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Adaptation et caract6risation d’un systeme d’elaboration de couches minces 
par la technique PVD. 

Mots el& : Systkme de pulvirisation cathodique, multicouches, Adaptation du systkme 
d’elaboration, sonde klectrostatique, caracterisation 

R6sumC : 

La pulverisation cathodique est une technique tres efficace pour l’daboration des 
couches minces, des multicouches et d’hitiro structures. En effet, elle permet d‘obtenir des 
structures de haute puret6 avec des caract6ristiques contr6lables selon les conditions 
d’elaboration. Ces dernieres sont itroitement liies au btiti dans lequel s’effectue le dkp6t. 
L’objectif de ce travail est l’introduction de cette technique et son application pour la 
realisation et l’itude de monocouches et multicouches d’intkret techologique. Pour ce faire, 
une adaptation a it6 apportie un systkme classique de pulverisation cathodique sur la base 
d’un cahier de charges. Cette adaptation comprend les diffkrentes actions a savoir: la 
conception et la rialisation du goupe de pompage, L’amknagement de l’enceinte de d$6t, La 
conception et la realisation des ilectrodes pour le dip& de monocouches, la conception et la 
realisation des ilectrodes pour les multicouches. 

La seconde itape de l’&tude porte sur la caracterisation du btiti de pulvkrisation adapt&. 
Cette caractirisation est rialiske par la mesure des diffirents paramktres du plasma en 
fonction des facteurs extemes (pression de decharge, la puissance RF et la position dans 
l’espace inter ilectrodes) en utilisant une sonde klectrostatique de Langmuir que nous avons 
rkalide avec son circuit de filtrage et son dispositif de balayage. 
L’itude de caracterisation est portie sur un plasma d’argon sous une pression allant de 8E-03 
mbar a 3E-02 mbar et une puissance radiofikquence allant de 30 W a 100 W, la sonde peut 
balayer l’espace inter electrodes dans le sens vertical avec un pas de 1.25 mm et avec un pas 
de 15” dans le sens radial. Les rksultats obtenus montrent que l’augmentation de la puissance 
RF est suivie d’un accroissement de la densite electronique et d’une dkroissance de la 
tempirature electronique avec une transition au voisinage de 70 W, changement de regime de 
la dicharge. Ces r6sultats sont en concordance avec la litterature et confrment l’aptitude de 
notre b&ti rialiser des couches minces de qualiti. 

La dernikre itape de cette etude a port6 sur la realisation d’un dip& d’un ternaire 
CuSnPb et sa caracterisation ainsi que la rialisation d’un dkpp6t multicouches Pb/Cu/Pb. Le 
premier d6p6t est rialis6 sous differentes conditions de pression et de puissance 
radiofi-equence. PPusieurs analyses ont i~ effectuies sur ces d6p6ts a savoir: analyse 
qualitative et quantitative par XRF, analyse de la cristallinitk des couches par DRX, analyse 
de la morphologie des couches par le MEB et par profilometrie et en fin, analyse de la 
transmittance. 

Les rksultats montrent que l’obtention des couches minces selon les caractkristiques 
desirkes dans le btiti PVD realid est tributaire des differents paramktres de dep6t telles que la 
puissance et la pression de dbcharge. Les performances physiques et la proprete du b8ti ainsi 
que La qualit6 des couches obtenues confment l’efficaciti de notre installation et son 
aptitude a dkposer les couches minces pour diffirentes applications (optique, electronique, 
etc.. . .). 



Adaptation and c aracterisation Fa thin film elaboration system 
technique. 

sing PVD 

Key words: Sputtering system, multilayer, adaptation of elaboration system, 
electrostatic probe, characterisation. 

Abstract : 

The plasma processing is an efficiency method to get thin films, multilayer 
films and non homogenous structures. Indeed, it makes it possible to obtain 
structures of high purity with controllable characteristics according to elaboration 
conditions. These conditions are closely related to the system in which the deposition 
is carried out. 
The purpose of this work is the introduction of this technique and its application for 
the elaboration and study of the monolayer films and multi-layer films that have a 
technological interest. To do this work, an adaptation was brought to a classical 
sputtering system on the basis of specifications and requirements. This adaptation 
includes: Design and the manufacture of a pumping system, arrangement of the 
deposition enclosure, design and manufacture of the monolayer electrodes, design 
and manufacture of multilayer electrodes. 
The second step of this work is focused to study the characterization of the adapted 
PVD system. This characterization is carried out by the measurement of the various 
parameters of the plasma according to the external factors (pressure of discharge, 
radio frequency power and the position in space between electrodes) by using an 
electrostatic probe. This probe with the filtering circuit and its sweeping devise are 
manufactured by us. 

The study of characterization is related to an argon plasma under a rang of 
pressure going from 8E-03 mbar to 3E-02 mbar and a rang of radiofrequency power 
going from 30 W to 100 W, the probe can sweep vertically between electrodes with a 
step of 1.25 mm and in radial direction with a step of 15 degree. The results obtained 
show that the increase in radio frequency power is followed of an increase in the 
electronic density and a decrease of the electronic temperature with a transition 
power in the vicinity of 70 W, change of the discharge mode. The various values 
obtained are in qreement with the papers and confirms the aptitude of our system to 
carry out thin layers of quality. 
The last phase of this study is related to the elaboration of a ternary CuSnPb and 
multilayer PblCulPb and there characterisation. The deposition is carried out under 
various conditions of pressure and radio frequency power. Several analyses were 
carried out on these deposits such as: Chemical composition by XRF, crystallinity of 
the layers by DRX, morphology of the layers by the MEB and profilometry, and 
transmittance by UVNIS. 

The results show that the quality of the thin films obtained dependent closely on the 
various parameters of deposition such as the power and the pressure of discharge. 
The physical performances, the cleanliness of our system and the quality of the 
layers obtained confirm the usefulness of our installation and its aptitude to deposit 
the thin layers for various applications (optics, electronics, etc.. .). 
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Introduction generale 

La modification de la surface d’un materiau permet de coupler ses propri6t6s a celle de la 
surface. Ces demieres peuvent Stre soit directement issues du substrat dans le cas d’un 
traitement de surface ou d’un materiau d’apport pour un revStement de surface. 

Le developpement des techniques de dkp6t a conduit a leur utilisation dans un tres grand 
nombre de domaines industriels tels que mkcanique (dt5p6ts de couches anti-usure et anti- 
corrosion, . . .) et particuli6rement dam la micro6lectronique (semi-conductews, multicouches, 
etc.. . .). 

La technique dc dep6t PVD, d6veloppee au laboratoire LMMC, est bade sur le principe 
de creation d’un plasma froid rksultant d’une dkcharge 6lectrique continue ou radio frkquence 
dans un gaz. Le milieu ionise est hors 6quilibre thermodynamique et par la suite, va interagir 
entre une cible qui constitue le materiau a deposer et le substrat qui constitue le support des 
dep6ttS de couches minces. 

Le travail trait6 dans ce memoire porte sur : 

1 La caractkrisation d’un bgti de pulvkrisation existant afii de determiner les diffkrents 
paramktres propres du systeme ainsi que les conditions expkrimentales (pression, 
puissance,. . . et temperature) qui influent sur la vitesse et la qualit6 des dep6ts. L‘etude 
de l’influence des parametres experimentaux sur les caracteristiques physico- 
chimiques des dep6ttS ainsi que sur celles du plasma (temperature, densit6 6lectronique 
et composition du milieu plasma) ont ete mises en oeuvre. 
La mise 21 profit du dispositif experimental existant et son amelioration par la mise en 
oeuvre d’une installation offiant plus de libertks dans les modifications des conditions 
experimentales via des modifications majeures dans le systeme positionnement des 
cibles et du porte-substrat. Ces realisations ont pour objectif majeur le developpement 
de couches multifonctionnelles par dkp6t multicouches. 

= 

Le present memoire, qui synthetise les principaux resultats obtenus, est compose de cinq 
chapitres : 

. Le premier chapitre est consacre a une introduction aux concepts de base de la 
pulverisation cathodique. I1 d6crit les diffirents parametres caracterisant dans le but de 
positiomer la technique PVD utilis6e par rapport aux autres prockdks, 
Dans le deuxieme chapitre, apres la description du rkacteur existant, nous avons donne 
le cahier des charges pour l’adaptation et la realisation d’un bAti de 
pulverisation cathodique et dkcrit les differentes rkalisations et modifications 
effectuees. 
En m e  de la maitrise du proc6de de d6p6tt, le quatrieme chapitre est centre sur la 
prksentation des rksultats de la determination des parametres expkrimentaux tels que la 
temperature, la densit6 dectronique et la composition du milieu plasma et leur 
influence sur les caracteristiques physico-chimiques des dCp6ts. 
Dans le cinquikme chapitre, nous avons detaille l’application de l’installation adaptee 
pour la realisation et la caractkrisation de dkp6ts monocouche et multicouches. 

1 
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Chapitre I 

Concepts de base de la pulverisation cathodique 

Introduction 

Le present chapitre traite les elements et les concepts de base de la pulverisation 
cathodique, tout d'abord on introduit I'interkt et la classification des methodes de 
depdt en phase vapeur et leurs rdles dans la synthese et I'elaboration des couches 
minces. 
L'etude phenomenologique de depdt en phase vapeur physique, notre domaine 
d'interet, est presentee. Les points developpes dans cette etude sont : Principe de la 
methode, mecanismes de decharges, les interactions entre les particules dans un 
plasma et les transferts d'energies associees, les parametres du plasma. 

1-1. Interet des methodes de dep6t en phase vapeur 

La modification de la surface par le changement du materiau de surface a I'aide de 
traitement thermique ou par I'apport d'un autre materiau (couches minces) fait 
apporter au substrat des proprietes physico-chimiques supplementaires (resistance a 
la corrosion, isolation electrique ...). D'autre part I'utilisation d'un substrat a faible 
valeur ajoutee permet de reduire les coQts de fabrication tout en ayant les proprietes 
p h ysico-ch i m iq ues de surface req u ises . 

Le depdt en phase vapeur est l'une des methodes d'elaboration des couches 
minces sur une large gamme de materiaux substrats. L'emploi de ces methodes ne 
cesse de croitre et de se developper a cause de leurs inter& dans la synthese et 
I'elaboration des couches minces avec des caracteristiques qui repondent aux 
exigences des applications dans les nouvelles technologies telles que le traitement 
de surface, mecanique (depdts de couches anti-usure et anti-corrosion), optique et 
en particulier, la microelectronique (films conducteurs, isolants ou semi-conducteurs) 

Les applications plus pointues des couches minces se sont diversifiees dans 
plusieurs domaines entre autres : 

> Chimie : les principales applications des revetements de surface sont 
orientees vers une meilleure tenue a la corrosion par la creation d'un film 
aanche, 

> Mecaniuue: les revktements par des materiaux plus durs sur les outils de 
coupe ont permis d'augmenter les vitesses de coupe, 

k Hecfroniuue ; la microelectronique a pu se developper a partir des annees 
1960 gr&e a la mise en oeuvre de couches de plus en plus minces 
conductrices ou isolantes, 

k Themiclue : I'utilisation d'une couche barriere thermique (TBC) diminue par 
exemple la temperature de surface du metal des ailettes des reacteurs 
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permettant ainsi d'ameliorer les performances des reacteurs (augmentation de 
la temperature interne) 

P Optique ; tout en conservant les applications esthetiques, les applications 
optiques des couches ont permis de developper des capteurs de 
rayonnements plus efficaces. 

Dans la majorite des cas, les procedes d'elaboration sont bases sur I'utilisation d'un 
plasma froid dans lequel se produisent des phenomenes physico-chimiques et 
d'interactions conduisant au dep6t et a la croissance des couches minces. Les 
performances des couches obtenues dependent du type de procede utilise dans le 
dep6t et les differents parametres du plasma (Densite electronique, temperature 
electronique, fonction de distribution en energie des electrons,. . .) [I-51. 

1-2. Classes des procedes de dep6ts en phase vapeur. 

Les methodes de dep6t en phase vapeur, domaine d'intergt, peuvent Stre classees 
en deux categories : dep6t en phase vapeur chimique (Chemical Vapor Deposition, 
CVD) et dep6t en phase vapeur physique (Physical Vapor Deposition, PVD), voir le 
schema suivant : 

r 

L 
L 

Le dep6t en phase vapeur chimique (CVD) Cree une dispersion sous forme de phase 
vapeur du materiau a deposer sous une atmosphere pas necessairement a basse 
pression. Les atomes du materiau a deposer sont generes a partir des reactions 
chimiques dans la phase vapeur ou a la surface du substrat (lieu de dep6t). Ces 
techniques permettent d'avoir des couches d'une epaisseur bien contr6lee allant de 
I'Angstrom au millimetre. Ce procede depend de la disponibilite des produits 
chimiques volatils qui peuvent &re convertis en materiau desire apres reaction. 

Le dep6t en phase vapeur (PVD) fait intervenir trois etapes : (1) production des 
especes atomiques, moleculaires ou ioniques appropriees, (2) transport de ces 
especes au substrat pour &tre deposees sous un milieu contr6le (atmosphere basse 
pression, vide pousse), et (3) accumulation des atomes sur le substrat. Dans ce type 
de procede la vapeur atomique peut Qtre creee par plusieurs manieres entre autre le 
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sputtering. Lorsqu’une surface d’un materiau donne est bombardee par des 
particules energetiques (ions acckleres), les atomes des couches superficielles 
rentrent en collision avec les particules incidentes et ils s’arrachent. Ce phenomene 
est appele la pmlverisation. 

La pulverisation est utilisee a grande echelle dans la fabrication des couches minces, 
elle touche environ 51 elements et un grand nombre d’alliages [9-71. 
Plusieurs variantes de depcit par pulverisation sont utilisees actuellement. Elles 
peuvent 6tre ordonnees en : pulverisation a courant continu, pulverisation 
radiofrequence diode, pulverisation magnetrons, deposition par faisceau ionique. Le 
depcit par pulverisation est obtenu dans une variete de systemes, qui different dans : 
la configuration, la position du substrat, le type de gaz utilise ainsi que sa pression et 
autres [I-51. 
Chaque type de procede possede des specificites qui different de I’autre. Dans le 
tableau suivant on donne les principales differences entres les deux procedes [8-91 : 

Avantages 
-Nombre eleve de 
materiaux a deposer y 
compris les materiaux 
dielectriques, 
- Densite des films elevee, 
-Moins de contamination, 
-Contrcile facile du 
process. 
-Realisation des depcits 
selectifs, 
-Bonne qualite des 
couches 

Procede lnconvenients 
- faible vitesse de depcit, 
-difficulte du traitement 
simultane des couches. 

-faible densite, 
-contamination, 
-difficulte de contrcile du 
process. 

PVD 

CVD 

Dans ce qui suit, on mettra I’accent sur le depcit en phase vapeur physique car il fera 
l’objet de notre etude. 

1-3. PLASMAS DE LABORATOIRE 

Les caracteristiques des couches minces ainsi que leur cinetique de croissance 
dependent etroitement des conditions externes (puissance, pression, nature du gaz) 
et internes (geometries de U’enceinte oh s’effectue le depcit, les parametres de 
plasma). L‘influence de ces conditions ne peut 6tre expliquees sans I’etude des 
differents phenornenes elementaires qui se produisent au sein du plasma. Ces 
derniers sont une synthese complexe de la physique des plasmas, de la chimie des 
plasmas et de la chimie de suiface. 

Un plasma est classe comme le quatrieme etat de la matiere, il est compose d’un 
melange d’atomes, de molecules neutres, d‘ions positifs et negatifs (pour certains 
gaz) et d‘electrons. II est generalement electriquement neutre en volume : les 
concentiations des charges positives et negatives sont egales. Toutefois il peut se 
produire localement un desequilibre de charges notamment au voisinage des 
electrodes ou tout autre objet place dans le plasma (sondes par exemple). 
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Les plasmas peuvent &tre produits par un apport energetique qui peut &re 
thermique dans le domaine de la fusion thermonucleaire inertielle, ou photonique 
avec des lasers de puissance ou electrique dans la plupart des applications (Fig. 1-3- 
1). 

Plilsmhl 

Fig. 1-3-1 Plasma crPe par met glectrique. 

Lors de I’application d’un champ electrique continu ou alternatif allant de la basse 
frequence a la frequence micro-onde, les electrons libres vont acquerir une certaine 
energie crnetique egale au travail de cette force electrostatique et parcourent une 
distance de I’ordre du libre parcours moyen. L‘energie moyenne des electrons est de 
I’ordre de I‘electronvolt dans presque la majorite des plasmas utilises dans les 
applications industrielles 

Ce sont donc les electrons qui sont les precurseurs de toutes les reactions qui se 
produisent dans un plasma : 

le processus a I’origine de la production d‘un plasma est I‘accelbration des 
electrons libres du milieu par le champ electrique continu ou alternatif de la 
decharge ; 
Accumulation de I’energie cinetique lors des interactions de ces electrons 
avec les especes lourdes, neutres ou ioniques, du plasma (especes qui se 
trouvent dans le gaz vecteur ou plasmagene) ; 
Production de plasma par : I’ionisation des especes neutres, equilibre 
thermique des electrons entre I’echauffement du au champ electrique applique 
d’une part et le refroidissement du Sr la collision elastique, excitation des 
niveaux d’energie internes des particules (atomes, molecules et des ions), 
dissociation des molecules, compensation entre I’ionisation et la 
recombinaison electron-ion. 

Les ions formes dans le plasma sont acdleres au voisinage de la cathode. Ils 
bombardent ainsi le materiau de cette cathode et produisent la pulverisation. Cette 
pulverisation est utilisee pour I’elaboration de couches minces et les traitements de 
surface. 

Le gaz plasmagene le plus couramment utilise est I’argon. Pour deposer des 
materiaux composes on utilise des melanges de gaz, par exemple, pour avoir des 
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composes du materiau de la cathode (oxydes, nitrures, etc.) on utilise un gaz 
plasmagene constitue d’argon plus un gaz reactif ( 0 2 ,  N2). 

1-3-1 Les interactions entre particules dans un plasma. 

Les interactions entre les differentes particules dans un plasma dependent 
des facteurs exterieurs et des caracteristiques physiques lies au gaz plasmagene 
utilise a savoir la longueur de landau, le libre parcourt moyen et la section efficace 
d’interaction. 

a) Longueur de Landau : Elle correspond a I’energie potentielle d’interaction entre 
deux electrons est du m6me ordre que leur energie cinetique d’agitation thermique, 
elle est donnee par la formule suivante : 

b) Le libre parcourt moyen. c’est la distance parcourue par un atome d’un gaz 
entre deux collisions avec les atomes de ce meme gaz. Comme apres chaque choc, 
la direction de son mouvement peut 6tre changee, sa trajectoire est chaotique. La 
formule suivante donne le libre parcourt moyen d’un gaz de diarnetre d a pression P 
et a temperature T: 

c) Section efficace : Elle correspond a la probabilite d’apparition d’un evenement de 
collision entre deux particules. Le modele sphere est le plus simple (il ne tient pas 
compte de la nature des particules en collision), il definie la section efficace comme 
&ant une sphere de protection ou le centre de I’une des particules se trouve lors de 
la collision. La surface dont I’aire est egale a n(r1 + r2)’ = nD2 est la section efficace 
(rl, r2 sont les rayons des particules en collision et D le diametre de la sphere de 
protection [lo] 

Type d’interaction dans un plasma 

Les forces exterieures appliquees ainsi que la nature complexe des differentes 
interactions entres les differentes especes existantes dans un plasma definissent son 
etat de stabilite. On distingue deux types d’interactions dans un plasma froid ; les 
interactions collectives et les interactions binaires. 
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1. Interactions collectives 

En presence dune perturbation locale, apport de charges electriques positives 
ou negatives, la neutralite macroscopique du plasma est alteree. Donc le plasma se 
met a osciller dune maniere non amortie afin de revenir a son etat d’equilibre de 
neutralite. II s’agit d’un mouvement oscillatoire des particules mobiles, I‘ensemble 
des electrons, par rapport aux particules immobiles, I’ensemble des ions, d’ou la 
notion d’interaction collective. 
Ces interactions permettent de mieux comprendre le comportement du plasma sous 
I’action des forces exterieures tel que les ondes electromagnetiques. 

2. Les interactions binaires 

Les collisions binaires entre les especes ont une grande importance dans un plasma 
car elles conduisent a I‘ionisation des particules neutres et la creation des ions qui 
sont necessaires a I’entretient de la decharge. 
Selon le type de particules, I’energie des particules et les caracteristiques du gaz 
plasmagene les interactions menent a une excitation, une ionisation, une 
dissociation ou a une recombinaison. 

On distingue deux types de collision, la collision elastique et la collision inelastique : 

2.1 Collision elastique : 

Dans ce type d’interaction I’energie cinetique et la quantite de mouvement sont 
conservees autrement dit !a fraction d’energie transmise de I’electron vers la 
particule est tres faible, masse d’electron faible par rapport a la masse de la particule 
percutee. 

2mM 2m k =  13- 

(m+M)Z M 
(1-3) 

Avec : k la fraction d’energie transferee lors de la collision elastique d’une particule 
de masse m (electron) a une particule de masse M (atomes du gaz plasmagene). 

Ce type d’interaction permet le refroidissement des electrons, il limite I’echauffement 
des electrons par le champ electrique applique. Donc la temperature des electrons 
est I’equilibre entre les deux effets, effet d’echauffement et I’effet de refroidissement. 
Macroscopiquement, ces collisions se traduisent par des phenomenes de diffusion et 
de transfert de quantite de mouvement et d’energie; c’est le cas d’une collision entre 
un electron de faible energie et un atome dans son etat fondamental. Un electron 
devra donc subir des milliers de collisions elastiques pour perdre son energie. 

2.2 Collisions inblastiques 

Les chocs inelastiques des electrons avec les neutres ont pour effet de : 

7 



- 
- 

- Dissocier les molecules. 

loniser les especes neutres ; 
Exciter les niveaux denergie interne des atomes, des molecules et les 
ions ; 

A- Ionisation : 

Lors d’interaction d’un electron avec un atome du milieu ce dernier gagne une 
energie cinetique equivalente a son energie potentielle perdue. Ce choc peut selon 
I’energie des electrons produire soit des ionisations, des excitations, des transitions 
Auger ou des transitions resonantes. Quand I’energie de I’electron est assez grande 
(relativement aux energies de liaison dans I’atome) il y a provocation d’une ionisation 
et les deux electrons produits sont A leurs tours acceleres par le champ electrique 
pour percuter d’autres atomes et conduisent ainsi a d’autres ionisations. C‘est par 
cette multiplication des chocs que le plasma et la decharge luminescente sont 
maintenus. Certains atomes ionises ont la possibilite de se recombiner en des 
atomes neutres (absorption des electrons par les ions). 

B- Excitation : 

Quand I’energie de I’electron est inferieure au seuil, I’atome ne peut pas 6tre 
ionise. Mais il peut &re excite sur un niveau Auger. Donc cet atome n’est pas stable, 
il retourne a son etat fondamental en emettant de la lumiere. 

C- Dissociation : 

Ce processus se trouve dans le cas de plasma en presence de molecules. A 
I’aide de cette interaction des especes chirniquement actives vont 6tre liberees pour . 
6tre utilisees (gravure, la production d’especes reactives). 

Pour illustrer les differents mbcanismes d’interaction on traite une decharge a basse 
pression avec I’argon comme gaz plasmagene, notre cas d’etude. 

Les processus d’interaction dominants dans telle decharge sont : 

e- + Ar -+ 2e + Ar’ (lonisation) 
e- + Ar + e- + A; (Excitation) 
e- + Ar -+ e- + Ar (Collision elastique) 
lAr + 2Ar+ + lAr + 2Ar+ (Collision elastique) 
,Ar -b *Ar+ -+Ar++ 2Ar (Transfert symetrique de charge) 

Les sections efficaces des interactions mentionnees ainsi que la fonction de 
distribution en energie des electrons de Maxwell, fM (E) , a Te = 4 eV sont 
presentees dans la figure 1-3-2, il est clair que I’energie des processus d’ionisation ou 
d’excitation se trouve au dessus de la temperature electronique et La majorite des 
electrons ont des energies onferieures a I’energie seuil d’ionisation des atomes 
d’argon. Seulement une fraction (I’aire hachuree dans la figure) des electrons qui 
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Fig. 1-3-2 Sections eficaces de collisions dominantes dans un plasam argon et la 
fonction de distribution. maxwelliene, en energie des Blectrons a Te = 4 eV. [ill 

D’autre part, la section efficace de collision elastique, e--Ar, montre que le 
refroidissement des electrons est dominant et presente un pic a 10 eV. Ce pic 
permet de maintenir la temperature electronique a des faibles niveaux. 

Les collisions neutres-ions jouent un r6le important dans la moderation de la 
temperature des ions. Ils sont egalement le facteur de refroidissement principal des 
ions - en particulier dans notre cas, oh la densite des neutres est superieure a la 
densite ionique d’une part et le fait que les ions n’interagissent pas rapidement avec 
le champ electrique applique (grande inertie par rapport aux electrons) d’autre part 
font que la temperature des ions est proche de la temperature des neutres. 
De m&me le transfert symetrique de charge, des ions vers les neutres, joue un r6le 
important dans la moderation des ions rapides. La section efficace de cette 
interaction est plus importante par rapport aux sections efficaces des autres 
collisions. 

1-3-2 Les parametres du plasma 

1- Le degre d’ionisation et la densite 

La neutralit6 electrique du plasma impose que localement, dans un element 
de volume unite la somme des charges negatives des electrons et des ions 
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negatives soit Bquivalente 
suivante doit &re verifiee : 

la somme des charges des ions positis, ainsi la relation 

N,, N’ et N- sont respectivernent les concentrations des electrons, d’ions positifs et 
les ions n6gatifs et Z, represente la charge des ions positifs. 

Le degre d’ionisation, a, dans un plasma est definie comme le ratio de la 
concentration des particules chargees et les particules neutres. On dit que le plasma 
est faiblement ionise, a < lo”, si la concentration des particules chargees est petite 
devant celle des particules neuires et si la concentration des particules chargees est 
grande devant celle des particules neutres dans ce cas le plasma est fortement 
ionise, a > . 

(N, est la concentration des particules neutres) 

Le taux d’ionisation varie de a l o 4  dans le cas des plasmas de dep6t basse 
pression. La densite du plasma faiblement ionise peut &re estimee en utilisant la 
lois des gaz parfaits par : 

OU 
Kg : Constante de Boltzmann (1.38.10-23 J.K-I), 
P : La pression du gaz, 
T : La temperature du gaz, 
N, : Densite des neutres. 

2. La temperature electronique 

Les constituants d’un plasma basse pression sont soumis a une agitation thermique 
qui est decrite par une fonction de distribution en energie et chaque constituant a sa 
propre fonction de distribution ce qui constitue un milieu hors equilibre 
thermodynamique. 

Un plasma est caracterise generalement par I’energie moyenne des electrons ou par 
leur temperature. Cette energie est la resultante du bilan energetique issue de 
I’apport de chaleur, processus de chauffage par le champ electrique applique, et la 
dissipation de la chaleur lors des collisions elastiques avec les especes lourdes. Ces 
collisions sont d’autant plus importantes que la densite du gaz, donc sa pression est 
&levee. La temperature des electrons depend donc a la fois du champ electrique E et de 
la densite N, du gaz. 
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On defini la temperature d'un electron par la relation suivante : 

-m,(v:) 1 ye 3 
2 (1-7) 

Ou (v:) est la vitesse quadratique moyenne des electrons, definie par : 

(v:) = 7 V . A  (V)d'V (1-8) 
n 

fe(v) est la fonction de distribution en vitesse des electrons, par hypothese 
simplificatrice on suppose qu'elle suit la loi de Maxwell Boltzmann. 

En considerant la fonction de distribution en energie des 
electronsA(E)= 4mZA(v)dv, il vient pour une distribution maxwellienne: 

(1-10) 

Fig. 1-3-3 Fanction 

Pour un plasma de decharge a basse pression la temperature electronique est en 
general de I'ordre de l o 4  "K. Dans ces conditions les especes neutres sont a 
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I’ambiance et les ions sont a une temperature Iegerement plus elevee mais dans la 
m&me gamme. 

3. La frequence plasma 

La presence d’une force exterieure dans un plasma fait perturber la distribution de 
ces particules chargees, par le deplacement du nuage d’electrons de sa position 
d’equilibre. Ce nuage sera soumis a une force de rappel electrostatique de la part 
des ions positifs, donc il se mettra alors a osciller autour de sa position d’equilibre 
avec un mouvement d’oscillateur harmonique. Cette oscillation se fait a la pulsation 
plasma electronique qui est proportionnelle a la racine carree de la densite des 
electrons, elle est definie par [14]: 

(1-1 1) 

De mbme, on peut definir la pulsation plasma ionique Wpi, proportionnelle a la racine 
carree de la densite ionique. 

4. La longueur de Debye 

Comme le plasma est un milieu conducteur donc il a la capacite de faire 
barriere a tout champ electrique Cree par une perturbation ou un desequilibre sur une 
distance qu’on appel la longueur de Debye. Ce champ electrique ne pourra produire 
des effets que sur cette longueur. 

La longueur de Debye est donnee par la relation suivante : 

(1-12) 

Pour ce type de plasma, une perturbation locale de champ electrique ou de potentiel 
sera tres rapidement << ecrantee B. Par exemple, si le potentiel dans le plasma est 
modifie localement par un conducteur polarise pla& dans ce plasma (sonde de 
mesure), la perturbation ne sera active que sur une distance de I’ordre de la longueur 
de Debye. 

5. Le potentiel plasma, le potentiel flottant et la gaine ionique 

En absence de toute perturbation, les especes chargees dans le plasma sont 
sous un potentiel electrique constant appele le potentiel plasma. En presence d’une 
perturbation, objet electriquement isole d’une geometrie donnee, en premier les 
electrons vont charger negativement la surface de cet objet par rapport au plasma. 
Le potentiel negatif qui en resulte perturbe les charges voisines, repoussant les 
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electrons et attirant les ions positifs. Le flux d’electrons arrivant a la surface decroit 
jusqu’a compenser exactement le flux d’ions. La surface se fixe alors au potentiel 
Rottant Vf qui est toujours inferieur au potentiel plasma. La chute de potentiel entre 
le plasma et cette surface conduit a la formation d’une couche d’epaisseur de 
quelques longueurs de Debye et qui est amoindrie en electrons nommee : la gaine 
ionique. 

Type de decharge 

., 

Frequence d’excitation par Frequence 
rapport aux frequences 

1-3.3. La decharge plasma 

plasma 
D B c h a r g e s  continues F = O  

Decharges basse F<FP,<FP~ F<IOO KHz 

Decharges radiofrequence Fpi<F<Fpe 13.56 MHz 
Decharaes micro-onde F<h ,  2.45 GHz 

frequence 

L‘amorqage et le maintien du plasma dans notre cas se fait par un champ electrique 
continu ou alternatif. La decharge alternative est largement utilisee car elle permet 
d’une part I’amorqage facile du plasma, et le depBt des materiaux dielectriques sur 
les electrodes d’autre part. Differents types de decharges peuvent Hre obtenues en 
fonction de la frequence d’excitation comme le montre le tableau suivant : 

Avec : 
F : fikquence plasma, 
F,, : fikquence plasma Blectronique, 
F,; : fikquence plasma ionique 

A- La decharge en  mode continu 

A-1. Obtention d’une decharge 

La decharge dans le cas de la technique diode est obtenue par I’application d’une 
tension continue entre deux electrodes en presence d’un gaz plasmagene comme la 
montre la figure (a). La difference de potentiel V est appliquee au travers d’une 
resistance de charge Rc par un generateur de force electromotrice Vo. En faisant 
varier Rc et VO on modifie le courant electrique qui passe dans le gaz depuis des 
valeurs tres faibles de I’ordre de lo-“ A jusqu‘a quelque IOA. On obtient la 
caracteristique courant-tension de la decharge qui presente plusieurs zones de 
fonctionnement dont nous allons donner une description phenomenologique, figure 
(b) [I21 



Cathode Anode 

Fig. 1-3-4 Cowbe caracteristique V@ cl'une decharge continu diode. 
la) : Schinia de rneoure ; (b) courbe ceraaeristiqus WIl 

La courbe caracteristique V(I) est divisee en deux regions, la premiere c'est la 
decharge sombre non autonome et la deuxieme c'est la decharge non sombre auto- 
entretenue. 

Dans la premiere region, decharge sombre dont le courant varie de IO-'*A a 10-5A, 
on distingue deux types de dbcharge : 

Premier type : Decharge sans multiplication electronique : 

Les courants obtenus dans cette zone (zone I) sont tres faibles (moins de 1O-"A) 
pour des tensions de quelques IOV. La decharge est due a des causes exterieures 
au tube telles que I'effet photoelectrique ou encore la photo emission de la cathode. 

Deuxieme type : Decharge de Townsend, effet d'avalanche : 

Au-dela Du courant 10, les electrons atteignent une energie cinetique suffisante pour 
ioniser les neutres et donner naissance a d'autres electrons capables d'ioniser a 
nouveau le gaz et ainsi de suite. 
De m&me les ions cre6s provoquent I'emission des electrons secondaires a partir de 
la cathode. Ce phenomene d'avalanche fait augmenter le courant de la decharge 
(zone II) selon la loi : 

z = Z,Expl(ad)/[l- y(Exp(ad) - l)] 0-13) 

Avec CL et y sont le premier et le deuxieme coefficient de Townsend 
respectivement. 

Le courant (I) croSt asymptotiquement selon cette loi quand le facteur [ i€xp(ad)-l]  
tend vers I'unite. Cest le regime de la decharge de Townsend (zone 111) ou V devient 
limite par la resistance du circuit d'alimentation. La valeur limite VD, appelee 
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potentiel disruptif, correspond a la condition d’amorGage d’une decharge autonome 
(sans agent d’ionisation exterieur). 

Le potentiel disruptif est une fonction du produit Pd (loi d e  Paschen) OCI P est la 
pression et d la distance interelectrode. Pour une valeur optimale du produit (Pd),, le 
potentiel disruptif passe par un minimum V, (minimum de Paschen) (Fig. 1-34), On 
peut expliquer qualitativement I’existence de ce minimum en disant qu’aux faibles 
valeurs de (Pd), il n’y a pas assez de molecules dans I’enceinte pour que I’ionisation 
soit importante et qu’aux forte valeurs de (Pd), la presence d’un grand nombre de 
molecule empeche les electrons d’atteindre des energies suffisantes pour produire 
I’ionisation. Les valeurs de V, et (Pd), dependent du gaz et de la nature de la 
cathode employee [I -31. 

Fig. 1-3-5 Caiirbe de Pasclren 

Dans la deuxieme region, une decharge luminescente (zone V), encadree de 
deux regimes de transition anormaux (zone IV et zone VI), s’effectue au dela du 
potentiel disruptif. Apres I’amorGage le courant augmente brutalement tendis que la 
tension chute jusqu’a une valeur optimale VL necessaire pour I’entretien de la 
decharge. Dans cette decharge il y a creation d’une charge d’espace de luminosites 
differentes et un champ electrique le long d’espace inter electrodes comme Le 
montre la figure 1-3-6 ci-dessous : 

a 3 6 
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Fig. 1-3-6 Les diffirentes zones de la dtcharge Iwminiscente. 
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Dans ce qui suit on va donner de brefs explications de chaque zone : 

Zone obscure d’Aston : faible ionisation des neutres par le peu d’electrons emis par 
la cathode. 
Zone luminescente cathodique : Emission de rayonnement lumineux suite a 
I’excitation des atomes du milieu par les electrons acceleres. Si les electrons sont 
encore acceleres par un champ electrique, ils provoquent I’ionisation par le choc 
inelastique sur les atomes neutres. Dans cette zone, les ions positifs qui viennent de 
la zone luminescente negative et qui possedent une faible vitesse, peuvent se 
recombiner avec les electrons en provoquant la luminescence. 
Zone obscure de Crooke : La traversee des electrons de la zone luminescente, 
acceleration des electrons, rend difficile la recombinaison electron-ion ce qui conduit 
a une zone sans luminescence. 
Zone luminescente negative : Zone caracterise par une forte densite des ions ce 
qui favorise les interactions inelastiques electron-ion et par voie de consequence la 
recombinaison. Cette recombinaison provoque la luminescence negative. 
Zone obscure de Faraday: Deperdition des energies des electrons et absence 
d’interaction dans cette zone. 
Zone colonne positive : Zone caracterisee par une charge d’espace moins dense 
du fait de la faiblesse de la quantite des electrons aptes a provoquer I’ionisation 
(seule une faible proportion des atomes est ionisee : environ un pour dix mille). Le 
reste de la decharge est quasiment equipotentielle. 
Zone anodique : Dans cette zone I’anode collecte I’exces de courant d’electrons 
pour fermer le circuit superieur au potentiel flottant. II s’etablit au voisinage de 
I’anode une zone de charge d’espace negative avec une zone sombre et une zone 
lumineuse. 

A-2. Gaine ionique et pulverisation cathodique DC. 

Dans ce type de pulverisation, la cathode est port& a une polarisation negative Voc 
par contre le potentiel plasma Vp est positif (Fig. 1-3-7), cette disposition permet de 
repousser les electrons du plasma (zone appauvrie d’electrons). Dans la zone de 
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charges despace qui en resulte, la gaine ionique, les ions sont acceleres vers la 
cathode et acquierent une energie cinetique EAr+ = e(Vp-VDc), milieu de faible 
pression, qui leur permettra d’effectuer la pulverisation. Pour I’anode (porte 
substrat) trois dispositions peuvent Stre adoptees a savoir : sa mise a la masse, son 
isolation electrique ou sa polarisation avec une tension negative. 

gaine 

1 Intensitede-- 1 
Type de liaison 1 Potentiel 1 Formation de bombardement 

ionique 

lsolee 
electriquement 
Polarisee 
negativement 

VP ionique moins 

Potentiel Flottant - Bombardement 
negative ionique important 
Potentiel negatif - Bombardement 

ionique contr6le 

important 

6. La decharge en mode RF 

Dans le cas d’une cible isolante, la charge creee a sa surface, et non compensee par 
I’apport d’electrons du circuit exterieur, est a I’origine du blocage du processus de 
pulverisation par repulsion des ions. Pour pulveriser des cibles isolantes, la 
technique de pulverisation haute frequence est utilisee. 

Dans cette technique, le champ electrique continu est remplac6 par un champ 
electrique alternatif a haute frequence (1 3.56 MHz). Son fonctionnement repose sur 
la difference de mobilite des electrons et des ions dans un champ electrique haute 
frequence. Sous I’action du champ electrique une polarisation negative de la cible, 
couplee de maniere capacitive a un generateur haute frequence, est creee. 
L‘apparition de cette polarisation peut Stre expliquee a I’aide de la figure 1-3-8 ci- 
dessous [I31 : 
I- -f 

Capacite d e L  
blockage T 

uissance RF 

Fig. 1-3-9 Evoluzion des diff&rmb potentiels Plans m e  d6charge RF. 
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Durant les premieres oscillations du champ haute frequence, en raison de la 
difference de mobilite, le courant electronique est bien superieur au courant ionique. 
II s’ensuit une polarisation negative de la surface de la cible [15]. Au debut de 
quelques alternances, les courants ionique et electronique s’equilibrent et une 
tension negative appelee tonsion d’auto polarisation s’est developpee au niveau 
de la cible. Leur mobilite etant faible, les ions sont pratiquement immobiles dans le 
champ haute frequence et ne sont sensibles qu’a la presence de la tension d’auto 
polarisation. Cest cette tension qui est a I’origine du bombardement de la cible par 
les ions du plasma (Fig. 1-3-9) 

Fig. 1-3-9 Micanisme de cr8atioa d‘une ant~-pul~r i~at iun  n8gzltiie [ &B 1 : a) rggirne 
tramitaire, et bj reginis permanant. 

Dans le plasma, les ions ne sont sensrbles +‘au potentiel d’auto polarisation VaUt,, 
les electrons plus mobiles suivent le signal instantane qui correspond a la somme de 
Vauto et du signal alternatif, sort V = Vautol + VRF sinwRFt. En consequence, les 
gaines cathodrque et anodique oscillent seldn la m&me pulsation W R ~ .  La tension 
d’auto polarisation peut s’exprimer de la maniere suivante: 

Ainsi, la tension d’auto polarisation est generaiement du m&me ordre de grandeur 
que I’amplitude du signal alternatif. 

La pulverisation cathodique haute frequence a Bte employe dans notre etude pour le 
dep6t de couches metalliques conductrices. 
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Conclusion 

L'etude presentee ne constitue qu'un bref aperGu de la pulverisation 
cathodique. Les aspects etudies d'une part sont necessaires pour comprendre les 
differents phenomenes existants dans un procede de depBt en phase vapeur 
physique et d'autre part ils constitueront un fondement primordial pour entamer les 
etudes qui viennent par la suite. 
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Chap. II 

Conception et realisation d’un b2ti de 
Pulverisation Cathodique. 

Introduction 

Le b2ti de pulverisation cathodique avec ces systemes annexes constitue 
I’outil d’elaboration des couches minces. La qualite, les caracteristiques et les 
proprietes des couches obtenues sont etroitement liees aux performances de ce bati. 

II s’agit dans ce travail de mettre en operation un b&ti de dep6t en phase vapeur des 
couches minces par pulverisation cathodique radio frequence. 

Ce chapitre sera divise en trois parties : 

La premiere partie sera consacree a la presentation du cahier de charges 
pour la realisation du bati de pulverisation cathodique radio frequence et la 
presentation des bases de conception adoptees ; 

La deuxieme partie traite la conception du b2ti de pulverisation et son 
adaptation pour le dep6t de multicouches ainsi que la conception de la partie 
relative au systeme de pompage ; 

Enfin la troisieme pattie sera consacree au diagnostique de plasma par les 
sondes Blectrostatiques : une conception et une realisation de la sonde 
Langmuir qui sera utilisee pour la caracterisation du b2ti a mettre en 
operation est presentee. 

11-1 Cahier de charges pour la realisation 

11-1-1 tiquipements existants : 

A- B&ti de pulverisation 

Une enceinte (Fig. 11-1-1) en acier inoxydable a 6te adaptee pour 6tre utilisee dans 
notre b2ti. Les caracteristiques et les accessoires de cette enceinte sont : 

Enceinte J 

Materiau : Acier inox. 
Volume : 15 litre 
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Calottes : Acier au carbone 

Electrodes: 

Anode fixe en acier inoxydable, de diametre 120 mm ; 
Cathode fixe en acier inoxydable, de diametre 160 mm ; 
Distance entre electrodes non variables ; 
L'anode est liee au generateur de tension via un connecteur etanche 
BNC. 

Orifices : 

Deux hublots diametralement opposes et deux orifices sont situes sur 
la paroi cylindrique de I'enceinte ; 
Un orifice, de 120 mm de diametre situe au centre de la calotte 
inferieure avec deux connecteurs BNC etanches ; 
Un Passage de fixation et d'alimentation de I'anode plus un orifice de 
4 mm de diarnetre, les deux sont situes dans la calotte superieure de 
I'enceinte. 

6- Groupe de pompage 

Pompe primaire type CIT Alcatel2033 : 

Debit nominal : 35 m3/hr; 
Pression limite : 10'" mbar ; 
Nombre d'etage : 2. 

Pompe turbo moleculaire : turboVac5O 

Vitesse de pompage : 55 I/sec ; 
Pression ultime : < 8x1 Omo9 mbar ; 
Previdange : 1 0-03 a mbar ; 
Vitesse : 72000 tr/min. 
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11-1-2 Cahier des charges 

II s'agit de concevoir et de realiser un bati de pulverisation radiofrequence et a 
courant continue en vue de deposer des monocouches et des multicouches sous un 
environnement de depBt favorable. Pour realiser telle tache on doit repondre aux 
exigences suivantes : 

I- Environnement de fabrication de couches minces et mode d'obtention de cet 
Environnement : 

- Reveternent sous vide : I 0-3 a I O 7  mbar ; 
- Assurer un bon fonctionnement et une certaine commodite dans I'exploitation 

du bati. 

11- Realisation de monocouche et multicouches : 

- DepBt de monocouche ; 
- DepBt de trois couches de materiau different ; 
- Distance entre electrodes variables; 
- Operation de dBp6t sans casser le vide. 

I//- Alimentation des electrodes : 

- Alimentation DC 
- Alimentation AC-RF : 13.56 MHz. 1.2 Kw. 

: 0 - IOOOV, 0 - IA; 

IV- Gaz plasmagene : 

- Plasma non reactif; 



-Argon. 

V- Caracterisation du b5ti par sonde eectrostatique : 

- Conception et realisation d’une sonde Langmuir ; 
- Deplacement axiale de la sonde dans I’espace entre electrodes. 

11-2 Bases de conception du b5ti de pulverisation : 

En plus des exigences mentionnees dans le cahier des charges, il existe d’autres 
facteurs qu’il faut tenir compte pour arriver a une conception optimale du bati de 
pulverisation. Ces facteurs sont lies aux conditions de decharge et aux differents 
composants du bsti a savoir I’enceinte de pulverisation, le systeme de pompage et le 
circuit d’alimention de la decharge. 

1- Disposition des differents orifices de I’enceinte de decharge : 

Le passage de maintient et d’alimentation de I’anode a ete modifie 
pour supporter la puissance delivree par le generateur et pour 
permettre I’alimentation de trois anodes. (Un fil conducteur en acier 
galvanise de 4 mm de diametre) ; 

Deux hublots diametralement opposes, l’un permet de visualiser le 
plasma et I’autre pour implementer le connecteur de commande du 
systeme de rotation des cibles (multicouches) ; 

Le gaz plasmagene et I’aspiration (le vide) doivent avoir la m$me ligne 
de courant, situee entre I’espace inter electrodes (assurer le passage 
complet du debit du gaz introduit). Mais faute de disposition de tels 
orifices dans notre enceinte, on a choisi I’orifice situe sur la paroi 
cylindrique, au dessus de I’orifice de pompage (a 90’) et entre les 
deux electrodes comme entree du gaz plasmagene ; 

Un orifice, de 120 mm de diametre, pour la creation du vide a 
I’interieur de I’enceinte du bsti, situe au centre de la calotte inferieure ; 

La mesure de la pression en presence d‘un plasma est compliquee 
par un effet direct d’ionisation du plasma. Pour s’affranchir de cet effet 
parasite qui fausse tres significativement la mesure de la pression, on 
place la jauge dans la partie inferieure de I’enceinte. La regulation de 
pression gazeuse est indispensable a I’obtention d’un plasma stable. 
L‘orifice choisi a cet effet est celui qui se trouve a la paroi cylindrique 
de I’enceinte et au dessus de I’orifice de pompage [I]. 

L‘orifice de 4 mm de diametre situe dans la calotte superieure sera 
utiiise pour casser le vide ; 
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. Deux connecteurs BNC etanches situes dans la calotte inferieure de 
I’enceinte, I’un sera preserve pour &re utilise comme connexion de la 
sonde electrostatique Langmuir au circuit de mesure et I’autre sera 
modifie pour loger le systeme de maintien et de translation de la 
sonde. 

2- Geornetrie et pression de decharge 

On sous entend par la geometrie, les diffbrentes dimensions des composants 
de I’enceinte, le volume de I’enceinte, la forme geometrique, les dimensions des 
electrodes et I’espace inter electrodes. 

Pour notre reacteur on choisi une configuration asymetrique c’est-a-dire I’enceinte et 
I’anode sont reliees a la masse. Cette disposition permet d’avoir un important 
potentiel d’acceleration proche de la cathode ce qui augmente le rendement de 
pulverisation. De plus le volume important de notre enceinte (une grande surface liee 
a la masse) permettra d’arriver a des taux de dep6t importants 

Le troisieme facteur geometrique a considerer est le produit de I’espace inter 
electrodes et la pression de decharge, Le minimum de Paschen (Pd),,, . Ce facteur 
joue un r6le tres important dam le maintient de la decharge et dans le taux de dep6t 
des couches. 

Si le facteur (Pd) est grand on aura un maintient de la decharge mais en occurrence 
un faible taux de depats, un compromis est necessaire pour le choix de ce facteur 
On peut expliquer qualitativement I’existence de ce minimum en disant qu‘aux faibles 
valeurs de (Pd), il n’y a pas assez de molecules dans I’enceinte pour que I’ionisation 
soit importante et qu’aux forte valeurs de (Pd), la presence d’un tres grand nombre 
de molecules emp6che les electrons d’atteindre des energies suffisantes pour 
produire I’ionisation. Les valeurs de Vm et (Pd)m dependent du gaz et de la nature 
de la cathode employee[l-4]. 

11-3 Design et realisation du bWi de pulverisation. 

11-3-1 Systeme de pompage : 

11-3-1-1 Vide dans les procedes de dep6t de couche minces. 

Le niveau du vide ainsi que la cinetique des gaz sont des facteurs importants 
dans I’obtention des couches minces par dep6t de vapeur. Certains dep6ts 
s’effectuent dans des milieux caracterises par I’absence totale des collisions entre 
molecules de gaz et d’autres le contraire. Donc, la connaissance de ces deux 
facteurs est le premier pas dans les etudes des dep6ts de couches minces [5]. 
D’autre part, les processus inelastiques responsables de la formation du plasma sont 
determines par I’energie des electrons. Cette energie est une fonction du libre 
parcours moyen 6lectronique, qui est directement reliee a la pression gazeuse. Les 
rendements de la pulverisation cathodique et le taux de dep6t observe sur le substrat 
dependent eux-m&mes de cette pression. 
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Done, Le flux d’atomes deposes sur la surface est fonction de la pression (vide 
residue1 dans I’enceinte) et de la vitesse moyenne des molecules, il est donne par la 
relation suivante [6-1 I]: 

(11-1) 

Avec : 
NG: densite du gaz; 
C : la vitesse moleculaire; 
P : pression (Pa); 
T : temperature absolcle ou thermodynamique ( O K )  

Pour une pression de torr et un coefficient de collage de loo%, le flux d’atomes 
deposes sur une surface correspond a une couche atomique par seconde Donc le 
niveau de vide determine la vitesse de depat. D’autre part un vide pousse permet 
d’eviter la pollution des couches deposees, ceci impliquera la mise en place d’un 
dispositif ultravide. 

I I  en decoule de cette analyse introductive les criteres de choix du niveau du vide 
pour I’obtention des couches minces et qui se resument en : 

+:* La proprete chimique des couches obtenues ; 
*:* Elimination des elements parasites qui modifies profondement les parametres 

du plasma ; 
8 Le rendement de la pulverisation cathodique ; + Le taux de depat ; 
0:. Complexite des processus d’echange d’energie au sein d’un plasma froid, et 

aux difficultes rencontrees pour la caracterisation du plasma , 
*:+ Volume, materiaux et geometrie de I’enceinte et ses systemes annexes. 

Generalement le groupe de pompage type (Fig. 11-3-1-1) pour le dep6t de couches 
minces de haute performance (revetement sous vide, semiconducteurs, physique 
des etats solides, des applications necessitent un vide allant de l o ”  a lo” mbar) 
comprend plusieurs equipements qui sont malheureusement non disponibles dans 
notre laboratoire. 



, .  
~ : :  . .  . .  

Pompe ii 2:siares 

:Pzr;e a Oiffusion 

Fig. 113-1.1 Graupe de painpsge type pour le depot de couches mince5 par WD. 

113-1-2 Conception du dispositif de pompage. 

Ce dispositif doit assurer deux fonctions : d'une part le previdage de I'enceinte 
et son maintien sous vide entre les periodes d'utilisation, d'autre part la circulation du 
gaz qui est utilise pour former le plasma. Ces deux fonctions sont assurees par deux 
dispositifs indkpendants. Sur la figure 11-3-1 -2 nous avons represente le dispositif de 
pompage de I'enceinte. Dans la partie inferieure de I'enceinte nous avons place le 
dispositif de previdage, vide primaire, il est constitue d'une pompe mecanique a 
palette deux etages lubrifiee a I'huile. Cette pompe assure un debit de 35 m3/hr et 
une pression de mbar. A ce niveau, la mesure de la pression est assuree par 
une jauge de pression dont I'endroit de son emplacement est choisi de sorte a 
s'affranchir les effets parasites gui faussent tres significativement la mesure de la 
pression, effet direct d'ionisation du plasma. 

Cet ensemble de previdage est separe de I'enceinte par une vanne de 
reglage. La pompe primaire est liee a la pompe secondaire par couplage serie, 
I'amorqage de cette derniere, pompe turbo moleculaire, s'effectue manuellement 
lorsque la pression de l'etage de previdage est de I'ordre de lo-' mbar. La pompe 
turbomoleculaire assure une vitesse de pompage de 55 kec .  

Le systeme conqu permet un vide dynamique limite de lo4 mbar de maniere a 
assurer un parfait degazage des parois de I'enceinte pendant la periode d'etuvage 
[721. 

26 



! I 

Turbomolefulaire 

Vawe de r6guialioi: 

F'ompe a palettes 

- 
Fig. 113-12 Groupe de pompage realis& 

L'operation d'etuvage s'effectue par un long fonctionnement a blanc du bati, ceci 
permet d'augmenter la temperature des parois et des surfaces de I'enceinte et par 
voie de consequence I'elimination des elements nuisibles a la dbcharge et a la 
qualite de dep6t (humidite, taches de graisse, les oxydes deposes sur les parois ...). 
Le rinGage intermittent par I'argon N56, le m&me type de gaz utilise comme gaz 
plasmagene (Argon N 56 : H20 =2 ppm, 0 2  = 0.5 ppm, CO+C02 = 0.1 ppm, Cn Hm 
= 0.2 ppm, H2 = 0.01 ppm), est utilise durant le pompage pour le nettoyage de notre 
enceinte. 

Le vide limite est mesure par la m6me jauge qui couvre tres bien cette gamme de 
pression. 

L'alimentation en argon s'effectue via une micro vanne, la regulation de la circulation 
du gaz plasmagene se fait manuellement par le reglage adequat de la micro vanne 
et I'etranglement de la vanne de separation entre I'enceinte et le systeme de vide, 
reduction de la vitesse de pompage de I'enceinte. Avec cette procedure on obtient 
une stabilite presque parfaite de la pression durant le procede de dep6t. 

Aucun dispositif, piege a azote liquide ou pompes a vide intermediaires, n'est prevu 
pour surmonter la pollution accidentelle associee aux remontes d'huile de la pompe 
primaire. 

Le type des equipements et les instruments de mesure utilises sont les suivants : 

Pompe primaire CIT ALCATEL 2033 ; 

commande NT 10 CE; 
Jauge de pression ITR 090 ; 

- 
- Pompe secondaire turbomoleculaire TURBOVAC 50 avec 

- 
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- AfTicheur COMBIVAC IT23 ; 
- 
- Micro-kite ; 
- Vanne de regulation fine. 
- Tuyauterie et raccords. 

Vannes mecaniques d’isolation et de reglage ; 

11-32 Conception des blectrodes. 

11-3-2-1 Dep6t de monocouche : 

Pour le dep6t de monocouches on adopte une cathode de 60 mm de diametre. Cette 
cathode est encastree dans une cage d’aluminium, liee a la masse, qui permet le 
confinement du plasma dans I’espace interelectrode, par cette technique on est 
arrive a annuler la creation de plasma parasite entre I’anode et les parois adjacentes. 
La cible est liee directement a une tige conductrice de la puissance radiofrequence 
(Fig. 11-3-2-1 (a)). 

conductrice 

L‘anode de 120 mm de diametre en acier inoxydable, porte substrat, est montee sur 
un support via une tige filetee. Cette conception permet de varier I’espace inter 
electrode en dehors du fonctionnement du b6ti (Fig. 11-3-2-1 (b)). 

- 

Calotte inf. du 

&me anoBe pour le dCp& manscouche. 
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La disposition des electrodes pour le depdt de monocouche dans I’enceinte est 
presentee dans la figure (11-3-2-1 (c)). 

En vue de qualifier notre c nception, Plusieurs essais de depdt ont ete effectues. 
Ces essais ont porte sur le 1 Bpdt de cuivre, Le plomb et I’etain sur des substrats en 
verre sous des conditions de( decharges variables : 

Puissance RFJallant de 20W a 150W ; 
La pression de travail allant de 8E-03mbar a 1E-02 mbar ; 
Le temps de dep6t allant de 5 mn a 45 mn ; 
L‘espace interelectrode allant de 30 mm a 70 mm. 

La puissance RF ainsi que le temps de decharge ont ete limites a 150 Wet 45 mn a 
cause du manque d’un circuit de refroidissement pour la cathode. 
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. .  N. Echan. 
01 
02 
03 
04 

r 1 

Pinc (W) Pret (W) Pree1(W) V b i a s y )  Obs. 
40 0 40 561 Stable 
50 0 50 646 Stable 
60 0 60 757 Stable 
70 0 70 837 Stable 

A titre d’exemple, on donne les resultats obtenus lors des dep6ts de cuivre sur des 
substrats en verres sous les conditions suivantes : 

Application : Dep6t de cuivre 
Cible 
Substrat : Verre ordinaire 
Distance A-C : 40 mm 
Pression 

: Cuivre de 40 mm de diametre 

: 8E-03 mbar, Duree de dep6t : 25 mn. 

Les observations enregistrees lors des operations de dep6t realisees sont (Fig. 11-3- 
2-1- (d)): 

3 Enregistrement d’un faible potentiel disruptif, decharge 
luminescente a partir d’une puissance RF de 5 Wet une 
pression de travail de 5E-02mbar; 
Confinement du plasma dans le volume interelectrode ; 
Absence des plasmas parasites ; 
La puissance fournie est completement transmise a la 
decharge, pas de puissance reflechie ; 
La tension interelectrode, Vb,,,, est stable durant la decharge ; 
Stabilite ales conditions de decharge notamment la pression ; 
Realisation d’un dep6t de cuivre. 

> 
3 
> 
> 
> 
3 

Ces resultats sont reproductibles et analogues pour touts les dep6ts rbalises 

Fig. 11-3-2-1 (d). Plasma d’argon dans le bSti de pulv4risation r4alise ; 
-A  gauche plasma a faible pression avec cathode confinee. 
- A  droite plasma a forte pression avec cathode non confin& 
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11-3-2-2 DBpdt de multicouches 

Un system d'electrode a ete conGu. Ce systeme permet de deposer trois 
materiaux cibles simultanement et in situ (Fig. 11.3-2-2 (a)), sans casser le vide dans 
I'enceinte. Ce systeme est kquipe de deux moteurs pas a pas, le premier seri a 
balayer la distance interelectrode et le deuxieme pour co'incider le substrat et la cible 
consideree (Cathodes immobiles et les anodes en mouvement). 

Les electrodes sont en acier inoxydable dont le diametre est de 35 mm. Les 
electrodes cathodes sont disposees a 120" et confinees dans un caisson en teflon 
pour, d'une part assurer une isolation entre les trois cathodes et d'autre part pour 
eviter la creation de plasma parasite avec les parois adjacentes de I'enceinte. 

Les electrodes anodes aussi sont disposees a 120", elles sont montees sur le pivot 
du moteur de balayage vertical. Le deplacement d'une cathode a I'anode desiree est 
assure par un mouvement de rotation du porte electrodes cathodes. L'ensemble est 
monte sur un petit socle depose sur la calotte inferieur de I'enceinte, proche de la 
bouche d'aspiraiion et au dessous des electrodes cathodes. 

La disposition des electrodes pour le dep6t de multicouches dans I'enceinte est 
presentee dans Ua figure (111-3-2-2 (b)). 
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Le systeme complet est pilote par un PC via la liaison parallele RS-232. Une carte de 
puissance a base de transistors est realisee, elle sert a la commande de notre 
systeme (Fig. 11-3-2-2 (c)). La carte est liee au systeme via un connecteur etanche 
conqu a cet effet et qui est installe a I’un des deux hublots de I’enceinte (Fig. 11-3-2-2- 
(eN. 

Principe d e  fonctionnement d e  la carte : 

Cette carte est lie au PC a travers le port parallele LTPI, elle permet de commander 
deux moteurs pas a pas, son principe de fonctionnement est le suivant : 

Les donnees de port parallele D2 et D6 permet la mise en marche du moteur 1 
(12V/0.6A) et moteur 2 (12VIlA). Pour la mise en marche du moteur 1 il faut que D2 
soit a 0 pour valider le le‘ etage de multiplexeur 74 hc139 a travers I’auto coupleur 
U4 qui assure I’isolation entre le PC est la carte de commande, les donnees DO et 
D1 parviennent aux deux entrees A et B du ler etage de multiplexeur en passant 
par les deux auto coupleur U5 et U6 , la sortie YO presentera un niveau bas lorsque 
DO et D1 sont a 0, la sortie Y1 presentera un niveau bas lorsque DO =I et D1 = 0, la 
sortie Y2 presentera un niveau bas lorsque DO = 0 et D1 = 1, la sortie Y3 presentera 
un niveau bas lorsque DO =I et D1 = 1. Les quatre sorties YO a Y3 du ler etage de 
multiplexeur sont inversees par quatre inverseurs de type 74hc04 pour la mise en 
marche du moteur I a travers les quatre transistors T I  a T4, la presence des diodes 
D1 a D4 est necessaire pour la protection des bobines de moteur 1. 
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La mise en marche du moteur 2 est la m&me que moteur 1 sauf le changement des 
donnees D2 D1 DO par les donnees D6 D5 D4. Les deux tableaux suivants illustrent 
le principe de fonctionnement des deux moteurs. 

Fonctionnement dw moteur 1 
LES SORTIES DU 

ETAT DU 
MOTEUR 1 

ARR ET 
MARCHE 
MARCHE 

H MARCHE 
L H H MARCHE 

Fonctiannement d41 matewr 2 

LES SORTIES DU 

D6 1 05 1 M 
LTP 1 ETAT DU 

MOTEUR 2 

H X X ARRET 
L L L MARCH E 
L L H MARCH E 

De meme, dans le connecteur debit 25 en presente le cablage electrique des deux 
moteurs. 

+12v moteur 2 

+12v moteur 2 
Bobine 4 moteur 2 

+12v moteur 1 
Bobine 3 moteur 2 *- 
Bobinell moteur 1 

Bobine 1 moteur 2 
Bobine 3 moteur 1 

Bobine 2 moteur 2 
Bobine 2 moteur 1 

Bobine 1 moteur 1 

CONNECTOR DB25 

Programme de commande du systeme multicouche 

Un programme de mise en fonctionnement du systeme a ete elabore avec le langage 
Delphi5 sous le systeme d’exploitation XP, qui constitue un interface utilisateur 
(Menu interactive) qui facilite son operation (Fig. 11-3-2-2 (d)). 

La partie gauche de I’interactive du programme est dediee a la mise en mouvement 
du moteur 1 qui est charge du deplacement vertical des anodes vers les cathodes. 
La barre de defilement permet de definir la position verticale qu’on veut atteindre, la 
position desiree alors est affichee en parallele, une fois la position est definie on 
actionne le fonctionnement du moteur via le bouton atteindre. La vitesse du moteur 
est fixe a 10 paslseconde ce qui est equivalent a un deplacement de 1 mm pour 77 
pas. Ce deplacement peut &re ajuste par pas du moteur. La position de reference 
est la position ou I’espace interelectrode est minimum, position top du systeme. 
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L‘etat du moteur (Anodes en decentes, Anodes en montees, anodes a la position 
desirees) est mentionne au cours du fonctionnement du systeme dans I’interactive 
du programme. 

La partie droite de I’interactive du programme est dediee a la commande de 
positionnement des anodes par rapport aux cathodes. Les boutons de direction 
droite et gauche permettent de selectionner le couple anode-cathode (par exemple 
Anode 1- Cathode I ou Anode 2 - Cathode 111 etc..). Au debut de fonctionnement 
I’utilisateur doit choisir une position Anode I - Cathode J de reference. Une fois la 
position est definie on actionne le fonctionnement du moteur 2 via le bouton 
atteindre. L‘etat du moteur (Anodes en rotation, Anodes a la position desirees) est 
mentionne au cours du fonctionnement du systeme dans I’interactive du programme. 

Fig. 113.22 [di Interactive du pragrnmme de caminande %I kine multicoucke. 

34 



2 

11 
10 9 

8 

7 

Fig. 11-3-2-2- (e) Systeme d'electrodes multicouches. 

1- lnteradive du programme; 2- Connecteur avec passage etanche; 3- Csblage 
electrique de liaison ; 4- Alimentation DC stabilisee ; 5- Alimentation secteur ; 6- 
Micro-ordinateur ; 7- Moteur de deplacement verticale des anodes ; 8- Carte de 
commande des deux moteurs ; 9- Porte cathodes et cathodes ; 10- Moteur de rotation 
des anodes ; 11- Anodes. 
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11-3-3 Conception e t  realisation d’une sonde Langmuir pour la 
caracterisation du plasma. 

Compte tenu de la diversite des plasmas reactifs utilises il convient de faire un 
choix approprie des moyens de caracterisation en fonction de la gamme de variation 
des parametres du plasma (temperature electronique et la densite electronique). Les 
sondes electrostatiques, sonde de Langmuir, est la methode la plus utilisee dans le 
diagnostique des plasmas de laboratoire vu sa simplicite et sa simple mise en 
ceuvre. Les premiers travaux sur les sondes furent effectues dans les annees 1920 
sur les decharges a basse pression par Irving Langmuir, d’ou I’appellation (< sonde 
Langmuir B. Cette technique permet de suivre I’evolution locale et dans le volume 
des differents regimes de fonctionnement du plasma sans introduire des 
perturbations significatnes. 
En generale une sonde electrostatique est constituee dun conducteur de materiau a 
haute temperature de fusion et un faible taux d’emission secondaire, suite a la 
polarisation de ce conducteur par un courant continue, les charges qui I’entourent se 
mettent a ce collecter (conducteur sous polarisation negative il y a attraction des ions 
positifs et lorsque le conducteur est polarise positivement il y a attraction des 
electrons). Le courant collecte par la sonde presente les parametres du plasma dans 
cet endroit. 
Plusieurs variantes de sondes (sondes emissives, sondes a grille, sondes a 
resonance, etc ....) ont ete developpees chaque type est dedie a une application 
specifique. 

113-3-1 Conception d e  Oa sonde Langmuir 

Une sonde electrostatique cylindrique flottante, notre domaine d’interet, est 
constituee d’un conducteur electrique encapsule dans un isolant. Seul une petite 
partie de ce conducteur est exposee au plasma. 

La protection de la sonde de I’environnement, effet perturbateur de la sonde sur le 
plasma et effet perturbateur du plasma sur la sonde, dans lequel elle est appelee a 
fonctionner est primordiale pour que le courant delivre transmette fidelement les 
phenomenes physiques intervenant dans ce milieu. A ce propos plusieurs techniques 
de protection sont utilisees et d’autres sont en cours de developpement, ces 
techniques touchent la conception de la sonde et d’autres touchent la circuiterie 
electronique liee [13,19,20]. 

4- Conception de la sonde 

Le materiau du bout de Ua sonde se caracterise par une temperature de fusion 
elevee et une faible emission secondaire des electrons, generalement un fil de 
Tungstene (W). 

Le rayon du fil a utiliser (rs) doit 6tre largement inferieur a la longueur de Debey, 
r,<31L~ pour que la theorie de Langmuir pour les sondes cylindriques fines soit 
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appliquee. Dautre part il faut considerer dans le choix du diametre I’effet du libre 
parcourt moyen des ions et des electrons dans le gaz plasmagene pour eviter des 
collections erronbes. Dans le cas ou le libre parcourt moyen et la longueur de Debey 
sont du mQme ordres de grandeurs, les collections ioniques et electroniques sont 
influendes par les collisions entre especes dans le plasma [14-15-21]. 

En considerant les facteurs ci-dessus, le diametre du fil conducteur est compris entre 
0.1 mm et 1 mm. Dans notre cas, le diametre choisi est de 0.4 mm de diametre et 
une longueur du bout de 4 mm. Donc, notre sonde fonctionne dans le mode de 
gaine mince. 

La sonde se recouvre rapidement d’un film conducteur des materiaux arraches 
(depBt des atomes du materiau de la cible). Ce film augmente la surface de 
collection de la sonde : Ce probleme est non detectable quant les couches deposees 
auront de grandes resistances et elles se consomment lors de la collection des 
electrons, cependant ces couches peuvent contribuer au courant ionique collecte.. 
Donc, afin de surmonter le probleme de metallisation de la partie immergee dans le 
plasma on utilise des diaphragmes entre les differentes parties de la sonde (Fig. 11-3- 
3-1 (a)). 

Film mom 
coiiducteur 

-4 
\ 

a) r4vec disphragma 

Fig. 11-3-34 la] Ojsposition iles daf6rents composants de IP sonde 

Le fil tungstene de notre sonde est centre dans un tube isolant en alumine (A1203) 
de diametre 1 mm puis encapsule dans un tube en verre, Pyrex, de 4 mm de 
diametre. Le fil conducteur tungstene est torsade a un autre fil conducteur en cuivre 
pour conduire le signal a I’exterieur de I’enceinte PVD via un passage BNC etanche. 
L‘ensemble de la sonde (tube Pyrex, le fil conducteur en cuivre et support sonde) 
sont a I‘exterieur du volume plasma. 

Aucune perturbation dans le plasma n’a ete enregistree dans notre application suite 
a I’introduction de cette sonde. 
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6- Circuits electronique de la sonde 

6-1 Alimentation de la sonde : 

Deux methodes sont utilisees pour alimenter en tension une sonde afin de recueillir 
un courant electrique du plasma (Fig. 11-3-3-1 (b)), et chaque methode a ses 
inconvenients. 

Sonde 

@l 
Inst. de mesure Instr. de mesure 

Masse Y Masse Y 

Dans le schema (a) de la Fig.11-3-3-1, la sonde est connectee a une alimentation DC 
variable via une resistance de charge R (de 10 A IOOOQ), I'ensemble est lie a la 
masse. La mesure du courant genere s'effectue a travers la mesure de la tension 
aux bornes de R. Ce montage permet I'elimination des parasites. La frequence de 
reponse de la sonde n'est pas bonne dans ce cas parce que I'alimentation est 
flottante. 

Dans le deuxieme montage, schema (b) de la m&me figure, les anomalies du premier 
montage sont eliminees par la connexion de I'alimentation a la masse. Le courant est 
preleve a partir de la tension differentielle entre les deux bornes de la resistance R. 
Le choix de R doit assurer un potentiel effectif de la sonde et une bonne frequence 
de reponse. La valeur minimum de R assure un potentiel effectif de la sonde et une 
valeur elevee de R assure une bonne frequence de reponse. Un compromis dans le 
choix de la resistance est necessaire tout en apportant des circuits de neutralisations 
des effets indesirables. 

Vu I'indisponibilite des moyens de mesure, le montage (a) est adopte avec la 
modification suivante : elimination de la resistance et introduction en serie d'un 
micro-At nperemetre (Fig. 11-3-31 (c)). 
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A-2 La compensation radio-frequence 

Une sonde Langmuir dans un plasma radio-frequence, 13.56 MHz, est sujet a des 
fluctuations qui entrainent des distorsions importantes de la courbe caracteristique 
lo/) et par voie de consequence donne des resultats errones. 
L‘origine de ce phenomene reside dans la fluctuation du potentiel plasma qui varie 
avec la frequence appliquee. Les especes dans le plasma suivent differemment cette 
fluctuation, les electrons sont legers et plus rapides donc ils arrivent a suivre cette 
fluctuation et ils se deplacent avec une frequence superieur a celle appliquee tandis 
que les ions sont lourds et moins rapides donc ils n’arrivent pas a suivre cette 
fluctuation et ils se deplacent avec une frequence faible par rapport a celle 
appliquee. 
Cette fluctuation entraine des distorsions dans les differentes zones (principalement 
dans la zone de transition et dans la zone de saturation electronique, ce sont des 
zones de forte population eledronique) de la courbe caracteristique I-V [13, 14,161. 

Ces distorsions donnent de fausses valeurs de la temperature electronique, le 
potentiel flottant et la fonction de distribution en energie des electrons. 
La densite du plasma peut 6tre determinee a partir de la zone de saturation ionique, 
zone non affectee par la frequence appliquee. 

Deux manieres sont adoptees dans notre cas pour surmonter le probleme de 
fluctuation, la premiere est I’adoption de la geometrie asymetrique de notre reacteur 
et la deuxieme un choix approprie du circuit de compensation. 

Les circuits de compensation font I’objet de plusieurs travaux anciens et recents, 
plusieurs types de circuit electroniques sont utilises. Le choix d’un circuit est fonction 
de : 

> Type de pulverisation (PVD, PVD Magnetron, CVD, etc.) ; 
> Gamme de frequence choisie (basse, intermediaire, haute, etc.) ; 
P Type de sonde utilisee (flottante, emissive, passive, etc.). 

Le circuit de compensation adopte pour notre sonde est un filtre passe bas qui 
permet d’eliminer le signal RF du signal recueilli. Ce filtre est constitue de deux 
capacite CI et C2 de 1pF chacune et d’une inductance L de 47 pH. 

Le circuit de mesure de la caracteristique I-V est compose des elements suivants 
(Fig. 11-3-3-1 (d)) : 
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- Sonde flottante ; 
- Filtre passe bas ; 
- Micron Amperemetres pour la mesure du courant recueilli par 

la sonde : TEKTRONIX DMM502NGANZ-type PDA. IOOmv- 
1500@ ; 
Alimentations electriques : METRIX AX 3-50/PHYWE Netzgerat 
5/18. pour la polarisation de la sonde. 

- 

I I I I 

11-3-3-2 Conception du support de la sonde 

Afin que la sonde parcoure [’espace entre electrodes, un systeme mecanique a ete 
conGu et realise. Ce systeme sert comme suppolt de la sonde et il permet la 
translation de la sonde sur une longueur de 80 mm. Le mouvement de la sonde est 
actionne de I’exterieur du reacteur via un passage etanche (Fig. 11-3-3-2-1). 

I 
aomm 

le hnche 
le la sonde) 
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La figure 11-3-3-2-2 presente la structure du systeme support de la sonde realise. 
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Conclusion 

La qualite des couches minces obtenues par les proddes de pulverisation 
cathodique est Btroitement bee a la bonne conception du b2ti de dep6t. Pour cela 
des considerations et des reflexions minutieuses doivent 6tre faites a chaque etape 
de conception du b2ti pour repondre avec satisfaction aux exigences et aux 
contraintes de dep6t par PVD parfois contradictoires. 

La conception du bati presentee dans ce travail n’est qu’une ebauche. Elle a permis 
d’obtenir des resultats tres encourageants malgre les insuffisances, en particulier la 
limite de pression de decharge. 

D’autre part, on signal la reussite dans la conception de I’outil de caracterisation du 
plasma. 
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Chapitre I11 



Chapitre 111 

Caracterisation du plasma par sonde Langmuir 

introduction 

On entend par la caracterisation d’un plasma, L‘analyse quantitative et 
qualitative des differentes especes existantes dans ce plasma. Plusieurs methodes 
peuvent 6tre utilisees dans ce contexte. Les methodes les plus repandues sont la 
spectroscopie optique passive et active, la spectroscopie de masse et les sondes 
electrostatiques. 

Le choix d’une methode de diagnostic est tributaire de la simplicite de mise en 
euvre, du type d’analyse (qualitative et quantitative) et de son influence sur le 
comportement du plasma (perturbation du plasma sous la presence d’un corps). 
Dans les paragraphes suivants on donne une breve description de ces trois 
methodes de diagnostic [I ,2,3]. 

A- Spectroscopie optique 

La spectroscopie optique d’emission est une methode d’analyse repandue en 
physique des decharges. Le principe consiste a detecter les photons emis par la 
desexcitation radiative des differentes especes excrtees du plasma. L‘energie de 
ces photons est quantifiee et le spectre d’emission est donc constitue de raies (fig. II- 
1-1). Chaque element a un spectre d’emission qui Iui est propre, compris entre le 
proche ultraviolet et le proche infrarouge, il est donc aisement identifiable par 
spectroscopie d’emission. Le principal avantage de cette technique, outre sa facilite 
de mise en oeuvre, est qu’il s’agit d’une methode d’analyse in-sifu qui ne perturbe 
pas le milieu et permet de ce fait de suivre en temps reel un proc6de. En revanche il 
est difficile de rendre I’analyse quantitative car I’intensite des raies depend de 
beaucoup de parametres (densite et temperature electronique, section efficace etc.). 
D’autres techniques de diagnostics optiques dites actives sont tres utilisees telles 
que la fluorescence induite par laser (LIF), techniques optogalvaniques laser (LOG), 
techniques infrarouges (FTIR : Fourier transform infrared), techniques Raman 
(CARS : Coherant antistokes Raman Scattering), techniques multi photoniques. 
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Fibre optique 

Monochromateur 

I I I II 
Pim- ENegistreur 

Tension Ampermetre 

Fig. 111-A Schema de principe du dispositif expbnmental pow 
I'emission optique 

B- La spectroscopie de masse 

Cette technique permet I'analyse qualitative et quantitative des especes 
atomiques et moleculaires du plasma. Les differentes especes sous forme ionique, 
sont separees dans un selecteur de masse en fonction de leurs rapports 
masse/charge. Le processus de mesure consiste en premier lieu a ioniser les 
neutres presents dans le plasma pour 6tre selectionnees par le quadrip6le de masse 
selon le rapport masselcharge, le courant collecte doit 6tre amplifie par un 
multiplicateur d'electrons secondaires a dynode. La figure 11-2 presente un dispositif 
experimental pour I'analyse d'un plasma par spectroscopie de masse. 

Riacteur rn Spectromktre de I 

Groupe de 

Fig. 111-B Schima de principe du dispositif expirimental 
pour La spectroscopie de masse. 
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C- Sonde electrostatique 

La sonde electrostatique, sonde de Langmuir, est la methode la plus simple 
et la plus utilisee dans le diagnostic des plasmas. Son principe est base sur 
I’introduction d’un fil conducteur dans le plasma et de mesurer le courant collecte 
sous I’application d’une tension de polarisation continue variable (Fig. 11-3). Les 
dimensions de la sonde doivent 2rtre de telle sorte qu’elles ne perturbent pas le 
plasma. L‘interpretation des courbes courant -tension (I-V) obtenues reste delicate 
et beaucoup de travaux ont ete developpes depuis la decouverte de cette methode 
en 1920 par Irving Langmuir a ce jour. 

Sonde 
Rkacteur 

I 

I Voltmetre I 

Fig. JII-C Schkma de principe du dispositif expkrimental 
pour Une sonde electrostatique. 

Le diagnostic d’un plasma radio-frequence par la sonde electrostatique est I’objet de 
notre travail, pour cela on procedera a detailler cette technique. 

111-1 Theorie de la sonde electrostatique 

111- 1-1 Principe 

Une sonde electrostatique est un conducteur de petites dimensions plongee 
dans la decharge. Sous I’effet de sa polarisation par une tension continue variable 
(Vs ) elle conduit un courant ( IS  ) qui depend de la densite et de I’energie des 
especes chargees presentes dans le plasma. La partie de la sonde en contact avec 
le plasma est entouree d’une gaine dont I’epaisseur est de I’ordre de la longueur de 
Debey. 
La partie active de la sonde peut avoir plusieurs geometries ; planes, spheriques ou 
cylindriques. Le materiau constituant la sonde doit avoir une haute temperature de 
fusion, une resistance elevee au bombardement des differents especes presentes 
dans le plasma et une faible emission secondaire. Parmi ces materiaux on cite le 
Tungstene, le Tantale, le Molybdene, I’Acier inoxydable et le Platine. 

La caracteristique Is(Vs) de la sonde permet de deduire plusieurs parametres 
internes de la decharge telles que la densite et la temperature electronique (Ne, Te), 
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la densite des ions positifs et negatifs (N+, N-), le potentiel plasma (Vp) et le potentiel 
flottant (VF), qui est definie comme etant le potentiel qu’aurait un corps isole plonge 
dans le plasma, et la fonction de distribution en energie des electrons. 

111-1-2 Hypothese de la theorie de Langmuir 

La theorie de Langmuir n’est applicable que si les conditions suivantes sont 
satisfaites : 

Les densites des porteurs sont connues en bordure de la gaine ; 
Les distributions de vitesses sont connues en bordure de la gaine ; 
Le potentiel de la sonde est essentiellement developpe a travers la gaine ; 
La pression de gaz doit Gtre suffisamment faible, pas de collisions dans la 
gaine, ce qui entraine de grands libre parcours moyen des electrons et des 
ions (LD<<L,N<L~N) ; 
La sonde est suffisamment petite pour eviter la perturbation du plasma 
(rs<<LD) ; 
Les porteurs sont neutralises a la surface de la sonde et ne sont pas 
reflechis ; 
Les effets de gaine entourant les supports et les fils de connexion de la sonde 
sont ignores ; 
Pas d’emission des porteurs par la sonde, faible emission secondaire du 
materiau de la sonde. 

111-1-3 Conditions d’utilisation d’une sonde 

L‘analyse de la courbe IS(&) se fait grace a un modele adapte a la geometrie 
de la sonde , a sa taille (rayon d’une sonde spherique ou cylindrique par rapport a la 
longueur de Debey) et au regime collisionnel (Libre parcourt moyen d’interaction 
electron-neutre et ion-neutre par rapport a la longueur de Debey). 

L‘utilisation juste d’une sonde electrostatique doit repondre aux conditions 
suivantes : 

Le rayon de la sonde doit &tre tres inferieur a la longueur de Debey, c’est 
la condition d’application de la theorie de Langmuir pour les sondes 
cylindriques. Cependant cette theorie reste valable avec une bonne 
approximation pour un rayon de la sonde inferieur a trois fois la longueur 
de Debey ; 

- Choix approprie du materiau de la sonde pour minimiser I’effet des 
electrons secondaire dans la zone de saturation ionique, la difference de 
potentiel entre la sonde et le plasma doit Gtre superieur a - IOOV. 

- 
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111-2 Caracteristique d’une sonde electrostatique 

111-2-1 Differentes parties de la courbe Is(Vs) 

Le potentiel plasma est de I’ordre de 5KTe pour une enceinte 3 parois metallique 
reliee a la terre. Lorsque Vs>>Vp, un courant d’electrons I, est collecte. Lorsque 
Vs<<Vp un courant d’ions est collecte. La courbe representative de cette 
caracteristique est donnee par la figure IV-I : 

Le potentiel plasma Vp est proche du point d’inflexion de la courbe IS (Vs)). Dans la 
partie gauche ou tous les electrons sont repousses on a un courant de saturation 
ionique, Isat. Le potentiel flottant se situe la ou le courant ionique et le courant 
electronique sont egaux c’est-a-dire un courant net egal a zero. Dans la zone de 
transition, le courant ionique est negligeable et une partie des electrons est 
repoussee par le potentiel negati Vs-Vp. Dans le cas ou la fonction de distribution 
electronique est maxwellienne, cette partie de la courbe est exponentielle. Lorsque le 
potentiel de la sonde est egal au potentiel plasma le courant Blectronique collecte 
atteint le maximum. Dans la r6gion de saturation electronique, le courant evolue 
lentement a cause de I’expansion des gaines. 

A. Region d e  transition 

Dans cette region (C2), la courbe caracteristique a une allure exponentielle. Si la 
fonction de distribution des electrons en Bnergie est maxwellienne, la courbe semi 
logarithmique In (IS )-VS est une droite. 

Le courant dans cette region est donne par la fomule suivante : 

I ,  = 1’, .XP[.(V, - VP)/KT,I (111-1) 

I,, est le courant de saturation Blectronique exprime par la relation suivante : 

2 m  
(111-2) 

e : charge de I’electron ; 
A : Surface de la sonde expose au plasma (A=2nrsL,) ; 
N, : Densit6 electronique ; 
v : vitesse moyenne des electrons ; 
K : constante de Boltzmann ; 
T, : Temperature electronique ; 
M : masse de I’electron. 
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De I'equation (2), il est evident que la pente de la courbe semi logarithmique l/kT, 
donne une bonne mesure de la temperature electronique. Cette mesure est 
independante de la surface ou de la forme geometrique de la sonde et les collisions 
entre especes dans le plasma. 
Le courant recueilli par la sonde dans cette region est totalement electronique au fur 
est a mesure que le potentiel de la sonde croit par rapport au potentiel plasma. Le 
courant electronique nette peut &tre obtenu par la soustraction du courant ionique. 
L'estimation du courant ionique peut se faire par extrapolation du courant ionique 
dans la region electronique de la courbe caracteristique Is-Vs ou par les theories de 
collection ionique, voir plus loin. 

B. Region de saturation electronique 

L'augmentation exponentielle du courant electronique continue jusqu'au 
moment ou le potentiel de la sonde est egal au potentiel du plasma. A partir de ce 
seuil tous les electrons sont collectes et ont atteint une saturation electronique tendis 
que la totalite des ions est repoussee. La densite des electrons peut 6tre determinee 
a partir de ce courant mais seulement dans le cas de plasma de faible densite et de 
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faible pression, cas d’un long libre parcourt moyen. Dans le cas d’un plasma rf, cas 
de notre etude, le potentiel Vp-Vs presente des fluctuations qui entratnent la non 
manifestation du point d’inflexion d’une part et I’absence du palier de saturation 
electronique d’autre part. 

La relation donnant le courant dans cette partie est : 

(I 11-3) 

C. Le Potentiel flottant 

Le potentiel flottant est definie comme etant le potentiel ou le courant ionique et le 
courant electronique sont egaux. 
Le courant ionique peut &re determine soit par les theories de collections ionique 
comme nous le verrons plus loin ou par d’autres estimations tel que le courant de 
Bohm. 

On donne ci-dessous une formule approchee du potentiel flottant en fonction des 
differents parametres de la decharge selon la reference [5] : 

(111-4) 

Pour I’argon, la valeur (VF-VP) est comprise entre -4Te et 5T,, elle depend du rapport 
du rayon de la sonde et de la longueur de Debye. Le potentiel flottant peut prendre 
des valeurs plus negatives que Fa s’il y a presence d’electrons primaires rapides ou 
le champ rf n’est pas bien compense. 

D. Le Potentiel Plasma 

Le potentiel plasma correspond I’intersection de la tangente dans la region de 
transition avec la tangente dans la region de saturation electronique. II peut 6tre 
determine par d’autres methodes si la region de saturation electronique est courbee 
(cas de decharge rf) ; 

1- On mesure VF et on calcul le Vp en utilisant la relation (111-4) ; 
2- On prend le point od Le courant electronique commence a devier de la forme 

exponentielle, c’est I’endroit ou la derive de ce courant est maximale. 

E. Region de saturation ionique 

forte attraction des ions positifs tandis que les electrons sont repousses. 
Dans cette zone le potentiel de la sonde est tres negatif, ce qui favorise la 
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Le courant ionique I, dans ce cas est donne par la relation suivante [4] : 

(111-5) 

Le courant de saturation ionique est faible. II est 200 fois inferieur au courant 
electronique dans un plasma d'argon. En plus il est facile de I'enregistrer a cause de 
la faible impedance de sortie. Aussi, il est tres pratique de I'utiliser ce courant pour la 
mesure de la densite d'un plasma. 

111-2-2 Theories de collection ionique 

Dans ce chapitre, on mentionne sans rentrer dans les details les differentes theories 
qui permettent la modelisation de I'interaction des ions avec une sonde 
electrostatique. La forme gbometrique de la sonde, la gaine complexe (gaine de 
Child-Langmuir, Gaine de Debey, pre gaine) qui se forme autour de la sonde, le 
comportsment des ions dans cet environnement et les conditions de decharge sont 
les parametres qui definissent le mode de collection des ions [6]. Plusieurs theories 
ont ete developpees pour modeliser cette interaction a savoir; La thborie du 
mouvement orbital sur la limite de la sonde (OML : Orbital Motion limit theory), La 
theorie de Allen-Boyd-Reynolds (ABR) et la theorie de Bernstein-Rabinowitz- 
Lafranboise (BRL). 

Les parametres de plasma (Te, N,) obtenus en utilisant ces theories different d'une 
methode a une autre selon : la densite de plasma et le type de decharge (Dc ou i f ) .  

La theorie OML de Langmuir [7] est la plus simple, elle considere que le flux des ions 
collectes est constitue des ions qui interagissent radialement et ceux qui entourent la 
sonde en mouvenient orbital sur un rayon (rs+a). 
Lorsque la tension de polarisation negative augmente, la gaine de la sonde s'elargie 
et le courant ionique ne se sature pas. Donc, les champs de la gaine disparaissent 
de la sonde ce qui permet d'arriver a une solution exacte de l,(Vp). 

Le courant OML dans ces conditions est donne par la relation suivante : 

(I 11-6) 

Un programme base sur la theorie OML (esp-OML [B ] )  sera utilise dans notre cas 
pour le traitement des resultats experimentaux obtenus dans ce travail. 
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111-3 Exploitation d'une courbe caracteristique I-V. 

Dans ce chapitre, on expose deux methodes de determination des differents 
parametres d'une decharge electrique RF. La premiere sera basee sur la formulation 
suscitee et le graphique ls-Vs tendis que la deuxieme est basee sur I'application du 
modele OML de collection ionique 

Ill-3-1 Methode graphique : 

Pour bien illustrer la procedure de traitement des donnees experimentales on 
propose detudier I'un des resukats obtenus au niveau du laboratoire 
LMMCIBoumerdes. II s'agit d'un plasma RF d'argon sous une puissance 50 Wet une 
pression de 5E-02mbar. 

ur~ ion  electrunique 

a- Determination de la temperature electronique. 

La temperature electronique est determinee a partir de la partie exponentielle de la 
caracteristique, Le trace de Ln(l,)=f(V,) dans cette region nous donne une droite dont 
la pente P est inversement propoitionnelle a KT, . 

Ln(1,) = PIV, + c1 (I 11-7) 

De I'equation (1) can a : Ln(1 ) - %+ C2 
- K K  

Donc, 

(111-8) 
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Fig. 1113-2 Le caurant de IP sonde en coordonneee semi. 
lognrithrniqwe en fondion de la tensinn, Plasma Wsrgan 
pour une puiseanee 5 et prsmsion 5E-02dar. LMMC 

b- Determination de la densit6 electronique. 

Le trace de IS* =f(V,), dans le tronGon de la saturation electronique, presente une 
droite dont la pente, P2, est proportionnelle au carre de la densite electronique. 

I; = P2Vs ic3 (111-9) 

Avec 

De I'equation (111-3) on a : 

Avec 

P2=- a 
A 4  

I; = C4Vs (Ill-10) 

53 



1 ,  

r .  

L ,  

1 '  I 

va 
Fig. 111-3-3 Le carre du courant de la sonde en fonctiari de sa 

tension de ~ a l a r i ~ a t i ~ n ~  zoiie de saturation eledranique 

Par egalite de C4 et P2 on deduit la densite electronique : 

c- Determination de la densite ionique 

(111-1 1) 

Le trac6 de Is2 =f(V,), dans le tronCon de saturation ionique, presente une droite dont 
la pente, P3, est proportionnelle au carree de la densite ionique. 

Fig. 111-3-4 Le carre dn caurald clg la sonde eiifdlmian de s8 
tension rle ~ ~ l ~ ~ i s ~ i ~ r l ,  Zane d& saturation ionique. 
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Avec 

1-, 

7. 

I,=P3&+CC5 

De I’equation (1) on a : 

I,” = CSV, 

(111-12) 

(111-13) 

Avec 

Par egalite de C5 et P3 on deduit la densite ionique : 

Z2Mz x 
--A;N,~ 2e3 = - 3 N, =(---I [P3]% 
n2M, W S  2 ~ ; ~ ~  

d- Determination du potenaiel plasma 

(111-14) 

Deux manieres peuvent &re utilisees pour determiner graphiquement ce 
potentiel. La premiere consiste a localiser le point d’inflexion, entre la limite de la 
zone exponentielle et le debut de la zone de saturation electronique, le potentiel de 
ce point est le potentiel plasma. La deuxieme maniere consiste a tracer Ln(ls)=f(Vs), 
Le point d’intersection de I’asymptote a la partie exponentielle et de I’asymptote a la 
branche de saturation electronique est le potentiel plasma. 

e- Determination du potentiel flottant 

C’est le point qui correspond a un courant de la sonde nul. Le courant recueilli dans 
ce point est autant plus Blectronique que ionique. 

111-3-2 Methodes basees sur les theories de collection ionique 

Plusieurs methodes basees sur les theories de collection ionique sont utilisees pour 
I’analyse des resultats experimentaux. Dans ce travail, on se contente d’exposer une 
procedure d’analyse basee sur la theorie OML. Ce traitement se fait par un 
programme de calcul Excel [8]. 
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Procedure de traitement : 

Etape 1 : La figure (111-3-5) presente une courbe caracteristique Is -Vs d’une 
decharge RF (Exemple traite par le programme esp-OML). Le point d’inflexion n’est 
pas bien apparent. 

0.7a 

ia. 

c1 - 0.w 

5.a 

a 

Etape 2 : On pro&de en deuxieme etape a I’exploitation des courbes dlJdV, et 
Is(dl$dVs). La premiere permet de determiner le potentiel plasma qui correspond a 
une valeur minimale de la derivee premiere du courant de la sonde, c’est le debut de 
deviation, du courant de la sonde, de la forme exponentielle. La courbe I,(dlJdVs) 
est la temperature electroniyue, pour une distribution Maxwellienne elle prend une 
forme aplatie qui correspond a la region exponentielle (Fig. 111-3-6). 

0 5 

-2 I 

0 4  3 
g 
9 4  i: 2 

Minimum de la I 
den& blr courant 

. 
-B 

-1 0 n 

Etape 3 : visualisation de la courbe lip =f(Vs) avec p=2 dans le cas de la theorie OML, 
puis on procede a I’ajustement de la courbe theorique en variant la densite, le 
potentiel plasma et la temperature blectronique trouves auparavant jusqu’a 
I’obtention d’une harmonie entre la courbe theorique OML et les resultats 
experimentaux (Fig.111-3-7). 

56 



Ce traitement continue jusqu'a I'obtention des differents parametres de plasma avec 
une bonne approximation. 

Conclusion 

Un apergi general sur les techniques de caracterisation les plus utilisees dans le 
diagnostique des plasmas de laboratoire a ete prkente. La technique des sondes 
electrostatiques, methode de diagnostique adoptee dans notre cas, a ete etudie plus 
en detail. 
Cette etude comprend : le principe de fonctionnement des sondes electrostatiques, 
son comportement a I'interieur d'un plasma, la courbe caractbristique I-V et son 
exploitation en vue de determiner les differents parametres du plasma a savoir la 
temperature electronique, la densite du plasma ... etc.. 

Deux methodes d'exploitation de la caracteristique d'une sonde ont ete exposees 
pour &re utilisees dans I'analyse des resultats d'experimentations realises, la 
premiere est semi graphique, la seconde est basee sur la theorie de collection 
ionique. 

D'autre part, cette etude Contribuera a la conception de la sonde electrostatique, 
I'un des objectifs du chapitre suivant. 
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Chapitre V I  



Chapitre IV 

Resultats experimentaux 

Introduction 

Dans ce chapitre on expose I’etude experimentale sur le bgti de pulverisation 
cathodique et les accessoires annexes que nous avons realises au sein du 
laboratoire LMMC 

Cette etude est consacree a la caracterisation du bati par une sonde electrostatique 
de Langmuir en vue de determiner les differents parametres de plasma a savoir la 
temperature electronique, les densites ioniques et electroniques ainsi que le potentiel 
plasma et le potentiel flottant. II s’agit de faire varier les parametres exterieurs du 
plasma a savoir la pression de decharge, la puissance RF, et la position de la sonde 
dans I’espace interelectrode et de determiner les differents paramgtres du plasma. 
Les parametres de plasma sont determines par des methodes graphiques et 
theoriques a partir des courbes caracteristiques I(V) collectees par la sonde. 

IV-I Caracterisation du bati de pulverisation 

IV-1-1 Moyens experimentaux 

Le bati realise permet d’obtenir des decharges luminescentes a des pressions 
au dessous de TO4 mbar, a cause de la limite technologique de notre systeme de 
pompage, et des puissances radiofrequence 13 56 MHz au dessous de 140 W. La 
limite de la puissance est due a I’absence d’un circuit de refroidissement de la 
cathode. Le gaz plasmagene choisi dans le diagnostique du plasma est I’argon. 
D’une part ce choix est justifie par le faite que ce gaz est facilement ionisable, peu 
reactif, presente une masse et une taille assez grande relativement aux autres gaz 
utilises dans les dep6t par PVD et d’autre part il possede un taux de pulverisation 
eleve et en fin il est largement utilise dans le dep6t de couches minces par 
pulverisation et au traitement de surface par plasma. Le cuivre est adopte comme 
materiau cible sur des substrats en verre ordinaire. 
Comme il a ete mentionne, la caracterisation s’effectue par la sonde Langmuir que 
nous avons realisee avec le circuit electronique qui sert comme filtre passe bas pour 
eliminer la composante alternative du courant collecte et les effets parasites. La 
sonde est montee dans un mecanisme etanche qui permet un balayage horizontal et 
vertical le long de I’espace interelectrode. 

Une vue globale du batti de pulverisation ainsi que le systeme de caracterisation est 
donnee par la figure IV-1-1. 
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Fig. IV-1-1 Biiti de pulvbrisation rdalise. 

Legende ' 1. Enceinte, 2 Jauge de pression, 3. lndicateurs de pression; 4. Groupe de 
pompage; 5. MBcanisme de mouvement de la sonde, 6 Circuit de mesure; 7. 
Alimentations de polarisation de la sonde; 8. Alimentation RF; 9. Adaptateur 
d'impedance; 10. Systeme de refroidissement de I'adaptateur d'impedance; 11 Le 
generateur radiofrequence 13.56 MHz11200W 

IV-1-2 Methodologie et conditions de I'experimentation 

La pression de decharge, la puissance radiofrequence et la position dans 
I'espace interelectrode sont les trois principales variables que nous avons 
considerees dans le diagnostique du plasma d'argon realise. L'evolution des 
diffbrents parametres de plasma, a savor la temperature electronique, la densite 
electronique, la densite ionique, le potentiel plasma et le potentiel flottant ont ete 
etudies en fonction des trois parametres suscites. 
Le courant collecte par la sonde se fait sous une tension de polarisation de -55V a 
55V avec un pas mloyen de 1.25V, le temps total de la collecte du courant est de 150 
seconde. Une polalrisation positive intermittente de 70 V est appliquee a la sonde, 
bombardement electronique cle la partie active de la sonde. Ces deux dispositions 
permettent de minimiser la contamination de la sonde par le depSt de cuivre et la 
rauction des errcuks de mesures. 

Le protocole d'expeience adopte dans notre travail englobe les points suivants : 

A- Etude de la variation du courant collecte de la sonde en fonction du temps 
pour differentes positions de la sonde, le temps maximal est de 90 secondes ; 
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B- Etude de la variation du courant collecte de la sonde en fonction de la tension 
de polarisation pour differentes positions a un courant de decharge et une 
pression de decharge fixes ; 

C- Etude de la variation du courant collecte de la sonde en fonction de la tension 
de polarisation pour une position fixe a un courant de decharge variable et 
une pression de decharge fixe ; 

D- Etude de la variation du courant collecte de la sonde en fonction de la tension 
de polarisation pour une position fixe a un courant de decharge fixe et une 
pression de decharge variable. 

IV-2 Caracterisation du plasma 

Pour verifier la fiabilite du systeme de mesure conGu et la reproductibilite des 
resultats, des mesures de courant dans le temps et dans differentes positions de 
I’espace interelectrode ont ete effectubs (Fig. IV-2-1-16 3). Le temps global de la 
collecte est de 90 s, chaque 10 s on preleve le courant. Les conditions de decharges 
sont : la puissance RF est 80 W, la pression du gaz plasmagene est de 8E-03 mbar, 
les positions de mesures sont prises par rapport a I’anode et sont respectivement 
7.69 mm, 20 mm et 37 mm. A chaque position on polarise la sonde par des tensions 
de IOV, 40V et 68 V respectivement. On constate une petite derive du courant 
collecte aux potentiels 10 V et 40V, I’ecarl type est respectivement 0.65 et 0.48, au 
dela de ce potentiel puissance il y stabilite presque parfaite. Dans les deux autres 
positions de mesure le courant collecte est stable et les mesures sont reproductibles. 

inn 
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Fig. IV-2-1-1 E\mlution du cailrmnt colledC de la sonde en fanction 
rlw temps, pasitim de la sande 7.69 mrnk ranode 
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Le tableau suivant donne le libre parcours moyen des electrons pour les pressions 
de decharge utilisees lors de la caracterisation de notre bati. 

Pression (torr) 1 0.006 I0.0158 10.0225 10.0435 
L (Cm) ] 6.41 12.45 1 1.71 10 885 

r-- 

Donc, le libre parcours moyen des electrons dans toute la gamme de pression 
considerbe est superieur a la plus grande dimension des composants constiuant la 
sonde et qui se trouve dans la region du plasma. Dans ce cas la game entourant la 
sonde est non collisionnelle. 

La longueur de Debye calculee a partir de la relation donnee dans le chapitre I (1-12) 

so : Permittivite du vide 8.86~10-~’ C/V.M. 
e : Charge de I’electron 1.6E-19 C 

La longueur de Debye pour : 

T, = 2.73 eV, N, = 1.45~10‘~ cnT3 on a XDI = 0.10 mm 
T, = 6.43 ev, N, = 3 . 1 ~ 1 0 ~  cm3 on a LD2 = 0.34 mm 

Donc la theorie de Langmuir pour les sondes cylindriques fines est applicable dans 
notre cas car le rayon de notre sonde est inferieur a trois fois la plus petite valeur de 
la longueur de Debye obtenue (rs=0.25mm<3h~1 =0.30 mm). 

- 

r-  

,- 

2. Determination d e s  differents parametres du plasma. 

Dans ce travail on a etudie I’evolution de quatre parametres principaux du plasma 
en fonction de la pression de decharge, la puissance RF et la position dans 
I’espace interelectrode. Les parametres etudies sont la temperature electronique, 
la densite electronique et ionique, le potentiel plasma et le potentiel flottant. Les 
conditions d’experimentation se resument en : 

/- 

r -  

r- 

P Les pressions de decharge : 8E-3mbar, 2.1 1E-2 mbar, 3E-2 mbar et 5.7E- 
2 mbar ; 

P La puissance radiofrequence : 30 W, 50W, 70W, 9OW et IOOW ; 
> Un balayage vertical dans un espace de 40 mm avec un pas de 1.25mm ; 
P Un balayage horizontal avec un pas de 15”. 

Comme il a ete mentionne dans le chapitre 111, le traitement des resultats 
s’effectue par la methode graphique et par la methode OML. La temperature 
electronique determinee par la methode OML est legerement superieure a celle 
obtenue par la methode graphique, une difference moyenne maximale de 0 62 eV 
entre Les deux methodes (Fig. IV-2-1-4). 

~ 
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Mhthnde graphique 
Mhhode OML p=5.7E.b2 mbar '1 Position : SW24.3 rnm eI SH=nmrn 

I 

I 

I . . 

Fig. M-2-1-4 TempQraure electronique cl&teriniN& par la m&ttuode 
graphiqiie et par la m&tthocle DML. 

De mBme pour la determination des densites electroniques et ioniques, les deux 
methodes sont appliquees (Fig.IV-2-1-5 a 6). Dans la methode graphique, La 
densite est calculee dans la zone de saturation ionique et dans la zone de 
saturation electronique. La densite obtenue par la methode OML est superieure 
d'un facteur 2 par rapport a celle obtenue dans la region de saturation 
electronique. Ce resultat est en conformite avec la litterature [2-3-41, 
L'augmentation de la densite ionique par rapport a la densite electronique est due 
aux effets des electrons secondaires liberes par les photons, les elements 
metastables et les ions heurtant la surface de la sonde. Pour la densite 
electronique il n'a pas d'effet qui perturbe significativement la collection des 
electrons. 
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les trois variables considbres. Ces valeurs sont en concordance avec la litterature 
[5-6- 1 21. 

zh 3E-02 mbar 

A 
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Fig. N-2-1-7 Mriation Be la temperature ilectronique en fanetias 
de la pUiSSalm RI: saus 6KGre.rent pression de Is dkharge. 

. 

Poshion Uenicale de la sonde i panirde la cathode h m ' l  . ,  
Fig. W?-l-8 Evul!ttiun de In tetiip&atfltle electrotlique enfolwTion 

de la puissmce RF Baits respace iilterelcttode. pression tle 
decharge 2.1 1E-02 mhar 
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On constate que la temperature electronique diminue avec I’augmentation de 
la puissance RF. Ceci s’explique par le faite qu’aux faibles puissances les electrons 
n’ont pas assez d’energie pour exciter ou ioniser les especes neutres lors 
d’interactions, donc les interactions sont de type elastique sans transfert d’energie. 
Au fur et a mesure que la puissance augmente les electrons vont acquerir plus 
d’energie et entrent en collision inelastique ce qui permet leurs refroidissement et par 
voie de consequence la diminution de leurs temperature. 

De plus on observe que la temperature electronique est inversement 
proportionnelle 5a la pression de decharge. L‘augmentation de la pression favorise les 
interactions elastiques, donc la temperature electronique devient basse, et la 
diminution de la pression favorise les interactions inelastiques, donc la temperature 
electronique devient elevee. 

A la pression de 8.3E-03 mbar, la sonde se trouve dans la zone obscure, forte 
epaisseur de la gaine cathoalique presque 2/3 de I’espace interelectrode, dans cette 
region les electrons qui arrivent du plasma vers le bord de la gaine voient ce bord 
comme une vague (effet de surf) qui les renvoie vers le cceur du plasma avec un 
gain d’energie. La temperature electronique dans cette region atteint une valeur 
maximale de 8.55 eV a une puissance de 70 W. cette augmentation s’explique par 
I’effet de surf et I’effet des electrons secondaires qui sont tres energetiques [7-81. 

L‘evolution de la temperature electronique en fonction de la puissance presente un 
changement de pente a une puissance de 70 W [9-10-11-12]. La premiere pente se 
situe dans la gamme de faible puissance ou le regime collisionnel est predominant et 
les interactions des especes de plasma avec les electrons se font par les electrons 
de type a, d’energie relativement faible Dans la deuxieme partie, pente relativement 
faible, les electrons y qui deviennent dominants et assurent le maintient du plasma. 
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L'evolution spatiale de la temperature electronique (Fig. IV-2-1-9) montre qu'a 
chaque position de I'espace interelectrode, la temperature est proportionnelle a la 
puissance RF appliquee. L'augmentation de la puissance entraine plus d'interactions 
ce qui reduit la temperature electronique. Dans le sens horizontal on obtient une 
distribution presque uniforme sur un rayon de 14 mm de I'anode ceci est du au libre 
parcours moyens qui est quant mQme important A cette pression, au dela de cette 
distance il y a une diminution de la temperature electronique qui est cause par I'effet 
d'expansion volumetrique. 

2.2 Densite electronique et ionique 

Sur les figures (Fig. IV-2-1-10 a 13), nous avons represent6 les variations des 
densites electroniques et ioniques en fonction de la puissance RF et pour differentes 
pressions. Pour les cas traites on remarque que les densites electroniques et 
ioniques augmentent avec I'augmentation de la puissance RF. Deux regions 
distinctes caracterisent cette evolution, une region a faible puissance PRF< 70W et 
une region a forte puissance PRF> 70w. Cette observation a ete egalement rapportee 
par d'autres auteurs. 

Deux parametres contribuent a I'augmentation de la densite electronique, le premier 
est L'augmentation de la tension aux bornes de la gaine cathodique avec 
I'augmentation de la puissance RF chose qui augmente I'energie d'acceleration des 
electrons vers le ceur du plasma et les ions vers la cible (gaine non collisionnelle). 
Le deuxieme parametre est I'augmentation de la largeur de la gaine ainsi que son 
amplitude d'oscillation en fonction de la puissance RF chose qui apporte plus 
d'energie aux electrons et les repousse vers le plasma. Les electrons energetiques 
issus de ces deux processus sont susceptibles d'entrer en collisions inelastiques 
(excitation et ionisation) avec le gaz plasmagene et conduisent a de fortes 
concentrations electroniques. 

. 
. 

n m m  
ZO XU &O 50 6U 10 EO 96 100 1 I m  

Puissance RF, Phr(W) 

Fig. W-2-1-10 EwluRion de la densit& &lectronique en fantitian Ue la 
puissance RF sous dlftizrentes pressians; de dgcharge, %=16.24 mm. 
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Les figures : IV-2-1-11 a 12 presentent le profile de la densite electronique dans 
I’espace interelectrode. On constate que dans chaque position verticale la 
concentration electronique augmente avec I’augmentation de la puissance RF et elle 
prend des valeurs maximales a une position de 12.15 mm. Pour toute la gamme de 
pression consideree. La gaine anodique presente moins de concentration 
electronique que la gaine cathodique. Parce que dans cette region, la majorite des 
electrons sont des electrons secondaires qui sont tres energetiques. 

Le profile radial, Fig. IV-2-1-13, qui est pris a une puissance RF de 50 W e t  a une 
position verticale de 16.24 mm par rapport a I’anode manifeste une certaine 
symetrie par rapport a une concentration maximale au centre de la cathode, 
5.914~10’ cmd. La densite est homogene sur une surface de 6.16 cm2 avec une 
diminution maximale de 8.7% sur un rayon de 14 mm par rapport au centre, Au-dela 
de ce rayon on atteint une variation maximale de 37.63% sur un rayon de 26 mm. 

Libre parcours Distance Densite 
moyen (mm) interelectrode (mm) electronique (Cm-3) 

64.1 40 2.28~10’ 
17.1 40 1.048~10’~ 
8.85 40 1 .265x10m 
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Fiw. 11-2-1-18 Profile de IP densite Clertronique dans I'espeee 
interilectswde, sous une pressinn de dkharge de 2.11E-02 nibsr. 
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2-3 les Potentiels plasma 

Les evolutions des potentiels plasmas et potentiels flottants sous les 
conditions d’experimentation que nous avons adoptes sont representes sur les 
figures (Fig. IV-2-1-15 et Fig. IV-2-1-16). On constat que la puissance RF appliquee 
n’a pas une influence significative sur les deux potentiels du plasma a une pression 
de decharge donnee. 

Le potentiel plasma pour la pression de 8.3x10-” mbar est important relativement, de 
I’ordre de 40 V, aux potentiels sous ~ X I O - ~ ~  mbar et 5.7x10-” mbar de pression (il 
varie de 12.5 V a 21.3 V et de 10.1 a 15.5 V respectivement). Ceci est du a la largeur 
importante de la gaine cathodique qui cause une chute de potentiel enorme et retard 
la saturation electronique. 

De mQme pour le potentiel flottant, pour la pression de 8~10-O~ mbar on observe une 
grande variation en fonction de la puissance RF (-4.3 V a 2 V). Pour les autres 
pressions la variation n’est pas importante, elle varie de 0.6 V a 0.75 V pour une 
pression de 3x10“ mbar et de 1.2 V a 2.3 V pour une pression de 5.7 xlO-” mbar. 
L‘augmentation du potentiel flottant avec la pression reflet la bonne filtration du 
courant collecte par la sonde, circuit de filtration adopte dans notre etude. 

sa p=5.7E.02 mbar 

m 

“ r )  

n 5n 20 1n 5U 6D In E6 40 i i n  

Puissance RF, P m p W ,  

Fig. N-2-1-15 Variation dw potentiel plasma en fondion de In 
puissance RF sows dii6rentes pression de dkharge. 
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Le profile axiale des potentiels presente par les figures IV-2-1-17 et 18 confirme les 
grandes valeurs des potentiels au voisinage immediat de la cathode et montre I'effet 
de la pression sur le potentiel flottant dans cette endroit. Au-dela de cette position la 
pression n'a pas d'effet significatif sur le potentiel plasma et sur le potentiel flottant. 
D'autre part on remarque que les deux parametres augmentent en fur et a mesure 
qu'on se rapproche a la gaine cathodique. 

50 "i 50 "i 

B 5 10 15 20 25 3U 16 10 

Position dans I'espaoe inte&ieRrode S,(mm] 

ig. W-2-1-17Variation du potentiel plasma dsns respace inter 
>ledrode gans une &&arae cle 2.11E-02 mhr .  
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p = 2.1 lE42 rnbar; 
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Fig. W-2-1-20 Variation radiale &I potentiel fiottant atans 
I’espace inter8lectrode. 

Conclusion 

Les resultats de la caracUerisation du biiti de pulverisation obtenus montrent 
I’efficacite de notre systerne de diagnostique, sonde et circuit associe, dans 
I’elimination des fluctuations RF, les bruits a faible frequence dans le potentiel 
plasma, et I’effet de I’impedance de la masse. D’autre part le biiti presente une 
stabilite presque parfaite dans toute la gamme de pression et de puissance RF 
utilisees. 
Les differents parametres de plasma obtenus sont en conformite avec la litterature 
malgre les contraintes de limite de pression et de puissance RF. 
Les temperatures electroni ues (1.75 eV a 4.75 ev) et les densites Blectroniques 
(2 .08~10~ /cm3 a 1.265~10 /cm3) obtenues permettent commodement le dep6t de 
couches minces dans ce b%i. Le bhti se caracterise par une surface homogene de 
6.16 cm2 ob on a une temperature et une densite electronique homogenes. 
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Chapitre V 



Chapitre W 

Applications : dep6t Monocouche et Multicouches 

Introduction. 

Les proprietes physiques et chimiques des films deposes par pulverisation 
cathodique RF sont etroitement liees aux conditions de decharge. La variation des 
parametres externes de la decharge telles que la puissance RF, la pression partielle 
du gaz plasmagene, la temperature du substrat ou la position du substrat dans 
I'espace interelectrode, peut conduire a des films de nature et de proprietes 
differentes. Car la variation de ces parametres entraine la variation des parametres 
internes de la decharge telles que la fonction de distribution en energie des electrons 
et la densite electronique. 

Ce sont ces parametres internes qui contrdlent effectivement les mecanismes et la 
cinetique de croissance des films deposes et dont la variation peut entrainer une 
modification des proprietes de ces films. 

A ce propos nous proposons de deposer des monocouches minces constituees d'un 
ternaire CuPbSn dans le b3ti de pulverisation cathodique realise, les depdts sont 
effectues dans differentes conditions externes de decharge, pression et puissance 
RF. Puis nous procederons a I'analyse des couches realisees par differentes 
methodes d'analyse telles que I'analyse structurale par diffraction X, L'analyse 
qualitative et quantitative des constituants des couches par fluorescence X, Mesure 
des epaisseurs et de la rugosite par profilometrie, analyse de la transmittance des 
couches par spectrometrie UVNIS, Analyse de la surface par le MEB et la mesure 
de la resistivite electrique par la quatre pointes. 

La deuxieme application effectuee dans le b3ti de pulverisation realise est le depdt 
de multicouches sur des substrats en verre, PblCulPblverre. Les analyses effectuees 
sur les multicouches realisbes sont : analyse de la cristallinite par diffraction X et 
analyse de la morphologie de la surface par microscope optique. 

V-I Evolution de la microstructure des couches lor$ de depdt par 
PVD. 

Les couches minces presentent une large variete de parametres dans la 
microstructure a savoir; la taille des grains, I'orientation cristallographique, les 
defauts de maille, la composition des phases et la morphologie de la surface. 
L'elaboration des couches minces se fait generalement loin de 1'equilibre 
thermodynamique car elle s'effectue a des temperatures inferieures a 0.2 -0.3 fois la 
temperature de fusion. Par consequent I'evolution selon des modes preferentiels de 
la microstructure lors du depdt ainsi que les limitations cinetiques des atomes a faible 
temperature de croissance conduisent a des couches minces composees de : 



structures artificielles, des phases metastables, des multicouches ou des 
nanophases. On note aussi que I'etat de surface, la diffusion en volume et I'energie 
des particules de bombardement sont des facteurs determinants dans le contrble de 
I'evolution de la structure. La presences des elements d'alliages ou des impuretes et 
leurs segregation dans la surface et dans les joins de grains peuvent egalement 
influencer cette evolution structurale [I, 41. 

V-I -1 Mecanisme de germination et de croissance des couches 
minces. 

Lorsque les especes (atomes) pulverisees heurtent la surface du substrat 
elles perdent la composante normale de leur vitesse et sont physiquement 
adsorbees. Ces especes ne sont pas thermo dynamiquement en equilibre avec le 
substrat et se mouvent sur toute la surface. Dans cet etat, elles interagissent entre 
elles et forment des coalitions <( germes )>. Ces germes croissent de plus en plus 
permettant au systeme de minimiser son energie libre, elles croissent 
preferentiellement au niveau des defauts presents a la surface du substrat (terrasse, 
contremarche, lacune, ...). Apres avoir atteint une taille critique, ces germes 
deviennent thermodynamiquement stables et la barriere de nucleation est franchie. 
Apres la phase de germination les ilots formes commencent a se regrouper et 
croissent en laissant des canaux et des trous sur le substrat. La structure du film 
dans cette etape change passant d'un type d'ilots discontinus en un type de reseaux 
poreux. Un film continu est forme en remplissant les canaux et les trous 11-41, On 
drstingue trois types de croissance des couches (Fig. V-1-1) : 

AffinitC entre les especes 
diposCs 

- Croissance par couches (Frank-Van der Nleer) 

Liaison plurforte avec 
le substrat 

- Craissanre par co (Stran 

Changernent dUnergie avec 
les couches suce5sives ---+ 4 

Fig. V-1-1 Les trais modes de croissance des couches minces 

Modele de Volmer-Weber : II considere une plus forte affinite entre les atomes 
du depbt qu'avec ceux du substrat : les atomes se regroupant, il se forme 
donc peu d'ilots qui finissent, a terme, par coalescer pour former un film 
continu de colonnes ; 
Modele de Franck-Van der Meer: Contrairement au mode de croissance 
pre&dent, I'affinite des atomes du depbt entre eux et avec ceux du substrat 
est semblable, cela entraine la presence d'un grand nombre de germes 
formant une couche monoatomique de depbt sur laquelle une monocouche 
semblable peut croitre ; 
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Modele de Stranski-Krastanov : L'affinite des atomes du dep6t entre eux est 
faible. II se forme alors dans un premier temps une couche monoatomique de 
dep6t (type Franck-Van der Meer ) sur laquelle la couche suivante croit sous 
forme de colonnes (type Volmer-Weber). 

V-1-2 Morphologie des dep6ts sous vide 

La croissance des couches realisees est influencee principalement par la 
pression d'argon et par la temperature du substrat. La croissance des couches 
realisees par pulverisation cathodique se fait dans tous les cas par colonnes [4]. 
Plus la temperature est elevee, plus les colonnes sont grosses et jointives. Plus la 
pression d'argon est elevee, moins elles sont jointives et moins denses sont les 
couches (Fig. V-1-2). 

Les modeles de croissance de couche en fonction de la temperature de synthese 
ont ete etablis principalement dans le cas de la PVD. Movchan et Demchisin ont tout 
d'abord distingue trois types de croissance pour differents dep6ts de metaux et 
d'oxydes suivant le rapport entre la temperature du substrat pendant le depBt et la 
temperature de fusion (Tm). 

Zone 1 /TTT,<o.3): la croissance se fait en colonnes coniques avec une 
surface en forme de d6mes separes par des zones de vide intercolonnaires. 
Ce faible nombre de colonnes est provoque par un faible nombre de germes 
et une faible diffusion en surface ; 
Zone 2 (0,3cT/Tm<0.5) : les grains colonnaires sont bien definis et separes 
par des joints de grains intercristallins denses. La taille des colonnes est fixee 
sur toute I'epaisseur du dep6t tandis que la surface est beaucoup moins 
rugueuse que pour la zone 1. La zone une et deux est separee par une zone 
de transition T qui s'observe lorsque la pression de decharge decroit, la chute 
de pression de decharge conduit au bombardement energetique du film a 
deposer ; 

0 Zone 3 (Tflmz0.5) : les grains ne sont plus colonnaires mais equiaxiaux 
caracteristiques d'une recristallisation a haute temperature. 
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V-2 Aperqu general sur les principales techniques d'analyses 
Utilisees. 

V-2-1 Diffraction de rayons X 

Le diffractometre utilise, Philips XPert MPD, permet de travailler en configuration 
symetrique (les plans de diffraction sont paralleles a la surface de I'echantillon) ainsi 
qu'en configuration asymetrique (1'echantillon est oriente de sorte que les plans non 
paralleles a la surface de I'echantillon puissent diffracter). Un schema du 
diffractometre est pr6sente Figure V-2-1. L'angle d'incidence w est I'angle que forme 
le faisceau incident avec la direction correspondant a I'intersection de la surface de 
I'echantillon et du plan de diffraction. Dans la configuration symetrique, w est donc 
I'angle que forme le faisceau incident avec la surface de I'echantillon. Ce plan 
diffracte si I'angle Bsatisfait la condition de Bragg : 

2d(hkl) sin0 = nh 

d etant la distance inter reticulaire des plans (hkl) et h la longueur d'onde du faisceau 
incident. Dans notre cas, la radiation incidente contient deux longueurs d'onde 
provenant des raies Ka l  et Ka2 du cuivre. La longueur d'onde moyenne associee de 
ces deux raies vaut AM =I5418 OA. Apres avoir diffracte sur le plan (hkl), le faisceau 
est reflechi avec un angle 20 par rapport a la direction incidente, vers le detecteur. 

La diffr :tion t rayons X est une technique primordi;., et tres puissante pour 
etudier la qualite structurale des couches minces. En general, la caracterisation 
d'une couche s'effectue selon plusieurs etapes : le balayage en 8-28 en configuration 
symetrique, d'environ 20" jusqu'a 70" avec un pas de 0.06" est adopte dans 
I'analyse des couches minces elaborees dans notre etude. L'ange d'incidence utilise 
est de 1.33" et la puissance du generateur ainsi que le courant sont respectivement 
40 kV et 50 mA. 
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Le traitement des spectres est effectue par le logiciel Highscore, en utilisant la 
banque de donnee du diffractometre. 

V-2-2 La fluorescence X 

La fluorescence X est une methode d’analyse qualitative et quantitative des elements 
constituants I’echantillon a analyser. Elle convertie les atomes de la matiere des 
etats stables a des etats instables par I’intermediaire d’une excitation externes par 
un rayonnement X. Le retour de ces atomes a I’etat stable est accompagne par une 
emission photonique secondaire, c’est le phenomene de fluorescence. Chaque 
emission secondaire est specifique a I’element en quelque sorte c’est la signature de 
I’element. L’intensite de I’emission, le nombre de photons, est proportionnelle a la 
concentration de I’element dans I’echantillon. 

V-2-3 La reflectometrie de rayons X rasants 

La reflectometrie X est une methode optique qui permet d’obtenir I’epaisseur 
physique d’une couche mince avec une grande precision et d’estimer les rugosites 
de surface et d’interface. 

Dans le domaine spectral des rayons X, tous les materiaux presentent un indice 
optique inferieur et tres proche de 1. Neanmoins, un faible contraste d’indice entre le 
film mince et le substrat suffit a produire une reflexion speculaire a I’interface et, par 
suite, des franges d’interference. La position de ces franges en fonction de I’angle 
d’incidence et pour une longueur d’onde fixe donne directement I’epaisseur physique 
du film. La geometrie rasante et la faible longueur d’onde des rayons X rendent les 
mesures tres sensibles a la rugosite. L‘amplitude des franges depend directement du 
contraste d’indice entre le substrat et le film mince. 

Un dispositif de reflectometrie X est monte sur un goniometre. La source est 
generalement un tube a rayons X (raie Ka du cuivre a A=? 5 4  a). La mesure se fait 
suivant le prokde 8-28 en incidence rasante. Le spectre presentera I’intensite 
reflechie (ou la reflectivite 1/10) en fondion de I’angle d’incidence. 
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V-2-4 La microscopie electronique B balayage (MEB) 

La microscopie electronique a balayage (MEB) [7-8-91 est une technique utilisee 
dans I’analyse de la morphologie de la surface et la composition chimique de la 
plupart des materiaux solides a des profondeurs de champ importante (plusieurs 
centaines de microns). Elle donne des vues qualitatives des surfaces qui sont de 
grande utilite. 

La MEB permet de visualiser la texture microscopique des materiaux, I’etude de I’etat 
de surface des materiaux, I’etude de la corrosion et des reactions de surface de 
materiaux, I’etude et le contr6le de microcircuits electroniques, etc. 

Le fonctionnement du microscope est base sur I’emission d’electrons produits par 
une cathode et la detection de signaux provenant de I’interaction de ces electrons 
avec I’echantillon (electrons secondaires et retrodiffuses). Un faisceau primaire 
d’electrons de diametre compris entre 5 et 20 nm et d’energie allant de quelques kev 
a 50 kev est focalise sur I’echantillon (sous vide). Ce faisceau est balaye sur la 
surface a etudier par un systeme de deflexion (Fig. V-2-4). 

Les electrons emis par I’echantillon sont detectes par un scintillateur couple a un 
photomultiplicateur. Le signal obtenu est amplifie et sert a moduler I’intensite du 
faisceau d’un oscilloscope dont le balayage est synchrone avec celui du faisceau 
primaire. A chaque point de la zone balayee sur I’echantillon correspond donc un 
point sur I’ecran de visualisation. L‘image est obtenue sequentiellement point par 
point en deplapnt le faisceau d’electrons. Le grandissement s’obtient en changeant 
les dimensions de la zone balayee. Le contraste de I’image observee provient pour 
I’essentiel des differences de relief qui existent sur I’echantillon. 

Le microscope electronique 3 balayage utilise est un appareil de marque Jeol JSM 
6363 LV. Les conditions d’analyse adoptees dans notre etude : - 

- une resolution de 50 nm ; 
Utilisation des electrons secondaires ; 
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- Tension appliquee 10 KV 

La distance de travail 10 mm ; 

V-2-5 spectroscopie UVNisible. 

La spectroscopie UVNisible est une technique danalyse optique, elle permet la 
mesure en reflexion et en transmission [6-91. Le principe de la technique consiste a 
envoyer sur I’echantillon a analyser un faisceau poly-energetique est de mesurer la 
lumiere transmise ou la lumiere reflechie. Les mesures en transmission sur nos 
dep6ts ont ete realisees, au LMMC, avec un spectrometre Perkin Elmer 
LambdaEZ210. Ce dernier permet de travailler dans les domaines du proche UV, 
visible et proche infrarouge, entre 190 et I100 nm. 

V-2-6 Mesure de resistivig : methode a quatre pointes 

On applique sur I’echantillon quatre pointes metalliques qui peuvent &re soit 
alignees soit disposees en carre. Deux pointes servent a amener le courant : ce sont 
les deux pointes externes dans le cas des pointes alignees ou deux pointes 
adjacentes pour la version avec les pointes en carre. Les deux autres pointes 
servent de prises de potentiel. La mesure permet de determiner le rapport AVA 

Ce rapport peut &tre relie a la resistivite du materiau et de la forme de I’echantillon : 

a) Echantillon semi infini (voir Fig. V-2-6 (a)) 

Oh s est la distance entre les pointes. 

En general, les echantillons caracterises ont des dimensions finies qui peuvent &re 
de m&me grandeur que I‘espacement des pointes. Dans ce cas un facteur correctif, 
F, est introduit dans le calcul de la resistivite. 

p‘ -.sp 
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Ce facteur correctif depend de I'epaisseur de la couche et de la distance entre les 
pointes par rapport aux bords de I'echantillon. Des courbes donnant les valeurs de F 
pour differentes configurations des pointes et des parametres geometriques sont 
disponibles et peuvent &re consultees. 

b) Echantillon bidimensionnel dont I'epaisseur, I ,  est petite devant la distance 
entre les pointes, L, mmme I'illustre la figure V-2-6 (b). 

L'expression de la resistivite est donnee par : 

V-2-7 Caracterisation morphologique de  la surface d e s  dep6ts 

La profilometrie par palpeur a base de stylet est la technique classiquement utilisee 
pour mesurer le relief 2D d'une surface. Les stylets sont des diamants avec un angle 
de c8ne et un rayon de courbure bien definis. Lors de balayage du palpeur sur la 
surface a explorer, les deplacements verticaux de la pointe sont amplifies puis 
restitues sur un enregistrement sur papier ou sur un support informatique pour les 
traiter ulterieurement grgce a des logiciels specifiques (par exemple le logiciel 
"Mountains Map"). 
Les profilometres de nouvelle generation, par exemple le Dektak, permettent 
d'investiguer des materiaux ffragiles car ils sont equipes par des pointes qui ont des 
forces d'appui a partir de 0.03 mg et de plus ont I'option de cartographier la surface 
en trois dimension. 

La forme de la pointe ainsi que la force d'appui sont des parametres importants dans 
la transmission reelle du profile de la surface. 

Le profilometre utilise dans I'analyse de la surface des dep6ts realises est de type 
TENCOR Alpha step 250, il est equipe d'une pointe standard de rayon de courbure 
1.5 pm avec precision du palpeur de I'ordre de 5 A". 
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V-3 Dep6t du ternaire CuxSnyPbz. 

Element Densite impedance Point de fusion Type de 
(g/cm3) acoustique (Zf) ("C) pulverisation 

c u  8.93 20.20 1083 DC, RF 
Pb 11.3 7.81 328 DC, RF 
Sn 7.3 12.19 232 DC, RF 

I . L  

,~ 

Vitesse 
relative de 
pulverisation 

1.8 
2.5 
I .I 

.-~. 

Parametre 
Pression (mbar) 

A- Conditions de dep6ts. 

La fabrication de couches minces de materiaux complexes, tels les alliages, 
presente une certaine difficulte, en raison du fait que les divers constituants de 
I'alliage ont des comportements differents vis-a-vis des conditions internes et 
externes de la decharge dans les processus de depBt par pulverisation cathodique. 

Une solution a ce probleme consiste a utiliser de la pulverisation cathodique en 
constituant une cible comportant les divers matkriaux constitutifs de I'alliage dans 
une proportion ad hoc. Mais ie taux de pulverisation n'etant pas le meme pour un 
constituant et un autre, il faudra donc modifier le rapport superficiel des materiaux 
pour obtenir le resultat souhaite, ce qui se fera generalement par tgtonnement. 

Ainsi pour obtenir un alliage Cux Sny Pbz a 50% de Cu et 50% de SnPb nous avons 
utilisee une cible de cuivre de purete 98.9 % et de surface ScU = 3629.84 mm', elle 
contient 26 trous de diametre 8 mm disposes symetriquement, dans les quels on a 
etale un melange fondu de Sn et de Pb de surface 50,24 mm2 de 
composition deduite par XRF: ( SnO2 : 47 % et PbO : 53 % ou en elements Sn : 
39.25 % , Pb : 50.00 % , 0 ' 8.6 %). 

Les caracteristiques des trois elements constituant I'alliage a deposer sont regroupes 
dans le tableau suivant : 

Gamme de variation 
8x10-"' - 2x10-"' - 5 . 3 ~ 1 0 - ~ ~  

90 - 120 - 135 
Temps de dep6t (mn) 

Les couches minces Cux Sny Pbz ont ete elaborees par pulverisation cathodique RF 
dans une atmosphere d'Argon pur a 99.999. Avant la phase de dep6t proprement 
dite, les substrats (lames de verre) sont degraisses a I'acetone et a I'ethanol. 
Systematiquement avant chaque depBt, la cible est pulverisee pendant quelques 
minutes en maintenant le substrat sous un cache amovible afin de minimiser les 
contaminations. Durant toute cette etude la distance entre la cible et le substrat est 
maintenue constante a 48 mm en faisant varier les parametres : la puissance RF, la 
pression de decharge et le temps de dep6t. 

La gamme de variation de ces parametres est mentionnee dans le tableau suivant : 

15 -20 - 30 -45. 
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B- Caractkisation des couches minces obtenues. 

B-I Identification et quantification des elements presents dans les couches 

L'analyse de quelques echantillons par XRF montre la presence de quatre elements 
qui sont I'oxygene, le cuivre, retain et le plomb. Ces resultats montrent que touts les 
elements constituant la cible ont ete deposes sous differentes conditions 
experimentales. Les concentrations de I'oxygene et du cuivre sont preponderantes 
dans les dep6ts realis&. Par contre le Plomb presente de faibles concentrations. Le 
tableau suivant mentionne les concentrations de ces quatre elements dans quatre 
echantillons elabores dans differentes conditions : 

minces elaborees : 

Echantillon Concentration (YO) 
I Dh Sn c u  0 

14 
7 
6 
1 1  

B-2 Cristallinite des couches elaborees 

Les couches realisees a des puissances inferieures a 90 W, quelque soit la pression 
ou le temps de decharge, ne presentent qu'une large bande de diffusion 
caracteristique des materiaux amorphes. Dans l'hypothese ou des cristallites seraient 
presentes mais avec des tailles tres faibles ne permettant pas une diffraction 
sensible, la cristallinites a ete obtenus apres des recuits a des temperature 
superieures a 300 "C. 

Au dela de cette puissance, les couches obtenues ont des structures cristallines. Ces 
couches sont composees principalement d'oxydes de Cuivre, d'oxydes d'etain, 
d'oxydes de plomb. 

Comme il a ete mentionne on a etudie I'evolution des dep6ts elabores en fonction de 
trois parametres : la pression du gaz plasmagene, la puissance RF et le temps de 
dep6t. 

13.19 1 59.23 j 4.125 1 2.85 
1.85 19.815 I 

22.035 
25.033 1 4 

B-2-1 Effet du temps de decharge 

Les figures V-B-2-1 (a) et (b) montrent clairement que la concentration est 
proportionnelle au temps de depBt, en augmentant le temps de dep6t I'arrangement 
atomique devient de plus en plus important et ceci quelque soit la pression de 
decharge appliquee. 
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Fig. V-E-2-1 la! Influence du tetms sin le d&6t CuSnPb. la puissance W est 420 W 
et la pression tle &charge est 8E-iD3 mktar. 

- 3 0 r n n  

Fig. V-Z.1 Eb) Influence bl temps sur le d&36t CuSnPb. la liuissance W 8s rle 90 W 
et la pression ctle ifkharge est tle XE-03 nibar. 
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B-2-2 Effet de la pression de dkharge 

Pression (mbar) 
8x1 OuJ 
2x1 o-UL 

54x1 0-O2 

L'evolution de la cristallinite des couches elaborees sous differentes pressions de 
decharge V-B-2-2 montre I'existence des structures cristallines aux faibles pressions. 
A cet effet on peut conclure que dans ces conditions, les differents parametres tels 
que I'energie des especes pulverisees, le taux de pulverisation, I'energie d'activation 
et d'autres facteurs sont favorables pour donner naissance a la germination et a la 
croissance des nucleis. 

Donc, la pression dans I'enceinte joue sur la distribution des especes qui arrivent a 
la surface et entrainent des modifications de croissance, ce resultat est en 
concordance avec la litterature [Ill. 

A la pression de 8x10a3 rnbar il y a apparition totale des pics de diffraction des 
phases CuO, Pb20 et la phase Sn02 , Les autres pressions ne favorisent pas la 
formation de ces phases mais d'autres, voir le tableau ci apres : 

Phases prbentes 
CuO, PbzO et Sn02 
cu6.26sn5 et Sn304 

Cu et Pb0.9802 
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8-23 Effet de la puissance RF 

D'apres les figures V-B-2-3 (a) et (b) on remarque que I'intensite des pics est plus 
importante pour la puissance RF de 120 W que pour 90 W et 135 W. Les pics 
apparaissent dans les memes angles et ceci pour les trois puissances considerees. 
A I'angle de diffraction de 42 I'intensite relative a la puissance RF de 135 W est 
superieure a celle de 120 W1 ce phenomene peut &re explique par I'effet de texture. 

g 3 6 n O  
Q 
0 - 3 z m  

Z E O O  

z%Dn 

z o o 0  

1600  

IZUO 

0 0 0  

I n 0  

s u" 3 5 0 0  - 
3nno 

- 1 2 0  w i-""? - 1 3 5  w 

2500 

2000  

1500 

10110 

0 7  . , , . , , , , .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  I , . . ,  
2n 3 U  I 0  5 E  2 T h C t a  

Fig. V-I323 (1r.I Influence rle la puissance RF sur les dip& riatisks, SOCIS WE 
pression de &$charye rle BE-0-03 mhar er un temps de 45 mn. 

D'apres I'analyse de la cristallinite des depSts eiabores par la DRX on conclu que 
t'effet de la pression de d6charge est le parametre le plus important dans la 
formation 
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des structures cristallines lors de dep6t. Par ce qu'a chaque pression de decharge on 
peut avoir des structures cornpletement dierentes. Dautre part au dessus dune 
puissance de 90 W et quelque soit la pression et le temps de dep6t les couches 
obtenues sont amorphes. 

Les couches obtenues sont propres et ne contiennent pas dimpuretes qui 
proviennent de la vapeur d'huile du systerne de pompage ou des impuretes du 
substrat ou de I'enceinte du bati. 

B-3 Morphologie des films 

L'analyse morphologique des couches minces realisee par la microscopie 
electronique a balayage (MEB) confirme les r6sultats obtenus dans I'etude de la 
cristallinite. A des puissances RF inferieures ou egale a 90 W les couches sont 
amorphes, au dela de cette puissance les couches deviennent cristallines. Les 
surfaces sont constiiuees de colonnes de tailles importantes ce qui induit une 
rugosite plus importante par ce que ce sont des dep6ts qui ont ete elabores a basse 
temperature (Fig. V-B-2-3). On remarque aussi la presence d'agglomerats de 
colonnes formant des d6mes tres eleves par rapport a la surface. 
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B-4 Mesure de I’epaisseur 

La caracteristique essentielle d’une couche mince est sa faible epaisseur. Les 
proprietes physiques des couches minces sont t r h  dependantes de leurs 
epaisseurs. Dans cette etude on s’ingresse plus a la determination des epaisseurs 
optiques en vue de determiner la vitesse de depbt, parametre lie au bSti de 
pulverisation. 

La mesure des epaisseurs a ete effectuee par proflomettle sur des couches minces 
de CuxSnyPbz obtenues dans differentes conditions : pression de decharge, 
puissance RF et temps de dep6t. Le tableau suivant rhpitule les r6sultats obtenus : 

Pression (mbar) 
Puissance (W) 
Temps (mn) 
Epaisseur en (A”) 

Parametres CuxSnYPbz I 
6 x10 6x10 uJ 6x1 0 -03 6x1 0 
150 150 120 90 
15 4 4 45 
1265 346.66 455 1726.66 

Parametres CuxSnvPbz 

Pression (mBar) 

Temps (mn) 
Epaisseur (A”) 

Puissance ON) 

L I I I I I I 

8x1 0 -u3 8x1 0 -u3 8x10 8x1 0 - O m r n  

150 150 90 90 90 
7.5 15 15 45 30 
1668,33 4063,33 1380 7125 3578,33 

La vitesse maximale de d6p6t 270,88 A”/mn est obtenue sous une pression de 
decharge de 8~10-O~ rnbar et une puissance RF de 150 W. Par contre, la vitesse 
minimale de dep6t 38,37 A”/mn est obtenue sous une pression de decharge de 
6~10-O~ mbar et une puissance RF de 90 W. On constate que I’evolution de 
I’epaisseur en fonction du temps de decharge n’est pas lineaire. 
A faible pression, m6me puissance RF et m6me temps de dhharge, la vitesse de 
dep6t est importante. Une diminution de pression entraine une augmentation du libre 
parcours moyen des especes gazeuses et par consequent une diminution du 
nombre de collisions, le transfert d‘energie entre le plasma (principalement les 
electrons) et les especes gazeuses est donc reduit ce qui se traduit par un 
allongement du plasma. Les especes charges (les ions positives dargon) ont assez 
d’energie pour arracher d’avantage les atomes de la cible. 

6-5 Analyse optique UVNlS 

Des mesures de la transmittance des couches minces elaborees ont ete effectuees 
par un spectrophotometre UVNlS de type Lambda ED10 dont la longueur donde 
varient de I90 a1 100 nm. Par cette analyse on veut determine la variation de la 



transmittance en fonction des trois parametres de dep6t a savoir la pression de 
decharge, la puissance RF et le temps de dep6t. 

A partir des resultats obtenus (Fig. V-B-5) on constate que la transmittance diminue 
avec la diminution de la pression de decharge et diminue aussi avec I'augmentation 
de la puissance et le temps de dep6t. Car par cette variation des trois parametres, la 
densite des couches depoees augmente et comme consequence direct la 
transmission diminue. 

Pression (unbar) 
Puissance 

(W) 

B-6 Mesure de la rkistivitt5 

La mesure de la resistivite a ete effectuee par la methode de quatre pointes 
par un instrument de type : Universal and 4- Point probe - Jandel. Les couches 
minces analyser ont ete deposees sous une pression de decharge constante et en 
variant la puissance radiofrequence et le temps de dep6t. Le tableau ci apres 
recapitule les resultats de mesure. 

Temps (rnn) Resistivi* (a. m) 

~ - - 
60 4E-03 15 9.13 
90 4E-03 15 4.18 
120 4.53E-03 15 3.52 
150 4E-03 7.5 4.26 
150 4E-03 4 3.16 
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On constate d'apres les resultats obtenus que la rkistivite diminue avec 
I'augmentation de la puissance. Pour une mgme puissance, la resistivite diminue 
avec la diminution du temps de decharge. Si on procede a un traitement thenique 
des couches on peut diminuer La resistivite (le traitement thermique fait arrange les 
atomes et stabilise la couche deposee). 

Parametre 
Pression (mbar) 

Puissance RF (w) 
Temps de dep6t (mn) 

V-4 Dep6t de multicouches Pb/Cu/Pb 

A- Conditions de dep6ts 

La fabrication des multicouches par PVD presente des difficultes en raison du fait 
que chaque couche est elaboree selon des conditions internes et externes de la 
decharge, conditions propres au ekment a deposer. De plus, les effets d'interfaces 
entre les couches deposees. Ces effets jouent un r6le important dans I'adherence et 
la diffusion entre les couches. 

Pour surmonter cette difficulte on prodde a I'elaboration des multicouches dans les 
m&mes conditions (proprete, temperature du substrat) a I'aide du systeme 
multicouches realise. 

Dans cette application, on propose de realiser un depdt multicouches 
Plomb/Cuivre/Plomb sur un substrat en verre ordinaire. La premiere phase de ce 
travail a ete focalisee a la determination des conditions optimales de dep6t de 
couche mince de cuivre et de Plomb separement avec le nouveau systeme 
multicouches. Apes la determination de ses conditions on a proakte a la realisation 
du dep6t multicouches prononce. 

Les multicouches plomblCuivrelPlomb ont ete elaborees par pulverisation 
cathodique RF dans une atmosphere dArgon pur a 99.999. Avant la phase de dep6t 
proprement dite, les substrats (lames de verre) sont degraisses a I'aceXone et a 
I'ethanol. Systernatiquement avant chaque depdt, les deux cibles sont pulveris6es 
pendant quelques minutes en maintenant le substrat sous un cache amovible afin 
de minimiser les contaminations. Durant toute cette etude la distance entre la cible et 
le substrat est maintenue constante a 30 mm. 

Les conditions externes de d6p6t sont mentionnks dans le tableau suivant : 

Gamme de variation 
9.8 a 1.3~10~" 

80 
40 
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8- Caracterisation des multicouches obtenues : 

6-1 Cristallinitk des couches elaborks. 

Les couches realisees a des pressions de decharge insrieures a la gamme 
mentionnee sont tr& fines et ceci quelque soit la puissance radiofrequence 
appliquee et le temps de d6p6t. L'analyse de la cristallinite des multicouches 
elaborees montre la presence des elements constituants les deux cibles utilis6es. 
Les couches obtenues ont des structures cristallines. Ces couches sont composees 
principalement de Plomb et un alliage Cuivre/Etain, voir le diagramme de diffraction 
(Fig. V-6-1). 

6alaya~eI2el:25'-90',pasd~?:G.017G~ 
Aiimentaiian oeneateur: 4OKv. 40 mA 
Magriau de ranode : cuivre~ 

40 50 60 m SO 
Pmnionl2metrN 

Fig. V-B-I Diagramme d e  di ianisn dss mnlticanches revlisees Plomb/Ctiivre;Plornb 
sin un subsfrat en ~ r r e  ordinaire. 

6-11 Morphologie des couches. 

L'analyse rnorphologique des multicouches realishs par la microscopie optique 
confirme les resultats obtenus dans I'etude de la cristallinite. Les surfaces sont 
constituees de stries (des colonnes de tailles importantes) ce qui induit une rugosite 
plus importante par ce que ce sont des dep6ts qui ont 6te Blabores a basse 
temperature (Fig. V-B-11). De plus ses images montrent clairement le dep6t de cuivre 
et la superposition des couches Plomb/cuivre. 
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Morphologie d e  la surface d'un depdt Morphologie d e  la surface dun depdt 
multicouches Cuivre sur Plomb, Analyse par multicouches Plomb sur  cuivre, Analyse par 
microscope optique. microscope optique. 

Fig. V-8-11 lvlorpbolagie des inuhieuches rkatsees, analyse par microscope optique 

Conclusion 

Cobtention des couches minces selon les caracteristiques desirees dans le 
bati PVD r&li& est tributaire de differents parametres telles que la puissance et la 
pression de la decharge. Les performances physiques et la proprete du b5ti ainsi que 
La qualite des couches obtenues confirment i'efficacite de notre installation et son 
aptitude a deposer les couches minces pour differentes applications (optique, 
electronique, etc ...). Reste a completer le bati par un systeme de pompage plus 
performant pour atteindre les basses pressions (de I'ordre loo7 mbar), un 
refroidissement de la cathode pour eviter son echauffement et d'atteindre des 
puissances radiofrequence &levees et en fin un systeme de chauffage du substrat 
pour favoriser la cristallinite des d6p6ts in situ. 
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Conclusion generale 

Les travaux de ce memoire sont consacres a I’adaptation et a I’amelioration du 
systeme d’elaboration de couches minces et multicouches par la technique de 
pulverisation cathodique. 

Les principes et les potentialites de cette technique sont presentes dans 
I’etude bibliographique. 

En tenant compte des specificites de I’installation de pulverisation existantes 
au laboratoire LMMC et en se basant sur I’adaptation des differents parametres 
experimentaux de cette technique de depdt pour la realisation de multicouches de 
qualite optimale, un cahier de charges de realisation a ete etabli et les travaux ont 
ete effectues. 

La realisation d’une sonde de Langmuir a ete par la suite effectuee. L‘etude de 
la composition et de I’evolution des especes actives du plasma dans le bati de depdt, 
en fonction des conditions experimentales, a ete conduite. Cette etape nous a permis 
de determiner les mecanismes dans le processus de depdt et de dresser un bilan sur 
la contribution des differentes composantes du plasma Les densites et les 
temperatures des especes dans la zone proche du porte-substrat nous ont confirmes 
I’homogeneite du plasma dans le bati. 

Nous avons obtenu des parametres tres importants pour I’optimisation et le 
contr6le des conditions experimentales. L‘homogeneite du depdt sur toute la surface 
exploitable a ete constatee. 

L‘application de la technique de depdt pour la realisation de monocouches et 
multicouches a ete conduite. Le but de cette etape est d’etudier I’influence des 
differents parametres experimentaux tels que la puissance du generateur, la 
pression du plasma et le temps de depdt sur la microstructure et les proprietes des 
depdts. 

Les resultats de cette etude nous ont permis d’identifier les relations entre les 
conditions experimentales et les proprietes physico-chimiques des dep6ts. 

En conclusion, la realisation effectuee et les caracterisations entreprises 
montrent que le systeme obtenu constitue un outil efficace pour la realisation de 
depdts adaptes avec une bonne reproductibilite et une excellente qualite 
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