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Introduction

Introduction

En ao(t dernier, le disque dur fétait soff™S@nniversaire. C'est en 1956 en effet
gu'lIBM a lancé le premier modele de son RAMAC (RamdAccess Method
Accounting & Control). Pour I'occasion, les médiasy bons professeurs, ont pu
dispenser quelques cours de « paléo-technologdm »magine la perplexité qu’a di
éprouver M. Tout-Le-Monde en comparant ce glorieuknosaure » d’'une tonne a
son baladeur MP-3, qui, lui dit-on, integre un disglur. Car les 50 ans du RAMAC
représentent avant tout 50 ans d’un succes nonrdéent® ans de diffusion de cette
technologie des centres de recherche vers le guabtic. Ainsi, aujourd’hui, le
disque dur n’est plus cantonné aux applicationsrmétiques : du téléphone mobile
au magnéetoscope numeérique, on le retrouve dansoabdreux secteurs de la vie
quotidienne. Les disques durs sont devenus tellecoemants, et I'évolution de leurs
performances tellement rapide, gu'’il faut des oocresscomme celles-ci pour prendre
la mesure du chemin parcouru.

Si I'histoire du disque dur est aussi I'histoireiad’succes commercial, cette réussite
retrace avant tout 50 ans de recherche et d’infmvatgui nous ont conduit du
RAMAC aux disques d’'un pouce qui équipent les balasl vidéo. Dans I'évolution
de cette technologie, le développement de nouveaigriaux magnétiques et, plus
généralement, les progres accomplis dans la compsén fondamentale du
magnétisme jouent un réle de premier plan.

Dans un disque dur, le support d’enregistrementesstitué d’une couche mince
d’un alliage granulaire, dont les grains sont pH#dment découplés du point de vue
magnétique. L'unité élémentaire d’information ensege sur le disque, le bit de
donnée, est alors définie par la direction de laitation d’'un ensemble de ces

grains magnétiques (une centaine environ pour ikguds produits actuellement).




Introduction

Selon que I'aimantation collective des grains powers I'avant ou vers l'arriere, le
secteur codera pour un « 1 » ou un « 0 » logiqoar Passer des 100ko enregistrés
sur un des disques de 24” du RAMAC aux densitéstdekage actuelles, I'essentiel
des progres accomplis ces cinquante dernieres suanéansisté d’'une part a réduire
la surface occupée par un bit de donnée, et d’'gatrea accroitre parallélement la
sensibilité du dispositif de lecture.

Toutefois, cette stratégie ne suffit désormais pledle seule. Chaque grain doit en
effet occuper un volume minimum, car en deca die atleur limite, 'aimantation
est susceptible de se renverser d’elle-méme, bsdiece de champ extérieur. Cette
limite physique est connue sous le nom de « supeTEgnétisme ». Pour
poursuivre la miniaturisation des bits de donnéeaatroitre encore la densité
d’'information stockée sur un disque, il est nédessde s’appuyer sur de nouvelles
configurations d’enregistrement. Tres récemments Ipremiers disques a
enregistrement perpendiculaire ont été mis sur &ché. A plus long terme,
différentes technologies sont envisagées. Parnescei, I'enregistrement sur des
supports structurés (ou Patterned Magnetic Medig)ote emporter 'adhésion des
acteurs majeurs du secteur, comme Hifd€hbu Seagaté®® Contrairement aux
dispositifs actuels pour lesquels les bits de derswit définis sur un support continu
par I'aimantation collective d’'un ensemble de gsaitecouplés, ici chaque bit sera
codé par 'aimantation d’une nanostructure discr8tshématiquement, cela signifie
que la ou il faut aujourd’hui une centaine de gagour coder un bit, il n’en faudra
plus qu’un seul dont 'aimantation ne prendra geexdorientations bien définies (up
et down par exemple).

Méme si la course vers des densités de stockaggsute plus élevées constitue
I'axe principal des recherches menées dans lewsetd’enregistrement, la question
de la vitesse du transfert des données va de giaime saurait étre occultée. En effet,
si la quantit¢ dinformation enregistrée sur lessqdes durs s'accroit
exponentiellement depuis 50 ans, encore faut-ivpouransférer cette masse de
données. En 2005, la vitesse d’écriture était déjbordre de 50Mo/s, ce qui signifie
gue l'aimantation d’'un bit de donnée est manipée une durée de l'ordre de la

nanoseconde. Concrétement, pour que le saut tegigoé que constitue le passage
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au Patterned Magnetic Media puisse s’effectuerfaildra pouvoir renverser
I'aimantation dans des nanostructures magnétiguasodomaines a I'échelle de la

nanoseconde au plus.

Ce travail apporte une contribution a I'étude daversement de I'aimantation dans
des nanostrucutres d’anisotropie perpendiculainensges a des champs magnétiques
de quelques nanosecondes. Les échantillons quitérédtudiés se présentent sous la
forme d’'un réseau de plots submicroniques (de 1p&0Gnm), surmonté d’une
microbobine lithographiée a méme le réseau. Coémec un générateur
d’'impulsions, celle-ci permet de délivrer des chamimtenses de quelques
nanosecondes a méme de renverser I'aimantatioplokss

Ces échantillons constituent les premiéres narcistes réalisées entierement au
laboratoire. De ce fait, il a donc été nécessagamttre au point les conditions
opératoires pour I'ensemble des techniques expétates auxquelles les procédés

de nanofabrication font appel.

Ce mémoire s’organise en deux parties. La prenparge, constituée des chapitre 1
et 2, détaille les techniques et procédés de nbaricéion.

Dans le chapitre 1, nous donnerons une descripgénéerale des différentes
techniques de lithographie et de gravure en sladidica mettre en évidence leurs
spécificités, ainsi que leurs limitations. En partier, on essaiera de faire apparaitre
les parameétres a prendre en considération lorsgnecherche a établir un nouveau
procédé de fabrication.

Le chapitre 2 détaille plus spécifiguement les quoles utilisés pour réaliser nos
échantillons a partir des films minces magnétiqdesisotropie perpendiculaire.
Cette présentation est suivie de I'étude « topducae » des réseaux de plots par

microscopie en champ proche.

La deuxieme partie de ce manuscrit, constituéecbepitres 3 a 5, est consacrée a
I'étude des propriétés magnétiques des échantilielfesest organisée comme suit.
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Le chapitre 3 donne une description des proprigtagnétiqgues des films d’alliage
CoPt et des multicouches (Co/Pt) a partir desquels ni@sostrucutres ont été
élaborées. Une étude des propriétés structuralesfiies permet de mettre en
perspective le magnétisme et la cristallographgeabdantillons.

Le chapitre 4 rapporte les résultats de I'étude éwersur les réseaux de
nanostructures par Effet Kerr Magnéto-Optiqgue (MQKIE Microscopie a Force

Magnétiqgue (MFM). Nous montrerons en quoi I'évadati des propriétés

magnétiques observée lorsque I'on structure un didmtinu sous forme de plots de
dimension décroissante renseigne sur le mode densament d’aimantation.

Enfin, le chapitre 5 est consacré a I'étude du eesement d’aimantation des plots
sous l'effet d'impulsions de champ magnétique d’'winegtaine de nanosecondes.
Cette étude repose sur I'observation par MFM deolafiguration rémanente apres
I'application d’'un certain nombre d’impulsions d’phtude variable. Cette étude
nous a permis en particulier dimager les premistades des processus

d’aimantation.
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Chapitre 1 — Structuration et Micro-Fabrication

Chapitre 1

Structuration et micro-fabrication

Avec le développement des techniques de dépdt emheomince, I'étude du
magnétisme s’est portée vers des systemes de dimeakté réduite, passant des
structures massives a des systemes 2D. Le dévetgmpedes techniques
d’élaboration a donc rendu possible la découvelitérieure des phénomenes
physiques prépondérants dans ces systemes 2Dediéle ceux qui prévalent dans
les échantillons massifs. Cette tendance a la tangation s’est poursuivie depuis
lors, et les efforts portent aujourd’hui sur la goéhension de systéemes a une, voire
zéro dimension. Mais avant de pouvoir comprendsg@lenomenes mis en jeux dans
ces systemes, ou avant méme de pouvoir tout singplel®s observer, encore faut-il

réaliser de tels systémes.

Pour ce faire, de nombreuses techniques, plus omsnmspphistiguées ont été
proposées. Parmi celles ci, on peut citer la tegplnidite de « décoration » de
surfaces reconstruites. Les surfaces «recongrditadoptent une morphologie
caractérisée par l'existence d'une superstructure Iaquelle il est possible de
déposer et de piéger des atomes. Cette techniqdéabeation a permis d’obtenir
des filots d'atomes, ou encore des lignes, réguliéné espacés suivant la
reconstruction. Nous pouvons également citer unie atechnique qui permet
d’obtenir des systémes unidimensionnels : I'éle#pmmsition dans une matrice
poreuse? %I Cette méthode consiste & électrodéposer un @matéun métal
magnétique par exemple, a travers une couche poréusobtient alors un ensemble
de structures filiformes réparties sur la surfaeproduisant la encore la structure et
la morphologie du matériau initial.

Ces deux techniques sont a la fois élégantes, asere qu’elles ne nécessitent que
relativement peu de moyens, et efficaces puisgseflermettent d’atteindre des

dimensions caractéristiques de I'ordre de quelgae®meétres. Toutefois toutes deux
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présentent le méme inconvénient majeur : leur manigusouplesse. En effet, s'il est
possible d’obtenir des structures réguliéres, sallee font que reproduire le réseau
défini par la nanostructure préexistante. Si I'onitsite réaliser des structures de
formes complexes, comme une couronne (dispositife VMRAM " oy un
transistor, ou bien si I'on recherche des péridéscrégulieres et arbitraires, il est
alors indispensable de faire appel a d’autres iqakes, plus lourdes, comme la
lithographie ou la gravure.

Ces techniques s’organisent suivant un processuieen étapes. Dans un premier
temps, on va « dessiner » les motifs que I'on dfe réaliser, pour les transférer
sur le substrat désiré dans un deuxieme tempsst Ip@ssible d’'imaginer de trés
nombreux protocoles différents pour réaliser unerofnano-structure particuliere. |l
existe de nombreuses techniques différentes paaucdie de ces deux étapes. Mais
en fin de compte, toutes s’articulent les unes aukres selon ce schéma:
lithographie puis transfert du motif. Ainsi, damsgdrincipe, peindre des étoiles a la
bombe avec un pochoir ou déposer I'oxyde de gdlien transistor sont deux

opérations analogues sauf, bien sar, qu’il s’agitle motifs de taille nanométrique.
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|. Lithographie

La lithographie s’apparente a la premiére étapeedprocessus au cours de laquelle
est dessiné le motif recherché. Le terme « litholge» ne désigne donc pas une
technique en particulier, mais regroupe au comraim ensemble de procédés qui
difféerent entre eux par la méthode effective em@doypour réaliser le dessin du
motif. De la plus ancienne, la lithographie optiguesqu’aux plus récentes, comme
la lithographie par absorption a deux photons, essant par la lithographie
inteférentielle, on parle chaque fois de « lithqdpia ».

Dans la mesure, ou seule les lithographies optiqudectronique ont été employées
au cours de ce travail de thése, seules ces delwxideies seront décrites ici.

I.LA. Principe général

La lithographie consiste a réaliser une empreintendtif souhaité dans un film de
matiére sensible a un rayonnement particulier,dfyiend de la méthode utilisée.
Plus spécifiquement, pour les deux techniques naseseuvre durant ce travail : la
lithographie optique utilise une source UV, tandjg’il s’agit d’'un faisceau
d’électrons dans le cas de la lithographie éleajuen Indépendamment de la
technique choisie, ceci s’opere en trois temps. :

o sur I'échantillon a structurer (a) est déposée tadanette une couche la plus
homogene possible d’un film photosensible, commuerdrappelé résine (b)

o I'échantillon est ensuite exposé au rayonnement $ous l'action de ce
rayonnement, les propriétés physico-chimiques deékine, comme sa
solubilité par exemple, sont modifiées. C’est \a@ié¢ment lors de cette étape
d’exposition que l'on définit le motif a transféreren « éclairant »
sélectivement la surface photosensible, on dediix régions aux propriétés

bien différentes.
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o [I'échantillon est révélé dans un solvant spécifigdle Suivant le protocole
observé, le révélateur peut éliminer sélectivemiantzone soumise au
rayonnement lors de I'exposition ou, au contragelle qui n'a pas été

exposee.

Le choix de conditions opératoires appropriéesyothmment de la résine utilisée,
permet d’aboutir, a partir d'une méme expositiordesix images complémentaires
'une de l'autre. Traditionnellement, on appellétkographie positive » le processus
au cours duquel on élimine la zone exposée, ¢hegdiaphie négative » celui ou, a

I'inverse, c’est la zone non-exposée qui est élmin

Enrésinement

b)

QD
=

|
//U/Qu

Exposition

- -

Révélation

d) /
AN

Figure 1-1: Schéma de principe général de I'étdpe
lithographie. Apres la révélation, I'image de gagichontre
le résultat d’'un procédé « négatif » ; I'échantilechématisé
sur I'image de droite est obtenu par un procédesiip».

-10 -
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I.B Comparaison et spécificités

Si ces deux types de lithographies, optique ettréieicue, procedent de la méme
idée générale, I'utilisation de sources différerpiesir I'exposition introduit malgré

tout des différences notables quant & leur fonogament et leurs performances.

1) Lithographie optique

L’exposition en lithographie optique consiste aaé&er brievement I'échantillon a
travers un masque par une lampe UV. On projettec dombre du masque sur
I'échantillon.

Du point de vue des applications, la lithograplpéque est essentiellement destinée
aux motifs microniques, de taille caractéristiqoenprise entre 1um et Imm. C’est
du moins pour ce genre d’applications que cettienigoe est employée a I'lPCMS.
On peut en effet noter que c’est aussi par lithgige optique que sont aujourd’hui
réalisés les transistors des micro-processeurs, ldarille n’excéde pas 100nm de
large. Toutefois, les spécifications techniquesuissss pour atteindre ce genre de
résolutions imposent un appareillage de fait liraiténdustrie des circuits-imprimés.
Nous nous limiterons donc a la description desgrnalrs de masques », tels que le
MJB3 utilisé au cours de cette these, dont leopmdnces sont certes limitées, mais

qui offrent I'immense avantage d’étre accessibleslaboratoires de recherche.

Fonctionnement d’un aligneur de masque

Les masques les plus répandus sont constitués glanee de quartz, transparente
aux UV, sur laquelle est déposée une couche denehgui reproduit, a I'échelle 1/1,
le motif que I'on veut réaliser.

Le masque est solidaire d’'une platine mobile papoat a I'échantillon. Le motif
présent sur le masque est alors positionné préersepar rapport a I'échantillon, a
la verticale de la région que I'on souhaite expo§Best cette caractéristiqgue qui

-11 -
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donne son nom a ce type d’appareils de lithograppigjue. Lorsque le process mis
en ceuvre fait appel a plusieurs étapes de lithbggapomme c’est toujours le cas
pour n‘importe quelle structure un peu complexalighement puis le réalignement
des motifs au cours des lithographies successiesgertt crucial. Il est alors
nécessaire de se donner des repéres bien catapiéss Pour ce faire, on a recours
a des croix d’alignement que I'on retrouve a la ra@uosition sur tous les masques
utilisés au cours du process. Ces marques sowgtdphiées sur le substrat lors
d’'une premiére exposition, puis tous les autresgomes sont ensuite alignés sur ces

reperes.

Une fois le masque positionné a la verticale deégion désirée, celui-ci est
approché de la résine. Au cours de I'expositi@ndemble du masque est éclairé par
un faisceau collimaté : on projette sur la résioenbre du motif qui figure a la
surface du masque. La ou le quartz est nu, I'édlmanest éclairé, et la résine sera
impressionnée par les UV, tandis que sous les zcimesnées la résine ne sera pas

modifiée.

Performances et limitations

La résolution de cette technique est limitée panxdéacteurs principaux : la
diffraction de la lumiére incidente sur le motif tchasque et I'espace (ou gap) entre

la résine et le masque.

Le phénomene de diffraction au niveau du masquerdéde la taille caractéristique
du motif et de la longueur d’'onde du rayonnemeiiisat Dans la plupart des
appareils de laboratoire, la source utilisée est lampe au mercure. Ce type de
lampes délivre un spectre de raies, dont les iad&tutiles pour la lithographie

optique sont comprises entre 440 et 360 nm.

Comme la plupart des appareils ne comportent quaeege source lumineuse, la

qualité d'exposition d’'un motif de dimension camdtigue donnée dépendra

-12 -
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principalement de I'espace entre le masque etsiageDans le cas ou le masque est
espaceé d’'une distance résiduglde I'échantillon, la résolutiow du dispositif (qui

correspond a la largeur minimale d’'une ligne) estraée par I'équation 1 :

w=.,A9g (équation 1)

Pour atteindre une résolution optimale, il est desgentiel de rendre ce « gap » entre
I'échantillon et le masque aussi étroit que possibh qualité du contact dépend de
la fagon dont le masque est plagué contre I'écthamtill existe en effet plusieurs
modes de contact disponibles pour les appareiishdgraphie optique :

o Le plus courant est le mode « soft-contact ». La@tiion est fixé (souvent
par aspiration) sur une plate-forme porte-échamtjlimobile verticalement.
Lorsque le motif du masque est aligné verticalensentla région a exposer,
on éléve la plate-forme porte-échantillon jusquéageie I'échantillon vienne
toucher le masque. Si la couche de résine n'est’igasisseur uniforme ou
s'il existe des poussieres sur le masque, alocemeact n'est pas parfait sur
I'ensemble de I'échantillon.

o Le mode «hard contact » permet de réduire I'espate I'échantillon et le
masque éventuellement crée par des poussiéressosudgpaisseurs locales
de résine. L'échantillon est mis en contact méassmuent contre le porte-
masque a la fagon du mode « soft contact ». On al@s une dépression
dans I'espace résiduel pour augmenter la forceodtact.

Dans ces deux modes de contact, le masque esttedmett plagqué contre
I'échantillon afin de limiter les effets de diffasi. Toutefois, le gain en terme de
résolution s’accompagne d’un certain nombre d’'ivémients :
- détérioration plus rapide du masque,
- contamination du masque, et éventuellement dehdmtillon si le
masque n’est plus tres propre,

- risque d’adhésion du masque sur I'échantillon.
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Un troisieme mode de contact est possible pouapesreils de lithographie optique :
o Mode «non-contact ». L'échantillon est positiorméuelques micrométres

de la surface du masque, sans pour autant le touche

Avec les appareils utilisés couramment au labamtda qualité de la lithographie
dépend essentiellement des conditions d’exposéiaie développement. En effet la
résolution est intrinsequement limitée par I'opgquilisée dans I'appareil et le mode
de contact. Le choix du mode de contact répondsaoun compromis entre les

performances en terme de résolution, et la duréseddes masques.

2) Lithographie électronique

Si la lithographie optique est essentiellementidéstaux motifs de quelques pm a
quelques 100um, la lithographie électronique perqueint a elle d’atteindre des
résolutions largement sub-microniques. Dans desdlitons idéales, il est possible
d’atteindre une résolution de 10 & 20 nm.

Toutefois la finesse d’écriture n'est pas le sdéimé&nt qui distingue ces deux
techniques. La ou la lithographie optique a recaursn masque pour projeter
'image du motif sur la résine, la lithographie dtenique permet d'écrire

directement sur la couche photosensible. Schénmatignt, le faisceau joue le réle
d'un stylo : pour réaliser le motif, le faisceaurqmurt sur la résine la surface

occupée par le motif.

Les dispositifs de lithographie électronique s’appéent fortement aux microscopes
électroniques, et plus particulierement aux miarpss a balayages (MEB) : il s’agit
de produire un faisceau d’électrons et de le guada surface de I'échantillon.

L’analogie est d'ailleurs tellement marquée quendenbreux systemes, dont celui
utilisé au laboratoire, sont en fait des MEB reaatig, dont le déplacement du
faisceau est piloté par un ordinateur de commande.

L’analogie se comprend bien si I'on considére lecfmnnement d’un tel dispositif.
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Tout d’abord, les électrons sont produits et acéélar un canon a électrons. En
fonction de la source, ceux-ci peuvent étre exnadr effet thermique, a partir d’'un
filament de tungstene par exemple, ou par effetldamp dans les systemes plus
récents. Les électrons sont ensuite accélérésngahaute tension jusqu’a quelques
dizaines de keV.
Les électrons traversent la colonne « optique gylasl’échantillon situé a I'opposé
du canon. Pour que le dispositif soit opérationtellibre parcours moyen des
électrons doit étre supérieur a la longueur deolanme optique. Pour limiter la
diffusion des électrons, la colonnes est maintersgalis vide secondaire,
généralement de I'ordre de quelque? htbar.
Les éléments qui composent la colonne «optiquent &n fait des lentilles
électromagnétiques. Ces électro-aimants assumsfdnctions principales:

o focaliser le faisceau a la surface de I'échantjllon

a corriger les effets d’aberration, comme les abemat chromatiques et

sphériques ainsi que I'astigmatisme du faisceau,

o assurer le déplacement du faisceau a la surfabécti@ntillon.

Cette derniere fonction constitue la différenceagipale entre la colonne d’'un MEB
et celle d’'un dispositif de lithographie. Dans uBlle faisceau balaye simplement
la surface de I'échantillon, ligne apres ligneutilisateur n’intervient pas sur le
déplacement du faisceau. A l'inverse la lithograpBuppose la possibilité de
déplacer le faisceau arbitrairement sur I'échamntjll suivant le motif que l'on
cherche a définir. Ceci se traduit par les modifices suivantes au schéma classique
d’'un MEB
o la colonne intéegre un élément supplémentaire : bturateur, appelé
également « beam-blanker ». Il s’agit d’'une piecétaltique percée d'un
orifice, dont I'ouverture est placée sur le trajatfaisceau. On peut appliquer
sur cette piece une tension jusqu’a quelques cexgale volts, et dévier ainsi
le faisceau de I'axe optique. Le blanker agit doeoonme un interrupteur,
laissant ou non passer le faisceau. L'obturatiofiaiiceau évite I'exposition

-15 -



Chapitre 1 — Structuration et Micro-Fabrication

accidentelle de la résine lors du déplacement dharée du motif vers une
autre par exemple.

o les bobines de déflections qui assurent le balaydgefaisceau sont
interfacées a un ordinateur, qui pilote les déptemds suivant le motif
prédéfini. L'amplitude du déplacement autorisé @ bobines est limitée et
dépend directement du grandissement. Plus le gisemient est fort, et plus
le champ d’écriture est restreint. Toutefois, pales grandissements
compatibles avec la lithographie de motifs nanompéés, la course du
faisceau est généralement de quelques dizainedadenmétres tout au plus.
En conséquence, ceci limite bien souvent I'écritiuranotif désiré.

o Les moteurs qui actionnent la platine porte-écliantsont également interfacés
a l'ordinateur de commande. La course des moteurmsompte en millimétres,
avec une précision qui dépend du systéeme : quelngigrens dans le cas d'une
platine guidée par des moteurs pas a pas ; largesabAmicronigue avec une

platine interféerométrique.
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Il. La lithographie, une étape délicate

La reéalisation d’'une microstructure est un proceshtlicat, en plusieurs étapes qui
nécessitent toutes le plus grand soin. Toutefaisqoe la lithographie constitue la
premiere d’entre elles, on comprend aisément dafile y accorder une attention
toute particuliere. C’est au cours de cette étapest définit le motif, et on imagine
difficilement que le résultat final, obtenu apréssgeurs traitements encore, puisse

étre plus fidele que I'empreinte réalisée dangsine.

Ce travail de thése a largement fait appel ahadjtaphie électronique, réalisé sur un
Jeol J840 nouvellement reconverti en dispositifit®graphie. La maitrise de cet
instrument a donc constitué une étape importanteedeavail : elle s’est dailleurs
révélée bien plus exigeante que la prise en maila dithographie optique. Pour la
lithographie optique, jai ainsi pu m'appuyer s@sdravaux réalisés au CEA Saclay
[Bal. 02 ¢ un appareillage similaire a celui utiliséIRCMS, et pour des applications

plus exigeantes en terme de résolution que no®buobines.

Je souhaite donc apporter ici quelques précisionkes facteurs a prendre en compte
lors de cette étape de lithographie. Jinsisteraiparticulier sur les conditions a
remplir pour obtenir une lithographie la plus felét la plus fine possible. Ces
facteurs sont de natures diverses : la résolutibmes que I'on puisse atteindre
dépend en effet non seulement du dispositif dedithphie (le microscope reconverti
dans notre cas) et de la résine, mais aussi deabéition que I'on souhaite réaliser,
ainsi que de I'environnement extérieur. Nous détaihs donc quelque peu chacun

de ces aspects.
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lILA. ROle du microscope

La colonne optique du microscope a pour fonction fdealiser le faisceau
d’électrons sur I'échantillon, en un « spot » diaie le plus fin possible. Il s’agit
d’ailleurs la d'un impératif valable aussi bien pola lithographie que pour

I'observation.

1) La colonne du microscope

Le microscope joue donc un rdle important danauitg de la lithographie puisque
ce sont les éléments « optiques » de la colonndéfinissent la forme et la taille du
faisceau focalisé sur I'échantillon. En ce senghagraphie dépend du matériel, par
les caractéristiques des éléments qui composeaidane, et par sa conception plus
généralement. De la méme facon que les optiqueeabe microscopes ne se valent
pas forcément, la source d’électrons et les lestilltilisées sont déterminantes dans
la finesse du spot obtenu.

o Pour obtenir un spot idéalement focalisé, il fauidrae les électrons produits par
le canon proviennent d’une source ponctuelle etradbus de méme énergie. La
dispersion en énergie des électrons tout comméebhsion spatiale de la source
constituent donc deux facteurs directement liésaguon qui limitent la finesse de
la focalisation du faisceau.

o Par ailleurs, les lentilles électromagnétiques samticulierement sensibles aux
effets d’aberrations, sphériques et chromatiques.plis est, contrairement aux
systemes optiques, les distorsions du faisceauveneept pas étre corrigées en

associant des lentilles convergentes et divergentes

Dans les deux cas, il s’agit d’effets inhérenta @dlonne du microscope : c’est lors
de la conception de I'appareil qu’il faut les prem@&n compte et en minimiser les
effets. Tout ce que peut faire I'utilisateur, c’éstvailler avec les électrons les plus
proches de I'axe optique. Pour ce faire, il estsfids de limiter I'extension du

faisceau a l'aide d’'un diaphragme. Toutefois, ldution de la section du faisceau
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entraine du méme coup la réduction de la densitbdeant sur I'échantillon. De ce

point de vue, la finesse de la focalisation seffait de la vitesse d’écriture.

2) Reéglages optiques du faisceau

Les phénomenes d’aberration peuvent donc limiéarikure des motifs les plus fins ;
toutefois leur influence reste généralement limiteéa effet, dans des conditions
appropriées, il est tout a fait possible de foealidee faisceau sur quelques
nanometres. Si le matériel impose la limite deltdgm ultime, la géométrie du spot
s'avere beaucoup plus liée aux réglages effectaebytilisateur.

o Le premier d’entre eux réside dans la finesse deis® au point : si le faisceau
n'est pas parfaitement focalisé, sa section arfasei de I'échantillon peut passer
du spot idéal, de quelgues nanomeétres, a une thehe dizaine de nanometres
ou plus. La mise au point n’est pas forcément cliasiéee dans la mesure ou la
résine est sensible au faisceau d’électrons :uil &onc effectuer les réglages
rapidement en utilisant assez peu de courant seine de dénaturer I'échantillon
localement. Nous avons obtenu de bons résultatétaant un peu de laque
d’argent sur la résine : la mise au pont est adfisctuée sur les petits grains
d’argent. Il faut également s’assurer que la serfsst bien horizontale, car si tel
n'est pas le cas, toute la surface n'est pas aat pmultanément et les

conditions d’exposition peuvent varier au sein ds@me motif.

o La correction de l'astigmatisme du faisceau estautre réglage « optique »
crucial, laissé au soin de [l'utilisateur. Les lbes, et a fortiori les lentilles
électromagnétiques, occasionnent des aberratiomilesti entrainent une
asymétrie du faisceau par rapport a l'axe optige@mnoe sous le nom
d’astigmatisme. Cette déformation est corrigée pae lentille multipolaire,
généralement quadri- ou octopdlaire. Les électraats) répartis autour de I'axe
optique, produisent un champ ovale a méme de aamtex I'asymétrie du
faisceau. Ce réglage, nécessaire également en stigie pour obtenir une

image de bonne qualité, est souvent plus délicatajmise au point. Par ailleurs,
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I'erreur de correction de I'astigmatisme, difficéeévaluer avant I'exposition, a
des conséquences considérables dans le cas dés leoplus fins. L'image 1-2
montre I'effet de l'astigmatisme du faisceau loes l@éxposition d’'une série de
points en mode « Single Dot Exposure ». Dans ceenabeiposition, la forme

des motifs obtenus aprés révélation reproduit langdrie du faisceau
d’électrons. L'asymétrie observée ici est complaemrédhibitoire si I'on

cherche a atteindre les meilleures résolutions sadues par lithographie

électronique.

X0077um Y.0.081um D:0.112pm

IPCMS ! LEI 5.0kV 100nm WD 80mm

Figure 1-2 : Observation, aprés révélation, d'useadl de plots
exposés en mode « Single Dot Exposure » dans uneheode
PMMA M@ | 'astigmatisme du faisceau est & l'origine de la
dissymétrie des plots réveélés dans la couche deerés

3) Energie et intensité du faisceau

Méme avec une mise au point parfaite et une cooredgoureuse de I'astigmatisme
du faisceau, le spot obtenu n’est pas toujoursled@ent fin. La géométrie du
faisceau en général et sa section en particuligertent tres fortement du choix des
conditions d’exposition, comme la tension d’acc#ién et le flux d’électrons
produits par le canon.

La figure 1-8°" ¥ donne une idée de la taille du spot sur I'échiantipour un MEB

J840, comme celui que nous utilisons au laborateralispositif de lithographie,
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tous réglages supposés idéaux par ailleurs. llrafipsur cet abaque que la section
du faisceau au niveau de I'échantillon s’élargittdment lorsque la tension
d’accélération diminue ou que la densité de coulibgté par le canon augmente.
Les expositions sont donc généralement réalisées l@g tensions d’accélérations
les plus élevées possibles ; les appareils deglitphie actuels peuvent d’ailleurs
produire une tension d’accélération de 100kV.

Il n’est toutefois pas toujours pratique de trdeailivec les flux les plus faibles. En
effet, la durée de I'exposition dépend de la déndé courant utilisée. Idéalement, il
faudrait donc utiliser un courant faible avec degositions plus longues. En
fonction de I'importance de la dérive en courant’dppareil, cette possibilité n’est
toutefois pas toujours offerte. Dans notre cassrétions limités a des expositions de
moins de 3 heures alors que des appareils plustséofrent une stabilité suffisante

pour effectuer des exposition durant toute une nuit
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Figure 1-3: Evolution de la taille de sonde dusdaiau
d’électrons produit par un JEOL 840 en fonction lde
tension d’accélération et de I'intensité du faisceas micro
-structures magnétiques étudiées au cours detbéte ont
été réalisées a 25kV avec un courant dans la gaiumé.
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II.B. Effets de proximité

Méme avec un dispositif de lithographie comme ndgE®L J-840 reconverti, il est

tout a fait possible d’obtenir un faisceau de sectnférieure a 10 nm (cf. fig. 1-3).

Pour autant, & ma connaissance, les motifs lesfipisiséalisés sur cet appareil ont
une dimension caractéristique bien supérieure,aldré de 80 nm. Si la taille de

sonde du faisceau constitue bien la limite ultime ld résolution, ce n’est

généralement pas le facteur limitant. La finess@adighographie dépend de fait bien
plus de la diffusion du faisceau dans la résine deda géométrie du faisceau
incident. C’est ce que I'on appelle les effets duxpnité.

1) Interaction électrons-matiere

La couche de résine est sensible au passage adomde Elle va donc conserver
I'empreinte des trajectoires suivies par les étexdr Le profil du motif obtenu aprés
révélation résulte donc de l'effet cumulé de todesstrajectoires des électrons. Il
importe donc de revenir sur les phénoménes quilientdans la résine lors de
I'exposition par des électrons de quelques dizailedseV.
L'interaction entre le faisceau et I'échantillon seaduit par une cascade de
phénomenes élastiques et inélastiques qui se peemsuant que les électrons ont
suffisamment d’énergie. Parmi les phénomenes quiouwént de [linteraction
électrons/matiere, citons les suivants :
o Absorption d’énergie par les atomes de la résin@wisubstrat. L'énergie
déposée dans la résine pourra entrainer la scids®mhaines de polymeres
(dans le cas du PMMA par exemple) ou 'amorce detréns photoactivées,
dans le cas de résines optiques. Quel que soittamsme précis, c’est ce
transfert d’énergie qui est a 'origine de I'exgasi de la résine.
o Parallelement aux réactions induites dans la redialesorption d’énergie
peut aussi entrainer I'éjection d’électrons secoadaarrachés aux niveaux

plus ou moins profonds des atomes percutés.
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o Ces interactions inélastigues s’accompagnent d'atentissement des
électrons incidents ainsi que d’'une modificationede trajectoire.

o Enfin, les électrons peuvent aussi subir une ddfuglastique sur un atome
de la résine ou du substrat, dans une directiendi€énergie de I'électron
incident et a I'importance du nuage électroniquéateme en question.

Le détail de ces interactions est complexe. Toigefdans la mesure ou nous
cherchons a comprendre les limitations expérimestale la lithographie, ces

phénomenes de diffusion indiquent simplement géieefgie déposée dans la résine
n'est pas confinée dans la zone balayée par leefis En fonction des conditions

expérimentales, comme la nature du substrat oaiépur de la couche de résine,
ces effets, dits «de proximités », peuvent s'éerglir quelques micrometres. |l

s’agit donc d’'un effet capital, notamment pour destifs rapprochés les uns des
autres. La reéalisation de motifs périodiques degeere implique donc de tenir

compte des effets coopératifs liés a I'exposities tégions alentours.

Comprendre la nature de ces effets de proximiteeseguantifier constitue donc un
enjeu majeur pour la réalisation de structures matioques. L'intuition suggere que
'empreinte laissée dans la résine, aprés révélatinive les contours de lignes de
méme densité d’énergie absorbée. Cette hypoth&dmrd proposée par Herzog et
coll. ["e" 721 3 donné lieu & de nombreuses études visant andéeerces profils
isoénergétiques. C’est la toutefois chose difficiRour évaluer I'énergie totale
déposée dans la résine, il faut en effet prendreoempte toutes les contributions
citées précédemment : le faisceau incident, ledréles diffusés dans la résine, les
électrons rétrodiffusés dans le substrat, ainsiegiélectrons secondaires.

Ces travaux, s'appuyant sur des simulations MormeCet la mise au point de
modeles analytiques ont permis de développer degrggnmes de correction des
effets de proximité, lesquels équipent aujourd’besitains logiciels de lithographie
électronique. D’un point de vue plus fondamentas ¢ravaux ont aussi permis
d’expliquer la forme des empreintes dans la réstrae relier I'étendue des effets de
proximité a différents parametres expérimentauxusNévoquerons donc l'effet de

ces facteurs expérimentaux sur la lithographie.
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2) Diffusion dans la résine

La diffusion du faisceau incident dans la résine tsluit par une cascade
d’événements tels que ceux décrits plus haut. duardi 1-4 , tirée des travaux de
Herzod™" "2 montre que I'empreinte laissée dans la résinésagéveloppement
reproduit la « poire d’interaction » caractérisaqie 'interaction électrons / matiére.
Dans cette expérience, les électrons d’énergie R9,6nt exposeé la résine jusqu’'a 9

um sous la surface, sur une largeur proche de rbmétres.

Figure 1-4 : Echantillon de PMMA, observé en couape

MEB aprés révélation. Exposition réalisée a 29,5 kV
Dans la majorité des processes utilisés en lithpgeaélectronique, la résine est
étalée pour former une couche d’épaisseur compnse 100 et 500 nm. Pour de
telles épaisseurs, I'élargissement du faisceauiffaision dans la résine reste faible.
Toutefois, cet effet existe et I'on constate expéntalement que les flancs des
motifs ne sont jamais rigoureusement verticaux ;cantraire, ils possedent une
légére inclinaison : on parle «d'undercut » oupdefil inversé. En conséquence,
bien que cet effet reste modéré la plupart du tergsecherche de résolutions
ultimes impose de le prendre en compte, ce quiuwbgnéralement a I'utilisation
de couches de résine ultrafines.
Notons toutefois que le profil inversé obtenu diensésine apres la révélation, qui
constitue souvent une limitation a la finesse desife) peut étre mis a profit pour le

transfert des motifs par « lift-off » (cf. partiéA.2)
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3) Rétrodiffusion dans le substrat

Si la diffusion du faisceau incident dans la résmplique pour partie les effets de
proximité, la contribution principale provient détectrons rétrodiffusés dans la
résine depuis le substrat. A la suite d'une suazesde collisions, les électrons
peuvent ainsi étre ameneés a retourner dans la ealehésine une, voire plusieurs
fois. L'ampleur des effets de proximité est donéeliau nombre d'électrons
rétrodiffusés de la sorte, ainsi qu’a I'énergie ilgu'transportent lors de leur
réincidence. On s’attend donc a ce que le suljstnatun role capital dans la qualité
de la lithographie.
De nombreux modéles ont été développés pour démiphénomen®” 7. Ceux-
ci permettent d’évaluer l'influence du substrat perdétermination de grandeurs
objectives comme le pourcentage d’électrons in¢&ddiffusés vers la résine depuis
le substrat, ou leur distribution en énergie etsdiespace. Ces données peuvent
alors étre réutilisées pour quantifier I'énergiale déposée dans la résine.
Il apparait que le nombre d’électrons rétrodiffuséts leur distribution sont
étroitement liés au numéro atomique des atomesudstrat. Ainsi, le pourcentage
d'électrons rétrodiffusés, évalué par le coeffitida réflexionn, croit avec Z. Le
tableau 1-1 reproduit les valeurswfi@présentées par Hawryluk et col. dans le méme
article pour différents matériaux de Z croissant.

Tableau 1-1 Coefficient de réflexion obtenu paruation

Monte Carlo pour des électrons de 20 kV et un é&dlan

constitué d'une couche de PMMA (400nm) déposée sur
différents substrat. Données tirées de la référ&ate!

Matériau Z Coefficient de réflexion
n
Si 14 0,301
Cu 29 0,332
Au 79 0,538

De la méme facon, Iimportance du nuage électraniges atomes du substrat
influence directement les distributions spatial@émtrgétique des électrons diffuses.

En effet, suite a une collision sur un atome, faation de propagation des électrons
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est déviée d'un angle qui dépend de Z. Plus leegerélectronique est important,
plus cet angle de diffusion sera grand. Concréetéfeérfigure 1-5), la rétrodiffusion
sur un substrat plus lourd sera plus directionndls électrons seront diffusés avec

une énergie supérieure, sur une zone plus regreint
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Figure 1-5 : Simulation Monte-Carlo montrant I'iéince du
substrat sur les caractéristiques des électromsdifftisés

vers la couche de résine. Les distributions sonhées en
discriminant suivant le nombre de réincidenceséiiestrons,

Ns. (a) Distributon des électrons en fonction de énergie.

(b) Distribution spatiale des électrons rétrodiéfsisRésultats
tirés des travaux de Aizaki* ™.
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La nature du substrat influence donc directemen¢ti@diffusion des électrons vers
la résine. Par conséquent, le profil de densit@éedgie absorbée dans la résine est
également lié a la densité électronique du substestmémes études, par simulation
Monte Carlo ou modéles théoriques, ont permis geésenter ces distribution de
densité d’énergie en fonction de la position papoat au point d'incidence du
faisceau. La figure 1-6, tirée des travaux de @egtticol. °*™ ° rend compte de la
contribution d’'un électron a la densité dénergitale jusqu'a 8 pum du point
d’incidence, pour différents substrats. L'or d'upart, et le silicium d’autre part
donnent lieu a des comportement opposés. Pour bstrati d’'or, I'essentiel de
I'énergie est déposée sur une zone restreintégmiied de 1 micrométre, et la densité
d’énergie décroit trés rapidement au-dela. A I'nsee pour un substrat de silicium, la
densité d’énergie est faible mais décroit treselmeint : un ordre de grandeur sur

eum.
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Figure 1-6 Distribution spatiale expérimentale leédrique de
I'énergie absorbée dans la résine. La position Regésente le
point dincidence du faisceau d’électrons. Les Itéssl
expérimentaux sont tirés d’expositions de pointssdane résine
PMMA 950K pour des doses croissantes. La densiééeijie
expérimentale est comparée au modele de triplesgauge. Figure
tirée de la référendg®" !
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Ce que I'on a coutume d’'appeler « effets de prabdémiregroupe en fait un ensemble
de phénomenes physiques résultant de linteraatiwrfaisceau d’électrons avec
I’échantillon. Ces effets conduisent a I'expositjeartielle de la résine en dehors des
régions définies par l'utilisateur lors du dessim whotif. Concretement, au lieu
d’avoir une transition abrupte entre les régioriaygges par le faisceau et les régions
adjacentes, on obtient des distributions de dendithergie comme celles
représentées a la figure 1-6. La qualité de ladithphie passe donc par la prise en
compte de ces effets de proximité. Certains lolgicike lithographie intégrent des
algorithmes de correction, mais le choix du substa de I'épaisseur de résine

permet aussi de limiter les effets collectifs.

I1.C. Influence de la résine :

A cause des effets de proximité, la résine esighlernent exposée au-dela des zones
balayées par le faisceau, parfois méme jusqu’ar@yu point d’incidence (cf. fig.
1-6). Il est clair que si 'empreinte obtenue ddasrésine a la fin du process
s’étendait a toutes ces régions, la lithographeetédnique n’aurait aucun intérét. En
pratique, des résolutions bien inférieures, dalferde la dizaine de nanomeétres, ont

été demontrées avec cette technique.

La conclusion qui s'impose est donc que si la fidéu motif dépend de la quantité
d’énergie absorbée en dehors des zones définiegléota lithographie, elle dépend
également de la réponse de la résine a I'exposdtiate la faculté du révélateur a
discriminer entre les régions « souhaitées » ealdgges. A cet égard, le role de la
résine ne se congoit vraiment que dans son assoc@&un solvant donné. On parle
d’ailleurs parfois de « couple résine - révélateuNous allons essayer de détailler

guelque peu ce que I'on entend par la.
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1) Propriétés intrinseques de la résine

Les effets de proximité traduisent I'interactiorsddectrons avec la résine dans des
régions qui peuvent étre relativement éloignéegaint d’incidence du faisceau.
Toutefois I'énergie réellement transférée a langsie méme que la nature des effets
photochimiques résultants dépendent de la struchirique du matériau (souvent
un polymere) utilisé comme résine. D’'une moléculaa autre, et donc d’'une résine
a une autre, les réactions photochimiques misgsuene seront pas nécessairement

les mémes. On s’attend donc a ce que deux résiffigsedtes possédent des
caractéristiques distinctes en matiere de lithdgeap

Il existe de tres nombreuses résines, méme ersgeiganant aux résines destinées a
la lithographie électronique. Pour essayer d'y wirpeu plus clair, il est pratique de
regrouper ces résines en catégories. Pour ce fairsieurs critéres peuvent étre
retenus :

o la tonalité de la résine: il existe des résinesitp@s et négatives. Les
premieres conduisent a I'élimination des zones s&es lors de la révélation,
tandis qu'avec les secondes, au contraire, sewdss zbnes exposees
subsistent.

o la structure chimique : on distingue alors lesn@ésiorganiques, comme le
PMMA, et les résines organo-minérales, comme le HS€¥ dernieres sont
généralement plus robustes a la gravure ioniqueoastituent de bons
masques de gravure.

o le mode daction du rayonnement utilisé pour I'esifion. Pour certaines
résines, la transformation photochimique est limitd la durée de
I'irradiation, tandis que d'autres nécessitent ugt@ape supplémentaire,
généralement un recuit, pour achever I'expositiGes derniéres qui font
appel a une réaction chimique annexe thermiqueraeintée sont dites a
« amplification chimique ».

L’objectif n'est pas de donner ici une descriptmmplete de I'ensemble des résines

disponibles sur le marché. On se contentera deiomeietr I'existence de ces grandes
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familles de produits. Toutefois le lecteur intégepar la question pourra trouver sur
le site internet de I'université de Corfielf le détail des résines utilisées en routine
dans les laboratoires de cette université, aindingehapitre du Handbook of

Microlithography®@! dédié aux résines.

Pour comparer ces différentes résines entre dllest important de disposer de
criteres d’évaluation objectifs. Dans 'optique @®mprendre quels sont les facteurs
qui interviennent dans la lithographie, deux gramslepeuvent étre retenues: la
sensibilité et le contraste Ces deux indicateurs sont déterminés en mesurant
I'épaisseur de résine restant apres le développeamefonction de la dose utilisée

pour I'exposition. Ceci est illustré a la figurer1-

a) b)
A
§! o
©
£
o
c
5
Q
2
S
‘w
log dose log dose
D, Dy  (uCicm2) (LC/cm?2)

Figure 1-7 : Courbes de contraste pour une résisdtiye (a) et une résine
négative (b). Ces courbes représentent I'épaisiuésine normalisée restant
apres la révélation, en fonction du logarithme dedbse utilisée lors de
I'exposition. Les doses {®t D, représentent respectivement la dose seuil pour
laquelle toute la résine est éliminée, et cellergaquelle la résine n’'est pas
affectée.

A partir de ces courbes, on peut donner plusieétfiitions pour la sensibilité et le
contraste d’une résine. Nous pourrons retenir seie® %2 ;

o La sensibilité correspond a la dose nécessaire gchaver complétement la
réaction photochimique que subit la résine souffetfedu rayonnement
incident.

Dans le cas d'une résine positive (cf. figure 1x7cala correspond a la dose

Do pour laquelle toute la résine a été éliminéeré&valation. Pour une résine
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négative au contraire (cf. figure 1-7 b) la serigébicorrespond a la dose; D
pour laguelle I'épaisseur de résine restante ede&gl'épaisseur déposée.

o Le contraste correspond a la plus grande penta deurbe obtenue lorsque
'on représente I'épaisseur de résine normaliséefoection de la dose
appliquée, comme dans les graphes de la figureLé-€ontraste s’exprime

par :

y=| —— (équation 2)

Concretement, la sensibilité représente la quadtégergie a fournir pour exposer
completement la résine. C’est donc la sensibilité dgetermine la durée d’une
exposition ; dans le contexte d’applications a dadpction, il est alors préférable
d’utiliser des résines tres sensibles, pour lesegiéh dose seuil Sest la plus faible
possible.

Le contraste mesure quant a lui la capacité démyestésine-révélateur a discriminer
entre des zones ayant recu des doses légeremiéneiés, proches de la sensibilité
de la résine. La valeur de obtenue dans les conditions expérimentales dgisé
traduit donc I'étendue effective des effets de pnité une fois la révélation
effectuée. Un contraste plus élevé donnera unte¢glus fidele au motif attendu.

La réponse d’une résine au rayonnement utilisé derfexposition s’évalue par sa
sensibilité, et par la résolution accessible aeerélélateur utilisé, c’est a dire son
contrastey. Il est remarquable, quoique déplorable, que Uit des résines offrant
de bonnes sensibilités présentent aussi des c#razediocres. L'utilisateur est
donc souvent amené a trouver un compromis entdei@e de la lithographie et la
résolution désirée. Il semble toutefois que ceeminésines mises au point
récemment permettent de réconcilier sensibilitéogtraste. Par rapport au PMMA,

qui est encore la résine la plus largement répariduEP 520 de Nippon Zeon offre
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ainsi une sensibilité inférieure d’'un ordre de geur (de 15 & 30 uC/éna 25 kV)
pour des résolutions comparables (une dizaine demetres).

L’ensemble des lithographies électroniques réaisgecours de cette these ont été
effectuées en utilisant des résines acryliqgues cartemPMMA, dont la structure
chimique est représentée a la figure 1-8. Situamsde PMMA dans la grande
famille des résines : il s’agit d'une résine orgam, non amplifiee chimiquement.
Par ailleurs, le PMMA est généralement utilisé cammsine positive, avec une
sensibilitt médiocre, de l'ordre de 350pClcnToutefois, & forte dose, son
comportement change et le PMMA peut étre utilisénme résine de tonalité
négative : la sensibilité est alors plus faibleazacde I'ordre de 5000uC/émBien
que le PMMA ait été l'une des premieres résinebséés, son usage est encore
d’actualité aujourd’hui. La raison principale résidans I'extréme finesse des motifs
réalisés avec cette résine : utilisée comme répuwmtive, dans des conditions
favorables (en limitant les effets de proximité geemple) et avec un matériel

adéquat, on a pu démontrer des résolutions infésea 10 nn{" % jusqu'a 7

n m[Gaa. 90]

CH,
*
* n
O Figure 1-8: Unité monomére d'une chaine de
PMMA.

@]

/

H;C

2) Importance du révélateur

La structure chimigue d’une résine détermine endggartie ses propriétés vis a vis
de I'exposition, notamment la résolution que I'@upespérer obteffif! . Toutefois,

pour une méme résine, les conditions de développieomt €galement une influence
sur le contraste, et donc sur la résolution. Paurptocess donné, la résolution
accessible n’est donc pas tant une caractérisiigi@séque de la résine, que la

conjugaison des propriétés de la résine et du sbl?aur comprendre l'influence du
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révélateur, il convient de revenir sur I'effet dayonnement électronique sur la

structure chimique de la résine.

Pour les résines polymeres, qui sont les prodagsplus couramment employés, la
couche obtenue a la tournette est constituée dunchexétrement de
macromolécules. Ces chaines polyméres sont imtené de taille comparable,
caractérisée par leur masse molairg §autant plus grande que les chaines sont
longues. Sous l'effet du faisceau, la résine sué transformation chimique, dont la
nature exacte dépend de la structure de la ré8inepeut toutefois regrouper ces
réactions en deux mécanismes généraux qui ne démteqde de la tonalité de la
résine :

Q pour une résine positive, 'énergie transférée pgore la scission des chaines

pour former des chaines plus courtes,
o dans le cas d'une résine négative, les chainessséag entre elles pour
former un réseau : on dit que les chaines ontuiétic

Dans un cas comme dans l'autre, lirradiation pogue un changement de la masse
moléculaire des chaines dans les régions expols&esl I'on trouvait initialement
des chaines de masse, dn obtient des polyméres de masses variabldsibdi&ses
autour d’'une valeur moyenne;MDans le cas de résines négatives, les chainés son
réticulées et la masse moyenneddt supérieure aMandis que Mest inférieure a
M; pour les résines positives. La distribution exatgela masse des chaines apres
irradiation (autour de la moyennesMdépend de la densité d'énergie absorbée
localement par la résine. Compte tenu des effefgralamité, I'énergie recue par la
résine dans une zone donnée, et donc sa morphalégend de I'éloignement au

point d’incidence du faisceau.

Quelle que soit la tonalité de la résine touteflaigevélation consiste a éliminer les
chaines de plus petites masses : les petits fragnudrtenus a partir des résines
positives ou les chaines partiellement (ou pasodi) tréticulées dans le cas de
résines négatives. Le respect du motif, évaluédegyaontrastey, dépend donc de la

faculté du révélateur a dissoudre sélectivementiHasnes en fonction de leur masse.
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y sera d’autant plus grand que le solvant pourraigér les chaines de petites
masses, sans dissoudre les plus longues. Le dentess toutefois limité par
I'existence d’une distribution de chaines de taiNariables : partout dans la résine
(méme au point d’incidence du faisceau) coexisies polymeéres de masses
différentes. Ainsi, la révélation compléete du maiifi suppose I'élimination des
chaines de masses les plus élevées dans les régiposées, provoque du méme
coup la dissolution partielle de la résine alentour

Le contraste est donc intimement lié a la vitessalidsolution de la résine dans le
révélateuP" °2 Plus précisément, pour un couple résine-révélatenné,y dépend
du différentiel de vitesse de dissolution en famctile la masse molaire des chaines.
A l'extréme, un révélateur tellement efficace ggdurrait facilement dissoudre les
chaines de toutes tailles, a des vitesses comparalinnerait un contraste nul. Ceci
a des implications directes quant a I'effet du le&tedir :

o Pour un couple résine-révélateur donné, le coetr&st une grandeur
thermiquement activée. En particulier, autour @enbiante, le contraste est
meilleur lorsque la température augm&ite?.

o Paradoxalement, les meilleures lithographies né pas obtenues avec les
révélateurs les plus efficaces, c’est a dire aescnheilleurs solvants de la
résine. Ainsi, pour un couple donné, il est possittlaméliorer encore le
contraste en diluant le révélateur dans un solvaette pour la résine.
Greeneicl™ ™ a montré que lorsque I'on développe une coucheMIIA
dans une solution diluée de MIBK (4 methyl- 2 peota), le contraste se

détériore a mesure que la concentration en MIBKrearge.

En pratique, les révélateurs utilisés sont des mgéa « solvant / non-solvant ». Un
bon solvant, chimiquement proche des macromoléattibsées, est dilué dans une
espece inerte pour la résine. Généralement, I'espi@itcnique choisie pour diluer le
solvant est une molécule de petite taille, commathéinol, qui peut s’insinuer entre

les chaines et « déméler » I'enchevétrement foandeg chaines de polymeéres.
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3) Effet de la taille des chaines de polymeres

La masse des chaines qui constituent la couchésigerapparait donc comme un
élément déterminant. La plupart des résines seingétl d'ailleurs en plusieurs
solutions de polyméres de masses molaires difigseftour le PMMA par exemple,
on peut trouver des solutions composées de chaiwexs des masses moléculaire
variant dans un rapport 60, de 15 000 & 950 000Id.(souvent abrégées en 15K et
950K respectivement). On s’attend a ce que lesnpetras de la lithographie
dépendent de la taille des polyméres utilisés tarssine.

Pour autant, des travaux récéfifs°® semblent indiquer que la résolution accessible
dépend trés peu de la masse initiale des chainesuMiu moins seulement dans la
limite des résolutions « ultimes ». Ces auteurd soneffet parvenus a définir des
lignes de 10nm dans plusieurs types de résines PMMAMMA 950K au 15K. Il
semble donc que si la taille des polyméres infledaccontraste, c’est uniquement la
distribution en masse post-expositions(lgui importe. Or la valeur de Mépend en
fait assez peu de la taille initiale des chainesjroe le montre la figure 1-9 tirée de

la référencéP® %%,

- . r ey "7 100
1084 950K -

Ja9ek

105 100K
i 50K 4 10

Etch Depth
- 50K, Developed 1:3
-+ 50K, Developed 1:2
- 950K, Developed 1:3
-- 950K, Developed 1:2

104

Masse M; moyenne
Epaisseur révélée (nm)

meon
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100m 1 10 100
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Figure 1-9. Axe de gauche : simulation de la massgenne
des fragments obtenus aprés exposition pour diffése
doses appliquées (courbes pleines). Axe de droite:
exposition d’'une couche de 100 nm de PMMA 950 G(&De
000 g.mof', révélée dans un mélange MIBK:IPA. Mesure de
I'épaisseur éliminée lors de la révélation.
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La taille initiale des chaines en solution dansrdaine semble donc avoir une
influence modeste sur la résolution et le contraddes la limite ou le révélateur ne
dissout pas les molécules qui n’ont pas subi detickaphotochimique. Toutefois, la

masse initiale Mjoue tout de méme un rdéle important dans la litapgie, non pas

sur le contraste, mais sur la sensibilité de lalbeuCeci s’observe déja sur la figure
1-9. Par ailleurs Khoury et Ferry rapportéiit ° que pour obtenir des lignes de
méme largeur dans du PMMA 950Ket 15K, la dose regesest 10 fois supérieure

avec la résine faite des polymeres les plus longs.

L'utilisation de polyméres de masses molaire ddifdes présente alors un intérét
dans les procédés multicouches. En superposanbdebes de sensibilité différente,
il est possible d’obtenir des profils de résine fparticuliers comme le profil inversé

requis pour le transfert de motif par le lift-off.(partie IIl.A).

[1.D. Des facteurs moins controlables

La durée d'une lithographie, la résolution que lest en droit d’attendre, ou plus
généralement le respect du motif, sont influencés g¢e nombreux facteurs. A
I'utilisateur alors de définir judicieusement chaale ces parameétres expérimentaux,
comme la résine a employer ou I'énergie des élestappropriée pour parvenir au
résultat souhaité. Il existe toutefois un certaombre de facteurs qui influencent
fortement cette étape de lithographie, mais suyuiels I'utilisateur a peu de prise ou
dont les effets sont difficile a cerner a priore but n’est pas d’en dresser ici une
liste exhaustive (est-ce méme possible ?), mainettre en évidence I'étendue des
criteres a prendre en compte pour maitriser sadgitiphie. Certains des aspects
évoqués dans la suite correspondent a des faisn@ssau laboratoire ; d’autres
concernent des considérations plus générales. Tomss éléments expliquent
cependant que le développement d’'un process dagtaphie nécessite beaucoup

d’efforts, malgré la connaissance a priori de®peg évoqués précédemment.
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1) Le vieillissement

En premier lieu, différents produits qui interviemb dans la lithographie sont
sensibles au vieillissement. C’est tout particelent le cas des produits chimiques
utilisés, des résines aux réveélateurs. Les caugeleso mécanismes exacts de ce
vieillissement sont difficiles a déterminer ; leenséquences quant a elles sont
toutefois assez nettes. Que le produit vieilli veom efficacité diminuée ou que ses
conditions optimales d’utilisation se trouvent nfagls, 'utilisation d’'un tel produit
se traduit toujours par une perte de reprodudtbdies résultats. Un procédé fiable
devient au mieux hasardeux, voire inadapté. On @&r deux exemples pour

illustrer ce propos : I'un relatif a la lithograghoptique, I'autre plus général.

Pour la plupart des résines utilisées en lithogepbptique, la réaction
photochimique qui a lieu lors de I'exposition prddun acide carboxylique. Les
révélateurs utilisés sont alors des solutions ialesl: la présence de cet acide
carboxylique permet la dissolution plus rapide zZi@ses exposées, comparativement
aux zones non exposées. Un des mécanismes dess@rilent concernant ce type de
révélateurs est bien connu : c’est I'absorptiorCd®. A chaque cycle d’ouverture et
fermeture de la bouteille de révélateur, une asetguantité d’air y est emprisonnée.
Le gaz carbonique présent dans l'air se dissoutcilifie le milieu, réduisant du
méme coup l'activité du révélateur. Dans un procédéuti, I'utilisation de ce

révélateur vieilli conduira a des motifs sous-ex§s0s

Il existe un autre mécanisme de vieillissement liennu, qui celui-la concerne
'ensemble des résines. Il s’agit de I'évaporatim solvant. La résine est une
solution de polymeres généralement assez peu doéeefmuelques % en masse).
L’'ouverture fréquente de la bouteille de résine tpwutefois conduire a une
évaporation du solvant suffisante pour provoques orodification notable de la
concentration en polymeres. Si les propriétés apies de la résine ne changent pas

ici, la viscosité de la solution peut s’en trouvertement affectée. Déposée a la
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tournette dans les conditions habituelles, la ceudb résine obtenue sera plus
épaisse que la couche de référence avec laquglimdedé a été mis au point. En
lithographie électronique comme en lithographiaogu®, cette surépaisseur donnera

lieu a des effets de diffusions plus importantda@ésolution en sera affectée.

Ces mécanismes de vieillissement imposent le regilement fréquent des produits
utilisés, parfois méme avant leur épuisement. Qut fmitefois essayer de ralentir le
vieillissement, a défaut de pouvoir I'éviter contplaent: en évitant d’ouvrir trop

souvent les bouteilles de produits chimiques, etamservant les réactifs au frais,
pour inhiber les réactions de dégradations.

2) Perturbations extérieures

Dans l'enceinte sous vide du dispositif de lithgdpria, également isolée des
perturbations meécaniques extérieures, I'échantillemble a Il'abri de toute

perturbation. Du moins, c’est ce que nous pensjoggu’a ce que l'on se rende
compte que la colonne du MEB était sensible au gheagonné par les appareils
électriques alentours. La figure 1-10 présent@daltat d’'une exposition au cours de
laquelle le faisceau était perturbé par un sigrédidz. Dans cet exemple, cela s’est
traduit par une ondulation du bord inférieur destglithographiés. Dans ce cas, la
source de perturbation a pu étre identifiée, eprdbléme précis a été réglé en
éloignant le pico-ampéremeétre qui sert a mesureeiisité du faisceau d’électrons.

-38 -



Chapitre 1 — Structuration et Micro-Fabrication

X:1.180pm Y:1.070um D:1.593um
ipcms LEI 2.0kV WD 7.9mm

Figure 1-10 : Observation au MEB d'un réseau ddsplo
carrés. Les structures ont été définies a paninecouche

de PMMA, d'épaisseur 100nm, déposée sur Si. L'aréte
inférieure de chaque plot présente une oscillatioa au
champ électrique rayonné par le picoampéremetre.

3) La lithographie pour des applications réelles

Jusgu’a maintenant, nous avons considéré difféfanteurs qui influencent plus ou
moins directement la qualité de la lithographieuslavons essayé de voir comment
ceux-ci intervenaient, et comment il était possittlen limiter les effets néfastes.
Nous avons appliqué cette démarche successivenoeimtghacun des parametres
identifiés.

Pour autant, I'impression qui en résulte, qui kxiag croire que I'utilisateur peut
optimiser chacun de ces facteurs indépendammeninesles autres, est tout a fait
trompeuse. Ou plus précisément, si cette possilaktste, elle ne correspond pas du
tout aux conditions de travail réelles, dans laguitls’agit de fabriquer un micro-
objet avec des caractéristiques bien définies,uendiapplications précises. Dans le
cas réel, 'ensemble des caractéristiques de leostiticture recherchée impose des
limitations sur les conditions opératoires, de esodue la nature méme de
I’échantillon a réaliser peut parfois limiter lessgibilités offertes par le dispositif de

lithographie. Comme chaque nouvelle structure cotepodes contraintes
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particulieres, nous nous bornerons a décrire unasasz général, que nous avons

rencontré sur ce projet : la lithographie sur upssat isolant, comme le saphir.

Le matériau sur lequel est déposée la couche deerfmie un réle capital dans la
fidélité de la lithographie. Nous avons vu que damscas de la lithographie

électronique, la distribution de I'énergie dépodéns la résine, c’est a dire les effets
de proximité, dépendait fortement de la densitétiaique du substrat. Le réle du
substrat s’avére capital a un titre supplémentairenoins, que nous allons expliciter
maintenant. Les résines utilisées sont généralensetdntes électriquement. Les
charges incidentes de méme que celles produi@suite 'interaction des électrons
dans la matiere sont écoulées via le substratquerscelui-ci est suffisamment

conducteur. Si tel n’est pas le cas, les chargascsmulent dans le substrat et la
résine, et le faisceau d’électrons est dévié sedfifetl du potentiel de surface. Cet
effet de charge se traduit par un déplacement voire distorsion du motif

[Sat. 001 En conséquence, il s'avére nécessaire de déposeilm

lithographié
conducteur, souvent métallique, en-dessous ou ssudale la couche de résine. La
plupart des métaux étant beaucoup plus densesagésihe utilisée, cette épaisseur
supplémentaire va contribuer a diffuser la faiscdan fonction de la nature du

matériau dépose, et de I'épaisseur nécessaire ggmurer une bonne conduction
électrique, on s’attend donc a un accroissemestquumoins important des effets de

proximités (cf. partie 11.B).

Bien souvent l'utilisateur se retrouve ainsi comirad’adopter consciemment une
solution éloignée des conditions idéales de litapgre. La mise au point d’un
process ne se limite donc pas a trouver les camditopératoires optimales pour
chacune des différentes étapes, considérées indepement les unes des autres. Il
s’agit aussi d’identifier toutes les contrainte® dmréalisation de la structure impose,
et d’'organiser les étapes de lithographie, et desfert afin de minimiser les

interférences possibles entre ces différentes tape
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[1l. Transfert

Quelle que soit la méthode de lithographie paritcal employée, a son issue on
dispose d’'une empreinte, en positif ou négatif, dotif désiré. Il reste alors a
transférer ce motif vers I'échantillon que I'on bkaite structurer. Dans I'analogie de
la peinture a la bombe, I'étape de lithographieemtva réaliser le pochoir et a le
placer sur la zone que I'on souhaite encrer. Ptenir le dessin attendu, il faut
alors appliquer la peinture sur le pochoir.

Tout comme pour I'étape de lithographie, il exighasieurs procédés pour transcrire
le motif vers le substrat. Ces techniques peuwvauefois étre regroupées en deux
grandes catégories selon que I'on dépose de l@matans le « moule » défini par la
lithographie, ou au contraire, que I'on érode délement I'échantillon. On parle
parfois de techniques additives dans le premiey legssecondes étant alors dites
soustractives. Dans 'analogie utilisée précédempi@meinture au pochoir est donc
une technique additive. Dans la suite seules @sitques utilisées au cours de cette
these, le lift-off et la gravure ionique séche,osérdécrites en détail. Nous
mentionnerons toutefois quelques unes des autthgitpies fréquemment utilisées

pour la réalisation de micro/nano-structures aéirpduvoir les comparer.

lII.LA. Techniques additives

Les techniques de transfert additives sont peu newsks: on peut citer
I'électrodéposition et la technique dite du «d&ft-». Ces deux techniques ont
'avantage d’étre assez simples a mettre en cellvetagit dans les deux cas de
déposer le matériau souhaité dans I'empreinte dif,rithographiée dans la couche
de résine. Si le motif final est obtenu par l'une lautre de ces techniques, la

lithographie est nécessairement positive.
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1) Electrodéposition

Cette technique permet de déposer des couchediquéslpar réduction des cations

du métal en question sur I'échantillon au sein d’eellule électrolytique. Dans sa

version la plus courante, I'échantillon est pladé Borne négative d’un potentiostat,

plongé dans une solution saline, si bien qu'il ¢itws la cathode de la cellule

électrolytique. Les résines étant d'ordinaire istdg, la croissance se fait

uniquement la ou la résine a été éliminée apreélaton. La couche de résine

constitue donc un moule dans lequel croit le dép#tllique.

o L’électrodéposition demande assez peu de matéueé: source de tension

stabilisée et une solution saline du métal a dép&Sest donc une technique
facile de mise en place. Par ailleurs, elle perdest dépots rapides, méme
pour des épaisseurs conséquentes. Cette dernieaetécsstique fait de
I'électrodéposition la technique de choix pour is&aldes dépobts épais.

Les inconvénients de la méthode proviennent de2tessité de conduire le
courant dans la cellule électrolytique. En parteaylil faut que I'échantillon
soit conducteur. Si le substrat est isolant, it f#poser au préalable une fine
couche conductrice qui constituera I'électrode decéllule. De la méme
facon, il n'est pas possible de déposer de coucisetantes par

électrodéposition.

2) Lift-off

Apres I'étape de lithographie (étapes a) a c) déigare 1-11), I'échantillon est

recouvert d’'une couche de résine ou le motif saahfajure « en creux » (étape d).

La technique du lift off s’effectue en deux temps :

o on commence par déposer sur I'échantillon un filon ndatériau désiré, a

l'aide d'une technique classique de dépbt en coucirwce. La couche
déposée forme un film continu supporté par la Bsgauf dans les zones
exposées lors de la lithographie ou la couche eepdisectement sur

I’échantillon (étape e).
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o Dans un second temps, la résine est éliminée emy@émt I'échantillon dans
un solvant (étape f). La résine entraine avecl@lt®uche qu’elle supporte Si
bien qu'apres lift off, seules subsistent du fil@pdsé les parties reposant

directement sur le substrat.

G

Exposition Elimination

Enrésinement _ _ Dép@t

Figure 1-11 : Schéma de principe du transfert dhatif par
lift-off. Les étapes a) a d) correspondent a tzoliraphie du
motif, dans une bicouche de résine. La coucheievféz est
ici plus sensible aux rayonnement que la couchérgyre
(d’ou le profil « inversé » obtenu apres révélatien d). Le
transfert du motif se fait par dép6t d'une couchacen du
matériau désiré (e), puis élimination de la régihe

3) Contraintes spécifiques au lift-off

Le lift off est une technique utilisée tres couraeminpour la micro/nano-fabrication,

notamment parce qu’elle ne nécessite pas d’aupparails que ceux utilisés pour

les dépbts en couche mince. Toutefois, cette tqakrsuppose un certain nombre de

prérequis, a l'origine des limitations expérimeesatle la méthode.

o Le dépdt du film mince se fait a travers la couclee résine. Cet impératif
implique que la technique de dépot retenue soitpetitnle avec la présence de la

couche de résine.
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Le dépdt en couche mince est réalisé avec desitggmcomme la pulvérisation
cathodigue ou I'évaporation thermique. Ces tectesgle dépodt n'offrent pas des
flux trés importants, de sorte que le lift-off dsen adapté pour le dépodt de
couches assez fines. Pour des couches plus épaigdestrodéposition est
généralement préférée.

Les dépdts se font souvent dans des conditionstitd®» pour les composés
organigues comme les résines polymeres. Que ceapie plasma utilisé en
pulvérisation cathodique ou a cause du rayonneréens par la charge de
matériau évaporé, la résine est soumise a une idti@l susceptible
d’endommager sa structure chimique. En particuheys nous sommes apercu
au cours de ce travail que le rayonnement émisiparcharge de platine, ou de
ruthénium chauffée par un faisceau d’électronsagmdit la réticulation du
PMMA. Dans ces conditions, il n’est plus possibke dissoudre la résine. Il
importe donc de vérifier que les méthodes de dép@isposition ne vont pas
dénaturer complétement la résine utilisée loradehographie.

o Contrairement a I'électrodéposition ou le film neoit que dans les zones
révélées suite a la lithographie, par lift-off filen est déposé sur toute la surface
de I'échantillon ; les zones superflues sont élgmmpar la suite. Les parties du
film extérieures au motif sont alors décollées aesurface (d'ou le nom de la
technique) lors de la dissolution de la couche é&ine sous-jacente. Cette
technique suppose donc la discontinuité du filnmesles régions situées & méme
le substrat et celles supportées par la résinefigume 1-12 illustre I'un des
problemes qui surviennent lorsque cette conditiestrpas remplie. Ici la partie
centrale de la bobine n’a pas été décollée : efiter« suspendue » a la boucle de
cuivre attenante. Des micro/nano-circuits commeeaeicrobobine peuvent alors
étre court-circuités, rendant le dispositif inopi@rnel. A linverse, certaines
parties du motif en contact avec le substrat peuwvester solidaires du film
supporté par la résine ; elles seront donc désoMkela surface, arrachées au
reste du film et éliminées lors de la dissolutienarésine.
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Figure 1-12: Observation d'un probléeme de lift-cftir une
microbobine de cuivre d’épaisseur 1lum. La partiatrede du
motif, située au centre de la boucle de cuivreaiadue étre
éliminée en méme temps que la couche de résinaiptit-off.

Ici, la couche de cuivre était continue au niveaul’dnneau de
sorte que la partie centrale est restée solidaréacbobine. Ce
dispositif est court-circuité, et la microbobine est pas
opérationnelle.

Cette exigence entraine les conséquences suivares.d’abord, la couche de
résine doit présenter un « profil inversé », plaigé au contact du substrat qu’a la
surface de la couche (cf. fig. 1-11, d). De telsfifg peuvent étre obtenus de deux
facons. On peut réaliser la lithographie dans unelte de résine épaisse, en mettant
a profit les effets de diffusion du rayonnement déan résine. Une solution plus
élégante consiste a superposer deux couches degéde sensibilités différentes,
comme deux résines de masses molaire différentes.

D’autre part, les motifs obtenus a la révélatianéplus large a leur base, les dépots
peuvent donner lieu a des « effets d'ombrage »siApour que la structure finale
conserve les dimensions définies a la lithographiigut recourir a des techniques
directionnelles. La figure 1-13 montre ['élargissah d’'un motif circulaire
consécutivement au dépbt par pulvérisation cathedig(technigue non
directionnelle) a travers des ouvertures de 300dendiameétre. On préférera donc

des techniques comme I'évaporation thermique.
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ipcms SEI 30KV X40000 100nm WD 6.0mm

Figure 1-13 Observation au MEB d'un réseau de pibts obtenus par
pulvérisation cathodique et lift-off incomplet. paésence d’'une partie de la
bicouche de résine non-éliminée met en évidendargjissement des motifs
dd au profil inversé crée dans la résine. Danscoasitions, on obtient des
plots de 500nm de diamétre, alors que I'ouvertuegiguée dans la couche
de PMMA ne mesure que 300 nm. Le transfert de satilb-microniques
par lift-off impose I'utilisation de techniques dépét directionnelles, ce qui
n'est pas le cas de la pulvérisation cathodique.

[1I.B. Techniques soustractives

L’essor des technologies de pointe, dans le domdmelinformatique ou de
I'optique par exemple, s’est appuyé sur le dévedopgnt des techniques de dépbt en
couche mince. De ce point de vue, I'épitaxie pamjeléculaire a joué un réle capital
en permettant I'élaboration de nouvelles phases éguilibre. Malheureusement, les
techniques additives décrites plus haut ne permtedeuvent la réalisation de
micro/nano-structures a partir de films élaboraditionnellement par MBE. Soit les
modes de dépbét n'offrent les mémes performancesteene de croissance par
exemple (c’est le cas pour I'électrodéposition)it 8es conditions de dép6t ne sont
tout simplement pas compatibles avec les conditap&ratoires de la MBE : c'est
parfois le cas avec le lift-off. La réalisation d@cro/nano-structures de la phase
CoPg par exemple s’appuie donc sur d’autres technigedsansfert : les techniques
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de gravure, appelées aussi soustractives. Un rapgsfait appel a I'une de ces
techniques de gravure se déroule comme suit :

a un film du matériau voulu, et d’épaisseur donnéaléposé sur le substrat,

o la forme de la structure est lithographiée surh&tillon, et le motif ainsi
défini est protégé par une couche, appelée « matggeavure »

o la structure est alors créée en soumettant I'enlgenid I'échantillon & un
traitement abrasif. La couche déposée a la prem@ape sera donc
completement éliminée, sauf la ou elle était p@tegar le masque de
gravure ; le masque, qui est également soumis atertrent, doit donc
résister au traitement pour protéger la couche gartdute la gravure.

o dans une derniére étape, en fonction du procesds ket nature du masque de

gravure, il est parfois nécessaire d’éliminer laa® de protection.

Il convient d’apporter une remarque sur la naturerétériau utilisé comme masque
de gravure, car plusieurs possibilités s’offrenfudilisateur. La méthode la plus
simple, généralement employée lorsque le motidésini par lithographie optique,
est d'utiliser la couche de résine photosensiblenrne masque de gravure.
L’échantillon est alors gravé directement apresélglation. Toutefois lorsque la
résine est éliminée trop vite par la méthode gewiilisée, il convient de déposer
une couche spécifique, pour faire office de masduans ce cas, la gravure sera
généralement suivie d'une étape de lift-off. Leffédéntes techniques de gravure se
distinguent alors simplement par la facon d’abrdaesurface de I'échantillon et la

nature de I'agent abrasif utilisé.
1) Gravure chimique
L’échantillon est plongé dans une solution donhdéuwles espéces va réagir avec le

matériau déposé. On parle généralement de grawuredb dans la mesure ou

I’échantillon est plongé dans une solution.
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Cette technique offre de nombreux avantages, dextréme facilité de mise en

ceuvre n'est pas la moindre. Par ailleurs, dans ésure ou le réactif attaque
chimiquement la couche déposée, il est trés fdtletenir une tres bonne sélectivité
de I'attaque de la couche vis a vis du masque aeuge. Ainsi, les résines polymeres
sont généralement assez peu sensibles aux réaiiigés et forment de trés bons
masques de gravure humide. Enfin, I'attaque chimigst aussi relativement rapide

et I'on obtient dans la plupart des cas des vitedsegravures €levees.

Naturellement, le mode d’attaque utilisé par lasgra humide induit aussi un certain
nombre de limitations. En premier lieu, la gravest isotrope et le matériau est
attagué dans toutes les directions. Il est donogsiple de conserver rigoureusement
la forme du motif obtenu aprés lithographie. Lecgim gravé par une base forte
constitue toutefois un contre-exemple notable : dies cristallins (111) sont en
effet gravés trés lentement si bien que I'on obtiemt de méme une gravure
anisotrope dans ce cas précis. Par ailleurs, kugrachimique n’est pas trés bien
adaptée au transfert de motifs dans des multiceucpkisieurs matériaux peuvent
ainsi étre attaqués simultanément. Enfin, certenagériaux peu réactifs, comme le

platine, sont tres difficiles a graver spécifiquertngar cette méthode.

2) Gravure lonique Seche (ou lon Beam Etching)

Par lon Beam Etching (IBE), I'échantillon est bomd#a par un faisceau d’ions
collimaté produit par un canon a ions, a partirndgaz neutre (I'argon le plus
souvent). Contrairement a la gravure chimique,ecetéthode se passe dans une
chambre sous vide plus ou moins poussé, de sodbeguest dite « seche ». C'est la
technique de transfert que nous avons utiliséells fargement au cours de ce
travail. Le détail de son fonctionnement sera doprécisé dans la suite. Nous nous
contenterons ici d’en décrire brievement les avgegeaet les limites afin de pouvoir

comparer cette techniques aux autres méthodesdergr
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Contrairement a la gravure chimique, la gravuregoe repose sur un phénomeéne
purement « physique » : la pulvérisation des atotuematériaux sous l'effet d'ions
énergétiqgues. En conséquence, cette technique pelengraver n'importe quel
matériau. La vitesse de gravure dépend alors dertye de liaisons des atomes du
matériau a graver et de I'énergie des ions inci&lent

Par ailleurs, la gravure ionique est une méthodsoamope : la directionnalité du

faisceau d’ions permet de conserver la verticdi@® flancs des motifs.

Si cette technigue permet de graver n'importe quegeriau, cet avantage est obtenu
au prix de la sélectivité de l'attaque entre laatmua graver et le masque. Il existe
certes des différences de vitesses de gravuresnd&tériau a I'autre, mais celles-ci

restent bien inférieures a ce que I'on peut obtpair attaque chimique. De fagcon

plus générale, les vitesses de gravure obtenueslpasion ionique sont assez
faibles, si bien qu'il est peu recommandé de grdesrcouches épaisses par IBE.

3) Gravure lonique Réactive (RIE)

Cette technique de gravure est trés certainemeethmique la plus employée dans
I'industrie de la microélectronique. L'engouementaije suscite tient au fait qu’elle
permet d’associer les principaux avantages desiggachimique et ionique sans en
présenter les inconvénients majeurs. Ainsi, la BHE une technique de gravure
isotrope comme la IBE, et respecte les flancs datffsilithographiés, tout en offrant

les vitesses de gravure et la sélectivité vis auwuismasque d’'un processus chimique.

Techniquement, I'échantillon est placé dans unentina dans laquelle est crée un
plasma. Mais contrairement aux plasmas utilisgsubverisation cathodique, celui-ci
est enrichi en radicaux libres+(FCl+, ou O ). Ces radicaux sont directement formés
dans la chambre a partir d'un gaz réactif injeatécemplément du gaz neutre
nécessaire pour maintenir le plasma. Ces espduesgaement treés réactives, vont
se combiner avec les atomes de la cible pour fodegicomposés volatiles, éliminés

par le systtme de pompage de I'enceinte. La gradeii&chantillon résulte donc a
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la fois de I'érosion « physique » liée au bombarelemionique et de l'attaque
chimique de la surface par les radicaux libresgissdans le plasma.

Naturellement, pour que cette technique présenteéeinavantage par rapport a la
gravure ionique seche, il faut pouvoir bénéficier'dttaque chimique. Tout comme
la gravure humide, la RIE n’est vraiment approprige pour des matériaux
présentant des réactions bien spécifiques. Cesimaté&ont ceux qui produisent des
composes volatiles par réaction avec un radice.liOr il se trouve précisément que
c’est le cas pour la plupart des semi-conductddesce point de vue, la chimie des
métaux de transition est beaucoup plus limitééesi Que, quelques rares cas comme
avec le molybdene mis a part, la RIE se réveleprgpiée pour la gravure des

meétaux.

[1I.C. Mécanismes de la gravure ionique séche

Une partie importante de ce travail de these a@igacrée a la structuration de films
minces d'alliage CoRtdéposés a la MBE. La bréve description comparale®
techniques de gravure donnée précédemment, exptigaenous ayons choisi la
gravure ionique séche. La littérature rapporte qued essais menés pour tenter
d’amplifier chimiquement la gravure du platifté°®, mais dans le cas des alliages
Co/Pt la meilleure solution reste la gravure iorigéche. Nous donnons dans la
suite une description plus détaillée de cette tecl en insistant plus

particulierement sur les facteurs qui influencarfidélité du transfert de motif.
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1) Interaction ions/matiere

Généralités

Lirradiation d’'un matériau par un faisceau d’igmsut entrainer de nombreux effets,
dont la nature dépend de I'énergie des ions intsddebes phénomeénes s’étendent
entre les cas extrémes suivants :

o Les ions trés énergétiques, d’énergie supérieupgedgues dizaines de keV,
pénetrent profondément dans le matériau et s’yanipht. L'énergie déposée
dans le matériau a la suite des collisions aveat@sies rencontrés induit de
nombreux défauts, pouvant aller jusqu’a la dénéiturade I'ordre cristallin
de la cible.

o A linverse, les ions d’énergie inférieure au ke¥ pénetreront pas dans le
matériau et seront simplement «réfléchis» a lafasa. L'énergie
communiquée a la cible lors de la collision engaléjection d’une partie

des atomes de surface : on est en régime de matién.

Tous ces effets sont mis a profit dans différertehniques de traitement des
matériaux : dopage des semi-conducteurs par ingilanf ou encore structuration
magnétique d’un alliage CoPt par irradiation séfecaux Hé ** %l Dans le cas de

la gravure ionique séche, les ions produits pacdeon sont acceélérés jusqu’a
quelques centaines d’eV : on se situe dans le ggienpulvérisation. Le transfert

d’énergie se produit le plus souvent au cours tlsioms élastiques.
Les collisions élastiques
On considére un ion de masseq Bt d’énergie E qui percute un atome cible de

masse M initialement au repos et libre de toute interactiduite a la collision, I'ion

incident est dévié d’'un angée tandis que I'ion cible est éjecté dans une diwaab,

-51 -



Chapitre 1 — Structuration et Micro-Fabrication

selon la configuration représentée a la figure 141& collision étant élastique,

I'énergie et le moment cinétique sont conserves.

déviation

Figure 1-14 : Collision élastique d'un ion incidéde masse
M, et d’énergie B sur un atome cible de masse. Mors de
la collision, I'énergie T est transmise a la citlles angles
et 0 représentent respectivement I'angle de recul deble
et 'angle de déviation de I'ion incident.

De ces deux relations de conservation, on peut tiexpression de I'énergie
transmise a I'atome cible T en fonction de I'andée déviationd de I'ion incident.

L’expression de T est donnée par I'équatidt3% ;

T=—21 2% E sin’2 (équation 3)

L’énergie maximale transmise a I'atome cible vaand:

4M; M,
M, +M,

T= = (équation 4)

A partir de I'énergie transférée au matériau pafalsceau d’ions, on peut estimer
I'efficacité de I'abrasion ionique de la cible eéterminant le taux de pulvérisation.

Cet indicateur, généralement noté S, pour « spngtgtield », représente le nombre
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d’atomes expulsés de la surface par ion incideigin@d a proposé une relation
simple qui lie S & la densité d’énergie déposés tamatérialf **! :

-3 Ed(of) . .
S= 4 WNEL (équation 5)

ou C est une constante qui vaut C=1,81°’nm

Cette relation fait apparaitrBqyy), la densité d’énergie élastique (géneralement
exprimée en eV/nm) déposée par un ion dans le @maté€Comme le suggere
I'équation 3, cette densité d’énergie transmisaratériau va dépendre de l'angle
d’incidencea du faisceau sur la surfadd.et E. sont alors des caractéristiques du
matériau abrasé : le nombre d’atomes par unitéalieme et I'énergie de liaison

entre 2 atomes respectivement.
2) Vitesse de gravure

Quel que soit le détail exact des mécanismes dgifar de I'abrasion ionique,
I'efficacité du procédé de gravure se juge in finga vitesse de gravurgc’est a dire
a I'épaisseur de matériau abrasée par unité desteNgiturellementy dépend du
taux de pulvérisatiors, mais aussi du nombre d’'ions qui impactent lasmaf La
vitesse de gravure d’'une surface bombardée paaiscefiu d’ions uniforme de flux
@, sous un angle est donnée par :

_ ® cosy
V=—X S

N (équation 6)

Nous allons donc considérer quelgues uns des factpu affectent ce parametre

essentiel de la gravure.
Energie primaire

L’énergie des ions incidents est évidemment urefactiéterminant : dans la limite

du régime de pulvérisation, c’est a dire tant gggeibns ne s'implantent pas dans la
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cible, le taux de pulvérisation et par suite lasse de gravure augmentent lorsque
I'énergie augmente. Toutefois, les dégats occasdwaria cible par le bombardement
ionique imposent de travailler avec des énergikgivement faibles, généralement

inférieures a 1keV.
Incidence du faisceau

Des essais réalisés sur divers matériaux ont mquotiéexistait une dépendance, qui
peut étre assez importante, de la vitesse de graavec I'angle d’incidence du

faisceau d'iongy, A1 81

. La figure 1-15 reprise dans cette référence, tige des
travaux de R.E. L&&® ™ reproduit ces résultats. La majorité des métasés, a
I'exception notable de l'or, présentent le méme gortement : la vitesse de gravure
croit depuis l'incidence normal@e<£0°) et atteint son maximum pour un anglg
compris entre 30 et 50°. Pour des angles d'incidesupérieurs an, la vitesse de
gravure diminue alors rapidement.

Lors d’'une collision élastique, I'énergie transir& la cible est maximale quand
I'ion incident est renvoyé a 180°, c’est a dorestpre I'on travaille en incidence
normale. Pourtant le maximum de vitesse de gramigst généralement pas atteint
dans ces conditions. Il s’avére qu’en s’écartant’ideidence normale, la vitesse
communiquée a la cible correspond a une directi@m Iplus favorable a son
expulsion. L'augmentation de la vitesse de grawlrgervée dans la premiere partie
des courbes s'interpréte donc comme un transfequaatité de mouvement plus
favorable, qui compense la perte d’énergie tragsféLa deuxiéme partie de la
courbe, marquée par une diminution de la vitesseg&ure pour des angles

supérieurs an, correspond a la réduction du flux efficace poavgr le matériau.
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Vitesse de gravure (A/min)

Angle d'incidence a (°)

Figure 1-15 : Variation de la vitesse de gravuraliffiérents matériaux en
fonction de I'angle d’incidence (par rapport a tamale a la surface) d’'un
faisceau d'ions Ard’énergie 300eV. Figure tirée de la référehtid®

Nature du matériau a graver

La figure 1-16 montre également que tous les natgéme se gravent pas a la méme
vitesse. Si la sélectivité de l'attaque d’un matéra un autre n’égale pas ce que l'on
peut obtenir en RIE, le rapport entre les vitesgegravure de GaAs et de Ti peut ici
dépasser 7 pour une incidence voisine de 40°. Colmmm®ntrent les équations 4 et
5, la vitesse de gravure d’'un matériau donné dépeadois de sa masse atomique,
et surtout de I'énergie de liaison des atomes. Gpezt Schmidt® "“lont montré en
particulier que pour les métaux de transition, &in sd’'une ligne du tableau

périodique, le taux de pulvérisation augmente quamdiméro atomique augmente.
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Figure 1-16 : Evolution du taux de pulvérisatiomrk sélection
d’éléments du tableau périodique en fonction de lewuméro
atomique. Le taux de pulvérisation est donné paourfaisceau
d’ions Ar" d’énergie 400eV en incidence normale. Figure titég
travaux de Spencer et Schrriitie: "

3) Problemes induits par la gravure ionique séche

L’érosion ionique est une technique qui permet ddter quasiment tous les
matériaux tout en offrant une latitude importantef aux parametres utilisés, de
I'énergie des ions a l'angle d’attaque de la sw@faboutefois elle s’accompagne,
dans le cas de surfaces présentant des reliefdewe problemes bien connus. Et
malheureusement, c’'est a ce genre de topographiescanduit I'utilisation d’'un

masque de gravure. Ces deux problemes renconti&Eesont d’'une part le redépot
des atomes pulvérisés sur les flancs des strucmlesgours, et d’autre part le

facettage des structures obtenues.

Contrairement a la RIE, les atomes expulsés ne pamtévacués sous forme de
composeés volatiles : ils sont simplement éjectéds ldune collision dans une

direction qui dépend de lincidence et de I'énerdie faisceau. Dans le cas d’une
structure isolée, les atomes de la cibles sonty&svdans la chambre de gravure ;
par contre, dans le cas de motifs rapprochés, amtepdes atomes éjectés est
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recapturée sur les parois des structures voisimegravure ionigue séche n’est donc
pas adaptée a la réalisation de motifs trés rappsa@ fortiori s’ils présentent des
rapports d’aspect importants.

Une conséquence de ces effets de redéep6t est naation de collerettes qui
couronnent les motifs obtenus. La figure 1-17 noud&s plots de cobalt, espacés de
200nm, apres élimination de la couche d’aluminiutiisée comme masque de
gravure. Les plots sont surmontés d'un dép6t itiéguidentifie comme du

fieh- 971 | 3 encore, ce dépdt provient de I'accumulationnutiére sur les

cobal
surface latérales du masque lors de la gravure falsée masque éliminé, le redép6t
subsiste sous la forme de ces couronnes qui entderbaut des plots. Ce probléme
est particulierement préoccupant lorsque l'on dier@ définir des structures
conductrices, comme des micro-circuits. Le redép@dt pas stable mécaniquement,

et lorsqu’il finit par se casser, 'ensemble du méispositif peut étre court-circtuité.

Z 258.558 nm/div

Figure 1-17 : Observation par AFM d’'un réseau desptie
cobalt de 2um espacés de 200nm. Apres I'élimination
masque (ici, de I'aluminium), le cobalt qui s’estcamulé
sur ses flancs au cours de gravure subsiste sdamia de
ces « collerettes » qui couronnent les plots. Latéha des
collerettes est proportionnelle a I'épaisseur ahiti du
masque. Figure tirée de la thése de Michel HERR".

-57 -



Chapitre 1 — Structuration et Micro-Fabrication

La vitesse de gravure dépend de I'angle d'incidetheefaisceau d’ions. Cet effet
peut étre mis a profit pour optimiser la gravurarn# couche plane en orientant le
faisceau d’ions suivant I'angte,. Toutefois, dans le cas d’'une surface préstrueturé
les flancs des motifs seront gravés a une vitegiahte du sommet. Stewart et
ThompsoF™® *ont modélisé I'évolution d’'une marche soumise dambardement
ionique. Apres gravure, le relief présente un flabtique formant un angle, par
rapport au faisceau d’ions. De méme que la mardodiée par Stewart et
Thompson, les parois du masque s’inclinent au cdera gravure. Ce profil incliné
risque alors d'étre transféré du masque vers latma graver : au lieu d’obtenir des

structures au flancs abrupts, on aura alors degsnigeautés.

La gravure ionigue seche est une technique trgsr@@nt employée. De nombreuses
solutions ont été proposées pour contourner ceBlgmes. Ainsi, des essais de
gravure sous incidence oblique ont permis d'obteleis flancs vertical® 8.
Néanmoins, cette méthode ne résout pas le proldérnteeformation de collerettes.

La meilleure solution consiste donc a utiliser uasgue aussi fin que possible, afin
que l'accumulation de matiere sur les parois resfgligeable. Le matériau utilisé
comme masque de gravure doit donc satisfaire a cenditions essentielles :

- Etre beaucoup plus «dur » que I'échantillon &igis de la gravure
ionique. Le rapport des vitesses de gravure emtrendsque et la
couche détermine en effet I'épaisseur minimale dsque.

- Présenter peu (voire pas du tout, dans le cad)idé variation de

vitesse de gravure en fonction de I'angle d’incmkedu faisceau.
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Conclusions du chapitre

Dans ce chapitre, nous avons dressé une liste émbaustive) des techniques
classiques de nanofabrication, dans une approtbg-&own ». Nous avons décrit le
principe ainsi que les principaux avantages ettéitiwins des lithographies optique et

électronique, ainsi que des techniques de graesrplus courantes.

De cette analyse comparative, il ressort que pe@atliser des structures sub-
microniques avec un matériel qui ne releve pasiddultrie des semi-conducteurs,
il faut recourir a la lithographie électronique. lsouplesse d’écriture de la
lithographie électronique a également été mise dditppour la recherche de la
géomeétrie des bobines. La lithographie optiquet £esuite avérée plus pertinente
des lors qu'une géomeétrie satisfaisant a été et

Pour les techniques de transfert du motif, la sétibn de structures d’alliages CoPt
exclut quasiment automatiquement [l'utilisation deshniques dites additives.
L’électrodéposition pourrait certes étre envisagémis le lift-off est a écarter
compte tenu de la température de dépot de I'alli@gge°C). En conséquence, nous
avons du recourir a des techniques soustractivass e cas de films composés de
métaux de transition, la gravure ionique réactiiae pas réellement d'intérét, et la
gravure chimique n’est pas bien adaptée a l'attatpienatériaux comportant du

platine.

Cette analyse des contraintes liées a la réalisatés nanostructures nous a donc
amené a développer un procédé de fabrication @uipsie sur l'utilisation de la

lithographie électronique, et de la gravure ionigaehe.
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Chapitre 2

Réalisation et étude des nanostructures

Nous avons vu précédemment le principe de fonctioremt des différentes
techniques employées pour la réalisation de miara¥structures. Nous en avons
présenté les principaux avantages ainsi que leomsations. Nous décrirons ici
comment ces techniques ont été mises en ceuvredladnarer nos dispositifs. A cette
occasion nous détaillerons le dispositif utilis@uporéer les impulsions de champ
magnétique depuis la micro-bobine, jusqu’au gémératd'impulsions. Nous
décrirons enfin la géométrie des plots étudiésaauscde ce travail. On s'intéressera
plus particulierement aux effets des procédés deofahbrication sur les

caractéristiques des plots obtenus.
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|. Réalisation des dispositifs expérimentaux

Les échantillons que nous avons realisés se pefgestius la forme de réseaux de
plots magnétiques, de dimension variable, surmatitése micro-bobine de cuivre.
Alimentée par un générateur d'impulsions, ce digifigermet de soumettre les plots
a un champ pulsé intense. Le protocole le plusfa&éant se déroule en deux temps,
de la fagon suivante :

- gravure du réseau de plots a partir d'un film né&mgue,

- lift-off de la micro-bobine de cuivre sur le rése

I.LA. Reéalisation des plots

Au cours de ce travail, nous avons réalisé des plqiartir de films d’alliage Coft

ainsi que de multicouches Co/Pt. La taille de desspest comprise entre 1um et
200nm pour les plus petits. Compte tenu des camditde croissance de l'alliage
CoPg (cf. chapitre 3), nous avons d0 recourir a la gravonique seche pour réaliser
les structures magnétiques. Cette premiére étappratocole de fabrication des

échantillons s’organise de la fagon suivante.

o Le film magnétique est déposé sur le substrat édbsintillons de CopPsont
déposés par MBE ; les multicouches par pulvérisataihodique.

o L’échantillon est enduit d’'une double couche dénesUne premiére couche
épaisse (400nm) de copolymére P(MMA/MAA), trés #elesaux électrons,
est recouverte d’'une couche plus fine (100nm) d&RM50K. Ce systeme
en bicouche permet d’obtenir des profils inversés tle la révélation.

o Les plots sont définis par lithographie électroeiquour former un réseau,
plus ou moins dense, d’environ 150um de coté. heactérisations par effet

Kerr nécessitent en effet une surface magnétigffisante.
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o Un masque de gravure est déposé sur I'échantiborépaporation puis lift-
off. Pour limiter les effets de redépdt sur lemdm des motifs lors de la
gravure (cf. chapitre 1), on utilise un masquelles iin possible. Le matériau
du masque doit donc se graver a une vitesse biéneure a celle du cobalt
et du platine. Une étude des vitesses de gravudifféeents matériaux nous
a conduits a utiliser un masque de titane (cf..2)BToutefois, le titane est
difficile a éliminer sélectivement, par attaque nosigjue par exemple. En
conséquence, le masque qui n’a pas été abrass@el'de la gravure reste sur
les échantillons. L'épaisseur déposée a cette ésipdonc calculée de sorte
qgue lorsque la couche magnétique est complétenranég la quantité de
titane résiduelle soit négligeable.

o L’échantillon est Iégérement surgrave, la encorer poinimiser I'épaisseur

résiduelle de titane qui pourrait affecter les mesunagnéto-optiques.

.B. Réalisation des micro-bobines

Pour appliquer des champs pulsés intenses sutmarcdintinu, il est tres commode
d’utiliser une micro-bobine amovible que I'on pglacer ou I'on veut sur le film.
Toutefois dans le cas de réseaux de plots de 15@eurobté, il nous a semblé
préférable de lithographier le dispositif directernsur les plots. Ceci implique de
définir une bobine sur chaque échantillon mais eévile devoir positionner

manuellement la bobine a chaque fois.

Les bobines se présentent comme une boucle deecépais (de I'ordre de 1um)

avec une ouverture centrale assez large (50umje @Qébmeétrie correspond a la
version avec laquelle nous avons le plus travaitiéjs différentes géométries ont
également été envisagées. La lithographie élecwmeninous a alors permis de
réaliser facilement des bobines de géométriesrdiifés. Puis, quand il a fallu passer
a la réalisation de bobines en nombre, la lithdgepptique s’est imposée. Nous

présenterons donc les protocoles utilisés dansuehags dans la mesure ou les
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résultats présentés dans ce mémoire ont été obearecs des bobines définies

indifféeremment par lithographie électronique etiqu.

1) Par lithographie électronique

De par son mode d’écriture direct, la lithograpfiectronique est mieux adaptée aux

motifs de dimensions réduites. Il n'y a toutefoiss pd'incompatibilité majeure a

réaliser des motifs beaucoup plus larges, comme mmsobobines, par cette

technique. Les spécifications de ces motifs pditisiimposent néanmoins quelques

modifications par rapport au protocole utilisé ptaréalisation des plots. Ce sont

ces modifications que nous exposons ici.

o L'échantillon se présente sous la forme d'un ensende réseaux de plots

gravés jusqu'au substrat: verre, silicium ou sapén fonction des
échantillons.

L’échantillon est enduit de résine. Pour pouvoirpaker une couche
métallique épaisse par la suite, nous avons éalgessivement 4 épaisseurs
du copolymére P(MMA/MAA), pour finir par une coucde PMMA comme
dans le protocole habituel. L'épaisseur totale dpmtre couches de
copolymere s’éléve a 1,6pum ce qui permet le liftebf dépbt de cuivre de
I'ordre de 1um d’épaisseur.

Lorsque le substrat utilisé est isolant, commetd&esas pour les échantillons
de CoPf ou nous travaillons sur saphir, il est impératifasdurer
I’écoulement des charges pendant la lithographoer e faire, nous avons
déposé une couche d’or supplémentaire de 25nm sauslele la couche de
PMMA. Compte tenu de la dimension caractéristigedadbobine (de 'ordre
de 10um), la diffusion du faisceau dans le filmrdida pas d’incidence
majeure sur la fidélité du motif. Pour les échémtg réalisés sur Si, nous
avons toutefois évité cette étape dans la mesure asilicium utilisé était

suffisamment dopé.
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Le reste du protocole est alors analogue a ce @t aécrit pour la réalisation des
plots :

o La micro-bobine est définie par lithographie élesique, avec une densité de
courant beaucoup plus forte toutefois, pour gamdies temps d’écriture
raisonnables. La encore, la dimension caractéuistiqu motif autorise
I'utilisation de ces conditions, normalement peumpatibles avec une
lithographie de bonne qualité.

o Apres révélation, les bobines sont obtenues paoffifd’'une couche épaisse
de cuivre (de I'ordre de 1um). Le film de cuivre ééposé par pulvérisation
cathodique : I'électrodéposition mise a part, cesteffet la seule technique

qui permette d’atteindre assez facilement de téjedsseurs.

2) Par lithographie optique

Cette technique offre a la fois des temps d’expmsiréduits et la possibilité
d’aligner visuellement les bobines sur les résadmiplots, par transparence a travers
la couche de résine. Dés que nous l'avons pu, nous sommes donc tournés vers
la lithographie optique.

Nous précisons le protocole utilisé dans la mesuresans étre novateur, ce n’est pas
le protocole le plus standard. Nous avons en gifecédé par «renversement
d’'image » : cette technique présente I'intérét epire des profils inversés. Dans le
principe, les résines a «renversement dimagesmt sles résines positives
ordinairement qui, apres recuit spécifique, se amept comme des résines
négatives.

o L’échantillon recouvert d'une couche de AZ5214BE2(am d’épaisseur) est
exposé légerement a travers le masque de lithograph masque utilisé est
le méme que pour une lithographie négative : lésrias y figurent donc « en
plein », sous la forme d’'un dépét de chrome.

o L’échantillon est recuit. Ce recuit, dit «d'invem », provoque la
réticulation des chaines de polymere qui ont subé dransformation
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photochimique lors de I'exposition. Les zones edgsslors de la premiére
étape deviennent alors insolubles dans le révélateu

o Le masque est retiré de l'aligneur et on exposeséenble de I'échantillon
abondamment. A la révélation, toutes les régions mjavaient pas été
insolées lors de la premiére exposition, c’estra delles qui se trouvaient

sous le masque, seront alors éliminées.

Les bobines sont obtenues de facon analogue apréaédent, par lift-off d’'une

couche épaisse de cuivre, déposée par pulvérisatbndique.

|.C Description du dispositif

Une fois lithographiées sur les réseaux de plessbbbines doivent étre connectées a
un générateur d'impulsions. C’est alors des progsi€lectrigues du générateur que

vont dépendre les caractéristiques (durée, tempsotéée) des impulsions.

1) Principe du générateur

Le dispositif de production des impulsions de chamg@gnétique repose sur un
générateur bi-polaire congu et réalisé au labawat@ans le principe, ce générateur
consiste a décharger dans la microbobine des ¢apatiargées par une source haute
tension. La décharge des capacités est commandéa gagnal extérieur (les fronts
montant et descendant d’'un signal TTL dans nots) par I'intermédiaire d'un
transistor de commande.

Ce dispositif offre a l'utilisateur la possibilitie régler l'intensité et la fréquence des
impulsions :

o L'intensité des impulsions positives et négativssd&terminée par la valeur
des tensions de charge qui alimentent les deuxragst de capacités. Les
sources HV utilisées délivrent une tension maxintede800V ; compte tenu
de l'impédance (non nulle) du dispositif réel, st @ossible de produire des

impulsions d’intensité allant de 0 & 65A.
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o La fréquence des impulsions dépend simplement ffédaence du signal de
déclenchement et de I'écart temporel entre lest froontant et descendant
dans le signal de commande.

A l'inverse les caractéristiques temporelles degulsions, comme le temps de
montée ou la durée nominale, ne sont pas ajustgbdes 'utilisateur. Ces
caractéristiques dépendent étroitement des préprideés composants utilisés pour
réaliser le dispositif. En particulier, le temps m@ntée minimal d’'une impulsion
dépend de la vitesse de basculement du transistdaes une moindre mesure, de

I'impédance réelle du dispositif.

2) Connexion du dispositif

En B, nous avons évoqué le protocole utilisé paiind les microbobines a méme

les réseaux de plots. Pour appliquer des impulsienshamp au niveau des plots, il
est nécessaire de relier la bobine au générateupulsions. La figure 2-1 présente

le systeme de connexion utilisé.

La région du substrat sur laquelle repose I'ensemlits/microbobine est découpée
et collée sur un support. La microbobine est atormectée par wedge-bonding aux
pads de connexion situé en périphérie du suppatspport est alors relié au

générateur d’impulsions par I'intermédiaire d’'ursg@pe de connexion en cuivre.

Le générateur d’impulsions a été cong¢u pour débidéers un court-circuit. Or, dans
les faits, I'impédance n’est pas nulle. Outre lsig@nce propre de la micro-bobine,
I'utilisation d’un connecteur souple et les micmidures amenent des capacités et
des inductances supplémentaires. Concretementisp@sitif n'est pas adapté en
impédance, ce qui limite la bande passante duragst€outefois, dans la gamme des
100MHz, qui correspond aux temps caractéristigueshas impulsions, la forme

d’onde délivrée par le générateur n’est pas trtgyed.

- 67 -



Chapitre 2 — Réalisation et étude des nanostructures

a) Microsoudure de la bobine

Figure 2-1 : Représentation schématique de la imityime lithographiée sur un réseau de
plots et contactée par wedge-bonding aux pads daes@mn du support (a). La photo

présentée en (b) montre comment le contact esti @aftve le support et la nappe de
connexion (isolée par un film de kapton)

3) Caractéristiques des impulsions

Connaissant la forme des impulsions de courantrééls dans la micro-bobine, il est
possible d’en déduire la forme et l'intensité dempilsions de champ magnétique.
Les microbobines s’assimilent a une spire de cdudamt les caractéristiques
géométriques sont reportées dans le tableau 2-1 :
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Tableau 2-1: Rayon intérieuwr, rayon extrieur, et épaisseue des microbobines. Les
parametres etp sont des caractéristiques géométriques réduites.

ri (Lm) Fo (M) e (um) @ B
25 75 1,5 3 0,02

Figure 2-2 : Vue au MEB d’'une microbobine réaligée lithographie électronique. A la
différence d’une simple spire de cuivre, cette helprésente des « ailettes » qui permettent
d’augmenter la surface de contact entre le cuivte substrat : la dissipation thermique via
le substrat est accrue grace a cette géométrie..

Nous inspirant de la démarche adoptée par M. B&tfi nous avons évalué le
champ produit en assimilant notre micro-bobine @ swire portant une distribution
uniforme de courant. L'induction magnétique B dépee l'intensité du courant | et

d’'un facteur de forme F ; au centre de la spiresBdonnée par :

I
B= 'Ur_? —2|(:c(rcfi5)),5’ (équation 1)

F est un facteur correctif qui tient compte des atigions de la bobine ; il fait
intervenir les parametres géométriques réduitso/r; et = d/2f. F est donné par la

relation suivant&©n 63l

Fa, = pin| CHWAHE (équation 2)

L1+ B
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Pour les bobines que nous avons réalisées (dodinessions sont résumées dans le
tableau 2-1), I'équation (1) donne I'équivalenceuremt / induction magnétique
suivante : 1A& 23 mT. En conséquence, avec les sources HV tdlipéur charger

les capacités du générateur d’impulsions, on poctnéar un champ magnétique B

d’intensité maximale 1,5T au centre de la bobine.

La forme d’onde des impulsions peut étre relevéemayen d’une résistance de

shunt située a la sortie du générateur d’'impulsidfmis avons pu montrer que la

forme d’onde de l'impulsion de tension relevée daxnes de cette résistance de
shunt était en tout point comparable celle de liilsn de champ magnétique.

Pour ce faire, nous avons suivi par effet Kerr lkésen temps (TR-MOKE)
I’évolution de 'aimantation d’'un plot de Ni asslezge (15um) placé au centre d’'une
microbobine. La figure 2-3 a) compare le signal n#g-optique relevé a
I'impulsion de tension lue au shunt de mesure. hamp magnétique crée au centre
de la bobine est perpendiculaire au plan, c’este&ahns une direction de difficile
aimantation pour le plot de nickel. On supposenacdmpie le signal magnéto-optique

est directement proportionnel au champ magnétique.

a) b)
1,04 B aA 1,04 fesa
4 I
DA/ g /\D\ / m}
0,8- i \ 7 0,8- Ao
o
N q u/[ DI] D\ " 1 D/ ‘DD
@ \& A / \
< 0,64 / ul \‘1 0,6 1 b
é /%j \ & i / =
o 7 [u] f-ﬂk [al o
£ 04 | j LT 0,44 | b
g 7] | 4 iy
o —a— Signal Kerr / A . |
» 02 il \ A 0,2- 4
I | % f _ d
\EDG:( E\éé: Oio_u:::@@mmmuu
0 2|5 I 5|O 7I5 l l(l)O l 155 I 1%0 l 1%5 I 200 0 I 5I0 1(I)0 1%0 200
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Figure 2-3 : (a) Comparaison de I'onde de champnthgue crée au centre de la bobine a I'impulsien d
tension lue aux bornes de la résistance de shugéérateur. L'impulsion de champ est obtenue par T

MOKE en relevant le signal magnéto-optique d’'urnt pl@ Ni soumis a une impulsion électrique. La fegur
(b) présente la forme des impulsions obtenues apcakfication du générateur afin d’amortir les osde

réfléchies dans la bobine.
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La figure 2-3 a) montre que I'impulsion de champgmatique créée au centre de la
bobine reproduit bien le signal relevé aux bornesla résistance de shunt. En
particulier, on note I'existence de pics secondadans la descente du signal. Ces
pics traduisent I'existence de réflexions multipks I'impulsion dans la micro-
bobine. Comme nous l'avons évoqué en 2), ces iéfiexrésultent du fait que le
systeme n’est pas adapté en impédance.

Le générateur d’'impulsions a été modifié afin d@ber ces réflexions a l'origine
des oscillations du signal. La figure 2-3 b) présda forme d’onde obtenue apres
modification du générateur. Le signal a bien &géj au prix d'une augmentation de
la durée de descente de I'impulsion.
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Il. Gravure des réseaux de plots

Compte tenu des contraintes liees au mode de dépdtavure ionique seche est la
technique la mieux adaptée pour réaliser les piagnétiques. La gravure ionique
suppose toutefois I'utilisation d’'un masque pouoteger la couche magnétique.
Avant de réaliser les plots, il a donc d’abordualéterminer quel matériau était le
mieux adapté a jouer le réle de masque de grawoas présenterons ici

I'appareillage expérimental sur lequel nous avoasdillé ainsi que les résultats
obtenus lors de I'étalonnage des vitesses de grades différents matériaux que

Nnous avons testés.

lI.LA. Dispositif expérimental

1) Enceinte et fixation de I'échantillon

L’échantillon est introduit dans une enceinte mexoe sous vide secondaire par
systeme de pompage composé d'une pompe turbo-nhakéciet d’une pompe
ionique. Une vanne permet d’isoler la pompe ionidoiesque l'on fait circuler
I'argon dans I'enceinte. Ce dispositif de pompagemnet d’'atteindre un vide de base
de quelques I®mbar. La pression de travail, c’est & dire la gimsd’argon dans le
canon lors de la gravure, est réglée a l'aide diébitmétre massique disposé sur la
ligne d’arrivée de gaz.

L’échantillon est fixé sur un support en molybdémeaintenu dans le porte-
échantillon par un dispositif a baionnette. Ce ggécthantillon possede un degré de
liberté en rotation, ce qui permet de faire tourhiéchantillon dans le faisceau

d’ions, et d’homogénéiser la gravure.
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a) Vue générale b) Représentation du porte-échantillon

Manipulateur

Dispositif de

rotation \ .

Porte-
échantillon

Canon
SIMO 50

Pompe
turbomoléculaire

Pompe
ionique

X

Support en Porte-
molybdéne échantillon

Figure 2-4 : Représentation en trois dimensionstisents du bati de gravure. L'image a) montrevurge
d’ensemble du bati, avec les systemes de pompdges @iquages sur I'enceinte. L'image b) montre
comment est fixé I'échantillon
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2) Canon

Nous avons utilisé un canon a ions SIMO 50 comrabsé par Materia Systemes
dont le prototype a été développé par Farouk BouR%r®® lors de sa thése de
doctorat. Les ions sont produits au sein d’'un pisoonfiné dans la chambre
d’ionisation du canon. Le faisceau est alors fopag extraction et accélération des

Ar* a l'aide d’'une optique spécifique.

Il existe différentes facons de produire et d’etetng la décharge dans un plasma.
Ici, le gaz argon présent dans la chambre d’icioisatst excité par une décharge
micro-onde a 2,54GHz délivrée par une antenne tpnge directement dans la
chambre. Le rendement d’ionisation est amélioré pdiet de résonance
cyclotronique des électrons. Un ensemble d’aimpetmanents présents autour de la
chambre d’ionisation créent un champ magnétiqudotme dans la chambre
d’ionisation. En présence de ce champ magnétiquérajectoire des électrons est
allongée et le taux d’ionisation des neutres pmdselans la chambre augmente

également.

. Arrivée
EU|ssance d’argon
micro-onde

i l Self de choc

Systeme d'isolation

Connecteur i galvanique
N 3 o .
e [ i B
Antenne .
\ \ \ Aimants
\ E permanents
\ ®
\ \
W W W E . J
__ R 3 & & I |
N EmW

m o . G ”
mmmmmg  Gri (.ES
multiouvertures

Figure 2-5: Schéma en coupe de la chambre d’iborsdu canon micro-
onde SIMO 50. Six aimants sont disposés tout auteua chambre.
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L'optique d’extraction, d’'un diamétre de 50mm, esmposée de 3 grilles portées a
des potentiels différents : on parle de systénwmdriou « accel-décel ». Depuis la
chambre d’extraction, on rencontre dans l'ordres: grilles Plasma, Accélératrice et
Décélératrice.

La premiere grille, la grille Plasma, est polariséepotentiel positif ¥ : ce potentiel
permet a la fois de confiner le plasma dans la tihend’ionisation, et détermine
également I'énergie des ions. En effet, la grillecBlératrice est reliée a la masse, de
sorte que les ions extraits auront 'énergieiEectement reliee ap/ EB=e. Wb

La grille Accélératrice est portée au potentielat#g/ac.. L'utilisation d’'une grille
intermédiaire polarisée négativement présente ubldantérét. En premier lieu, elle
évite que les électrons secondaires produits ghsioa des ions sur les atomes du
gaz résiduel ne rentrent dans le canon: ceci tabeadance a déstabiliser la
décharge. Elle permet ensuite d’'ajuster I'optiqiextdaction de sorte que le flux
d’ions intercepté par les grilles soit aussi failee possible. En ce sens, le réglage
de Vacc permet d’accroitre l'intensité du faisceau et idatér la pulvérisation des

grilles, et par suite, la contamination de I'éclibont en cours de gravure.

Un filament de tungsténe thorié est fixé immédiapema la sortie du canon.
Chauffe, ce filament produit suffisamment d’élensgour neutraliser globalement
le faisceau d’ions. La neutralisation du faisceaiteéainsi I'accumulation des

charges a la surface des échantillons réalisésuistrats isolants.

3) Conditions opératoires

L’ensemble des gravures, et en particulier lesiesgsant a déterminer les vitesses

7 7

de gravure des différents matériaux, ont été Eadislans les conditions suivantes.

Tableau 2-2 : Réglages utilisés pour I'ensemblegtasures Py, représente la pression
d’argon dans le canon en cours de gravarest la puissance micro-onde fournie au canon.
Vp etVac sont les tensions des grilles Plasma et Accéléeatespectivement.

I:)travail (mbar) (Pl (W) VP (V) VAcc (V)
1,5.10* 50 200 -200
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Ces conditions opératoires ont été établies popondre a un certain nombre
d’exigences, liées a la fois aux conditions de dilagésirées et a la pérennité du
matériel. En particulier, nous avons cherché arobte

o Des vitesses de gravure assez lentes. Dans la en@3urous ne travaillons
gu’'avec des couches fines, les durées d’expositionions resteront de toute
facon assez breves, tout en permettant de contedlgravure. Nous avons
donc utilisé des ions assez peu énergétiques (200 Rar ailleurs, les
conditions de travail choisies donnent lieu & wmx fd'ions assez faible
puisque la densité de courant relevée au nivealédeantillon s’éléve a:
lp =0,15mA/cni;

o La puissance micro-onde réfléechie vers l'alimeptatir la plus faible
possible.? dépend a la fois de la pression de travgildret de la puissance
micro-onde @ fournie par l'alimentation. Dans les conditionséogioires
utilisées, nous avons toujours relerénférieure a 5W ;

o Le minimum de courant sur la grille accélératrice, qui correspond a la
bonne adaptation de l'optique d’extraction au plasfour ces conditions,
Iacc S’établit a 1,5mA, ce qui reste conforme aux ret@amdations spécifiees

par le constructedt® %2,

Le tableau 2-3 présente un résumé des parameétresusbpour le jeu de réglages

gue nous avons utilisés lors des gravures.

Tableau 2-3 : Récapitulatif des parametres de geavhtenus avec les réglages
présentés dans le tableau 222eprésente la puissance micro-onde réfléchie vers
I'alimentation.l, est la densité de courant mesurée sur le poriaétibn, et

Iace, l€ Ccourant relevé sur la grille accélératrice.

@ (W) Iy (MA/CM?) | lacc (MA)
<5 0,15 1,5
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[I.B. Détermination des vitesses de gravures

1) Gravure des films magnétiques

Nos échantillons ont été réalisés a partir de ouliches Co/Pt et de films d’alliage
CoPt. Des essais conduits sur un alliage équiatomiqoBt @nt montré que la
vitesse de gravure de ce matériau était trés prdeheelle obtenue pour le platine
seul™*¢ %1 A fortiori, on peut penser que la vitesse de gravdu CoPRtsera plus
proche encore de celle du platine pur. Ainsi, pdaluer les conditions de gravure
de nos échantillons, nous nous somme restreingsualé de films de Co et de Pt. La
figure 2-6 présente I'épaisseur abrasée en fonc@ma durée de gravure pour les
matériaux constitutifs de nos échantillons.

250

] --m-- Co (par MBE
200 (P )

--0-- Co (par sputtering) L]
{ —m—Pt (par MBE)
1504 ~°~ Pt (par sputtering)
_ v}

1004

Epaisseur gravée (A)

50

. ; . ; .
0 50 100 150 200
Durée (s)

Figure 2-6 : Epaisseur de cobalt et de platineégan fonction du temps, pour
des échantillons déposés par MBE (carrés pleins)smuttering (cercles
ouverts). Les films de cobalt sont initialement aweerts d’'une barriere
d’oxydation, qui sera donc gravée avant la couaheCd. Dans le cas des
échantillons élaborés par MBE, la barriere est titmé® d’'une couche de Ru
(3nm) ; pour les films déposés par sputtering, otéposé 3nm de Pt. Les
épaisseurs sont déterminées par réflectométrieagens X.

Les multicouches sont obtenues par pulvérisatidghodique tandis que l'alliage

CoPt est déposeé par épitaxie par jet moléculaire. Nwasis donc étudié les vitesses
de gravure du cobalt et du platine pour des fillabarés par I'une et I'autre de ces
deux techniques. La vitesse de gravure des fiimpldéne ne dépend pas de la
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technique de dépot utilisée. A l'inverse, les fildescobalt élaborés par pulvérisation
cathodigue sont plus résistants a la gravure que @etenus par MBE.

Il est difficile d’identifier une cause simple powxpliquer ce phénomene. La
description donnée par Michel Helii™ °” de I'évolution de la vitesse de gravure de
I'aluminium en fonction de différents parametresndla pression résiduelle dans
I'enceinte de dépbt, apporte quelques élémentsftixion. Il a ainsi été montré que
lorsque la pression résiduelle augmentait (d84.@.10° mbar), la vitesse de gravure
d’un film d’aluminium diminuait. Cet effet a été&m@bué a une oxydation partielle de
'aluminium en cours de dépbt. La couche n’est @l@mus simplement de
I'aluminium métallique, mais un composé partiellemexydé, plus dur vis a vis de
la gravure ionique. La figure 2-6 montre une temgacomparable pour le cobalt,
métal qui, comme I'aluminium, s’oxyde facilemerites$t alors tentant d’attribuer la
difféerence de vitesse de gravure des films de tobaln tel effet d’oxydation
partielle. Cette hypothese serait alors étayéeledait qu’'une couche d’'un métal
noble comme le platine présente le méme comportetoende la gravure, quelle

que soit la technique de dép6t employée.

Toutefois, le vide de base atteint dans les ereide dépots utilisées (5 f0dans

le bati de MBE et quelques far sputtering) est bien plus poussé que ce qu'a
décrit M. Hehn pour ses essais sur aluminium. &il possible d’envisager une
oxydation tres partielle des atomes de cobalt enscde dépbt, I'effet doit donc
rester limité. Une autre hypothése pourrait pravediun mode de croissance
différent (peut étre lié a la pression de base tlanseinte), selon que la couche de
cobalt est élaborée par MBE ou par sputtering. Ngasons toutefois pas mené
'ensemble des études structurales nécessaires giayer cette hypothése. Nous
nous contenterons donc de prendre acte de cdéectife de vitesse de gravure.

Que la variation de la vitesse de gravure des fdmgobalt provienne ou non d’un
phénomene d’oxydation partielle en cours de délgbtobalt reste tres sensible a
I'oxydation a l'air. Nous avons donc d0 ajouter wwiche de protection sur les

films de cobalt. Les films MBE ont ainsi été recerts d’'une fine couche de
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ruthénium (3nm) tandis que ceux réalisés par pisaton cathodique ont été

protégés par un dépét de Pt, de 3nm égalementais®gur portée sur la figure 2-6
est I'épaisseur totale abrasée, indépendamment deature du métal. Ainsi, la

courbe obtenue pour les films de Co déposés par [tBEente deux parties bien
distinctes : aux temps courts, on observe la geadarla couche de ruthénium, tandis
que la gravure du cobalt commence aprés la disuotéi La démarcation est

beaucoup moins visible dans le cas des échantilabtenus par pulvérisation

cathodique. Il s’avére en effet que les vitessegraeure du Co (0,7A/s) et du Pt (1,1
Als) sont assez proches pour qu'il soit difficitampte tenu de lincertitude, de

déterminer précisément la transition entre les asuches.

2) Choix du masque de gravure

Différents matériaux susceptibles de jouer le e masque de gravure ont été
envisageés : I'aluminium, le titane, et le PMMA ig#l comme résine de lithographie
électronique. D’autres matériaux (comme le ruthéniwnt été écartés car le
rayonnement produit lors de son dépbt provoquaitéteculation de la résine. La

vitesse de gravure de ces matériaux se déduitdakats présentés sur la figure 2-7.
200

—m— Ti apres dépot

"= P —o— Ti oxydé a l'air
Al
1507 —A— PMMA
/)'
/// @
100 (
I

Epaisseur gravée (A)

T T T T T T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350
Durée (s)

Figure 2-7 : Gravure de différents matériaux susikgs de servir de masque.
Epaisseur abrasée en fonction de la durée de largralLes résultats obtenus
pour les films de platine déposés par pulvérisatiathodique figurent en
pointillés, et servent de référence. Les eépaissemst déterminées par
réflectométrie des rayons X.
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Pour minimiser I'effet de redépo6t en cours de grayla meilleure solution consiste
a utiliser un masque le plus fin possible (cf. ¢trafd). Le masque doit donc avoir la
vitesse de gravure la plus faible possible, ou dinmbien plus faible que celle des
couches a graver. Parmi les matériaux que noussaestes, I'aluminium apparait
donc comme un candidat possible, mais que c’efstalee qui constitue le choix le

plus avantageux.

Nous avons également évalué la vitesse de graeuierésine PMMA 950K, dans la
mesure ou l'utilisation de la résine de lithograpbomme masque permet d’éliminer
une étape du procédé. Nos essais confirment gteeréstne organique s'abrase plus
facilement que le platine. La différence est tanitefelativement faible. Par ailleurs,
la figure 2-7 semble indiquer un ralentissementadgravure du PMMA pour des
durées supérieures a une minute. Il est possibluqeours de la gravure, si la
charge du faisceau d’'ions n’est pas exactement ensde par le flux d’électrons, la
résine accumule des charges en surface et quavargrs’en trouve affectée. Une
autre explication possible tiendrait a la modificatchimique de la résine au cours
de la gravure. De la méme facon qu’'une expositidari@ dose peut provoquer la
réticulation des chaines de polymere, il est ptssjbe le rayonnement produit par
le filament de neutralisation dénature la résineudNavons ainsi constaté lors d’'une
gravure a travers un masque de PMMA que de la eémestait accrochée sur
I’échantillon, a proximité des structures notammentce malgré plusieurs passage
dans l'acétone (cf. fig. 2-8). On peut alors imagique la réticulation des chaines et
la formation d’une structure tridimensionnelle aisse la résistance de la couche vis
a vis de la gravure. Quoi gu'’il en soit, nous nlasv@as utilisé la résine comme

masque de gravure au dela de ces quelques esdaisatite.
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T— © SEl 80KV X12000 Tmm  WD19mm

Figure 2-8 : Réalisation d’'un réseau de plots paprocédé « négatif » : seules les
régions ou se trouvent les plots ne sont pas eggogres réveélation, le PMMA
restant joue le réle de masque de gravure. Landis autour des plots ainsi que la
rugosité visible sur le substrat témoignent querdsine, dégradée en cours de
gravure, n'a pas été complétement éliminée lorgatisage a I'acétone

Dans un dernier temps, nous avons pris en comgffet’possible de I'oxydation du

masque dans I'atmosphére. Dans la mesure ou I'étbam’est pas conservé sous
vide entre le dépdt du masque et la gravure, nvoesisaévalué l'influence de

I'oxydation a I'air ambiant. Pour ce faire, nousons laissé « vieillir » une série de
films de titane pendant 5 jours a l'air ambianteiBique la surface des échantillons
oxydés semble légérement plus dure que celle desntéibons gravés juste apres
dépbt (cf. fig. 2-7), les vitesses de gravure gglabalement comparables dans les
deux cas, de I'ordre de 0,3A/s. Il n’est donc pésessaire de tenir compte de la
durée écoulée entre le dépbt du masque et la gradans la limite, raisonnable

expérimentalement, de quelques jours.
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Tableau 2-4 :  Récapitulatif des vitesses de gealntenues pour les différents
matériaux que nous avons été amenés a utiliser.v@lesrs sont obtenues par
régression linéaire des courbes présentées danfigless 2-6 et 2-7. Cette
modélisation peut parfois se discuter (voir textagis permet néanmoins de
comparer les matériaux entre eux.

Matériau Vitesse (A/s)
Co (MBE) 1,8+0,3
Co (Sputtering) 0,7+0,2
Pt (MBE) 1,1+0,1
Pt (Sputtering) 1,1+0,1
Ti 0,30 £ 0,01
Ti ‘vieilli 5 jours’ 0,32+0,01
Al 0,45 + 0,07
PMMA 1,2+0,1
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[1l. Caractérisation des structures

Nous avons essentiellement travaillé avec des platslaires. Quelques essais ont
été conduits sur des plots a base carrée, maisavaus noté une détérioration de
leur géométrie lorsque la taille latérale diminuadtinsi, les plots de 1um de coté
sont bien carrés mais pour les plots de 200nm¢déss ont tendance a s’arrondir
fortement. La plupart des échantillons avec lesqusbus avons travaillé se
présentent donc sous la forme de réseaux de plotdaires, de diametre nominal
1pum, 500 nm et 200nm. Notons que dans le but dppreadre davantage sur
I'impact de la gravure, nous avons été amenéslgaéaes motifs plus larges : des
réseaux de plots de 6pum et des motifs isolés dgrB0Toutes ces structures ont été
caractérisées par microscopie a force atomiquens d& suite, nous nous
intéresserons plus particulierement a la géoméleie plots, et nous discuterons

I'effet de la réduction en taille des structures.

lII.A. Description des motifs graves

Le tableau 2-5 présente les principales caradtpres géométriques des plots que
nous avons réalisés, a savoir leur hauteur et deameétre. Les valeurs précises
portées dans ce tableau concernent les plots égadispartir de films de CaPt
Toutefois les conclusions qualitatives que I'ontdeer de ces données s’appliquent
€également pour les structures obtenues a partimdétscouches. L'étude que nous
avons menée a simplement été plus approfondieldaas des plots de CgPt

Tableau 2-5 : Caractéristiques géométriques dééreliftes structures, a l'issue

du process de fabrication. Il s’agit ici de plots @oP%, obtenus a partir d’'un

film d'épaisseur initiale 35nm. Ces grandeurs solotenues par analyse des

images AFM en moyennant sur un ensemble de plesdiametres portés dans
le tableau correspondent aux valeurs a mi-hauteur.

Désignation 200nm 500nm lum
Hauteur (nm) 50+1 58+1 56,5+0,5
Diametre réel (nm) 190+ 3 470+ 3 960 £ 4
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Dans la suite de ce mémoire, on pourra parler ois plie 200nm, 500nm et de 1um :
ces valeurs correspondent a la taille caractéustigles motifs obtenus par
lithographie électronique. Toutefois, le tableab Bend compte du fait qu'a l'issue
du process, les plots sont en réalité |égéremerst petits que I'empreinte obtenue
dans la résine a la révélation. Par souci de saibglinous nous en tiendrons

néanmoins a cette désignation, sachant qu’ellé¢ pastout a fait exacte.

L’autre conclusion trés générale que I'on obsemie pour les plots de Coft
concerne la hauteur des structures. Ainsi, 'ensendbs plots avec lesquels nous
avons travaillé sont plus hauts que ce a quoipomrrait s’attendre.

Les films de CoRtont tous été déposés simultanément a la MBE ats aiune
méme séance de dépdt. Leur épaisseur totale, quitila couche tampon et la
couche de protection, est de I'ordre de 35nm (afti@ Ill). D’aprés les valeurs que
nous avons déterminées pour les vitesses de graMiangt un masque de titane épais
de 10nm au moins pour pouvoir protéger la couchgnétiue. Avec 12nm, la
couche effectivement déposée est un peu plus épgiss ce qui est théoriquement
juste nécessaire. De cette fagon, nous avons pueldgnt surgraver I'échantillon
pour nous assurer que la couche soit bien attapiséer’'a la base de la couche
tampon. Dans tous les cas, on s’attend a ce quedéfs aient une hauteur comprise
entre 35nm, si la gravure s’arréte dans le substtaine quarantaine de nanomeétres,
compte tenu de la lIégére surgravure. Avec une hagtmprise entre 55 et 60nm,
les structures que nous avons obtenues sont doomnalement élevées. Nous
verrons dans la suite que cette caractéristiqueigartovraisemblablement d’un effet

de surgravure important lorsque les motifs sontipes les uns des autres.

La figure 2-9 donne une idée de la forme généresepdots que nous avons étudiés.
Cette figure propose les représentations en relef vues AFM réalisées sur

guelques-uns des plots de 1um et de 200nm.
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8
a z 120.000 nm/div

6 X 2.000 pm/div

X 2.000 pm/div
2 120,000 nm/div

Figure 2-9 : Images AFM des réseaux de plots det{Cu#servés apreés gravure. En a) les
plots ont un diametre de 1um, tandis que lI'imagenbhtre des plots de 200nm. Dans les
deux cas les plots sont espacés de 2um. La lacunerdre du réseau de plots de 1um est
volontaire

A lissue du process, les plots obtenus ont unaaebien circulaire quelle que soit
leur taille, comme le montre la figure 2-9. Pateaifs, I'utilisation d’'un masque de
gravure fin permet d’éviter la formation de collées qui auraient perturbé les
caractérisations magnéto-optiques. Toutefois, lorsda dimension des plots
diminue, leur sommet semble s’arrondir. Les plas plus petits semblent ainsi
plutét coniques la ou les plots de 1um paraissgiridriques. Une coupe effectuée
sur les images AFM permet de confirmer I'arrondisset du sommet des plots (cf.
figure 2-10).

a) b)
70 70
60 F‘“’ F”M M 60
50 F\k 50 W
404 __ 40+
£ €
< 30 £ 30+
N N
204 204
10 10 k
0F— T — 0 i ; ; - J {
0 2 4 6 8 10 12 0 1 2 3 4 5 6
Position (um) Position (um)

Figure 2-10 : Coupe des images AFM présentéesfigiuee 2-9. Les plots de 1um sont
présentés en a) et ceux de 200 nm, en b).
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Néanmoins, que ce soit en coupe ou en relief, epgdsentations des données
acquises a I’'AFM sont trompeuses. Ainsi, 'impressgue seuls les plots de 200nm
seraient coniques n’est pas fondée. En realit&t tzedifférence extréme entre les
échelle des axes dans le plan et hors du planagssé I'évaluation de la géométrie
des plots. Les flancs des plots, et ce quel quelami diamétre, sont en effet loin

d’étre verticaux. L'analyse plus fine des observadi faites par AFM montre méme

que ce sont les plots les plus larges qui présetdgsrbords les plus « aplatis ». Si
I'on notea I'angle que forment les flancs (restreints a ldipaomprise entre 10 et

90% de la hauteur totale du plot) avec le plan whssat, on observe alors que

diminue a mesure que les plots deviennent plugsarg

b)
1
: |

m 1

10

Angle des flancs a ( deg. )

0,2 1 300
Taille des motifs (um)

Figure 2-11: a) Représentation schématique deds ples flancs ne sont pas verticaux,
mais forment un angle avec la surface, bien inférieur a 90°. Le graptésenté en b)
indique I'évolution de la forme des plots avecdile du motif. Les valeurs proposées pour
les plots de 200nm et 1um correspondent a une mey&umr plusieurs structures. La valeur
fournie pour le motif de 300pum repose au contrsunel’analyse d’'une seule marche.

[11.B. Impact de la gravure sur la forme des plots

Nous venons de voir que les plots obtenus a l'islsuprocess se caractérisaient par :
o Des flancs peu abrupts, formant un anglpeu ouvert avec la surface du
substrat,
o Un diamétre légérement inférieur a la taille duifmabtenu par lithographie
électronique,
o Une hauteur toujours supérieure a [I'épaisseur gotdl film initial,

indépendamment de la nature de la couche et ddléades plots.
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hY

Nous avons donc cherché a comprendre en quoi humgrapouvait avoir une
influence sur I'une ou l'autre de ces caracténigi] Pour ce faire, nous avons réalisé
des motifs plus larges, de 6um et méme de 300ums Woons donc commencé par
caractériser les plots de titane obtenus par fiftjoste aprés dépbt, pour nous

intéresser ensuite aux motifs obtenus aprés gravure

1) Profil des flancs

En premier lieu, si les flancs des plots sont imédi aprés I'étape de gravure, la
figure 2-12 montre que c’est également le cas pesgiplots de titane. Il apparait
méme que la pente est plus faible dans le casldi&sde titane que pour les plots
graves. Ainsi, 'analyse des vues en coupe des gletlum montre que passe

d’'un peu moins de 15° pour les plots de titand)aeBiviron apres gravure. Malgré
l'incertitude assez importante sur ces valeursplhénomene est bien réel; |l

s’observe d'ailleurs pour I'ensemble des structugeglle que soit leur taille.

a) b)
604 57 nm
7777777 . ®  Plots gravés
50 1 - © Plots Ti, avant gravure A
. s =
—~ - =
E 40+ = Q
5 - (]
= T e R
= ©
o 30+ === o
8 4.2 L
S 20 o
w ] R
10 %
] O+
0 s rayon

T T T T
0,425 0,450 0,475 0,500 0,525 0,55C
Rayon moyen (um)

Figure 2-12 : Evolution du profil des plots de ljarant et aprés gravure (a). L'image b)
montre le profil schématique d’un plot. Avant gresjues structures sont des plots de titane ;
apres gravure, il s’agit de plots de CoRes résultats présentés constituent la reconiinuc
d'un profil moyen a partir des images AFM des pldtes données sont obtenues en
déterminant, pour un ensemble de plots, la sutfateée a différentes altitudes, de la base du
plot & son sommet. On détermine alors le rayon madgs plots a toute épaisseur.

- 87 -



Chapitre 2 — Réalisation et étude des nanostructures

Nous avons vu (cf. figure 1.15) que la vitesse @d&uyre du titane dépend assez peu
de l'angle d’incidence du faisceau. Aussi, 'augtagion deo suite a la gravure
s’explique-t-elle vraisemblablement par la diffazerde vitesse de gravure entre le
titane et la couche magnétique qu’il protege. Ruaskgs plots de titane présentent
des flancs inclinés, la durée pendant laquelleoleciie magnétique est protégée du
faisceau d’'ions n’est pas partout la méme. Ainga périphérie des plots, le masque
est plus fin et la couche magnétiqgue au dessoasaserquée plus vite. En premiere
approximation, on s’attendrait donc a ce que lawadea évolue dans le méme
rapport que les vitesse de gravure. Cela s’avepeogjmnativement correct. L'écart
peut probablement étre imputé a I'existence d'dféuintiel de vitesse de gravure,

méme faible, en fonction de I'angle d’incidencefdigceau d’ions.

Il apparait donc que le profil des structures mégonés dépend étroitement de la
géomeétrie initiale du masque. Or, malgré l'utilisatd’'un évaporateur offrant un
flux relativement directionnel, nous obtenons dessaues aux flancs peu abrupts.
Un moyen de modifier le profil des structures cetesait a éloigner I'échantillon de

la source de sorte que I'angle solide d’évaporaminplus faible encore.

2) Diametre des plots

La figure 2-12 permet également de mettre en écelgie la réduction du diamétre
des plots résulte de la gravure. Ainsi, pour lescstires dites ‘lum’, le diamétre a
mi-hauteur des plots de titane vaut réellement {@plus ou moins 5nm pres). Mais
les plots de CoRbtenus apres gravure ont un diametre légeremimigur, de 960
nm seulement. Lors de la gravure ionique, il y aadane « érosion » radiale des
plots en méme temps que l'attaque dans I'épaisiela couche magnétique. En un
sens, cet effet s’apparente au phénomene d’arserdent des plots : dans les deux
cas, il s’agit d’'une attaque latérale et non paseseent verticale de I'échantillon. La
plupart du temps, I'arrondissement s’interpretdesme de facettage du masque : a
cause de la distribution angulaire du taux de pidaéon, I'abrasion de certains

plans du masque est favorisée. La périphérie aes pé& retrouve alors a nu avant le
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centre, d'ou I'arrondissement observé. Mais, ndagohs déja dit, dans le cas du
titane cette variation est faible. Il est toutefpisssible que cet effet, combiné a la

géomeétrie initiale du masque, explique cette érodiEs motifs.

3) Surépaisseur des structures gravées

Epaisseur du masque

Pour essayer d’apporter une réponse quant a lauraétonnante des plots il s’est
avéré intéressant de réaliser des structures quiged que celles avec lesquelles nous
travaillions d’ordinaire. Pour ce faire, nous avditisographié sur le méme film de
CoPg des réseaux de plots de 6um et un motif unige lde 300um, en plus des
plots habituels. La taille des motifs mise a pttis les parameétres sont identiques
par ailleurs :

- Les mémes conditions d’exposition ont été utdspour tous les motifs,

- Le substrat mesure 1,5cm de co6té, si bien quée téa surface de

I’échantillon reste dans la zone de bonne homog&déi dépébt.

Afin de pouvoir déterminer I'épaisseur exacte dypddéde titane, nous avons

également placé un substrat vierge juste a cotéawentillon.

L’étude des structures obtenues apreés lift-off dpéd de titane réserve déja quelques
surprises. Tout d’abord, la hauteur des plots meespond pour aucun d’entre eux a
I'épaisseur du film témoin. Qui plus est, la hautdes structures varie de fagon trés
importante avec leurs dimensions : ainsi, elle ¢owwuand on passe du motif de

300um aux plots de 200nm.

Tableau 2-6 : Hauteur moyenne des structures aectibbtenues apres lift-off. Les valeurs
sont obtenues par I'analyse des distributions decla sur les images AFM.

Motif Film 300 pm 6 um 1pum 500 nm 200 nm
Hauteur (nm) 12 138+0,8] 15+1| 23x15 25%1}5 2872
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L'incertitude sur la hauteur est déterminée pautpsité RMS des parties planes des
structures lorsque cela s’avere possible. Dansdedes plots de 500 et 200 nm, la
valeur proposée est tirée de la largeur des distoibs de hauteur sur les images

AFM. L’épaisseur du film de titane est obtenue dquarlle par réflectométrie des

rayons X.
a) b)
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220 nm ] 250 nm
15+ ] N\/\WW s u X M\ ﬂh{ . M ﬂw‘
_ SO i, H‘ ﬂw '\_
£ 10- £ \N . ﬂm i W R’MJ ‘JV
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Image initiale : H>0 H > 23nm H > 25nm

Figure 2-13: Profil des masques de titane obseavBAFM aprés lift-off. Le profil de la
structure de 300pm en a), et d'un plot de 6um esoh) obtenus par une coupe au centre des
motifs. Chacune des trois images présentées eaitcadparaitre, a partir d'une méme vue
AFM d’'un groupe de plots de 1um, les régions detéhausupérieure a une certaine valeur
seuil. Toutes les régions situées en dessous dussetiremplies uniformément. On observe
que pour toutes ces structures, la périphérielestgpaisse que le centre.
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L'épaisseur du dépdt de titane a été évaluée flectémétrie des rayons X sur le
film témoin. L’épaisseur du masque est évaluéeramlenviron. Le motif de 300um
et les plots de 6um sont d’épaisseur voisines, h@®ode 15nm, c'est a dire
légerement plus épais que ce a quoi I'on pourtaitendre. Toutefois, cet écart par
rapport & I'épaisseur du film continu n’est rien @mparaison avec ce que I'on
observe pour les plots plus petits. Ainsi, les pld¢ 500nm sont-t-ils deux fois plus
épais que le film témoin. Cette épaisseur anormateralevée pour les motifs de

titane tient a deux phénomeénes.

En premier lieu, il convient de tenir compte dufpprdes structures. La figure 2-13
présente les profils des motifs de 300um, 6um dipdr. Malgré I'utilisation d’'une
technique de dépdét donnant un flux assez direatiprat I'utilisation d’'une double
couche de résine pour réaliser le lift-off, cesstrootifs présentent des collerettes : le
bord des plots est plus épais que le centre. Rlaurai les dimensions de ces
couronnes sont voisines : le bord est plus élevguadgues 3 a 4 nm, et la collerette
s’étend sur 200 & 250nm.

Le balayage de la pointe AFM peut conduire a urgerk® surestimation de la
surépaisseur, mais le retour en pente douce vetsrige des plots permet d’étre
confiant quant a I'épaisseur de la collerette. Isence de ces collerettes explique
alors, pour partie au moins, la hauteur anormate plets de titane avant gravure.
Dans la mesure ou les valeurs fournies dans leaal-6 sont obtenues a partir de la
distribution des altitudes sur les images AFM, tdp relatif des bords croit a
mesure que les structures deviennent plus petitd®xtréme, et c’est ce qui se
produit pour les plots de 200nm, on ne peut plukepde collerette : les deux bords
opposés sont trop proches pour que I'on puissenadrsene dépression au centre du

motif. On obtient tout simplement des motifs plpais.

Puisque la surépaisseur aux bords des motifs ebordee de 3 a 4 nm, on peut
comprendre que les plots de 200nm, par exemplentsplus épais que les plots de

1um dans cet ordre de grandeur. Les plots de 1gseptent encore une dépression
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en leur centre, alors que ce n’est plus le cas |@suplots de 200nm. Toutefois, cet
argument ne permet pas de rendre compte a luideeliécart important qui existe
entre le motif de 300um par exemple et ces ménwds gé 1um.

Un autre phénomeéne a toutefois pu étre mis en gwedeUne analyse EDX de
I'échantillon a montré que des composés carboraenétprésents en quantité trés
importante & I'emplacement des structures de titdremplitude du signal du
carbone au niveau des structures est attribuépr@sance d’'une certaine quantité de
résine qui n'a pas été éliminée lors de la réva@tatiD’'apres les considérations
évoquées dans la partie Il du chapitre 1, le cetdrini de la résine indique que si la
dose recue localement est Iégérement trop faibtesiera une certaine quantité de
résine. Suffisamment peu toutefois pour que le tépdtitane ne soit pas éliminé
lors du lift-off. A l'inverse, un motif Iégéremestirexposé présentera une quantité de
matiere organique beaucoup plus faible. Malgré, tbwgst trés difficile d’éliminer
complétement le PMMA : apres réveélation, il regtejaurs une rugosité résiduelle,
liée & la présence de débris de polyméres accraiéls surfadé®” °? Tous nos
motifs ont été exposeés avec la méme dose, si biegncquse des effets de proximité,
les structures les plus larges auront recu une effsetive supérieure aux plots sub-
microniques. On peut donc supposer que sous laheode titane se trouve une
certaine épaisseur de matériau organique, irrggulalant de quelques nm dans le
cas du motif de 300um a plus de 10nm sous les ge®O0Onm. La rugosité accrue

des motifs lorsque leur taille diminue accréditalément cette interprétation.

Profil des motisf apres gravure

Aprés avoir caractérisé I'ensemble des structueestane, I'échantillon a été gravé.
La aussi, on peut supposer que les conditions aeugr sont les mémes pour tous
les motifs dans la mesure ou I'échantillon tourng &ii-méme au cours du

traitement. L’échantillon a été gravé pendant 4b@squi correspond, d’aprés nos
étalonnages, au temps nécessaire pour abrasdmudefititane sur une épaisseur de
12,3nm. D’apres les valeurs du tableau 2-6, le massgt suffisamment épais pour

protéger la couche magnétique qui le supporte pmutes les structures, sauf peut
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étre, dans le cas du motif de 300um ou I'on s’'dti@rce que la couche protrectrice

de platine soit Iégérement attaquée.

La figure 2-14 présente les profils des structgmesées 410s, et compléte ainsi les

observations proposées sur la figure 2-10.
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Figure 2-14 : Profil en coupe des différents mooifdenus aprés gravure (imagés par AFM).

Les images a) et b) donnent respectivement lelgefla structure de 300um et des plots de
6um. Les images c) et d) reproduisent les profis plots de 1um et 200nm présentés sur la
figure 2-10.

Par rapport aux motifs de titane, les structurasd@gs présentent une rugosité réduite
(qui explique l'incertitude plus faible sur les leurs données dans le tableau 2-7).

Toutes les parties saillantes observées sur lagfigtl3 ont donc été « lissées » lors
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de la gravure. De la méme fagcon, méme si I'on alestyujours des collerettes, leur
profil est beaucoup plus lisse aprés gravure. Aipsur le motif de 300um, cette
proéminence passe de 4nm avant gravure a moinsnd@grés gravure. L'utilisation

d’'un masque de gravure trés fin a donc permis tBéva formation de collerettes

lites au redépot de matiére sur les flancs du nea@duchapitre 1, partie IIl.C.).

Le tableau 2-7 regroupe alors la hauteur des phatgnétiques observés par AFM
aprés gravure. On observe une variation importdatia hauteur des structures avec
leur taille latérale. Toutefois, il est possible destinguer deux profils types
caractérisés par des hauteurs différentes :

o le motif de 300um a une épaisseur comparable @& delmatériau dépose,

o les plots (de 6um a 200nm) sont tous plus épaées; ame hauteur comprise

entre 50 et 60 nm.

Tableau 2-7 : Hauteur des structures obtenues gpagare de 410s. Valeurs obtenues par
I'analyse des images AFM de ces structures. L'&gaistotale du film initial, avec la couche
tampon et la couche de protection, est de I'orér8%hm.

Motif 300 pm 6 um 1um 500 nm 200 nm

Hauteur (nm)| 31,3+0,6 51,3+0}5 56,5+0,5 aB+x| 59zx1

Ceci revient a dire que pour I'ensemble des réseleuglots, la hauteur des motifs
est supérieure a I'épaisseur totale du film initidinterprétation la plus logique,

méme si elle comporte des implications surprenaetdda suivante : non seulement
toute la couche magnétique a été gravée jusqu'ierbmais qui plus est, le substrat
a également été partiellement gravé. La profond&aitaque du substrat est difficile

a déterminer précisément, mais on peut I'estimg&dram environ. Ceci correspond

bien a notre intention de surgraver I'échantillafin que la couche magnétique soit
discontinue entre les motifs. Toutefois, I'impoxtarde la surgravure est étonnante.
En effet, méme s'il ne nous a pas été possibleéterminer la vitesse de gravure des
substrats de saphir, dans la mesure ou il s’agih dxyde dont les liaisons sont

covalentes, on s’attend a ce qu’elle soit bien fdilde que celle du platine. Bien que
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cette interprétation puisse étre surprenante, tildéficile d’expliquer autrement
comment, aprés gravure, la hauteur des motifs @u@ite comparable a I'épaisseur

cumulée du dépbt et du masque.

Le cas du motif de 300um est différent : son épaisde 31nm semble indiquer que
la gravure du film s’est arrétée dans la coucheptamde platine. Il est alors

intéressant de comparer le motif de 300um et lets mle 6pum. En effet, dans les
deux cas, le masque de titane avant gravure ameasila méme épaisseur, de
'ordre de 15nm, et un profil comparable, avec woeronne périphérique et un
centre plus fin et quasiment plat. Des lors, ldesdifférence notable entre ces motifs
tient a I'existence ou non de motifs similaires r@xmmité. En effet, nous avons

réalisé un réseau hexagonal de plots de 6um, avpanametre égal a 11um, alors
gue le motif de 300um est isolé de toute autrecttra. Il est donc probable que
I'effet de surgravure observé sur les réseaux des mrovienne de I'action des ions

défléchis sur les flancs des plus proches voisins.

Cet effet de surgravure pourrait s’avérer néfadterstrainait I'abrasion plus rapide

du masque de titane. En effet, la couche de protece platine est généralement
assez fine, et compte tenu de I'ampleur de l'effleserve, la couche magnétique
pourrait se retrouver mise a nue. Toutefois, I'gsmldes motifs de 1um apres
gravure a révélé la présence résiduelle de tit@nepeut donc penser que la couche

magnétique a bien été protégée tout au long dealaice.
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Conclusions du chapitre

Les échantillons que nous avons réalisés se pefgesuus la forme d’'un réseau de
plots magnétiques sur lequel a été disposée un®lmicine. Ces échantillons sont
élaborés en deux étapes : dans un premier tengppldes sont obtenus par gravure
ionique d’un film continu de CoRbu de multicouches (Co/Pt). La bobine est ensuite
obtenue par lift-off d’'une couche épaisse (lpmgwere.

Les techniques de transfert dites additives n’giastadaptées a la réalisation de nos
structures, nous avons donc dd recourir a la geaiamique seche. Cette technique
fait appel a un masque de gravure, qui doit étnelde fin possible pour limiter le
phénomene de redépbt sur les flancs des motifsoEparant les vitesses de gravure
du cobalt et du platine a celles de différents nei& susceptibles de servir de
masque, il est apparu que le titane était un bawlidat. Toutefois, comme il est
difficile d’attaquer sélectivement le titane, noasons fait en sorte que le masque
soit pratiguement complétement éliminé a la fil'é@ape de gravure, afin de ne pas

perturber les caractérisations magnéto-optiques.

Nous avons ensuite étudié la topographie des stegtmagnétiques obtenues au
terme du procédé de fabrication. Il apparait qierae générale des motifs est bien
respectée, méme si I'on note un certain arrondieeeniu sommet des plots les plus
petits. Par ailleurs, une analyse EDX a révélérksgnce résiduelle de titane au
sommet des plots, ce qui indique que le film magoéta bien été protégé tout au

long de la gravure. Toutefois, il a été constaté lgs plots présentaient une hauteur
étonnamment élevée. Ainsi, les plots sont de hastgeerieure a I'épaisseur du film

initial. Cet effet a été attribué a la gravure dbstrat sur quelques nanometres, bien

que l'origine de cette « surgravure » du substeatoit pas connue avec certitude.
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Chapitre 3

Etude des films minces magnétiques

Au cours de ce travail, nous avons élaboré desfilimces d’alliage CoPRainsi que
des multicouches Co/Pt, d’épaisseur nominale daltehriable. Dans cette partie,
nous rendrons compte des caractérisations striesuea magnétiques effectuées sur
ces films. Les informations sur la structure déadiont été obtenues par diffraction
et réflectivité des rayons X. Les proprietés maguoés ont été etudiées par
magnétométrie, et la Microscopie a Force Magnétigues a permis de visualiser les

configurations micromagnétiques des couches.
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|. Elaboration et structure des films

l.A. Alliage CoPt;

Le cobalt et le platine sont miscibles a toute cositipn et forment a haute
température un alliage cubique désordonné. Auteda @omposition CoRt'alliage
massif adopte la structure d’équilibreLfiour des températures inférieures a la
transition ordre/désordregh, soit pour T<650°C™®" % La phase L4 s'organise
comme un réseau cubigue simple d’atomes de cabadt; un atome de platine au
centre de chaque face (cf. figure 3-1). On indexdops la phase ordonnée dans un
réseau cfc: il s’'agit toutefois d’une notation sibe, liée au fait que le systéme
désordonné est quant a lui réellement cfc (groupk puisque tous les atomes sont

alors équivalents.

a) Structure L1 b) Structure Al

Figure 3-1 : Structure cristalline des alliagesRio, autour de la composition CaPt
a) alliage ordonné. b) structure désordonnée:lasusites sont équivalents.

Comme le montre la figure 3-1, dans le cas d'urtesys parfaitement ordonné,
I'alliage de composition GePt;s est completement isotrope. L'existence de I'ordre

L1, dans les couches minces JRl;s s'accompagne d’ailleurs d’'une trés faible
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anisotropie magnétocristallif®® °’. Toutefois, il a été possible de réaliser par
Epitaxie par Jet Moléculaire (MBE) des films minga®sentant une anisotropie
uniaxiale perpendiculaire importante pour des teatpées inférieures a olp.
L’apparition d’'une anisotropie magnétique, la oustaucture d’équilibre attendue
dans les conditions de dépbt est isotrope, résiitee compétition entre diffusion
atomigue en volume et ségrégation des atomes a@éaPurface lors de la croissance
des films. Une diffusion volumique efficace auradance a favoriser I'organisation
de la couche a longue distance selon la structiéguiibre (L1), tandis que les
mécanisme de ségrégation du Pt entrainent la miswdee de la couche a courte
distance. L'importance de cette anisotropie maguoétidépend alors des conditions
de deépot utilisées lors de la croissance, et tadtiqulierement de la température
d'élaboration des film& *! En fonction de la température de dépdt, on aora e

effet prépondérance de la diffusion en volume oladggrégation de surface.

1) Elaboration des échantillons

Les alliages CgPtix ont été élaborés par coévaporation de cobalt @latme a la

MBE. Lors de la croissance, le flux de chacun das<dnétaux est contrblé par une
balance a quartz afin de maintenir la proportiol€deproche de 25% tout au long du
processus d'élaboration. La croissance de l'alliage amorcée par une couche

tampon de platine, déposée sur un substrat dersaphbcristallin orienté (0001).

Le choix du saphir n'est pas arbitraire. Des ailagle CoRtprésentant une forte
anisotropie perpendiculaire ont pu étre élaboréssaphir. Différentes techniques
d'élaboration ont pu étre utilisées : en plus ddémdt de cobalt et de platiffg® *°)
citons le dépot séquentiel de couches monoatomiti®d. Toutefois, I'utilisation
d’autres substrats comme le mica ou MgO ont égaleroenduit a des résultats
similaires. Le choix du saphir répond donc a desitconsidérations que les seuls
aspects de croissance cristalline. L'utilisatiors daicrobobines directement sur
I'échantillon impose en effet des exigences suppléaires. En premier lieu, les
impulsions électriques délivrées par le génératimivent rester confinées dans la

-101 -



Chapitre 3 — Etude des films minces magnétiques

bobine : il faut empécher le passage du courans drsubstrat. Le substrat doit
également permettre d’évacuer I'énergie thermiqupoeée a I'échantillon, par effet
Joule dans la bobine, ou par le laser utilisé lbes caractérisations magnéto-
optiques. Isolant électrique, mais doté d’'une cotidité thermique assez élevée (k
de I'ordre de 40 W.ih K™ & température ambiante), le saphir constitue unchoix
pour faire croitre nos couches d’alliage.

Tous nos échantillons d’alliage ont été obtenuscaus de la méme séance de déepot.
L’homogénéité des couches est assurée par I'tidisale flux assez faibles et la
rotation du porte-échantillon tout au long de I'degation. Nous avons procédé de la
facon suivante :

o Préalablement au dépdt, le substrat est mis a dégprlques heures a
900°C dans I'enceinte de la MBE.

o Une couche tampon de platine de 12nm d’épaisseutégmsée a la méme
température de 900°C.

o Apres refroidissement jusqu’a 400°C, les films liBgle sont déposés par co-
évaporation. Les flux de cobalt et de platine, we&$ea la balance a quartz
étaient de 0,004 et 0,016 nm/s respectivement.

o Les films d’alliage sont recouverts d'un dépot den3 de platine, qui joue le

réle de barriére d’oxydation.

- 102 -



Chapitre 3 — Etude des films minces magnétiques

2) Caractérisations structurales
L’orientation cristalline de nos dépdts a été datrée par diffraction des rayons X

sur un diffractométre Siemens D500 équipé d’'unecsau cobalt. La figure 3-2

montre le diffractogramme obtenu en géomé&ias.

1000004 Pt(111)

30000 |
] 10000 n-1 Y
25000 -2 /
! :
Pt (1 1 1) 1000 | !A ‘,\.
20000 | “/.
(:G;: ] 100 "-h[‘!
2 15000 WW
g 1 10 . . : . ‘ i
2 10000 38 40 42 44 46 48
= ] Saphire
5000 (0008) Pt (222)
| |
0 1 T T T - T ' T r T T T T T 7 I__M_I 1
20 30 40 50 60 70 80 90 100 110
20 (deg)

Figure 3-2 : Diffractogramme en géoméied des films d’'alliages G@t.. En
insert : détail du diffractogramme au voisinage ¢é&ss (111) de la couche
tampon et de I'alliage. L’échelle logarithmique ipet de mettre en évidence une
série de franges d'épaisseur autour du pic (111l)pldtine, dont les deux
premieres ont été indexées (n-1) et (n-2).Diffrgcamme relevé avec une source
au cobaltX = 1,78897 A)

Le dépdt sur saphir (0001) favorise la croissancepldtine, et par suite celle de
l'alliage, suivant la direction [111]. Par ailleur®ut comme dans les travaux de
Maret et colfM?" *” qui nous ont servi de référence pour I'élaboraties films, nous
obtenons un alliage désordonné. Pour la tempérdeude&pot que nous avons utilisée
(400°C), les mécanismes de diffusion en volume pentefficaces et ne permettent
pas la mise en ordre de la couche dans la phaséinlobtient alors un alliage cfc
désordonné, orienté (111). Il faut également nqgtex 'absence d’ordre a longue
distance n’implique pas nécessairement I'absenaeigbtropie magnétique, comme

nous le verrons dans la suite.
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La position du pic (111) de l'alliage nous a permdes déterminer précisément la
stoeechiométrie de nos échantillons. A partir deddation du paramétre de maille
d'un alliage massif désordonné GBt avec sa composition chimiqlfé" 8! nous
avons estimé la teneur en platine dans nos édoastih 72 £ 0,5% (cf. figure 3-3).
Nos films s’écartent donc légérement de la composiCosPt;s a laquelle on
s’attendait a partir des relevés des balances rdzgea sont légérement plus riches en
cobalt. Par souci de simplicité nous parleronsetioig d’alliage CoRt en gardant a

I'esprit que la composition réelle est légerematfi€nte.

G(A) //////////
ool 3,84 A )

385
/ Figure 3-3: Evolution du parametre
1 de réseau d'un alliage Cgt,

A désordonné avec la teneur en platine.

375
y Deux séries de données sont
x z 7z 7 -
/ présentées : les résultats de Dahmani

. et coll. sont notés avec deslLes X

i correspondent aux travaux de Pearson
Pea 64" Figure tirée de la thése de
Dahmani®" 8%

365k

Co 25 50 75 Pt

Le diffractogramme des films présente la caradigtis suivante : le pic (111) du
platine est entouré d’'une série de pics moins gg@emui s’étendent sur une plage
angulaire assez large. Ces oscillations, bienlesibur 'image en insert de la figure
3-2, proviennent de I'épaisseur finie des couck#ies sont analogues aux franges
de Kiessig observées aux petits angles par réftestrie X. Leur périodicité dépend
de I'épaisseur des couches, et nous a permis dentdger I'épaisseur de la couche

tampon de platine. Une analyse plus fine révebddtence de deux périodicités bien

distinctes :
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o A la gauche du pic du platine, on note une séridudepics assez intenses,
régulierement espacés, dont les deux premiersrstenés (n-1) et (n-2). Ces
oscillations s’interpretent comme les franges d'ss®ur de la couche tampon
de platine. A partir de leur période, on peut estiffépaisseur du buffer a
12nm.

o Le pic (111) du platine ainsi que les franges (refLln-2) présentent des
épaulements qui appartiennent a une série d’osoila de période plus
courte que la précédente. Il semble que ces frasmjest liees a I'épaisseur
totale de I'échantillon, mais, faute de pouvoir [Essitionner précisément,

nous n’avons pas pu en tirer d'information pluscie.

L’analyse des couches par réflectométrie X perriéataduer I'épaisseur de la couche
tampon de platine a 11,5nm. On a donc une tréseéboanélation entre les valeurs
obtenues par réflectométrie et par 'analyse direlets franges d’épaisseur présentes
autour du pic de Bragg Pt (111). Cette bonne adiquades résultats fournis par
deux techniques différentes permet d’accorder wmdiance certaine a I'épaisseur
de la couche de CoPtléterminée par réflectométrie. L’épaisseur d’'giabtenue
par cette technique est en effet de 21,5 + 0,5mst & dire Iégerement supérieure a
I'épaisseur que nous avions déterminée a l'aidebdices a quartz. Les épaisseurs
fournies par les balances a quartz, et notammdlet widisée pour contréler le flux
de cobalt, sont donc légerement sous-estimées, wie pqut expliquer la

surstoechiométrie en cobalt.

Pour finir, 'analyse de la figure 3-2 nous a peymiiestimer la dimension des grains
constitutifs du film d’alliage dans la direction dmissance. Nous avons déterminé la
longueur de cohérence perpendiculairede l'alliage a partir de la largeur des pics
(111) et (222) du CoRtDans le cas d'un réseau de dimension finie, les ge
diffraction ne sont en effet plus des fonctionsQieac, mais adoptent une largeur
A20, inversement proportionnelle a la dimension dstatiLo. En approximant le pic

a une fonction gaussienne, il viéWt % :
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_[mh@ 4 .
AG = 7 L cod, (équation 1)

ou dg est la position du pic de Bragg

Il semble que les grains qui composent la coucladliatje s’étendent sur toute
I'épaisseur du dép6t de CgPita valeur obtenue pourl(cf. tableau 3-1) est en effet
de 22,5 + 1nm, ce qui comparable aux incertitudeE@mentales prés a I'épaisseur
de CoP4 déterminée par réflectométrie X. On peut donc @egse la croissance de
I'alliage se fait sous forme de grains colomnagess’étendent sur toute I'épaisseur

de la couche.

Tableau 3-1: Récapitulatif des paramétres strugkude la couche d’alliage ¢Jet;.,. Toutes
les données sont tirées des diffractogrammes ekevégéométrié/20, sauf I'épaisseur qui
est obtenue par réflectométrie des rayons X.

a Composition| épaisseur | A20a11) A20222) Lo
(nm) (% Co) (nm) (deg.) (deg.) (nm)
0,384 28+0,5 215+05 044+0,02 091+0/022521
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|.B. Multicouches Co/Pt

1) Elaboration des échantillons

Nous avons élaboré trois séries de multicouches (0Pt nm)n, COrrespondant a
trois épaisseurs nominales de cobalt difféerentes= 0,4 , 0,6 et 0,8nm. Ces films
ont été déposeés par pulvérisation cathodique, suyuifer de platine de 10nm, par
dépobt successif d’'une couche de cobalt d’épaidsasulivie de 1nm de platine, et ce
pourn bicouches (Co/Pt). Pour finir, les multicouchestsecouvertes d’'une couche
de protection de platine de 2nm d’épaisseur. Ugmsehdes échantillons ainsi qu’un
tableau récapitulatif de la constitution des cosckent proposeés a la figure 3-4. Le
dépobt par couches successives utilisé pour I'éilmor de ces échantillons est rendu
possible par I'asservissement des obturateurs meésar les sources de cobalt et de
platine. L’épaisseur des couches est alors comtndéé la durée d’ouverture de ces
obturateurs mécaniques.
Les couches sont préparées dans les conditionatoés suivantes :

o Pression d’argon dans I'enceinte : 5°¥fibar,

o Latempérature de dépbt pour I'ensemble des couelsesfixée a 100°C.

Tout comme pour les échantillons dalliage GoRé bon fonctionnement des

microbobines impose [l'utilisation d’'un substrat |&sd, si possible capable de

dissiper I'énergie thermique produite lors des eepées. A la différence des

alliages toutefois, la croissance des multi-coudstsassez peu sensible au choix du
substrat. Ainsi, il est possible d’élaborer des trooliches Co/Pt présentant une
anisotropie magnétique perpendiculaire sur une dgravariétés de substrats, y

compris des surfaces amorphes comme dulU&?d ou des polymere8® %°! Dans

la cadre de cette étude, chaque série d’écharstiboété préparée sur deux type de
substrats différents : sur verre et sur un silicion@enté [100] faiblement dopé (de

résistivitép~100Q.cm).
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a) b) Constitution des multicouches
Capping Pt 2 nm
Pt 1 nm ) Série 1 2 3
Cotnm
Pt 1 nm n 8 7 6
Cotnm J

Buffer Pt 10 nm

Substrat

Figure 3-4: Représentation schématique et tabléaapitulatif de I'arrangement de nos
multicouches. Chaque série de dépbts a été réalisédeux substrats différents : sur verre, et
sur silicium (100).

2) Caractérisation structurales

La structure des échantillons a été étudiée pafradifon des rayons X
essentiellement. La figure 3-5 donne une idée ligsés de diffraction obtenus pour
les multicouches déposées sur silicium. Les diffrgrammes des couches déposées
sur verre sont tres similaires, bien qu’'un peu mdien résolus. La figure 3-5 a)
présente le diffractogramme de la couchey@Rnm)sx dans son ensemble, tandis
gu'en b) figure le détail des diffractogrammes pdes plages angulaireso 2

comprises entre 40 et 50° d’'une part, et entreet@10° d’autre part.

On identifie facilement les pics Pt (111), tréseimde, et Pt (222), moins intense. Par
ailleurs, ces diffractogrammes présentent égalemmepic trés intense noté SR (n) et
deux pics secondaires indexés SR (n-1) et SR C&y.pics, dont la position exacte
varie avec la composition des échantillons, réstlie I'existence d’une modulation

chimique au sein des films et s’interprétent cona@e pics de Super-Réseau.
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Croissance du substrat :

Comme dans le cas des alliages déeposés sur séplarpissance de la couche
tampon de platine se fait dans la direction [1Mi].la couche tampon avait été
polycristalline, le diffractogramme aurait présen&s pics caractéristiques des
directions [200] et [220] qui sont les deux pics [@us intenses sur un cliché de
poudre, apres le pic (111) (leur intensité vaupeesvement la moitié et le tiers de
celle du pic principal). L'absence des pics (2a0220) du platine, attendus pour 2

autour de 55° et 82° respectivement, associéepaélsence du pic (222) suggére
donc que méme sur un substrat de verre, la coarhpan adopte une orientation
préférentielle tres marquée dans la direction [1114 présence de franges
d’épaisseur autour du pic (111) du platine, visbdiéen qu’assez mal définies, rend
I'analyse plus poussée de la structure de la cotazhpon relativement difficile. La

largeur a mi-hauteur du pic (222) permet toutefbéstimer la dimension des grains
de platine dans la direction de croissance. Corgrta de la faible intensité de ce
pics, lI'erreur est assez importante et peut allsqy’a 1nm. Néanmoins, il semble
qgue pour tous les échantillons, déposés aussi duierverre que sur silicium, les

grains s’étendent sur toute I'épaisseur de la causbit 20nm environ.

a) b)
120
——1,=08nm
100 Pt =08 | 1, =06mm
——1,=04nm
—~ 80
» 160+
Q SR (n)
S el 3 Si (100) o] Pt(222)  SR(2n)
o —
g 404 ‘ Pt(222) g 100] !
£ S :
: N} 801 |
20 ! 2 64 e e e
| i E 204 :
0 2
20 40 60 80 100 120 1
0-#
28 (deg.) ) 50 100 110

26(deg)

Figure 3-5: Diffractogrammes en configurati®/20 des multicouches (€d Pt
déposées sur silicium (100). Le diffractogrammdadmulticouche (CgyPtmex présenté
dans son ensemble en a) est caractéristique destimst figures de diffraction obtenues. On
distingue deux régions d’'intérét : I'une pour @ompriss entre 40 et 50 ; l'autre po@ir2
entre 100 et 110°. La figure b) présente un agssedient de ces plages angulaires pour les
trois séries d’échantillons déposés sur silicium
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Structure des multicouches :

La figure de diffraction particuliere des multicthes s’interpréte en terme de
modulation chimique dans la direction de croissarke sein de chacune des
couches de cobalt ou de platine, les atomes scemg@s périodiquement, avec un
paramétre de réseau d propre a chaque couche.fdieutsi I'on considére les
échantillons a une échelle supérieure, on retraune nouvelle périodicité liée a
I'alternance de couches Co et Pt. Cette périodastéindépendante des parametres
dco et &, et ne dépend que de I'épaisseur nominale deshesuCo et Pt. Nos
multicouches peuvent donc étre décrites comme istaktartificiel, un super-réseau,
de tres grand parametre de mailedans la direction de croissance. La période du
super résean s'écrira alors simplementA=tcs+tp. Si A ne dépend pas directement
des parametres de réseau propres a chaque espépeuma toutefois les faire
intervenir en écrivanA a partir du nombre de plans atomiques présents dague
couche. Ainsi, si les couches de cobalt sont cmgss chacune degmonocouches,

et que celles de platine en comptesnton aura directement :

A = 1o+ tpt = Neo.leo + NprOpt (équation 2)

Figure 3-6 : Organisation du super-réseau.
Les multicouches constituent un cristal
artificiel dans la direction de croissance.
se définit alors comme le paramétre de
A maille de ce super-réseail = tc, + tp

En introduisant g parametre moyen du film sur 'ensemble de la beuon pourra

alors écrire A = ny.dg = (Ncgtney).do
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Ce paramétre n'a pas forcément de sens physiqtieybiar, mais il a toutefois son
importance, lors des caractérisations par diffoacties rayons X notamment. Si la
longueur de cohérence du faisceau d’'analyse esipamile ou supérieure a
I'épaisseur de la multicouche, c’est a dire dedrferdeA, alors il n'est pas possible
de distinguer la diffusion liée a chacune des espéonstitutives du super-réseau. La
diffusion du faisceau donnera lieu a un pic « deam&tre moyen » noté SR(n)
similaire a ce que I'on aurait obtenu en présenge thatériau homogene caractérisé
par le paramétre de réseawdns la direction d’analy$4° %!,

C’est précisément ce qui se passe pour nos édbastilOn peut ainsi observer sur
tous les diffractogrammes la présence d'un picnsge proche du pic (111) du
platine, qui se décale vers les valeurs supérialgeB lorsque I'épaisseur nominale
de cobalt ¢, augmente. Le déplacement du pic nous assure bidrs@git du pic
caractéristique des multicouches. En effet, puisti@paisseur de platine est
constante, égale a 1nm, lorsqug augmente, la proportion de cobalt dans la
bicouche augmente, et le parametre moyetirdinue pour se rapprocher de celui du
cobalt pur (0,204 nm environ). Les pics indexés(3M® sur la figure 3-5 sont alors

les pics du deuxiéme ordre des pics précédents.

L’organisation des multicouches en super résedradait par la présence de pics de
diffraction supplémentaires, caractéristiques deslgper périodeA. Ces pics
apparaissent de part et d’autres du pic fondam&Rah) sous la forme de satellites
d’intensité décroissante. On les trouvera pourweteurs de diffractions Q tels

que :
Q.=Q* % (équation 3)

avecl entier, efQ,, vecteur de diffraction associé au pic SR(n).

Seuls les pics SR(n-1) peuvent étre discernésasfigure 3-5. La représentation de

l'intensité diffractée en échelle logarithmique mpet de faire apparaitre les pics

SR(n+1), symétriques des précedents par rappqicalu parametre moyen.
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a) Dépédts sur Si (100 SR (m)
—t, = 0,8 nm ‘
et = 0,6 nm
—t,= 0,4 nm
SR (n-1) |
oo, | SR (n+1)
5 W RIS T |
S/ . o aﬂ% i ﬁ% o £
N} i |
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Figure 3-7: Evolution du diffractogramme des nudtiches avec
I'épaisseur nominale de cobalt,tpour les films déposés sur Si (100) en a)
et sur verre en b). La représentation des diff@ra@mmes avec l'intensité
en échelle logarithmique et le vecteur de diffiattg en abscisse permet
de faire apparaitre les pics SR(n-1) et SR(n+1)ésstques 'un de l'autre
par rapport au pic de paramétre moyen SR(n). Latiposexacte des
satellites dépend alors de la super péribde
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La position des pics satellites par rapport auSi¢n) dépend de la super-périotle
(cf. équation 4). Les pics SR(n+1) sont trés pdaniges : pour les multicouches
déposées sur verre, on les discerne d’ailleursree pous avons donc déterminé les
super-périodes de chaque couche a partir du vedeediffraction gr(n-1). A partir

de I'’équation 3, il vient :

__2n ' ;
N =—>=2+4— equation 4
o (D) (éq )

La figure 3-8 présente I'évolution de la super-pée A en fonction de I'épaisseur
nominale de cobalttdéterminée a partir de I'étalonnage des flux deACpartir de
'analyse de ces données, il nous a été possildstidier plus précisément les
épaisseurs nominales de cobalt et de platine dgsedites séries de multicouches.
En effet, lors de I'élaboration des échantillomsdurée de dépbt de platine est restée
la méme pour toutes les séries de multicouchessupposant que le parametre de
maille du platinedp; est indépendant de la composition des multicoyatrepourra
supposer que I'épaisseur nominale de platine esttigue pour I'ensemble des
échantillons. Moyennant cette hypothese, la vamatie A traduit simplement la
variation de ¢.. Par extrapolation linéaire dea t, nulle, on obtient la valeur réelle
de I'épaisseur nominale de plating®®'® et par suite, les valeurs,t®"® pour
I'ensemble des multicouches. Dans ces conditiom&bdient des épaisseurs toujours
supérieures d’environ 10 a 15% a celles établiparéir de I'étalonnage des flux de
matiere lors du dépbt. Cet écart est globalemanfbcme (Iégerement supérieur peut
étre) a lincertitude que l'on est en droit d'atiem compte tenu de la méthode
d’étalonnage des flux. Malgré cette Iégére difféeemous continuerons de parler
dans la suite de ce mémoire de multicouches d'spais nominalegd de 0,4 de 0,6
ou de 0,8nm respectivement. Néanmoins, a chagsig i@ I'épaisseur de cobalt aura
de l'importance, notamment dans I'évaluation desppétés magnétiques, les
valeurs déterminées a partir des diffractogramrassns prises en compte.
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227 verre:
{1 t,=1,11nm (0,06 nm) %

207 silicium:
t, = 1,2nm (0,1 nm)
't

1,81

A(nm)

1,61

—o0— Films sur Verre
1,44 —e— Films sur Si(100)
Epaisseur caibrée

1,2 T T T T T
0.4 0,6 0,8
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Figure 3-8 : Super-période déterminée a partir de la position du pic sageelR(n-1) pour
'ensemble de nos échantillons. Les valeursAdsont données en fonction de I'épaisseur
nominale de cobalt établie a partir de I'étalonndgdlux de Co lors du dépét. La courbe
discontinue représente la valeur « théorique A dd¢tendue a partir des durées de dépbt de
cobalt et de platine.

Pour finir, comme dans le cas des alliages, noumsawcherché a estimer la
dimension verticale des grains constitutifs desticauches. Pour ce faire, nous
avons déterminé la largeur a mi-hauteur du picatametre moyen SR(n) pour tous
nos échantillons. Les résultats sont reportés tanableau 3-2. Compte tenu des
valeurs deA déterminées précédemment, il s'avere que I'épaissetale de
multicouche (C@Ptnm)n est identique pour toutes les séries d’échansl@t vaut
environ 12,5 £ 0,5nm. Il n’est alors pas anodin dee longueurs de cohérence
perpendiculaire L soient parfois supérieures a cette valeur de t2,9pans la
mesure ou la couche tampon, les multicouches eatoleche de protection sont
déposées a la méme température, il est possibléagreissance des grains ait été
cohérente sur une distance supérieure a I'épaisesumulticouches. Naturellement,
on ne peut pas exclure une erreur assez imporganta valeur de\d : le pic SR(n)
est en effet tres proche du pic (111) du platihd, réest pas forcément facile de les
déconvoluer parfaitement.

Toutefois, la position précise des pics de paramaioyen semble plaider pour
I'hnypothese d’une croissante cohérente sur desssgais importantes. Ainsi, les

valeurs ¢ obtenues a partir de la position des pics SR(njaneespondent pas a la

-114 -



Chapitre 3 — Etude des films minces magnétiques

proportion de cobalt dans les multicouches. Leseuwral expérimentales sont
systématiqguement supérieures a ce que I'on attedpartir des épaisseurs relatives
de Co et de Pt. Ce décalage des parametres mogehsawaleur @i1) du platine
(0,2265nm) suggere donc que la diffraction des may® est cohérente sur une
épaisseur qui inclut des régions plus riche erimdajue ne le sont les multicouches
en moyenne. Compte tenu de la composition de riesnétions, il faut donc que la
diffraction soit cohérente sur des régions constitude platine pur. On a donc la
conviction que les grains s’étendent au dela delicouches, mais sans pouvoir

discriminer entre une extension vers le substratens la couche de protection.

Tableau 3-2 : Tableau récapitulatif des donnéegtirales obtenues, pour 'ensemble des
multicouches, par diffraction des rayons X en gé&omé/20. Pour une multicouche
d’épaisseur nominale théorique, la grandeur appelée, « réelle »représente la valeur
déduite de I'analyse des super-périodesa longueur de cohérence perpendiculbirest a
comparer a I'épaisseur totale de multicouche dédiétla valeur d4, de I'ordre de 12,5 nm
pour tous les échantillons.

tco do A tco « réelle » Lo
(m) | (m) (nm) (nm) (nm)
0,4 0,2245| 1,58 £0,068 0,46 £0,03 11,2
Verre 0,6 0,2214| 1,77 +0,0§ 0,69 +0,04 13,7
0,8 0,2199| 2,04 £0,08 0,92 £0,06 14,3
0,4 0,2243| 1,61 £0,04 0,44 £0,02 11,9
Si (100) 0,6 0,2212| 1,76 £0,04 0,66 £0,03 16,1
0,8 0,2196| 2,03 0,06 0,88 £0,05 13,4

-115-



M (uem/cm®)

Chapitre 3 — Etude des films minces magnétiques

ll. Propriétés magnétiques des films

lILA. Alliage CoPt;

1) Mesures magnétométriques

Les propriétés magnétiques des films Gaivtt été caractérisées par magnétométrie
SQUID. Le champ maximal de 50kOe accessible avde technique s’est révélé
nécessaire pour saturer I'aimantation lorsque &nghest appliqué parallélement au
plan des couches. La figure 3-9 présente les gdsulde ces mesures

magnétomeétriques.

b)
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Figure 3-9: Cycles d’aimantation obtenus (a) pagnétométrie SQUID a température
ambiante sur un échantillon d’alliage £Rt;,, lorsque le champ extérieur est appliqué
parallélement (carrés pleins), ou perpendiculaireméarrés ouverts) au plan de
I'échantillon. Les droites en pointillés serverguider le regard et prolongent I'aimantation
a saturation en configuration perpendiculaire. [Brfigure le cycle d’hystérésis relevé par
effet Kerr polaire sur le méme échantillon.

Le cycle obtenu en configuration paralléle est daréstique de la rotation
d’aimantation attendue lorsque le champ est appldpns une direction difficile. A
l'inverse, lorsque le champ est appliqué perperdi@ment au plan du film, on

obtient un cycle relativement carré, avec un taex@manence de 95%. Une étude
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complémentaire de I'échantillon par effet Kerr paasuggére méme que cette
valeur est sous-estimée. Ainsi, le cycle présentélss figure 3-9 b) présente une

rémanence de 100% et une forme générale pluseecarr

Le renversement de I'aimantation tel qu'on peubserver sur le cycle d’hystérésis
en configuration perpendiculaire, caractérisé uneludion trés rapide de

'aimantation a partir du champ de nucléation, génhéralement associé a la
propagation rapide d’un petit nombre de domalf&s°® Valentin et coll. ont ainsi

pu imager par microscopie Kerr ce mode de renvezserd’aimantation sur des
films d'alliages C@Ptix de composition identique a celle de nos échantllo
(Xco=0,28), mais déposés a 230°C. Le cycle d’hysteadstisnu a partir de I'analyse
des images relevées par microscopie Kerr est atmrgarable en tout point a celui

présenté sur la figure 3-9 B§' /.

2) Anisotropie des films

Contrairement aux films minces d'alliage CoPt, pdesquels I'anisotropie
perpendiculaire s'accroit avec la qualité de laengis ordre dans la phase/f1 %8
pour les alliages CoRtl'existence d'une anisotropie magnétique perparidire
n'est pas nécessairement liée a la présence dine arlongue distance, comme le
montrent les cycles d’hystérésis présentés siguiacf 3-9.

A partir des cycles mesurés au magnétometre a SQUdDs avons alors pu
quantifier I'anisotropie des alliages £Bt;,. L'anisotropie effective ks peut en
effet s’évaluer a partir de l'aire sous les courlbésmantation en configuration
paralléle 7, et perpendiculairgly ; Ker S’@xprime simplement comme la différence
Kett = 4n - Ay. En configuration perpendiculaire, le cycle présame hystérése tres
marquée,4 correspond alors a I'aire sous une courbe moyeststenue a partir des

deux branches du cycle.

-117 -



Chapitre 3 — Etude des films minces magnétiques

A partir de I'énergie effective d’anisotropie.fk on peut alors déduire I'anisotropie
magnéto-cristalline. En supposant l'anisotropie ement uniaxiale dans nos
échantillons, I'énergie d’anisotropie magnétoctista K, s’écrit a partir de ks et

de I'énergie dipolaire &
Ket = Ky + Eg (équation 5)

Si I'on suppose le film uniformément aimanté, I'égie dipolaire s’écrit (dans le

systeme d’unités cgs) a partir de I'aimantatioatarstion M :
Ey = -2t.M¢ (equation 6)

Il est alors intéressant de comparer I'énergie réamgmistalline a I'énergie dipolaire.
A cet effet, on définit le parametre Q, généralehampelé facteur de qualité, qu’on

écrit simplement :

Q= ?“ (équation 7)

Les grandeurs caractéristiques du magnétisme lilegesl CoPt sont reportées dans
le tableau 3-3. Le facteur de qualité Q tiré dedesyd’hystérésis vaut 3,6 (>1). Cette
valeur traduit quantitativement [I'existence d'unenisatropie magnétique
perpendiculaire, et ce malgré I'absence de moduathimique a longue distance.
Ces résultats sont conformes a ce qu'avaient ohtaret et colfM® °! pour des
alliages Cg@Pt;« déposés autour de 400°C. La température de dépamnportante
car les propriétés magnétigues de ce type d'allidgpendent fortement des
conditions d’élaboration.
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X108
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En lI'absence d’ordre a longue distance, on peusgregue I'anisotropie magnétique
perpendiculaire s’explique par I'existence d’'unrerd courte portée. Cet effet a été
observé par Meneghini et c8ff" °° sur des échantillons déposés dans les mémes

conditions, et en particulier a la méme températlee étude par XAFS de ces

Figure 3-10:

Evolution de
constante d’anisotropie uniaxiale
d'un alliage CoRt avec
température de dépbt, pour deux
orientations cristallines.

la

Figure

tirée de la référendB® %I

films de CoP4, également exempts d'ordre a longue distancensi @ermis de

mettre en évidence un arrangement local de la owairdn des atomes de cobalt et

de platine. Les liaisons Co-Pt sont préférentiedliemorientées hors du plan du

substrat, et les liaisons Pt-Pt majoritairementsdarplan.

Tableau 3-3: Récapitulatif des caractéristiquesnds alliages GgPt, tirées des
cycles d’hystérésis mesurés au magnétometre a SQ@LiHnpérature ambiante.

Ms Keff Ku Rémanence Hc"
(uem.cn) | (1 erg.cn?®) | (1C° erg.cn) (%) (Oe)
340 1,9+0,1 26+0,1 95 2300
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[1.B. Multicouches

L’étude des propriétés magnétiques des multicous’ess largement appuyée sur les
mesures des cycles d’hystérésis par AGFM. Le charagpimal accessible sur cet

appareil (13kOe) s’est en effet révélé suffisanirpgaturer I'aimantation des films,

dans le plan et hors du plan. La microscopie aefonagnétique nous a permis de
compléter les études magnétomeétriques par I'observde la structure en domaine
des échantillons. Cette partie s’articule en demps, autour de I'étude des films
juste apres dépbt, puis suite a un recuit de 6el3earl80°C. La comparaison des
propriétés magnétiques des multicouches, avanprésaecuit, illustre le caractere

métastable de nos échantillons.

1) Propriétés des films aprés dépot

Magnétométrie

bY

La figure 3-11 présente les cycles obtenus a I'AGkduUr I'ensemble des
multicouches, avec le champ appliqué soit dandale, goit perpendiculairement au
plan des échantillons. Comme la quantité de cotakt pas la méme dans les
différentes séries d’échantillons, les valeursrdaitation sont exprimées par unité
de volume de cobalt. Dans le calcul du volume migué, nous n'avons donc pris
en compte que I'épaisseur totale de cobalt, détgrena partir de la super-période
des multicouched.. En réalité, dans ces systemes, les premiers plansiques du
platine de part et d’autre des couches de cobalt Emérement polarisés, et
contribuent eux aussi a l'aimantation des multit@msc On négligera toutefois la
contribution du platine, ce qui introduit une légesurestimation des valeurs
d’aimantation, en par suite, d’anisotropie.

On peut noter que les valeurs d’aimantation, et pamticulier les valeurs
d’aimantation a saturation, sont entachées d’'uneuerassez importante, que I'on
peut estimer a 15% environ. Par comparaison au é@eagretre a SQUID, 'AGFM
est d’'une part bien moins sensible, et doit d’aptg étre réétalonné régulierement,

ce qui induit une certaine dispersion sur les valabsolues du moment magnétique.
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On peut donc penser que c'est principalement dettertitude sur la valeur du
moment qui explique les écarts d’aimantation a ratitn observés d'une
configuration de mesure a l'autre, ou d’'un typesdbstrat a I'autre, pour une méme
épaisseur nominale de cobalt. Par conséquent, eh&mjs qu’il est question
d’aimantation a saturation dans la suite, la vateuM; proposée doit se comprendre

comme la moyenne des valeurs obtenues pour lesaderfigurations de mesure.

Le mode de renversement de l'aimantation d’'un gsysteonstitué d’'une succession
de couches magnétiques dépend de la nature duageuphagnétique entre les
différentes couches constitutives du systeme. moas de nos multicouches, quelle
que soit I'épaisseur nominale de cobalt, on n'olesgras de pallier qui laisserait
penser que I'aimantation se renverse successivetiamst les différentes couches de
cobalt. On peut donc penser que les multicouchesoseportent comme une
épaisseur magnétique homogéne. On note égalementariation trés importante
des propriétés magnétiques des multicouches agpai$seur de cobalg.t Enfin,
pour une épaisseustdonnée, les cycles obtenus pour les couches depegeéverre
et sur Si(100) sont tres semblables.

o Pour les multicouches d’épaissegs minimale, les cycles en configuration
perpendiculaire sont assez carrés et se caracigpdeun taux de rémanence
proche de 100%. Dans le méme temps, les courbaematitation en
configuration paralléle sont caractéristiques dina difficile.

o Lorsque I'épaisseur de cobalt augmente (paur=t 0,6nm), la courbe
d’aimantation en configuration planaire commengeé&senter une ouverture
de cycle. En configuration perpendiculaire, le talexrémanence demeure
assez élevé (>95%), mais on note une augmentatipariante du champ a
saturation. Les cycles perpendiculaires sont alobalement moins carrés
que ceux réalisées sur les couches (B nm)sx-

o Pour I'épaisseur maximale de cobalt, le comportérs@énverse. Le taux de
rémanence en configuration parallele est supérgeucelui obtenu en
configuration perpendiculaire, tandis que c'est rpda configuration

perpendiculaire que le champ de saturation estnralxi
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Figure 3-11: Cycles d’hystérésis relevés a I'AGFM corrigés des contributions
diamagnétiques. Les figure a, b et c présentencyetes des 3 séries de multicouches
correspondant aux trois épaisseurs nominales datcgiour les films déposés sur verre et
sur Si(100). Dans chaque cas, la figure principelerésente le cycle en configuration
perpendiculaire, tandis que les cycles obtenus Evebhamp appliqué dans le plan figurent
en insert.
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Notons que les cycles relevés a 'AGFM en configaraperpendiculaire ont été
comparés a ceux obtenus par effet Kerr polairdinigce qui s’est avérée la mieux
adaptée a l'étude des réseaux de plots. Les cydemnus par effet Kerr sont
comparables a ceux présentés sur la figure 8tlttaduisent la méme évolution
lorsque ¢, varie de 0,4 a 0,8nm. Il n’a donc pas été jugéesedire de les faire
figurer dans ce chapitre. Toutefois, ces cyclegiartt lors de I'étude des réseaux de
plots. Dans la mesure ou les grandeurs caractgrestji comme le champ coercitif, le
champ a saturation ou le taux de rémanence pewzeidr légerement avec la

technique employée, il nous a cependant paru reicesiapporter cette précision.

Configurations magnétiques a I'état désaimanté

La configuration magnétique des multicouches abgervée par MFM pour chaque
échantillon apres désaimantation perpendiculaiegteOnéthode de désaimantation
consiste a soumettre I'échantillon & un champ radtéfrd’amplitude décroissante. En
I'occurrence les échantillons ont été désaimantéamide de 'AGFM en utilisant le

champ maximal accessible (13kOe), et une décraisspar pas de 0,1%. La figure
3-12 présente les images MFM obtenues dans cettdigomtion pour les

multicouches déposées sur verre. Les configuratioegnétigues des couches
déposées sur Si(100) ont également été observéddhda : elles sont analogues a

celles présentées ici, et ne figurent donc pas canapport.

a) to=0,4 nm b)do = 0,6 nm

Figure 3-12 : Evolution de la structure en domailes multicouches, lorsqueot
passe de 0,4 nm (a) a 0,8 nm (c). Observationsééal par Microscopie a Force
Magnétique aprés désaimantation perpendiculaichamp alternatif. La pointe est
aimantée perpendiculairement a la surface de lfé@dln. Toutes les images sont a
la méme échelle et mesurent 5um de c6té.
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Ces images MFM mettent en évidence I'évolution pesgive de la microstructure
magnétique d’une configuration a une autre, lordggmaisseur nominale de cobalt

passe de 0,4 a 0,8nm.

o Pour les faibles épaisseurs de cobalt (imageiamladie MFM observée apres
désaimantation présente un entrelacs de régiomeslat sombres plus ou
moins régulierement espaceées, formant ce que l'coutume d’appeler une
structure « labyrinthe ». Ces régions s'interpreteomme des domaines
magnétiques orientés perpendiculairement au plahiédeantillon, séparés
par des parois a 180°. En réalisant une transfodeé&eourier de I'image, il
est possible d’accéder a la périodicité moyennd’idege et donc a la
largeur des domaines. Malgré une incertitude ingmbet on peut estimer la

dimension des domaines a 350nm environ.

o Pour les épaisseurs de cobalt plus importantesgéned, la microstructure
apparait beaucoup moins bien définie. On obsersexdaches » irréguliéres,
plus ou moins contrastées, et qui semblent régaatéatoirement a la surface

de I'échantillon.

Evolution de I'anisotropie avec I'épaisseur de clbba

L’évolution des propriétés magnétiques des multbes, que ce soit la
microstructure (fig. 3-12) ou la forme générale dgsles d’hystérésis (fig. 3-11),
suggére une rotation progressive de la direction fdeile aimantation.
Perpendiculaire au plan des couches pegye=t0,4nm, I'axe de facile aimantation
passe petit a petit dans le plan a mesure guaugmente. Ce phénomene se traduit
par la perte de contraste sur les images MFM et ljmauverture du cycle

d’aimantation relevé en configuration paralléléfEiFM.
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Pour quantifier ce phénoméne, nous avons déternli@Bergie effective
d’anisotropie Ki pour chaque épaisseur de cobalt. La figure 3-18semte

I’évolution de I'anisotropie effective en fonctiake I'épaisseur de cobagt

Substrat
—u—\Verre

- } % —o— Si (100)

K., (10° erg.cm™ de Co)

-2 T T T T T T T T
0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9

t., (nm)

Figure 3-13 : Evolution de I'anisotropie effectiea fonction I'épaisseur nominale
de cobalt ¢.. La droite k=0 est matérialisée en pointillés. Lorsque les heaae
cobalt sont tres fines, I'anisotropie magnétique filens présente une composante
perpendiculaire, qui s’annule pour une épaisselioddre de 0,75nm.

Les résultats obtenus pour les films déposés sure waet sur silicium sont tres
semblables. Si I'on note un Iéger décalage dangdiesirs exactes degf imputable
pour partie au moins a l'incertitude sur I'épaigseielle de cobalt, la tendance reste
la méme. Dans les deux cas, on note une dimintigsnimportante de I'anisotropie
effective quand 4, augmente. L’anisotropie change méme de signe o
épaisseur nominale de cobalt comprise entre 0)78em. K passe ainsi de 4,520
a —1,5.18erg.cm® lorsque I'épaisseur de cobalt dans les multicowmgmente de
0,4 4 0,8nm.

La valeur de I'énergie d’anisotropie effective éswale la compétition entre I'énergie
magnétocristalline et I'énergie dipolaire (cf. égoa 5), laquelle tend & maintenir
'aimantation dans le plan des couches. La dimamutpuis I'annulation de
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lorsque ¢, augmente constitue une preuve directe du passad&ad de facile
aimantation de la normale au plan vers une diregilanaire.

Ce comportement est bien connu pour les multicai€e#Pt ou Co/P8*? 8% Dans
ces systemes en effet, I'énergie d’anisotropieaale K, provient essentiellement
d’'une d’anisotropie perpendiculaire liée aux irdedfs des couches magnétiques. Or
il sSavere que ce terme d'énergie d’interface diawec l'inverse de I'épaisseur de
la couche magnétique. Il existe donc une épaissienite pour laquelle la
contribution de I'énergie d’interface a I'anisotrepuniaxiale n’est plus suffisante
pour compenser I'énergie dipolaire. On assistesadmr basculement de la direction
de facile aimantation dans le plan.

Ce type de multicouches a bénéficié d’'un intéréiage de la part de la communauté
scientifique. De nombreux facteurs ont pu étre amsévidence qui influencent la
stabilité de I'anisotropie perpendiculaire. La teicjue et les conditions particulieres
de dépbt, comme ['épaisseur de la couche tamporwvepeuainsi induire des
contraintes sur les couches magnétiques, et mot#evaleurs d’anisotropié® !
Pour des multicouches épaisses (20nm) déP€ps.m déposées par pulvérisation
cathodiqgue dans des conditions comparables a cgiée nous avons utilisées,
Hashimoto et coll. observent le basculement deidection de facile aimantation
pour t, de l'ordre de 0,9nm. Pour nos échantillons, I'épaur de transition est de
I'ordre de 0,7nm, c’est a dire légérement inférearcelle obtenue par Hashimoto et
coll. Cette différence peut s’expliquer par la élifnce d’aimantation a saturation,
toujours légérement supérieure pour nos eéchardilldrorigine de cet écart
d’aimantation a saturation est difficile a expliqgy@écisément. Toutefois, dans la
mesure ou I'énergie dipolaire est plus forte loesdly augmente, on s’attend a ce
gue l'anisotropie perpendiculaire soit moins stal@as notre cas.
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2) Propriétés magnétiques des films recuits

La réalisation des plots passe par une phasehdgiéphie, qui nécessite I'enduction
et le recuit d’'une couche de résine. Lors de léisateon des plots, les films sont
donc amenés a subir différents traitements theresiquli était donc nécessaire
d’étudier I'influence des recuits sur les propréétéhagnétiques principalement, de
nos échantillons. Il s’est avéré que les filmsldige CoP4 étaient insensibles aux
traitements thermiques exigés par le processusic®fabrication. A l'inverse, les
multicouches, élaborées a 100°C, ont donné lieneannodification notable de leur
propriétés magnétiques suite a un recuit de qusltpeares a 180°C. Nous avons
donc étudié précisément les propriétés magnétidegsnulticouches apres recuit de
6h sur une plaque chauffante a 180°C. Cette valeurl80°C correspond a la
température maximale utilisée pour le traitemeetrtique des résines utilisées en
lithographie électronique. Nous présenterons danssuite les caractéristiques
magnétiques de ces échantillons recuits, obtenaesmagnétométrie AGFM et

Microscopie a Force Magnétique.

Magnétométrie et anisotropie

La figure 3-14 compare les cycles d’hystérésis medticouches recuites dans les
conditions décrites précédemment aux cycles deermfé obtenus pour les films
étudiés juste aprés dépbt. Notons tout d’abord Kgmsemble des remarques
formulées a partir de I'observation de la figur&Brestent valables apres le recuit
des couches :

o Les cycles sont caractéristiques d’'une couche ntiaggécohérente, ce qui
laisse a penser que les couches de cobalt somutsujortement couplées
entre elles,

o La nature du substrat n’a que peu d’influence esicl/cles obtenus,

o L’évolution de la forme des cycles, lorsque I'égeaisr nominale de cobal.t
passe de 0,4 a 0,8 nm, traduit la encore la rotgirogressive de l'axe de

facile aimantation de la normale au plan vers urextion planaire.
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Si les échantillons conservent aprés recuit I'déslemle leurs caractéristiques,
certains parametres sont toutefois directement fiésdpar ce traitement thermique.
Citons a ce titre le champ coercitif Bt 'aimantation a saturation M

Nous avons déja évoqué l'existence d'une inceritadsez forte sur les valeurs
d’aimantation, et en particulier sur la valeur dg, Mbtenues a I'AGFM. Malgré cela,
il est possible daffirmer que le recuit induit urdminution importante de

'aimantation a saturation des films, qu’on peutineer a 20% (aux incertitudes

pres).

Le recuit se traduit également pas une forte autatien du champ coercitif des
films. Pour les multicouches (g8Ptnm)sx Hc passe ainsi de 300 Oe environ a plus
de 1kOe. L'augmentation marquée desthccompagne d’une Iégére modification de
la forme générale du cycle. Aprés recuit, le reseerent d’aimantation se fait sur
une gamme de champ plus large, ce qui se traduiirmapente dM/dH plus douce.
Ces résultats s'apparentent aux conclusions foesyp@ar Weller et coll’® %Y. Ces
auteurs ont ainsi rapporté une augmentation tresitante du champ coercitif dans
des multicouches (G@Ptnm)iox €laborées par évaporation au canon a électrons,
lorsque la température de croissance des filgEagsait de 'ambiante a 350°C. Les
valeurs particuliéres dectbbtenues par Weller et coll. pour leurs multicagkont
largement supérieures a celles relevées pour nban@éions. Toutefois c’est
généralement le cas pour les multicouches élabqgréegvaporation. Par ailleurs,
dans ces travaux, les auteurs rendent égalemenpteot’une modification plus
générale du cycle d’hystérésis en configuratiomp@ediculaire qui se traduit par un

cycle moins carré, c’est a dire par un renversem@inantation moins « rapide ».
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Figure 3-14 : Cycles d’hystérésis relevés a I'AGEMcorrigés des contributions
diamagnétiques, pour I'ensemble des multicoucheantaet apres recuit de 6h a
180°. Les cycles obtenus avant recuit ont été pafin de servir de référence. La
figure principale représente le cycle en configoratperpendiculaire ; en insert

figurent les cycles obtenus en configuration patall
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Comme dans le cas des films étudiés juste apréx,déqus avons pu tirer des cycles
AGFM les valeurs d’anisotropie effective des filnesuits. La figure 3-15 permet de
comparer l'anisotropie des films avant et apresuitecpour les trois séries

d’échantillons correspondant aux trois valeurscde t

—n—Verre Réf.
—o— Sij Réf.
—e— Verre Recuit
Si Recuit

6 -3
K, (10" erg.cm™ de Co)

tm(nm)

Figure 3-15 : Evolution de I'anisotropie effectiea fonction
de I'épaisseur nominale de cobait. tLes valeurs obtenues
pour les films avant recuit sont présentées a diereéférence,
afin de pouvoir comparer aux valeurs d’anisotrgpieir les
films recuits.

La tendance observée sur les cycle d’hystérésiscestirmée par les valeurs
d’anisotropie effective. Tout comme les films étdijuste aprés dépot, les films
recuits présentent un basculement de la directiofadile aimantation. Le recuit ne
semble pas avoir d'influence sur I'épaisseur deattag, pour laquelle s’opére ce
renversement. On note par contre que pour les @libas présentant une
anisotropie magnétique perpendiculaire, le recuieredance a diminuer I'énergie

d’anisotropie.

On peut penser que la diminution dg;liKesulte, en partie au moins, de la réduction
des valeurs d’aimantation a saturation. L'origireeld diminution de Mn’est pas
connue précisément. On peut penser que le reclhde 180°C est suffisant pour

provoquer l'interdiffusion des atomes de cobaltetplatine aux interfaces, ce qui
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aura tendance a réduire I'échange entre atome®lodtcPar ailleurs, les défauts
crées par ce mélange aux interfaces pourraiens ditmquer la propagation des
parois magnétiques lors du renversement d’aimamtatce qui expliquerait le
changement de profil des cycles d’hystérésis apast.

Configurations magnétiques a I'état désaimanté

Les échantillons recuits ont été désaimantés sulzaméme procédure que celle
décrite précédemment, afin de pouvoir comparerclasfigurations magnétiques
obtenues aprés recuit a celles des films étudste pprés dépdt (cf. figure 3-12). La
figure 3-16 présente les images MFM obtenues peusémble des multicouches

recuites.

a) o =0,4 nm b) tco = 0,6 NmM C)do=0,8 nm

Figure 3-16 : Configuration magnétique des filmsuits 6h & 180°C, aprés désaimantation en
champ perpendiculaire alternatif. Ces observatjpais MFM sont obtenues avec la pointe

aimantée perpendiculairement a la surface de lfédln. Toutes les images sont a la méme
échelle et mesurent 5um de c6té. alternatif.

De la méme facon que les cycles d’hystérésis ceestrleurs caractéristiques
principales suite au recuit, les configurations n#igjues observées par MFM aprés
désaimantation perpendiculaire présentent desasités avec les images de la figure
3-12. En particulier, on note toujours une évolutogressive d’'une configuration
« labyrinthe » vers une configuration mal défidienesure que I'épaisseur nominale

tco augmente.
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Toutefois, le recuit des couches se traduit égatempar quelques différences. En
particulier, les domaines présents dans les muiltives d’épaisseug4=0,6 et 0,8nm

sont plus petits que ceux que I'on peut observedesiimages 11 a) et b). Ainsi,
dans le cas des multicouches d’épaisseur mininmag®lealt, la largeur des domaines
est divisée par un facteur proche de 2, et pas8&@a 200 nm environ apres recuit.
La encore, I'existence d’une distribution de lamgede domaines induit une erreur
assez importante sur ces valeurs. Malgré tout,ifaindtion de la largeur des

domaines correspond bien a la réduction de I'aropa des films (cf. figure 3-15).
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Conclusions du chapitre

Nous avons donc pu élaborer des films minces pt&@senune anisotropie
magnétique perpendiculaire. Les films d’alliage Goftaborés par MBE a 400°C
affichent une anisotropie uniaxiale, Kstimée & 2,6.£0erg.cn®. La réalisation de
multicouches Co/Pt permet également de parveniesaéthantillons d’anisotropie
magnétique perpendiculaire. Pour cela, il faut dee couches de cobalt qui
constituent ces multicouches soient suffisammemesfipour donner lieu a une
énergie d’interface importante. Dans les échamsllque nous avons réalisés, nous
avons pu estimer que la direction de facile ainmtantasortait du plan lorsque

I'épaisseur nominale de cobalt était inférieure7nth environ.

Dans la suite, nous ne nous sommes toutefois s#ésequ’'aux multicouches
(Cop 4/Ptinm)sx, dans la mesures ou ce sont les seules multiceudbtiet les cycles

d’hystérésis étaient vraiment carrés, méme aprasitrde 6h a 180°C. Ajoutons
enfin, en ce qui concerne les multicouches, qudilles déposés sur verre ou Si
(100) présentaient des caractéristiques, tant tatales que magnétiques, tres
similaires. Compte tenu de la bonne conductivitérrthque du silicium (a

température ambiante, k est de I'ordre de 100 W), nous avons donc préféré

travailler avec les échantillons déposés sur sitici
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Chapitre 4

Propriétés magnétiques des plots en régime statique

Les observations MFM realisées sur les films cigti et de multicouches nous ont
permis de visualiser leur microstructure en comfigon désaimantée. Différentes
configurations ont pu étre identifiées. Les échiams présentant une anisotropie
magnétique perpendiculaire, c’est a dire les fithiadliage CoP4 et les multicouches
Co/Pt d’épaisseur nominalg,t0,4 ou 0,6 nm, se caractérisent par une strupluse
ou moins ordonnée de domaines d’'aimantation up atnd Les dimensions
caractéristiques des domaines dépendent des péspries films, a travers leur
anisotropie notamment. Pour les films d’alliage paemple, on a pu estimer la
largeur de ces domaines a 250nm environ. Dangtiadsel ce travail, nous limiterons
notre étude aux échantillons présentant une aofgetperpendiculaire.

Les films magnétiqgues d’anisotropie perpendiculairg ainsi été structurés sous
forme de réseaux de plots de dimension décroissa@elum jusqu'a 200nm
environ. Dans ce chapitre, nous étudierons lesrgt@s magnétiques en régime
statique de ces matériaux lorsqu’on les structaos $orme de micro/nano-objets de
dimension comparable a la largeur des domaines\aissapres désaimantation.
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|. Impact du procédé de nanofabrication sur les fil ms

Avant d'aller plus avant dans I'étude des propdaébdéagnétiques des réseaux de
plots, il nous a semblé préférable d’évaluer l'effes différentes étapes du processus
de micro/nano-fabrication sur les propriétés dessfi La comparaison des propriétés
magnétiques des multicouches avant et aprés racpdrmis de montrer que ces
structures étaient métastables. En particulienjd@ropie des films est affectée par
un traitement thermique a 180°C. Pour détermineifelf propre au confinement
latéral des matériaux sur leurs propriétés magmesiq il est donc nécessaire
d’évaluer I'impact, sur les films continus, desféliéntes étapes du procédé de

micro-/nanofabrication.

[.A. Protocole de I'étude

Le procédé suivi pour réaliser les plots magnétgest détaillé dans le chapitre 2 de
ce manuscrit. Nous en rappellerons simplemeneggtandes étapes :
o le film est enduit d’'une double couche de résine,
o les plots sont définis dans la résine par lithogaglectronique,
o on dépose un masque de titane par évaporatiorudansnceinte MBE,
o I'échantillon est gravé jusqu’au substrat. L'épaigsde titane déposée est
normalement suffisante pour que dans les régianggées par le masque, le

film magnétique ne soit pas du tout abrasé lofisdgavure.

L’enduction de résine donne lieu a deux passagedasplague chauffante. Le
copolymere P(MMA/MAA) est recuit brievement a 150°@ndis que la couche
finale de PMMA est recuite plus longuement, a 18000 peut donc penser que

I'effet de cette premiere étape du protocole résalisentiellement du recuit de la

- 136 -



Chapitre 4 - Propriétés magnétiques des plots en régime statique

couche de PMMA. Nous avons donc soumis les film®otas a une série de recuits,
a la température de 180°C, de durée variable campritre 10 minutes et 6 heures.

Lors de la lithographie, le faisceau d’électrongvérse la couche de résine, et
s’arréte dans le film. On a vu au chapitre 2 quedenditions d’exposition et de

révélation pouvaient affecter indirectement nosaétions. En particulier, on a pu

noter une rugosité importante du masque de titedeed la présence résiduelle de
polymére sur les films apres révélation. Toutefdigst peu vraisemblable que le
faisceau d’électrons utilisé lors de I'expositionigse affecter de quelque maniére
que ce soit les propriétés magnétigues des filmetteCétape du procédé de

structuration n’a donc pas été reproduite danadieecde cette étude préliminaire.

Enfin, pour évaluer I'effet des deux dernieres ésafpe dépot de titane et la gravure)
nous avons procédé de la fagcon suivante :
o une épaisseur de titane de I'ordre de 10nm estséépdirectement sur les
films recuits 6 heures a 180°C,
o le dépdt de titane est alors gravé compléetemenhs das conditions
opératoires décrites dans le chapitre 2.
Les échantillons utilisés pour ces essais n'ontg@dithographiés avant la gravure,
de sorte que le film de titane est continu. Corgraent a ce qui se passe lorsque I'on
grave les couches pour réaliser les plots, lessfimagnétiques ne sont donc pas
soumis directement au bombardement des iorfs ¢irce n'est en toute fin de
gravure. Le but n’est pas d'adresser I'effet dgravure lors de la réalisation des
plots a proprement parler, mais de déterminergpample, l'influence éventuelle du
bombardement de la couche en fin de gravure. L'angda la gravure sur le matériau
lors de la réalisation des microstructures, comemeréation de défauts par exemple,
est inhérent au mode d’élaboration utilisé. La tioéaéventuelle de défauts en cours
de gravure et leurs conséquences sur le magnétiemeéchantillons sont donc
expérimentalement difficilement dissociables ddfdt résultant du confinement

latéral des matériaux étudiés.
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|.B. Effet des différentes étapes du procédé de fabrication

Le protocole décrit précédemment a été conduitdeurx films témoins : un film
d’alliage CoP4 ainsi qu’'une multicouche (G@Ptnm)sx déposée sur Si(100). Aprées
chaque étape du protocole, on a relevé le cyclendiatation des films a 'AGFM, et

on a les a comparés au cycle de référence obteteugpres dépot.

2l/)
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; Recuit 6h
—+—Dépot Ti
—o— Gravure
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Figure 4-1 : Effet du procédé de micro/nano-faliricasur
les propriétés magnétiques du film (@&t s« déposé sur
Si(100). Cycles dhystérésis relevées par AGFM en
configuration perpendiculaire apres les différeritispes du
protocole de micro/nanofabrication : recuit 6h 2018
dépbt de titane puis gravure.

La figure 4-1 présente les cycles relevés pouiilihe f€moin de multicouche. On
observe un changement tres notable de la forme/aea d’hystérésis suite au recuit
de 6 heures a 180°C. Par contre, aucune des éiibdsures, que ce soit le dépbt ou
la gravure des 10nm de titane, ne semble modifigs pvant les propriétés de la
couche. Dans le cas du film d’alliage CHRiucun effet n’a été constaté. Le cycle
d’hystérésis de l'alliage n’est pas affecté par déferentes étapes du procédé de
nanofabrication.

L’étape critique du point de vue des propriétés métigues des films est donc le
recuit nécessaire pour faire évaporer le solvast @miches de résines. Nous ne
développerons pas ce point plus longuement icis ¢Emesure ou I'effet d’un recuit

a 180°C a déja été abordé dans le chapitre 3 a@nad@tude des films continus.
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ll. Propriétés magnétiques des réseaux de plots

Avant de nous intéresser au renversement de l'datian des plots sous I'effet
d’'impulsions breves, il est utile d’étudier les priétés magnétiques de ces plots. On
montrera plus particulierement dans cette partiguam les propriétés magnétiques
des multicouches et de l'alliage Cgktvoluent lorsque I'on confine ces matériaux
latéralement sous forme de plots de dimension d&emote. L'étude qui a été
conduite reprend donc le schéma suivi pour la térigation du magnétisme des
films continus. Elle s’appuie sur des mesures magnétriques et sur I'observation
de la configuration micromagnétique des plots agesaimantation perpendiculaire.
Notons toutefois que la sensibilité de 'AGFM (derdre de 1Fuem) n’est pas
suffisante pour relever les cycles d’aimantatios deseaux de plots. Les mesures
magnétométriques ont donc été réalisées par effet, kn configuration polaire
uniquement, dans la mesure ou nous avons tragaitlées matériaux présentant une

anisotropie magnétique perpendiculaire.

lI.LA. Description des échantillons

Les films d’alliage CoRtainsi que les mutlicouches ont été lithographetegavées
pour réaliser des réseaux de plots de dimensiawidéante, jusqu’a 200nm environ.
Le but n'est pas ici de revenir en détail sur ledmmpératoire développé pour
aboutir aux plots (tel est I'objet du chapitre B)ais simplement de décrire les
échantillons avant d’en discuter les propriétésmatigues.

Nous avons réalisé des réseaux de plots, de dioremsiractéristiquel variable,
espacés les uns des autres d’'une distadcet ce pour trois tailles de plots ~d
200nm, 500nm et 1um. Dans le cas des alliages;@oBts avons également réalisé
des réseaux de plots de 6um. Les plots sont abitrsless carrés de cotk soit des

cercles de diameétr@; nous avons travaillé indifféremment avec 'unel'autre de

- 139 -



Chapitre 4 - Propriétés magnétiques des plots en régime statique

ces deux géométries. Précisons néanmoins qu’a dagseffets de proximités, pour
les plots carrés les plus petits £d200nm), le motif n’est jamais véritablement
respecté et, apres gravure, les plots s’appareptetit a des ronds. Ces réseaux
s'étendent sur une surface de 150x150° (e coté, et se caractérisent par la
dimension nominale des plots le paramétre de réseau val@&u La valeur de
I'espacement entre les plots répond a deux aspisationtradictoires :

o Nous voulions travailler sur des plots découplésgmétiquement, afin
d’étudier les propriétés intrinséques du matérRour cela, il faut que les
plots soient suffisamment espacés pour que le cldamfpite exercé sur un
plot par 'ensemble des structures alentour sdiissunment faible pour ne
pas perturber son état magnétique.

o Pour maximiser le signal magnéto-optique, il faue des plots forment un

réseau le plus dense possible.

On peut également noter que les dimensions du uégeEz0um) résultent des
spécifications de la technique de caractérisatian gifet Kerr. En effet, dans le
montage utilisé, la source laser est focaliséeususpot d’'un diamétre de 100pum
environ. Afin de minimiser le temps d'écrire lorg d¢a lithographie, nous nous

sommes donc limités a des réseaux de 150um de coté.

150 pm
47/// ///L> Figure 4-2: Représentation schématique
a): :_ . :_ . des réseaux de plots dont les propriétés
o o o magnétiques seront discutées dans la suite
I . I de ce chapitre. Nous avons lithographié
b _: o ! des réseaux de carrés ou de ronds de

dimensiond, espacés dad qui s’étendent

' ' . sur une surface de 150x150fim

La plupart des échantillons qui seront présentdss da suite de ce manuscrit

répondent a ces caractéristiques. Toutefois, neassaégalement travaillé sur des
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réseaux de plots légerement différents. La seufééreihce par rapports aux
échantillons décrits plus haut réside dans I'espacg entre les plots, fixée dans ce
dernier cas a 2um quelle que soit la taille desifmmdt Ces échantillons ont été
principalement utilisés pour des essais de caraat&m magnéto-optique sur plot
unique, dont on ne rendra pas compte dans ce nm@nuSomme certaines des
images MFM présentées dans la suite ont été asgsiseces échantillons, il nous a

cependant semblé préférable d’anticiper sur larm#rplu lecteur.

1I.B. Etude des plots d’alliage CoPt;

Etude par effet Kerr Magnéto Optique

Compte tenu des caractéristiques géométriquestekegrécédemment, le volume
magnétique total de 'ensemble des plots d'un éilemn’excéde jamais I8 cm®.

A partir des valeurs d’aimantation obtenues surfiless continus, on peut alors
estimer l'ordre de grandeur du moment magnétigeetaration & 18 uem. L'effet
Kerr Magnéto-Optique est donc la seule techniquendgnétométrie a notre
disposition pour relever les cycles d’aimantatias glots. Dans la mesure ou les
films de CoP4 présentent une anisotropie magnétique perpendieul@ous avons
travaillé en configuration polaire. La figure 4-3épente les cycles d’hystérésis
obtenus pour les différents réseaux de plots deéirpartir des films d’alliage CaoPt

Par souci de clarté, les résultats ont été sciadé&eux graphiques, a) et b).

Méme moyennés sur plusieurs acquisitions les cyodpsésentés restent assez
bruités. C’est tout particulierement le cas du eyabtenu pour les plots de 200nm.
Dans ce dernier cas, la rotation Kerr relevée @iticulierement faible, et le cycle
présente un artefact de mesure trées marqué. Deragrlus générale, 'amplitude de
la rotation Kerr a eu tendance a décroitre en ntémes que la taille caractéristique
des plotsd. Il faut rappeler que le volume magnétique total kensemble d’un
réseau de plots ne dépend pas de leur dimensiaatéastique. On peut alors penser

que le nombre de plots sondés par le laser a pervdun échantillon a l'autre, soit
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qgue le faisceau était parfois décentré, soit quindalisation a pu changer d’'une
expérience a l'autre. Toutefois, il est égalemanisemblable que la décroissance
observée de la rotation Kerr provienne de la modiion de la géométrie des plots.
L’étude conduite par AFM sur la forme des plots @fapitre 2) a montré en effet
gu'a mesure que les plots devenaient plus petis; sommet avait tendance a
s’arrondir. En conséquence, on peut penser quaninuation du signal collecté

s’explique aussi par I'augmentation de la divergeda faisceau réfléchi sur des

structures bombées.
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Figure 4-3 : Cycles d’hystérésis des réseaux dis pl® CoRtrelevés par effet Kerr en
configuration polaire, corrigés des effets de d&du signal et normalisés a la valeur de
la rotation Kerr & saturation. La figure a) complasecycles obtenus pour les plots de
6um a 500nm au cycle de référence relevé poulntectintinu. La figure b) apporte le
cycle relevé pour les plots de 200nm, encore téésrohé malgré les différentes étapes
de correction

-142 -



Chapitre 4 - Propriétés magnétiques des plots en régime statique

Les cycles relevés pour les différents réseauxlaks g’apparentent a celui du film
continu. En particulier, a l'incertitude pres lidda détermination de la rotation Kerr
a saturation, on obtient pour tous les échantillomsaux de rémanence de 100%. La
figure a) montre toutefois que la réduction deaifie des plots s’accompagne d’'une
variation tres marquée du champ coercitif, laquetpeére en deux temps.

o On observe d’abord une réduction du champ coetfoitifique I'on passe du
film continu aux plots de 6um. La forme généraleayule est également
legerement différente. Pour les plots de 6um, ldecprésente un palier a
champ faible, qui correspond au retournement d’'an poins de 5% de
I'aimantation a saturation. On assiste ensuite aeanersement complet de
I'aimantation, a partir de 1500 Oe.

o Lorsque l'on passe des plots de 6um a ceux de 500nnmobserve une
augmentation continue du champ coercitif. De I'erdie 2500 Oe pour le
réseau de plots de 6umg Houble quasiment pour les plots de 500nm, pour
s’établir a 4600 Oe environ. Compte tenu de I'alldu cycle d’hystérésis du
réseau de plots de 200nm, il est difficile d’affemune valeur précise pour le
champ coercitif. Toutefois, la comparaison des ayaklevés pour les plots
de 200 et 500nm (figure 4-3, b) laisse penser querndance observée de

6pm a 500nm se poursuit pour les plots les plusspet

Visualisation de I'état désaimanté

Nous avons également étudié I'évolution de la guméition micromagnétique des
échantillons d’alliage CoRPtiprés désaimantation perpendiculaire, lorsquepasse

du film continu aux plots de 200nm. La figure 4+#gente les observations MFM
réalisées sur ces différents échantillons. Commdillms étudiés au chapitre 3, les
réseaux de plots ont été désaimantés a I'AGFM,aetamt d'un champ maximal de

13kOe, avec une décroissance du champ appliqygapate 0,1%.

Lorsque la dimension des plots diminue, on obserygassage d’'une configuration

multidomaine a une configuration monodomaine. dst’pas possible de donner de
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valeur seuil de la dimension caractéristiqua partir de laquelle tous les plots ne
présenteraient plus qu’'un seul domaine magnétidulesi, la transition s’opere
graduellement : si 'ensemble des plots de 200nm wjous avons observés sont
monodomaines, quelques plots de 1um le sont égatefe ce sens, en ne montrant
que 9 plots, I'image c¢) ne rend pas bien comptdadproportion réelle des plots
monodomaines parmi I'ensemble des structures de lpmobservations que nous
avons realisées nous permettent simplement d’iedique lorsque vaut 500nm ou
moins, la grande majorité des plots ne présenteqiiun seul domaine magnétique.
Il est alors intéressant de se pencher sur la dépee de la taille des domaines
magnétiques vis a vis de la taille des plots detCéemarquons tout de méme que
la géométrie des échantillons (des réseaux de phtdsivement espaces) rend la
mesure quantitative des largeurs de domainesvetaént difficile. En particulier, il
n’'est pas possible d’analyser les dimensions dasadwes dans les plots de 1um ou
moins par transformée de Fourier ; la déterminatiioecte de la taille des domaines
reste alors la seule méthode d’analyse a disposiBtus généralement, la présence
de plots monodomaines, d’autant plus nombreuxdjest petit, invite a s’interroger
sur la signification méme d’une taille moyenne aendines. Plutot que de donner
une évolution quantitative de la taille des domsijnlea donc été jugé préférable de
présenter les images MFM a la méme échelle, afipadeettre une comparaison

plus facile des microstructures magnétiques.

Moyennant toutes ces remarques, on ne constat¥éasution notable de la largeur
des domaines, dans les structures donnant liews &adigurations multidomaines
tout au moins. Ainsi I'analyse par transformée darter de I'image a) et de la partie
centrale de I'image b) conduit, aux incertitudeéspra la méme valeur de 250nm
(#50nm) dans les deux cas. Cette valeur de 250nmnespmnd également a la taille
des domaines «typiques » qui se forment au sesnpttgs de 1um, observés sur

I'image c) de la figure 4-4.
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a) Film continu

b) Plots de 6um c) Plots de 1um

d) Plots de 500nm e) Plots de 200nm

2 pm
|

0 2.5 5.0 7D 10.0 125

Figure 4-4 : Observation par MFM de la configuratimicromagnétique des réseaux de
plots de CoRt de 6um a 200nm (images b a e). L'image acquisse ks mémes conditions
pour le film d'alliage continu est portée en a).sLéchantillons sont observés aprés
désaimantation en champ perpendiculaire alternaec la pointe MFM aimantée
perpendiculairement au plan du substrat. Touteisriages, sauf celle présentée en d), sont a
la méme échelle et mesurent 8um de c6té.
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En conclusion, lorsque la taille des plots diminue pbserve I'évolution progressive
de la structure micromagnétigue d'une configuratiomltidomaine vers une
configuration monodomaine. Parallélement, la largies domaines observés apres
désaimantation perpendiculaire dans les objets étagres évolue trés peu (dans le
domaine d’incertitude des méthodes de caractéigast reste comparable a celle

observée pour le film continu.

[1.C. Etude des multicouches Co/Pt

L’objet de ce travail réside dans I'étude de nahts d’anisotropie perpendiculaire.
Nous avons donc également réalisé des micro/nanchstes magnétiques a partir
des films de multicouches qui présentaient uneotoigie perpendiculaire. A la
fagcon de ce qui a été décrit précédemment, noussastucturé par lithographie
électronique et gravure ionique des films contif@sy ¢Ptinm)7x €t (C® 4/Ptinm)sx
sous forme de réseaux de plots de dimension noenthéde 1um a 200nm). Les
caractéristiques géométriques sont similaireslasdgcrites pour les échantillons de
CoPg. Dans la suite, nous présenterons d’abord ledtaéswbtenus par effet Kerr
magnéto-optique et par microscopie MFM sur lesagsale plots de (GQ/Ptinm)sx

avant de nous intéresser aux plots de) g8 nm)7x-

1) Etude des plots de (C0og 4/Ptinm)sx

Des trois systemes de multicouches que nous avalisés, les films d'épaisseur
nominale de cobaltc{=0,4nm sont les plus anisotropes.£K 2,3.10° erg.cn® de

Co). Le comportement magnétique des films o(fIhnm)sx recuits est assez
comparable a celui observé pour les films d’alli@gd”t. Pour ces deux matériaux,
les cycles d’hystérésis se caractérisent par wersament rapide de I'aimantation a
partir du champ de nucléation, et par une saturgtios lente, marquée par une

courbure des cycles. La figure 4-5 montre que l@gia entre les deux matériaux se
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poursuit lorsque I'on structure la multicouche {@Btm)sx SOUs forme de réseaux

de plots de taille décroissante.

D
D
)
NG,
2
©
§ —+— Film continu
2 —o— Plots 1um
5 —— Plots 500nm
@ —=— Plots 200nm
T T T T
2500 5000 7500

H (Oe)

Figure 4-5: Cycles d’hystérésis relevés par effdrr en
configuration polaire sur les échantillons réaliaégartir du film
multicouche (Cg@4/Ptim)sx déposé sur Si (100). Les cycles
représentés sont moyennés sur plusieurs acqugitiorrigés de la
dérive de la rotation Kerr et normalisés a la viakesaturation

La plupart des caractéristiques relevées pourltas de CoRta partir de I'étude de
la figure 4-3 se retrouvent également lorsque I'stnucture la multicouche
(Coy 4/Ptinm)sx. EN particulier, on pourra noter que :

o Le taux de rémanence est proche de 100%, biengpitidifficile de donner
une valeur plus précise, compte tenu du bruitessignal collecté.

o Le champ coercitif El augmente lorsque la taille caractéristique dessplo
diminue. Ainsi, lorsque I'on passe du film contiau réseau de plots de
200nm, H double quasiment puisqu’il passe de pres de 120@ Qlus de
2200 Oe.

Pour compléter I'étude des cycles d’hystérésisest intéressant de considérer

I'évolution de la configuration micromagnétique det échantillon lorsque la
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dimension caractéristique des pldtsiminue. La figure 4-6 permet de comparer les
structures en domaines des différents réseaux des, phpres désaimantation
perpendiculaire en champ alternatif, a celle olgethans les mémes conditions pour

le film recuit (qui nous sert de référence).

a) Film recuit 6h a 180°C b) Plots de 1pm

c) Plots de 500nm d) Plots de 200nm

Figure 4-6: Observation par MFM de la configuratimicromagnétique des structures de
(Cop 4/Ptinmex, de 1um a 200nm (images b a d). L'image a) préskentonfiguration en domaines
du film de référence (recuit 6h a 180°C). Les éthans sont observés apres désaimantation en
champ perpendiculaire alternatif, avec la pointeMM&mantée perpendiculairement au plan du
substrat. Toutes les images sont a la méme éddtettesurent 10um de cbété. On notera toutefois
que l'image a) a été obtenue par duplication d’image de dimension 5um (d’ou la symétrie
d’ordre 4 discernable sur cette image).
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La structuration du film (Coy/Ptinm)sx Se traduit, comme pour les plots de Gopar

le passage progressif d’une configuration multidoma des plots majoritairement
monodomaines. Ainsi, tous les plots de 1um que awoss pu observer présentent
apres désaimantation une structure en domaine aesgzexe. A l'inverse, la tres
grande majorité des structures de 200nm est moraidenfplus de 98%, c’est a dire
tous les plots de I'image d) a 2 ou 3 exceptiongspravec une proportion
équivalente de plots clairs et de plots sombres. dimensions intermédiaires, pour

les plots de 500nm, on a coexistence de plots matmowlti-domaines.

Lorsque I'on observe des configurations multidoreaifcomme dans les plots de
1um ou 500nm), il n'est pas facile de tirer deségélités sur I'organisation ou la
répartition de ces domaines. Cette diversité dangadnisation des domaines est déja
bien visible sur les quelques plots multidomaine$S80nm qui figurent sur I'image
c). On observe ainsi quelques structures simples dgux domaines seulement (I'un
clair et l'autre sombre), alors que d’autres pletsprésentent jusqu'a 4 ou 5. En
essayant de déterminer une valeur « moyenne »ldegkur des domaines a partir de
ces plots de 500nm, ou des plots de 1um, on obdi@m$ tous les cas un résultat
comparable a la valeur tirée de la transforméealei€r de I'image obtenue pour le

film continu.

2) Etude des plots de (Cog,6/Ptinm)7x

Il est intéressant d’étudier les propriétés maguoés des réseaux de plots réalisés a
partir des multicouches d’épaisseur de cohatt®,6nm. L’anisotropie magnétique
de ces multicouches est également perpendiculaiéee apres recuit, mais bien
moindre que celle obtenue dans le cas des filmpaidéeur minimale en cobalt
(aprés recuit, & ~ 0,7.10° erg.cm® de Co). La figure 4-7 présente, a la facon de ce
qui a été fait jusqu’ici, les cycles d’hystérestervés par effet Kerr en configuration

polaire pour les plots de 1um a envire200nm.
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Figure 4-7 : Cycles d’hystérésis relevés par dffetr en configuration polaire
sur les réseaux de plots réalisés a partir durfilitticouche (Ceg/Ptinm)7xdéposé
sur Si (100). Les cycles représentés sont moyesueplusieurs acquisitions et
corrigés des effets de dérive du signal. L’échediiegauche correspond a la
rotation Kerr obtenue pour les réseaux de plotglisaque I'échelle de droite
s'applique pour le film continu (recuit & 180°C) gert de référence.

Contrairement aux cycles d’aimantation présentésgutemment, pour les plots de
CoPg et pour ceux réalisés a partir de la multicoudde §/Ptinm)sx, dans ce cas les
données n'ont pas été renormalisées. On constate ahe évolution un peu
surprenante de la rotation Kerr lorsque la taids @lots diminue. Ainsi, c’est pour
les plots de 1pum que le signal est le moins int¢4&e10° mrad & saturation, contre
8,5.10° pour les plots de 500nm dans les mémes conditidre observations
réalisées par microscopie en champ proches (cf4{8) montrent que les plots ont
tendance a s’écarter des dimensions de consignesarenqu’ils deviennent plus
petits. La valeur étonnamment faible de la rotati@mr obtenue pour le réseau de
plots de 1um, par comparaison aux plots plus pgtdarrait donc tenir en partie a
'augmentation de la surface magnétique a mesueedgdiminue. Toutefois, une
étude plus précise montre que I'évolution de I'datode du signal Kerr lorsque
diminue ne correspond pas a l'accroissement obsaevéa surface magnétique.

Ainsi, le taux d’occupation du substrat par lestploasse de 15 a 19% quahdst
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réduite de 1lum a 500nm, tandis que dans le mémpstéarotation Kerr double
pratiguement. Par ailleurs, tandis que la surfaagmétigue augmente encore lorsque
I'on passe aux plots de200nm (en fait, ces plots sont quasiment circudaiesec
une diametre de I'ordre de 250nm), la rotation Kidminue. Nous n’avons donc pas
d’explication définitive a proposer quant a I'évidun de la rotation Kerr avec la
dimension des plots. On peut supposer qu'il s’dinh effet combiné de la surface

magnétique et de I'état de surface des plots.

Malgré cette évolution un peu surprenante de I'#ogé du signal mesuré par effet
Kerr, il est toutefois utile de ne pas normalises kycles afin de pouvoir les
comparer entre eux. En effet, les cycles obtenus lgs réseaux de plots, quelle que
soit leur taille caractéristique, sont similairesedui du film recuit, a la valeur de la
rotation Kerr prés. En conséquence, si 'on norseales cycles, il devient alors
difficile de les distinguer, puisqu’ils se superposparfaitement. Cela signifie donc
que dans la limite des dimensions que nous avonsidirées, la structuration des

multicouches (Cg¢Ptinm)7x N'affecte en rien les propriétés magnétiques di¢nzal.

L'invariance des propriétés magnétiques des muithes (Ced¢Ptinm7x, du film
continu aux plots de 200nm, se retrouve égalemamts dla configuration
micromagnétiqgue qu'adoptent ces différents écHansl apres désaimantation
perpendiculaire. Tous les plots observés s’orgahisgans une configuration
multidomaine, et ce quelle que soit leur tailleacté@ristique (cf. fig. 4-8). On ne note
d’ailleurs quasiment aucune différence entre ladigorations des plots de 1um et
500nm : toutes deux sont analogues a celle obspougde film continu. Dans le cas
des plots de=200nm, la surface magnétique est trop faible pawg kpn puisse
affirmer que la configuration magnétique s’appageat celle du film continu.
Toutefois, tous ces plots comptent deux a troisaloes, de dimension légerement

inférieure a 150nm.
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a) Film recuit 6h a 180°C b) Plots d&um

c) Plots de=500nm d) Plots de200nm

Figure 4-8 : Observatiopar MFM de la configuration micromagnétique de$emble de
échantillons réalisés a partir d’'une multicouch@y,@Pt; )7« déposée sur Si(100). Les
observations sont réalisées aprés désaimantatgéat@ntillons en champ perpendiculaire
alternatif (a ’'AGFM dans les conditions suivanté4,,=13kOe, par pas de 0,1%), avec la
pointe MFM aimantée perpendiculairement au plasuhstrat. Toutes les images sont a la
méme échelle, et mesurent 5um de coté.
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lll. Etude du renversement en régime quasi-statique

Les résultats obtenus par effet Kerr et par MFM Kévolution des propriétés

magnétiques des échantillons suite a la structurgbermet d'apporter quelques
informations quant au mode de renversement d’aiatiant dans nos échantillons.
Dans un premier temps, nous essaierons de rapprEheésultats obtenus pour
comparer les matériaux étudiés entre eux. Nousieléns ensuite une étude de

renversement par approche statique réalisée sur pit#s de multicouches
(C00,4/Ptlnm)8x-

llI.LA. Deux comportements distincts

Nous avons montré précédemment en quoi les préprigtagnétiques des films
d’anisotropie perpendiculaire se trouvaient modgidorsqu’ils étaient structurés
sous forme de réseaux de plots. A partir de cetigleése distinguent deux
comportements tres différents :

o Pour les films (CedPtinm)7x l€s réseaux de plots démontrent exactement les
mémes propriétés magnétiques que le film continvééience. Il est de ce
point de vue tout a fait remarquable que ni le ghawercitif, ni le champ a
saturation ne varie lorsque I'on structure cettédticnuche.

o L’alliage CoP%, ainsi que la multicouche (g@Ptnm)sx donnent lieu aux
mémes évolutions sous l'effet de la micro-/nanastmation. Pour ces deux
matériaux, le passage du film continu aux réseanstdictures confinées
latéralement se traduit par une augmentation tede rdu champ coercitif
(collectif) des plots. Parallelement, on note umeléion de la structure en
domaine des échantillons. Ainsi, dans les deux @asy pu observer que la
majorité des objets de dimension inférieure a 50@erprésentait plus qu’un

seul domaine magnétique aprés désaimantation pbcpdaire.
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La nanostructuration a donc entrainé une modificatles propriétés magnétiques
pour les matériaux les plus anisotropes uniquen@ntui frappe alors n’est pas tant
I'existence de comportements difféerents d'un matéra l'autre, mais bien les
similitudes observées entre I'alliage CoPt la multicouche (G/Ptinmsx. En effet,

dans les deux cas, le champ coercitif double guadgimuand on passe du film
continu aux plots de 200nm, tandis que ces mémets pgle 200nm sont tous

monodomaines apres désaimantation perpendiculaire.

l11.B. CoPt; et (Cog 4/Ptinm)sx : Un comportement semblable

On peut alors essayer de rechercher ce qui rappieEhdeux matériaux. Pour cela,
il est intéressant de revenir sur les propriétécate matériaux, a commencer par

celles des films continus.

1) Retour sur les propriétés des films continus

La figure 4-9 reprend quelques résultats présatans le chapitre 3 pour mieux faire

apparaitre les similitudes entre I'alliage Coéttla multicouche (Goy/Ptinm)sx-

Aprés désaimantation perpendiculaire en champnaltiérles structures en domaines
des deux matériaux présentent un certain nombteadse communs. Tout d’abord,
les domaines s’organisent dans une configuration tgpe « labyrinthe »
caractéristique de I'anisotropie perpendiculairecas films. Ensuite, on observe
dans les deux cas une distribution assez étendlergiurs de domaines, méme si
les valeurs moyennes ne sont pas identiques :dewmides présents dans le film
d’alliage sont en moyenne un peu plus larggbQnm contre 200 nm environ dans
la multicouche (Ce®4/Ptinmsx ). Néanmoins, dans les deux cas, la largeur moyenne
est comparable a la dimension des plus petiteststas que nous avons réalisées.
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a) (Ca,4/Ptinmsx b) CoP%
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Figure 4-9 : Récapitulatif des propriétés magné&sques films continus
d’'alliage CoPj et de la multicouche (G@Ptnmsx recuite 6h a 180°C.
Observation MFM de la configuration en domainesfdes d’alliage (a) et de
multicouche (b) aprés désaimantation perpendi@ulaies deux images sont a
la méme échelle et mesurent 5um de cété. En aeingles cycles d’hystérésis
normalisés des deux échantillons.

Cependant, I'analogie la plus manifeste réside tafsrme des cycles d’hystéreésis.
Mémes si les champs caractéristiques (comme le glmucléation ou le champ
coercitif) dépendent du matériau, le renversemenmtese de la méme facon. Aprés
un renversement trés rapide a partir du champ déation, ce qui se traduit par une
valeur de H trés proche de klle renversement d’aimantation ralentit et on olese
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une courbure du cycle d’hystérésis a I'approchdadsaturation. Ce comportement
est caractéristique d’'un renversement d’aimantadieminé par une propagation de
domaine rapide apres quelques rares événementgiation. L'infléechissement du
cycle a proximité de la saturation traduit alorpilegeage des parois de domaines sur
certains défauts présents dans le matériaux, ce«galientit » le mécanisme de
renversement d’aimantation. Pour saturer I'échantilil faut appliquer un champ
magnétique plus important afin de « dépiéger >pl®is et renverser 'aimantation

dans ces zones dures.

2) Effet de la structuration : apport a I'étude du renversement

L’augmentation du champ coercitif observée lorskpre structure les films d’alliage
ou les multicouches d'épaisseur nominalg=®,4nm provient du mode de
renversement d’aimantation dans les films contigimseffet, dans le cas d’'un réseau
de structures magnétiques découplées, la propagd¢i® domaines est limitée a la
surface d’'une structure. Ce phénoméne est mis iglerée sur la figure 4-10 par
I'évolution de la dérivée des cycles d’hystérésisdiue I'on passe des films continus

aux réseaux de plots.

Pour les films continus de CaPbu de (Ce4/Ptnmsx, la prépondérance des
phénomenes de propagation dans le renversememagitdtion se traduit sur la
dérivée (8/dH) par un pic étroit centré sur le champ codrddans chaque cas, ce
pic s’élargit a sa base, du c6té des champs élegéie particularité peut étre
attribuée a I'annihilation des derniers domainegbés sur des centres de piégeage.
A linverse, dans le cas des réseaux de plotéilwék (d/dH) présente un pic assez
large, beaucoup moins bien défini que celui obfgowr les films continus. A mesure
que la taille des plots diminue, ces caractérissqdeviennent de plus en plus

marqueées.
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a) Multicouche (C@4/Ptinm)sx
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Figure 4-10: Etude du mode de renversement dendiadation dans les
réseaux de plots réalisés a partir de la multice€w 4/Pt;,)sx d€éposée sur
Si(100) (a), et des films d'alliage CaRb). Pour chaque échantillon, la
figure principale présente la dérivéeb/@H) d’'une branche des cycles
d’hystérésis relevés par effet Kerr, lesquelleg portées en insert.
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o Lorsque l'on passe de la multicouche continueo@hm)sx aux plots de
200nm, on assiste au dédoublement progressif du pic
Dans le cas de lalliage CaPtle renversement des plots de 6um se
caractérise également par la présence de deuxigticcts. Le pic principal
est fin, et globalement trés similaire a celui don fcontinu, quoique décalé
vers les champs plus faible. On note égalementaipgu intense centré sur
400 Oe, qui correspond aux quelques pourcentsadedhtations renversés a
faible champ. Le pic obtenu pour les plots de lpancaractérise par un
épaulement aux champs faibles (contrairement aied’on observait pour le
film continu). Enfin, le résultat obtenu pour le®otp de 500nm résulte

vraisemblablement de la superposition de plusipizssdistincts.

o A mesure que la taille des plots diminue, on ngeément un élargissement
du pic de la dérivée @ddH) alors que le champ pour lequel débute le
renversement ne varie pas significativement. Gagésement signifie que le
renversement complet de 'aimantation se produitusie gamme de champ
plus étendue. Il peut également apparaitre commee aomséquence de
I’évolution de la forme globale du pic.

L’évolution des cycles d’hystérésis, et par sudte,la forme du pic de la dérivée
(d6/dH) s’interprétent bien dans le contexte d'un ¢wment de mode de
renversement. En passant des films continus awaug&sde plots, on passe d'un
systeme dominé par la propagation des parois deaidesy a un mode de
renversement dominé par la nucléation. Cela se wmrdpaisément: en partant
d’une configuration ou tous les plots sont satda@ss une direction (up ou down), le
renversement complet de l'aimantation suppose Héation d’un domaine dans
chacun des plots. Dés lors, a mesure que l'on trddutaille des structures la
contribution des phénoménes de propagation, ernoguertants pour les plots de
6um par exemple, diminue. On finit par ne sonder lqudistribution des champs de
nucléation des plots. Le changement de forme des [ib/dH), voire le

dédoublement de ce pic dans le cas des multicou¢Bess/Ptinm)sx traduit
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simplement I'existence d’une distribution assegédade champs de nucléation au
sein des plots. En conséquence, on ne peut pdsméet parler « du » champ de
nucléation pour un réseau de plots : chaque plohedieu a un phénomene de
nucléation, pour un champ qui varie d’'un plot aftfa. Il nous arrivera toutefois de
nous permettre cet abus de langage et de parlehatap de nucléation d'un réseau
de plots pour désigner la valeur du champ pourdbégulébute le renversement
d’aimantation. Rigoureusement, cette valeur reptésée champ de nucléation le

plus faible.

On peut alors s’interroger sur l'origine des cestde nucléation au sein des plots.
Pour les plots de CoPde 6um ainsi que pour les plots de (@Bt hm)sx (quelle que
soit leur dimension d), le renversement débute power valeur inférieure au champ
de nucléation des films continus. Cet élément plaidur une origine « extrinseque »
des centres de nucléation : la structuration dessfaurait crée dans les plots un
certain nombre de défauts a méme de jouer le Btedtres de nucléation.

Toutefois, dans le cas des plots de Galetdimension 1um et 500nm, le champ de
nucléation reste comparable, voire légérement gupéa celui relevé pour le film
continu. Dans ce cas, il est donc difficile de majue I'ensemble des centres de
nucléation provienne de défauts engendrés par rdactstation. Il est tres
vraisemblable que le renversement se produise, pesiréchantillons, a partir de
certains centres « intrinseques », présents igitiaht dans le film continu.

La coexistence, au sein d’'un méme réseau de mletmécanismes intrinséques et
extrinseques pourrait alors permettre d’expliquerdédoublement du pic de la
dérivée pour les plots de (6£4Ptnm)sx. Chaque pic correspondrait alors a un certain
type de centres de nucléation. On ne peut toutplssexclure que le dédoublement
du pic reflete en réalité la forme réelle de larihstion de champs de nucléation
présents dans le films continus. La réalisationréeeaux de plots aurait alors
simplement permis de révéler I'étendue de cettdriloigion, en bloquant les
phénomeénes de propagation qui dominent le renversiedaimantation dans le film

continu.
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3) Interprétation des configurations magnétiques désaimantées

L’augmentation du champ coercitif moyen des résedexplots de CoRtet de
multicouche (Cg4/Ptinm)sx lorsque la taille des plots diminue s’accompagha d
changement de la configuration magnétique obtepuesalésaimantation en champ
alternatif. On peut alors se demander dans queksure la configuration en
domaines observée aprés ce type de désaimantatos renseigne sur les
mécanismes du renversement de I'aimantation dds. o particulier, puisque les
plots de 200nm, de dimension comparable a la lardesidomaines obtenus pour les
films continus, sont toujours observés dans un étahodomaine, on peut se

demander si I'état désaimanté correspond a lagunafiion de moindre énergie.

A vrai dire, il convient de remarquer dans un pemiemps que le terme
« configuration aprés désaimantation perpendicubaiest trompeur, en ce sens qu'il
laisse entendre que le mode de renversement th dj@’ décrit conduit a un résultat
univoque. La figure 4-11 montre au contraire quedafiguration obtenue dépend
directement des conditions particulieres utilidées de la désaimantation.

a) b)

Figure 4-11: Deux observations par MFM du film ton de CoPi{ aprés
désaimantation perpendiculaire en champ alterriadifis les deux cas, le champ
maximal appliqué est de 13kOe ; seul le pas dédaichantation varie : 0,5% en
a) et 0,1% (soit, le pas le plus fin que I'on paisgppliquer) en b). Les deux
images mesurent 8um de coté.
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Un travail mené au laboratoire en collaborationcavie Abes sur des plots d’alliage
CoPt a permis d’apporter une réponse plus claiceren A partir d’'un film CoPt a
forte anisotropie perpendiculaire (ide I'ordre de 15.10erg.cn?), on a réalisé par
lithographie électronique et gravure ionique deseaéx de plots de taille
décroissante. La configuration en domaines prodpée une désaimantation en
champ perpendiculaire alternatif a été comparéella obtenue aprés un bref recuit
au dessus de la température de COME®. La figure 4-12 présente les images MFM
obtenues aprés chacun des traitements précédenss, cue la configuration

micromagnétique du film continu désaimanté en chaltgonatif.

a) Film désaimanté b) Désaimantation c) Recuitemsuas de J

Figure 4-12 : Configuration micromagnétique d’'uliagle CoPt avant et apres structuration
du film continu. Les images b) et ¢) comparentsiggsctures en domaines des plots de 1um
obtenues apres recuit breflfnin) au dessus de. ®u par désaimantation perpendiculaire en
champ alternatif. L'image a) donne la configuratido film continu observée aprés
désaimantation en champ alternatif. Toutes les @nagesurent 5,5um de coté.

Dans ce cas, I'ensemble des plots de dimensiomriénfé ou égale a 1um ne
présentent, aprés désaimantation en champ alfergatun seul domaine

magnétique. Toutefois, cette configuration micron@mgue ne correspond pas a
I'état thermodynamiquement stable. Des calculs om@agnétiques ont ainsi montré
gue I'état monodomaine correspondait bien au minmndiénergie, mais pour des
plots de dimension inférieure & 100nm seulemenpéBmentalement, on peut
d’ailleurs « faire apparaitre » des domaines daess mlots de 1um en recuisant
I'échantillon au dessus de..Tll est alors intéressant de constater que lesadws
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apparus apres recuits sont plus fins que ceux ’'queobtient dans le film continu
apres désaimantation perpendiculaire.

Manifestement, la configuration micromagnétiqueesb&e aprés désaimantation en
champ alternatif est liee aux propriétés intringsqudu matériau, comme
I'anisotropie. Il semble toutefois que la configiva a laquelle on parvient
effectivement dépende essentiellement de factan&iques, comme la vitesse de
propagation de domaines, et ne rende pas compte I'éat stable

thermodynamiguement.

l1I.C. Renversement d’aimantation des plots de (Cog 4/Ptinm)sx

La configuration en domaines observée aprés déstatian en champ alternatif
n'apporte pas directement d’information sur les amésmes de renversement
d’aimantation dans les réseaux de plots. Pour étageconclusions tirées de I'étude
des cycles d’hystérésis des plots de dimensionodsante, nous avons donc dd

procéder differemment.

1) Principe de I'étude

Il s’agit ici d'imager par MFM la configuration magtique a I'état remanent d’'un
échantillon, initialement saturé, soumis un breftant & un champ d’amplitude
donnée, et de direction opposée au champ de saturée protocole utilisé est

simple.

o L’échantillon est placé dans I'entrefer d’un éleeimant et soumis quelques
instants a un champ négatif de 13kOe, perpendienf@nt au plan du
substrat. Cet état tient lieu de configuration é&nence. La figure 4-13
montre que tous les plots sont monodomaines, ceayuespond au fait que

quelle que soit la taille des plots, la remanerstele 100%.
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Figure 4-13 : Observations par MFM de la strucemedomaines des réseaux de plots de
1um, 500nm et 200nm (images a, b et ¢ respectivigrapres avoir appliqué un champ de
13kOe durant quelques secondes. A la rémanencelasplots, quelle que soit leur taille,
sont monodomaines avec leur aimantation perperadieudu plan de I'échantillon.

o Le champ négatif est coupé, puis on applique umphpositif d’amplitude
Ho, toujours en configuration perpendiculaire. Lerapapositif est appliqué
instantanément si bien qu’un overshoot au dessua galeur de consigne
n'est pas a exclure. Toutefois la valeur réellecdamp H ne revét pas une
importance capitale, de sorte que nous n'avonscpasché a évaluer ce
phénoméne. Le champ est maintenu a la valeur deiggenH pendant 3s
avant d’étre coupé brutalement.

o La configuration en domaines a I'état rémanenvissialisée par MFM.

o Le processus est reproduit pour des champs poditfaplitude croissante.
La méme zone a été imagée chaque fois pour toegesleurs de § afin de
pouvoir suivre I'évolution de la configuration erdaines d’'un ensemble

donné de plots.

2) Propriétés magnétiques de I'échantillon étudié

Précisons ici que cette série d’observations aédbsée sur des réseaux de plots
obtenus par structuration d’'une multicouche (#®tm)sx déposée sur verre. Dans
le cas de nos multicouches, pour une épaisseurnatende cobaltct, donnée,

l'utilisation du verre ou d'un substrat Si (100)acige tres peu les propriétés
magnétiques des films continus (cf. chapitre 3Jul&e changent les valeurs des
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champs caractéristiqgues, comme le champ coerditgque I'on utilise un substrat
plutbt qu’'un autre. Il en va de méme lorsque I'tnucture les films continus sous
forme de réseaux de plots. L'ensemble des obsengatjui ont été faites quant aux
conséquences de la structuration de la multicoU€@m 4/Ptm)sx déposée sur
Si(100), et toutes les conclusions qui en ont iéé&d restent valables dans le cas
d’'une multicouche déposée sur verre. Toutefois,sdanmesure ou les champs
caractéristiques ne sont pas les mémes pour lés iglus des films déposés sur
verre ou sur Si, il a été jugé préférable d’appocette précision. La figure 4-14
reprend les caractérisations effectuées sur cemntlbbns par effet Kerr et permet
d’illustrer les similitudes entre les échantillagslisés sur verre et sur Si (100).
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0,54

0,0

normalisée (6/86_, )

0,006
054 —e— Film continu
' —0O— Plots 1um
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Figure 4-14: Etude du renversement de l'aimantatians les
réseaux de plots réalisés a partir de la multiceu@ 4/Ptinm)sx
déposée sur verre. La figure principale préserstelézivées (@dH)
des branches de cycles d’hystérésis portées em.inse
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3) Résultats

Dans la suite, on présentera pour chacun des réskaplots de 1um, 500nm et
200nm quelques images MFM caractéristiques deststes en domaines observées

a la rémanence (figures 4-15, 16 et 17 respectingme

a) H = +1,0 kOe b) = +1,37 kOe c) b= +1,71 kOe

2 um 2 ym 2 um
— — —

Figure 4-15 : Observations par MFM de I'état rénmrapres saturation de I'échantillon
(tous les plots apparaissent clairs) et applicadam champ de direction opposée et
d’intensité H croissante. Les images présentent le méme enseaisbfdots de 1um
espacés de 2um, observés a la méme échelle :dgesrmesurent 11,7um de coté.

a) H = +1,0 kOe b) Ho = +1,37 kOe €) Ho = +1,71 kOe

d) e)

Figure 4-16 : Observations par MFM de I'état magne rémanent du réseau de plots de
500nm aprées application d’'un champ ddoissant. Les images a), b) et ¢) sont a la méme
échelle et mesurent 17,6pum de c6té. En d) et e)eig les acquisitions MFM resserrées

sur la région inscrite en pointillés sur les imaggst b), pour les mémes valeurs de
champ H.

- 165 -



Chapitre 4 - Propriétés magnétiques des plots en régime statique

a) Hy = +1,37 kOe b) b= +1,71 kOe C) bi= +1,99 kOe

2 um 2 ym 2 um
— s —

Figure 4-17 : Observations par MFM de I'état magné rémanent du réseau de plots de
200nm, apres saturation de I'échantillon et appiboad’un champ de direction opposée,
d’intensité H croissante. Les images sont a la méme échellesinent 9um de coté.

Cette étude de I'état magnétique rémanent des gtiulticouche (Cy/Ptinm)sx
permet d’apporter des informations « visuelles s lsuprocessus de renversement
d’aimantation au sein des plots. En particulier,aola confirmation directe que le
renversement au sein des plots s’effectue bienigpaucléation d’'un ou plusieurs
domaines d’aimantation contraire au sein de chatptece qui induit cette transition
vers un renversement dominé par la nucléation. dgjenc) de la figure 4-17 illustre
parfaitement I'étendue des champs de nucléatiaur pb = 1,99kOe, seuls deux
plots restent saturés dans la direction initialler&\que tous les autres plots ont vu
leur aimantation basculer dans la direction oppodeapparaissent sombres),
I'aimantation de ces deux plots n'a pas changér Rsuplots de 200nm, on a donc
une estimation directe de I'étendue de la distrdnuties champs de nucléation, entre

1,3 et 2kOe au moins.

A mesure que la dimension des plots diminue, oe mossi que le phénomene de
propagation de parois devient négligeable. Il faypeler que le protocole adopté
pour cette étude ne permet pas de mettre en é@dendéplacement des parois
directement, dans la mesure ou les échantillons mmaturés avant I'application
d’'une valeur supérieure du champ. Houtefois, 'exemple des plots de 1um est
intéressant de ce point de vue. Sur la figure 4elbnote que pour ¢¢1kOe ou

1,37kOe (images a et b) certains plots sont ensai@és dans la direction initiale
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hY

(contraste clair), tandis que tous les plots ddamimiantation a commencé a se
renverser sont multidomaines. Mais, pou=H37kOe, aucun des plots n’apparait
completement sombre : le renversement n'est doeccpmplet. De 1kOe, ou I'on
voit déja le debut du renversement, a 1,37kOe, omlolc eu propagation de
domaines.

Pour les plots plus petits, nous avons pu imagepiemiers stades du renversement
d’aimantation des plots de 500nm (figure 4-16, iesag et d). La encore, on observe
la nucléation de domaines d’aimantation contrafa: contre, pour les valeurs de
champs supérieures, alors que tous les plots nk @ encore renversés, a la
rémanence, nous n'observons plus ces premiers telmmpgnversement. Certains
plots présentent encore une configuration multidomamais il s’agit alors de
domaines stabilisés juste avant annihilation. Pesiplots de 200nm enfin, tous les
plots que nous avons pu observer étaient monodesalbontrairement aux plots
plus larges, il ne nous a pas été possible d'imaigectement le renversement
d’aimantation dans ces plots.

Il est intéressant de remarquer que les obserwti@alisées a la rémanence
présentent des résultats comparables a ce qu’oienbbaprés désaimantation
perpendiculaire. Dans les deux cas, les plots lies jpetits ne présentent toujours
gu’'un seul domaine. On peut penser que la distpaceourues par les parois de
domaines dans la durée d’application du champ ¢gusoit par désaimantation en
champ alternatif ou dans le cadre de cette exmEriean rémanence) devient

comparable aux dimensions des plots.
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Conclusions du chapitre

En nous limitant aux structures élaborées a pddgs films d’alliage CoRtet de
multicouches d’épaisseur nominale de cobgltinférieure a 0,6nm, nous avons
étudié les propriétés magnétiques des réseauotiegi régime statique. Les cycles
d’hystérésis des différents réseaux de plots ahtrélevés par effet Kerr magnéto
optique (MOKE) et comparés a ceux décrits dansidpitre précédent pour les films
continus. De la méme facon, les configurations réagues observées par MFM
aprés désaimantation en champ alternatif ont étépacées lorsque I'on passe du
film continu aux plots de 200nm.Deux comportememispu étre mis en évidence.
Dans le cas de la multicouche tinm)7x, aucune différence n'a pu étre
observée : les cycles d’hystérésis du film et desspsont identiques et les
configurations micromagnétiques a I'état désaimeggéent semblables.

A Tlinverse, pour les matériaux plus anisotropes, riote une augmentation tres
marquée du champ coercitif collectif des plots asune que leur dimension
caractéristiqual diminue. Parallélement, les plots les plus petdsprésentent plus,
aprés désaimantation, qu’un seul domaine magnétique

Ce comportement est attribué a un changement damaode de renversement
lorsque I'on structure les films continus. Les egcltres carrés décrits dans le
chapitre précédent pour ces films anisotropes @@hotun renversement
d’aimantation dominé par une propagation rapide dimgaines a partir d’'un petit
nombre de centres de nucléation. Lorsque I'on tdaaytificiellement la propagation
en structurant I'échantillon, c'est le mécanisme decléation qui devient
prépondérant. L'augmentation du champ coercitiplas généralement, I'évolution
de la dérivéee dM/dH rend compte de lI'existence d'wlistribution de champs de
nucléation au sein des plots. A partir de ces ésn@ous n’avons toutefois pas pu
conclure quant a l'origine de ces centres de ntiokéa
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Chapitre 5

Renversement sous champ pulsé

Dans le chapitre précédent, nous avons détailffet’ée la structuration des films
continus d’anisotropie perpendiculaire sous forme mkseaux de plots sub-
microniques. L'étude des propriétés magnétiquesade échantillons a permis de
mettre en évidence un changement dans le modendersement, lorsque I'on passe
du film aux plots, pour les couches les plus anigas tout du moins. En effet, dans
les films continus, la propagation des parois denaloes n’est limitée que par
I'existence de centres de piégeage, localisés motarnsur les défauts cristallins de
la couche. Lorsque 'on réduit latéralement I'édiieom, sous la forme d’un plot de
dimensiond, on ajoute une contrainte, puisque la propagatsinalors également
limitée par les bords du plot. Cet effet a d’abétd relevé a partir de I'étude des
cycles d’hystérésis : on observe ainsi une augrtientae H lorsque la taille des
plots diminue. Mais la comparaison des configureioémanentes des plots de
200nm et 1um, soumis a un champ de renversemeigiustaa permis d’'étayer cette
hypothése. Ainsi, tous les plots de 200nm sont mom@ines (renversés ou non),
alors que lI'on peut observer certains plots de hour lesquels le renversement
d’aimantation est partiel. On peut donc penserdgres le cas des plots de 200nm, la

propagation des parois de domaines s’est arrétébads des plots.

Dans ce chapitre, nous nous intéresserons uniqueaugréchantillons de CoPqui
constituent les échantillons les plus anisotropes mpus ayons réalisés. C’est aussi
pour ces échantillons de CgPtue la structuration s’est accompagnée du
changement de propriétés magnétiques le plus motBlolus décrirons les résultats
tires de I'observation par MFM de I'état rémaneptes désaimantation sous I'effet
d'impulsions de champ magnétique de quelques dizaide nanosecondes.
L'utilisation de champs tres brefs nous permettigparticulier de visualiser et de

suivre les tous premiers stades du renversemesuquént I'étape de nucléation.
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|. Reéalisation de I'étude

BN

Dans ce chapitre, on s’intéressera a I'état réntamkim ensemble de plots,
initialement saturés, et désaimantés plus ou nwmngplétement par des impulsions
de champ magnétique bréves produites par des roloirods. Les résultats présentés
sont déduits de l'observation par MFM de I'état métlggue rémanent de ces
ensembles de plots pour des conditions de désafi@mntvariables (nombre et
intensité des impulsions). Dans le principe, céttele est comparable a celle qui a
été décrite au chapitre précédent sur les plot@0fmm obtenus a partir du film
multicouche (Ce4/Ptnmsx. La différence essentielle tient au fait que lamp de
renversement prend ici la forme d'une série d’ismrs bréves (de l'ordre de

quelques 18s).

L'utilisation des microbobines permet une certasmuplesse d’utilisation par
comparaison aux désaimantations effectuées ddestf@aimant d’'un magnétometre
par exemple. Ainsi, le champ est crée localementiaeau de I'échantillon. Il n’est
donc pas nécessaire de sortir I'échantillon du osimope a force magnétique pour
passer d'une configuration magnétique a une awrdiaide d'un générateur
d’'impulsions bipolaire, on peut en effet satureéchantillon par une série
d’'impulsions de polarité donnée ; le champ de aésaiation est alors produit en
délivrant une ou plusieurs impulsions d'intensitintcdlée dans la microbobine.
Notons toutefois qu’il n'est pas possible d’appégules impulsions en cours
d’acquisition d’'une image. Soumise a un champ isipahel, la pointe subirait une
force intense qui 'amenerait a s’écraser sur kdase de I'échantillon. C’est aussi
pourguoi nous observons par cette méthode I'étaainént apres I'application d’'un

certain nombre d’'impulsions.
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Nous donnons également ici la forme des impuls@mshamp qui ont été utilisées
pour les études décrites de ce chapitre. Au coersedtravail de these, différentes
modifications ont été apportées au générateur,iesi Que la forme d'onde des
impulsions a pu varier légerement. L'ensemble dssiltats présentés dans la suite
sont obtenus en utilisant des impulsions de 22€34hs. La figure 5-1 donne une
idée de la forme d’onde de ces impulsions, pourvaheur de un champ magnétique

d’intensité créte de I'ordre de 8,5kOe au centielnEbines.

5-
| ,/N\ = At=228ns
[ N —O0—At=342ns

Amplitude (U.A.)

T T T T T T T T T T 1
25 50 75 100 125 150 175 20(
Temps (ns)

Figure 5-1: Enregistrement de la tension lue aunslile
mesure pour les impulsions utilisées dans les étdderites
dans ce chapitre. Le champ magnétique crée par les
microbobines reproduit les formes d’ondes préseritie

Dans la suite, les impulsions de champ magnétigensdésignées par leur intensité
Ho et leur duréeAt. L'intensité est déterminée a partir de la valmaximale de
'impulsion de courant. La duréAat se comprend alors comme la largeur a mi
hauteur (FWMH) de l'onde. On peut également défieirtemps de montée de
I'impulsion. Cette valeut, représente la durée nécessaire pour que l'inéepagse
de 10 a 90% de fDans la suite, lorsqu’il a fallu réaliser destenments quantitatifs
faisant intervenir la durée ou l'intensité des imsmns, nous avons utilisé ces
valeursAt et Hy respectivement. Cette procédure revient en quedqrie a assimiler

nos impulsions a des créneaux de hauteletide duréat.
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Les deux impulsions présentées sur la figure 5+t Egerement différentes. En
particulier, 'impulsion la plus bréve se caractérpar la présence d’une succession
de pics peu intenses dans la descente. Les mditifisaapportées au générateur pour
éliminer ces oscillations ont provoqué I'élargissatnde I'impulsion, qui passe de
22 a 34ns. Toutefois, malgré cette différence detajuon peut remarquer que le

temps de montée des deux impulsions est identioueuér,, = 15ns.

L’augmentation de l'intensité des impulsions selditi également par une légere
modification de la forme d'onde. La figure 5-2 méte la forme des impulsions
d’amplitude 4,5 a 12kOe. On note ainsi que lorshygasse de 4,5 a 12kOe, les
impulsions s’affinent e\t passe ainsi de 24 a 22ns (x1ns). Cet élargisdedssn
impulsions reste relativement faible, mais nouswerns tout de méme tenu compte.
Par conséquent, chaque fois que la durée des iopsilgnportera, c’est la valeur de
At mesurée a partir des impulsions de tensionséekegaux bornes de la résistance de
shunt qui a été utilisée.

A l'inverse, le temps de montég ne dépend pas de lintensité des impulsions. Aux
incertitudes présy, reste égal a 15ns. Il apparait donc que le terepsmahtée ne
dépend ni de l'intensitégini de la duréat des impulsions.

—4+— 4,5kOe

6,5 kOe
—=— 8,5 kOe
—no— 10,5 kOe
—+— 12,0 kOe

Amplitude (U.A.)

50 ' 100 ' 150 ' 200
Temps (ns)
Figure 5-2 : Evolution de la forme d’onde des inghs

en fonction de l'intensité f Les impulsions sont relevées
aux bornes du shunt de mesure du générateur.
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Il. Description de I'état rémanent

Dans un premier temps, nous donnerons quelquestaspe&litatifs du renversement
de l'aimantation des nanostructures réalisées &r pdes films de CoRt Ces
considérations sont tirées de I'observation deotdiguration magnétique rémanente
des réseaux de plots suite a Il'application d'imjms de champ bréves. On
s'intéressera tout particulierement aux tous presniades du renversement, en
détaillant les configurations obtenues sous l'efiune impulsion unique

d’amplitude variable.

lILA. Plots de 1um

La figure 5-3 présente les configurations magnétga la rémanence des plots de
lpum soumis a une impulsion uniqgue d’amplitude cemse de 4,5 a 10,5kOe.
L'image b) montre que pour H6,5kOe, sept plots (initialement clairs) ont
commenceé a se renverser; tous présentent unegomatfon multidomaine,

caractérisée par la présence d'une région somhre pli moins étendue. Le

renversement d’aimantation a donc lieu, dans ceégatement, par nucléation et
propagation de domaines d’aimantation contraire.mécanisme de renversement
d’aimantation reste donc le méme que le champdsdtitré par un électroaimant (et
appligué quelques secondes) ou sous la forme dmpelsion de quelques dizaines

de nanosecondes.
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a) H = 4,5 kOe b) bi= 6,5 kOe

c) Ho = 8,5 kOe d) Hy= 10,5 kOe

dqum depm
— —

Figure 5-3: Observation par MFM de I'état rémandhin méme ensemble de plots,
initialement saturés (contraste clair), et soumis@impulsion unique de 22ns, d’amplitude
H, croissante de 4,5 a 10,5 kOe. Afin de pouvoir maria méme région de I'échantillon
pour toutes les valeurs de,Hl a fallu, pour les images c) et d), superpadEux images
Iégérement décalées I'une par rapport a I'autrel(th forme des images).

On constate alors une évolution de la configuratéananente a mesure gu’augmente
I'intensité du champ pulsé. Ainsi, poup+6,5kOe, les quelques domaines sombres
présents sont assez peu étendus, et aucun desigsttompletement renversé. A
I'inverse, pour H=8,5kOe (et de facon plus marquée encore pour O&plon

constate la présence de plots monodomaines, auve@i®antation complétement
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renversée. Plus généralement les domaines d’aitanteontraire observés a la

rémanence sont plus étendus lorsque l'intensiténdeulsion augmente.

Il est difficile d’avancer une raison univoque apie&nomene. Dés qu'un domaine
est crée dans un plot, la propagation de ses pseoisd’autant plus rapide que le
champ est élevé. En effet, plus le champ de reexmerst est élevé, plus la
probabilité qu'une paroi de domaine franchisse entre de piégeage est grande.
Concretement, cela se traduit par une augmental®ha vitesse de propagation
quand H augmente. Néanmoins, I'augmentation de jblue également sur la
probabilité de créer un domaine au sein des piSts®’. L'évolution de la
configuration rémanente observée sur la figure Sésque H augmente,
proviendrait alors de la nucléation, puis de lappgation, d'un plus grand nombre

de domaine, et pas seulement d’'une propagationrgbide.

Dans la mesure ou notre approche consiste a étiletar rémanent consécutif a un
processus d’aimantation donné et non ce proces®ctaimment, nous ne pouvons pas
réellement discriminer entre ces deux interprétatioToutefois, nous pouvons
essayer d’estimer la vitesse de propagation desai@s Pour cela, nous avons
comparé la configuration magnétique des plots apnés premiére impulsion
d’intensité H, puis suite a une seconde, appliquée sans resditokantillon au
préalable. A partir des résultats précédents, mmus sommes placés dans deux
configuration extrémes, c’est a dire en travaillaec deux valeurs degH4,7kOe et
10,5kOe. Ces deux configurations correspondenteotisgment aux cas d’une
propagation tres limitée, et dune propagation beap plus rapide. Les
observations réalisées par MFM dans ces quatrégemafions sont présentées sur la
figure 5-4.

La configuration magnétique obtenue apres la pnemiapulsion est trés différente
selon que k4,7 ou 10,5 kOe. Nous n'avons donc pas employédme méthode
pour estimer les vitesses de propagation. On &ftmatsupposé dans les deux cas
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que la configuration observée aprés f4®ampulsion était uniquement due a la
propagation des domaines crées au cours de lagneemipulsion.

a Pour le champ le plus élevé, nous ne pouvons estjaiene valeur minimale
de cette vitesse de propagation. Apres la prenmgpalsion, les plots qui ont
donné lieu a un phénoméne de renversement daiti@ntsont soit
completement renversés, soit tout proches de 'éa®zones claires sont tres
peu étendues. Par ailleurs, tous les plots multadoes apres la premiere
impulsion achevent leur renversement d’aimantaéiorcours de la seconde.
Il est clair que dans ce cas, la propagation desadwes a été limitée par les
bords des plots. En comparant les images b) eedadigure 5-4, on peut
seulement dire que les parois ont progressé sudiste@nce comprise entre
un tiers et la moitié d'un plot, c’est a dire end&0 et 500nm en 22ns. Pour
Ho=10,5kOe, la vitesse de propagation est donc ménpa¥ la valeur de

16m.st.

o Pour H = 4,7kOe, on peut essayer de se livrer a une astimplus précise,
et tenter de donner un ordre de grandeur de |sséatale propagation.
Contrairement au cas précédent, méme aprés deuxsioms, le processus
de renversement d’aimantation n’est achevé pouurades plots observeés.
Le déplacement des parois n’est donc pas limitdgsabords des plots et, en
ce sens, tout se passe ici comme dans le fiimraontia méthode utilisée ici
pour estimer la vitesse de propagation consistes dsm premier temps a
déterminer la surface;Slont I'aimantation est renversée suite au premier
pulse. En ne considérant plus que les 9 plotsglartient renversés aprés 1
impulsion (cf. image a), on détermine alors la atef$ dont I'aimantation
est renversée aprés 19"2impulsion. En assimilant les régions de contraste
sombre a des cylindres de rayon respectétrn, la vitesse de propagation
peut alors s’écrire :

ar _ Loh (equation 1)

V =
ropa
propag t

pulse
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a) Hy=4,7 kOe b) bl= 10,5 kOe

Figure 5-4 : Evolution de la configuration rémamestus I'effet consécutif d’'une premiere
impulsion (images a et b), puis d'une seconde (ad)etintensité 4,7 et 10,5kOe.
L’échantillon n’est pas saturé entre les deux irsjoms, de sorte que I'on peut suivre
I'expansion des domaines d’une impulsion a la su&ales images ne sont pas a la méme
échelle : le champ d’observation est de (14,5x14rH) pour les images a) et ¢) ; pour les
images b) et d) il est de (19,7x17,2)3um

Le traitement des images a) et c) permet alorscd@ar aux surface; ®t S. On en
déduit les rayons moyeng=fl20 nm et =155 nm. Pour des impulsions d’intensité
4,7kOe on peut donc estimer la valeur de la vitegspropagation ¥yopag=1,5m/s.
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Naturellement cette valeur ne représente qu’unenason, relativement incertaine,
de la vitesse de propagation. Aingigpag €St déterminée en suivant I'évolution de la
configuration magnétigue de 9 plots seulement. Emsua distance moyenne
parcourue pendant la durée de I'impulsionrfy est comparable a la résolution de
I'image (de I'ordre de 30nm). Mais I'incertitudesesitielle sur cette valeur résulte de
la différence de comportement au sein de cettelptpn de plots. Ainsi, I'évolution
de la configuration magnétique entre les deux isipos n'est réellement
significative que pour 2 des 9 plots considérés glets entourés sur I'image c). La
notion de vitesse de propagation permet donc denatonne idée de l'ordre de
grandeur du déplacement moyen des parois, mais et @ussi envisager la
propagation par bonds d'un site de piégeage awasuila notion de vitesse de

propagation est alors moins bien adaptée.

La figure 5-4 permet d'illustrer I'évolution du medde propagation des parois en
fonction de lintensité des impulsidh§ °”. Lorsque H est suffisamment élevé
(H=10,5 kOe), les parois peuvent se déplacer libremmmt des distances
importantes sans rencontrer de défauts a méme atpuidsl leur progression. La
distance effectivement parcourue sera donc linstaepar la durée de I'impulsion,
soit par les bords des plots. A I'état remanentplserve donc principalement deux
types de configurations : des plots uniformémentaaités dans la direction up ou
down. A linverse, lorsque {est faible (de I'ordre de 4,5 kOe), les paroist smu
mobiles. Les domaines butent sur des centres dgegués qui bloquent le
déplacement des parois. L'expansion des domainesas limitée par la cinétique
de dépiégeage des parois. On assiste dans ce was @rogression par sauts, les

parois de domaines allant d’un centre de piégeageliigant.

La dynamique d’aimantation obtenue pour des impuokside 4,7 kOe, caractérisée
par une propagation trés limitée, est particuli@enhadaptée pour étudier I'étape de
nucléation. Nous avons donc soumis cet échantillotialement saturé, a une série
d’'impulsions (jusqu’a 5500) d’intensitéoH= 4,7 kOe afin de visualiser un grand

nombre d’événements de nucléation. La configurati@gnétique rémanente d’'une
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population de plots a été observée par MFM aprésoanbre croissant d'impulsions
(Npuises = 1, 2, 10, 50, 550 et 5500 impulsions). Nous naasnmes plus
particulierement intéressés a la position et adané des premiers domaines
d’aimantation contraire visibles dans chaque pla. figure 5-5 a) présente la
configuration rémanente finale, aprés 5500 impukioLa figure 5-5 b) a été
reconstruite plot par plot a partir de morceaux idesges MFM obtenues pour les
différentes valeurs deyuses On a positionné a 'emplacement de chacun des plo
'image MFM de la configuration magnétique corrasgant a la premiére fois ou un
début de renversement d’aimantation a pu étre wbs&n comparant les images a)
et b), il est donc possible de voir d’ou provieatcbnfiguration magnétique finale
(apres 5500 impulsions). Notons tout de méme gueagie b) ne permet pas de
visualiser le phénomene de nucléation a proprempamér. Elle ne propose pas non
plus I'image rémanente qui fait immédiatement saila nucléation, dans la mesure
ou nous n'avons pas observé la configuration agmague impulsion (a I'exception
des deux premieres, présentées a la figure 5-4je Guage permet toutefois de

mettre en évidence, et d’illustrer les deux pogsutivants :

o Au sein de chaque plot, le renversement peut it la nucléation (puis a la
propagation) de plusieurs domaines. En particulierpeut noter sur 'image
b) deux plots présentant chacun deux domaines ssmdbisjoints, qui

résultent donc de deux événements de nucléatitinasau moins.

o La nucléation a lieu préférentiellement a la pé&nhdes plots. Bien que I'on
puisse trouver des contre-exemples (en grandissargeut noter qu’il en
existe 5), la majorité des domaines les moins é®engour lesquels la

propagation est faible) sont situés a la périphdzmplots.
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a) apres 5500 impulsions b) Image reconstruite

Figure 5-5: Renversement de l'aimantation d’'unpypation de plots d’lum sous l'effet
d’une série d’'impulsion de durée 24ns et d'inténsl=4,7kOe. En a) : image MFM de la
configuration rémanente apres 5500 impulsions. &gmb) est construite plot par plot a
partir des images MFM réalisées entre 1 et 550Wlismns. Elle montre, pour chaque plot,
la configuration rémanente observée lorsque I'@isées pour la premiére fois au début du
renversement. Les plots en blanc sont dont la gordtion magnétique est inchangée aprés
5500 impulsions.

Enfin, il est intéressant de remarquer que deupat des plots présentent aux tous
premiers stades du renversement de leur aimantatina configuration assez
semblable : le plot est dans I'ensemble encore t&empent clair, a I'exception d’'un
petit domaine sombre, localisé en bord de plastlremarquable que cette situation
s’observe aussi bien dans les plots dont le reemerat débute aprées 1 ou 2
impulsions que dans ceux pour lesquels le renvenseniest observé qu’apres 550
ou 5500 impulsions. On peut donc penser que lenrdgoces domaines correspond a
la distance moyenne de piégeage pour un champ ®e&d, Nous avons déja
déterminé cette distance moyenne : il s'agit;deQn retrouve pour une valeur de
I'ordre de 120 nm.
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[1.B. Plots de 200nm

Comme pour les plots de 1um, dans un premier teéraps avons soumis un réseau
de plots de 200nm, tous initialement saturés, aimplsion unique d’intensité
croissante de 6,5 a 14,5kOe. La figure 5-6 préséegeimages magnétiques
observées par MFM a la rémanence pour les difféserdleurs de ¢ Contrairement

a ce que l'on observe pour les plots de 1um, il a'pas ici d’évolution de la
structure en domaines. Quelle que soit I'intensi& I'impulsion, les plots sont
toujours monodomaines, que leur aimantation aitréi®ersée ou non (avec les
mémes procédures que précédemment, les plots &gestarespectivement sombres
ou clairs). L'intensité du champghh’a donc d’influence que sur le nombre de plots
dont [l'aimantation s’est renversée pendant la dudi I'impulsion: tout
naturellement, un champ plus intense provoqueneemsement de plus de plots.

a) H = 6,5 kOe b) Ho = 8,5 kOe C)Ho = 10,5 kOe
. .
—
d) Ho = 12 kOe e) H = 13,5 kOe f)Ho = 14,5 kOe

Figure 5-6 : Observation par MFM de I'état rémandoh méme ensemble de 80 plots de
200nm, initialement saturés (contraste clair), Sewrune impulsion unique de durée 22ns,
et d’'amplitude H croissante de 6,5 a 14,5 kOe. Les images sontraélae échelle et
mesurent (6x7,5) um
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Le comportement observé sur les images de la fi§eBese comprend bien a la
lumiére des discussions tenues sur les vitesspsopagation de domaines dans les
plots de 1um. Tout d’abord, on peut estimer quealaur minimale du champ de
nucléation de I'ensemble des plots de 200nm se sitiiour de 8,5kOe : pour un
champ inférieur ou égal a 6,5kOe, une impulsiomu@ine permet pas de nucléer un
seul domaine ; pour ¢48,5kOe on n’observe qu’un seul plot renversé. Easles
images c) et d) de la figure 5-3 sont tres simekir et traduisent tres
vraisemblablement un mode de renversement d’aimantacomparable. Par
conséquent, méme si nous n'avons pas étudié el ldgp@opagation des domaines
dans les plots de 1um sous un champ de 8,5kOegjpposera que le déplacement
des parois est limité par la dimension des plots.pOurra alors raisonnablement
supposer que, comme poup10,5kOe, la vitesse de propagation a 8,5kOe est
également supérieure & 16th.s

Par conséquent, pour la valeur minimale du champu®éation, la vitesse de
propagation est déja suffisante pour que, sur téedd’'une impulsion (de I'ordre de
20ns), une paroi puisse traverser un plot de 20@ombord a I'autre. On comprend
donc que les plots apparaissent toujours monod@saquelle que soit la valeur du
champ de renversement appliqué. Si le plot a cacm@&venement de nucléation
pendant la durée de I'impulsion, le domaine se é@adu a toute la surface du plot
et celui-ci apparaitra complétement sombre sumegies MFM a la rémanence. A
l'inverse, s’il N’y a pas eu d’événement de nuctaat alors le plot sera tout
simplement saturé dans la configuration initiatea@araitra completement clair sur

les images MFM).

La figure 5-6 permet d’apporter quelques élémemrtgéallexions quant a l'origine

extrinseque ou intrinséque, c’'est a dire liée on ao procédé de nanofabrication,
des centres de nucléation. Cette question a déjaaitlevée dans le chapitre IV
suite, notamment, a I'étude de I'évolution du «mmpade nucléation » des réseaux de

plots avec leur dimension caractéristiqde Il n’a cependant pas été possible
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d’apporter d’argument essentiel permettant de omefi I'un des mécanisme plutdt
gue le second. Ainsi, la figure 4-10 (b) présemiexdéléments contradictoires. D’'une
part, le renversement de l'aimantation des plots6den débute pour un champ
inférieur au champ de nucléation du film contine,qui accrédite I'hypothése de la
nucléation sur des défauts induits par le procéléahofabrication. Mais d’autre
part, le champ de nucléation pour les réseaux ats de 1um et de 500nm (le cycle
relevé pour les plots de 200nm ne permet pas dede valeur quantitative) reste
€gal, voire trés legerement supérieur a celui éefwr le film continu. A la lumiére
de ces éléments, il n'a donc pas été possible Wiexccomplétement que la
nucléation soit liée a la présence de défauts dao¥sesde la nanostructuration des
films. Dans ce contexte, la nucléation préférelatidés domaines aux bords des plots
de 1um (cf. fig. 5-5) pourrait s’interpréter comnu@me preuve de la nature
extrinséque des centres de nucléation, dans laremesul’essentiel de ces défauts
doivent étre localisés a la périphérie des plots.

Toutefois, la valeur de Hnécessaire pour renverser les premiers plots 6an20
invite a reconsidérer la question. A priori, la ofabrication doit induire des défauts
identiques pour les plots de 1um ou 200nm. Damadaure ou les effets de bords
deviennent plus importants lorsqdieiminue, on s’attend a ce que le nombre total de
défauts crées au sein d'un réseau de plots lola sieucturation soit supérieur dans
le cas des plots de 200nm. Alors, dans I'hypothiBgse mécanisme de nucléation
essentiellement extrinseque, on s’attendrait aueel@ champ de nucléation des plots
de 200nm soit inférieur, ou au moins comparableglai obtenu pour les plots de
1um. Or, c’est précisément le contraire qui esenlisexpérimentalement. On peut
donc raisonnablement exclure I'hypothése d’'uneéatn d’origine essentiellement

extrinséque.

On peut alors penser, que la localisation sur td daun plot trouve son origine dans
la réduction de I'énergie liée a la création deogarComparativement a un domaine
qui prendrait son origine au centre d’'un plot, lecl@éation a la périphérie permet de

- 183 -



Chapitre 5 - Renversement sous champ pulsé

diviser par deux, au moins, la surface de parotessaire pour créer un volume

renverse équivalent.

On peut alors essayer d’évaluer la reproductibdiééla configuration magnétique
obtenue suite a un renversement dans des condijpératoires données. Comme
une grande partie de ce travail repose sur 'olasienv par MFM de I'état rémanent
des plots, cette question est importante puisqu@ditermine la confiance que I'on
est en droit d’accorder aux interprétations propssepartir des images. Par ailleurs,
lorsqu’il s’agit d’évaluer la surface magnétiqguaversée, tester la reproductibilité
des configurations magnétiques permet d’estimancdititude sur les valeurs
d’aimantation réduite (cf. partie 1ll). Dans le caktal, lorsque lI'on étudie une
population infinie, on s’attend a ce que la projportde plot renversée soit toujours
la méme. Toutefois, lorsque la population est passreinte, il n'est pas évident que

le taux de renversement reste constant d’'un ed'saitee.

Nous avons donc reproduit 3 fois I'expérience soiga un réseau de plots de
200nm est saturé par un train d'impulsions. Onigpplalors une impulsion unique
de polarité opposée, d’'une durée de 34ns et d’amdpliH=11,4kOe. La figure 5-7

compare les configurations magnétiques remanebteswes dans chaque cas.

) | b)

Figure 5-7 : Essai de reproductibilité du renversende I'aimantation d’un ensemble de 107
plots. Les 3 images représentent les configuratiénsanentes obtenues en soumettant cet
ensemble de plots, initialement saturés, a unelsigud’intensité | = 11,4kOe et de durée
34ns. Les images sont a la méme échelle et mest@ntm de c6té. Les plots cerclés de
blancs sur I'image c) voient leur configuration métique varier d'un test a l'autre.
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La figure 5-7 montre clairement 'aspect statistiglu renversement de lI'aimantation
des plots. Si la majorité des 107 plots observésawent la méme configuration
magnétique sur les trois tests, 14 d’entre eux rajgsent alternativement clairs ou
sombres. Il existe donc une certaine dispersiomaiubre de plots renversés N(t) :
dans ces conditions particuliéres, le taux de nesaveent est de 31 + 3% (cf. tableau
5.1).

Si 'on veut déterminer les propriétés magnétiqdes réseaux de plots, il est donc
nécessaire d'étudier un ensemble assez importanplatse. Cette condition est
difficile a remplir dans le cas des réseaux desplitg 1um, car sur des surfaces
étendues, le champ magnétique produit par la mitiole n’est pas homogéne et

peut varier fortement.

Tableau 5-1 : Statistiqgues du renversement d'uerebke de 107 plots soumis,
par trois fois, & une impulsion unique d’intendit4kOe et de durée 34ns. Les
valeurs sont obtenues par dénombrement des plotsbres et clairs
respectivement sur les images de la figure 5-7piogortionp correspond au
pourcentage de plots de contraste sombre.

N° essai |  Nombres Noirs | Proportionp (%)
1 31 76 29
2 36 71 34
3 33 74 31
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lll. Etude quantitative du renversement

L’étude des images présentées dans la partie |6 rowléja permis d’apporter
quelques précisions sur le mode de renversemerst ldarmicro/nanostructures de
CoPg. Les images MFM des plots de 1um montrent par ekemue les sites de
nucléation sont préférentiellement localisés a daiphérie des plots. Toutefois,
I'observation de la configuration magnétique rénm@ane permet pas d’accéder au
volume initial du domaine, avant qu’il ne se propa®i I'on veut déterminer ce
volume de nucléation, il faut passer par une ap@oguantitative, c’est a dire
dénombrer les plots renversés sous différentesitommg] et modéliser les résultats.
La fin de ce chapitre est donc consacrée a I'émantitative du renversement

d’aimantation des plots de CgRe 200nm et de 1um.

llI.A. Description du modele de renversement

Nous avons pu montrer a partir des images MFM querenversement de
'aimantation de nos plots se faisait toujours paiciéation et propagation de
domaines, a I'exception toutefois des plots de 20de CoP4 pour lesquels nous ne
possédons pas d'observation directe. Ces plots capendant toujours trés grands
devant la longueur d’échange dans le GoRte l'ordre de 5 a 10nm). Un
renversement cohérent tel qu’il est formulé daapgdroche de Stoner et Wohlfarth
[5:W-48] y'est donc pas envisageable. Par ailleurs, lauvale champ coercitif obtenue
a partir du cycle d’hystérésis du réseau de plet2@0nm (cf. chapitre V), bien
inférieure au champ d’anisotropie (de l'ordre dek@Qé& pour le film continu)
confirme également que nous ne nous trouvons pas ldacas d’'un renversement

cohérent.
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Des lors, les processus d’aimantation dans nosélitbas doivent tenir compte a la
fois de la nucléation de domaines, et de la mébdés parois. Ces deux mécanismes
qui régissent le renversement d’aimantation sordgrmtiguement activeés, et
caractérisés chacun par une énergie d’activatioprpr En ce sens, le renversement
d’aimantation comporte un aspect aléatoire : conenenontre la figure 5-6, la
configuration magnétique observée a la rémanenest was déterminée de facon
univoque par les paramétres du champ de renversefderée et intensité des

impulsions).

Labrune et coll:®* 39 ont modélisé le renversement d’aimantation desfilminces
de différents alliages terres rares/métaux de itransen tenant compte de ces deux
phénomeénes. Dans ce modéle, adapté de la théardoppée par Fatuzz6* %
pour rendre compte du renversement de la polaisaians des cristaux
ferroélectriques, le renversement a lieu par ntickéad’'un certain nombre N de
domaines, lesquels s’étendent radialement a |lssate Lorsque I'échantillon est
soumis a un champ magnétique H, le nombre de dewapparus au bout d’'un
temps t est donné par la relation :

N(t,H) = No {1-exp[-R(H) t]} (équation 2)

ou Ny représente le nombre de sites de nucléation pessib

En supposant qu'a chacun des mécanismes de noolésattide propagation est
associée une énergie d’activation unique notég & Wp respectivement, la
fréequence de nucléation R et la vitesse des paosit données par les équations (3)
et (4), :

W - 2HMV o
" " (équation 3)

R=R exp(— T

W.— 2HMV o
P pj (équation 4)

V= VO exp(— T
B

ou V, etV, sont respectivement le volume de nucléation, elame typique des

sauts de Barkhausen qu’effectuent les parois Iteut déplacement.
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Cette description n’est toutefois valable que pales champs magnétiques
relativement faibles (cf. figure 5-3 pour des plate 1lum renversés par des
impulsions de 4,7kOe). Dans le cas de champs ptasses, le mode de propagation
des parois évolue™ % : le déplacement des parois n’est plus thermiquémetive,

mais dépend seulement du champ de renversementnHesO alors en régime

visqueux.

Cependant, la nature exacte du mode de propagatiboeuvre au sein de nos
échantillons importe finalement assez peu. Premmiént parce que nous ne pouvons
pas réellement y avoir acces, et deuxiemement parede processus cinétiquement
déterminant pour le renversement de I'aimantatiemmlots est I'étape de nucléation.
Dans cette optique, nous considérerons que le rezwvent de l'aimantation d’'un
plot est déterminé par la nucléation, thermiquenaetivée, d’'un domaine unique,
lequel s’étendra a tout le plot dans la durée d'imgulsion. Cette hypothése est
parfaitement justifiee dans la trées grande majal#énos expériences, puisque la
plupart des plots que nous avons observés sontdoaraines, que leur aimantation
se soit renversée ou non (cf. partie Il). Elle egtdfois mise en défaut dans le cas du
renversement de I'aimantation des plots de 1um Beffist d'impulsions de 4,5kOe.
Mais comme nous le verrons, nous n‘avons pas pude résultats quantitatifs des

expériences réalisées sur les plots de 1um.

En supposant que le renversement d’'un plot se gredite au franchissement d’'une
barriére unique, on se raméne au modele de Nébbkaius™® *°! Lorsqu'une
particule uniformément aimantée est soumise a amphconstant H, la probabilité

pour que son aimantation soit renversée apresnopsteest donnée par la relation :
=1- -t A i
PH,t)=1 exp( T(H)j (équation 5)

ou le temps de relaxations’exprime par une loi d’Arrhenius a partir d’'unmes

caractéristiquey et de la hauteur de la barriere de potefgigH) :

T=T1, exp( EES__')j

(équation 6)
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1o est généralement de l'ordre de la nanosecondes Nopposerons ici qug est

indépendant du champ appliqué.

Considérons maintenant le cas de nos échantillans ensemble de Nplots
initialement saturés. Si I'on suppose que touspless possédent la méme barriére
d’activation E(H), le probleme s’assimile au développement prépguss Labrune et
Fatuzzo : le nombre de plots renversés au boutrdpd t, sous I'effet d'un champ H
se confond avec le nombre de sites ayant donné&li@u événement de nucléation.
L’équation 2 reste valable : le nombre de siteswdéation possiblesdse confond
alors ici avec le nombre de plots, et N(t) correspalors au nombre de plots dont
'aimantation s’est renversée. L'aimantation rédu({hormalisée par la valeur a

saturation M) qui dépend simplement de N(t) s’écrira :

m(t,H) =1- 2 w =2 exr( - %) -1 (équation 7)
0

En réalité, 'hypothése d’'une barriere unique pawstles plots n’est pas réaliste.
Pour rendre compte des expériences de trainafgaititonsidérer I'existence d’'une
distribution d’énergie d’activatioif (E;). Dans notre hypothese ou le renversement
est déterminé par la nucléation du premier domeares chaque plot, il faut donc
considérer une distribution comptant autant deidr@s que de plots. Sur une
population de B individus soumis a un champ constant d’intensitéethombre de

plots dont 'aimantation se sera renversée au témgisalors donné par :

N(H, t) = N, j 0”{1 - exp[— %H f(E,).dE, (équation 8)

La distribution des énergies d’activation satisfit relation de normalisation

J':f(Ea).dEazlsi bien que 'aimantation réduite s’écrit :

m(t,H) = j 0” 2 exp(— %} - 1| f(E,).dE, (équation 9)
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Différents modéles ont été proposés pour exprina¢te darriere d’énergie. Parmi
ces differents modeles, nous nous sommes appuyéspplrticulierement sur les
développements dus & Jamet et ¢8I %8 tirés des résultats de Labrune. L'énergie
d’activation E caractérisant le renversement d'un plot sera m¢gwia I'aide d’'un
champ de nucléation Hindépendant du champ extérieur et de la tempéa@n
écrira :

Ea=2 MsV, (Hh—H) (équation 10)

ou V, est le volume de nucléation, a partir duquel s'@ade renversement.

La distribution d’énergie d’activation peut doncsau s’exprimer comme une
distribution de champ de nucléatipfH,). La quantitéf (H,).dH, représente alors la
probabilité que le champ de nucléation d’'un platipalier se situe dans l'intervalle
[Hn; HitdHq]. A partir de cette définition de la fonction destdbution £, on peut

réécrire I'équation (8) qui devient :

D e L f(H ).dH squation 11
N L J' L exp| - T (H).dH_ (équation 11)
2M M (Hn— H) )
avec r(H,H) =1, exp KT (équation 12)
B

En suivant la démarche adoptée par O'Grady et't81.°4, on pourra remarquer
gue le terme exp(f dans I'équation 11 varie fortement lorsque, pme valeur du
champ H et un délai d’attentedH,,H) s’approche de t. On peut définir la valeur
critique du champ de nucléation, Hoour laquellet(H, ,H) = t. Alors, on pourra
formuler I'approximation suivante. Lorsque I'échiloh est soumis a un champ H
pendant une durée t :
o I'ensemble des plots dont le champ de nucléatiorinésrieur & K seront
renverses : exp(dy=0

a les plots pour lesquels,t H, restent dans I'état initial : exp@l/= 1
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z . o .. * kT t
En écrivant H explicitement H = H+ | =B—[.In| - | on peut reformuler
n 2M V. 7,

I’équation 11 qui devient :
N(H , t)
N

0

= | OH[JATVJ "(%) f(H,).dH_ (équation 13)

C’est a partir de cette relation que nous pourrtires la valeur du volume de

nucléation \, des mesures de trainage magnétique présentéela gaiits.

[1I.B. Expériences de trainage

1) Description des mesures

Les expériences de trainage consistent a plongehdntillon dans un champ
supérieur a son champ de saturation, puis a reenerslirection du champ appliqué,
sur un temps infiniment bref dans le cas idéaldéeroissance de I'aimantation sous
champ est alors suivie au cours du temps. Danadeg I'échantillon possede une
rémanence de 100%, comme c’est le cas de nos réskEaplots, il n'est pas
nécessaire de maintenir initialement un champ seyéra H, Partant d’'une
configuration rémanente saturée, il suffit d’appégqun champ opposé a la direction
d’aimantation, dont lintensité sera notée. He temps de montée du champ
magnétique est trés important. D’'un simple point wiee de la définition du
phénomene étudié tout d’abord, puisque les effetsrainage consistent a étudier
I’évolution thermiquement activée de I'aimantatgous I'effet d’'un champ constant
Ho. En second lieu, puisque le temps de montée baknessairement I'échelle de
temps sur laquelle les processus d’aimantationrpotiétre étudiés.

Comme l'aimantation varie de facon exponentiellecale temps (cf. éq. 7), il est
préférable de suivre I'évolution de I'aimantatiaur sine gamme étendue de durées.
Avec un électroaimant dont le temps de montéeesbrire de la seconde, ce genre
d’étude sera vraisemblablement restreinte & 4 srdeegrandeurs (ce qui nécessite

déja que le dispositif de mesure soit stable penglasieurs heures). L'utilisation de
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micro-bobines a large bande passante permet dbsédlier a des temps de montée
beaucoup plus brefs (15ns dans notre cas, ou ltafion ne provient pas de la
bobine, mais du générateur de courant). Toutefeisyme de dispositif est fragile et
ne permet pas le passage de forts courants conthwes notre dispositif, il n’est
ainsi pas possible de produire un champ magnétignénu suffisamment intense
pour renverser l'aimantation des plots. Pour pnaddés champs nécessaires au

renversement des plots, on est donc contraintlidertides impulsions breves.

Les résultats présentés dans la suite ont étéubteton le protocole suivant.

o L’échantillon est saturé en délivrant dans la behin train d'impulsions de
courant, négatif par exemple.

o Le renversement d’aimantation s’effectue alors ppliquant un nombre
contrélé d’'impulsions de signe opposé.

o L'état magnétigue rémanent est alors observé paMMEnNn imageant
toujours la méme région de I'échantillon, situéecantre de la bobine, on
peut alors évaluer la statistique de renversemenedpopulation donnée de
plots.

Dans ces conditions, ces expériences s'écartent Wmerement des mesures de
trainage, telles qu’elles ont été décrites plud.hauasi, le champ n’est pas appliqué
de facon continue, mais sous forme d’une sériemllisions. Ensuite, dans la mesure
ou l'on observe un état rémanent, on ne suit padylamique d’aimantation a

proprement parler. Toutefois, dans la mesure ourdpgmation est bloquée par les
parois des plots, on peut considérer que I'on act@at de méme a la dynamique de

nucléation.

Par ailleurs, le fractionnement de la durée d'agpidon du champ fsous la forme
d’'un train d’'impulsions bréves représente une eontie incontournable des lors
gu’il s'agit d’utiliser des champs intenses. Daescas idéal d’impulsions créneaux
avec des temps de montée et de descente infinionefs, I'utilisation d’'un champ
pulsé plutdt que continu ne doit pas entrainer ifférdnce quant au renversement

d’aimantation. Avec des impulsions réelles, la ¢osion n'est pas immeédiate.
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Kirilyuk et coll." 91 ont pu montrer pour des films de cobalt que leveesement
d’aimantation induit par une série de N impulsidesduréeAt (dans le domaine de
la microseconde) et d’amplitudey l8tait équivalent a celui provoqué par un champ
continu de méme intensité appliqué sur une duréstYNNous supposerons qu’il en
va de méme pour nos échantillons. Les résultatseptés dans la suite ont été
obtenus avec des impulsions de dume= 22ns (FWMH) a I'exception des
impulsions d’intensité 11,4kOe pour lesquellgs= 34ns (les formes d’onde des

impulsions sont portées sur la figure 5-1).

2) Résultats et interprétation

La figure 5-8 présente les résultats des expérsededrainage menées sur un réseau

de plots de 200nm.
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9 *
0,75 \E
[ R > R,
0,50
o 0,254 5\\
Z d n
= I
£ 000
z ] \I
N 0,254 1
& ]
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0759 | —a—11,4kOe
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Figure 5-8 : Courbes de « trainage magnétique »im@es sur un réseau de plots
de CoP§ de dimension 200nm pour différentes valeurs detdfisité H du
champ impulsionnel utilisé. L’aimantation réduitg ebtenue en déterminant, a
partir des images MFM a la rémanence, le nombrepli¢s N(t) dont
I'aimantation s’est renversée apres une durée drbite en pointillés correspond
a I'aimantation réduite lorsque 17% des plots s& setournés.

A partir de ces résultats, il est alors possibkxttaire le volume de nucléation,.V
Pour cela, il faut tout d’abord introduire le tengasactéristiqué,(H) qui représente

le temps au bout duquel la proportion de plots eesg&s vaup, lorsque I'échantillon
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N(t,H)
N

0

est soumis a un champ d’intensité H. Pour §, ot aura donc : = p, avec

pU [0 1]|
En notant alord4,, le champ de nucléation particulier pour lequelaola relation

[ #(H,).dH = p, on déduit de I'équation 13

0

kT t (H)
— _ B p pe .
H=H_ MV, In[ - J (équation 14)

0

que I'on peut réécrire pour faire apparafg(el) :

t(H =r1 exp(ZMSV” H j exp(— MY, Hj (équation 15)

P 0 k, T ~np k,T
A partir des données présentées sur la figure BrB,peut parvenir a deux
déterminations du volume de nucléation Mes courbes de trainage en champ faible
(8,5 et 10,5 kOe) permettent d’exprimends (H), tandis que celles en champ fort
(pour 10,5 et 11,4kOe), donnent acces a la vanatie oy, On représente
généralement ce volume,\¥ous la forme d’'un domaine cylindrique qui s’étend
toute I'épaisseur du film magnétigue. On préféralars exprimer le volume de
nucléation par le diamétre, nadg de ce cylindre. Les valeurs de &t d, que nous

avons obtenues sont récapitulées dans le tabl@ai-8pres.

Le nombre réduit de courbes de trainage ainsi Guoeettitude sur la valeur du
champ réellement appliqué sur les plots entraineaterreur importante sur la valeur
de V;, (x30%). Toutefois, il apparait clairement que d@sensions des nucled{ de
I'ordre de 4nm) sont bien inférieures a la taillesddomaines que nous avons pu
observer sur I'ensemble de nos images MFM (120 nmr@ au minimum : cf.
figure 5-5 b). Ces dimensions sont inférieures gumrapportent Jamet et coll. dans
le cas de plots de Co ultra-minces~@2nm), toutefois moins anisotroptd™" %!
Pour nos échantillons, les valeurs du diametre wi#éation sont de l'ordre de la

longueur d’échange magnétique dans le matériau.
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Tableau 5-2: Récapitulatif des dimensions des enual I'origine du renversement
d’aimantation dans les plots de CopBe 200nm (le film magnétique a une épaisseur de
21nm). Ces données sont tirées des courbes dageafmésentées a la figure 5-8 pour des
taux de renversement de 17 et 50%. Les valkdyet AV, représentent les incertitudes sur
le diametre glet le volume de nucléation,Men supposant ce volume initial cylindrique.

N/No Vi AV, n Ad
(%) (1) () (nm) (nm)
17 330 100 45 £0,7
50 230 £70 3,8 £0,6

Dans le cas des plots de 1um, lorsque le chamjgagpest faible (pour ¢+4,7kOe
typiguement), le renversement n’est pas entieremét@rminé par la nucléation. Le
déplacement des parois n'est pas suffisamment eagdur pouvoir étre
completement ignoré. Dans ce cas 'aimantation itédest obtenue en évaluant la
surface magnétique renversée au temps que I'omanS{§). L'évaluation de S (et de
la surface magnétique totalg) Se fait par traitement numérique des images MFM.

On écrira alors :

mt,H) = MOH) _ 4 5 SLH) (équation 16)

Ms S0
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-4 j‘\T ’_IL\I
0,75+ \
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i i\T
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Figure 5-9 : Courbes de « trainage magnétiqueenaks a partir des images
MFM pour un réseau de plots de CoB¢ dimension 1um. L’'aimantation
normalisée est obtenue par I'estimation de la sarfaagnétique renversée
S(t) apres l'application d’'un champ, ldendant une durée t, et rapportée a la
surface magnétique totalg. S
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Malheureusement, nous n’avons pas pu tirer le velde nucléation pour les plots
de 1um. En effet, pour les échelles de temps d@sdikes courbes de trainage
obtenues pour §+4,7 et 10,5kOe ne présentent pas de taux de smMent
commun. En quelque sorte, pow=0,5k0e, le renversement d’aimantation est trop
rapide pour permettre la comparaison : le procesBaisnantation est déja plus
avancé au bout d’'une impulsion (22ns) gu'il netl'&gsqu’on soumet le méme
réseau a un champ de 4,7kOe pendant 1ms. On ssntamat donc d’indiquer qu’on
ne s’attend pas a ce que le volume de nucléatiam |3 plots de 1um différe
significativement de celui déterminé pour les plkbés200nm. Ainsi, pour des plots
légerement plus larges que les nbtres (de 1 a 2mmgu contraire, [égerement plus
petits (90 & 400nm), Jamet et ¢8I *®d’'une part et Moritz et colt’™" %! d'autre
part n'ont pas observé de différence significatdes V,, en fonction de la taille

latérale des plots.

[1I.C. Champ coercitif dynamique

1) Description de I'étude

Les résultats présentés sur les figures 5-3 etpbts les plots de 1um et 200nm
respectivement peuvent étre envisagés sous un diftgeent de celui adopté en
début de chapitre. Dans une approche plus quaviitabn représentera le
renversement de I'aimantation des plots (sousdteffune impulsion unique) par des
courbes m 5 (H). Pour cela, il suffit de dénombrer les plotswersés, lorsque ceux-
ci sont monodomaines (cf. €q. 7), ou bien, darasecontraire, d’estimer la surface
magnétique renversée (cf. égq. 16), comme ce quédait pour les mesures de
trainage.

Cette description des résultats revient en quedque a définir une branche du cycle
d’hystérésis des réseaux de plots, a la différepee le champ est ici appliqué
pendant une vingtaine de nanosecondes, avec urs @emontée de 15ns. Pour des
vitesses différentes d’application du champ, igi’@ien dans les deux cas d’étudier

le renversement d’aimantation. En définissant tasge de balayage comme la
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variation temporelle du champ magnétique (cf. éq), 1lle renversement
d’aimantation, pour une valeur dg donnée, sera décrit par un champ coercitif

dynamique, noté .

Vv, = %—T (équation 17)

Le champ coercitif dynamiquecHreprésente alors la valeur du champ(&ppliqué
a la vitesse de balayagg) nécessaire pour renverser I'aimantation de 508pties
initialement saturés, ou plus généralement pour ulennl'aimantation de

I’échantillon.

On peut remarquer que dans cette étude, I'analagée la mesure d'un cycle
d’hystérésis n'est pas totale. La différence tikntencore au mode de mesure,
puisque l'aimantation est mesurée a la rémanencecdaséquence, la vitesse de
balayage donnée par I'équation 17 ne correspondegastement a notre mode
opératoire. Ce que nous appellerons «vitesse dkydoge » pour nos travaux
représente alors une sorte de vitesse moyenneajiadi partir de la durée de
I'impulsion At (ici 22ns) :

v, =

Cette précision faite, on peut remarquer que, certgrtu de la forme des impulsions

(équation 18)

utilisées, cette vitesse de balayage moyenne esgmguement trés proche de la
vitesse de balayage donnée par la relation 17.gBelise temps de montée de
I'impulsion est de 15ns et sa duriede 22ns, I'écart entre les deux valeurs n’est que

de 30% environ.

2) Reésultats

Nous avons soumis un ensemble de plots deGH200nm et 1um initialement
saturés a une impulsion unique d’intensité croigsdma configuration magnétique
rémanente a été observée par MFM aprés chaque simpulLa figure 5-10 a)
présente I'évolution de l'aimantation des deux aésede plots en fonction de

I'intensité du champ. Afin de permettre une com@amadirecte du renversement en
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fonction de la vitesse de balayagela figure a) comporte également une branche du
cycle d’hystérésis relevé par effet Kerr sur leeegés de plots de 1um. Le cycle
d’hystérésis des plots de 200nm n’étant pas tsédddi on a préféré le porter sur une

figure séparée (fig. 5-10 b), afin de facilitetdature de la figure a).

Bien qu'il soit difficile, a partir du cycle d’hystésis, d’affirmer une valeur précise
pour le champ coercitif des plots de 200nm, ilatsir que I'utilisation d'impulsions
de champ bréves s’accompagne d’une tres forte antgtiren de la coercitivité des
plots. Les valeurs sont récapitulées dans le tabfed. Ainsi, le champ coercitif
moyen des plots de 1um s’accroit d’'un facteur 2y&ren lorsque I'on renverse
'aimantation des plots par des impulsions de champ lieu d'utiliser un
électroaimant. Le champ coercitif relevé par elfetr (fig 5-10 b) est de I'ordre de

3,8kOe, alors qu'il faut un champ.Hle 9,9kOe pour renverser la moitié des plots
avec une seule impulsion de 22ns.
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Figure 5-10 : a) Courbes d’aimantation des plot€dPt de 200nm et 1um soumis a une
impulsion de champ de duréat=22ns et d'intensité H croissante. Les valeurs
d’aimantation sont déduites des images MFM relegélasrémanence. La courbe en carrés
ouverts représente une branche du cycle d’hysgédési plots de 1um relevé par effet Kerr.
En b) sont reproduits les cycles Kerr des deuxaudsee plots.

Cet accroissement de la coercitivité dynamiqueqleesla vitesse de balayage
augmente n’est pas caractéristique des réseauboide pin tel phénomene peut déja
s'observer sur des films contind® # Toutefois, il semble que Ieffet soit
nettement plus marqué lorsque le renversementoesing par la nucléatiofh°™ °°

comme c’est le cas pour des réseaux de micro/riamcitges magnétiques. Plus
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récemment, Moritz et coll. ont pu décrire I'évolutidu champ coercitif dynamique
d’un réseau de plots de multicouches Co/Pt pouriiesses de balayage couvrant la
gamme 1G & 10 T.s?, et pourvg de l'ordre de 10T.s™. Ces auteurs rapportent un
accroissement du champ coercitif de plus d’'un odérgrandeur lorsque passe de
10° & 10 T.s* Mo 031 | "accroissement que nous décrivons ici, pour pless de
CoPg est plus faible. Toutefois, on peut noter uneédéhce importante par rapport
aux travaux de cette équipe. En effet, nous obssruae variation notable du champ
coercitif en fonction de la taille des plots. Lanfee du cycle relevé par effet Kerr sur
les plots de 200nm limite la encore les possilsilié comparaison, mais il semble
que le rapport des champs coercitifs (BOOnm)/H (1um) reste le méme que le
champ soit produit par un électroaimant ou par masobobines. Il est toutefois

impossible de se prononcer plus catégoriquement.

Remarquons enfin que si la vitesse de balayagbiestdéfinie pour les mesures
réalisées par effet Kervg~ 2T.s%), puisqu’elle dépend de la constante de temps de
I'électroaimant, tel n’est pas le cas pour les issszlisés avec notre microbobine.
En effet, puisque la durée des impulsions est mexdi constanteAt = 22ns),
d’aprés la relation 18z dépend de la hauteur de I'impulsios. lEn particulier, cela
signifie que les valeurs de.Hproposées pour les plots de 200nm et 1pm sont
déterminées pour des vitesses de balayage |égéeretifiénentes (cf. tableau 5-3).
L’écart est toutefois relativement faible et nentipas mettre en question I'existence
d’'une dépendance de Havec la taille latérale des plots.

Tableau 5-3: Récapitulatif des champs coercitijsathiques K obtenus lorsque I'on
soumet les réseaux de plots de 200nm et de 1unthamp de renversement produit par un
électroaimant ou par une microbobine, appliqué dtesse de balayages. La valeur du
champ coercitif des plots de 200nm tirée du cythgsiérésis relevé par effet Kerr est trés
incertaine, mais donne tout de méme un ordre dedgta.

Electro-aimant Microbobine
Dimension Vs He Vs He
des plots | (T.sY) | (kOe) | (T.sY (kOe)
1pum 2,1 3,8 4.5.10 9,9
200 nm 2,1 45? | 56.10 12,4
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Conclusions du chapitre

Dans ce chapitre, nous rapportons I'étude du reeveent d’aimantation des plots
de CoP4 sous l'effet d'impulsions de champ magnétique delgues 20ns. Cette
étude a consisté a soumettre un réseau de pldislamient saturé a une série
d’'impulsions de champ d’intensité Mariable. La configuration rémanente est alors
observée par microscopie a force magnétique.

L’étude des plots de 1um s’est avérée tres insgrictNous avons en effet pu
observer directement que la nucléation des domainai lieu préférentiellement a
la périphérie des plots. Toutefois, bien que laléaton se produise aux bords des
plots, les premiers événements de nucléation aenplbts de 200nm se produisent
pour des champs supérieurs a ce que I'on obsengldacas des plots de 1um. Cet
élément semble exclure I'hypothése selon laqualleukcléation se produirait sur des
défauts crées lors de la structuration des filnmfinEen se fondant encore une fois
sur I'étude des plots de 1um, nous avons pu exgliqourquoi les plots de 200nm
apparaissent systématiquement monodomaines a &nedice. En effet, lorsque que
le champ H est suffisant pour provoquer la nucléation d'umedme, la vitesse de
propagation est telle que les parois du nucleus s@propager a 'ensemble du plot.
Il apparait donc que méme si les plots de 200nntanours été observés a I'état
monodomaine, leur renversement peut tout a faipreeluire par nucléation et
propagation. A partir d’'une série d’expériencesrdnage magnéetique effectuées sur
les plots de 200nm, le volume de nucléation a ldait été estimé a quelques
nanometres, c’est a dire bien moins que la dimerdés plots.

Enfin, cette étude a permis de mettre en évideneda champ coercitif dynamique
augmentait trés fortement lorsque la vitesse diapfpbn augmentait. Ainsi, le
champ nécessaire pour renverser 50% des plots @en2Gur la durée d'une
impulsion, c’est & dire 20ns, est de 'ordre de5k@e. A titre de comparaison, le

champ coercitif relevé par effet Kerr sur ces pestsde I'ordre de 4,5kOe.
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Conclusion

L’objet de cette these était d’étudier le renversenu’aimantation de nanostructures
d’anisotropie magnétique perpendiculaire, dangdgme de quelques nanosecondes.
Ce travail s’est organisé en deux temps, autoutede objectifs successifs. Dans un
premier temps, il s'est agit de mettre au point ¢emditions d'utilisation des
différentes techniques de nanofabrication afin al@vpir réaliser ces nanostrucutres.
Parallelement, nous avons également développé otocote expérimental pour
intégrer le dispositif de production du champ maige a nos échantillons. Alors,

nous avons pu nous étudier le renversement d’aatiantde ces nano-objets.

En premier lieu, nous avons donc élaboré des resmaplots magnétiques de 1um a
200nm, par structuration de films minces d’allig@Pt et de multicouches (Co/Pt)
dont I'épaisseur nominale de cobalt varie de 0@i8am. La nécessité de déposer
I'alliage CoPt a 400°C nous a conduit a fabriquer ces strucfp@egravure ionique
des films continus en utilisant pour masque desifsnate titane définis par
lithographie électronique. La réalisation d'une mibobine, par lithographie
électronique ou optique directement sur les réseleuglots, conclut cette étape de
fabrication. Plutdét que d’utiliser un dispositif amble, nous avons ainsi préfére
définir une bobine sur chacun des échantillons. B&fih faut pour cela s’acquitter
chaque fois d’'une étape de fabrication supplémemteétte solution permet d’éviter
de repositionner la microbobine sur des réseauredaentaine de micrométres. Par
ailleurs, dans cette configuration, la bobine repdsectement sur le substrat : le
champ produit dans la bobine est donc bien perpalaiie aux nanostructures. La
mise au point du procédé de nanofabrication a réaqie la lithographie était I'étape
déterminante de notre protocole. L'essentiel deact@ristiques géométrigues des
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structures, dont la dimension ultime que I'on egtable de leur donner dépendent
ainsi de la qualité de la lithographie.

L’étude des propriétés magnétiques des films caoat{ghapitre 3) a montré que les
couches d'alliage et les multicouches d’épaissexaminale de cobalt inférieure a
0,6nm présentaient une anisotropie magnétique pdipdaire. Pour I'alliage CoRt
cette anisotropie ne résulte pas d’'une modulat®eamposition a longue distance,
comme c’est le cas pour l'alliage equiatomique CdRdtte anisotropie est alors
attribuée a l'existence d'un ordre local a courtistathce. Dans le cas des
multicouches, I'anisotropie perpendiculaire résufteéncipalement d'un terme
d’interface, qui devient prépondérant lorsque lispeur de cobalt est faible. Dirigée
perpendiculairement au plan pour une épaisseupidaltcde 0,4nm, la direction de
facile aimantation des multicouches se réorientesda plan pour une épaisseur
supérieure a 0,7nm.

Nous nous sommes ensuite tournés vers I'étude dmwigtés magnétiques des
réseaux de plots (chapitre 4). Cette étude s’esteztirée sur les structures réalisées
a partir des films minces donnant lieu a une aropig magnétique perpendiculaire.
Deux comportements ont alors pu étre distinguésur Hes films les moins
anisotropes (les multicouches d’épaisseur nomidaleobalt 0,6nm) les réseaux de
plots présentent des caractéristigues magnétiquestiqgues a celles des films
continus. A linverse, pour les plots obtenus aipales films les plus anisotropes
(CoPt et (C@ 4/Ptinm)sx ), On note une augmentation trés nette du chamgitibe
collectif des plots lorsque leur taille diminue.t@éet résulte d’'un changement dans
le mode de renversement d’aimantation lorsquestoncture les films continus sous
forme de réseaux de plots. La propagation des pamidomaines, qui constitue le
mécanisme principal du renversement d’aimantatiamsdes films, se trouve ainsi
limitée aux dimensions des plots. Plus les plotgiesment petits, et moins la
contribution de la propagation de domaines esifigtive.

L'utilisation d'impulsions de champ breves s’estésde utile pour étudier les
premiers stades du renversement dans les résegurtdgchapitre 5). Nous avons

pu montrer que la nucléation avait lieu préférdieiieent a la périphérie des plots.
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Toutefois, notre étude laisse penser que la nicféata pas lieu sur des défauts
induits par la structuration des plots, mais qwauntraire, I'apparition des domaines
se fait sur des sites présents initialement dafisriecontinu. Par ailleurs, le champ
nécessaire pour renverser l'aimantation des plassdle régime de quelques
nanosecondes est bien supérieur au champ coeed#ifé en régime quasi statique.
Cette augmentation de la coercitivité dynamiquedoe le champ varie tres vite
n'est pas sans poser quelques problémes technoésgigour l'enregistrement

magnétique a haute fréquence.

Au cours de cette these, nous avons étudié des ggoipum a 200nm. Bien que les
plots de CoRt de 200nm nous soient toujours apparus monodomaingétat

rémanent, pour ces dimensions, le renversememhdrdation se produit encore par
nucléation et propagation de domaines. Il seraitsaintéressant d'étudier des
structures de dimensions plus réduites. L'expégesuise au cours de ce travail
permet aujourd’hui de réaliser des motifs de 10@m@rfacon reproductible avec le
JEOL 840 utilisé tout au long de cette thése. Liggitjon dans un futur proche d’un
nouveau dispositif de lithographie électroniqueéddiune source a effet de champ

devrait permettre de réaliser des motifs de dinoenisien inférieure.

La mise au point d’'un dispositif capable de reneefgaimantation d’'un plot sur la
durée d’une seule impulsion permet aussi d’envisdgs études résolues en temps a
des échelles bien plus breves. En synchronisantmesilsions délivrées par les
microbobines a un laser femtoseconde, il est glossible de suivre la dynamique
d’aimantation excitée par une impulsion laser. @edil fait d’ailleurs I'objet de la
thése d’A. Laraoui, dirigée par J.Y. Bigot. Il edsbutefois quelques problémes
technologiques a régler. Dans cette étude, leslsigms ont toujours été délivrées a
des taux de répétitions assez faibles (quelqueld2)0Qes expériences pompe-sonde
requierent des taux de répétition supérieur, deiéode 5kHz. Or les premiers essais
réalisés a de tels taux de répétitions montrentlgumbine s’échauffe et finit par

céder. Plusieurs pistes s’offrent alors pour at@da robustesse du dispositif. Il est
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possible de réduire la résistance de la boucleuilee; réalisant le dispositif par
électrodéposition. Une autre possibilité consisteéaliser les structures sur un
substrat doté d’'une meilleur conductivité thermiquanme le silicium par exemple.
L'utilisation du silicium conduirait alors vraiseitalblement a se limiter aux
multicouches (Co/Pt). Toutefois, nous avons pu mneonique les propriétés
magnétiques des films et des plots de gePtle (Co4/Ptinm)sx €taient relativement

comparables.
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Etude statique et dynamique du renversement d’airtaion de petits objets d’anisotropie
perpendiculaire

Résumé

Ce travail porte sur l'étude du renversement d'ataton de plots submicroniques a
anisotropie perpendiculaire. L&l partie décrit la réalisation des réseaux de pletgre
200nm et 1um) par lithographie électronique et gmavionique séche a partir de films
continus d’alliage CoRtet de multicouches (GBtoa)nx. Le dispositif est complété par une
microbobine lithographiée qui délivre un champ né&gue de 1.5T.

L’étude des propriétés magnétiques, décrite dag¥'faartie, montre que les films d'alliage
et les multicouches avegsg&0.7nm sont d’anisotropie perpendiculaire au pRar. effet Kerr
magnéto-optique, on voit que la coercivité dessplobit lorsque leur taille diminue. Cette
tendance s’expligue par le mode de renversementndopar la propagation des parois de
domaines qui est limitée par la taille des plot®tude par MFM du renversement de
aimantation des plots sous I'effet d’impulsions duelques ns a permis d’observer &8 1
stade de ce mécanisme.

Mots-clés : anisotropie perpendiculaire, Co/Pt, renversemeainantation, nanostructures
magnétiques, nanofabrication, multicouches magnésgMFM

Static and dynamic study of magnetization revergalnanostructures with perpendicular
anisotropy

Abstract

This work deals with the study of the magnetizattemersal of submicrometric dots with
perpendicular anisotropy. Thé' part describes the fabrication of the dots (cheristic size
between 200nm and 1um) by e-beam lithography anit ioeam etching from continuous
CoPt films and (C@Pt04)nx multilayers. Moreover, a magnetic field up to 1iSTpplied via

a micro-coil that is lithographied directly on ttlets network.

The study of the magnetic properties, describeithén?'® part of this manuscript, shows that
the alloy films and the multilayers withegk0.7nm present a perpendicular anisotropy.
Magneto-optic experiments with Kerr effect provattthe coercivity of the dots increases
when their size decreases. This tendency can bkiesg by the reversal mode that is
dominated by the propagation of the domains wallgch is limited by the size of the dots.
Finally, the ' steps of the magnetization reversal of the dotteumagnetic impulsions of
few ns was observed by MFM experiments.

Keywords: perpendicular anisotropy, Co/Pt, magnetization adyics, magnetic
nanostructures, nanofabrication, magnetic multigy®lFM



