courants de
Foucault

&

1%}

Q

Matériaux conducteurs

Sensible a la température
et aux parasites

Figure 5-1 : Tableau récapitulatif des performances des principales méthodes de CND [3,4].

b. Le contr6le non destructif par courant de Foucault (CF)

i. Les courants de Foucault

Lorsque qu’un matériau conducteur est soumis & un champ magnétique variable dans le temps,
des courants de méme fréquence que le champ d’excitation, appelés « courants de Foucault »
(du nom du physicien francais qui en a fait la découverte, Jean Bernard Léon Foucault), se
développent a I’intérieur du matériau (Figure 5-2). Ces courants sont créés par induction et
générent eux-mémes un champ magnétique induit, dit « de réaction », opposé au champ

d’excitation, d’aprés la loi de Lenz-Faraday. En présence de toutes variations locales des
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propriétés du matériau, physiques (conductivité ou perméabilité) ou géometriques (fissure,
porosité, manque de fusion, etc.), les lignes de courant sont modifiées, ce qui a pour
conséquence une modification du champ de réaction. Ainsi, un récepteur, typiquement une
bobine, peut étre utilisé pour détecter le champ de réaction et ses variations, dans 1’objectif de
détecter ou non la présence de défauts (Figure 5-2) [5]. Le contrdle non destructif par la méthode
des courants de Foucault repose donc sur le développement et 1’utilisation d’un dispositif
émission-réception, également appelé « capteur courants de Foucault » (CF) (Figure 5-2), pour
la détection de defauts dans les matériaux conducteurs. Un des avantages de cette technique est
son adaptabilité. En effet, en fonction de 1’émetteur choisi, la détection peut cibler les défauts
surfaciques ou internes (enterrés). De plus, la sensibilité ainsi que la résolution peuvent
également étre ajustées par I’intermédiaire du récepteur. Outre son co(t compétitif, cette
méthode est aussi bien utilisable pour un contrdle en cours de fabrication (mesures possibles a
des températures tres élevees (200°C), en recette ou en service et permet de discriminer le type

de défaut détecté.

Récepteur : bobine réceptrice

Emetteur : bobine excitatrice —'EQ\,

Hexcitation rHre'acﬁ on

Défaut

Matériau conducteur

Courants de Foucault

Figure 5-2 : Schéma explicatif du contréle non destructif par la méthode des courants de Foucault. L’émetteur et
le récepteur constituent le capteur CF. Remarque : Pour la clarté du schéma, I’émission et la réception sont

séparés, cependant dans la pratique ils sont confondus et visent la méme zone de la piece.

Finalement, les courants de Foucault peuvent avoir différentes applications, telles que : la
détection de défauts, mais aussi la mesure des variations de conductivité électrique ou de
perméabilité magnétique et la mesure de 1’épaisseur d’un matériau ou d’un revétement. De plus,
les paramétres d’inspection, en particulier la fréquence, dépendent de type des défauts visés et

de celles du matériau.

Les courants de Foucault ne sont pas directement mesurables, c’est le champ magnétique qu’ils
induisent qui est mesuré. Le principe de détection demande donc une analyse mathématique,
reposant sur I’expression de I’impédance, permettant de relier les propriétés des défauts au

champ de réaction [6].
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Considérons une bobine de N spires, parcourue par un courant d’excitation I = I e ®t, avec

w = 2mf (w désigne la pulsation et f la fréquence) (Figure 5-3).

H excitation

Figure 5-3 : Bobine de N spires parcourue par un courant | et générant un champ magnétique Heoxcitation-

Soient R, la résistance, X, la réactance et L, I’inductance, I’'impédance de la bobine dans I’air

peut s’exprimer sous la forme [6,7] :
Zyovine = Zo = R + jXo (I-1)
Avec, X, = wLy (1-2)

En présence d’un matériau conducteur (MC), le champ de réaction, qui s’oppose au champ

d’excitation, modifie la valeur de I’impédance, dont I’expression peut se réécrire sous la forme :

Zpobine = Zmc = Ruc +JjXumc (1-3)

De plus, si le matériau présente un défaut, la déviation des lignes de courants de Foucault va

modifier le champ de réaction et donc I’impédance :
Zpobine = Zmc T ARdéfaut +jAXdéfaut (1-4)

Finalement, ces différentes équations ((I-1), (I-3) et (I-4)) permettent de définir le plan
d’impédance de la bobine, en ’absence de matériau conducteur, avec un matériau conducteur
sans défaut et avec un matériau conducteur présentant un défaut (Figure 5-4). La variation de
valeur entre ces deux dernieres impédances definit la signature du défaut, caractéristique du
défaut, et utilisée pour détecter sa présence, pour un mode confondu ou la bobine est a la fois
émettrice et receptrice. Dans le cas d’un mode émission/réception séparé, la signature du défaut

est donnee par la différence de tension du récepteur avec ou sans défaut.
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Figure 5-4 : Plan d’impédance dans I'air (Py;,-), avec matériau conducteur sain (Py) et avec matériau

conducteur contenant un défaut (Pygfqy.)- La signature du défaut est entourée en vert. [6]

Les défauts visés pour la suite de cette étude sont des défauts surfaciques de type porosités ou

manques de fusion en cours de fabrication.

ii. Effet de peau

Soit un matériau conducteur de conductivité électrique o (en S.m™1!) et de perméabilité
magnétique p (en H.m™1), a géométrie plane infinie, excité par une bobine excitatrice de

fréquence f. Le module de la densité de courant J, en fonction de la profondeur z, s’écrit [8] :

J(z) = )(z = 0)e~=™ok = | 75 (1-5)

Cette relation permet d’exprimer 1’épaisseur de peau 8, qui définit la profondeur de pénétration
correspondant & la profondeur de matériau jusqu’a laquelle un défaut peut étre détecté
(profondeur jusqu’a laquelle des courants de Foucault peuvent étre générés dans le matériau

sous ’effet du champ d’excitation) :
= |— (1-6)

Ainsi, la densité de courants de Foucault dans un matériau conducteur diminue

exponentiellement avec sa profondeur (Figure 5-5).
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vz

Figure 5-5 : Expression de la densité de courants de Foucault dans un matériau en fonction de sa profondeur z

[é].

D’apres 1’équation (1-6), I’épaisseur de peau est inversement proportionnelle a la perméabilité
magnétique et a la fréquence (Figure 5-6 (b)). Ainsi, elle est plus faible dans les matériaux
ferromagnétiques (tels que le Ni et le Fe) que dans les matériaux non magnétiques car leur
perméabilité magnétique est plus élevée (Figure 5-6 (a)). Aussi, des fréquences basses

(typiguement quelques centaines de Hz) sont privilégiées pour la détection des défauts internes.

a)

Matériau o[MSm™'] | u,
Alliage Titane 0.74 1
Inconel 600 1.02 1.009
Acier inoxydable 304 L 1.39 1.04
Alliage Aluminium 18 1
Aluminium 35.4 1
Nickel 14.3 110
Fer 10 10000

218



10° g « Alliage Titane
y -»—Inconel 600
—+— Acier Inox

£10 —— Alliage Aluminium
E Aluminium
3 * —+— Nickel
0
2 10 ——Fer
2 e
~
» 10
R
(]
Q.
w

2 3 - 5

10
Fréquence [Hz]

Figure 5-6 : Etude de la profondeur I’épaisseur de peau en fonction des propriétés physiques des matériaux et de
la fréquence de la bobine excitatrice. Tableau des valeurs théoriques de conductivité o et de perméabilité
magnétique p, des matériaux conducteurs les plus utilisés dans I'industrie (a). Evolution de la profondeur de

peau dans les matériaux en fonction de la fréequence (b). [6]

Les courants de Foucault sont en général utilisés sur une plage de fréquence comprise entre
10 Hz et 10 MHz [6]. En effet, il s’agit de trouver un compromis entre une fréquence
suffisamment basse pour maximiser la profondeur de peau mais suffisamment élevée pour que
I’amplitude des courants de Foucault permettent de détecter efficacement les défauts a la
profondeur donnée. Si les défauts sont surfaciques, nous devons maximiser la fréquence pour

concentrer les courants sur la surface. (Figure 5-6 (b)).

II. La Fabrication Additive (FA)

a. Généralités

La fabrication additive est définie par I'American Society for Testing Materials (ASTM) comme

un processus d'assemblage des matériaux permettant de fabriquer un objet a partir des données
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d'un modeéle 3D, couche par couche [9]. Ainsi, elle permet de fabriquer des objets avec des
formes complexes, cela en utilisant généralement moins de matiére qu’avec les méthodes de
fabrication traditionnelles [10]. Telles que, la fabrication soustractive, qui consiste a enlever la
matiere de maniere contrélée (exemple : fraisage), ou la fabrication formative, qui remodele un
matériau pour créer un produit final (exemple : moulage par injection). L’ impression 3D est
une forme de fabrication additive pour laquelle un fichier numérique de CAO (conception
assistée par ordinateur) est transformé en un objet en trois dimensions, par ajout de couches
successives de matériau. Une grande variété de matériaux peut étre utilisée, principalement des

polymeres et des métaux. [11]

Différentes méthodes permettent de fabriquer un produit par accumulation de couches en
fonction du matériau utilisé. La technologie choisie pour cette étude est le procédé L-PBF
(Laser - Power Bed Fusion ou Fusion sur lit de poudre) de la fabrication additive de piéces

métalliques.

b. Procédé L -PBF

Le procédé de fusion sur lit de poudre (L-PBF) est une méthode de fabrication additive de
piéces métalliques (Figure 5-8). Comme représenté sur la figure 5-7, il s’agit de considérer deux
bacs : un bac de poudre (a gauche sur la figure) et un bac contenant le plateau de fabrication (a
droite), manipulés par I’intermédiaire de pistons. Un premier, permettant de monter le bac de
poudre afin de surélever une couche de poudre (piston 1) et un second, permettant de descendre
le plateau de fabrication pour procéder a la fabrication de la couche suivante (piston 2). La
fabrication s’opére donc en deux temps. D’abord le racleur balaye la couche surélevée de
poudre pour la déposer sur le plateau de fabrication. Ensuite, le laser, qui est réfléchi au moyen
d’un miroir sur la figure 5-7 (variable selon la machine), fusionne la poudre nouvellement
déposée pour fabriquer une couche de la piece. Une fois la couche fusionnée, le plateau de
fabrication s’abaisse pour procéder a la fabrication de la couche suivante. Et ainsi de suite, le
bac de poudre est a nouveau monté, une nouvelle couche de poudre est déposée par le racleur
sur le plateau de fabrication et une nouvelle couche de la piece est fabriquee suite a la fusion de

la poudre par le laser.
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Laser

Racleur .
l -—r— Faisceau laser
Poudre fusionnée
Bac de Poudre non fusionnée
poudre
' ‘ Plateau de fabrication
Elément de
Montée/Descente Piston 1 Descente/Montée Piston 2 construction
du bac de poudre du plateau

Figure 5-7 : Schéma du procédé L-PBF.

Figure 5-8 : Pieces issues de la fabrication additive par le procédé L-PBF [12].

1. Suivi in-situ de la fabrication additive par le procédé L-
PBF

a. Méthode

Des études récentes ont montré la possibilité d'utiliser différents types de capteurs CF (courants
de Foucault) spécialement fabriqués [13] ou disponibles dans le commerce [14,15], ainsi que

leur comparaison. Les performances de capteurs CF utilisant des capteurs magnéto-résistifs,
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sensibles suivant un seul axe (I’axe z), ont été évaluées sur des défauts introduits artificiellement

dans des échantillons issus de FA par le procédé L-PBF [16].

L’objectif est d’utiliser la sonde 3D en tant que récepteur dans le schéma émetteur-récepteur,
typique du contrdle non destructif par la méthode des courants de Foucault (Figure 5-2).
L’intérét d’utiliser des GMRs plutot que des bobines est multiple. Tout d’abord, elles possédent
une sensibilité importante & basse fréquence (nT/v/Hz). De plus, montées en sonde 3D, elles
offrent une sensibilité 3D et peuvent améliorer la détection des défauts surfaciques ou profonds,
avec une resolution entre 10 et 100 microns. En particulier, la détection des défauts de type
porosités est complexe car elles sont difficiles a distinguer des surfaces rugueuses liées au bruit.
Or, les rugosités de surfaces donnent toujours la méme réponse pour les trois axes. Tandis que,
les porosités donnent des réponses differentes pour les trois composantes. D’ou 1’utilité de
mesurer les trois composantes. Par ailleurs, ce qui est tres intéressant avec les GMRs c’est que
leur réponse ne dépend pas de la fréquence. Donc, il est aussi bien possible d’inspecter en
profondeur avec une fréquence d’excitation basse, de quelques Hz ; qu’en surface, avec des
fréquences plus élevées. Pour notre étude 1’inspection vise jusqu’a 5 couches de profondeur
(épaisseur de peau d’environ 120 um), avec une fréquence d’excitation d’l MHz. Afin de
pouvoir suivre un défaut sur plusieurs couches et voir s’il se corrige de lui-méme au fil des

fusions, ou s’il est nécessaire d’interrompre la fabrication additive.

Le capteur CF, constitué d’une bobine excitatrice et de la sonde 3D, a vocation a étre disposé
au niveau du racleur (Figure 5-9 et 5-10) pour agir sur le chemin retour du racleur afin de suivre
la fabrication de la piéce et apporter un contrdle non destructif in-situ a chaque couche de la
fabrication. Les défauts d’intérét sont les porosités ou les manques de fusion. Il s’agit d’observer
leur apparition, leur évolution couche aprés couche et de constater ou non leur fusion suite a

une nouvelle fusion de la poudre lors de la fabrication de la couche suivante.
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Figure 5-9 : Suivi in-situ du procédé L-PBF par la méthode des courants de Foucault.

Chambre sous
atmospheére controlée

A - v ———————
Cables vers W . ¥ TR
I’électronique

Capteur CF
Racleur
Plateau de fabrication

Bac de poudre

Figure 5-10 : Photographie commentée de la machine de fabrication additive par le procédé L-PBF présente au

CEA de Grenoble (Farsoon Technologies)

b. Développement du capteur CF
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Il s’agit désormais de développer le capteur CF adapté a la détection de défauts surfaciques, par
la méthode des courants de Foucault, pendant la fabrication additive par le procédé L-PBF et

utilisant un récepteur constitué¢ d’une sonde 3D de capteurs GMRs optimisés.

Pour cela, des simulations ont été réalisées avec le logiciel CIVA[17], développé au CEA LIST.
Ce programme permet, entre autres, de simuler les champs de réactions émis par une piece
métallique conductrice contenant un défaut. L’étude paramétrique pour optimiser le capteur
peut étre realisé. Ces simulations ont permis de développer le dispositif émission-réception (ou

capteur CF) adapté au contrdle non destructif visé.

Dans un premier temps il s’agit de déterminer la géométrie et les dimensions de I’émetteur, le
positionnement du récepteur par rapport a I’émetteur, la fréquence d’excitation et la taille de

I’entrefer. Ensuite, il s’agit de concevoir un récepteur compatible avec ce dispositif d’émission.

i. Emetteur

1. Géométrie et dimensions de la bobine excitatrice

L’émetteur est constitué d’une bobine excitatrice (ou émettrice). La géométrie choisie est
représentée dans la figure 5-11. Cette géomeétrie rectangulaire et planaire permet de pouvoir

disposer le récepteur au centre de I’émetteur.

Remargue : Dans le capteur CF développé la bobine est disposée a 90°, donc la notation
hauteur (H) (Figure 5-11) apparait comme une largeur (Figure 5-12), cependant 1’appellation

hauteur (H) est maintenue pour conserver la notation standard.
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H

Figure 5-11 : Schéma de la géométrie de la bobine excitatrice choisie et notation des dimensions.

Differentes hauteurs (H, figure 5-11) ont été testées pour différents nombres de spires (Figure
5-12) afin de déterminer la configuration permettant de maximiser le signal mesuré tout en
conservant des dimensions minimisées. En effet, il est important de minimiser la hauteur (H)
de I’émetteur pour que les capteurs GMRs puissent étre positionnés exactement au-dessus de
I’émetteur [16]. Cependant, les dimensions doivent permettre de pouvoir disposer le récepteur

au centre de I’émetteur. Il est donc nécessaire de trouver un compromis.
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Emetteur :
bobine excitatrice (f=1MHz)

Récepteur :
Capteur magnétique (Sensibilité = 1 V/T)

Repére coordonnées (x,y,z)

Défaut cylindrique (D = 500 pum)

Trajectoire du balayage

d)

N

Z

Figure 5-12 : Schéma d’un balayage d’un défaut parallélépipédique de 200 um de longueur avec un capteur CF
(sensibilité = 1 V/T et courant gycirarion = 1 MA) simulée avec CIVA, pour un émetteur (bobine excitatrice) d
géomeétrie rectangulaire et un récepteur (capteur magnétique) sensible selon x (a). Pour différentes dimensions
de bobine : 5 spires d’une hauteur de 1 mm (b), 10 spires d’une hauteur de 1 mm (c) et 10 spires d’une hauteur

de 2 mm (d) et différentes directions de sensibilité du capteur : x (b), y (c) et z (d).

Le balayage d’un défaut parallélépipédique de 200 pum de longueur, pour chacune des
différentes dimensions d’émetteur présentées en figure 5-12, a été simulé avec le programme

CIVA pour les trois directions de sensibilité du récepteur (Figure 5-13).
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Figure 5-13 : Cartographie CIVA de la partie réelle de 'amplitude (en mV) du signal mesuré par le capteur CF
(sensibilité = 1 V/T et courantycitation =1 MA) a l'issue du balayage d’un défaut parallélépipédique de 200 um
de longueur, pour un récepteur sensible suivant x, y ou z et pour une bobine émettrice de 5 spires d’une hauteur

de 1 mm (a), 10 spires d’une hauteur de 1 mm (b) et 10 spires d’une hauteur de 2 mm (c).

Les résultats des simulations CIVA (Figure 5-13) montrent que les variations de dimensions
pour la bobine émettrice testées ont un impact négligeable sur I’amplitude du signal mesuré par
le capteur CF lors du balayage d’un défaut parallélépipédique de 200 um de longueur. En effet,
les ordres de grandeurs sont les mémes dans les 3 directions de sensibilités du récepteur. Ainsi,
les dimensions optimales choisies sont celles répondant au compromis signal-dimensions et
possédant la hauteur la plus élevée. A savoir, une bobine émettrice de dimensions : H = 2 mm,

L = mm, W =5 mm, épaisseur de spire = 0.03 mm, nombre de spire =10 (Figure 5-11).

En conditions réelles le récepteur sera constitué¢ d’une sonde 3D sensible suivant les 3 directions
X, Yy et z. Aussi, renouveler la simulation avec CIVA avec un capteur magnétique positionné
selon I’axe z (par exemple pour z = - 0.6 mm) et en réalisant une rotation de 26° (angle

d’inclinaison des capteurs sur la sonde 3D) autour de 1’axe x et autour de 1’axe y, ainsi qu’une
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rotation de 90° autour de I’axe z, permet de simuler I’amplitude du signal mesuré par le capteur
CF en conditions réelles pour le balayage du défaut parallélépipédique de 200 um de longueur.
Le resultat obtenu est présenté en figure 5-14, pour une bobine émettrice possédant les
dimensions optimales déterminées précedemment.

a) /‘\

4

b)

1,M37E-H 5.08286-6

Figure 5-14 : Simulation avec le logiciel CIVA du signal mesuré par le capteur CF (sensibilité = 1 V/T et
courant gyeitation = 1 MA) a l'issue du balayage d’un défaut parallélépipédique de 200 um de longueur, pour un
récepteur sensible suivant x, y et z et pour une bobine émettrice (f = 1 MHz) de 10 spires d’une hauteur de 2
mm, schéma de la simulation (a) et cartographie de la partie réelle de I'amplitude (en mV) du signal mesuré par

le capteur CF (b).

2. Positionnement du récepteur par rapport a I’émetteur

Le positionnement du récepteur (capteur magnétique) par rapport a I’émetteur classique est au
centre de la base de I’émetteur (Figure 5-14). Cependant, est-ce que le fait que le capteur
magnétique soit situé entre deux spires de la bobine ou au centre d’une spire (Figure 5-15) aun

impact significatif sur le signal ?

Le comportement au niveau des spires d’une bobine est schématisé avec des bobines, tel qu’une
bobine simule le comportement au niveau d’une spire. Ainsi, la simulation CIVA est réalisée
avec un émetteur constitu¢ de deux bobines de 10 spires chacune et d’une hauteur d’1 mm
chacune pour les deux positions du capteur magnétique (Figure 5-15). Le signal est simulé pour

un capteur sensible suivant x, y ou z (Figure 5-16).
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Vue de profil Vue en perspective

b)

Vue de profil | Vué en pérspecti\)e

Figure 5-15 : Schémas des deux positions : avec le capteur magnétique au centre d’une bobine (a) et au centre

des deux bobines (b).

Les résultats (Figure 5-16) montrent que le positionnement du capteur par rapport aux spires
(schématisé par les bobines) possede un impact négligeable sur I’amplitude du signal mesuré
par le capteur CF. Ainsi, le récepteur peut étre positionné approximativement au centre de la

base de la bobine rectangulaire sans modification significative du signal.
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Figure 5-16 : Cartographie de la partie réelle de I'amplitude (en mV) du signal mesuré par le capteur CF
(sensibilité = 1 V/T et courant gy itation = 1 MA) a l'issue du balayage d’un défaut parallélépipédique de 200 um
de longueur, pour une bobine émettrice constituée de deux bobines (f =1 MHz) de 10 spires d’une hauteur de 1

mm chacune et un récepteur sensible suivant x, y ou z pour les deux positions : avec le capteur magnétique au

centre d’une bobine (a) et au centre des deux bobines (b).

3. Fréquence d’excitation et de la taille de I’entrefer

L’épaisseur de peau diminue lorsque la fréquence augmente (Figure 5-6). Ainsi, quand la
fréquence augmente, le capteur CF doit étre la plus proche possible de la surface de la piéce,
car les courants de Foucault doivent étre concentrés sur la surface de la piece métallique
inspectée (faible épaisseur de peau). De plus, si I’entrefer (distance entre le capteur et la piece)
augmente alors I’amplitude du signal est susceptible de diminuer car le capteur est éloigné de

la surface.

Ainsi, I’étude de la variation fréquentielle du signal (en mV) (pour une simulation type figure
5-14) pour différentes valeurs d’entrefer a différentes fréquences, montre que le signal mesuré
par le capteur CF augmente avec la fréquence d’excitation de la bobine émettrice et que le signal
diminue quand I’entrefer augmente (Figure 5-17). La taille d’entrefer minimale atteignable en
machine sans impacter le lit de poudre autour de la piéce est de 300 um. Par ailleurs, une

fréquence d’excitation de 1 MHz permet d’obtenir un compromis entre la valeur de 1’entrefer
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et la fréquence d’excitation, pour créer suffisamment de champs et garder suffisamment de
détection en réception (méme en conditions dégradées). En effet, nous cherchons a étudier la
derniére couche et quelques couches en dessous, donc la fréquence doit étre élevée pour
maximiser le signal. De plus, nous ne pouvons pas étre en contact, mais avec un entrefer de 300
pm la perte de signal est minime. Le choix d’une fréquence d’excitation de 1 MHz permet

¢galement d’obtenir des résultats comparables a ceux obtenus avec les bobines [18].

Pour un entrefer de 300 pum et une fréquence d’excitation de 1 MHz, 1’épaisseur de peau de
I’aluminium est d’environ 3 a 5 couches fusionnées, soit 120 pm. L’épaisseur d’une couche

fusionnée est d’environ 30 pm.

3e-06 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

——Entrefer de 30 im
—+—Entrefer-de 60-m

2,5¢-061

2e-061

Entrefer de 120 ump
—+Entrefer de 150 um
Entreferde 180 um
——Entrefer de 210 um[

1,506 1

Signal mesuré par la sonde CF (en mV)

1e06-\\\-

e yy———+——++

0 2 3 4
1000 900 800 700 600
N° de mesure et fréquence de la mesure (en kHz)

Figure 5-17 : Variation fréquentielle du signal en mV (pour une simulation type figure 5-14) pour différentes

tailles d’entrefer a différentes fréquences.

Finalement, 1’émetteur optimal pour 1’étude est constitué d’une bobine rectangulaire de
dimensions: H = 2mm, L=5mm, W =5 mm, épaisseur de spire = 0.03 mm, nombre de
spires = 10 (Figure 5-11), d’une fréquence d’excitation de 1 MHz et d’un entrefer de 300 pum.
Le récepteur est positionné au centre de la base de la bobine émettrice.

ii. Récepteur

Le récepteur est constitué d’un ou plusieurs capteurs magnétiques (GMR). La simulation CIVA
du signal mesure par le capteur CF a I’issue du balayage d’un défaut cylindrique d’un diamétre
de 500 um pour un émetteur tel que décris précédemment et un récepteur constitué de trois

capteurs magnétiques, chacun sensible suivant une direction de [’espace, permet de
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cartographier I’amplitude du signal généré par le champ de réaction dans les trois directions (X,
y et z) (Figure 5-18). La sensibilité de récepteur est volontairement définie en conditions
dégradées (1 V/T), pour plusieurs raisons. D’une part, cela permet d’anticiper les éventuelles
perturbations liées aux conditions de la mesure, afin de concevoir un dispositif capable de
maximiser le signal recu par le récepteur, méme en conditions dégradées. D’autre part, cela
permet de pouvoir comparer plus facilement les résultats obtenus avec ceux obtenus avec des
bobines classiques et ainsi pouvoir faire des calculs directs de configurations equivalentes.
a)
Bobine émettrice

+«—— (H=2mm,L=5mm,
10 spires)

Récepteur

,?1\\ Capteurs X,Y et Z

SN Défaut
~. @+ cylindrique
.~ (D=500pum)
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b)

Récepteur sensible suivant X
BO19E-6 -89.788E-6

Récepteur sensible suivant Y
BO2E-6 -20.8026-6

Récepteur sensible suivant Z
69,6226-6 -69,6226-6

Figure 5-18 : Simulation avec le logiciel CIVA du signal mesuré par le capteur CF (sensibilité = 1 V/T et
courant gy citation = 1 MA) pour un défaut cylindrique d’un diamétre de 500 um pour un émetteur type Figure 5-
14 et un récepteur constitué de trois capteurs magnétiques chacun sensible suivant une direction de I’espace,
schéma de la simulation (a) et cartographie de la partie réelle de I'amplitude (en mV) du signal mesuré par le

capteur CF (b).

Le résultat de la simulation (Figure 5-18) met en évidence des amplitudes différentes selon la
direction de sensibilité du récepteur. En particulier selon y, ou le signal est nul sur le défaut
(Figure 5-18 (b)). Ainsi, le balayage linéaire d’un défaut cylindrique (de 500 um de diamétre)
en son centre ne permettra pas sa détection si le récepteur est sensible suivant y. Cependant,
avec un récepteur sensible selon x ou z I’amplitude du signal est répartie sur le défaut et autour
du défaut, avec amplitude supérieure sur le défaut. Aussi, la détection d’un défaut de type
porosité (cylindrique) est favorable pour un récepteur sensible selon x et z et défavorable pour

un récepteur sensible selon y. Cependant, le fait qu’avec un récepteur sensible selon y, le signal
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soit percu en dehors des limites du défaut, peut étre utilisé pour déterminer ses dimensions, dans
le cas d’un défaut de type porosité circulaire ; ou encore pour estimer I’ouverture (largueur) de
défaut, dans le cas d’un défaut rectangulaire. Ainsi, un récepteur sensible dans les trois
directions de I’espace apparait comme pertinent pour maximiser la probabilité de détection d’un

défaut (de type porosité ou mangue de fusion) et permettre sa caractérisation.

Par conséquent, il s’agit de développer une sonde sensible dans les trois directions a partir de
capteurs GMRs sensibles de facon unidirectionnelle et planaire. Cette sonde doit pouvoir
s’intégrer au centre de I’émetteur et le dispositif émission-réception (capteur CF) doit lui-méme
étre intégrable dans la machine de fabrication additive par le procédé L-PBF (Figure 5-10). La
sonde 3D telle que présentée précédemment et reposant sur 1’utilisation d’un support pyramidal
présente des contraintes spatiales incompatibles avec I’intégration en machine. Il convient donc

de repenser la forme de la sonde et le design des puces.

Figure 5-19 : Support cubique de la sonde 3D (a) avec la puce (X, Y) disposée a I’horizontale (b) et la puce (Z) a la
verticale (c). Zoom sur les capteurs, photographie des masques Klayout associés (b,c). La largeur des méandres

des capteurs GMRs est de 3 um et la longueur de la zone active est de 33 um.

Compte tenu de la géométrie rectangulaire de I’émetteur, un support cubique sur lequel deux
puces seraient disposées et séparées par un angle de 90° (Figure 5-19 (a)), I’une contenant une
alternance de capteurs sensibles selon x et y (Figure 5-19 (b)) et I’autre contenant uniquement
des capteurs sensibles selon z (Figure 5-19 (b)), apparait compatible avec les différentes
contraintes d’intégration, comme le montre 1’intégration finale sur un dispositif de test (Figure

5-20). Les dimensions sont minimisées pour 1’émetteur et le récepteur car il faut pouvoir fixer
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le capteur CF sur le racleur et que 1’espace y est limité. L’intérét d’utiliser une barrette de

capteur et de pouvoir mesurer une surface plus grande lors du passage du racleur.

c. Instrumentation

Dans 1’objectif de préparer I’intégration en machine, un dispositif de mesure test a été
développé au LIST (Figure 5-20), permettant d’inspecter une pi¢ce métallique issue de
fabrication additive et contenant un ou plusieurs défauts. Le support du banc mécanique a été
adapté pour imiter le racleur et reproduire I’installation présente dans la machine de fabrication
additive par le procédé L-PBF (Figure 5-10). Le balayage s’effectue a la main en déplagant le
support mécanique du banc imitant le racleur (sur lequel le support du capteur CF est fixé) et
permet de contrdler une ligne de la piece. Un encodeur est disposé au niveau du racleur pour
suivre la position du capteur CF (Figure 5-20 (a)). L’électronique reprend les mémes codes que
pour le dispositif de mesure DC (demi ponts de Wheatstone, amplification, filtrage), appliqué
a lamesure en fréquence (Figure 5-20 (c)). Par ailleurs, un logiciel d’instrumentation développé

en Python permet de réaliser I’acquisition de la mesure et de tracer les résultats.

Appareil d’acquisition CF(SGNDT)

Encodeur (calcul de la position)

Support du banc mécanique imitant le racleur
Rail du banc mécanique

Cable vers I'électronique

Support mécanique global capteur CF

Piece métallique issue de la Fabrication additive

Support de I'’échantillon
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Cable vers I"électronique
« Racleur »

Carte électronique (PCB)

Support mécanique global

Capteur CF
Piece Zoom
métallique Vue d’en bas

Bobine émettrice
Positionnement GMR
Support

mécanique sonde

3D

Support
mécanique global

Ordinateur (programme d’acquisition)

Appareil d’acquisition CF (SGNDT)

Amplificateur et filtre
(Stanford)

Boitier avec les connectiques

Carte ponts de Wheatstone et pré-
amplification

Figure 5-20 : Photographies commentées du dispositif de mesure test présent au LIST en vue d’ensemble (a), en

zoom sur le capteur CF (b) et sur la chaine d’acquisition (c).

d. Résultats
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Finalement, le dispositif de mesure présenté en figure 5-20 a permis de tester le capteur CF
développée avec des pieces métalliques issues de fabrication additive contenant des défauts

linaires de type manqgue de fusion (Figure 5-21).

Lignes défauts type manque de fusion

Piece métallique el / Piece métallique e2

c) Défaut 1| 2 3 4 5

Longueur (mm) 40 40 40 X X

Largeur (mm) 03] 03 0.3 0.1 | 0.05

Profondeur (mm) | 0.5 | 0.2 0.1 X X

Figure 5-21 : Piéces métalliques issues de la fabrication additive, la premiére (notée el1) contenant plusieurs
défauts de fusions linéaires, dont 3 mesurés (a) et la deuxiéme (notée e2) contenant 2 défauts de fusion

linéaires (b). Description des défauts (c).

Difféerentes mesures ont été réalisées sur les deux piéces conductrices (Figure 5-21), dans des
conditions différentes (Figure 5-22, 5-23 et 5-24), avec les instruments présentés précédemment
(1. b. et lll.c.), en utilisant le capteur CF développé grace a CIVA et constitué de la sonde 3D
(Figure 5-19). L’objectif de ces mesures n’est pas d’effectuer une comparaison des résultats ou
de caractériser les défauts. Dans un premier temps, nous souhaitons simplement montrer qu’il
est possible de détecter les défauts avec le capteur CF développé, pour les trois directions de
sensibilité du récepteur (x, y et z). Dans un second temps, qui n’a pas pu étre mis en ceuvre au
cours de cette these, il s’agira d’optimiser le logiciel de pilotage et en particulier I’acquisition

des données, de sorte a pouvoir exploiter les données pour la caractérisation de défauts. Puis,
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de répéter les mesures avec un pas inférieur. En effet, il est a noter que le pas du balayage
(Figure 5-22, 5-23 et 5-24) a été prédéterminé par le logiciel de pilotage de 1’appareil
d’acquisition a 0.25 mm, cette valeur étant trop élevée pour la détection des défauts etudiés

(Figure 5-21), elle devra étre diminuée pour faciliter leur observation.

GMR utilisée Mesure n°1
c) Capteur sensible selon x

sensible selon x

Tension (mV)

Positions (mm)

Figure 5-22 : Mesure n°1. Balayage 1D de la piéce métallique el, du plus large défaut au plus fin (a) avec le
capteur CF en utilisant un seul des capteurs GMRs du récepteur, pour lequel la sensibilité est suivant x (b). La
partie réelle du signal (en mV) a été mesurée a I'issue de ce balayage et présente trois pics (entourés en rouge),
qui semblent correspondre au passage sur les trois défauts (c). L’entrefer est minimisé et évalué a environ 300

um. Le balayage est effectué manuellement et dure quelques secondes.

GMR utilisée Mesure n°2
' b) sensible selon y c) Capteur sensible selony

Tension (mV)

Positions (mm)

Figure 5-23 : Mesure n°2. Balayage 1D de la piéce métallique el, du plus fin défaut au plus large (a) avec le
capteur CF en utilisant un seul des capteurs GMRs du récepteur, pour lequel la sensibilité est suivant y (b). La
partie réelle du signal (en mV) a été mesurée a I'issue de ce balayage et présente trois pics (entourés en rouge),
qui semblent correspondre au passage sur les trois défauts (c). L’entrefer est minimisé et évalué a environ 300

um. Le balayage est effectué manuellement et dure quelques secondes.
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GMR utilisée
sensible selon z

Mesure n°3
c) Capteur sensible selon z

Tension (mV)

Positions (mm)

Figure 5-24 : Mesure n°3. Balayage 1D de la piéce métallique e2, du défaut le plus fin au plus large (a) avec le
capteur CF en utilisant un seul des capteurs GMRs du récepteur, pour lequel la sensibilité est suivant z (b). La
partie réelle du signal (en mV) a été mesurée a l'issue de ce balayage et présente deux pics (entourés en rouge),
qui semblent correspondre au passage sur les deux défauts (c). L’entrefer est minimisé et évalué a environ 300

um. Le balayage est effectué manuellement et dure quelques secondes.

Finalement, I’intégration de la sonde GMR 3D au suivi in-situ de la fabrication additive par le
procédé L-PBF a demandé un certain nombre de développements et d’optimisations, ayant
permis de proposer un prototype prometteur. En effet, un capteur CF (dispositif émission-
réception) intégrable au niveau du racleur a été congu grace a un travail de simulation réalise
avec le logiciel CIVA ; lasonde GMR 3D a été optimisée pour pouvoir étre intégrée en tant que
récepteur. Un dispositif de test a été construit et permet d’effectuer un balayage 1D de la surface
d’une piece métallique issue de la fabrication additive. Des résultats obtenus sur ce dispositif
montrent que le capteur CF développé permet de détecter les défauts (manque de fusion)
présents sur une piece métallique avec des capteurs sensibles dans les trois directions. Au terme
de ce travail, il apparait que des optimisations sont encore a réaliser. En particulier, concernant
I’efficacité du balayage. En effet, il sera important de passer a un déplacement automatisé du
racleur, de vitesse équivalente a la vitesse de déplacement du racleur pendant la fabrication. De
plus, des dispositifs multi éléments, contenant plusieurs éléments de réception sonde 3D,
permettraient d’effectuer plusieurs balayages 1D a la fois et contréler une plus grande superficie

de la piéce.
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CONCLUSION & PERSPECTIVES

Ces travaux des théses s’inscrivent dans le cadre de la recherche en spintronique et plus
particuliérement de I’optimisation des méthodes d’investigation des matériaux magnétiques a
I’échelle locale. En effet, le scanner magnétique a sonde 3D locale, ainsi que la méthode de
reconstruction des champs, permettent de cartographier les trois composantes des champs

magnétiques de fuite émis par un matériau, de maniére quantitative et simultanée, avec une

détectivité de 1’ordre du nT/+/Hz et une résolution inférieure & 100 um. L’¢élément central de ce
développement est la conception d’une sonde 3D, constituée de plusieurs capteurs GMRs
optimisés, de tailles micrométriques, disposés sur un support pyramidal ; afin d’accéder a la
mesure des trois composantes des champs magnétiques de fuite. Plusieurs éléments ont été
développés dans I’objectif de construire I’instrument de mesure final. Tout d’abord, le dispositif
expérimental, capable de balayer, a hauteur controlée, la surface d’un échantillon avec la sonde
3D, piloté par un logiciel permettant d’acquérir les données et de les afficher en temps réel. De
plus, une électronique de mesure adaptée a permis de minimiser les perturbations liées a
I’environnement et a la température. Ensuite, des programmes Python ont été développés, pour
rendre les données de mesures exploitables et reconstruire les champs 3D. Ainsi, une méthode
qui repose sur la caractérisation de la sonde 3D, par développement et utilisation d’un
échantillon de calibration, a été proposee et validée. L’instrument a ainsi été éprouve en champs
statiques sur différents échantillons: lames minces de roches magnétiques pour le
paléomagnétisme, piéces en acier pour le contréle non destructif et nano-aimants pour la
recherche fondamentale. Par ailleurs, 1’utilisation de la sonde 3D a été étendue a des mesures
en champs alternatifs, dédiées au contréle non destructif de piéces métalliques issues de la
fabrication additive par la méthode des courants de Foucault. Ainsi, une preuve de concept de

cette technique a été obtenue.

Aux termes de ce travail de these, il est apparu que différentes optimisations peuvent encore

étre apportées.

D’abord, les capteurs GMRs peuvent étre rendus plus robustes aux chocs par I’utilisation de
substrats flexibles. Leur empilement peut également étre amélioré, notamment afin de
minimiser les champs de fuite générés par la GMR elle-méme. En effet, I’utilisation d’un SAF
et d’un léger piégeage de la couche libre (Figure 2-8) est une des pistes envisagees pour

diminuer les champs de fuite, par compensation.

242



Ensuite, des améliorations peuvent étre apportées au niveau du support mécanique de la sonde
3D et de I’installation. Un travail est en cours avec la DT-INSU, dans I’objectif de proposer un
dispositif de mesure capable de minimiser toutes les formes d’erreurs introduites lors du
montage de la sonde et au cours de la mesure (Figure C-1). Ce dispositif permettra de faciliter

les mesures et d’améliorer la résolution spatiale.
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Figure C-1 : Dispositif de mesure développé par la DT-INSU et installé au GET. Photographie du support
meécanique de la sonde 3D global (b) et zoom sur le support pyramidal de la sonde 3D (b). Photographie, du
porte échantillon vu d’en bas, disposé au-dessus de la sonde 3D (c). Photographie de I'installation compleéte,

avec les caméras pour I'aide au positionnement de la sonde par rapport a I’échantillon (caméra 1) et le réglage
de la hauteur (caméra 2) (d), image prise par la caméra pour le contréle de la hauteur (e). Cartographie en
tension (V) issue du balayage d’un échantillon de calibration avec la sonde 3D, obtenue pour un capteur sensible

selon y (f).

D’autre part, les programmes de traitement des données et de reconstruction peuvent étre
optimisés par utilisation de techniques spécifiques de machine learning, dans la continuité de
la méthode présentée dans le chapitre 4, réalisée en collaboration avec ’UC Louvain.
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Par ailleurs, il serait intéressant de tester le dispositif de suivi de la fabrication additive dans des
conditions réelles de fonctionnement de la machine. De plus, en multipliant le nombre de sondes
3D disposées sur le racleur, il serait possible de balayer une partie plus importante de la piéce

métallique, cela en seul passage.

Si I’inspection de défauts surfaciques a motivé ces travaux de thése, la sonde 3D présente
également un intérét majeur pour les applications de contréle profond a basses fréquences [1].
En effet, les GMRs présentent une réponse indépendante de la fréquence, ce qui permet de
réaliser une inspection plus en profondeur du matériau a basses fréquences. De plus, I’imagerie
des champs magnétique 3D présente également un intérét pour les milieux austénitiques [2,3,4].
Il s’agit d’utiliser les GMRs pour déterminer des zones ou la réponse magnétique differe et ainsi

observer les phases martensitiques.

En résumeé, les recherches menées dans le cadre de cette these, ont permis de surmonter les défis
majeurs du développement d’un scanner magnetique 3D a sonde locale, pour la cartographie
3D des champs magnétiques de fuites, émis par un matériau. Les résultats obtenus sont
prometteurs et ouvrent la voie a des perspectives futures dans le domaine de 1’imagerie des

champs magnétiques, au service d’un vaste panel d’applications.
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