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Introduction générale

Notre travail s’inscrit dans la continuité des développements instrumentaux en
ellipsométrie et en polarimétrie au laboratoire de Physique des Interfaces et Couches
Minces. Ces méthodes optiques de caractérisation de matériaux présentent de nom-
breux attraits : elles sont rapides, non-destructives et peu contraignantes a mettre
en ceuvre. Leur intérét a fait l'objet de plusieurs études au sein du laboratoire, no-
tamment pour la caractérisation de structures périodiques, unidimensionnelles ou
bidimensionnelles, utilisées pour la métrologie en microélectronique. D’une maniere
générale, ces techniques consistent a effectuer une ou plusieurs mesures sur la struc-
ture a caractériser, puis a résoudre le probleme de diffraction inverse a l'aide dun
modeéle supposé décrire correctement la structure. La résolution du probléme inverse
est particulierement délicate : le modele doit étre adapté aux structures mesurées,
et 'ensemble de mesures doit étre suffisant pour résoudre sans ambiguité et avec la
meilleure précision possible le probléme. Si l'on ajoute trop de parameétres au mo-
deéle pour qu'il corresponde plus fidelement a la réalité, on court le risque d’obtenir
d’excellents ajustements des simulations aux mesures tout en ayant des corrélations
tres fortes entre les différents parametres et un résultat dénué de sens. Il est donc
important de rechercher les configurations de mesure les plus riches en information
pour pouvoir en extraire les résultats les plus précis et les plus fiables.

Lors de ces études, il est apparu intéressant de sortir des configurations habituelles
utilisées dans les appareils métrologiques existants. Dans le cadre de la mesure de
réseaux unidimensionnels par exemple, la configuration classique, héritée des études
de couches minces sur Si, ne s’intéresse qu’a la diffraction planaire, c’est-a-dire aux
lignes du réseau perpendiculaires au plan d’incidence. Dans ce cas particulier, la ré-
ponse polarimétrique reste tres simple et les ellipsomeétres utilisés pour la mesure de
couches minces peuvent étre directement adaptés a la mesure de réseaux. L'extension
logique est de passer a un angle azimutal différent de zéro, dans la configuration
dite de diffraction conique. Dans ce cas-1a, la réponse du réseau prend sa forme la
plus générale. Les mesures a des angles azimutaux différents apportent des informa-
tions non redondantes et paraissent particulierement intéressantes pour décorréler
les parametres dimensionnels. Elles restent cependant difficiles ou peu pratiques a
mesurer au moyen des dispositifs existants. C’est dans ce contexte que nous avons
choisi de développer un polarimétre de Mueller dédié a ce type de configuration, ca-
pable de fournir des mesures dans toute une gamme d’angles polaires et azimutaux.
Deux contraintes essentielles nous ont guidés dans nos choix. D’une part, il s’agit de
pouvoir obtenir la réponse polarimétrique d'un échantillon résolue angulairement de
maniére rapide, donc sans nécessiter de déplacements mécaniques. D’autre part, le
diametre du faisceau sonde doit pouvoir étre suffisamment réduit, jusqu’a quelques
microns si nécessaire, pour ne pas déborder des trés petites cibles devant étre me-
surées. La réalisation et la validation de ce nouvel instrument constituent I'objet de
notre travail.



10 INTRODUCTION GENERALE

Le premier chapitre de ce mémoire est consacré a la description de la polarisa-
tion de la lumiére, les formalismes de Jones et de Stokes-Mueller y sont rappelés. Le
second chapitre traite des propriétés des matrices de Mueller et de leur analyse au
moyen de décompositions en produit ou en somme de matrices élémentaires. Ces mé-
thodes d’analyse nous serviront tout au long de notre discussion. Nous aborderons
dans le troisiéme chapitre les principes qui guident la conception et 'optimisation
d’un polarimetre de Mueller. Nous exposerons des variations sur la procédure d’éta-
lonnage d’un tel instrument par la méthode des valeurs propres, procédure mise au
point au laboratoire par Eric Compain et que nous avons adaptée pour I'étalonnage
de notre instrument.

Le chapitre 4 décrit notre dispositif expérimental et s’articule en deux parties,
décrivant le systéme d’imagerie et le systeme de modulation et d’analyse de la po-
larisation qui, ensemble, nous permettent d’obtenir sans déplacements mécaniques
les matrices de Mueller sur une vaste gamme angulaire. A cet effet, nous utilisons
un objectif de microscope a forte ouverture numérique, sous lequel est placé I’échan-
tillon. En imageant le plan focal arriere de l'objectif, on obtient une image ou chaque
point correspond a un angle d’incidence donné. Le générateur et ’analyseur d’états
de polarisation sont composés de cristaux liquides nématiques. Dans le chapitre 5,
nous nous intéressons a l’étalonnage de l'instrument. La qualité de celui-ci est cri-
tique et sera étudiée en détail. Les résultats sont illustrés par des mesures sur des
échantillons isotropes.

Le chapitre 6 nous raméne a la motivation initiale de la conception de ce dispositif,
qui est la métrologie de réseaux de diffraction en microélectronique. Nous y discutons
les enjeux associés et les méthodes existantes, avant de présenter les résultats que
nous avons obtenus.

Au-dela de cet objectif initial, I’appareil qui a été développé peut trouver de nom-
breuses autres applications, comme par exemple 1'imagerie de Mueller en réflexion
dans l'espace réel. Quelques-unes de ces perspectives, qui n‘ont pas encore pu étre
pleinement exploitées, sont présentées dans le chapitre 7.

Une annexe vient compléter ce manuscrit. Nous y présentons sous forme de ma-
nuel d’utilisation le logiciel de gestion de 1’expérience que nous avons été amenés a
développer.
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Chapitre 1

Formalisme de la lumiere polarisée

Contrairement a celle de nombre d’animaux, la vision humaine n’est pas sensible
a la polarisation (a une exception prés : dans certaines conditions 1'ceil humain peut
observer les houppes d'Haidinger [1]). Nous ne distinguons que l'intensité et la cou-
leur et non la nature vectorielle de la lumiere. Ce n’est qu’au début du XIX® siecle
que la vibration transverse de la lumiére a été mise en évidence par Young et Fresnel,
et le concept de polarisation fut introduit avec le développement de 1’électromagné-
tisme. Deux grands formalismes sont utilisés pour sa description, celui de Jones et
celui de Stokes, que nous rappelons briévement dans ce chapitre, en nous focalisant
sur les aspects nécessaires a la compréhension de la suite. Nous renvoyons le lecteur
intéressé par une description plus approfondie aux ouvrages cités dans les références
[2] & [5].

1.1 Polarisation de la lumiére

Nous ne nous intéresserons ici qu’au cas des ondes planes monochromatiques.
Par convention, la polarisation d’une onde électromagnétique décrit 1’évolution du
champ électrique E en un point donné de l'espace, I’évolution du champ magnétique
H pouvant en étre déduite a l'aide des équations de Maxwell.

Le champ électrique E est perpendiculaire a la direction de propagation. Si son
comportement est totalement désordonné, l'onde sera dite dépolarisée. S'il est or-
donné, la figure qu’il décrit définit 1’état de polarisation, qui pourra étre elliptique ou
linéaire (figure 1.1). De maniere générale, une onde pourra étre simplement partiel-
lement polarisée, superposition d"une contribution dépolarisée et d"une contribution
polarisée.

1.1.1 Champ électrique

Soit une onde plane monochromatique de vecteur d’onde k et de pulsation w se
propageant dans un milieu homogene. Dans un repere orthogonal Ozyz convenable-
ment choisi, la propagation s’effectue dans la direction z et le champ électrique peut
se mettre sous la forme

E, E,cos(wt — kz + ¢,)
E(z,t)= |E,| = | Eyocos(wt —kz+¢,) | . (1.1)
0 0

Si 'on considére le champ en un point z donné en fonction du temps ¢, 'équa-
tion 1.1 est dans le cas général la représentation paramétrique d'une ellipse dans

13



14 CHAPITRE 1. FORMALISME DE LA LUMIERE POLARISEE

. linéaire

O circulaire
C? elliptique
v

Ficure 1.1 — Etats possibles d’une lumiére totalement polarisée.

le plan Oxy (figure 1.2). Les parameétres nous intéressant pour la décrire sont son

azimut 0 € [-7, 7] et son angle d’ellipticité ¢ € [, 7]. Le signe de celui-ci nous
indique le sens de rotation du champ, sens direct si ¢ > 0 (polarisation elliptique

gauche), sens indirect si ¢ < 0 (polarisation elliptique droite).

Dans le cas particulier ot 'angle d’ellipticité est nul, les deux composantes du
champ électrique sont en phase et il oscille dans une direction fixe. On parlera alors
de polarisation linéaire. On notera également que si ¢, = ¢, £ 5 et B, = E,,
e = x7. Lellipse est un cercle et on parlera alors de polarisation circulaire (gauche

ou droite suivant le signe).

Ficure 1.2 - Ellipse de polarisation.
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1.1.2 Vecteur de Jones

I est possible de simplifier I'expression 1.1 afin de ne retenir que les parametres
influant sur la polarisation. On définit le vecteur complexe

E:E Oe—i(wt—kz)e—igox
E(Z> t) = [Ey Oefi(wtsz)efigay )

le champ réel est la partie réelle de ce champ complexe (on a omis la composante
nulle suivant I'un des axes, ici z). Nous pouvons éliminer I’exponentielle redondante
e~"@=k2) pour obtenir le vecteur de Jones

J= {Exvoe_ﬂ . (1.2)

Ey706_i<py
Nous pouvons réécrire celui-ci en fonction des parametres de l'ellipse de polari-
sation [2]
J — Ee' cosfcose —isinfsine (1.3)
N sinf cose +itcosfsine|’ '

out E est un facteur d’amplitude et 6 € [—m, 7] un facteur de phase absolue. Ces deux
facteurs n’interviennent pas dans la forme de l'ellipse de polarisation et le vecteur
restant décrit celle-ci a un facteur preés. Les états les plus classiques sont récapitulés
dans le tableau 1.1.

H V 45° -45° CD CG Elliptique

1 0 1 1 1 1 B 1 1 1 cosfcose —isinfsine
0 1 V2 |1 V2 |—1 2 | —4 2 |4 sinf cose + icosfsine

TaBLE 1.1 — Vecteur de Jones des états de polarisation classiques. De gauche a droite : li-
néaire 0°(horizontal), linéaire 90°(vertical), linéaire 45°, linéaire -45°, circulaire droit, circulaire
gauche et le cas général elliptique.

Intensité

L'intensité lumineuse d’une onde de champ électrique E, donnée par la moyenne
temporelle du vecteur de Poynting associé, n’est autre que

I=E'E=JJ=EE, +EE,, (1.4)

puisque les autres termes quadratiques intervenant dans 'expression du vecteur de
Poynting, tels que E,E, par exemple, oscillent a la fréquence 2w et se moyennent
donc a zéro.

Les vecteurs de Jones forment un espace vectoriel de dimension 2 sur C, que 'on
peut munir du produit scalaire usuel :

J1.Jo = INJs = JfJow + J5y Ty, (1.5)
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Ceci étant, l'intensité de 'onde résultant de la superposition (supposée cohérente!)
des champs électriques de deux ondes de vecteurs de Jones J; et .J, s’écrit

I=(J + I+ 35) =1, + I, + 2Re(J1T,). (1.6)

Le dernier terme décrit la déviation par rapport a une simple sommation des inten-
sités due aux effets d’interférence entre les deux ondes.

Etats orthogonaux

Deux états de polarisation définis par les vecteurs de Jones J; et J, seront dits
orthogonaux si les ondes correspondantes n’interférent pas quelle que soit la phase re-
lative de ces deux ondes (ce dernier point est essentiel, car il suffit que deux ondes
soient en quadrature pour que le terme d’interférence s’annule quelles que soient
les polarisations). Si on modifie cette phase relative, les intensités I; et I, resteront
inchangées, mais le produit J;.J, sera multiplié par le facteur de phase correspon-
dant : par exemple les parties réelles et imaginaires seront échangées si la différence
de marche entre les deux ondes est modifiée de \/4. Il s'ensuit que deux états de
polarisation sont orthogonaux si et seulement si le produit scalaire de leurs vecteurs
de Jones est nul, soit

JIJQ = EgElei((sQ_‘sl)[cos(@g — 01) cos(eg — €1) — isin(fy — ;) sin(eq + 51)} = 0,
ce qui revient a
cos(fy —6y) =0 ou sin(fy — 03) =0
sin(e; +¢e2) =0 cos(eg —e3) =0

Dans les deux cas, il s’agit de deux ellipses de méme forme et de sens de rotation
opposé orientées a 90° 1'une par rapport a l'autre (figure 1.3). Un élément optique
dont les deux états propres de polarisation sont orthogonaux est dit homogene.

Ficure 1.3 - Etats orthogonaux.

1.1.3 Vecteur de Stokes
Matrice de cohérence

Dans le cas général d'une onde partiellement polarisée, le vecteur de Jones varie
dans le temps et dans l'espace de maniére plus complexe. Seules des informations
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statistiques peuvent étre exprimées a propos des variations et des corrélations entres
les composantes du champ électrique E. Si 'on s’intéresse aux quantités mesurables
expérimentalement, il faut considérer les produits quadratiques de E et Ef. Les deux
seuls formes quadratiques sont l'intensité / définie précédemment et la matrice de
cohérence C [5, 6]

E.E: E.EY
_ T Ty iy
C =< EEf >= <{EyEz 5 Eyb (1.7)

ol <> désigne la moyenne temporelle. On note que I = Tr(C), et que les éléments
hors-diagonaux de C peuvent étre complexes. En pratique, seules les moyennes tem-
porelles de ces deux quantités peuvent étre mesurées.

On peut décomposer la matrice de cohérence sur une base de matrices 2 x 2.
Considérons celle formée par la matrice identité et les matrices de Pauli !

(10 (1 0
%=1 1 1=\ -1
_ (01 (0 —i
2= 11 0 3=\ 0)"

Elles forment une base orthogonale, mais pas orthonormée car 7T'r(c;0;) = 20;;.
Toute matrice 2 x 2 peut étre exprimée sur cette base, ce qui donne en particulier
pour la matrice de cohérence

1 1
C=3 Z Tr(Co)o; = 5 Z S;0;. (1.8)

Vecteur de Stokes

Nous avons ainsi défini les quatre parameétres S; introduits par Stokes [7], égale-
ment appelés I, @), U et V. On les représente généralement par le vecteur de Stokes

So I < E,E:+ E,E; >
Ss Vv <i(E.E; — E,E;) >
Comme les matrices C et o; sont hermitiennes,
S, = Tr(Co;) = [Tr((C’ai)T)} = [Tr(0,0)]" = S (1.10)

le vecteur S est réel. On peut I'exprimer en fonction de quantités mesurables, a savoir
les intensités suivant différentes directions de polarisation linéaire et circulaire :

I [00 -+ [900
Q Ioo — Iggo

S — = . 1.11
U Iyse — 1 450 (111)
V Iec —Icp

On trouvera quelques états classiques reportés dans le tableau 1.2.

1. Elle sont généralement utilisées dans un ordre différent, mais celui-ci permet d’obtenir la représentation
traditionnelle du vecteur de Stokes.
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H \% 45°  -45° CD CG Elliptique

1 1 1 1 1 1 1

1 -1 0 0 0 0 cos 260 cos 2¢
0 0 1 -1 0 0 sin 26 cos 2¢
0 0 0 0 -1 1 sin 2¢e

TaBLE 1.2 — Vecteur de Stokes des états de polarisation classiques. De gauche a droite : linéaire
0°, linéaire 90°, linéaire 45°, linéaire -45°, circulaire droit, circulaire gauche et elliptique.

Taux de polarisation

Pour tout vecteur de Stokes, l'inégalité suivante est vérifiée
I’>Q*+U*+ V2 (1.12)

L'égalité est vérifiée si et seulement si I'onde est totalement polarisée. On définit le
taux ou degré de polarisation par

JETTI TR .

I

D’apres 1.12, 0 < p < 1, p vaut 0 pour une onde totalement dépolarisée et 1 pour une
onde totalement polarisée.

1.1.4 Sphére de Poincaré

La sphere de Poincaré est une représentation commode de 1'espace des vecteurs
de Stokes (fig. 1.4). Un état S y a pour coordonnées cartésiennes (S;/.Sp, S2/S0, S3/50)
ou pour coordonnées sphériques (p,26,2¢). Le taux de polarisation p étant toujours
compris entre 0 et 1, tous les états peuvent étre représentés dans une sphére de
rayon 1. Les podles nord et sud représentent respectivement les états de polarisation
circulaires gauche et droit. Les points sur I'équateur correspondent aux états linéai-
rement polarisés. Les autres points représentent des états de polarisation elliptiques.
Sur chaque parallele, I'ellipticité ¢ est constante ; sur chaque méridien, l'azimut ¢ est
constant. Les états totalement polarisés (p = 1) composent la surface de la sphere.
Les états partiellement polarisés (0 < p < 1) se situent a I'intérieur de celle-ci.

On peut remarquer que deux états orthogonaux sont diamétralement opposés.
La sphere peut également étre utilisée pour décrire l'effet d’éléments optiques sur la
polarisation. Par exemple, 'effet d'un biréfringent est une rotation autour d’un axe
formé par ses états propres et d'un angle égal a son retard. Pour un dichroique, un
état de polarisation est déplacé sur le grand cercle passant par 1'état de polarisation
et les deux états propres du dichroique. Nous reviendrons plus en détail sur ces
propriétés polarimétriques dans le chapitre suivant.

1.2 Eléments optiques linéaires

Lorsqu'un faisceau interagit avec un élément optique, son état de polarisation
peut changer. Une interaction avec un élément optique linéaire peut étre représentée
sous forme matricielle, dans le formalisme de Jones comme dans celui de Mueller.
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Ficure 1.4 — Sphere de Poincaré.

1.2.1 Matrice de Jones

Un vecteur de Jones J est transformé en vecteur J’, par une matrice 2 x 2 complexe
T, dite matrice de Jones :

J=T-7J (1.14)
Tl (N Tee Toy| |Ja

)=l ] 1
Une condition importante doit néanmoins étre remplie pour pouvoir représenter
le changement de polarisation par une matrice de Jones. Méme si la modification est
linéaire, elle ne maintient pas nécessairement le degré de polarisation du faisceau
incident. Ainsi, si 1’élément optique que 1'on souhaite décrire introduit une dépola-
risation, le vecteur d’arrivée n’appartient plus a l'espace des vecteurs de Jones et le
changement n’est plus une application linéaire de cet espace dans lui-méme. Il faut

alors utiliser le formalisme de Stokes-Mueller décrit au paragraphe suivant.
Les matrices de Jones usuelles sont représentées dans le tableau 1.3. Les para-

metres ¥ et A sont d’usage courant en ellipsométrie classique, ¥ définit le dichroisme
et A le retard.

1.2.2 Matrice de Mueller

Dans le cas plus général, on peut décrire la transformation d"un état de polarisa-
tion quelconque par une matrice 4 x 4 réelle, dite matrice de Mueller. La modification
d’une onde incidente de vecteur de Stokes S en une onde de vecteur de Stokes S’
peut étre décrite par :

S =M-S (1.16)
0 My, My Mg Mis| [So

1 _ | Moy Mz Mag M| |5 (1.17)
A Mgy Mszy Mz Msg| [Sa2| '

{,J, M4l M42 M43 M44 53
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polariseur 0° polariseur 90° déphaseur A a 0°

bol by 9]

réflexion sur une surface isotrope

tan We® 0
1o 1

TaBLE 1.3 — Matrices de Jones usuelles.

De méme que les états de polarisation partielle peuvent toujours se décrire comme
des superpositions statistiques d’états totalement polarisés dont on ne considére que
les seconds moments, un objet dépolarisant peut étre caractérisé par une superposition
statistique de matrices de Jones différentes, cette superposition étant due en pratique a des
inhomogénéités spatiales, temporelles ou spectrales de la réponse en polarisation de
l'objet. Ici encore, il n’est pas nécessaire de connaitre en détail la répartition statistique
des matrices de Jones élémentaires en jeu, ses seconds moments suffisent pour une
caractérisation polarimétrique compleéte de 1'objet étudié.

Considérons en effet la transformation des produits J;J; dont les valeurs moyennes
définissent la matrice de variance-covariance C; du vecteur de Jones. Cette transfor-
mation s’écrit :

!/

I J TTr ToTs, ToTr ToTr] [

Ly | |\TwTy, ToTy ToTh ToTh| | e (1.18)
Jy‘]; Tya:Tz*x TyxT;y Tny;:x Tny;y Jy‘]; ' .
Ty T.Th TpTh, ToTh T, | e

Comme en pratique il n’y a aucune corrélation (du moins en optique linéaire) entre
les fluctuations statistiques des produits J; J; caractérisant le champ incident et celles
des 1,1, caractérisant I'objet, dans I'équation 1.18 on peut prendre séparément les
moyennes dans les vecteurs colonne et dans la matrice, dont la moyenne temporelle
décrit donc la transformation de la matrice de cohérence C du champ définie par
(1.7).

())n déduit facilement de ce qui précéde 1’expression de la matrice de Mueller en
fonction des seconds moments de la distribution de probabilité des éléments de la
matrice de Jones T [8]

%(ITMI2 + | Tyy|® + [ Toy > + 1 Tyal?) (1 Twal? = |Tyyl? = |Toy|® + [Tya|?)

M = [ | 2(Teal? = 1Tyy|? + |Tay | = | Tyal?)  5(1Teal® + | Tyy* — Toy* — [Tyal?)
Re(T7,Tya + T;yTyy) Re(T;,Tys — T;yTyy)
Im(T3, Tye + T;yTyy) Im(T, Tys — T;yTyy)

Re(T;,Toy + T;zTyy) —Im(T;, Toy + Ty*zTyy)
Re(TyyToy — T;xTuy) —Im(T;, Toy — ngwTyy)
Re(Ty, Tyy + T;yTyw) —Im(T5,Tyy — T;yTyZ) ’
Im(T7,Tyy + T3, ) Re(T7,Tyy — T3, Tyz)

(1.19)

les moyennes devenant des valeurs exactes en 'absence de dépolarisation, i.e. pour une
matrice de Jones connue exactement et non statistiquement.
Dans ce travail, toutes les matrices de Mueller que nous montrerons seront toujours, sauf
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mention explicite du contraire, normalisées par le terme M :

My Mg /My Myz/Myy  Myg/Myy
Moy /My Moy /My Mg /My Moy /My
M3y /M1 Msg /My Msz/Myy  Msg /My
Myi /My Myg/Myy Myg/Myy Mys/Myy

M* = (1.20)

Le premier élément M;; représente la modification d’intensité d’un faisceau totalement dé-
polarisé apres interaction avec le systeme. Suite a l'inégalité 1.12, une matrice de Mueller
doit respecter les relations M;; > 0 et |M;;| < M;j1,Vi, j, ce qui implique en particulier que
les éléments de la matrice de Mueller normalisée seront compris entre -1 et 1.

1.3 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons brievement passé en revue la description de 1’état de polarisa-
tion d'une onde lumineuse par les vecteurs de Jones et de Stokes, ainsi que la transformation
de ces vecteurs lors de la traversée d’un élément optique linéaire. Cette transformation, elle-
méme linéaire, est décrite respectivement par les matrices de Jones et de Mueller de 1’élément
considéré. Comme nous l’avons vu, le formalisme de Jones est bien adapté aux états tota-
lement polarisés, et aux échantillons non dépolarisants, qui transforment un état totalement
polarisé en un autre. En revanche, le formalisme de Stokes-Mueller devient nécessaire pour
décrire des états de polarisation partielle de la lumiere, ainsi que les propriétés polarimé-
triques d’échantillons partiellement (voire totalement) dépolarisants. Dans tout ce qui suit,
nous utiliserons pratiquement exclusivement ce dernier formalisme, en raison de sa généra-
lité et aussi parce que l'instrument qui a été développé dans le cadre de ce travail mesure
effectivement la matrice de Mueller de I'échantillon étudié.






Chapitre 2

Matrices de Mueller

Nous allons étudier maintenant les propriétés des matrices de Mueller susceptibles de
nous intéresser dans notre étude, ainsi que les méthodes d’analyse de celles-ci.

2.1 Propriétés générales
2.1.1 Réalisabilité physique

Les matrices de Mueller ne forment pas au sens strict du terme une sous-algébre de
l’algebre des matrices réelles 4 x 4. La multiplication par un scalaire négatif n’a pas de sens,
car elle donnerait des intensités négatives. A part cela, les matrices de Mueller sont stables
par addition et multiplication, qui représentent respectivement la superposition incohérente
et I'association en série de deux éléments optiques.

Celles-ci ne forment ainsi qu'un sous-ensemble restreint, toutes les matrices réelles 4 x 4
n’étant pas la représentation d’une matrice physiquement réalisable. Pour qu'une matrice
représente une matrice physique, il faut qu’elle respecte certaines conditions [9, 10, 11, 12, 13].
En effet, pour toute matrice réelle 4 x 4 M, on peut former une matrice hermitienne 4 x 4 H
par la transformation suivante :

3
1 .
17]:

ou ® dénote le produit de Kronecker et les o; les matrices de Pauli définies au paragraphe
1.1.3. Un calcul un peu fastidieux mais sans difficulté particuliéere montre que H n’est autre
que la matrice de cohérence des éléments de la matrice de Jones T qui, dans le cas géné-
ral, n’est définie que statistiquement. Or une condition nécessaire et suffisante pour qu'une
matrice hermitienne soit une matrice de cohérence acceptable est qu’elle soit semi-définie
positive, c’est-a-dire que ses valeurs propres soient positives ou nulles. Pour que la matrice
M soit physiquement réalisable, il est donc nécessaire et suffisant que la matrice H qui lui
est associée par 1’équation (2.1) soit semi-définie positive [9, 10].

Par ailleurs, si la matrice de Mueller considérée représente un systéeme passif, 1'intensité
transmise est toujours inférieure ou égale a l'intensité incidente. La matrice M doit vérifier
les conditions supplémentaires suivantes :

My + /M3, + M+ M < 1. (2.2a)

Il faut également

M + \/MQQ1 + M3 + M3 <1, (2.2b)

23
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qui exprime la méme relation, quand on change le sens de passage de la lumiere dans le
systéme. Ces deux relations définissent en fait une condition nécessaire et suffisante pour
que la matrice représente un systéme passif [14, 15].

2.1.2 Changement de repere

Les vecteurs de Jones et de Stokes dépendent implicitement du repére dans lesquels ils
sont définis. Les matrices de Jones et de Mueller dépendent par conséquent des repéres de
propagation incident et diffusé. La transformation par changement de repére s’écrit différem-
ment pour ces deux types de matrice.

Pour les matrices de Jones, le changement de repere nécessite simplement 1"utilisation de
matrices de passage classiques dans un espace vectoriel. Cependant, pour les matrices de
Mueller, a cause de la définition des vecteurs de Stokes a partir d’intensités, la transforma-
tion s’exprime différemment, comme on va le voir maintenant sur les deux cas particuliers
nécessaires pour la suite, a savoir la rotation du repére et la réflexion sur un miroir sous
incidence normale.

Rotation du repére

Une transformation par rotation du repere d’'un angle ¥ transforme un vecteur de Stokes
S en un vecteur S’

S’ =R(9)-S (2.3)
ol la matrice de rotation R(v) est donnée par

0 0
cos 2  sin 29
—sin29 cos 2y
0 0

R(Y) = (2.4)

o O O
_ o O O

La matrice de Mueller My d'un élément aprés rotation d’un angle ¥ des repéres incident et
diffusé est alors donnée par

M(9) = R(¥) - My - R(—0). (2.5)

Réflexion sous incidence normale

Nous nous limiterons au cas d’un échantillon non biréfringent (miroir métallique ou in-
terface diélectrique, voire multicouche). Les conditions de continuité du champ électrique
imposent qu'a tout moment le champ de l'onde incidente et de 'onde réfléchie sont pro-
portionnels. Donc, en faisant abstraction de tout repére, I’évolution temporelle de ces deux
champs, vue d'un point quelconque devant le « miroir » est identique. Ceci étant, les compo-
santes du vecteur de Stokes décrivant cet état dépendent du choix du repere pour chacune
des deux ondes. Ce repere, appelé xyz pour l'onde incidente, est supposé direct avec 'axe z
suivant la direction de propagation incidente. Pour 1'onde réfléchie le repere devient xry/z/

avec z/ = —z. Il reste a définir les axes x/y/ dans le plan ot évolue le champ électrique. Dans
la suite, nous serons amenés a considérer les deux choix suivants :
— 2/ = z,y/ = —y. Ce choix est le plus courant, parce que dans ce cas le repere z/y/z/ est lui

aussi direct. Ce choix est évidemment le mieux adapté, par exemple, pour décrire une
expérience de diffusion de lumiere polarisée a angle variable. En effet, lorsqu’on suit
I’évolution de la polarisation de la lumiére diffusée en fonction de I'angle de diffusion
on passe naturellement d'un repere identique pour l'onde incidente et 'onde diffusée
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en diffusion vers 'avant a la condition choisie ici lorsque le détecteur regarde l'onde
rétrodiffusée a 180°. Avec ce choix, la matrice M,,,;, du miroir s’écrit :

10 0 O
01 0 O
00 0 -1

- 2/ = x,y = y. Ce choix est beaucoup moins courant, mais il peut s’avérer intéressant
lorsqu’on travaille exclusivement en rétrodiffusion. En effet dans ce cas la matrice M,
du miroir n’est autre que la matrice unité

1 0 0 O
01 00
0 0 0 1

comme pour la propagation dans le vide. Dans toute la suite, nous nous limiterons a
ce dernier choix, bien qu’il ne soit pas le plus courant, car il permet de visualiser plus
facilement sur les images de Mueller mesurées des propriétés attendues de certains
éléments, comme les miroirs ou les rétrodiffuseurs pour lesquels My et M3z doivent
étre identiques et non opposés. Ceci étant, le passage a posteriori de 'une a 1’autre des
conventions est évidemment toujours possible.

2.2 Propriétés polarimétriques

Nous allons nous intéresser a différentes propriétés élémentaires permettant d’analyser
et de caractériser les matrices de Mueller, leur forme brute étant en général difficilement
exploitable pour un étre humain.

Physiquement, un élément optique non dépolarisant modifie la polarisation de la lumiére
en changeant les amplitudes ou les phases des composantes du vecteur champ électrique.
Deux propriétés de bases apparaissent alors naturellement. Un diatténuateur (également ap-
pelé dichroique, nous utiliserons indifféremment ces deux termes) modifie différemment les
amplitudes des composantes du vecteur champ électrique. Un retardateur change uniquement
les phases de celles-ci.

2.2.1 Diatténuation (ou dichroisme)

La diatténuation (ou dichroisme) scalaire est définie comme [16]
— Tma:p - Tmln
N Tma:p + Tmzn
ol Tynar et Tinin sont respectivement les taux de transmission maximal et minimal. La diat-
ténuation caractérise la dépendance de la transmission en fonction de 1'état de polarisation
incident. Comme des diatténuateurs différents peuvent avoir la méme diatténuation scalaire,
il est nécessaire de définir le dichroisme vectoriel. La direction est définie comme celle de
I'état de polarisation au taux de transmission le plus élevé . Soit (1,d1,da, d3)! le vecteur de
Stokes d’un tel vecteur propre. On définit D comme

(2.8)

dy Dy
D=D|dy| = | Dyse | . 2.9)
ds D¢

1. Pour un élément optique homogene, cette direction est celle d’'un état propre de polarisation, et Trnaz et
Tmin dans (2.8) sont les taux de transmission des états propres. Ces propriétés ne sont pas vraies pour un élément
inhomogene.
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Les 3 composantes sont respectivement la diatténuation horizontale, 45° et circulaire. La
diatténuation linéaire peut étre définie par Dy, = /D% + D3..
Comme la diatténuation est donnée par la relation entre l'intensité du faisceau sortant

en fonction des composantes de I'état de polarisation incident, elle peut étre lue directement
sur la matrice de Mueller et est entierement définie par sa premiere ligne :

1 [Me
D == Mi M13 . (2.10)
11 M14
La matrice de Mueller d'un diatténuateur pur est
1 Dt
Mp =T, [D mD] , (2.11)

mp = /1 —D2Id+ (1 — /1 — D?)DD'/D? (2.12)

ol Id est la matrice identité 3 x 3 et T}, le taux de transmission pour un état incident non
polarisé. Cette matrice est symétrique et elle possede 4 degrés de libertés : les 3 composantes
du vecteur diatténuation et le taux de transmission pour une lumiére non polarisée.

Les taux de transmission maximum et minimum peuvent également s’écrire en fonction
des éléments de la matrice de Mueller

Iwm:Mu+¢M%+M%+Mﬁ:Mhu+D) (2.13)

Tmin:Mll_\/M122+M123+M124:M11(1_D)- (214)

On trouve également les états de polarisation incidents associés a ces taux de transmission,
— t — t
Smax - (LSmax) et Smin - (LSmin)

1 Mo 1 Mo
Smax = Mz | = M|, (2.15)
VM + My + M7 My MnD My
Smin = —Smax- (216)
On notera que Spax et Smin sont des états orthogonaux.
Polarisance
Considérons un état de polarisation incident entierement dépolarisé S; = (1,0,0,0)".

L'état de polarisation sortant est entierement défini par la premiere colonne de la matrice de
Mueller. Son degré de polarisation est appelé polarisance et vaut

1
P:MEVM%+M§+M%. (2.17)
Comme pour le dichroisme, on peut définir de la méme maniere le vecteur polarisance
1 | M2 Py
P - Mi M31 - P45O . (2.18)
My Fe

L'état de polarisation sortant vaut M;; (1, P)". C’est aussi 1’état de polarisation sortant moyen
si on intégre sur toute la sphere de Poincaré pour l'état de polarisation du faisceau incident.

Pour un élément non-dépolarisant, on peut montrer que D = P [17] et qu'on a donc la
relation

M7y + Mty + My = M3, + M3 + M3, (2.19)

On montre également qu'une matrice de Mueller non-dépolarisante est homogene si et seule-
ment si D = P.
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2.2.2 Retard (ou biréfringence)

Un retardateur modifie différemment les phases de ses états de polarisation propres, mais
pas leurs amplitudes, introduisant ainsi un déphasage. Le taux de transmission ne dépend
ainsi pas de 'onde incidente. Pour un élément optique homogene, on peut définir le retard
scalaire comme

R=16,—90;,,0<R<m (2.20)

ou J, et d, sont les changements de phase de ses états propres. L'axe rapide du retard est
défini comme la direction de 1'état propre qui émerge en premier du retardateur, soit celui
étant en avance de phase. Soit (1,71, 72, rg)t le vecteur de Stokes d"un tel vecteur propre, avec
v/ r% + r% + r% = 1. De méme que pour le dichroisme, on peut alors définir le vecteur retard R

T1 Ry
R=R |r| = |Russ|. 2.21)
3 Re

Le retard linéaire peut étre définie par Ry, = y/R% + Ri..
La matrice d"un retardateur est unitaire. Elle est entiérement décrite par le vecteur retard
R. Son effet est une rotation dans la sphere de Poincaré. Elle est donnée par [18]

1 ot
Mp = [0 mR} : (2.22)
(mp);j = d;5cos R+ rir;(1 — cos R) + Z €ijkTk Sin R (2.23)
k=1

ol &;; est le symbole de Kronecker et ¢;;; le symbole de permutation de Levi-Civita2. On
peut noter que mp, est une matrice de rotation dans R3. La matrice du retardateur a 3 degrés
de liberté, qui sont donnés par son vecteur retard R.

Réciproquement, on peut déterminer le vecteur retard a partir de la matrice de Mueller
Mp par

R = arccos [W(I;/IR) — 1] ) (2.24)
3
= 5o n > eijr(mpg); (2.25)
J,k=1

2

Eléments optiques homogeénes

On dit d'un retardateur ou diatténuateur qu’il est linéaire s’il n'a pas de composante
circulaire. De méme, on dit qu’il est circulaire s’il n’a pas de composante linéaire. Les diatté-
nuateurs et les retardateurs purs sont dits homogenes, car leurs états de polarisation propres
sont orthogonaux (voir 1.1.2). Leurs matrices de Jones et de Mueller sont également dites
homogenes. On peut généraliser cette notion en remarquant qu'un diatténuateur est un élé-
ment homogeéne avec un retard nul, et de méme un retardateur est un élément homogeéne

2. Ce symbole est défini comme suit :

+1 pour les permutations paires de (1,2,3) : (1,2,3),(3,1,2),(2,3,1),
€ijk = 4 —1 pour les permutations impaires : (1, 3,2), (3,2,1), (2,1, 3),
0  si deux indices sont égaux.
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sans diatténuation. Plus généralement, si on considére les valeurs propres )\, = |7,|e% et
A = |7.]e?" de la matrice de Jones d’un élément homogene, on peut définir de la méme
maniere que précédemment son retard et sa diatténuation. Les vecteurs D et R sont paral-
leles et suivant les directions des états de polarisation propres. Pour un élément inhomogene,
ce n'est plus aussi simple, et les vecteurs retard et dichroisme ne sont plus paralleles. Cette
condition de parallélisme des axes de retard et de diatténuation est nécessaire et suffisante
pour déterminer 'homogénéité d'un élément optique non-dépolarisant.

2.2.3 Dépolarisation

Un élément optique peut présenter une certaine dépolarisation, suite a une absence de
cohérence, qu'elle soit spatiale, temporelle ou spectrale. De maniére générale, elle pourra
apparaitre a chaque fois qu’on sommera physiquement des intensités et non des champs.

On peut définir plusieurs indicateurs ou propriétés pour la caractériser. De méme que la
polarisance représentait 1’état de polarisation moyen en sortie, la dépolarisation quadratique

Tr(MM) — M?
Ay =1— 11 2.26
\/ 3M2, (2.26)

d’une matrice de Mueller M quelconque représente la valeur moyenne de la dépolarisation en
intégrant sur toute la spheére de Poincaré pour les états de polarisation incidents®. A,, varie
entre 0 pour une matrice non-dépolarisante et 1 pour une matrice totalement dépolarisante.
La condition

Tr(M'M) = 4M3, (2.27)

qui donne A,,, = 0 est nécessaire et suffisante pour que la matrice de Mueller soit parfaitement
non-dépolarisante et soit équivalente a une matrice de Jones [9, 14, 19] 4. On notera que cette
condition est équivalente a dire que la matrice de cohérence associée a M définie en (2.1) a
une seule valeur propre non nulle (nous reviendrons sur ce point dans la section 2.3.4).

Un dépolariseur pur peut s’écrire sous la forme [18]

1 0o
Ma = 2.2
A [0 mA] , (2.28)
oll mp est une matrice 3 x 3 symétrique, donc en particulier diagonalisable dans une base
orthonormée. Cette matrice posséde 6 degrés de liberté. On peut représenter M apres
changement de base par

1 0 0 0
0 a 0 O

My = 00 b 0 ,a,b,c € [—1,1]. (2.29)
0 0 0 ¢

a, b et c déterminent la dépolarisation suivant les 3 axes propres. On définit alors la dépola-
risation principale

SPCEUET 230
ou sous une forme exploitable de maniére plus générale
Tr(|Mal|) — M

p—1— IrIMa)) = My (2.31)

3Myy
et on retrouve une formule similaire a celle de la dépolarisation quadratique.

3. A, est définie ici comme 1 — P, out P est l'indice de dépolarisation défini par Gil et Bernabeu [9, 19]. Ce
choix permet de maintenir la cohérence avec la définition 2.30 de la dépolarisation principale p.

4. Cette condition n’est suffisante que si la matrice M est physiquement réalisable. Sinon, elle n'est que
nécessaire [20, 21, 22].
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2.2.4 Matrices typiques

Nous présentons dans les tableaux 2.1 a 2.5 quelques matrices de Mueller d’éléments
usuels. La matrice d'un diatténatueur linéaire et d’un retardateur orientés suivant les mémes
axes est d’une importance particuliere, elle nous permettra de décrire de nombreuses matrices
et sera fréquemment utilisée lors de la procédure d’étalonnage.

Air/vide Absorbeur
1 0 0 O a 0 0 O
01 0 0 0 a 0 O
0O 010 0 0 a O
0 0 0 1 0 0 0 a

TabBLE 2.1 — Matrices de Mueller élémentaires.

2.3 Analyse et décomposition

Lorsqu’on analyse une matrice de Mueller mesurée, il peut étre utile d’essayer d’extraire
une partie ou la totalité des parametres vus précédemment. Si le dichroisme ou la pola-
risance sont directement lisibles, le retard et la dépolarisation nécessitent des traitements
supplémentaires de la matrice pour étre accessibles. Dans les cas les plus simples ot la ma-
trice est non-dépolarisante et homogene, une diagonalisation de la matrice suffit a retrouver
ses propriétés. Plus généralement, on sera amené a la décomposer en un produit ou une
somme d’éléments plus simples, dans la mesure ou cette représentation est cohérente avec
la réalité physique décrite par la matrice [23].

2.3.1 Décomposition de Lu-Chipman

Cette décomposition, décrite dans [18], exprime la matrice de Mueller d’origine M comme
le produit des matrices d'un diatténuateur, d’un retardateur et d’'un dépolariseur, traversés
dans cet ordre. Elle nous servira beaucoup dans les chapitres suivants. D’apres [18, 17, 24],
pour toute matrice de Mueller M physiquement réalisable, il existe un diatténuateur Mp,
un retardateur My et un dépolariseur Mx tels que

M = MAM M. (2:32)

Nous décrivons brievement l'algorithme réalisant cette décomposition (et que nous avons
implémenté dans le code de gestion du montage expérimental). On peut écrire M sous la
forme

(2.33)

M-[p D]

P m

D’apres les équations (2.11), (2.22) et (2.28), il apparait que Mp est entierement déterminé
par le premiere ligne de M :

1 Mo
T, = My, D= —— | My . (2.34)
Mll M
14
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Polariseur linéaire orienté a 0°

Polariseur linéaire orienté a 90°

taux de transmission 7

1100 1 -1 00
110 0 -1 1 00
210 000 210 0 00
0000 0 0 00

Polariseur linéaire orienté a 45°

Polariseur circulaire

taux de transmission 7

o
O = O =
o O O O
O R O
oS O O O

—_

[SIR]
oS O O O
o O O O
v—\OOH_

1
0
0
+1

Diatténuateur linéaire a 0°

Diatténuateur linéaire a 45°

taux de transmission ¢, r

q+7r q—r 0 0 q-+r 0 q—r 0
Llg=r g+r 0 0 o o2y 0 o
2| 0 0 2/F O 2 lg—r 0 gq+r 0
0 0 0 2\/qr 0 0 0 2\/qr
Diatténuateur linéaire orienté a 0, taux de transmission ¢, r

q+r (¢ —r)cos26 (g —r)sin26 0

1 [(g—r)cos20 (q+r)cos®20+2,/qr sin?20 (g +r — 2,/qr) sin 20 cos 26 0

2 [(g—r)sin20 (¢+7r—2,/qr)sin20cos20 (q+r)sin?20 + 2,/grcos*20 0

0 0 0 2,/q7

TasLE 2.2 — Diatténuateurs.

Dépolariseur idéal

Dépolariseur partiel

1 0 00
0000
0 00O
00 00

o O O
o O e O
o ot O O
o O o O

TasLE 2.3 — Dépolariseurs.
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Miroir idéal ou lame demi-onde a 45° Lame quart d’onde a 0°
10 0 0 10 0 O
01 0 O 01 0 O
00 -1 0 00 0 1
00 0 -1 00 -1 0
Biréfringent linéaire orienté a 0° Biréfringent linéaire orienté a 90°
10 0 0 1 0 0 0
0 1 0 0 01 0 0
0 0 cosA sinA 0 0 cosA —sinA
0 0 —sinA cosA 0 0 sinA cosA
Biréfringent linéaire orienté a 45° Biréfringent circulaire
1 0 0 0 1 0 0 0
0 cosA 0 —sinA 0 cosA =+£sinA 0
0 0 1 0 0 FsinA cosA 0
0 sinA 0 cosA 0 0 0 1

Biréfringent linéaire orienté a ¢

0 0 0
cos? 20 +sin? 20 cos A sin 260 cos 20(1 — cos A)  —sin 20sin A
sin 20 cos 20(1 — cos A)  sin?26 + cos?20cos A cos 20 sin A
sin 20 sin A —cos 20sin A cos A

N[ —
oS O O =

Biréfringent elliptique orienté a 0 et d’ellipticité tane

1 0 0 0
1|0 D*—E? - F?+G? 2(DE + FQG) 2(DF — EG)
210 2(DE — FQ) ~D?+ E? - F? 4+ G? 2(EF + DG)

0 2(DF + EG) 2(EF — DQG) ~D? - E? 4+ F? + G*

D = cos2¢ecos26sin A/2
E = cos2esin20sin A/2
F =sin2esin A/2
G =cosA/2

TaBLE 2.4 — Retardateurs.
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Retardateur dichroique linéaire homogene, orienté a 0°

1 —cos2V¥ 0 0

cos 2V 1 0 0
0 0 sin2¥cos A  sin2W¥sin A
0 0 —sin2¥sin A sin2Wcos A

Retardateur dichroique linéaire homogene, orienté a 0

1 —Cycos 2V —Sg cos 2W 0
Cp cos2¥ 092 + 592 sin2Wcos A CpSp(l —sin2Wcos A) —Spsin2¥sin A
—Spcos2¥  CySp(l —sin2WcosA)  Sp+ Cysin2Wcos A Cypsin2¥sin A

0 Sy sin 2V sin A —Cpsin2¥ sin A sin 2W cos A
Cyp = cos 20
Sy = sin 260

TaBLE 2.5 — Retardateur dichroique linéaire homogene (axes propres de retard et de di-
chroisme confondus).

Si la matrice M n’est pas singuliére®, on peut écrire
M’ = MAMp = MM, (2.35)

M’ n’a pas de diatténuation. On peut écrire

(2.36)

el

Pr m’

Dans la mesure ott m’ est inversible, la décomposition polaire de m’ en produit d’une ma-
trice unitaire mp et d’une matrice symétrique définie positive ma nous permet de poursuivre

;1 oo 1 [1 o]t o] _
M’ = [PA mAmPJ = |:PA mal [0 mp = MaMg. (2.37)

On calcule M4 a partir de (2.35) et (2.37). Soit A1, A2 et A3 les valeurs propres de m'(m’)" :

P—-—mD

Pp=- 27
A 1_ D2’

(2.38)

mp = + [m’(m')t + (\/)\1)\2 + v Xos + \/)\3)\1) Id} o

x [(\/E + Vg + \/73) m’ (m')! + \/Al)\y\gld] . (2.39)

Si le déterminant de M’ est négatif, on utilise le signe — sinon on utilise le signe +. On trouve
enfin

Mg =M 'M'. (2.40)

5. Si Mp est singuliére, la décomposition peut également étre réalisée, mais M’ n’est alors plus unique.
6. Si elle est singuliére, on peut également réaliser la décomposition, mais elle perd son unicité.
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Commutativité

La décomposition qui vient d’étre décrite peut étre mise en ceuvre pour toute matrice
de Mueller physiquement réalisable et elle fournit un triplet unique de matrices elles-mémes
physiquement réalisables (sauf, comme on 1’a vu, si Mp est singuliere, ce qui équivaut
a dire que la matrice M a un dichroisme égal a 1). Ceci étant, les matrices Mpr et Ma
n‘auront réellement de sens physique que si le systeme est effectivement constitué dun
diattenuateur suivi d"un biréfringent suivi d’un dépolariseur. On imagine facilement que la
plupart des systemes physiques ne correspondent pas a une telle succession, et il est donc
intéressant de voir dans quelle mesure on peut généraliser cette décomposition au cas ot
ces composants polarimétriques élémentaires se succedent dans un ordre différent, qui peut
mieux correspondre au cas étudié.

Avec trois facteurs dans la multiplication, six arrangements distincts des facteurs sont
possibles

M = MAMzMp, (2.41)
M = MAMpMp, (2.42)
M = MzMaMp, (2.43)
M = MpMzMa, (2.44)
M = MzMpMa, (2.45)
M = MpMaMzp. (2.46)

ZeN 2

La premiére est celle que nous avons déja étudiée. On peut séparer ces 6 équations en 2
familles, suivant que le diatténuateur apparait avant ((2.41) a (2.43)) ou apres ((2.44) a (2.46)) le
dépolariseur. On montre facilement que les trois premiéres décompositions sont équivalentes
a (2.41) a une rotation pres d’une des matrices ; de méme les trois suivantes sont équivalentes
a (2.44), et on peut donc limiter I'étude a ces deux formes.

Un algorithme adapté a la deuxiéme famille de décompositions a été proposé par Morio
et Goudail [25], qui ont églament montré que ces décompositions « a I'envers » présentent
I'inconvénient majeur de produire des matrices non physiques dans le cas de fortes dépola-
risations.

2.3.2 Décomposition de Lu-Chipman-Ossikovski

La raison essentielle de la nonphysicité possible du diatténuateur dans la décomposition
de Morio et Goudail est que le dépolariseur est supposé de la forme (2.36), comme dans la
décomposition « a I’endroit ».

Or, si on effectue le produit d'un dépolariseur pur et d’un dichroique dans un sens puis
dans l'autre :

1 Dt 1 0 1 Dima

[D mD] ' [0 mJ o [D mDmA] (2.47)
1 0 1 Dt 1 D!

[O mA} . [D mD} - [mAD mAmD] ' (2.48)

On voit que suivant 'ordre de multiplication, on retrouvera la vraie valeur du vecteur D du
diatténuateur soit dans la diatténuation de la matrice globale, soit dans sa polarisance.

Il semble donc logique, si le diatténuateur vient en dernier, de le définir de maniére a
ce quil « récupere » la polarisance du systeme, et dans ce cas la forme du dépolariseur doit
étre modifiée : il ne présentera plus de polarisance, mais éventuellement du dichroisme.
Une décomposition appropriée pour la deuxiéme famille a été développée sur cette idée au
laboratoire par Razvigor Ossikovski [26].
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La matrice globale M se décompose donc suivant :

1 D!

M = M, [P m} — Mp, Mj, Ma, (2.49)

avec cette fois D, = P, d’ot1 on déduit comme précédemment Mp, . La matrice du dépolari-
seur est maintenant de la forme :

1 D!
My, = [0 mAJ (2.50)
avec
D - m'P

Pour calculer mp,, on peut réutiliser I'équation (2.39), en prenant soin toutefois de remplacer
m’(m’)! par (m’)'m’, 'ordre des matrices M et M ayant été inversé. Pour finir, on calcule
Mp, = M,/ M, L.

Cette décomposition a été validée expérimentalement [27] sur un systeme constitué d'un
dépolariseur (diffuseur) suivi d'un dichroique (lames de verre inclinées) et son intérét poten-
tiel démontré sur des images polarimétriques d’échantillons biologiques.

Une remarque supplémentaire s'impose. Les valeurs propres de la matrice du dépolariseur
seront toujours positives, par construction, ce qui est un peu plus limité que I'ensemble des
dépolariseurs possibles, dont les valeurs propres sont comprises entre -1 et 1. Ce degré de
liberté ne disparait pas en soi mais se trouve intégré a la matrice du retardateur, mais il
convient d’en étre conscient pour l'interprétation des données [28].

2.3.3 Décomposition symétrique

Si aucune des deux solutions précédentes ne convient vraiment pour décrire le systeme
physique étudié, ou que 1'on ne souhaite pas garder une polarisance ou un dichroisme dans
la matrice du dépolariseur, on peut généraliser les deux formes précédentes sous la forme
normale [29]

M =Mp Mr MaMpg,Mp,, (2.52)

olt M est décomposé, dans cet ordre, en un diatténuateur suivi d’un retardateur, d’'un dé-
polariseur diagonal, d'un second retardateur et d'un second diatténuateur. Nous ne nous
étendrons pas sur la démonstration mais nous fournirons directement la construction.

Soit G la matrice diagonale

1 0 0 0
0 -1 0 0

G=10 o _1 ol (2.53)
0 0 0 -1

| = GM'GM, (2.54)

L, = GMGM". (2.55)

On diagonalise les matrices M) et M. Soit respectivement v; et vy les vecteurs propres
associés a leur plus grande valeur propre. Ils sont définis a une constante multiplicative pres,
nous pouvons les écrire

Vi [SZ] ,i=1,2. (2.56)



2.3. ANALYSE ET DECOMPOSITION 35

On trouve alors les matrices Mp, et Mp, exactement comme dans les sections précédentes
en utilisant I’équation (2.11) avec les vecteurs diatténuation D; et Do.
On forme la matrice M’

/ 1 1 [a 0
M' =M, MM, = 0 m'l (2.57)
On applique a la sous-matrice 3 x 3 m’ une décomposition en valeurs singuliéres :
m’' = VIA'U, (2.58)
pour trouver finalement
, _[1 0] [a 0O][1 O
M= [0 Vi |o A'|[0 U 259)
——— —— — —
Mg, Ma Mg,

Il faudra éventuellement corriger certains signes pour que les matrices soient physiques.
Les déterminants des retardateurs doivent valoir +1 et non —1, il faudra reporter un chan-
gement de signe éventuel sur une des valeurs propres de M. On notera également que
I'ordre des valeurs propres du dépolariseur (et par conséquent des colonnes et des lignes des
retardateurs) est choisi arbitrairement.

2.3.4 Décomposition de Cloude

On peut également décomposer une matrice de Mueller quelconque en une somme de ma-
trices, correspondant par exemple a la traversée de plusieurs éléments optiques en parallele.
Comme les décompositions en produits, il existe de nombreuses manieres de décomposer
une matrice donnée. Nous nous limiterons ici a la décomposition en une somme en quatre
matrices de Mueller non-dépolarisantes [10, 14, 30] liée a la diagonalisation de la matrice de
cohérence.

Soit une matrice de Mueller M. On calcule sa matrice de cohérence H en utilisant (2.1).
Nous pourrions effectuer une décomposition en valeurs singuliéres de H, cependant, comme
celle-ci est hermitienne semi-définie positive, cette décomposition est identique a une diago-
nalisation

H = UAU", (2.60)

out U est une matrice unitaire et A est une matrice diagonale dont les éléments \y,..., \4
sont positifs. Cette équation peut étre réécrite

4

H=> \uuj, (2.61)
k=1

ol les uy, sont les colonnes de U et constituent une base orthogonale de C*%, car U est unitaire.
On peut alors repasser des matrices de cohérence aux matrices de Mueller correspondant a
chacun des termes de cette somme pour conclure cette décomposition :

M = A\ My + oMy + AsM3 + A\ My. (262)

Chacune de ces matrices est non-dépolarisante (par construction, leur matrice de cohé-
rence a une seule valeur propre non nulle). Cette décomposition est particuliérement utile
pour filtrer les données expérimentales. En effet
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— quand la matrice mesurée est légerement non physique, certains \; seront légerement
négatifs. Une fagon simple de trouver une matrice physiquement réalisable et proche
de la matrice mesurée (meilleure estimation au sens des moindres carrés) consiste donc
a annuler ces valeurs propres négatives et a recalculer la matrice en sommant les autres
termes,

— quand la matrice mesurée est légérement dépolarisante alors qu'on attend une matrice
non dépolarisante, on trouvera que 1'un des \; sera beaucoup plus important que les
autres. On obtiendra une matrice non dépolarisante en mettant les autres \; a zéro
avant de resommer.

Si besoin est, on pourra ensuite décomposer certains ou tous les termes de cette somme

en produits, pour en extraire les informations de retard et de diatténuation.

2.4 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons défini les trois principales propriétés polarimétriques d’une
matrice de Mueller quelconque, a savoir la diatténuation, le retard et le pouvoir de dépolarisa-
tion. Nous avons ensuite passé en revue la forme des matrices de diatténuateurs, retardateurs
et dépolariseurs « purs ». Pour une matrice de Mueller quelconque la diatténuation et la pola-
risance sont directement lisibles sur les éléments de la premiére ligne et la premiere colonne,
mais ce sont les seules propriétés a étre ainsi « codées » de maniere univoque sur des élé-
ments individuels. La réalisabilité physique, le caractére dépolarisant ou non et le pouvoir
de dépolarisation moyen, bien que dilués sur 1’ensemble des éléments de la matrice, peuvent
également étre déterminés de maniere parfaitement non ambigiie. En revanche, sauf dans
les cas particuliers de matrices de retardateurs ou de dépolariseurs « purs », le retard et le
pouvoir de dépolarisation ne sont pas définis de maniere univoque : on peut alors décompo-
ser la matrice en produits de matrices de diatténuateur, retardateur et dépolariseur suivant
I'algorithme de Lu et Chipman qui suppose cependant que ces éléments sont traversés dans
cet ordre. Nous avons généralisé cette décomposition produit au cas ot le dépolariseur est si-
tué avant le diatténuateur (décomposition de Lu-Chipman-Ossikovski), ce qui peut permettre
de décrire de maniére plus réaliste certaines situations expérimentales. Dans le méme esprit,
nous avons décrit la décomposition symétrique, qui fournit un dépolariseur diagonal, comme
cela arrive par exemple dans le cas fréquent en pratique d’un objet multidiffusant observé en
rétrodiffusion. Nous avons également rappelé 1'algorithme de décomposition en somme de
matrices non dépolarisantes proposé par Cloude, et utilisé le plus souvent pour « filtrer » les
erreurs de mesure susceptibles de rendre une matrice non physique et déterminer la matrice
physique la plus proche de celle mesurée.

Pour conclure, il faut souligner que si les algorithmes de décomposition en produits
fournissent toujours des matrices physiquement réalisables de diatténuateurs, retardateurs
et dépolariseurs « purs », le résultat de cette décomposition dépend en général de l'ordre
choisi a priori pour ces matrices. Ces décompositions sont donc en fait des modélisations trés
utiles mais qui peuvent ne pas correspondre exactement a la réalité physique, par exemple
dans le cas d’un objet dont les propriétés polarimétriques ne peuvent pas étre décrites de
maniére séquentielle.



Chapitre 3

Polarimétrie

Comme nous l'avons vu, 1’état de polarisation de la lumiere varie apres interaction avec
un systéme optique et cette variation peut étre caractérisée par la matrice de Jones ou dans
un cadre plus général par la matrice de Mueller. La mesure de ces variations constitue la
polarimétrie.

La mise en ceuvre d'un polarimetre passe par une modulation contrdlée d’états de pola-
risation en entrée, états qui sont modifiés lors du passage par le systéme, puis analysés, pour
extraire de ces mesures la matrice de Mueller de 1’échantillon étudié.

3.1 Polarimetre de Mueller

3.1.1 Principes généraux de fonctionnement

De maniere générale, un polarimetre de Mueller se compose d’abord d’une source lumi-
neuse. Cette source peut étre monochromatique ou spectrale suivant les applications et les
spécificités de l'instrument. Cette source est suivie d'un générateur d’états de polarisation
(polarisation state generator ou PSG), qui module la polarisation de la lumiére et fournit les
états de polarisation initiaux. Afin de pouvoir mesurer une matrice de Mueller compléte,
ces états devront former une partie génératrice de 'espace des vecteurs de Stokes et étre
donc composés au minimum de quatre états de polarisation indépendants. Rien n’empéche
d’en utiliser plus de quatre [31, 32], mais l'utilité pratique de cette surdétermination doit étre
évaluée dans chaque cas d’espece, compte tenu, notamment, de I'”augmentation du temps de
mesure qu’elle implique par rapport a une mesure minimale.

La lumiére dont la polarisation est ainsi contrdlée interagit ensuite avec 1’échantillon
étudié, suivant la configuration par transmission, réflexion, diffraction, diffusion,...Les états
de polarisation ainsi modifiés sont ensuite projetés sur une base d’états connue, fournie par
I'analyseur d’états de polarisation (polarisation state analyser ou PSA), avant d’en mesurer
l'intensité a I’aide d'un détecteur. !

- [ —

source échantillon détecteur

générateur d’états analyseur d’états
de polarisation de polarisation

Ficure 3.1 — Schéma de principe d"un polarimetre.

1. 11 existe de nombreux instruments ne mesurant pas la matrice de Mueller compléte mais seulement une
partie de celle-ci, car leur PSG ou leur PSA ne fournit pas une base d’états. Ce type d’instrument sera exclu de
notre étude.

37
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Appelons W; et A; les vecteurs de Stokes générés par le PSG et le PSA. Si M est la matrice
de Mueller de I’échantillon, le vecteur de Stokes devient M - W; apres interaction avec celui-
ci. On mesure ensuite son intensité aprés passage dans le PSA, ce qui revient a mesurer sa
projection sur la direction de polarisation A;, soit A;- M - W;. Nous pouvons écrire cette
relation sous forme matricielle

Ay
A;
i) itmjmtn = M (Wi Wy ... Wy)=A-M-W, (3.1)
Ap,
ou B=(IZ~ ) . L est la matrice composée des intensités mesurées, A la matrice m x 4
J)i=1..m,j=1..n

dont les lignes sont les vecteurs de Stokes du PSA, W la matrice 4 x n dont les colonnes sont
les vecteurs du PSG. En toute généralité m et n sont quelconques, ils devront étre supérieurs
ou égaux a 4 pour pouvoir faire une mesure complete mais pourront étre arbitrairement
plus nombreux. La matrice d’intensité aurait alors plus de 16 éléments et la mesure serait
surdéterminée. Bien entendu, la relation ci-dessus n’est valable en toute rigueur que pour un
instrument supposé idéal, sans bruit ni non-linéarités.

Par la suite, nous travaillerons toujours avec des matrices A et W de dimension 4 x 4
(ce qui implique également que nous générerons exactement 4 états dans le PSG et le PSA).
Dans ce cas, la matrice de Mueller M s’obtient a partir de la mesure brute B supposée égale
a AMW par :

M=A!B-Ww! (3.2)

Cela implique évidemment que A et W doivent étre inversibles, ce qui revient a dire que les
états qui les composent forment une base de I'espace des vecteurs de Stokes. 2

3.1.2 Optimisation de I'instrument

Cependant, pour obtenir des mesures de bonne qualité, il ne suffira pas que A et W
soient inversibles, il faudra également qu’elles soient bien inversibles, au sens numérique du
terme. La propagation des erreurs depuis la matrice mesurée AMW a la matrice recherchée
M dépendra en effet des propriétés spectrales de A et de W, qu’il faudra optimiser pour
minimiser 1'erreur sur M.

Intuitivement, on congoit bien que les erreurs de mesures auront moins d’impact et que
I'instrument sera plus précis si on utilise comme base d’éclairage ou d’analyse quatre états
aussi différents que possible les uns des autres plutét que si ces états sont trés similaires
(figure 3.2). Pour prendre un exemple simple, si 'on voulait déterminer l'orientation d'un
faisceau linéairement polarisé, il ne serait pas judicieux d’utiliser pour cela deux analyseurs
linéaires d’orientation 0° et 2°, bien que cela soit suffisant théoriquement. Il parait immédiate-
ment évident qu'un bien meilleur choix consiste a placer les analyseurs perpendiculairement
I'un a l'autre. Ceci étant, il reste a définir un critere quantitatif permettant de minimiser
I'erreur sur M pour une erreur donnée sur la mesure brute AMW dans le cas le plus général
et pas seulement pour une polarisation émergente linéaire.

Dans toute la suite de ce chapitre, nous nous limiterons a des erreurs aléatoires a valeur
moyenne nulle, c’est-a-dire du bruit, qui constitue le seul type d’erreur pour lequel on puisse
établir des critéres généraux d’optimisation. Dans la pratique on sait bien que ce sont sou-
vent les erreurs systématiques qui limitent le plus la qualité des mesures. Malheureusement

2. Dans le cas ol on ne se limite pas a 4 états, le probléme est surdéterminé, en particulier, il ne possede
pas nécessairement une solution exacte suite aux erreurs de mesure. Les matrices A et W ne sont plus carrées
et n‘ont pas d’inverse. On peut utiliser a la place le pseudo-inverse de Moore-Penrose pour obtenir la meilleure

. N N . P —1
solution a ce systéme au sens des moindres carrés : X = (X" - X) ™ - X".
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ces erreurs sont beaucoup plus difficiles a détecter et a quantifier que le bruit (il faut pour
cela disposer d’échantillons de référence parfaitement connus ou de mesures suffisamment
redondantes pour vérifier leur cohérence), et il n’existe pas de théorie générale les décrivant :
chaque erreur systématique requiert une modélisation spécifique a partir de laquelle on peut
espérer la minimiser. Un exemple qui nous concernera de pres dans les chapitres suivants
sera l'influence de l'objectif de microscope sur les mesures polarimétriques résolues en angle.
Ceci étant, dans la pratique on constate le plus souvent que l'optimisation de la propaga-
tion du bruit donne des résultats satisfaisants (sinon réellement optimisés) pour les erreurs
systématiques lorsqu’on peut les estimer.

\/
\ 4

Ficure 3.2 — Exemples d’états de base (vecteurs de Stokes) pour 1’éclairage ou 'analyse. A
gauche : choix a priori optimal (vecteurs au sommet d’un tétraedre régulier inscrit dans la
sphére de Poincaré), a droite : mauvais choix.

De nombreuses études ont été consacrées a ce probleme de la propagation du bruit, tant en
valeur relative [33, 34, 35, 36, 37, 38, 39], qu’absolue [40, 41, 42, 38]. Puisque la détermination
de M a partir de B s’apparente a la résolution d'un systéme linéaire, on peut utiliser les
critéres qui ont été développés dans ce cadre [43].

En effet, si nous écrivons les matrices M et B sous forme de deux vecteurs a seize com-
posantes M et B, nous pouvons récrire 'équation 3.2 sous la forme [35] :

M=Q ' B (3.3)
ou la matrice 16 x 16 Q n’est autre que le produit de Kronecker
Q=W ®A. (3.4)
Par conséquent, le bruit éM sur la matrice de Mueller M s’écrit également
SM =Q7 ' §B. (3.5)

Si nous supposons que le bruit 8B sur les mesures brutes est un bruit additif gaussien,
ce qui est raisonnable en éclairage incohérent (donc en 1’absence de speckles), le bruit SM
dépend uniquement du choix de la matrice Q! et donc, de A~ et WL

Quelle que soit la norme choisie pour les vecteurs et les matrices, ’équation 3.5 implique

] <o o] 00

De la méme fagon a partir de I'équation 3.3 nous obtenons :

(3.7)
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Par division membre a membre des équations ci-dessus, nous obtenons une majoration
de 'erreur relative sur M
HéM

|

Le produit ||Q~!(| - |Q| quil faut minimiser, n’est autre que le conditionnement C(Q) de
la matrice Q. Le conditionnement, qui en toute rigueur dépend de la norme choisie, est une
grandeur toujours supérieure ou égale a 1. Il dévient égal a 1 pour une matrice unitaire et il

tend vers l'infini pour une matrice singuliére. De plus, par définition C'(Q) = C(Q~!) et on
montre facilement que

|o5]

<[lQ7|- 9l - (3.8)

I3

C(Q) =C(W")-C(A) =C(W)-C(A) (3.9)
d’ot1 il résulte que 'optimisation de la propagation des erreurs relatives entre B et M revient
a minimiser séparément le conditionnement des matrices de modulation et d’analyse.

En ce qui concerne les erreurs absolues sur M, 'équation (3.5) indique que pour une
norme donnée de 6B il faut minimiser la norme de Q~ !, et donc les normes de W™ et de
A~! directement. Or le plus souvent (et ce sera notamment le cas pour les dispositifs décrits
plus loin) les états de base des PSG et PSA sont totalement polarisés, et I'optimisation ne porte
que sur leur répartition sur la sphére de Poincaré. Dans ces conditions, on montre que la
norme des matrices W et A varie peu (voire pas du tout pour la norme de Frobenius, toujours
égale a 2v/2), alors que celle des matrices inverses varie beaucoup plus en fonction de cette
répartition : en particulier elle tend vers l'infini lorsque W ou A se rapprochent de matrices
singulieres, i.e. lorsque deux au moins des quatre états de base deviennent tres proches
sur la sphére de Poincaré. Donc pour les matrices W et A la variation du conditionnement
est dominée par la variation de la norme des matrices inverses, ce qui permet de conclure
qu’avec une bonne approximation la minimisation du conditionnement des matrices W et A
minimise a la fois les erreurs relatives et les erreurs absolues sur la matrice de Mueller M.

Il reste a définir les normes des vecteurs et de matrices a utiliser effectivement pour cette
minimisation. Le choix le plus naturel pour SM et 6B est celui de la norme euclidienne,
qui correspond d’ailleurs a la norme de Frobenius des matrices d’erreurs éM et éB. En
revanche, la norme de Frobenius n’est certainement pas le meilleur choix pour W et A, car
il est facile de montrer qu’avec cette norme les inégalités comme (3.6) ne se réduisent jamais
a des égalités pour des matrices non singulieres, et donc que les majorations ne sont pas
optimales. En revanche, si on prend pour norme de W et A la racine de la plus grande
des valeurs singulieres [43], alors par définition il existe toujours au moins un vecteur pour
lequel I'inégalité 3.6 devient une égalité, et cette fois les majorations des bruits sur M sont
optimales. Le critére que nous retiendrons est donc celui basé sur cette derniére norme.

Idéalement, nous souhaiterions un conditionnement de 1, correspondant a des matrices
A et W unitaires. Cependant des matrices de modulation et d’analyse ont une structure
particuliére, dans la mesure ou leurs lignes ou leurs colonnes sont composées de vecteurs
de Stokes, ce qui restreint I'espace des conditionnements possibles et le limite a [v/3, +ocl.
La valeur /3 est atteinte si les états de polarisation sont les plus éloignés possibles les uns
des autres, c’est-a-dire s’ils forment un tétraedre régulier inscrit dans la sphére de Poincaré.
En plus de minimiser globalement le bruit sur 'ensemble de la matrice de Mueller, on
montre que ces configurations optimisées sont celles qui le distribuent de la maniére la plus
« équitable » entre ses différents termes [40]. De plus, comme on 1'a mentionné plus haut,
ces configurations optimisées par rapport au bruit s’averent également correctes par rapport
aux erreurs systématiques [42, 44, 45].

D’une maniere générale, le critére d’optimisation d’un polarimetre de Mueller sera donc
de minimiser le conditionnement des matrices A et W dans les limites imposées par le type
de polarimetre considéré.
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3.2 Ftalonnage par la méthode des valeurs propres

L'approche traditionnelle pour étalonner un polarimétre consiste a le décrire en détail par
un modeéle multi-paramétres incluant en principe toutes les imperfections, a effectuer une série
de mesures sur des échantillons bien connus (dont le vide, pour les polarimetres travaillant en
transmission) et enfin & déterminer les paramétres du modele par ajustement aux mesures.
Cette méthode a été mise en ceuvre pour la trés grande majoité des polarimetres de Mueller
décrits dans la littérature [42, 46, 47, 48, 49, 50, 51, 52] et elle présente 1’avantage de fournir
une trés bonne connaissance de 'instrument dans son ensemble et de ses composants les plus
critiques en particulier [53, 54]. Ceci étant, cette approche peut s’avérer longue et délicate
et ne peut étre raisonnablement envisagée que pour des polarimetres suffisamment simples
pour permettre une modélisation détaillée.

Le choix de minimiser le conditionnement optimise la propagation des erreurs et la qualité
de la mesure, mais il rend a priori 1’étalonnage de l'instrument plus difficile que si nous
utilisions des états de polarisation « simples » et plus facilement controlables pour le PSG
et le PSA. La méthode que nous utilisons et que nous allons maintenant décrire fonctionne
assez différemment. Elle a été utilisée avec succes sur des instruments dont la modélisation
détaillée serait tres difficile [55, 56].

3.2.1 Principes généraux

LECM (acronyme de Eigenvalues Calibration Method) [33, 34] permet de déterminer les
matrices A et W sans aucune modélisation de l'instrument. Pour cela, on mesure des échan-
tillons d"un type assez général (lames-retard dichroiques linéaires) dont on n’a pas besoin de
connaitre a priori les caractéristiques (dichroisme, retard, orientation) puisqu’elles sont dé-
terminées également au cours de la mesure a partir des valeurs propres de certaines matrices
déduites des mesures, d’ot1 le nom de la méthode.

Notre but global est donc de résoudre le systéeme d’équations du type

B.— A M W (3.10)

ou les matrices M; des échantillons de référence ne sont pas connues exactement, pour
en extraire les matrices A et W. Nous développerons la méthode dans le cas simple d'un
montage en transmission, et nous montrerons les variations et ajustements possibles pour
des configurations plus générales.

3.2.2 Etalonnage en transmission
Mesures

La configuration la plus simple consiste en un montage en transmission (figure 3.3).
Sa particularité réside dans la possibilité de pouvoir mesurer sans aucun échantillon, nous
donnant une premiere matrice By pour la matrice de Mueller du vide

By~ AW, (3.11)

aux erreurs expérimentales pres.
On mesure ensuite un certain nombre d’échantillons de référence convenablement choisis
(nous reviendrons sur ce choix plus tard) pour obtenir les matrices B;

~AM; W, (3.12)

ol M; est la matrice de Mueller de 1’'élément en question. On définit alors les matrices C;
comme

C,=B," B.~W ' A A M W, (3.13)
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PSG PSA
source détecteur
PSG PSA

source détecteur

Ficure 3.3 — Montage en transmission. En haut : mesure de la matrice du vide, en bas :
mesure avec les éléments d’étalonnage.

pour obtenir

CG~W 1. M- W, (3.14)

Cette procédure présente deux avantages. Tout d’abord nous sommes passés du probleme
non-linéaire (3.10) ot apparaissent les produits des éléments des matrices A et W a déter-
miner a l'équation linéaire (3.15) ott seul W apparait (ou A si on avait multiplié a droite
par By au-lieu de multiplier a gauche dans (3.13)). De plus, d’apres (3.14), la matrice C;

ainsi construite est semblable a la matrice M;. Elle possede en particulier les mémes valeurs
propres.

Méthode des valeurs propres

En choisissant pour éléments d’étalonnage des retardateurs dichroiques linéaires (avec les
axes de retard et de dichroisme confondus), on peut remonter directement a leurs propriétés
polarimétriques (dichroisme et retard scalaires) sans connaitre A ou W, a partir des valeurs
propres des matrices C;, égales a celles de M;. En effet, ces valeurs propres s’écrivent :

A\ = 27sin® ¥,
Ao = 27 cos? 0,
A3 = 7sin 2We 8,
A\ = 7sin 2We T8,

ou 7 est le taux de transmission, et U et A sont les angles ellipsométriques (voir 1.2.1 et
2.2.4). Ces valeurs propres menent a 7, ¥ et A

. AL+ A
2 9
A1 — A3
tan A = 22— 23
o Z/\4—|—)\3
A
) 1
¥=—"1_
S A1+ A2

qui menent a leur tour a la matrice de Mueller, a une rotation pres. Il ne reste plus qu’a
déterminer l'angle de cette rotation, point que nous aborderons plus loin. Quand A3 est
non-nulle, on dispose également de la relation

A1

— =1 3.16
FWERRES (3.16)

ui nous fournit un critere permettant de détecter certaines anomalies sil s’éloigne de 1'unité.
f t t ttant de détect t 1 ’il s’é1 de l'unit
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Résolution

On obtient finalement un systéme linéaire

VV-(:l—-hdl-VV$% 0,

W Cb —-hdz W~ 0,
(3.17)

W-C,—M, -W=0.

On résout ce systeme avec la méthode des moindres carrés, en construisant les applica-
tions H; de 1’espace My4(R) des matrices réelles 4 x 4 vers lui-méme qui associent a toute
matrice X la matrice Y; suivante

X — Yi(X) =X-C; —M; - X (3.18)

De maniére analogue a ce qui a été fait pour définir le critere d’optimisation de 1'instru-
ment (voir éq. (3.3)), nous pouvons réécrire les matrices X et Y; sous forme de vecteurs a 16
composantes, de maniére a expliciter la relation entre ces matrices sous la forme

Y, =H; - X (3.19)

ou Hj; est une matrice réelle 16 x 16. Résoudre le systeme (3.17) équivaut a trouver la (ou les)
matrice(s) W annulant la somme K des carrés des éléments de tous les vecteurs Y;, soit

K=W!K-W (3.20)
avec

K= H - H. (3.21)

En pratique, en raison des erreurs de mesures on cherchera plutét a minimiser K, mais
pour exposer le principe de la méthode nous supposerons dans un premier temps que les
mesures sont idéales, et qu’il faut donc annuler cette somme.

La résolution du systéme passe par la diagonalisation de la matrice 16 x 16 K, qui est
symétrique semi-définie positive, et dont les valeurs propres sont positives ou nulles. Pour
que la matrice W soit une solution, il faut et il suffit que W soit un vecteur propre de K
associé a la valeur propre nulle. En choisissant convenablement notre ensemble d’échantillons
de polarisation, on peut arriver a réduire la dimension de ce noyau a 1. Dans ce cas, parmi
les valeurs propres de K, 15 seront strictement positives et une seule sera nulle, le vecteur
propre associé étant W, d’ou on tire W a un coefficient multiplicatif preés. On détermine
ensuite A par

A=B; W! (3.22)

pour conclure 1’étalonnage.

On a supposé jusqu’a présent connaitre parfaitement les M; apparaissant dans (3.17).
Or ce n'est que partiellement vrai, car si les valeurs propres des matrices C; fournissent les
valeurs de 7;, U; et A; des échantillons de référence, elles sont en revanche indépendantes
des orientations ¢; de ces derniers, qu'on ne connait donc pas a ce stade. Or la somme
K ne s’annulera que si les matrices M; utilisées effectivement dans le calcul de la matrice
K sont calculées avec les bonnes orientations ¢;. Ces orientations sont donc déterminées
en minimisant le rapport i%g des deux plus petites valeurs propres de K en fonction des
orientations ¢;.

En procédant de cette maniére, on résout simultanément deux difficultés :
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— on élimine la nécessité de connaitre parfaitement le positionnement des échantillons de
référence,

— on prend en compte naturellement le fait que les mesures ne sont pas parfaites, et donc
que la plus petite des valeurs propres de K, soit A\is, n'est plus rigoureusement nulle.
En pratique, cette valeur propre doit quand méme rester trés inférieure a la suivante
(A15) : on obtient typiquement trois ordres de grandeur de différence entre ces deux
valeurs propres.

Choix des échantillons d’étalonnage

Le probléme est donc reporté au choix des échantillons de référence. Comme on l'a
vu, leurs propriétés polarimétriques n‘ont pas besoin d’étre connues précisément, seule la
structure de leurs matrices de Mueller est importante pour former un ensemble convenable
d’échantillons.

Le choix est d’abord dirigé par la nécessité de réduire la dimension du noyau de K a
1 afin de pouvoir déterminer W et A. On peut montrer que ceci est équivalent a ce que la
seule matrice commutant avec I’ensemble des échantillons de référence soit la matrice identité
[33]. On montre également que le nombre de matrices qui commutent avec chacune de ces
matrices ne dépend que de l'ordre de multiplicité de ses valeurs propres. Plus précisément,
la dimension du noyau de H; est égale a la somme des carrés des ordres de multiplicité des
valeurs propres de M;.3 En particulier, la dimension du noyau sera toujours supérieure ou
égale a 4 pour un seul échantillon de référence et il est nécessaire d’utiliser plusieurs mesures
pour restreindre 1’espace des solutions.

Il est important de constater que ce choix ne dépend ainsi en rien des matrices W et A.
En effet, le changement de variable X = ZW et une multiplication a droite de H;(Z) par W™!
montrent que la matrice H; a le méme noyau que le commutateur de M;.

Enfin, afin de déterminer les matrices d’étalonnage avec la meilleure précision possible,
il est important que les 15 valeurs propres non nulles de la matrice K soient équilibrées, soit
’\)\—115 le plus proche de 1 possible.

De nombreuses combinaisons d’échantillons sont possibles. Nous pouvons par exemple
utiliser un polariseur a deux orientations et une lame retard. Dans ce cas, les orientations et
le déphasage qui équilibrent au mieux les valeurs propres non nulles de K sont les suivantes
[57]

— polariseur orienté a 0°, puis a 90°,

— lame retard orientée a 30°. Le retard n’est pas critique : la valeur idéale est de 109°,
mais le rapport ’\)%; reste tout a fait acceptable (supérieur a 70% de sa valeur optimale)
dans toute la gamme de retards de 40 a 150°. Ce caractere non critique est un avantage
essentiel de la méthode, qui ne nécessite pas de composants de référence spécifiques.

Définition des reperes

L'utilisation et la définition de matrices de Mueller se fait nécessairement dans un repere
de référence. Les orientations dont nous parlons sont spécifiées dans ce repere et celui-ci
est défini implicitement dans 1’étalonnage. Pour I'étalonnage en transmission que 1'on vient
d’étudier, c’est au moment ot1 on choisit arbitrairement 1’angle du premier polariseur que 1'on
définit 'orientation des axes. C’est a partir de la que I'on peut déterminer les orientations des
autres éléments de polarisation, et c’est également par rapport a ces axes que seront orientées
les mesures.

3. On doit supposer pour cela que les M; sont diagonalisables, ce qui sera toujours le cas pour les éléments
que nous utiliserons.
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3.2.3 Etalonnage en réflexion

Les étalonnages dans des configurations plus complexes que la simple transmission sont
des variations sur le méme principe. En réflexion, on n’a plus acces a la mesure de By, et il
faudra procéder différemment pour construire notre systéme d’équations. Considérons deux
échantillons plans isotropes, de matrices de Mueller R; et Ry, utilisés successivement. Les
échantillons étant isotropes, a toute incidence autre que la normale ils se comportent comme
des lames retard dichroiques linéaires dont les axes sont paralléles et perpendiculaires au
plan d’incidence. En principe leur matrice de Mueller est donc parfaitement déterminée par
ses valeurs propres. Ceci étant, nous ne pouvons pas obtenir directement les valeurs propres
de R; ou de Ry comme en transmission, mais nous pouvons obtenir celles de R1_1R2 :

Bi~A-R;-W, (3.23)
Bo~A-Ry W, (3.24)

B! Bo~W !1.R['- A A-Ry-W (3.25)
~W.R{'Ry-W, (3.26)

cette matrice étant elle aussi celle d'une lame retard dichroique. On dispose ainsi d"un premier
« échantillon » de référence, auquel il convient d’en ajouter d’autres. On utilise typiquement
pour cela un polariseur P placé avant I'échantillon R; pour former de méme

B! 'B,~W!.R/'" A" AR -P-W (3.27)
~WL1.P.W. (3.28)

On forme ensuite les matrices H; et K pour résoudre le systeme pour W comme précédem-
ment. Le choix des deux échantillons utilisés en réflexion sera déterminé par la nécessité
de réduire la dimension du noyau de K a 1 et d’optimiser le rapport \i5/\1, qui dépend
des valeurs effectives de ¥ et A de I'échantillon de référence composite dont la matrice est
R; 'Ry. Il faudra donc trouver les matériaux appropriés pour obtenir ces paramétres, ou au
moins s’en rapprocher autant que possible, a partir des indices aux longueurs d’onde et
angles d’incidence souhaités.

FiGure 3.4 — Montage en réflexion.

Pour déterminer A, une mesure supplémentaire avec le polariseur placé cette fois apres
R; sera nécessaire. On forme les produits B, - Bl_1 et B, - Bl_l, les matrices H et K associées
et on résout ce systeme pour trouver A et conclure I’étalonnage.

C’est sur une configuration en réflexion de ce type que la méthode a été mise en ceuvre
expérimentalement pour la premiére fois [33, 58].
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3.2.4 Etalonnage en réflexion normale ou quasi-normale

Dans le cas particulier d"une configuration ou la réflexion est tres proche de la normale,
la matrice de 1’échantillon va se rapprocher de la matrice d’'un miroir

10 0 0
01 0 0

R~ |0 0 1 o (3.29)
00 0 -1

Si I’écart avec la matrice d"un miroir parfait est faible (pour un angle suffisamment proche
de la normale) vis-a-vis de l’erreur souhaitée sur la mesure, on pourra simplement effectuer
un étalonnage comme en transmission. Au-lieu de mesurer la matrice de Mueller du vide
lors de la mesure de By (matrice identité), on mesurera la matrice du miroir. Les équations
changent trés peu et doivent juste inclure cette nouvelle matrice.

PsGg

détecte\l‘f

ARW
PSA

FiGure 3.5 — Montage en réflexion quasi-normale.

3.2.5 FEtalonnage double en réflexion

I ne sera pas toujours possible ou pratique de disposer d’échantillons de référence possé-
dant des valeurs polarimétriques appropriées pour un étalonnage en réflexion comme dans
3.2.3. On peut néanmoins étalonner l'instrument en faisant 1'observation suivante. Si l'on
disposait notre échantillon d’étalonnage entre le PSG et un miroir, ou entre le PSA et un
miroir, le dispositif destiné a des mesures en réflexion deviendrait un simple montage en
transmission. Partant de ce constat, on peut I’étalonner comme 2 montages en transmission,
une premiere fois pour obtenir la matrice du PSG et une seconde pour obtenir la matrice du
PSA (figure 3.6). Dans le premier étalonnage, on obtient bien en effet la matrice W attendue,
par contre la contribution du miroir est incluse dans la matrice A, qui n’est pas utilisable.
La situation est inversée dans le deuxiéme étalonnage, et on obtient ainsi les deux matrices
souhaitées.

3.2.6 FEtalonnage en double passage

Cette derniere configuration est celle se rapprochant le plus du dispositif expérimental que
nous réalisons. L'échantillon est mesuré en réflexion normale a I’aide d"une lame séparatrice.
On ne peut pas utiliser directement les méthodes précédentes : si I'on place les éléments
d’étalonnage avant et apres la séparatrice pour un double étalonnage, on ne prend pas en
compte la contribution de la séparatrice dans le résultat final, ce qui peut considérablement
fausser les résultats [59, 60]. Si l'on place les éléments entre la séparatrice et le miroir, on
obtient une matrice composée de la contribution de I'élément, du miroir et de 1’élément
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Ficure 3.6 — Double étalonnage en réflexion. En haut : 1’étalonnage en transmission nous
donne la matrice du PSG, en bas : I’étalonnage nous donne la matrice du PSA.

traversé dans l’autre sens [61]. Nous allons travailler dans cette configuration et réécrire les
équations de la méthode d’étalonnage.

AM' M, MW

‘miroir

détecteur

PSA

PSG

source

\
\
\

Ficure 3.7 — Etalonnage en double passage.
L'équation (3.12) devient
Bi~ A -M; M, - M- W, (3.30)

Les signes + et - indiquent le sens de passage de la lumiere, le + correspond au premier
passage et le - au second passage apres réflexion sur le miroir. Le miroir est éclairé a un
angle d’incidence de 0°. Sa matrice de Mueller M,,;, sera supposée idéale (voir tab. 2.4).
Nous calculons comme précédemment les produits

C,=B,' B~ (W-My; -A) ' (A-M; - M, - M- W), (3.31)
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soit
Ci~W ' My M; My, - M- W. (3.32)

Si on note eig(M) l'ensemble des valeurs propres de la matrice M, on trouve la nouvelle
forme de (3.14) :

En se plagant dans le repere du faisceau incident, on peut écrire les matrices de Mueller
de chaque passage dans 1’échantillon M; comme

M;" = R(¥;) - ZOO-R(—&-), (3.34)
M; = R(~¥,) - M. - R(8). (3.35)

ol R(¥) est la matrice de rotation définie en (2.4) et Mifoo est la matrice de Mueller de
’échantillon aligné a 0°. Comme R(?;) - Myir = My - R(—9;), on a alors

(3

= Munir - R(=0;) - Mifge - R(9;) - Mgz - R(9;) - Mfo - R(=9;). = R(¥;) - Mir - M
(3.36)

Pour les éléments d’étalonnage que nous utilisons, M+00 est une matrice homogene, de diat-
ténuation et/ou de retard linéaire, orientée a 0°, soit parallelement aux axes de la matrice
M,,,;. Ces matrices commutent, et on peut réarranger (3.36) pour obtenir

M - My - Moy - M = R(9;) - M - Mo - R(=9). (3.37)
Finalement, on obtient
eig(C;) ~ eig(M; - M"). (3.38)

La résolution est identique a 1’étalonnage en transmission a partir de la, en remplagant M;

par M;FQ. Ces matrices au carré ayant la méme structure que les matrices d’origine, les calculs
ne changent pas. Le choix des échantillons devra s’effectuer comme précédemment, en tenant
compte du double passage qui a pour effet de doubler le retard effectif. Par ailleurs, le résultat
de I'étalonnage dépend du choix qui aura été fait pour le repére définissant la polarisation de
I'onde réfléchie, et qui conditionne la valeur de M,,,;,, comme cela a été discuté au paragraphe
2.1.2.

3.3 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons rappelé les principes de fonctionnement d"un polarimétre
de Mueller et défini le formalisme utilisé par la suite, avec, notamment, les matrices de
modulation et d’analyse caractérisant respectivement le générateur et 1’analyseur d’états de
polarisation. Nous avons vu le critere général d’optimisation de la conception de l'instrument
par rapport a la propagation du bruit, supposé additif, des mesures brutes aux matrices de
Mueller finales. Cette optimisation consiste a minimiser le conditionnement des matrices de
modulation et d’analyse, dans les limites imposées par les choix technologiques de réalisation
de l'instrument. Ce critére a été utilisé au LPICM pour optimiser la conception de nombreux
polarimetres, spectroscopiques ou imageurs : le montage décrit dans les chapitres suivants
ne fait pas exception a la regle.

Ce chapitre décrit également la théorie de la méthode d’étalonnage par valeurs propres ou
ECM développée il y a quelques années au LPICM et qui évite de passer par la modélisation
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détaillée de I'instrument inhérente aux approches habituelles. Les matrices de modulation et
d’analyse sont déterminées sans aucune hypotheése a priori sur I'instrument a partir d"une série
de mesures sur des échantillons de référence constitués de lames retard dichroiques linéaires.
Les caractéristiques de ces lames ne sont pas critiques et sont déterminées précisément au
cours de la procédure elle-méme. Cette méthode sera également mise en ceuvre dans le
montage décrit par la suite, en prenant comme échantillons de référence une lame retard
et un polariseur mesuré a deux azimuts. Toutefois, la méthode ne peut étre appliquée au
polarimétre objet de ce travail qu’en retirant 'objectif de microscope du montage, ce qui
implique de caractériser cet élément essentiel du polarimétre indépendamment du reste.
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Chapitre 4

Dispositif expérimental

4.1 Description d’ensemble de l'instrument

La motivation principale a 1'origine du développement de ce nouveau dispositif est liée
a la métrologie de structures périodiques par résolution du probléeme de diffraction inverse,
particuliérement pour le contrdle de process en microélectronique, dont on décrira plus en
détail les enjeux dans la troisieme partie de ce manuscrit.

Les données utilisées habituellement dans ce cadre sont des spectres ellipsométriques (ou
réflectométriques) mesurés pratiquement toujours en configuration de diffraction planaire
(ou sous incidence normale). Pour notre part, nous avons voulu mesurer, a une longueur
d’onde donnée, la matrice de Mueller résolue angulairement de la structure a caractériser et
ce sur une large gamme d’angles polaires et azimutaux sans avoir a tourner 1’échantillon
ou l'instrument. L'autre contrainte essentielle pour la métrologie en microélectronique est la
taille du spot éclairant 1’échantillon. Les réseaux de diffraction gravés sur les wafers pour la
métrologie optique sont situés dans les chemins de découpe entre les « puces », et leur taille
est limitée a 50pm x 50um. Il ne faut pas déborder de cette zone sous peine d’inclure dans
la réponse mesurée la contribution du voisinage du réseau, qui pourra étre le substrat, un
autre réseau, etc.

Pour répondre a ces deux enjeux simultanément, nous utilisons un objectif de microscope
a forte ouverture numérique. L'échantillon, placé sous l'objectif, est illuminé par un cone
couvrant tous les angles azimutaux ¢ et une gamme d’angles polaires ¢ de 0° a 60° (limitée
par 'ouverture numérique de l'objectif). En imageant non pas le plan focal avant de 1’objectif,
ol se situe 1’échantillon, mais le plan focal arriére (figure 4.2), on peut obtenir une image ot
chaque point correspond (r,#) en coordonnées polaires représente une combinaison (9, ¢).

L'idée d’utiliser I'image du plan focal arriére d’un objectif pour réaliser des images dites
conoscopiques, correspondant a des distributions angulaires au lieu des distributions spatiales
habituelles n’est certes pas nouvelle : par exemple elle est citée dans l'ouvrage célebre de
Born et Wolf [5] comme une méthode classique pour observer les figures d’interférence en
polarisation sur une lame cristalline entre polariseurs croisés. Plus récemment cette approche
a été mise en ceuvre avec un polarimetre de Mueller a lames tournantes pour acquérir des
images polarimétriques résolues en angles sans éléments mobiles [62]. Cependant, ce montage
utilise deux objectifs d’ouverture angulaire limitée a 0,55, et dans sa version en réflexion il
ne donne pas accés a tous les azimuts. Des dispositifs d’ellipsométrie en rapport avec notre
configuration mais présentant également des limitations (de parametres mesurés ou d’angles
atteints) ont fait l'objet de brevets [63, 64, 65].

En raison de la condition des sinus d’Abbe [5], sur les images la coordonnée radiale r
varie comme le sinus de 1’angle polaire sin 4, alors que la coordonnée angulaire 6 n’est autre

53
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que l'angle azimutal ¢ :

r o sind, (4.1)
0 =op. 4.2)

N

L'utilisation de l'objectif rend également tres simple la limitation de la zone a mesurer a
50pum. Un jeu de lentilles escamotables permet de changer la configuration optique pour
imager 1’échantillon sur le détecteur, a des fins de positionnement.

filtre

lentille d “imagerie

......

""""""""""" (escamotables)
lentille
PSG et PSA
masque (cristaux liquides)
séparatrice

source

blanche

|}
\/

lentille lentille objectif de microscope

porte-échantillon

Ficure 4.1 — Schéma d’ensemble du dispositif.

plan de Fourier

Ficure 4.2 — Plan focal arriére de l'objectif. En chaque point de ce plan se focalisent les rayons
incidents correspondant a un angle donné.

Des cristaux liquides nématiques sont utilisés pour moduler la polarisation dans les bras
d’entrée et de sortie. Combinés a l'objectif de microscope, ceux-ci nous permettent d’obte-
nir une image de la matrice de Mueller de I'échantillon en fonction des angles polaires et
azimutaux.

Un masque, imagé sur le plan de Fourier arriere de l'objectif, peut étre utilisé pour filtrer
les angles d’incidence. Un filtre passe-bandes est placé devant le détecteur pour sélectionner
la longueur d’onde de travail. Le montage expérimental complet est représenté en figure 4.1.
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4.2 Le systéme d’imagerie

421 Les éléments du montage
La source

Nous utilisons comme source de lumiére une lampe deutérium-halogéne fibrée. Le spectre
de la lampe a deutérium s’étend de 190 a 400 nm et celui de la lampe halogene de 360 a
1500 nm. La sortie se fait par une fibre optique de 600 um de diametre et de 0,34 d’ouverture
numérique. La sortie de la fibre est imagée sur 1’échantillon. Les mesures sont effectuées a
une longueur d’onde unique, sélectionnée dans le spectre de la source a l'aide d'un filtre
interférentiel placé devant la caméra.

200 200 400 500 & o a0 W0 4000
Longueur d'onde {nm)

FiGUre 4.3 — Spectre d’émission de la source.

L'objectif de microscope

L'utilisation de miroirs paraboliques ou la conception de l'objectif ont été envisagés, mais
un microscope disponible dans le commerce a été retenu. Nous utilisons un Nikon Plan
Achromat 100x, d’ouverture numérique 0,95. La dénomination indique les spécifications en
matiére de correction d’aberrations. Plan désigne une correction de la courbure du champ
et inclut également une correction des aberrations sphériques. Achromat désigne le type le
plus simple de correction des aberrations chromatiques, les types Fluorite ou Apochromat étant
les plus raffinés. Les objectifs Achromat sont corrigés pour les longueurs d’onde de 486 et
656 nm, qui sont imagées au méme point focal. Comme nous travaillons toujours a une seule
longueur d’onde a la fois, il n’est pas nécessaire d’opter pour une correction chromatique de
haut niveau et la plus simple convient. La distance de travail donnée est de 0,3 mm.

L'ouverture numérique (ON) indique 1’angle maximal d’illumination de I'échantillon par
l'objectif

ON = nsin(Ymaz), (4.3)

ou n est I'indice du milieu de travail (pour nous l'air, n = 1) et ¥y, I'angle maximal. Il était
important pour nous de choisir l'ouverture numérique la plus grande possible pour avoir
accés a la gamme d’angles la plus large possible. Théoriquement, nous pourrions atteindre
les angles de 0°a 72°avec une ouverture numérique de 0,95, nous verrons plus loin 'angle
effectif maximal qui nous est accessible.



56 CHAPITRE 4. DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Le grandissement linéaire donné de 100x nous permet, a 1'aide de la longueur de tube
donnée de 200 mm, de déterminer la distance focale de 1’objectif :

fo=1L/G =200/100 = 2mm. (4.4)
La taille de la pupille d’entrée en découle :

dy = 20N/ f, =2 % 0,95/2 = 3, 8mm. (4.5)

Le masque

Afin de pouvoir sélectionner certains angles ou certaines régions angulaires, et également
pour pouvoir observer des ordres de diffraction supérieurs sans qu'ils se superposent a 'ordre
0, un masque a été prévu. Il est imagé sur le plan de Fourier de l'objectif et laisse passer
uniquement la partie du faisceau incident correspondant aux angles souhaités. Un masque
décrivant un arc de cercle sélectionne un angle d’incidence 9, une fente passant par le centre
sélectionne un angle azimutal ¢, un demi-plan ou un quart de plan peut différencier 1'ordre
0 de l'ordre 1, etc.

Les lentilles

En dehors de l'objectif, les lentilles utilisées sont des doublets achromatiques, congus
pour limiter les effets des aberrations chromatiques et sphériques présents dans les lentilles
simples. Chaque doublet est composé de deux lentilles de matériaux et d’indice de réfraction
différents, une convexe et une concave, ce qui permet de focaliser deux longueurs d’onde
différentes et prédéterminées au méme point. Elles corrigent également les aberrations sphé-
riques sur l’axe optique.

La lame séparatrice

La lame permet d’utiliser un seul objectif pour l'aller et le retour. Afin de limiter les
aberrations, elle doit étre paralléle et aussi fine que possible. Il est également préférable qu’elle
entraine peu de modifications de polarisation, pour pouvoir optimiser le conditionnement.
La lame retenue a une épaisseur de 1 & 0,2mm et des taux de transmission et de réflexion
pour les polarisations p et s d’environ 60% et 40% respectivement (figure 4.4).

typlcal reflactance and transmittance curves

—_
=
[=]

80
] Tp-plane_

60 \\5____‘_/"_ ~_ R

T Taveragef_
e e e e e e e —

0_~_ _— — Raens

Ts—plane

20

PERCENT REFLECTANCE (R)
AND TRANSMITTANCE (7)

%CJ
[=]

500 600 700 800
WAVELENGTH IN NANOMETERS

FiGure 4.4 — Taux de réflexion et de transmission de la lame séparatrice pour les polarisations
s et p, donnés en fonction de la longueur d’onde.
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Le porte-échantillon

L'échantillon est placé horizontalement, sur un support permettant un déplacement précis
dans toutes les directions. Le réglage vertical est utilisé pour le placer dans le plan focal de
l'objectif, les réglages horizontaux pour le positionnement précis.

Le détecteur

La qualité du détecteur est un élément critique de la qualité de mesure. En particularité,
la linéarité, '’homogénéité spatiale et la stabilité temporelle sont d'une grande importance.
Nous utilisons la caméra CCD Hamamatsu ORCA II BT, refroidie a -55°C. Elle dispose de
512x512 pixels (chaque pixel étant un carré de 24um de c6té), avec 12 bit par pixel dans
le mode utilisé, soit 4096 valeurs possibles. Le bruit de lecture est donné a 8 e~ r.ms., le
courant d’obscurité est de 0,8 e pizel 's~! et la capacité maximale du puits est de 230000
e~ . Elle offre une haute efficacité quantique de 200 nm a 1000 nm. Nous utilisons en général
un temps de pose variant entre 500 ms et 5000 ms.
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Ficure 4.5 - Efficacité quantique de la caméra en fonction de la longueur d’onde.

Deux paramétres influent particuliérement sur la qualité des mesures :

— la linéarité du détecteur,

— le rapport signal a bruit.

Pour tester la linéarité nous avons utilisé un montage avec deux polariseurs linéaires devant
la caméra. On fait varier progressivement ’angle entre les deux pour étudier la variation
d’intensité observée sur le détecteur. Celle-ci devrait étre proportionnelle au cos? de I'angle
entre les deux polariseurs (loi de Malus), et c’est bien ce que nous avons obtenu, avec une
excellente précision (coefficient de corrélation R de 0,99998) comme le montre la figure 4.6.

Nous passons maintenant a I'évaluation du bruit. En 'absence de tout signal optique
et avec son capuchon fermé, nous observons sur la caméra des images du type de la fi-
gure 4.7 (a). L'ordre de grandeur des valeurs atteintes sur la caméra par cette image de fond
est de 350, sachant que la caméra retourne des valeurs d’intensité allant de 0 a 4095. Pour
s’abstraire de ce bruit de fond, cette image peut étre soustraite des mesures. Si nous reprenons
une image de fond en appliquant cette procédure de soustraction, nous obtenons des valeurs
moyennes proches de 4. En pratique, nous effectuons une moyenne sur 5 a 10 images de
fond pour lisser au mieux les fluctuations du bruit. Le bruit obtenu apres cette soustraction
est uniforme sur I'image, les valeurs moyennes obtenues sont exposées dans le tableau 4.1.
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FiGure 4.6 — Variation de l'intensité percue par la caméra en fonction de 'angle entre deux
polariseurs.

(b)

Ficure 4.7 — Bruit de fond sur la caméra CCD avec le capuchon fermé (a) brut (b) apres
soustraction.
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moy. min. max.

Bruit de fond brut 329 288 355
Soustraction du bruit de fond

Moyenne sur 1 image 5,6 0 33
Moyenne sur 2 images 4,8 0 29
Moyenne sur 3 images 4,5 0 26
Moyenne sur 4 images 4,4 0 26
Moyenne sur 9 images 4,1 0 24
Moyenne sur 20 images 4,1 0 24

TabLE 4.1 — Bruit de fond moyen, minimal et maximal détecté sur la caméra en 1’absence de
lumiere (capuchon fermé). L'image de ce bruit, moyenné sur une ou plusieurs images, est
soustraite des mesures. Les intensités lues sur le détecteur varient de 0 a 4095.

En plus de ce bruit d’obscurité, un bruit optique existe lors des mesures. La présence
du filtre devant la caméra réduit considérablement celui-ci en limitant les longueurs d’onde
illuminant le détecteur mais de nombreuses sources de lumiere parasite sont présentes autour
du dispositif expérimental (écrans d’ordinateur, LED, fenétres, etc.) et sont autant de sources
d’erreur. Une boite noire est nécessaire pour s’en protéger. Le tableau 4.2 donne le niveau
de bruit détecté sur la caméra dans différentes configurations de mesure. La boite noire
bloque impeccablement la lumiere extérieure. Les réflexions parasites internes sont la source
principale de bruit optique. Leur moyenne est de 1'ordre de 0,3 pour 1000 par rapport au
maximum d’intensité lisible sur le détecteur, pour un maximum de 1 pour 1000.

moy. max.

Capuchon fermé 4,3 26

Boite noire ouverte, lumiére éteinte 33 60

Boite noire fermée

Source Piece

allumée allumée 5,8 30
allumée éteinte 5,5 30
éteinte allumée 44 28
éteinte éteinte 44 26

TabLE 4.2 — Niveau de bruit moyen et maximal détecté sur la caméra. Les intensités lues sur
le détecteur varient de 0 a 4095.

Filtre

Devant le détecteur est placé un filtre interférentiel afin de sélectionner la longueur d’onde
de travail. Le choix de la bande passante du filtre dépend de deux facteurs. Si elle n’est pas
assez étroite, le résultat mesuré sera l'intégration sur une grande largeur spectrale des ma-
trices de Mueller aux différentes longueurs d’onde de 1’échantillon. Si ces matrices varient de
maniere significative sur cette largeur spectrale, une dépolarisation peut devenir observable.
Si elle nest pas assez large, le détecteur ne captera pas assez de lumiere et le rapport signal
sur bruit s’en trouvera affaibli. Nous avons opté pour des filtres interférentiels d’une largeur
spectrale a mi-hauteur de 10 nm, qui présentent un bon compromis entre ces contraintes. La
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largeur de la bande passante a 10% est de 14 nm et le pic de transmission de 60%.

La variation de la longueur d’onde centrale du filtre avec la température est négligeable
en ce qui nous concerne. Elle est de I'ordre de 0,02 nm par °C. Si I’angle d’incidence varie et
s’écarte de la normale, le spectre de ce type de filtre est déplacée vers les longueurs d’ondes
plus courtes. L'ordre de grandeur du décalage est d"'un nm pour un angle d’incidence de 5°.
Il faut en tenir compte dans le montage optique pour le choix de I'emplacement du filtre.

4.2.2 Le schéma optique

La sortie de la fibre optique a un diametre de 600 pm et est ré imagée une premiére fois
par la lentille f.! avant d’étre imagée sur I’échantillon. Le diametre éclairé sur I’échantillon
est de 30 pum, soit un grandissement total de 1/20. Le faisceau éclairant 1’objectif est quasi-
paralléle, pas parfaitement car la source n’est pas ponctuelle. Le masque est placé de maniere
a ce que son image par la lentille f; se forme sur le plan focal arriére de 1'objectif.

Dans la configuration d’imagerie réelle (également appelée orthoscopique), un jeu de len-
tilles escamotables f> agrandit et forme I'image de 1’échantillon sur le détecteur. La source
étant imagée sur 1’échantillon, les deux sont focalisés et visibles simultanément sur le détec-
teur. Leurs plans sont dits conjugués (figure 4.8).

Sans les lentilles escamotables, c’est le plan de Fourier arriere de l'objectif dont I'image
est formée sur le détecteur. Dans cette configuration d’imagerie dans le plan de Fourier
(également appelée conoscopique), la lentille f; forme 1'image de ce plan sur la caméra avec
un grandissement adéquat. Ce plan et celui du masque sont conjugués (figure 4.9).

200mm

) f, 40mm

| ﬁj f 100mm

1 O\
N

40mm

100mm

80mm  200mm

100mm

source

objectif

f=2mm

FiGURE 4.8 — Parcours de la lumiére en configuration d’imagerie réelle. Les plans conjugués
sont en bleu (source, échantillon et caméra).

1. En pratique, ce sont deux lentilles Achromat se faisant face qui sont utilisées afin de minimiser les aberra-
tions.
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FiGure 4.9 — Parcours de la lumiere en configuration d’imagerie dans le plan de Fourier. Les
plans conjugués sont en bleu (masque, plan focal arriere de 1'objectif et caméra).

4.2.3 La procédure d’alignement

Le parcours de la lumiere dans l'instrument a été présenté dans la section précédente.
Pour que celui-ci soit dans la pratique le plus proche possible du parcours théorique, les
lentilles, miroirs et autres éléments du montage doivent étre convenablement positionnés et
alignés. L'étalonnage ne nécessite pas une orientation ou un positionnement particulier, mais
la qualité des images que nous obtiendrons dépendra de la qualité du positionnement, de
l'orientation et de 1’alignement.

Plusieurs contraintes doivent étre envisagées. Le faisceau doit étre bien centré sur les len-
tilles et normal a celles-ci pour minimiser les aberrations. Celles-ci doivent étre positionnées
convenablement pour que les plans imagés soient bien ceux qui sont censés 1'étre. Enfin,
'objectif doit étre orienté parallélement a la normale au plan de 1’échantillon.

Pour remplir ces conditions, deux lasers d’alignement sont utilisés. A l'aide de deux
miroirs, le premier laser est réglé pour étre en auto-collimation apres réflexion sur le porte-
échantillon. Celui-ci peut alors étre escamoté, pour laisser passer le second laser. Celui-ci est
aligné pour étre collimaté avec le premier, et donc également normal au plan de 1’échantillon,
le premier laser ne nous est alors plus utile. La séparatrice est orientée approximativement a
45°. Son orientation n’est pas critique, mais ne devra plus étre modifiée une fois les éléments
suivants placés. Le miroir est orienté pour que le faisceau laser passe dans la fibre optique. La
position des lentilles est déterminée a 'aide de la source de lumiere blanche, leur orientation
et leur centrage précis a I’aide du laser. On peut vérifier que la lumiere provenant de la source
fibrée et le laser sont toujours convenablement centrés apres le placement des lentilles.

L'objectif est alors mis en place et centré sur le laser. L'orientation précise sera réalisée
plus tard avec un échantillon en place. Toujours avec le laser en place, la lentille peut étre
positionnée pour imager le plan focal arriére de l'objectif, ot I'on doit voir la tache ponctuelle
représentant la direction du laser.
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4.2.4 TImages typiques, Etendue angulaire

La figure 4.10 illustre les images obtenues dans ’espace réel (avec les lentilles escamotables
en place). On peut observer ’échantillon et le positionner avec précision. La figure 4.11 montre
une image du méme réseau de diffraction que la figure 4.10, cette fois-ci dans le plan de
Fourier (sans les lentilles escamotables, en imageant le plan de Fourier arriere de 'objectif).
En plus de la réflexion spéculaire, les ordres de diffraction +1 et -1 sont visibles. Dans le plan
de Fourier, leurs positions sont de simples translations de 1’ordre 0.

FiGure 4.10 — Images d’un réseau obtenues dans l'espace réel. A gauche : le réseau, a droite :
frontiére entre ce réseau et son substrat. Le diametre éclairé représente 30 pm.

FiGure 4.11 — Images d’un réseau de période 800 nm obtenues dans l'espace de Fourier. A
gauche : en utilisant une fente de 150 um comme masque, a droite : en utilisant un masque
en forme de mire. Les ordres de diffraction 0, +1 et -1 sont visibles. Longueur d’onde utilisée :
633 nm.

Pour pouvoir exploiter les images mesurées, nous devons connaitre la correspondance
exacte entre les coordonnées sur 1'image et les angles (¢, ¢). Nous la connaissons approxi-
mativement a partir des grandissements théoriques que nous avons prévus sur le montage.
Nous pouvons l'observer et la mesurer directement en utilisant des réseaux de diffraction
dont la période est connue. La position des ordres de diffraction par rapport a l'ordre 0 nous
permet de déterminer I'échelle angulaire réelle des images (figure 4.12). Soit R le rayon de
I'image du plan de Fourier, correspondant a un angle ¥,,., et soit d le décalage observé
entre deux ordres de diffraction. Si k est le vecteur d’ondes réfléchi a 'ordre 0, les vecteur
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d’ondes k,, de l'ordre de diffraction n s’obtient par k,, = k + n%, ou K est le vecteur du
réseau réciproque [66, 67]. Dol

R = asin Y4z, (4.6)
K A
d= an- - = an-, 4.7)

oll v est une constante d’échelle, A la longueur d’onde et A la période du réseau. On en
déduit

.. AR
om—— arcsm(nxg). (4.8)

Ficure 4.12 — Réseau de période 800 nm, filtre centré a 633 nm. Les ordres 1, 0 et -1 sont
visibles et permettent de déterminer 'ouverture numérique effective.

Nous avons réussi a obtenir des angles d’incidence allant jusqu’a 60°, soit une ouverture
numérique de 0,87. Nous n’atteignons pas tout a fait I'ouverture numérique attendue de 0,95.
Les conditions d’illumination de I'objectif que nous utilisons ne sont pas celles habituellement
utilisées dans les applications de microscopie auxquelles il est destiné. Le résultat y est tres
sensible et explique vraisemblablement pourquoi nous n‘avons pas pu atteindre d’angles
supérieurs. Le positionnement de "échantillon dans le plan focal de I'objectif est également
extrémement critique, la profondeur de champ d’un tel objectif étant de l'ordre de grandeur
de 0,24m. Nous avons essayé différents types d’illumination mais aucun n’a donné un résultat
significativement meilleur que celui décrit plus haut.

4.3 Modulation et analyse de la polarisation

Nous avons choisi de réaliser la modulation et ’analyse de la polarisation au moyen de
retardateurs variables a cristaux liquides nématiques, comme cela avait déja été réalisé au
laboratoire pour d’autres polarimetres imageurs [57, 56]. Ces dispositifs sont équivalents a
des lames retard d’ordre zéro de retard variable commandé électriquement. De ce fait, ils
présentent une bonne acceptance angulaire et spectrale, ce qui constitue un avantage impor-
tant pour des applications d’imagerie. De plus, quand on modifie le retard il ne se produit
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aucun déplacement parasite de I'image, contrairement a ce qu’on observe avec des éléments
tournants, qui sont par ailleurs plus difficiles & mettre en ceuvre du point de vue mécanique.
Enfin, comme on va le voir plus bas, les PSG et PSA utilisant des modulateurs a nématiques
permettent en principe d’atteindre le conditionnement optimal pour toute longueur d’onde
dans leur gamme de fonctionnement simplement en ajustant correctement leur tension de
commande.

4.3.1 Schéma de principe des PSG et PSA

Afin de générer quatre vecteurs de Stokes linéairement indépendants, le PSG comprend
un polariseur linéaire orienté suivant I'axe x, suivi de deux cristaux liquides nématiques que
I'on considére comme des déphaseurs parfaits (figure 4.13).

X Polariseur

linéaire : !
1 : i Axe

extraordinaire

CL1 CL2
5, 5,
Ficure 4.13 — Schéma du PSG constitué d'un polariseur linéaire suivi de deux cellules a

cristaux liquides nématiques (CL1 et CL2) de déphasages ;1 et do dont 'axe extraordinaire
(axe d’indice variable) est orienté a ; et 6y par rapport a la direction du polariseur [57].

La lumiere se propage suivant I'axe z. Dans cette configuration, le vecteur de Stokes de
la lumiére sortant du PSG peut s’écrire :

S = D2%2pihs (4.9)

OO ==

ou 41 (d2) est le déphasage introduit par la cellule de cristal liquide 1 (2) entre ses axes
ordinaires et extraordinaires, 6; (f2) est 'angle entre 1'axe x et 1’axe extraordinaire de la
cellule 1 (2) et D représente la matrice de Mueller d"un cristal liquide.

En posant ¢; = cos20; et s; = sin26;, avec ¢ = 1,2, le vecteur de Stokes S sortant peut
s’écrire d’apres 1'équation 4.9 et en utilisant la matrice du déphaseur du tableau 2.4 p.31 :

1
(c% + 82 cos 52) (C% + 82 cos 51) + c1c28182(1 — cos 1) (1 — cos d2) — $152 sin d; sin 0o
c282(1 — cos d2) (C% + 52 cos 51) + ¢151(1 — cos 81) (83 + ¢ cos da) + s1co sin 1 sin Gy
So sin dy (C% + 82 cos (51) — ¢g8in dac181(1 — cos d1) + s1 8in 07 cos d2

S =

(4.10)
La modulation de la polarisation par le PSG s’effectue en faisant varier séquentiellement
les retards ¢; introduits par les cristaux liquides dont les orientations 6; restent fixes. Les
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colonnes de la matrice de modulation W attendue sont les quatre vecteurs de Stokes S
obtenus en faisant varier la valeur du couple de retards (d1,62) :

W=[S S; S3 Sy]| (4.11)

En principe, pour que le PSG soit complet, il suffit de choisir des valeurs des orientations
¢; des axes d’indice variable et les quatre valeurs du couple de retards de telle maniére que
la matrice W ne soit pas singuliere.

Optimisation de la matrice W

Loptimisation du conditionnement de la matrice W peut étre obtenue en faisant varier
10 parametres différents : les deux angles ¢ que font les axes d’indice variable des cristaux li-
quides avec la polarisation initiale, ainsi que les quatre couples de valeurs des déphasages (91,
d2). Afin de déterminer la meilleure configuration, une simulation numérique de la variation
du conditionnement en fonction de ces parametres a été déja effectuée dans notre laboratoire
par Blandine Laude-Boulesteix pour le polarimétre en transmission [57]. La valeur théorique
minimale pour le conditionnement est toujours égale a [68] :

Conin = V3~ 1,73. (4.12)

Ce minimum (qui correspond a quatre vecteurs de Stokes situés aux sommets d'un tétra-
édre régulier sur la sphere de Poincaré) est atteint, entre autres, pour une séquence temporelle
appliquée aux cellules de cristaux liquides de la forme suivante :

(01,02) = (A1, A1), (A2, Ag), (A1, Az), (Ag, Ay), (4.13)
ol les déphasages A et Ay sont définis par :
Aq = 315° + p90°, Ay = 135° + p90° (4.14)

p étant le méme nombre entier dans les deux formules.
Les angles que font les axes d’indice variable des cristaux liquides avec la polarisation
initiale sont eux donnés par les relations suivantes :

01 = €27,4° + q90°, 05 = €72, 4° + r90° (4.15)

ol € = +1 a la méme valeur dans les deux formules, ¢ et » sont des nombres entiers.
Cette optimisation a été validée expérimentalement [57] : le conditionnement est bien
minimal pour les orientations et les retards définis par les formules ci-dessus.

Analyseur d’états de polarisation

L'analyseur d’états de polarisation (PSA) est constitué des mémes éléments optiques que
le PSG mais dans l'ordre inverse, le détecteur remplagant la source en fin de parcours. Ce
choix n’est pas essentiel mais facilite la réalisation pratique de l'instrument. De méme que les
quatre colonnes de la matrice W sont obtenues en faisant varier les retards (1, d2), les lignes
de la matrice d’analyse A sont obtenues en faisant varier les retards (&}, 65) des nématiques
du PSA. Pour un vecteur de Stokes S donné a I’entrée du PSA, l'intensité détectée en fonction
des retards (8, 05) s’écrit :

101.92) — % [1 1 0 0]D%D%%S, (4.16)
Compte tenu de
(D*9)t = D99, (4.17)
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il suffit de choisir les orientations et les retards des nématiques du PSA suivant :
0;=0; et Al=-A; i=1,2 (mod 27) (4.18)
pour que la matrice d’analyse soit simplement
A=W (4.19)

et que son conditionnement soit le méme que celui de W, ce qui conduit évidemment aux
mémes valeurs optimales des orientations et des déphasages.

4.3.2 Mise en ceuvre
Principe de fonctionnement des modulateurs

Dans un cristal liquide nématique les molécules sont distribuées aléatoirement comme
dans un liquide mais s’orientent en moyenne suivant la méme direction, composant un ma-
tériau biréfringent uniaxe suivant cette direction (figure 4.14). Cet alignement peut étre in-
fluencé par un champ magnétique ou électrique. Cela permet de les utiliser comme des lames
retard d’ordre nul dont I'axe est fixe et le retard varie en fonction du champ appliqué.

———= =

Ficure 4.14 - Cristaux liquides en phase nématique.

Nous utilisons des cellules LVR de Meadowlark Optics. Elles se composent de deux fe-
nétres de silice, recouvertes d'une couche conductrice d’'oxyde d’indium-étain (ITO). Une
couche mince d'un matériau diélectrique est déposée sur I'ITO et frottée pour définir la
direction d’alignement privilégiée. Le cristal liquide est inséré entre ces deux fenétres espa-
cées de quelques microns. Ce composant permet d’accéder a un retard entre 30 nm et une
demi-onde environ. La bande spectrale disponible s’étend de 450 nm a 1800 nm.

Une tension de commande contrdlée depuis un ordinateur peut étre appliquée pour mo-
difier le retard de la cellule. Sans voltage appliqué, les cristaux s’orientent suivant la couche
d’alignement, parallélement aux fenétres optiques, pour le retard maximal (figure 4.15 (a)).
Lorsqu'une tension est appliquée aux électrodes d’ITO, les molécules du cristal s’orientent
partiellement suivant la direction du champ (figure 4.15 (b)). Plus la tension est élevée, plus
les molécules se tournent et moins leur biréfringence effective et le retard sont élevés. Le
retard n’est jamais totalement nul, méme aux tensions les plus élevées accessibles, a cause
des molécules proches des couches d’alignement, qui restent alignées sur celles-ci.

Pendant le cycle d’acquisition nous appliquons a chaque cristal liquide deux valeurs de
tension, une tension élevée (V;,4,) et une tension faible (V},;,) alternativement (afin d’obtenir
les retards A; et Ay), comme présentées sur la figure 4.17, afin de créer les seize états de
polarisation dont nous avons besoin pour notre mesure.

Le temps de réponse des cristaux liquides aux changements de tension varie de 5 ms
(pour passer du retard maximum au minimum) a 20 ms (pour passer du retard minimum au
maximum). Dans le premier cas, la réaction est beaucoup plus rapide grace a 1'application
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(a) Retard maximal (V=0)

B (L T et

(b) Retard minimal (V>>0)

Ficure 4.15 — Orientation des molécules dans le cristal liquide.
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0.25 - \

1 ‘ | 1 1 | 1 | 1 1
0 5 10 15 20
Tension (V rms)

Retard (ondes)

FiGure 4.16 — Retard de la cellule en fonction de la tension appliquée, a 632,8 nm et 21°C.
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Ficure 4.17 — Niveaux de tension de commande des quatre cristaux liquides pendant un
cycle d’acquisition. Les quatre cristaux liquides sont numérotés suivant le chemin optique.
Les deux niveaux (min et max) sont indiqués comme 0-1 pour le premier cristal liquide, 1-2
pour le deuxieme, 2-3 pour le troisiéme et 3-4 pour le quatrieme.

du champ électrique. Dans le second cas, le temps de réponse est déterminé uniquement
par le temps de relaxation mécanique des molécules. Ces deux temps restent petits devant le
temps d’intégration sur le détecteur et ne sont pas génants, tant qu'ils sont convenablement
pris en compte.

Optimisation des tensions de commande

Comme nous en avons parlé précédemment, les états de polarisation déterminent les
matrices A et W, dont nous cherchons a optimiser le conditionnement afin de réduire la
transmission des erreurs et d’obtenir de meilleures mesures. Les parametres que nous pou-
vons contrdler sont les tensions de controle des 4 cristaux liquides composant le générateur
et I'analyseur d’états de polarisation. Nous allons donc chercher & optimiser les condition-
nements c¢(A) et ¢(W) des matrices A et W en modifiant ces tensions. Théoriquement, nous
pourrions calculer les retards précis de chacun des cristaux pour atteindre cet optimum.
C’est une approche utile lors de la conception de l'instrument, du choix des composants, des
cristaux liquides et de leur orientation comme nous 1’avons vu plus haut. En pratique, cela
nécessiterait de connaitre la réponse polarimétrique exacte de tous les autres composants,
et la correspondance exacte entre le retard souhaité et la tension a appliquer au cristal. En
pratique, nous allons déterminer cela expérimentalement.

Aprés une premiere optimisation grossiére, on observe que le conditionnement de la
matrice de Mueller By = A-M,,,0ir- W est fortement corrélé au produit des conditionnements
des matrices A et W :

¢(Bo) = ¢(A)c(W), (4.20)

en premiére approximation. Déterminer c(A) et ¢(W) nécessite de déterminer A et W, et en
particulier de réaliser un étalonnage complet de l'instrument, ce qui prend un temps assez
élevé et ne permet d’essayer que quelques valeurs par jour. Le conditionnement de By est
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beaucoup plus rapide a obtenir et permet de se dispenser de 1'étalonnage. Vue I'étendue de
I'espace des parametres a explorer, on pourra trouver beaucoup plus rapidement I'optimum
en se basant sur ¢(By). 2

En poussant un peu plus loin, se dispenser de I'étalonnage ne permet pas uniquement
d’aboutir plus rapidement au résultat, cela nous dispense également d’une intervention hu-
maine3. On peut ainsi inclure une procédure d’auto-optimisation dans l'instrument. Les 8
parameétres peuvent varier librement (dans les limites de tension acceptables) jusqu’a ce que
soit obtenu l'optimum. Le nombre de variations qui peuvent étre essayées ainsi est bien plus
élevé et nous donne une meilleure chance de trouver un optimum global et non local. Cela
s’avere également tres pratique pour retrouver un nouvel optimum si 'on décide de modifier
la configuration du montage, certains des éléments, la longueur d’onde ou la température de
travail, etc.

Contrdle de température

Le retard obtenu dépend de I'épaisseur du cristal, et donc naturellement de la température
de travail. Le retard baisse d’environ 0,4% par °C. Lors d’un étalonnage, les matrices W et
A dépendent des valeurs effectives du retard des cristaux. Ces valeurs ne sont cependant
valables qu’a une température donnée et leurs variations sont suffisamment importantes pour
étre observables sur des échelles de temps aussi petites que ’heure. Sur une journée entiere,
on voit des dérives systématiques des mesures corrélées a 1'évolution de la température
(figure 4.18).

280

260

240

1560

1540

1520

660

640

1120

1100

1080

1850

1040

1020

1000

1250

1230

1210

780

760

740

140

120

1490

1470

1450

1650

Ficure 4.18 — Variations en fonction du temps de la matrice de Mueller brute, sur une durée
de 10h.

2. On note également que, si le conditionnement des matrices A et W est important lors des mesures car
leur inverse est utilisé, celui de la matrice Bo l'est tout autant lors de I'étalonnage, ot1 son inverse est utilisé de
nombreuses fois.

3. Un dispositif automatique d’insertion et d’escamotage des éléments d’étalonnage le permettrait également.
Il serait d’ailleurs tout a fait envisageable sur un instrument commercial, mais présenterait plus de difficultés
qu’il ne résoudrait de problémes sur notre montage.
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Afin de minimiser ces erreurs, une régulation de température est mise en place sur les
cellules de cristaux liquides. Un capteur reléve leurs températures et un montage électronique
maintient celles-ci a 30°C a l’aide de rubans chauffants. Grace a ce dispositif, les éléments
mesurés restent stables a mieux que 5 pour 1000.

4.4 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons décrit le polarimetre de Mueller résolu en angle fonction-
nant par imagerie polarimétrique du plan de Fourier d"un objectif de microscope de grande
ouverture numérique. Nous avons choisi de conjuguer la source, une fibre de 600 pm de
diametre, directement sur l'objet a étudier afin de réaliser « automatiquement » un spot de
taille optimisée (50 pm) pour les applications envisagées en métrologie des semiconducteurs.
Les angles d’incidence peuvent étre limités, au niveau de I’échantillon, par un masque situé
dans un plan conjugué du plan focal arriere de I'objectif. La mesure de I'image de diffraction
d'un tel masque (en forme de fente) a été utilisée pour étalonner 1’échelle des angles polaires,
qui s’est avérée limitée a 60°.

La modulation de la polarisation incidente et I’analyse de la polarisation émergente sont
réalisées au moyen de retardateurs variables a cristaux liquides nématiques, bien adaptés a
ce type d’application dans le visible et le proche infrarouge. Une procédure originale et trés
efficace a été mise au point pour optimiser les tensions de commande de ces retardateurs,
par minimisation du conditionnement de la matrice « brute » mesurée sur un miroir. Ceci
étant, 1’étalonnage de l'instrument, qui fait 1'objet du chapitre suivant, est plus délicat que
dans les cas précédemment étudiés au Laboratoire, dans la mesure ot cet étalonnage ne peut
étre réalisé avec l'objectif en place.



Chapitre 5

Etalonnage

5.1 Choix de la méthode

Vu la disposition de l'instrument, nous devons utiliser la méthode d’étalonnage en double
passage (3.2.6) pour prendre en compte correctement tous les éléments optiques du dispo-
sitif. A premiére vue, le meilleur choix consisterait a insérer les éléments de référence entre
'objectif et un miroir. Or ce mode opératoire n’est pas envisageable (du moins avec 'objectif
que nous utilisons) pour au moins deux raisons :

— la trés faible distance de travail de 'objectif (300 um) ne permet pas d’insérer des éléments
tels que des lames retard ou des polariseurs habituels, beaucoup plus épais, entre I'ob-
jectif et le miroir. D’ailleurs, quand bien méme on disposerait d’éléments suffisamment
minces pour les insérer, compte tenu de la grande ouverture numérique de 1’objectif ces
éléments modifieraient de maniere significative la propagation des rayons, en introdui-
sant des aberrations et en déplagant le plan focal de nettement plus que la profondeur
de champ. Il faudrait donc bouger le miroir d’une maniere extrémement précise en
fonction de 1’élément utilisé, et ce sans assurance de compenser l'effet des aberrations
introduites par cet élément,

— la méthode suppose que la lumiére se propage perpendiculairement a 1'élément d’étalon-
nage, pour que les valeurs propres de la matrice C; soient bien les mémes que celles de
la matrice de Mueller M; de I'élément i considéré, indépendamment de 1'orientation de
celui-ci. Or cette condition serait évidemment loin d’étre réalisée sous 'objectif, compte
tenu de son ouverture numérique.

Nous avons donc choisi de procéder en deux temps :

1. étalonner d’abord le systéme sans objectif, par la méthode des valeurs propres en ré-
flexion, les éléments étant insérés entre la séparatrice et le miroir, sur le faisceau quasi-
parallele qui se propage dans cette partie du montage une fois 1'objectif retiré,

2. insérer ensuite l'objectif et mesurer ses caractéristiques, pour corriger le mieux possible
les mesures des artefacts qu’il introduit.

En pratique, une fois 1'objectif retiré et un miroir placé en autocollimation en dessous,
nous obtenons sur la caméra I'image du plan coincidant avec le plan de Fourier de 'objectif
quand celui-ci est en place, avec 1’éclairement produit par le faisceau quasi-paralléle réfléchi
par le miroir. Si le faisceau était parfaitement collimaté, l'insertion de l'objectif ne ferait
qu'introduire une symétrie centrale au niveau de 1’éclairement, en plus bien entendu des
artefacts en polarisation a déterminer. Comme nous le verrons par la suite, le faisceau est
effectivement assez bien collimaté pour que cette approche soit utilisable.

D’un point de vue plus formel, si nous appelons W et A les matrices de modulation et
d’analyse fournies par 1’étalonnage sans objectif, I’exploitation sans précaution des mesures
effectuées sur un échantillon de matrice de Mueller M en présence de 1'objectif fournira la

71
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matrice M,,,.s définie par

M,es = A" 1-AOTMOT™W .- W~! (5.1)
~ O MO™. (5.2)

La détermination des matrices O et O~ décrivant l'objectif a l'aller et au retour sera
possible, moyennant certaines hypotheses, en effectuant les mesures sur des échantillons
dont la matrice M (résolue en angle, rappelons-le) est suffisamment bien connue.

5.2 FEtalonnage sans objectif

Cette premiere étape est réalisée par la méthode des valeurs propres expliquée en 3.2,
dans la configuration décrite au paragraphe 3.2.6. Rappelons que pour ce faire nous avons
besoin d’effectuer des mesures avec les éléments suivants :

— un miroir en or ou en silicium, pour lequel la matrice M,,;, sera prise égale a 1'unité

(voir également 2.1.2),

— le miroir et un polariseur orienté a un angle qui définira le zéro,

— le miroir et un polariseur orienté a 90° par rapport au premier,

— le miroir et une lame-retard orienté a 30° et de retard (en double passage) proche de

+90°.

En principe, cette méthode prend en compte automatiquement les inhomogénéités spa-
tiales des matrices de modulation et d’analyse, inhomogénéités qui peuvent provenir par
exemple de défauts des éléments optiques (et notamment des modulateurs a cristaux li-
quides) ou encore de la géométrie du systeme imageur. En effet, la géométrie choisie ne
garantit pas de découplage entre la position spatiale et le spectre angulaire des rayons tra-
versant les modulateurs (comme ce serait le cas en revanche avec un éclairage de Kohler),
et dans la mesure ot le retard introduit par les modulateurs dépend de l'incidence, on peut
s’attendre a une certaine inhomogénéité des matrices W et A.

Par ailleurs, nous avons fait le choix de normaliser W par son élément W5, ce qui implique
que les éléments W;; sont tous compris entre -1 et 1. En revanche, la matrice d’analyse A
étant calculée par :

A =BW' (5.3)

ou By est la matrice mesurée avec le miroir seul, ses éléments dépendent non seulement
des états de polarisation définis par le PSA au point considéré, mais également de 1'intensité
du faisceau en ce méme point. L'uniformité spatiale des états de base du PSA peut étre
mieux appréciée si on normalise la matrice A, par exemple par son élément A;; mais pour
l'utilisation effective du polarimeétre il vaut mieux ne pas faire cette normalisation : en effet
c’est la matrice non normalisée qui donnera pour le miroir la matrice unité. Enfin, concernant
la matrice A, I'équation (5.3) ci-dessus montre que 'ordre de grandeur des éléments de A sera
comparable a celui des éléments de By, dans la mesure ott ceux de W1 sont de l'ordre de
1. Dans notre cas, la caméra codant le signal en valeurs entiéres entre 0 et 4095, les éléments
de A seront également de cet ordre (entiers compris typiquement entre 1000 et 4000).

5.2.1 Etalonnage point par point

On peut tout simplement effectuer 'étalonnage en chaque point, ce qui nous donnera
en principe les matrices de modulation et d’analyse cherchées avec la meilleure résolution
spatiale possible. L'inconvénient de cette procédure est le temps pris par 'opération. Le champ
complet de la caméra représente 512x512 points, soit environ 260 000 points au total. Méme
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si 'on ne traite que les points correspondants a 1'image du plan de Fourier de 1'objectif, cela
laisse un peu plus de 200 000 points.

Apreés quelques optimisations, nous avons pu réduire le temps nécessaire pour 1’étalon-
nage d"un point unique a environ 30 ms, soit environ 2 heures pour toute I'image. En partant
de I'idée que deux points voisins ont probablement des matrices d’étalonnage trés proches,
on peut réutiliser I'optimum trouvé pour le point précédent comme point de départ de la
recherche, ce qui nous a permis de descendre a 15 ms par point, soit une heure pour toute
I'image !. Ce temps n’est pas prohibitif en laboratoire mais pourrait I'étre pour une application
commerciale. Cela peut également poser un probléme si l'instrument n’est pas suffisamment
stable et que le temps nécessaire a 1’étalonnage est significatif devant 1’échelle de temps des
dérives de l'instrument.

5.2.2 [Etalonnage par blocs

Néanmoins, on peut réduire considérablement le nombre de points considéré. Un pixel
de la caméra est en effet assez petit devant l'ordre de grandeur des variations spatiales des
matrices W et A. On peut échantillonner 1'image en blocs de pixels ou1 1’étalonnage ne sera
réalisée qu'une seule fois pour tout le bloc.

Le choix de la dimension de ces blocs sera le résultat d'un compromis entre précision et
vitesse. On peut observer une comparaison entre différents échantillonnages dans les figures
5.1 et 5.2. Pour observer l'erreur répercutée sur les matrices d’étalonnage A et W, la différence
entre les matrices obtenues point par point et par blocs de 25 x 25, ainsi qu'un histogramme
des éléments les plus importants en valeur absolue, sont représentées dans les figures 5.3,
5.4, 5.5 et 5.6. Sur I'échantillonnage par blocs de 25 x 25, le plus grossier de ceux que nous
avons considérés, les écarts observés sur la matrice W restent inférieurs a 0,008 soit 0,4%, et
inférieurs a 15 sur la matrice A soit 0,4% égalementz.

Afin de réduire le bruit associé a chaque point, on peut moyenner le résultat de la minimi-
sation. On rappelle que celle-ci détermine les orientations du polariseur et de la lame-retard,
qui physiquement doivent étre les mémes pour tous les points de 1'image. Nous pouvons
ainsi prendre la moyenne des orientations trouvées, soit sur toute 1'image soit en 1’échan-
tillonnant. Les matrices W et A sont toujours calculées en chaque point en utilisant les B;
propres a ce point, et les angles du polariseur et de la lame-retard communs a tous les points.

5.2.3 Résultats typiques

Les matrices que l'on trouve sont assez homogenes pour W, moins pour A. Cette dif-
férence s’explique dans la maniere dont nous les avons définies. Lors de 1’étalonnage, on
détermine W comme vecteur propre de I'application K, a un facteur multiplicatif prés. On
fixe arbitrairement par convention Wi; a 1 en chaque point, ce qui reporte les variations d’in-
tensité sur I'image dans la matrice A. La longueur d’onde de travail utilisée est de 633 nm
pour tous ces exemples.

La matrice W obtenue par un étalonnage est visible en figure 5.7. L'échelle a été lais-
sée indépendante pour chaque élément pour pouvoir apprécier les variations sur l'image.
Celles-ci restent faibles, comme le montre la figure 5.8, ot I'échelle est fixée de -1 a 1. Un
histogramme de I'élément W5, est présenté en figure 5.9. On peut calculer le degré de pola-
risation des vecteurs colonnes de W. Ceux-ci devraient étre proches de 1 s’il ne se produit
pas de dépolarisation a un stade quelconque du bras d’entrée de l'instrument (figure 5.10).

1. Ce temps pourrait probablement étre réduit en réécrivant les procédures dans un langage plus rapide et
en utilisant des libraires numériques optimisées, si le contexte le justifiait.

2. D’apreés la convention que nous avons suivie ol la matrice W est normalisée (son élément supérieur gauche
vaut 1) et la matrice A ne l'est pas, les matrice W et A prennent respectivement des valeurs comprises entre -1
et 1 et entre 0 et 4000.
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23,00
23,25
23,50
23,75
24,00
24,25
24,50

24,75

(c) blocs 10x10 (d) blocs 25x25

Ficure 5.1 — Angle obtenu pour l'orientation de la lame-retard par la procédure d’étalonnage :
(a) méthode point par point, (b,c et d) par blocs.

11,38
88,50
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89,50
90,00
90,50

91,00

91,50

(c) blocs 10x10 (d) blocs 25x25

Ficure 5.2 — Angle obtenu pour l'orientation du polariseur par la procédure d’étalonnage :
(a) méthode point par point, (b,c et d) par blocs.
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Ficure 5.3 — Différence entre la matrice W obtenue par 1’étalonnage point par point et par
blocs de 25 x 25. Echelle : -0,01 a 0,01.

Higtogramme - m21
-0.01 -0.008 -0.009 -0.008 -0.008 -0.007 -0.007 -0.008
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-0.01 -0.008 -0.00% -0.008 0008 0007 -0.007 -0.008
Moyenne = -0.008 - Médiane = -0.007 - Std Dev. = 0.000 - Skew = -0.029 - Min = -0.010 - Max = -0.006

Ficure 5.4 — Histogramme de I'élément mo; de la différence présentée en figure 5.3. Moyenne :
-0,008, minimum : -0,010, maximum : -0,006.
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Ficure 5.5 — Différence entre la matrice A obtenue par l'étalonnage point par point et par
blocs de 25 x 25. Echelle : -15 a 15.
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Moyenne = -2.940 - Médiane = -10.300 - Std.Dev. = 0.700 - Skew = 0.141 - Min =-13.500 - Max = -2.000

FiGure 5.6 — Histogramme de 1’élément m,3 de la différence présentée en figure 5.5. Moyenne :
-9,9, minimum : -13,5, maximum : -2.
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Des degrés de polarisation supérieurs a 1, non physiques, peuvent parfois étre observés et
indiquer la présence d’un probleme.

Comme indiqué précédemment, les variations sur A sont plus importantes. On observe la
structure globale de la matrice sur une échelle fixe (figure 5.12) et les variations de la matrice
qui reproduisent les variations d’éclairement (figure 5.11), avec un histogramme pour un
des éléments pour illustrer plus précisément leur amplitude (figure 5.13). Si I'information
du taux absolu de réflexion ne nous intéresse pas, on pourrait également normaliser A par
son élément A;; (figures 5.14 et 5.15). L'uniformité hors variation d’intensité sur I'image est
similaire a celle de W, avec des écarts-type allant de 0,003 a 0,008 sur chaque élément.

Comme rappelé précédemment, on détermine W comme vecteur propre de 'application
K pour sa valeur propre nulle. En pratique, cette valeur propre n'est jamais parfaitement
nulle a cause des erreurs expérimentales, et il s’agit de trouver les orientations des éléments
d’étalonnage pour lesquelles elle est minimale par rapport aux autres valeurs propres. Si
l'on appelle A la valeur propre minimale et A5 la deuxiéme plus petite valeur propre,
I'indicateur que nous utilisons est le logarithme décimal du rapport entre ces deux valeurs
propres

A
r = log Tﬁ (5.4)

Lordre de grandeur que nous pouvons atteindre pour ce rapport dans notre instrument est
de -3 a -4, c'est-a-dire la valeur propre la plus faible 1000 a 10000 fois plus petite que la
deuxiéme plus faible. Un histogramme de ce rapport sur toute 1'image est représenté en
figure 5.18.

5.2.4 Problémes rencontrés

L'étalonnage est tres sensible au mode d’éclairement. Un bon positionnement et un bon
alignement sont importants pour assurer sa validité et sa qualité. Par exemple, nous avons
implicitement supposé que le faisceau était paralléle lors du passage dans les éléments d’éta-
lonnage. Si ce n’était pas le cas, il ne serait plus garanti que le trajet avec ou sans l'objectif
correspondent. 3

Les réflexions parasites posent également un probleme important. Si les éléments d’éta-
lonnage sont placés en auto-collimation, la réflexion sur leur face avant peut s’ajouter a celle
apres double passage et fausser 1'étalonnage, qui n’aboutira pas au résultat souhaité dans les
zones concernées. Il est nécessaire de les tourner afin d’éviter que cela ne se produise.

5.3 Etalonnage de l’objectif

Une fois I'étalonnage effectué, 1'objectif peut étre inséré pour les mesures. On obtient les
matrices de Mueller pour tous les angles polaires ¥ et azimutaux ¢ couverts par celui-ci.
Pour rappel et sauf mention explicite du contraire, toutes les matrices de Mueller seront
normalisées, c’est-a-dire que tous les éléments sauf m; seront divisés par mq; (voir 1.2.2).

Comme on peut le voir sur les figures 5.19 et 5.20, on obtient d’ores et déja des matrices
de Mueller raisonnables, exhibant les symétries et dépendances angulaires proches de celles
attendues pour ces échantillons isotropes. Les poussieres qui apparaissaient sur les images
brutes disparaissent grace a 1’étalonnage et a la normalisation. La tache centrale est due a la
réflexion parasite sur la face avant de 1'objectif, qui empéche d’utiliser la zone de I'image au

3. Ce n'est plus nécessairement vrai si le faisceau incident n’est pas paralléle a 1’'entrée de 'objectif, ce qui
complique 1’étalonnage dans d’autres configurations optiques. Si le faisceau est fortement divergent ou convergent,
la position du miroir n’est plus quelconque et il devrait étre placé dans le plan de Fourier pour que le parcours
de la lumiére soit le méme avec et sans 1'objectif.
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1} 1,07| 0,95 1,13
1| 1,00 0,93| 1,00

0,37| -0,49| -0,04| -0,20
0,33| -0,52| -0,07| -0,24

-0,84| 0,09| 0,42, -0,93
-0,89| 0,04| 0,36 -1,00
0,28 0,91| -0,78| -0,41
0,24| o0,86| -0,84| -0,46

FiGURE 5.7 — Matrice W obtenue par étalonnage. Echelle automatique et indépendante pour
chaque élément (valeurs minimale et maximale atteintes dans chaque élément, données a
droite).

FiGUREe 5.8 — Matrice W obtenue par étalonnage. Echelle : -1 a 1.
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Ficure 5.9 — Histogramme de lI'élément W5, de la matrice W obtenue par étalonnage.
Moyenne : 0,355, écart-type : 0,005.
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Ficure 5.10 — Histogramme des degrés de polarisation des vecteurs colonnes de W. (a)
moyenne : 0,974, écart-type : 0,004 (b) moyenne : 1,000, écart-type : 0,005 (c) moyenne : 0,991,
écart-type : 0,005 (d) moyenne : 1,010, écart-type : 0,005.
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1875| 1106| 1374| -279
858 510 634 610

1466| -518 390 842
670 -1131 170 384

1435| -398| -161| -494
658 873| -389| -1078

1764 | 1630| -271 222
804 749 -612 920

Ficure 5.11 — Matrice A obtenue par étalonnage. Echelle automatique et indépendante pour
chaque élément (valeurs minimale et maximale atteintes dans chaque élément, données a
droite).

FiGURE 5.12 — Matrice A obtenue par étalonnage. Echelle : -1750 a 1750.
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Ficure 5.13 - Histogramme de l'élément A4 de la matrice A obtenue par étalonnage.
Moyenne : 1350, écart-type : 54.

Ficure 5.14 — Matrice A obtenue par étalonnage, normalisée par division par Aji;. Echelle
automatique et indépendante pour chaque élément (valeurs minimale et maximale atteintes
dans chaque élément, données a droite).



82 CHAPITRE 5. ETALONNAGE

FiGure 5.15 — Matrice A obtenue par étalonnage, normalisée par division par Aj;. Echelle :
-lal

Hiztogramme - m42
0.865 0.87 0.875 0.88 0.885 0.89 0.595

1,150 §
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0.865 0.87 0.875 0.88 0.885 0.89 0.895
Moyenne = 0.878 - Médiane = 0.879 - Std.Dev. = 0.005 - Skew = 0.075 - Min = 0.860 - Max = 0.3%8

FiGure 5.16 — Histogramme de 1’élément A4y de la matrice A obtenue par étalonnage, apres
normalisation de la matrice. Moyenne : 0,878, écart-type : 0,005.
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Ficure 5.17 — (a) Matrice de Mueller obtenue apres étalonnage d’un échantillon de c-Si en
réflexion normale. (b) Histogramme de mgy : moyenne 0,997, écart-type : 0,005. (c) Histo-
gramme de mgs : moyenne 1,005, écart-type : 0,004. (d) Histogramme de my4 : moyenne
0,998, écart-type : 0,004.
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Ficure 5.18 — Histogramme de log i—ig sur toute I'image.
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Ficure 5.19 — Matrice de Mueller (avec contribution de 1'objectif) : c-Si avec oxide natif.
Echelle : -0,2 4 0,2.

Ficure 5.20 — Matrice de Mueller (avec contribution de 'objectif) : dépot de SiO; (86,5 nm)
sur substrat de c-Si. Echelle : -0,2 4 0,2.
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voisinage de ¥ = 0°. Au-dela de l'allure générale des images qui est proche de ce que l'on
pouvait attendre, il est déja possible d’observer une légere contribution de l'objectif sur les
mesures. En premiére approximation et si 1'objectif est libre de contraintes, on s’attendrait
a un dichroisme et une biréfringence dus respectivement aux interfaces air/verre et aux
passages dans les lentilles, a composantes radiales uniquement pour des raisons de symétrie.
Cette symétrie de révolution devrait alors se retrouver sur la mesure totale, avec I’échantillon
isotrope. Or on voit en examinant plus précisément ces images que ce n'est pas tout a fait
le cas : les lignes de zéro présentent une courbure au voisinage du centre au-lieu d’étre
parfaitement droites.

5.3.1 Meéthode

Apres ces premieres observations, il nous reste donc a déterminer l'impact de 1'objectif
dans la mesure finale. Si on pose 1'équation du probléme, il semble trés similaire a celui
résolu par 'ECM pour le probleme général de I’étalonnage :

B;=0 -M, O, (5.5)

ol les B; sont les matrices brutes mesurées, les M; les matrices des échantillons placés sous
l'objectif et O" et O~ les matrices de l'objectif au premier et au second passage. On ne
peut cependant pas faire varier avec la méme liberté la matrice M;, puisque nous n’avons
pas la possibilité d’insérer d’éléments épais entre 1'objectif et I’échantillon. De plus, comme
I’échantillon est éclairé sur un certain intervalle angulaire, on peut difficilement ajuster les
propriétés de dichroisme et de retard sur tout cet intervalle comme cela a été fait en 3.2.2.
En particulier, il serait tres difficile d’obtenir autre chose qu'un simple miroir pour les angles
proches de 0°. Nous choisissons de résoudre le probléeme différemment.

Nous mesurons des échantillons dont les matrices de Mueller sont le mieux connues
possible et peuvent étre caractérisées indépendamment. On se retrouve avec un systeme de
la forme :

B, : connus (mesurés)
M, : connus (simulés) (5.6)
()i = Oi(xl,xg,xg, - )

Il va étre nécessaire d’émettre un certain nombres d’hypotheses sur la matrice de Mueller de
'objectif. Pour préciser leur choix, nous allons procéder a une analyse plus approfondie des
mesures, a 1’aide des outils de décomposition vus en 2.3. Nous travaillerons essentiellement
avec deux échantillons. Le premier est un wafer de c-Si, recouvert d'une couche d’oxyde natif,
le second est une couche de SiO; de 86,5 nm d’épaisseur déposée sur un substrat de c-5i.

5.3.2 Modélisation

La décomposition de Lu-Chipman nous permet de réécrire les matrices mesurées comme
le produit d’'une matrice de dépolarisation, d'une matrice de retard et d'une matrice de
dichroisme (figure 5.21). On calcule a partir de cellesci les valeurs scalaires du dichroisme
et de la biréfringence des matrices mesurées (figure 5.22). Sans l'objectif, on attend une forte
variation angulaire du retard A de I’échantillon de SiO,/c-Si et une faible variation de son
dichroisme ¥, et le contraire pour le c-Si. L'effet de I'objectif vient s’y ajouter.

Outre les valeurs scalaires, on peut visualiser 1'orientation des axes de leurs composantes
linéaires (la composante circulaire étant quasi-nulle) (figure 5.23). L'orientation globale est ra-
diale, conformément a ce qu'on pouvait attendre en premiere approximation. Pour le retard,
on retrouve également pres du centre les écarts a la symétrie de révolution relevés précédem-
ment sur les matrices elles-mémes. Aucun effet similaire n’est visible pour le dichroisme, ce
qui nous indique que celui-ci est purement radial pour 1'objectif.
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Ficure 5.21 — Décomposition Lu-Chipman d’une matrice mesurée. En bas, de gauche a droite :
matrice de dépolarisation, matrice de retard, matrice de dichroisme.

67,4 gy 45°
0° I 40°
0° I 30°

FIGURE 5.22 — Biréfringence et dichroisme scalaires des mesures brutes. A gauche les retards
A, a droite les ¥. En haut I’échantillon de SiOs/c-Si, en bas 1’échantillon de c-Si.
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WI 90°
900 B g0

Ficure 5.23 — Orientation des axes : a gauche de la biréfringence linéaire du SiOy/c-Si, a
droite du dichroisme linéaire du c-Si.

Apreés avoir retranché la part due a nos échantillons, on obtient un résidu (figure 5.24).
On voit nettement apparaitre la rupture de la symétrie de révolution autour du centre de
I'image pour le retard, comme constaté précédemment.

Ficure 5.24 — Résidus du retard et du dichroisme linéaire, en haut pour le SiO2/c-Si, en bas
pour le c-Si.

Reconstruction point par point

Une premiére approche a ce stade est de caractériser 1'objectif en chaque point de I'image
séparément. Nous allons proposer un modele pour l'objectif et résoudre le systéeme (5.6)
point par point. Pour cela, nous allons émettre une seule hypothése sur la forme globale de
la contribution de 1'objectif : la symétrie centrale est respectée. Cette hypothése, moins forte
que la premiere approximation de symétrie de révolution, semble raisonnable au vu des
figures précédentes. Nous allons également supposer qu’il n’introduit pas de dépolarisation,
il n'y a pas de raison physique pour que cela soit le cas et I'hypothese se justifie au vu des
mesures.

La premiere hypothése nous donne la simplification O = O~ = O : si l'appareil est
convenablement aligné, le trajet de passage dans un sens est le méme a une symétrie centrale
prés que le trajet dans I'autre sens. Il reste alors une seule matrice a déterminer, avec pour
degrés de liberté les vecteurs dichroisme et retard (voir 2.2). Les parameétres sont ajustés par
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une procédure de minimisation et on obtient une matrice de Mueller de l'objectif en chaque
point.

Les hypothéses étant trés faibles et 1’ajustement étant réalisé en chaque point, le résul-
tat final correspond trés bien aux résidus trouvés auparavant. Cette correspondance s’étend
a tout le bruit qui apparaissait et rend la caractérisation trop dépendante de chaque échan-
tillon. Méme si ’hypothése de symétrie de révolution fut infirmée par les premieres mesures,
I’'abandon complet de considérations physiques sur la structure prévue n’est pas pour autant
satisfaisant.

Reconstruction globale

La forme des fautes de symétrie de révolution (figure 5.24) indique la présence d’une
contrainte, vraisemblablement d’origine mécanique, qui viendrait s’ajouter aux composantes
radiales attendues par symétrie. Nous modélisons son effet par un retard uniaxe d’orientation
constante sur toute 'image. Pour la composante radiale, une coupe des figures de résidu sur
un diametre (figure 5.25) suggere une variation quadratique en ©J. Sans nécessairement se
limiter a ces parametres par la suite, un premier modéle simple est la combinaison de ces
deux contributions (figure 5.26). Quatre parametres doivent étre déterminés :

— le retard radial maximal A, et le dichroisme maximal ¥, : les valeurs maximales des

composantes radiales,

— le retard uniaxial de contrainte A, : constant sur toute 1'image,

— lorientation ©. du retard uniaxial de contrainte.

Ces 4 parametres sont utilisés pour toute 1'image et sont ajustés par une procédure de
minimisation pour trouver la meilleure correspondance entre ce modele et les mesures. Le
probleme est largement surdéterminé, on dispose grossierement de 200 000 points et de 7
grandeurs indépendantes par point, pour déterminer 4 variables. L'approche est plus sa-
tisfaisante et le résultat plus solide. En contrepartie, nous sommes obligés d’émettre des
hypothéses plus fortes sur la forme du résultat.

En particulier la nature quadratique de la variation des composantes radiales reste a
vérifier. Par symétrie, la variation doit étre une fonction paire. Apres la fonction constante,
la fonction quadratique en est I’exemple le plus élémentaire. Notre modele actuel est de la
forme :

R(Y) = R’ + R,0? (5.7)
D(9) = D,9?, (5.8)
ol R est le vecteur retard et D le vecteur dichroisme, R. le vecteur retard de contrainte

donné par A, et ¥, R, et D, respectivement les vecteurs retard et dichroisme radial donnés
par A, et ¥,. Plus généralement, on pourrait écrire :

R(Y) = Ro?° + Ro9? + Ryd* + ... (5.9)
D () = Do’ + Dyt9? + Dyt + ... (5.10)

S’il convient d’inclure tous les parametres pertinents, il est également important pour la
stabilité des ajustements de ne pas en ajouter inutilement. La correspondance avec les mesures
nous guidera pour ce choix.

5.3.3 Résultats

En utilisant le modeéle simple a 4 parameétres, nous obtenons a partir des mesures sur nos
deux échantillons les résultats donnés en table 5.1. Un ajustement séparé des parameétres a été
effectué sur chacun des deux et on obtient une correspondance entre les deux ajustements a
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FiGure 5.25 — Résidu du retard et du dichroisme : coupe sur un diametre.

AY radial (a 82) A uniaxial (a §9)

Ficure 5.26 — Contributions radiales et uniaxiales utilisées.
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0,4° soit 3-4% pres au plus. On peut comparer les résidus aux valeurs obtenues pour 1'objectif
(figure 5.27). La structure est similaire. Si l'on tient compte du double passage dans 1’objectif
qui double sa contribution, les valeurs le sont également. Nous pouvons également observer
les résidus apres correction des mesures par la matrice de l'objectif (figure 5.28). Ces résultats
sont tout a fait analogues a ceux obtenus par Beaudry et Chipman dans [62].

c-Si SiOy/c-Si

A, -7,22° -6,80°
v, -2,39° -2,60°
A. -0,70° -0,66°
0., -15° -17°

TaBLE 5.1 — Résultats des ajustements avec le modele a 4 parameétres sur deux échantillons
isotropes.

A (°) ¥ (°)

13,5

-2

Ficure 5.27 — Comparaison des résidus du retard et du dichroisme avec le retard et le di-
chroisme de l'objectif obtenus aprés ajustement des parameétres, pour I’échantillon de SiO;/c-
Si.

La correspondance des données entre les deux échantillons et les faibles résidus apres
correction valident le choix du modele. Des essais avec des parameétres supplémentaires furent
entrepris, entre autres avec des puissances supérieures de ¥ ou la présence d'un dichroisme
uniaxial constant, mais aucun n’a montré d’avantage concluant sur le jeu de parametres
retenu et la limitation des puissances a ¥2. Pour plus de robustesse, I'ajustement peut étre
réalisé sur les deux échantillons a la fois.
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Ficure 5.28 — Résidus du retard et du dichroisme apres déduction de la contribution de
'objectif, en haut pour le c-Si, en bas pour le SiO/c-5i.

Influence du serrage

Si la composante uniaxiale constante est bien due a l'objectif, il semble naturel qu'une
rotation de celui-ci soit visible sur l'orientation de celle-ci. Cette vérification se fait simplement
et est concluante. En utilisant un joint torique pour modifier le serrage de l’objectif sur
son support, on obtient une rotation des résidus de retard. Plus intéressant, on remarque
également que les valeurs absolues de ce retard sont modifiées (figure 5.29). Une contrainte
de serrage radiale apparait dans la réponse en polarisation de 1’objectif.

Influence du centrage

Dans notre modeéle, seuls 2 parametres sont utilisés pour la description des effets radiaux.
Cela est possible car nous pouvons déterminer 1’angle d’incidence ¥ et I'angle azimutal ¢ en
fonction de la position sur I'image. Cette correspondance nécessite de connaitre l'ouverture
angulaire maximale de I'image, mais aussi la position précise du centre réel de I'image ¥ = 0°.
Lors des mesures, la position du centre physique coincide avec le centre de 'image mesurée
a quelques pixels pres, si I'alignement est correct. Ces quelques pixels représentent peu de
différence aux angles faibles ou les variations sont lentes mais peuvent induire des erreurs
significatives aux angles plus élevés et fausser les ajustements. Pour résoudre ce probléme, le
centre physique est déterminé au préalable. Cette procédure peut étre réalisée manuellement
en observant la symétrie de la figure de résidus pour différents décalages du centre de
I'image. Elle peut également étre automatisée. L'hypothése utilisée dans ce cas est que le
centre (x¢,yo) est le point ot la symétrie centrale de I'image est la mieux respectée. Si on
appelle M la matrice mesurée, M, , la matrice obtenue par symétrie centrale par rapport au
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A () ¥ (°)

15,5
-2,0

9,0 9,0

-2,0 -1,0

4,2 40,3

0,0 45,0

Ficure 5.29 — Comparaison de différents serrages de 1'objectif sur son support, pour 1’échan-
tillon de SiOy/c-Si. En haut, serrage normal. Au milieu, serrage avec un joint torique. En bas,
ajustement de l'objectif (pour le serrage présenté au milieu).
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point (z,y), nous cherchons a minimiser

Sey = | _IM(,j) — M, (i, 5)]> (5.11)
,J
Le couple (zo,yo) pour lequel s est minimal correspond au centre de I'image.

5.4 Exemples de mesures sur des échantillons isotropes

Une fois 1'objectif convenablement caractérisé, I'appareil est entiérement étalonné et nous
pouvons procéder aux mesures. Bien que la mesure de la matrice de Mueller a différents azi-
muts n’apporte pas, en principe, de données supplémentaires pour les échantillons isotropes,
ce polarimetre peut étre utilisé pour mesurer de tels échantillons sur un intervalle d’angles
polaires. Les angles azimutaux supplémentaires fournissent des informations redondantes et
une large surdétermination, qui peuvent servir a minimiser les erreurs liées au bruit aléatoire
et détecter, voire compenser certaines erreurs systématiques. Outre cette symétrie de révolu-
tion, au sein d’'une méme matrice, de nombreuses symétries et anti-symétries sont présentes
entre les différents éléments.

Substrat de c-Si, recouvert d’oxyde natif (figures 5.30-5.31)

Sur la matrice brute, la premiere ligne (et la premiere colonne) indiquent un dichroisme
élevé. Le retard est quasiment nul, comme on le voit sur le bloc inférieur droit 3 x 3, proche
de l'unité.

Sur la figure 5.30, des variations en fonction de I'angle azimutal apparaissent et peuvent
étonner pour un échantillon isotrope. La raison de celles-ci est simplement la définition de
la base s — p utilisée. L'axe zéro est défini lors de 1’étalonnage par l'orientation du premier
polariseur linéaire (voir 3.2.2). Les autres angles azimutaux sont mesurés dans la méme
base, dans un repére tourné par rapport au faisceau incident et diffusé. Cette rotation peut
étre corrigée numériquement par rotation des reperes incident et diffusé en chaque point
(voir 2.1.2) pour obtenir la forme plus traditionnelle de la matrice d’un échantillon isotrope
orienté a 0°, comme présenté en figure 5.31. La symétrie de révolution est retrouvée, les
seules variations en fonction de I'angle azimutal sont dues aux erreurs expérimentales et les
blocs 2 x 2 hors-diagonaux sont nuls.

Dépot d’une couche mince de SiO; (86,5 nm) sur substrat de c-Si (figures 5.32-5.33)

Cet échantillon présente un dichroisme faible, mais un retard important. On peut mieux
observer les symétries attendues sur le bloc 3 x 3 inférieur droit.

Miroir de Bragg sur substrat de verre (figures 5.34-5.35)

Ce miroir est prévu pour une longueur d’onde centrale de 660 nm, avec une bande
passante suffisante pour couvrir notre longueur d’onde de travail de 633 nm. Il est composé
de 26 couches dans la séquence (HL)'2H %, ott H et L sont des couches quart d’onde d’indice
respectivement élevé et faible.

Sur la figure 5.36 est représentée la dépolarisation quadratique (voir 2.2.3) calculée a partir
de la matrice de Mueller. On n’attend pas a priori une quelconque dépolarisation intrinseque
a cet échantillon. Celle-ci est présente dans les zones ou les propriétés de dichroisme et de
retard varient tres rapidement en fonction de I'angle d’incidence. Sur les points concernés,
la mesure est la somme incohérente de matrices de Mueller significativement différentes
pour des angles tres proches. Ceci se traduit par I'apparition d'une dépolarisation, qu’il n’est
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Ficure 5.30 — Matrice de Mueller : ¢c-Si avec oxide natif. Echelle : -0,2 a 0,2.
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Ficure 5.31 — Matrice de Mueller : ¢-Si avec oxide natif, avec rotation des axes. Echelle : -0,2
ao0.2.
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RO
."’.“/ 2 &

Ficure 5.32 — Matrice de Mueller : dép6t de SiO; (86,5 nm) sur substrat de c-Si. Echelle : -0,2
ao0,2.
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Ficure 5.33 — Matrice de Mueller : dépot de SiO; (86,5 nm) sur substrat de c-Si, avec rotation
des axes. Echelle : -0,2 4 0,2.
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FIGURE 5.34 — Matrice de Mueller : miroir de Bragg sur substrat de verre. Echelle : -0,4 & 04.

Ficure 5.35 — Matrice de Mueller : miroir de Bragg, avec rotation des axes. Echelle : -0,4 4 0,4.
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possible de voir que si 'on mesure la matrice de Mueller. Dans ce cas, une matrice de Jones
ne suffirait pas, et les zones a probléeme pourraient passer inapergues.

FiGURE 5.36 — Miroir de Bragg : dépolarisation quadratique. Echelle : -1 a 1.

5.5 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons décrit la procédure d’étalonnage de l'instrument. Cette
procédure s’effectue en deux temps, d’abord sans objectif, puis en caractérisant 1’objectif lui-
méme a partir de mesures effectuées sur deux échantillons isotropes (silicium cristallin nu et
recouvert de silice thermique d’épaisseur connue) dont la réponse ellipsométrique en fonc-
tion de I'angle polaire est bien connue. Nous avons constaté que les angles ellipsométriques
A et ¥ caractérisant le retard et le dichroisme de l'objectif sont bien représentés par une loi
quadratique en fonction de 1’angle polaire, dont les parametres dépendent beaucoup (sur-
tout pour A) du serrage (méme trés modéré!) de 1'objectif sur sa monture. Une composante
transverse du retard a également été mesurée. La précision de la détermination de ces angles,
estimée d’apres les résidus de la procédure d’ajustement des mesures sur les échantillons test,
est de I'ordre de 2° a 3°, ce qui est certes beaucoup plus que la précision usuelle des ellipso-
metres spectroscopiques, mais qui n’est pas rédhibitoire pour des applications de métrologie
de semiconducteurs, comme on va le voir dans le chapitre suivant.
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Chapitre 6

Métrologie en microélectronique

6.1 Généralités sur la métrologie en microélectronique

6.1.1 Evolution de la technologie et des besoins

Comme chacun peut le constater dans la vie courante, les performances des circuits de mi-
croélectronique (processeurs, cartes graphiques, téléphones portables et autres) ne cessent de
progresset, selon la « loi de Moore », énoncée par Gordon Moore en 1965, puis revue en 1975,
selon laquelle la complexité des circuits (le nombre total de composants qu’ils contiennent)
double tous les 18 mois. Cette évolution n’est possible que parce que la taille des motifs les
plus fins qu'on arrive a fabriquer sur les wafers, encore appelée CD (pour Critical Dimen-
sion), diminue continuellement. Elle est actuellement (fin de 2008) de 65 nm pour les unités
de production les plus avancées, les prochaines étapes étant 45 nm, puis 32 nm, prévues
pour 2010 et 2013 respectivement [69].

Comme le résume tres schématiquement la figure 6.1, la fabrication d’'un wafer comporte
un grand nombre (en fait des centaines) d’étapes alternant des dépots de couches minces (de
métal, d’isolant ou de résine), de lithographie (comportant I'insolation des résines par UV
ou faisceau d’électrons suivant un motif prédéfini) et de gravure.

Le principe de la lithographie proprement dite est illustré sur la figure 6.2. Les dimensions
et la forme du motif obtenu au terme d’une étape de lithographie dépendent de maniére
extrémement critique des conditions d’insolation de la résine, et plus particulierement de la
dose et des conditions de mise au point (focus) de I'image du masque a reproduire, comme
le montre 'exemple de la figure 6.3 : pour le motif de 65 nm, un défaut de mise au point
de 40 nm suffit & modifier la forme obtenue de maniére significative. Il est donc courant de
réaliser des essais en faisant varier de maniére systématique ces parameétres « focus-dose »
pour mettre au point I'étape considérée du procédé d’une part, et de surveiller étroitement
les formes obtenues en production, pour arréter a temps le process et corriger les dérives qui
peuvent éventuellement apparaitre.

Ceci étant, on peut tirer deux conséquences de ce qui précede :

— il est évidemment crucial de disposer de techniques de métrologie permettant de contro-
ler la forme des motifs obtenus de maniere simple et rapide, pour un suivi optimal en
production,

— la détection de dérives est possible des que la technique de métrologie est suffisamment
sensible a de petites variations, sans forcément étre trés précise dans ’absolu (au sens
du mot anglais accuracy). Ce point de vue, qui a longtemps prévalu et qui a conduit
a privilégier la sensibilité par rapport a la précision absolue, perd progressivement du
terrain : la mise au point du process par des essais et des mesures réputées accurate
devient de plus en plus cotiteuse compte tenu de 'augmentation de la taille des wafers
et du nombre de motifs. Il devient donc de plus en plus nécessaire de disposer de
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Ficure 6.1 — Schéma des étapes de fabrication d'un circuit de microélectronique [70].

Exposing Radiation
12211; o Mask

Irradiation
Regizn

FERARE Resist

ity

T T Thin Film

Subsirate

Actinicc The property of radiant energy, espzaally in
e vEible and ultra-violetspectral reglons,
by which chemical changes are produced.

Developing

Hegative Resist

Pasitive Resist Resist

Etching and Stripping

Souree: 1GE THTA

FiGure 6.2 — Fabrication d’un motif par lithographie, avec utilisation de résines positives ou

négatives [70].
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Ficure 6.3 — Evolution typique de la forme d’un motif lithographié en fonction de la mise au
point, pour deux objectifs différents.

techniques rapides, peu cofiteuses et donnant une bonne précision absolue en plus
d’une bonne sensibilité pour raccourcir la phase de mise au point.

6.1.2 Techniques de microscopie dans l’espace réel

Ces techniques présentent 1'intérét de pouvoir visualiser directement les structures, mais
présentent diverses limitations : d'une part les images ne sont pas exemptes d’artefacts, et
leur interprétation quantitative peut s’avérer délicate. D’autre part, pour la plupart de ces
techniques le temps de mesure peut s’avérer trop long pour un contréle de qualité en temps
réel.

Microscopies électroniques

Les outils de microscopie électronique ont naturellement pris le relais de la microscopie
optique des que les motifs sont devenus trop fins pour étre correctement résolus aux lon-
gueurs d’onde optiques. Du point de vue instrumental, la microscopie électronique peut étre
mise en ceuvre de deux manieres :

— en microscopie a balayage (acronyme anglais SEM pour Scanning Electron Microscopy) : le
faisceau d’électrons est focalisé sur I'échantillon, le point focal est balayé spatialement
et les électrons secondaires émis par 1'objet étudié sont utilisés pour faire I'image,

— en microscopie a transmission ou TEM : le faiscau traverse 1’échantillon et I'image est
formée avec le faisceau transmis.

La microscopie a balayage peut étre utilisée de maniere non destructive, en vue de dessus,
comme illustré sur la figure 6.4 (technique appelée CDSEM). Cette technique, relativement
rapide a mettre en ceuvre, est certainement la plus répandue et a longtemps été considérée
comme la technique de référence. En pratique, on a une bonne estimation de la largeur du
motif et de sa rugosité, mais il est difficile d’extraire de ce type d’image des informations
fiables sur les pentes des talus et sur la hauteur : pour cela il faut réaliser des simulations so-
phistiquées de la propagation des électrons dans le matériau. Ces simulations sont d’ailleurs
indispensables si on recherche une bonne précision absolue.

Pour pallier aux limitations du CDSEM, on peut utiliser la microscopie électronique sur
la tranche d’échantillons clivés. De plus, il peut s’agir a nouveau de microscopie a balayage
(on parle alors de XSEM pour Cross Section SEM) ou de microscopie a transmission (TEM).
La figure 6.5 montre des images typiques obtenues par ces deux techniques. Il s’agit dans
les deux cas de techniques destructives, donc cotiteuses et autorisant un échantillonnage li-
mité. Ceci est particulierement vrai pour le TEM, qui oblige non seulement a cliver, mais
aussi a amincir suffisamment 1’échantillon étudié pour permettre une bonne transmission du
faisceau. Cette technique est tout de méme utilisée en raison de sa capacité a caractériser
des structures complexes et pour sa résolution, qui peut permettre de visualiser les plans
atomiques et fournit donc une échelle absolue trés fiable pour la caractérisation de standards
dimensionnels.
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FiGURE 6.4 — Principe de la microscopie électronique a balayage en vue de dessus ou CDSEM.

FiGure 6.5 — Microscopie électronique sur la tranche d’échantillons clivés : XSEM (& gauche)
et TEM (a droite).

Microscopie a force atomique

Il s’agit de la technique d’imagerie dans 'espace réel la plus récente, et probablement la
plus prometteuse. Le principe, bien connu, est illustré sur la figure 6.6 : on balaye mécanique-
ment, au moyen d’éléments piézoélectriques, une pointe le long de la structure a caractériser,
et le profil est reconstruit a partir du mouvement de la pointe, elle-méme guidée par son
interaction avec le matériau, qui provoque une force mesurée en général par la modification
de la fréquence d'un systeme résonnant.

Comme le CDSEM, I’AFM présente 1’avantage essentiel d’étre non destructif. Ses princi-
pales limitations sont liées aux artefacts dus a la forme de la pointe d'une part, et au temps
de mesure d’autre part. Ces deux limitations sont continuellement repoussées : il existe main-
tenant des pointes en forme de « patte d’éléphant » permettant de bien décrire les pentes, ou

FI1GURE 6.6 — Principe de la microscopie a force atomique ou AFM et image typique d'un trait
de résine (images aimablement fournies par J. Foucher).
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Ficure 6.7 — Vue d’ensemble d'un wafer 300 mm, agrandissement d’une partie montrant les
chemins de découpe et image SEM d’'un réseau gravé pour les mesures optiques.

en nanotubes de carbone, bien adaptées a la caractérisation de tranchées étroites. La durée
de vie de ces pointes est également en constante augmentation. Les AFM de derniére généra-
tion, une fois étalonnés par des standards ad hoc, constituent probablement les instruments
de référence pour les autres techniques métrologiques [71]. Cet appareil ne peut cependant
caractériser que le profil extérieur de la structure étudiée, et est totalement insensible, par
exemple, a la présence de couches enterrées.

6.2 Les techniques optiques

6.2.1 Principes, avantages et inconvénients

Etant fondées sur I'exploitation de mesures optiques, ces techniques présentent l'avantage
d’étre non destructives. De plus, la mesure elle-méme peut étre rapide (de l'ordre de la
seconde) et n'impose pas de faire le vide comme la microscopie électronique. Cet avantage
de la vitesse, s'il est conservé par un traitement numérique des donnés suffisamment efficace,
rend ces techniques trés compétitives pour le controle de process en ligne, éventuellement
méme sur tous les wafers et non plus seulement sur un échantillon réduit.

Cependant, contrairement aux techniques d’imagerie dans 1’espace réel qui peuvent étre
mises en ceuvre pratiquement n’importe ot sur le wafer, compte tenu de leur manque de
résolution spatiale les techniques optiques ne peuvent fonctionner que sur des structures
particuliéres, en 'occurrence des réseaux gravés sur les chemins de découpe entre les puces,
et qui sont considérés représentatifs de la forme des lignes lithographiées dans les puces
elles-mémes, comme l'illustre la figure 6.7.

D’une maniere générale les techniques de métrologie optique consistent donc a effectuer
une ou plusieurs mesures sur la structure a caractériser, puis a résoudre le probleme de
diffraction inverse par ajustement aux mesures des simulations fournies par un modéle supposé
décrire correctement la structure et comportant des parametres ajustables.

Ceci étant, la résolution du probléme inverse est notoirement délicate. Par exemple, si on
cherche a caractériser un réseau unidimensionnel (ce qui est presque toujours le cas pour des
questions de temps de calcul) dont on connait la période, on pourra supposer que le profil



106 CHAPITRE 6. METROLOGIE EN MICROELECTRONIQUE

des traits est

— rectangulaire : les parametres a déterminer sont alors simplement la hauteur H et la

largeur L (encore appelé CD pour Critical Dimension) des traits,

— trapézoidal symétrique : il faut alors ajouter un parametre pour décrire la différence entre

la largeur en haut et en bas des traits,

— trapézoidal asymétrique : par rapport au cas précédent, il faut encore un parametre sup-

plémentaire pour décrire la symétrie,

Cette breve énumération montre les difficultés que l'on rencontre typiquement dans ce
type de probléme : les données sont-elles suffisamment nombreuses et non redondantes pour
qu’on puisse départager sans ambiguité les différents modeles, choisir « le bon » et affiner les
parametres pertinents ? On serait tenté de croire que la qualité de 1’ajustement, mesurée par le
x? suffit a répondre : si ’ajustement est bon, c’est que le modéle doit étre adéquat ! En réalité,
si on peut étre str qu’il y a un probleme lorsque l'ajustement est mauvais, en revanche, si
I'ajustement est bon, le modele peut tout de méme ne pas étre adapté, par exemple parce
qu’il comporte « trop » de parametres : ces parametres montrent alors de fortes corrélations,
ce qui signifie que si on change I'un d’eux, on peut retrouver la méme réponse en modifiant
de maniére adéquate les autres. Il est alors impossible de choisir, parmi tous le jeux de
parameétres donnant la méme réponse, celui qui correspond réellement au profil. Il est donc
essentiel, pour 1'utilisation effective de ces méthodes, d’étoffer autant que possible I'ensemble
des mesures pour contraindre le mieux possible le choix du modéle d’abord, et ensuite les
valeurs des parametres pertinents.

6.2.2 Revue des techniques optiques déja utilisées ou étudiées

Nous décrivons maintenant brievement les techniques spectroscopiques (réflectométrie,
ellipsométrie classique), qui sont effectivement utilisées dans les unités de R&D ou de pro-
duction, puis des techniques goniométriques, en cours de développement ou d’évaluation.

Les techniques spectroscopiques

Ces techniques sont au nombre de deux :

— laréflectométrie spectroscopique, mise en ceuvre pratiquement toujours sous incidence nor-
male, ce qui facilite son implantation du point de vue pratique (un petit hublot unique
suffit) [72],

— lellipsométrie spectroscopique, cette fois a 70°, soit prés de I’angle de Brewster du silicium,
dans la continuité des études de couches minces sur Si [2], pour lesquelles cet angle
donne la meilleure sensibilité [73, 74, 75, 76, 77, 78].

La figure 6.8 illustre le principe et précise les quantités effectivement mesurées. Ces tech-

niques ne nécessitent pas de mouvement du faisceau pendant la mesure, ce qui constitue un
avantage important compte tenu de la petitesse des cibles (carrés de 50 pm de coté).

Les techniques goniométriques

Ces techniques sont fondées sur la mesure de la réponse optique non plus en fonction de
la longueur d’onde, mais des angles polaire et/ou azimutal. Un instrument de ce type, me-
surant la réflectivité dans le spéculaire a incidence variable a été commercialisé [79]. D’autres
techniques mettant en ceuvre des mesures a azimut variables sont également étudiées (voir fi-
gure 6.9), comme la p-scattérométrie [80] ou la réflectivité par Transformée de Fourier Optique
[81]. Cette derniere technique utilise un principe analogue a celui du polarimetre développé
au cours de ce travail, mais avec des optiques spécifiquement congues pour permettre des
mesures sur un trés large domaine angulaire de la réflectivité en intensité de l'objet étudié.
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FiGure 6.8 — Schéma de principe des techniques de métrologie optique utilisant des mesures
spectroscopiques : reflectométrie sous incidence normale (a gauche) et ellipsométrie classique
a 70° (a droite).

Par rapport a notre méthode, cet instrument s’avére complémentaire, de la méme maniére
qu'un ellipsometre se différencie d'un réflectometre.

6.3 La polarimétrie de Mueller en diffraction conique

Comme on l'a vu, la métrologie par des mesures optiques étant liée a la résolution d'un
probléme inverse, on a intérét a collecter le plus d’informations possible pour contraindre au
mieux le choix du modele et la valeur des parametres. De ce point de vue la polarimétrie
de Mueller parait a priori particulierement intéressante, puisqu’elle fournit quinze quantités
(pour la matrice normalisée par m1;) au lieu de deux pour les autres techniques : R, et R;
pour la réflectométrie en incidence normale, « et 3 ou A et ¥ pour I'ellipsométrie classique en
géométrie de diffraction planaire (avec le plan d’incidence perpendiculaire aux traits). Comme
nous allons le voir, ces quinze quantités ne sont pas indépendantes : le réseau mesuré dans
de bonnes conditions ne doit pas présenter de dépolarisation par exemple. Ceci étant, il est
intéressant de mesurer la matrice de Mueller compléte pour pouvoir utiliser les procédures
de décomposition et autres traitements qui ne s’appliquent qu'a ce type de matrice, pour
justement vérifier par exemple 'absence de dépolarisation. Nous allons voir également que
les propriétés de symétrie des matrices de Mueller sont également trés utiles pour valider
les résultats.

6.3.1 Principe

Les mesures optiques qui viennent d’étre décrites sont des cas particuliers de la configu-
ration générale décrite par la figure 6.10.

Si l'angle azimutal ¢ n’est pas nul, alors le réseau (supposé mesuré avec une résolution
angulaire et spectrale suffisantes pour éviter les effets de dépolarisation) est caractérisé par
une matrice de Jones non diagonale T, pour laquelle la matrice de Mueller est donnée par
I’expression (1.19), que nous reproduisons ici (sans les moyennes, la matrice T étant supposée
bien définie) :

%(\TII\Q + [ Tyy|* + Ty |* + | Tya|?) %(ITMI2 = |Tyy|* = |Tay|* + | Tya|*)
5 (| Teal? = [Tyyl® + |Toy? = [Tyal®)  5(|Teal? + [ Tyyl® = Toy|? = [Tyal?)
Re(T;zTyz + T;yTyy) Re(T;zTyz - T;yTyy)
Im(Tz*zTyI + T;yTyy) Im(T;zTyz - Tz*yTyy)

Re(T;xsz + Tyy) —Im(Tyy Toy + Ty Tyy)
(T ooy — y) *Im(T;zTry - Tz;zTyy)
Re(Ty 2 Lyy + T T I) —Im(T;zTyy — T;"yTyz) '

Im(T Tw + T* Twc) Re(Ty,Tyy — T;yTyac)

(6.1)
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FiGure 6.10 — Configuration générale de mesure en diffraction conique (azimut ¢ arbitraire)
La configuration utilisée habituellement en ellipsométrie spectroscopique correspond a ¢ = 0.
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En revanche, si la mesure est effectuée a angle azimutal nul, comme c’est le cas habi-
tuellement en ellipsométrie spectroscopique (bien que ce ne soit pas une obligation!), la
matrice T devient diagonale, de la forme donnée dans la table 1.3 et la matrice de Mueller
correspondante se réduit a celle d’un échantillon isotrope :

1 — cos 20 0 0
—cos2¥ 1 0 0
M=71 " 0 sin2Wcos A sin20sin A | (6.2)
0 0 —sin2¥sin A sin2Wcos A

6.3.2 Symétries

A un angle azimutal non nul, les blocs 2 x 2 hors-diagonaux ne s’annulent pas et les
matrices de Mueller sont entierement remplies. Plusieurs niveaux de symétrie apparaissent
dans ces matrices, qui sont la conséquence des symétries géométriques de ces échantillons.
On peut distinguer d"une part les symétries apparaissant a 1'intérieur de chaque élément en
fonction des angles d’incidence, et d’autre part les symétries au sens matriciel entre différents
éléments.

Symétrie par rapport au plan ¢ =0

Nous entendons par plan ¢ = 0 le plan contenant tous les faisceaux incidents sur le
réseau a un angle azimutal ¢ = 0, c’est-a-dire le plan perpendiculaire au plan de I’échan-
tillon et aux traits du réseau. Ce plan est un plan de symétrie du réseau. Si on considere
le réseau aux angles ¢ et —¢ (figure 6.11), on peut obtenir 1'un par l'autre par un simple
changement de repere (p,s) — (p,—s). Un vecteur de Stokes (I,Q,U, V)" dans le premier
devient (I,Q, —U,—V)" dans le second. Le changement des matrices de Mueller d"un repére
a l'autre s’obtient grace a la matrice de changement de base P associée

10 0 0
01 0 0
P=1o0 -1 o 63)
00 0 -1
M(p) =P~ -M(—¢) - P. (6.4)
-¢ | ¢
! e
e
e —_—
= , — ‘
e —
= : — :
e ——

Ficure 6.11 — Réseau observé aux angles ¢ et —¢.

Cela revient a dire que M;;(¢) = £M;;(—¢). On peut visualiser la position des signes



110 CHAPITRE 6. METROLOGIE EN MICROELECTRONIQUE

positifs et négatifs sous forme matricielle :

+__
+__
- -+ +|’
- -+ 4+

+
* 6.5)

ce qui se lit par exemple Mi2(p) = Mi2(—p) et Mi3(p) = —Mi3(—¢). On retrouvera bien cet
effet sur les matrices mesurées. A l'intérieur de chaque élément se trouve soit une symétrie
soit une antisymétrie par rapport a I’axe ¢ = 0, suivant le signe donné par (6.5). On notera que
pour ¢ = 0, M;;(0) = —M;;(0) et on retrouve le cas particulier ot les blocs hors-diagonaux
doivent étre nuls.

Symétrie par rapport au plan ¢ = 7/2

On définit comme ci-dessus le plan ¢ = 7/2 comme le plan contenant tous les faisceaux
incidents sur le réseau a un angle azimutal ¢ = 7/2, c’est-a-dire le plan perpendiculaire au
plan de l'échantillon et paralléle aux traits du réseau. Si on suppose que le profil du réseau
est symétrique, alors ce plan est un plan de symétrie du réseau. On obtient de la méme
maniere la relation entre le réseau observé aux angles +¢ par rapport a ce plan :

M(g+¢) —p-! -M(g — )P (6.6)

Sur les matrices mesurées, on retrouvera a l'intérieur de chaque élément soit une symétrie,
soit une antisymétrie par rapport a I'axe ¢ = 7/2, suivant le signe donné par (6.5).

Symétrie centrale

Si le profil du réseau est symétrique, une symétrie centrale est également présente. En
effet, une rotation de 7 de ’échantillon redonne exactement la méme configuration. C’est bien
stir également une conséquence de la combinaison des deux symétries planes précédentes :

M(r + ¢) :P_I-M(g —(7/2+¢))-P 6.7)
=P ' M(—p)-P (6.8)
=P 1. P! M(p)-P-P (6.9)
= M(yp). (6.10)

A Tintérieur de chaque élément, on a donc la symétrie centrale M;;(yp) = M;;(p + 7).

Symétrie ou antisymétrie par transposition

Nous avons examiné jusqu’ici des symétries ou antisymétries a 1'intérieur d’un élement de
la matrice. Nous allons maintenant étudier les rapports entre différents éléments. Considérons
un faisceau incident dans la direction (¢, ¢) sur le réseau et le faisceau réfléchi, diffracté ou
diffusé dans la direction (', ), décrit par la matrice de Mueller M. Considérons maintenant
le trajet inverse pour la lumiére, le faisceau incident est dans la direction (¥, ¢’) et on observe
le faisceau réfléchi, diffracté ou diffusé par I’échantillon dans la direction (1, ¢), décrit par la
matrice de Mueller M. Le principe de réciprocité donne [83, 84]

M=0 M. .0, (6.11)



6.3. LA POLARIMETRIE DE MUELLER EN DIFFRACTION CONIQUE 111

avec

o O O

, (6.12)

S O O
S O = O
O = O O

—1

soit une transposition et un changement de signe de la 4¢ colonne et de la 4¢ ligne. Pour la
réflexion a l'ordre de diffraction 0 par un réseau, ¥ = ¢ et ¢’ = ¢ + 7, soit M = M(p + ).
Dans le cas particulier ot le réseau présente un profil symétrique, nous avons vu plus haut
que M(p + 7) = M(yp), et donc

M=0-M.0O"% (6.13)

On peut visualiser sous forme matricielle les symétries et antisymétries entre M et sa trans-
posée :

+

+_
+_
+ —

_|_
N (6.14)

L'étude de ces symétries nous fournit des tests de la qualité des mesures, ainsi que des
tests de symétrie des réseaux et ce indépendamment de tout modele ou simulation. La com-
paraison entre M(y) et M(—¢) ne nécessite pas d’hypothese sur le profil du réseau. Ces
deux mesures sont différentes et indépendantes. Leur égalité (au signe preés) pour des rai-
sons physiques n’est forcée a aucun moment de 1’étalonnage de l'instrument. Si le test de
symétrie centrale ou de symétrie de la matrice par transposition sont mis en défaut, c’est
une information sur le profil du réseau. Ces symétries fournissent des redondances intéres-
santes et nous donnent la possibilité de mettre en évidence des erreurs systématiques ou
des divergences par rapport a un modéle d’une maniere que des mesures répétées dans des
conditions identiques ne permettent pas.

6.3.3 Résumé des études précedentes en mode spectroscopique
Les instruments utilisés et les échantillons

L'intérét de la polarimétrie de Mueller en diffraction conique a fait 1'objet de plusieurs
études au LPICM, mais dans une configuration différente de celle étudiée ici : les mesures
ont été effectuées au moyen d'un polarimetre spectroscopique utilisant des cristaux liquides
terroélectriques [68, 55], développé au Laboratoire puis industrialisé et commercialisé par
le département Couches Minces de la société Horiba Jobin-Yvon sous la référence MM-16.
L'appareil est schématisé sur la figure 6.12 : les ferroélectriques FLC sont équivalents a des
lames de retard fixe et d’orientation bistable commandée électriquement. Les lames retard
fixes QWP insérées entre les FLC ont pour fonction d’améliorer le conditionnement des
matrices de modulation et d’analyse sur la gamme spectrale utilisée, entre 450 et 820 nm.

Cette gamme spectrale est certes plus étroite que celle des ellipsometres classiques habi-
tuellement utilisés pour ces applications, et qui peuvent aller jusqu’a 200 nm, mais elle s’est
avérée suffisante pour permettre d’évaluer le potentiel de la technique pour la caractérisation
de nombreux échantillons de natures diverses :

— les réseaux de résine sur silicium [85] caractérisés également par le polarimetre angulaire

développé dans ce travail, et qui seront décrits plus en détail par la suite,

— des réseaux de résine sur chrome et leurs répliques en nickel [86],

— des réseaux de résine sur silice a divers stades de la gravure [87],
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Ficure 6.12 — Schéma général du polarimétre spectroscopique.

— des réseaux bidimensionnels de silice sur silicium [88],

— et enfin des réseaux gravés sur silicium et caractérisés de maniere particulierement soignée
par CD-SEM et AFM [89], dans le cadre du projet ANR ScattéroMueller mené avec le
LETI (sous la responsabilité de Christophe Licitra) et coordonné par Horiba Jobin-Yvon
(Denis Cattelan).

Solution du probléme de diffraction direct : la méthode RCWA

Cette partie est dédiée a une bréve description de la méthode numérique la plus utilisée
pour résoudre le probleme de diffraction direct et désignée couramment par son acronyme
anglais RCWA (pour Rigourous Coupled Wave Analysis) [90, 91, 92, 93, 94, 95, 96, 97]. Cette mé-
thode a été utilisée pour l'interprétation de toutes les mesures polarimétriques effectuées au
LPICM sur des réseaux, au moyen de codes developpés au Laboratoire par Tatiana Novikova
d’abord, puis par Martin Foldyna.

Le réseau est supposé invariant suivant y et périodique suivant x. A l'intérieur de la
structure, la permittivité complexe €(x) ainsi que les amplitudes des champs sont développés
en série de Fourier, dont les coefficients sont des fonctions de z. Ce développement permet
de transformer les équations de Maxwell en un systéme d’équations différentielles couplées
ordinaires, que 1'on peut résoudre directement (méthodes différentielles). De plus, ces équa-
tions se séparent suivant les polarisations z et y si le plan d’incidence se situe dans 1'une ou
l'autre de ces deux directions.

La méthode RCWA, introduite au départ par Knop [98] et Moharam et Gaylord [91]
est une méthode modale, parfaitement adaptée au cas des réseaux lamellaires. En effet dans
ce cas les coefficients des équations couplées sont constants, et il suffit de diagonaliser la
matrice décrivant le couplage pour trouver les modes propres de propagation, qui sont une
superposition de I'onde incidente et des ondes diffractées, se propageant sans déformation,
avec simplement un déphasage et une atténuation.

Cependant, en pratique cette diagonalisation suppose d’abord une troncature de la base
de Fourier, correspondant physiquement a la limitation & une valeur donnée N du nombre
total d’ondes (propagatives et évanescentes) prises en considération dans le calcul. La mé-
thode ne converge vers la solution exacte que quand NNV tend vers l'infini, et cette convergence
s’avere nettement plus lente pour le mode TM (polarisation p) que pour le mode TE (pola-
risation s). Ce probleme a été résolu par Lalanne et Morris [95] par une modification de la
régle de multiplication des fonctions développées en séries de Fourier (ici la permittivité et
le champ électrique). Cette modification a ensuite été formalisée mathématiquement par Li
[97].

Si maintenant on veut calculer la réponse optique d’un réseau de forme a priori quel-
conque (mais de préférence raisonnablement proche d"un réseau lamellaire), on peut considé-
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Ficure 6.13 — Découpage d’'un réseau unidimensionnel invariant suivant y en une superpo-
sition de réseaux lamellaires.

rer la structure comme une superposition de M réseaux lamellaires approchant le profil réel
par un « escalier » comme illustré sur la figure 6.13. Il faut alors résoudre le probleme pour
chacun des M réseaux lamellaires, puis raccorder les solutions par les bonnes conditions de
continuité aux interfaces. La méthode traditionnelle de matrices de transmission R se heurte
dans ce cas a des problemes de stabilité numérique liée a la propagation d’erreurs par des
fonctions exponentielles pouvant diverger. Ce probleme a pu étre résolu par l'utilisation des
matrices S qui expriment I’amplitude des ondes sortant des deux extrémités de la structure
en fonction de celle des ondes entrantes [96].

Moyennant l'utilisation des bonnes regles de factorisation pour les polarisations TE et
TM et un algorithme de propagation de matrice S, la méthode RCWA s’est avérée étre un
outil efficace pour le calcul direct des intensités diffractées dans tous les cas que nous avons
étudiés.

Résumé des résultats obtenus

D’une maniére générale, les études en polarimétrie de Mueller spectroscopique ont été
menées au LPICM en mesurant, pour chaque échantillon, une série de spectres en faisant
varier 1’angle azimutal ¢ et/ou l'angle polaire ©. Comme chaque spectre suffit pour fournir
une caractérisation dimensionnelle du réseau étudié, le but du jeu est de tirer le meilleur
parti de l'information, en principe redondante, contenue dans ces spectres par ailleurs tres
différents les uns des autres en général. Plus précisément :

1. Il s’agit d"une part d’estimer I'incertitude sur les paramétres obtenus par le calcul classique
de la matrice de variance-covariance [43] et de déterminer les configurations permet-
tant de déterminer le mieux possible 1’ensemble des parametres du modéle choisi en
minimisant le nombre de spectres a mesurer (le plus important pour une caractérisa-
tion de routine). Il s’avere effectivement que la configuration habituelle de diffraction
planaire ¢ = 0 est pratiquement toujours la moins sensible a des parametres de second
ordre comme ['angle des talus [85], ou encore I'asymétrie du profil, en raison du théoreme
de réciprocité [67], ce qui confirme 1'intérét des mesures polarimétriques completes a
azimut non nul.

2. Ces mesures permettent d’évaluer, et éventuellement de réduire, les erreurs systématiques
sur les mesures en exploitant les propriétés de symétrie de la matrice de Mueller qui
viennent d’étre précisées. Ces propriétés peuvent également étre mises a profit pour
préciser le degré de symétrie du profil (ou le défaut de positionnement de deux réseaux
superposés, désigné couramment par le terme anglais overlay). Pour ce type de mesure,
la condition optimale correspond aux angles azimutaux proches de 90°, choix pour
lequel les blocs hors-diagonaux de la matrice de Mueller s’averent les plus sensibles,
avec une dépendance linéaire par rapport au parametre d’asymétrie [99].

3. L'ensemble des spectres acquis sur chaque échantillon fournit un critere plus pertinent
que le x? de chaque spectre pour décider de la validité du modéle : en effet si le modele
choisi décrit bien 1’échantillon, en principe les parameétres obtenus pour divers angles
de mesure doivent étre indépendants de ces angles [86]. Ce critére a permis par exemple
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d’éliminer un modéle trapézoidal au profit de deux rectangles superposés pour le profil
des réseaux gravés dans le silicium et étudiés dans le cadre du projet ScattéroMueller.

Ces résultats sont suffisamment encourageants pour justifier le développement d"un po-
larimetre de Mueller spectroscopique adapté a la caractérisation de « vrais » réseaux de mi-
croélectronique, avec les contraintes supplémentaires que cela comporte (taille du faisceau
projeté sur la surface inférieure a 50 pm, positionnement des wafers, compatibilité salle
blanche,...).

6.4 Caractérisation de réseaux par le polarimetre angulaire

6.4.1 Motivations

Compte tenu des études en cours pour développer un outil de métrologie optique fondé
sur la polarimétrie spectroscopique, quel peut étre 'apport du polarimetre résolu en angle
dans ce domaine ? La réponse est multiple :

— D’une maniére générale, la résolution du probléme de diffraction inverse est d’autant
plus robuste que les mesures sont abondantes et variées. Les versions spectroscopique
et angulaire de la polarimétrie de Mueller sont donc a priori plus complémentaires que
concurrentes.

— Il a été démontré que des géométries de mesure a ¢ non nul paraissent particulierement
intéressantes pour décorréler certains parametres dimensionnels, et notamment 1’angle
des talus et la hauteur pour des réseaux trapézoidaux. L'acquisition simultanée de tous
les angles polaires et azimutaux dans un large domaine peut s’avérer particulierement
performante de ce point de vue [81, 82].

— La modélisation nécessite la connaissance de l'indice seulement a la longueur d’onde
retenue, ce qui élimine le probleme d’ajuster simultanément les parametres de forme
et de dispersion si cette derniére n’est pas parfaitement connue (ce qui peut étre le cas,
par exemple, pour des résines dans 1'UV).

— L'utilisation d'un objectif de microscope facilite énormément la réduction du diametre
du faisceau sur le wafer, jusqu’a quelques micromeétres si nécessaire. Cette possibilité
s’avere particulierement utile pour les mesures d’overlay, qu’il est souhaitable de pou-
voir réaliser sur un grand nombre de toutes petites cibles dispersées dans tout le wafer,
et pas seulement sur les chemins de découpe. Par ailleurs, comme on I’a vu les termes
hors-diagonaux de la matrice de Mueller sont particuliérement sensibles a ce type de
défaut, ce qui justifie de développer un instrument basé sur le polarimétre décrit dans
ce travail et dédié aux mesures d’overlay.

6.4.2 Les échantillons

Nous présentons dans cette section des mesures de réseaux effectuées a 1'aide du pola-
rimetre résolu en angle qui a été développé, et une étude de celles-ci. Les échantillons ont
été réalisés a ST Microelectronics Crolles I (Grenoble) et consistent de réseaux de lignes uni-
dimensionnels de résine préparés par lithographie sur un substrat de silicium cristallin, de
différentes périodes et largeurs. Les motifs des réseaux sont répétés sur des zones de 2 mm
par 1 mm. Les valeurs nominales données pour 1’épaisseur de la couche de résine, la période
et la largeur des lignes (dimension critique ou CD) sont regroupées dans le tableau 6.1. Nous
utiliserons ces valeurs pour identifier les réseaux comme indiqué en premiere colonne du
tableau et nous verrons par la suite dans quelle mesure ces valeurs nominales correspondent
aux valeurs obtenues par les simulations ajustées aux mesures ainsi que par microscopie
électronique a balayage.
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épaisseur période CD

70/240 220 240 70
100/320 220 320 100
130/320 220 320 130
140/320 220 320 140
150/320 220 320 150
300/900 220 900 300

TaBLE 6.1 — Valeurs nominales des parameétres des réseaux étudiés (en nm).

L'indice de réfraction de la résine a été déterminé en fonction de la longueur d’onde grace
a une mesure par ellipsométrie spectroscopique, sur une zone de résine non lithographiée.
Elle ne présente pas d’absorption sur le spectre visible considéré, la partie réelle de 1'indice
est représentée en figure 6.14.

indice

T T T T T
400 500 600 700 800 900

longueur d'onde (nm)

FiGURrE 6.14 — Partie réelle de 'indice de réfraction de la résine en fonction de la longueur
d’onde.

6.4.3 Mesures

Les matrices de Mueller résolues en angle des réseaux ont été mesurées a une longueur
d’onde de 633 nm, sélectionnée par le filtre (voir section 4.2.1). Les angles d’incidence varient
de 0° a 59°, tous les angles azimutaux sont mesurés. Les matrices de Mueller mesurées sont
représentées sur les figures 6.15 a 6.19.

On retrouve sur I'ensemble de ces mesures les trois symétries évoquées plus haut : par
rapport a 'axe ¢ = 0, par symétrie centrale et par transposition de la matrice.

On peut appliquer a ces matrices les décompositions vues précédemment. La figure 6.20
résume le résultat de cette décomposition pour le réseau de CD nominal 150 nm. Le retard
scalaire ne présente pas de symétrie de révolution, mais il présente bien une symétrie centrale.
Le dichroisme scalaire présente une forme plus complexe, avec des états propres présentant
une ellipticité non négligeable a certains angles, une caractéristique visible également sur
I'élément mq4 de la matrice.

6.4.4 Ajustement par un modeéle trapézoidal

Modele utilisé et résultats

Nous avons ajusté aux mesures des simulations utilisant un modele de trapéze symé-
trique pour les lignes du réseau. Les parametres ajustés sont la hauteur H, la petite base L
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Ficure 6.15 — Matrice de Mueller : réseau de résine sur substrat de c-Si. Valeurs nominales :
période = 240 nm, hauteur = 220 nm, largeur des traits = 70 nm. Echelle : -0,2 4 0,2.
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FiGure 6.16 — Matrice de Mueller : réseau de résine sur substrat de ¢-Si. Valeurs nominales :
période = 320 nm, hauteur = 220 nm, largeur des traits = 100 nm. Echelle : -0,2 4 0,2.
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Ficure 6.17 — Matrice de Mueller : réseau de résine sur substrat de c-Si. Valeurs nominales :
période = 320 nm, hauteur = 220 nm, largeur des traits = 130 nm. Echelle : -0,2 4 0,2.
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Ficure 6.18 — Matrice de Mueller : réseau de résine sur substrat de ¢-Si. Valeurs nominales :
période = 320 nm, hauteur = 220 nm, largeur des traits = 140 nm. Echelle : -0,2 4 0,2.
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FiGure 6.19 — Matrice de Mueller : réseau de résine sur substrat de ¢c-Si. Valeurs nominales :
période = 320 nm, hauteur = 220 nm, largeur des traits = 150 nm. Echelle : -0,2 4 0,2.

(a) (b) (c)

FiGure 6.20 — Résumé du résultat de la décomposition de Lu et Chipman de la matrice de
Mueller du réseau 150/320. (a) retard (en °) (échelle : 0° a 94°), (b) dichroisme ¥ (échelle 35°

N

a 45°), (c) ellipticité ¢ des états propres du dichroisme (échelle -45° a 45°).
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Ficure 6.21 — Définition des parameétres du modeéle trapézoidal utilisé pour 1’ajustement des
mesures.

(encore appelé top CD), la projection A des talus, suivant le schéma 6.21, ainsi que l'origine
des angles azimutaux ¢g, qui a une tres grande influence sur les résultats et ne peut étre
déterminée indépendamment avec la précision requise. Il faut préciser a ce sujet que le wa-
fer est simplement posé sur le support, sans aucun repérage précis possible par rapport a
'orientation du premier polariseur qui détermine 1’axe = pour les polarisations. Ceci étant,
le support est monté sur des platines de translation en z et y, qui permettent de passer d'un
réseau a l'aute en maintenant 1’angle ¢, pratiquement constant.

Ce modele a été mis en ceuvre en échantillonnant les matrices mesurées par pas de 5°
pour ¥ entre 10 et 50°, et de 10° pour ¢ entre 0 et 360°, soit 756 matrices par réseau. Par
ailleurs, les profils ont été découpés en 15 couches, pour un nombre total d’ordres de Fourier
égal a 7 (de - 3 a +3), apres avoir vérifié la convergence par rapport a ces parametres.

La minimisation du x? est effectuée par l'algorithme de Levenberg-Marquardt [43], en
prenant le méme point de départ pour tous le réseaux de période 320 nm, le profil théorique
du réseau de CD nominal 100 nm, soit : L = 100 nm, A = 0 nm, H = 215 nm, et g = —87.2°.
Si ce profil est effectivement proche de celui du réseau 100/320, en revanche il I'est de moins
en moins quand le CD nominal augmente : la capacité de 1’algorithme & trouver le « bon »
profil fournit un bon test de la robustesse de la minimisation avec les données fournies par
le polarimetre.

70/240 100/320 130/320 140/320 150/320
L 644+ 12 940+ 1,3 1130 £ 1,4 1190 + 14 1223 +£ 1,4
A 06 +1,0 12+£1,1 146 £ 14 153+ 1,5 18,7 £ 1,6
H 1990 £ 1,1 205,7 £ 0,9 2074 £0,8 206,9 £ 0,8 209,3 £ 0,7
vo -87,19 £0,08 -87,20£ 0,06 -87,15+ 0,06 -87,13 £0,06 -87,11 + 0,06
X2 3,95 3,59 3,79 4,14 3,98

TaBLE 6.2 — Résultats des ajustements des simulations aux mesures avec un modeéle trapézoidal
(les marges d’erreur sont données a 3 écarts-type), en nm pour L, A et H et en degrés pour
l'origine des azimuts .

Le temps de calcul nécessaire a un ajustement pour un réseau donné est de l'ordre de
la minute (sur un PC récent dual core) et pourrait étre sensiblement réduit notamment en
regroupant les données en fonction des symétries décrites au 6.3.2. Précisons enfin que le x>
a été calculé en estimant la variance statistique des mesure a 0,01 (en accord avec l'ordre de
grandeur du bruit sur les histogrammes des images en principe uniformes, comme celles du
miroir utilisé pour 1’étalonnage sans objectif), autrement dit un y? égal a 1 correspond a un
écart quadratique moyen entre données mesurées et simulées de 0,01.
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70/240 100/320
1 —0,9536 —0,9426 —0,0052 1 —0,9258 —0,9128 0,0031
1 0,8506  0,0057 1 0,7613  —0,0028
1 0,0048 1 —0,0027
1 1
130/320 140/320
1 —0,759 —0,7362 0,0032 1 —0,7766 —0,6542 0,0006
1 0,2553 —0,0033 1 0,1819 —0,0018
1 —0,0025 1 0,000
1 1
150/320
1 —0,8369 —0,5582 0,0011
1 0,1727 —0,0017
1 —0,0018
1

TaBLE 6.3 — Matrices de corrélation des parametres L, A, H et ¢ dans cet ordre.

La table 6.2 regroupe les valeurs des paramétres pour chacune des cinq réseaux étudiés,
ainsi que les intervalles de confiance a £30 estimés d’apres la méthode classique de calcul
de la matrice de variance-covariance des parametres [43]. Les covariances (normalisées entre
-1 et 1 selon l'usage) sont résumées sur le tableau 6.3.

Ces résultats appellent plusieurs remarques. Tout d’abord, les valeurs de y? obtenues,
de l'ordre de 4, indiquent un accord satisfaisant entre simulations et mesures, méme si on
est au-dessus du cas idéal d’un y? égal a 1. Les parametres H, L et A sont bien décorrélés,
sauf pour les réseaux de CD 70 nm et 100 nm (ce qu'on peut attribuer a la petitesse des
traits par rapport a la longueur d’onde). Ceci étant, ces corrélations n’élargissent pas autant
qu’on pourrait le craindre les intervalles de confiance des parameétres, qui sont de 1'ordre du
nanometre. D’aussi faibles valeurs s’expliquent par la petitesse du x? et le grand nombre de
points introduits dans les ajustements.

Il faut cependant rappeler que cet intervalle de confiance ne correspond véritablement a
la réalité (signifiant que la « vraie » valeur du parametre a 99% de chances de s’y trouver pour
un intervalle & +30) que dans le cas idéal d"un modele décrivant parfaitement la réalité, des
mesures comportant un bruit blanc idéal (a valeur moyenne nulle et sans corrélation entre
points de mesure différents), donc sans erreurs systématiques. Or la réalité ne correspond que
treés exceptionnellement a ce type de situation : le modéle n’est pas forcément parfaitement
adapté au profil, les mesures peuvent étre affectées d’erreurs systématiques qui se traduisent
par des écarts entre mesures et simulations qui ne ressemblent vraiment pas & du bruit blanc.

Dans ces conditions, en 1’absence d'une technique de référence fiable, la précision absolue
des résultats, qu’on peut appeler justesse pour éviter toute ambiguité sur le terme précision,
est difficile a estimer (comme toujours!) mais les intervalles de confiance figurant dans la
table peuvent néanmoins étre considérés comme des estimations prudentes de la précision de
la détermination des parametres au sens de la reproductibilité de ces valeurs si on répete
plusieurs fois la mesure sur le méme échantillon, de maniere a faire varier uniquement le
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FiGURE 6.22 — Résidus : matrice de Mueller mesurée soustraite a la matrice de Mueller simulée
avec les parameétres optimaux obtenus (réseau 100/320).
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FiGure 6.23 — Résidus : matrice de Mueller mesurée soustraite a la matrice de Mueller simulée
avec les parametres optimaux obtenus (réseau 130/320).
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FiGURE 6.24 — Résidus : matrice de Mueller mesurée soustraite a la matrice de Mueller simulée
avec les parameétres optimaux obtenus (réseau 140/320).
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FiGure 6.25 — Résidus : matrice de Mueller mesurée soustraite a la matrice de Mueller simulée
avec les parametres optimaux obtenus (réseau 150/320).
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(vrai!) bruit sur les images (et a condition, notamment, que la modulation de la polarisation
reste stable).

Une étude plus fine des écarts aux valeurs attendues pour les deux premiéres symétries
présentées précédemment est possible sur les matrices de résidus entre mesures et simula-
tions. En effet, les simulations utilisent un modele respectant parfaitement ces symétries. La
soustraction de ces simulations aux mesures fait ressortir les écarts (figures 6.22 a 6.25).

On observe les plus grandes irrégularités sur M3, M3y et M3z, ou la symétrie par rapport
a I’axe ¢ = 0 n’est pas convenablement respectée. Ces irrégularités présentent une structure
ordonnée et ne peuvent pas étre uniquement dues a des erreurs statistiques. Elles mettent
donc en évidence des erreurs systématiques dans les mesures. Si la symétrie par rapport
a l'axe ¢ = 0 avait été respectée partout, mais que la symétrie centrale (ou la symétrie par
rapport a I’axe ¢ = 7/2) ne 'avait pas été, on aurait pu remettre en cause le modéle utilisé. Au
final, les multiples relations existant a l'intérieur de notre ensemble de mesures fournissent
a la fois des redondances et des tests internes de validité.

6.4.5 Comparaison avec des images XSEM

Des images au microscope électronique a balayage de réseaux en principe identiques a
ceux que nous avons mesurés (et conservés par la suite) ont été réalisées a Crolles I par
David Hérisson et Richard Quintanilha, que nous tenons a remercier encore. Le tableau 6.4
montre la comparaison qui nous parait la plus significative, a savoir les valeurs mesurées sur
les images XSEM et celles déduites des ajustements de la hauteur H et du CD a mi-hauteur,
soit L + A. Sur les figures 6.26 a 6.29, les profils reconstruits a partir des ajustements sont
superposés aux images prises en coupe au microscope électronique a balayage.

70/240 100/320 130/320 140/320 150/320
épaisseur (MEB) 207,5 214,6 2111 209,3 220,0

épaisseur (fit) 198,9 205,8 207 4 206,9 209,3
CD milieu (MEB) 65,8 86,3 109,0 118,1 1294
CD moyen (fit) 65,4 95,1 127,5 134,3 141,0

TaBLE 6.4 — Valeurs obtenues par ajustement des parametres des réseaux étudiés et compa-
raison avec les valeurs observées sur les images en microscopie électronique a balayage (en
nm).

Une différence systématique apparait entre les parametres ajustés et ceux observés au
MEB. Lestimation des dimensions des réseaux sur les images obtenues par MEB s’avere
délicate, les contours n’étant pas parfaitement nets. D’autre part, cette différence entre les
ajustements et les images MEB est également présente dans les polarimetres et ellipsométres
disponibles commercialement. Les écarts observés, de 1'ordre de 10 a 20 nm, sont tres lar-
gement supérieurs aux précisions annoncées de 'ordre de 1 nm ou moins. Si la justesse des
parametres est difficile a quantifier exactement, 1’évolution du CD d’un réseau a l'autre est
par contre bien reproduite dans les deux cas. Dans le contexte de la métrologie des semi-
conducteurs, la précision reste plus importante que la justesse (avec les réserves évoquées
précédemment) : 'utilisation de méthodes optiques de caractérisation sert essentiellement a
observer les perturbations, variations et dérives autour des dimensions attendues.

On peut noter la similarité des épaisseurs estimées pour les réseaux d’une période de
320 nm, qui sont toutes a 207,3 nm + 2 nm. L'épaisseur est significativement plus faible pour
le réseau 70/240. Un arrondi assez marqué sur le haut des lignes, visible sur les images
XSEM, presque de l'ordre de grandeur de la faible largeur des traits de ce réseau, pourrait
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H =93.2nm, C =1.49nm, D =1.49nm, L =96.2nm, d =206nm, A =320nm

86 .3 nm 214 .65 nm

*x 100000 200nm
HZ216 RESIN LIHNES
51z x 512

Ficure 6.26 — Image MEB du réseau (100/320). Ligne noire : profil ajusté avec un modele
trapézoidal.

H =118nm, C =9.85nm, D =9.85nm, L =137nm, d =206nm, A =320nm

sl == |

211 .1 nm

x100000 200nm
RESIN LINES
2

Ficure 6.27 — Image MEB du réseau (130/320). Ligne noire : profil ajusté avec un modéle
trapézoidal.
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H =122nm, G =11.2nm, D =11.2nm, L =145nm, d =206nm, A =320nm

978 .8 nm

209 .3 rnm 118 .1 nm

*x 100000 200nm
HZ216 RESIN LINES
51z x 512

Ficure 6.28 — Image MEB du réseau (140/320). Ligne noire : profil ajusté avec un modele
trapézoidal.

H =126nm, C =13.4nm, D =13.4nm, L =153nm, d =209nm, A =320nm

987 .9 nm

129 .4 nm 2720 .0 _nm

x100000 200nm ' 3.00kU 2mm
RESIN LINES
2 011 .TIF

Ficure 6.29 — Image MEB du réseau (150/320). Ligne noire : profil ajusté avec un modéle
trapézoidal.
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expliquer cette différence sur I'épaisseur estimée par un modéle purement trapézoidal et ne
tenant pas compte de cet arrondi.

6.5 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons brievement décrit les problématiques liées a la métrologie
des semiconducteurs et la place qu'y occupent les méthodes optiques avec leurs avantages,
notamment de non-invasivité et de vitesse, et leurs inconvénients, liés essentiellement a la
difficulté de la résolution du probléme de diffraction inverse. La polarimétrie de Mueller en
diffraction conique peut s’avérer trés performante pour ce type de probleme, compte tenu
de la quantité de données qu’elle est susceptible de fournir pour contraindre les parametres
dimensionnels des réseaux a caractériser. Apres avoir rappelé 1’expérience acquise au LPICM
avec un polarimeétre spectroscopique nous avons montré les premieres caractérisations de
réseaux de résine sur silicium a partir de mesures réalisées au moyen du polarimétre dé-
crit dans les chapitres précédents. L'accord entre les profils obtenus et les images XSEM
d’autres réseaux, en principe identiques, montre le potentiel important de cette technique.
Les écarts, typiquement de 10 & 20 nm sur des CD variant entre 100 et 150 nm sont beaucoup
plus importants que les variances statistiques calculées pour ces mémes parameétres. Cette
situation est tout a fait courante en métrologie pour la microélectronique, ot les différences
entre les résultats donnés par différents outils (fool matching) sont le plus souvent nettement
supérieures aux incertitudes évaluées pour chacun d’eux. Un nouvel outil, a un stade aussi
préliminaire, ne pouvait pas faire exception a la régle ! Si une part de cet écart peut étre due a
des différences entre les réseaux imagés en XSEM et les réseaux mesurés, voire a I'étalonnage
du XSEM lui-méme, les résidus entre mesures et ajustements montrent qu’il existe encore
des erreurs systématiques sur les mesures elles-mémes. Ceci étant, ces premiers résultats
ouvrent la voie a des applications, comme la mesure de 'overlay, pour lesquelles la capacité
de l'instrument a fonctionner avec de toutes petites cibles peut s’avérer précieuse.



Chapitre 7

Perspectives

De multiples développements sont envisageables pour 1'instrument ainsi que des appli-
cations a d’autres types d’échantillons. Nous évoquerons tres brievement ici certaines des
possibilités qui ont commencé a étre explorées sans avoir encore été totalement exploitées.

7.1 Overlay

Cette problématique, déja évoquée dans le chapitre précédent, traite du défaut de posi-
tionnement de deux réseaux superposés. L'overlay devient un défi métrologique de plus en
plus difficile (I’erreur admissible par I'ITRS est de 0,6 nm pour la technologie de gravure
32 nm par exemple [69]). La référence dans ce domaine est encore l'imagerie optique di-
recte de motifs superposés de type box-in-box, suivie d"un traitement d’image de plus en plus
sophistiqué [100]. Les propriétés de symétrie observées sur les matrices de Mueller en diffrac-
tion conique peuvent étre mises a profit pour la détection d’asymétrie et ont déja été mises
en évidence [99]. Pour réaliser une premiere estimation des possibilités de notre instrument
pour la mesure de l'overlay, nous avons considéré la structure unidimensionnelle schémati-
sée sur la figure 7.1, comprenant un réseau gravé dans le silicium d’épaisseur 200 nm, inclus
dans une couche de silice d’épaisseur totale 400 nm, elle-méme surmontée d’un réseau de ré-
sine de mémes caractéristiques dimensionnelles que le réseau de silicium, décalé d'un défaut
d’overlay de 25 nm.

500 nm 500 nm
200 nm Résine Résine
i 25 nm
200 nm Si02
200 nm Si Si

FiGure 7.1 - Structure unidimensionnelle visée pour une premiére estimation de la sensibilité
a l'overlay.

Pour mettre en évidence les défauts de symétrie de la matrice de Mueller M de cette
structure, nous avons représenté en figure 7.2 la différence |M| — |M|* sur une simulation.
Les traits sont alignés suivant x (l’axe horizontal sur la figure) et décalés suivant y. Les
quantités observées sont proportionnelles au défaut d’overlay, et peuvent atteindre 0,25 sur
certains éléments (dans ce cas particulier, mi4 et my41), pour un défaut de 25 nm. On voit
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donc que le défaut d’overlay doit pouvoir étre mesuré avec une trés grande précision absolue,
les erreurs semblant d’ores et déja trés faibles sur ces éléments dans notre instrument. Un
autre aspect important mis en évidence par cette simulation est la localisation des angles
d’incidence sensibles a 1'overlay : on voit en effet que sur les éléments m4 et my;, cette zone
sensible se limite aux deux octants adjacents a I’axe horizontal x. Cette limitation permet de
découpler pratiquement complétement I'information sur 1'overlay en x et en y, cette derniére
devant apparaitre sur les deux autres octants. On peut donc envisager d’éclairer une mire
dont la moitié serait constituée de la structure test alignée suivant = et I'autre suivant y : une
seule mesure permettrait alors de déterminer en méme temps le défaut d’overlay dans les
deux directions. Cette localisation de I'information est donc un aspect important a prendre en
compte pour l'optimisation de la structure de la mire, qui pourra par ailleurs mettre en ceuvre
des structures bidimensionnelles (réseaux de trous ou de plots) si celles-ci s’avéraient plus
efficaces qu'une juxtaposition de structures unidimensionnelles orthogonales. Cette étude fait
I'objet d’un projet ANR, accepté en 2008.

-0.05

0.1
0.05

0.05
0.1

0.2

0.1

0.1

0.2

FiGure 7.2 — Partie impaire par transposition de la matrice de Mueller de la structure sché-
matisée sur la figure 7.1, les traits étant horizontaux et le défaut d’overlay vertical.

7.2 Ordres de diffraction

Toujours dans le domaine des réseaux, si la période est suffisamment grande par rapport
a la longueur d’onde de travail, des ordres de diffraction apparaissent en plus de la réflexion
spéculaire. Des simulations sur les réseaux indiquent que l'information contenue dans les
ordres supérieurs n’est pas redondante avec celle de l'ordre 0, et qu’il peut donc étre utile
de les mesurer. Si tout le champ est utilisé pour 1’éclairement de l'objectif, les intensités
de plusieurs ordres de diffraction peuvent se superposer en un méme point de l'image. A
'aide d"un masque approprié, on peut sélectionner les angles couverts par le faisceau incident
pour éviter que cela ne se produise, une matrice de Mueller utilisable peut alors étre mesurée
(figure 7.3). Nous avons représenté ici la matrice avant prise en compte de 1'étalonnage, qui
n’est pas directement exploitable. Pour les mesures en réflexion spéculaire, il n'y a pas de
difficulté pour savoir quel point de I'étalonnage utiliser pour un point de la mesure (I'objectif
introduit uniquement une symétrie centrale). Pour les ordres supérieurs, le trajet de la lumiere
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est modifié, et il faut déterminer la transformation dans l'espace de Fourier pour passer d'un
ordre a I'autre. Bien que les matrices d’étalonnage soient assez uniformes sur toute l'image,
il est préférable de prendre en compte cette translation, en obtenant précisément son vecteur
de déplacement qui dépend de l'orientation et de la période du réseau, pour des mesures
les plus précises possibles.

MM
VM
MR
MO

FiGurRe 7.3 — A gauche : image en intensité obtenue pour un réseau de période 900 nm
en utilisant un masque, a droite : matrice brute mesurée. Réseau de résine sur substrat de
silicium, période = 900 nm, largeur des traits = 300 nm. De haut en bas : ordre 0, ordre 1,
ordre 2.

7.3 Interférence et diffraction dans les ailes de papillon

Les structures périodiques apparaissent également dans la nature. Certaines especes de
papillon présentent des couleurs vives et iridescentes, qui ne sont pas dues a la présence de
pigments. Leurs ailes sont composées de plusieurs couches d’écailles possédant elles-mémes
une structure périodique [101], qui sont a l'origine des propriétés optiques de celles-ci. Le
Morpho rhetenor male présente une couleur bleu métallique et une iridescence trés marquée.
La réflectivité et la transmission angulaire de ses écailles ont récemment été étudiées de
maniere quantitative [102, 103]. Vukusic et al. ont montré qu’elles pouvaient réfléchir un
faisceau incident linéairement polarisé normal a leur surface sur un intervalle d’angles de
plus de 100° dans une des directions.

Notre dispositif expérimental se préte particuliérement bien a ce type d’étude angulaire,
pour lesquelles nous pouvons apporter une information supplémentaire en polarisation. Nous
avons mesuré une aile de Morpho rhetenor a une longueur d’onde de 454 nm (figure 7.4).
Nous avons sélectionné a I'aide d’un masque les angles d’incidence proches de la normale
(0° £ 5°), afin d’observer principalement la lumiere diffractée (7.5). Le domaine angulaire ou
on observe la lumiére diffractée est cohérent avec les valeurs obtenues par Vukusic et al. De
fortes variations du dichroisme et de la biréfringence en fonction des angles sont visibles.
Cela pourrait indiquer une sensibilité a la polarisation dans les récepteurs visuels de 1'espece
Morpho rhetenor, comme on sait déja qu’il en existe chez les abeilles. Nous tenons a remercier
Serge Berthier de l'Institut des NanoSciences de Paris (Université Paris Diderot), pour sa
collaboration et les spécimens qu’il nous a fournis.
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Ficure 7.4 — Morpho rhetenor : a gauche en photo, a droite image dans 1’espace réel de la
surface.
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FiGure 7.5 — A gauche : matrice de Mueller résolue angulairement d'une aile de Morpho
rhetenor (échelle : -1 a 1), a droite : élément M3 (échelle : -0,3 a 0,3).
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7.4 Echantillons en transmission

Il est également possible de mesurer des échantillons transparents en transmission en
modifiant partiellement la configuration de l'instrument. Un miroir sphérique est placé sous
l'objectif, de maniére a ce que son centre de courbure coincide avec le plan focal de ce dernier,
et I’échantillon est inséré entre le miroir et l'objectif (figure 7.6). Cette configuration présente
en outre l'intérét de pouvoir caractériser directement la matrice de l'objectif, en admettant
que le miroir sphérique utilisé dans ces conditions a une contribution nulle ou tres faible a
la polarisation. Les résultats sont cohérents avec ceux obtenus en réflexion.

FiGURE 7.6 — Montage avec le miroir sphérique pour les mesures en transmission.

A titre d’application, nous avons mesuré des échantillons transparents anisotropes. La
propagation de la lumiére dans ces milieux est bien documentée dans la littérature [104, 105,
106]. Les équations de Maxwell peuvent étre simplifiées et représentées dans 1’espace des
vecteurs d’onde comme une forme tridimensionnelle appelée surface normale. Cette surface
représente pour chaque direction de propagation les deux indices liés aux deux polarisations
propres orthogonales du champ électrique. Les milieux biaxes sont les plus généraux, le
tenseur diélectrique possede trois valeurs propres différentes e, = n2, ¢, = n? et e, = nZ.
Dans un milieu uniaxe, deux de ces trois valeurs propres sont égales, pour donner deux
indices appelés indices ordinaire n, = n, = n, et extraordinaire n. = n,. Dans un milieu
isotrope, ces trois valeurs sont égales et la surface normale est sphérique. Par convention, on
choisira n, < n, < n, pour un milieu biaxe. L'intersection entre la surface normale et les
plans principaux Oxy, Oxz et Oyz est représentée en figure 7.7, avec g l’angle entre 'axe

optique et I'axe Oz. Langle de 1'axe optique peut étre calculé :

o (22 1/2
tan©@g = — H . (7.1)
ng \ nz —ng

Nous avons mesuré des échantillons de polyéthylene terephthalate (PET) sous sa forme
amorphe transparente, un plastique de la famille des polyesters, communément utilisé par
exemple pour les bouteilles d’eau minérale. Pour une lame a faces paralléles d'un échan-
tillon biaxe avec 1'axe Oz normal a la surface, le retard en double passage entre les deux
polarisations peut s’écrire

A=2x @ (\/n”2 —sin?6 — \/n’2 — sin? 9) (7.2)
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FiGure 7.7 — Surface normale d’un milieu biaxe représentée dans les plans principaux.

ol h est l'épaisseur de la lame, 6 1’angle d’incidence (dans l'air) et n’ et n” les indices pour
les deux polarisations propres. Sans entrer dans les détails des valeurs prises par n’ et n”
en fonction de la direction de propagation, le résultat essentiel est que la dépendance du
retard en fonction de I'angle d’incidence ¢ est en forme de point-col, avec pour plans de
symétrie Oxz et Oyz. Dans le plan Ozz, le retard s’annule sur 1’axe optique et est maximum
sur I'axe Oz (0 = 0). Dans le plan Oyz, le retard est minimum sur l'axe Oz et croit avec
I’angle d’incidence 6.

La matrice de Mueller mesurée refléte bien la structure attendue (figure 7.8). On peut voir
la position angulaire des axes optiques sur les éléments de la matrice (comme on pourrait
classiquement le faire sur une image résolue en angle entre polariseurs croisés par exemple).
Un traitement par décomposition Lu-Chipman et Lu-Chipman-Ossikovski permet une étude
quantitative plus poussée. Une forte dépolarisation est mise en évidence. La décomposition
permet de séparer cet effet du retard, qui peut alors étre extrait méme aux angles les plus
élevés (figure 7.9a). Il est cependant difficile d’utiliser le retard trouvé pour déterminer les
parametres d’indice et d’épaisseur du plastique, les corrélations sont trop fortes pour trouver
une solution unique. Des mesures a des longueurs d’onde différentes pourraient permettre
de lever ces ambiguités. L'axe optique peut étre déterminé de maniere plus précise. Des
axes optiques secondaires, moins marqués, sont visibles également : des tensions ou des
contraintes peuvent étre apparues, peut-étre en surface ou sur une couche dans le plastique,
pour provoquer ces effets.

L'élément le plus intéressant a regarder est sans doute la dépolarisation. L'échantillon étant
essentiellement un retardateur, la dépolarisation est due a la superposition incohérente de
contributions de retards différents. Deux effets entrent en jeu. D'une part, les variations tres
rapides de retard en fonction de I'angle provoquent une dépolarisation suite au moyennage
de matrices trés différentes sur un méme pixel, comme observé lors des mesures sur les
miroirs de Bragg. Cette dépolarisation est plus forte dans les zones ou la variation est la
plus rapide. D’autre part, une dépolarisation d’origine spectrale existe également. Bien que
la largeur spectrale ne soit que de 'ordre de 10 nm, pour des valeurs de retard suffisamment
élevées une dépolarisation significative apparait. Cette contribution est plus forte dans les
zones ol le retard absolu est élevé.

On peut analyser grossiérement ces contributions, en intégrant une matrice de Mueller
d’une lame-retard pure sur un intervalle de retards [A — §, A + ] :

10 0 0 10 0 0
A+46
01 0 0 01 0 0
M= A_s |0 0 cosu sinu W=10 0 ScosA SsinA @3)
0 0 —sinu cosu 0 0 —SsinA ScosA

avec S = sinC(8)!. La décomposition polaire de M donnera le retardateur originel et un

1. Le sinus cardinal est défini comme sinC(x) = S22,

T
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dépolariseur diagonal de trace 25 + 2, dont on peut extraire la dépolarisation principale :

_2,

P=3 1 —sinC(9)] . (7.4)

Le parametre ¢ pourrait étre estimé a partir de la largeur spectrale et de la variation angulaire
en chaque point de 1'image, pour étre comparé avec les valeurs expérimentales.

FiGure 7.8 — A gauche, matrice de Mueller : PET en double passage en transmission. A droite,
élément msay.

Ficure 7.9 — Analyse du PET en double passage : (a) retard, (b) dépolarisation principale.

7.5 Imagerie polarimétrique dans ’espace réel

En modifiant quelque peu notre systéme imageur, il est possible de 1'utiliser comme un
systeme de microscopie dans l'espace réel, les informations de la matrice de Mueller en
plus. En illustration, nous nous sommes intéressés aux carapaces de scarabées. La cuticule
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de certaines espéces, qui est la couche externe sécrétée par I'épiderme, présente la particu-
larité de polariser circulairement une lumiere non polarisée, phénomene assez rare dans la
nature, observé pour la premiére fois par Michelson en 1911 [107] et également étudié plus
récemment [108, 109]. En illustration, nous avons mesuré la matrice de Mueller de la cara-
pace d’une cétoine dorée (Cetonia aurata), un coléoptere de couleur vert métallisé, a plusieurs
grandissements.

FiGure 7.10 — Cetonia aurata. A gauche : en photo, au centre : image en intensité de la surface
dans l'espace réel avec un objectif 10x (taille de 1'image 500 ;m), a droite : avec un objectif
100x (taille de I'image 50 pm).

Ficure 7.11 — Matrices de Mueller dans l'espace réel de la carapace de la Cetonia aurata
(échelle : -1 a 1), a gauche : objectif 10x, a droite : objectif 100x. Longueur d’onde utilisée :
550 nm.

Sur la figure 7.10 au centre, on distingue d"une part de petites structures d'une dizaine de
microns qui ressemblent a des écailles (comparables a ce que 'on peut voir dans Iridescences
p- 64 [101]) et d’autre part des structures plus larges en fer a cheval, qui semblent constituées
d’un matériau différent. Comme on le voit sur la matrice de Mueller (figure 7.11 a gauche),
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les structures en fer a cheval ont une matrice de polariseur circulaire,

1 00 1
0 00 O
0 00 0}’ 7.5)
-1 0 0 -1
tandis qu’ailleurs la matrice ressemble plutét a une matrice de la forme
1 00 ¢
0 a 0 O
0 0 a O} (7.6)
—c 0 0 b

avec a, b, c positifs et a > b > ¢, qui présente une dépolarisation, plus forte sur la lumiére po-
larisée circulairement que sur celle polarisée linéairement, ainsi qu'un dichroisme circulaire.

Une autre caractéristique est nettement visible : les éléments mo3 et msy sont nuls, avec
une trés bonne précision. Ceci veut dire que I'échantillon ne présente pas d’activité optique,
ce qui peut paraitre surprenant vu le tres fort dichroisme circulaire observé (dichroisme qui
doit s’expliquer par la structure hélicoidale de la cuticule). Vu la précision de cette absence
d’activité optique (qu'on retrouve également aux grandissements plus élevés), il s’agit peut-
étre d'une annulation « forcée » de l'effet due au passage aller-retour. Une image a plus fort
grandissement (figure 7.10 a droite) montre qu’il existe sur les écailles elles-mémes des zones
brillantes, qui se comportent également comme des polariseurs circulaires presque parfaits
(figure 7.11 a droite), alors que le reste de la surface ressemble plutot & un dépolariseur.

Nous tenons a remercier a nouveau Serge Berthier de I'Institut des NanoSciences de Paris
(Université Paris Diderot) pour le spécimen de cétoine dorée.






Conclusion

La réalisation d’un instrument original et son application viennent d’étre présentés. Ce
polarimetre de Mueller fonctionne en imageant le plan de Fourier d"un objectif de microscope
a grande ouverture numérique. Des retardateurs variables a cristaux liquides nématiques sont
utilisés pour la modulation de la polarisation incidente et 1’analyse de la polarisation émer-
gente. Le systeme permet de réaliser une image résolue en angle de la réponse en polarisation
d’un échantillon, en mesurant simultanément la matrice de Mueller sur un intervalle d’angles
azimutaux de 0° a 360° et d’angles polaires de 0° a 60°. Les angles d’incidence peuvent étre
limités pour des applications spécifiques par un masque situé dans un plan conjugué du plan
de Fourier de l'objectif. La taille du faisceau sonde sur 1’échantillon, de seulement 30 pm,
permet son utilisation dans les applications de métrologie de semiconducteurs.

Des résultats expérimentaux ont permis d’évaluer quantitativement I'impact de 'objectif
de microscope sur les matrices de Mueller mesurées et de le corriger, grace a la méthode
d’étalonnage en deux temps de l'instrument qui a été développée. Nous avons montré que
les angles ellipsométriques A et ¥ caractérisant le retard et le dichroisme de l'objectif sont
bien représentés par une loi quadratique et une composante constante, et mis en évidence
I'influence du serrage de l'objectif dans sa monture sur sa biréfringence de contrainte. La
précision de la méthode, évaluée sur des échantillons étalon, donne des erreurs maximales
de 2,5° sur les parametres ellipsométriques A et U, atteintes uniquement aux angles polaires
les plus élevés.

Le générateur et ’analyseur d’états de polarisation ont montré une grande stabilité dans
le temps quand ils sont régulés en température. Une reproductibilité meilleure que 0,5% sur
les éléments de la matrice de Mueller a été observée sur des durées de plusieurs jours. Le
polarimeétre peut fonctionner a des longueurs d’onde différentes (dans le visible) en changeant
le filtre interférentiel utilisé et en choisissant les tensions de commande appropriées pour les
retardateurs a cristaux liquides. Une procédure originale a été mise au point pour optimiser
automatiquement ces tensions.

Nous avons montré les premiéres applications de notre dispositif, pour la métrologie en
microélectronique. A partir des mesures réalisées au moyen de notre instrument et de la
résolution du probleme de diffraction inverse a I'aide du code RCWA en diffraction conique
développé au laboratoire par Martin Foldyna, nous avons montré la possibilité de caractérisa-
tion de réseaux de résine sur silicium. La richesse et la grande quantité des données fournie
par la polarimétrie de Mueller en diffraction conique fournit une excellente sensibilité et une
bonne décorrélation des parameétres recherchés dans nos modéles. L'accord entre les profils
obtenus et les images XSEM montre le potentiel important de 1’appareil et sont tres encoura-
geants. La précision absolue sur ces profils reste relativement mal connue, mais en tout état
de cause les différences entre mesures et simulations et 1’analyse des symétries indiquent
qu’il existe encore des erreurs systématiques dans les mesures.

Ces premiers résultats ouvrent la voie a 1’exploration de nouvelles applications, ou les
capacités inédites de ce polarimetre pourront étre mises a profit. Nous avons illustré quelques-
unes de ces perspectives dans le chapitre précédent; ces études méritent d’étre poursuivies
et les mesures doivent étre reliées aux théories et aux modeles qui permettront leur analyse
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et leur mise en valeur.

Outre de nouvelles applications, de nombreux développements instrumentaux restent
possibles. L'acces a des angles polaires plus élevé devrait étre réalisable. Un changement du
mode d’illumination et d’imagerie a déja été entrepris en ce sens, et devra étre poursuivi.
L'objectif de microscope peut étre remplacé, soit par un modele présentant une réponse
en polarisation moins marquée en espérant réduire les erreurs systématiques, soit par des
modeles de grandissement différent pour plus de flexibilité pour 1'imagerie dans l'espace
réel. En vue d’autres applications, en particulier en microélectronique, 1'appareil pourrait
fonctionner dans l'ultraviolet, a condition de changer la méthode de modulation des états
de polarisation et de choisir un objectif adapté. Un autre développement a plus long terme
pourrait porter sur l'utilisation de l'instrument en lumiere spatialement cohérente, pour la
caractérisation d’objets de taille inférieure a la longueur d’onde par exemple.



Annexe A

Programme de contrdle de ’expérience

Un programme spécifique a été écrit pour piloter le dispositif expérimental et permettre le
traitement, la manipulation et I’analyse des matrices de Mueller obtenues. Un soin particulier
a été apporté a un développement modulaire d’unités indépendantes pouvant étre facilement
réutilisées ou étendues a de nouveaux besoins. Plusieurs de ces modules ont d’ailleurs été
employés dans le cadre d’autres expériences menées au laboratoire, le programme a éga-
lement été réutilisé dans son entiereté pour un autre polarimetre de Mueller, en adaptant
simplement les modules d’acquisition de données au matériel employé. Nous avons égale-
ment développé un programme indépendant dédié a I’affichage et a ’analyse des matrices de
Mueller. Au total, le travail effectué représente un peu plus de 19000 lignes de code . Nous
en exposerons les fonctionnalités dans cette annexe?. Le lecteur et l'utilisateur excuseront,
nous l'espérons, 1'usage mélangé du francais et de 1’anglais dans l'interface du programme.

A.1 Ecran principal

La fenétre principale du programme sert un double role. Elle permet d’une part de pro-
céder aux acquisitions de données et aux mesures, d’afficher les résultats obtenus et effectuer
des manipulations simples dessus. C’est le centre de travail privilégié. Elle permet d’autre
part d’accéder aux modules couvrant les autres fonctionnalités. Une capture d’écran est pré-
sentée en figure A.1, dont voici la légende :

1. Ce bloc gere l'acquisition via la caméra CCD, indépendamment de la modulation de la
polarisation. Il est utilisé pour obtenir des images a toutes les étapes ot la polarisation
n’entre pas en jeu (soustraction du bruit de fond de la caméra vu en , alignement de
I'instrument, positionnement de 1’échantillon, etc.).

Sequence Lance l’acquisition et 'affichage. Une fois pressé, ce bouton se transforme en
un bouton Stop, qui arréte 1’acquisition.

Exposure Reégle le temps d’exposition de la caméra, en ms.

Get BG data Effectue la moyenne sur plusieurs images du bruit observé sur la caméra
(voir 1 p. 139). Grisé tant que le nombre minimal d’images n’a pas été acquis.

RT Backsub Une fois I'image du bruit de la caméra acquise a 'aide du bouton précé-
dent, active la soustraction du bruit de fond pour les acquisitions.

# passes Nombre d’images utilisées pour acquérir le bruit de la caméra (tab. 4.1 p. 59).

1. La ligne de code comme unité de mesure de 'ampleur d’un projet présente de multiples défauts, mais
reste néanmoins la meilleure voire la seule disponible en général.

2. Seul le programme principal sera présenté. L'interface et l'utilisation du programme indépendant sont
suffisamment similaires au premier pour ne pas nécessiter un mode d’emploi distinct. La seule différence notable
visible par l'utilisateur est la possibilité d’ouvrir des images de taille arbitraire, pour accommoder les tailles de
détecteur différentes de différents dispositifs expérimentaux.
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Fichier Parametres Calibration Infos

1 =mers

ms
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et B data | RT Backsub | I?_:II passe(s]

2
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Ficure A.1 — Ecran principal.
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L'utilisation typique de ces boutons pour activer la soustraction de bruit de fond est
d’activer Sequence, d’attendre que le nombre requis d’images aient été acquises apres
quoi Get BG data est pressé pour le calcul et RT Backsub enfoncé pour tout le reste de
l"utilisation du programme lors des mesures elles-mémes.

2. Ce bloc gere l'acquisition sur la caméra, synchronisée avec la modulation de la polari-
sation par les cristaux liquides. Il est utilisé pour 1’étalonnage et pour les mesures.

Run LC/Cam Lance I'acquisition, en boucle sur les 16 combinaisons d’états des cristaux
liquides (fig. 4.17 p. 68). Une fois pressé, ce bouton se transforme en un bouton
Stop LC/Cam, qui arréte 'acquisition et le changement d’état des cristaux liquides.
Le carré rouge a c6té de ce bouton devient vert quand 16 images ont été prises,
c’est-a-dire quand on a bouclé au moins une fois sur tous les états des cristaux
liquides.

16 & Stop Comme on souhaite en général toujours 16 images pour obtenir une ma-
trice de Mueller, ce bouton automatise cette tiche en acquérant un multiple de 16
images, multiple défini par le nombre de passes a droite de ce bouton. Il mesure
plusieurs fois le méme état des cristaux liquides et en calcule la moyenne. Il arréte
automatiquement l'acquisition quand le nombre d’images demandé a été atteint.

Mesure MM Lors de la mesure d’un échantillon, lance le calcul de la matrice de Muel-
ler de cet échantillon a partir de la mesure brute obtenue par 1'un des deux boutons

précédents. Cela suppose que des matrices d’étalonnage aient déja été chargées ou
calculées.

On utilisera en général Run LC/Cam lorsque 1'on souhaite obtenir un nombre indéfini
d’images (par exemple pour observer les différents éléments, vérifier que la modulation
fonctionne convenablement, analyser les dérives sur de longues périodes, etc.). Lors de
I’étalonnage ou des mesures, le bouton 16 & Stop sera privilégié, par facilité d'une part
mais aussi pour obtenir la moyenne sur plusieurs passages et non une mesure unique
de chaque état.

3. Définit le mode de travail pour 'utilisation des matrices d’étalonnage. L'objectif en place
cause une symétrie centrale et nécessite d’utiliser le point diamétralement opposé de la
matrice W d’étalonnage du PSG. La 3¢ option permet d’enregistrer une matrice brute
ne tenant pas compte de l’étalonnage.

4. Définit la longueur d’onde de travail. Cela entraine la modification des voltages utilisés
pour le controle des cristaux liquides.

5. Définit des options d’affichage et d’aide a 1’alignement.

Zoom Agrandit 'image affichée. La zone agrandie est centrée autour du dernier point
sélectionné. Pour sélectionner un point, il suffit de cliquer sur l'image.

Rayon utile Définit la zone utile de travail pour I'enregistrement des matrices de Muel-
ler, leur manipulation ou tout traitement. Cette valeur est utilisée dans tout le pro-
gramme, ce champ est donc particulierement important. La zone définie est un
cercle dont le rayon est donné ici. Le centre de ce cercle (souvent inutilisable a
cause de la réflexion parasite sur la face avant de l'objectif) peut étre exclu dans
les calculs. Pour des définitions de zone arbitraires et plus fines, la fonction de
masque est disponible.

Centrage Affiche une mire de centrage superposée a I'image.
R1/R2 Affiche la zone utile avec ou sans le centre.

6. Ces panneaux fournissent des informations sur les acquisitions et les mesures en cours.
De haut en bas :

Status Indique 1’état de la caméra :
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stable (vert) : au repos, pas d’acquisition en cours et préte,

unstable (vert clair) : pas encore préte pour les acquisitions,

ready (blanc) : en cours d’acquisition, juste avant ou juste apres la capture d'une
image,

busy (bleu) : une image est en train d’étre capturée,

error (red) : une erreur s’est produite.

Point affiché Indique les coordonnées du point actuellement sélectionné. Ce point est
utilisé pour les opérations ot 'on souhaite utiliser un point unique et non l'image
entiére (centrage du zoom, affichage de la matrice en un point, étalonnage en un
point, etc.). Le point (200,200) est sélectionné par défaut, cliquer en un autre point
de I'image le sélectionne.

Conditionnement Calcule le conditionnement (au point sélectionné) de la matrice de
Mueller actuellement en cours d’acquisition. Ne prenant pas en compte 1’étalon-
nage, cette fonction sert essentiellement a déterminer le conditionnement de By
(voir 4.3.2 p. 68).

Statistiques Moyenne, maximum et minimum enregistrés sur la caméra pour cette
image.

Valeur en un point En passant la souris sur I'image, on peut voir ici les coordonnées
du point sur lequel est la souris et la valeur de I'image en ce point. Le 3¢ champ
indique l'état actuel des cristaux liquides sur les 16 possibles.

Maxima Indique le maximum enregistré sur toute l'image pour chacun des 16 états
générés lors de l'utilisation de Run LC/cam ou 16 & Stop. Permet de s’assurer
que toute la dynamique de la caméra est utilisée et de déceler tout probléeme de
saturation.

Matrice en un point Affiche la matrice brute au point sélectionné. Un double clic sur
cette zone permet d’ouvrir une fenétre enregistrant les acquisitions en ce point
sur une longue durée, pour étudier la dérive temporelle de l'instrument (fig. 4.18
p- 69).

C’est ici que s’affichent les acquisitions (comme sur cette capture d’écran) et les matrices

de Mueller (par exemple figure 6.15 p. 116). Pour les acquisitions, les données brutes

sont converties en images en niveaux de gris (les zones saturées sont en rouge, comme

le centre de l'image ici). Deux échelles sont disponibles pour leur affichage, a choisir

dans le menu Parametres / Affichage :

Données brutes Le 0 de la caméra est affiché en noir, la valeur maximale (4095 pour
notre caméra) en blanc. Les valeurs intermédiaires sont converties en niveau de
gris sur base de cette échelle. Cette option permet entre autres de visualiser les
variations de l'intensité globale de 1'image suivant les états des cristaux liquides.

Palette automatique La valeur minimale effectivement atteinte sur cette image est affi-
chée en noir, la valeur maximale effectivement atteinte est affichée en blanc et les
valeurs intermédiaires sur base de cette échelle. Sur des données présentant peu
de variations sur toute l'image, la premiere option afficherait une image uniforme,
celle-ci met en évidence les différences. Cette option est sélectionnée par défaut.

Pour les matrices de Mueller, des options plus poussées de réglage de 1’échelle sont
disponibles en-dessous. Pour pouvoir afficher les 16 éléments de la matrice de Mueller,
qui tiennent chacun sur 512x512 pixels, sur une zone qui fait également 512 x512 pixels,
les éléments sont réduits en taille et chaque pixel a 1'écran représente la moyenne d"un
bloc de 4x4 pixels sur la caméra. Pour obtenir I'image originale d"un élément, il suffit
de cliquer dessus pour le faire apparaitre dans la 2¢ moitié de 1’écran principal. 1l
est également possible de calculer et d’afficher un histogramme pour chaque élément
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en cliquant dessus en maintenant la touche majuscule® enfoncée ou en effectuant un
clic droit et en choisissant l'option Histogramme dans le menu qui sera apparu. Ce
menu permet également de sauvegarder l'image pour inclusion dans des documents
ou présentations.

8. Contrdle de l'échelle utilisée pour l'affichage des matrices de Mueller.

Center on/off Contrdle si le centre de 1'image est utilisé lorsque les options de choix
automatique d’échelle sont utilisées, la premiere option pour les acquisitions, la
seconde pour les matrices de Mueller. Le centre est utilisé si elles sont cochées,
pas utilisé si elles sont décochées.

Matrice de Mueller Le bouton affiche la matrice de Mueller actuellement en mémoire
apreés un changement d’échelle, une transformation, une manipulation, un charge-
ment, etc. Les options gerent I'échelle, qui est affichée a droite :

-1...1 Le minimum est fixé a -1, le maximum est fixé a 1. Tous les éléments d"une
matrice de Mueller normalisée pour un systeme passif doivent étre inclus entre
ces deux valeurs (voir 1.2.2 p. 19).

Automatique Pour chaque élément, le minimum (resp. maximum) sur 'image est
utilisé comme minimum (resp. maximum) de ’échelle. En particulier, chacun
des 16 éléments utilise a priori une échelle différente. Passer la souris sur un
élément affiche a droite 1’échelle effectivement utilisée.

Automatique symétrique Comme 'option automatique, mais nécessairement cen-
trée autour de 0. En d’autres termes, c’est £sup{|min. sur I'image|, [max. sur I'image|}
qui est utilisé pour définir les extrema de 1’échelle.

Manuel symétrique Va de — la valeur indiquée a + la valeur indiquée. Comme
I'option précédente, cette échelle est centrée autour de 0.

Manuel Permet de définir une échelle arbitraire.

9. Définit le rayon du centre de 'image qui peut étre exclu pour les calculs d’échelle ou
les manipulations de matrices.

10. Affiche ou cache la 2¢ moitié de 1’écran principal. Cliquer sur un élément d’une matrice
de Mueller active également cet affichage.

11. Demande le fichier contenant la matrice de 1'objectif pour pouvoir éliminer sa contri-
bution et obtenir la matrice de Mueller de 1’échantillon.

12. Effectue la rotation des repéres en chaque point (voir fig. 5.30-5.31 p. 94). Les options
+ et — correspondent au sens direct ou indirect pour la définition des axes lors de
I’étalonnage. Les options 0 et 90 correspondent a la position de 1’axe zéro défini lors de
I’étalonnage par rapport a ’horizontale de 1'image.

13. Permet de charger, sauver ou exporter au format texte une matrice de Mueller. Les ma-
trices sauvées au format défini par le programme contiennent un en-téte définissant les
parametres de mesure et d’éventuels commentaires, la matrice de Mueller sur 1'image
et, en option, un masque définissant les zones utiles de 1'image.

14. Permet d’effectuer une rotation des reperes uniformément sur toute l'image (voir sec-
tion 2.1.2).

15. Indicateurs des parametres actuels de la caméra : temps d’exposition, dynamique, taille
de l'image, température et état du shutter.

La deuxiéme moitié de 1'écran principal est maintenant décrite (figure A.2) :

3. communément appelée Shift
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. Ce bloc gere les tensions de controle des cristaux liquides. Les deux tensions utilisées

pour chacune des quatre cellules sont indiquées a droite et peuvent étre modifiées ma-
nuellement. Une optimisation automatique (voir 4.3.2 p. 68) de ces tensions de maniére
a maximiser le conditionnement de By est disponible, avec un bouton pour lancer la
procédure et le second pour l'arréter. Les deux options cochées en-dessous permettent
de choisir d’optimiser uniquement les tensions du PSA (et la matrice A associée) ou
du PSG (et la matrice W associée). Le résultat de l'optimisation est affiché au fur et
a mesure comme illustré sur la figure, avec le conditionnement obtenu pour By et les
tensions de commande a chaque étape.

Ici peuvent étre affichés les éléments de la matrice de Mueller a leur taille originale. En
effet, sur la zone d’affichage principale, les 16 éléments de la matrice sont affichés sur
une zone de la méme taille que les mesures brutes, chaque élément est donc affiché
a une échelle 1/16°. Les histogrammes de ces éléments sont également affichés a cet
emplacement (comme sur la figure 5.4 p. 75). Comme pour l'affichage principal, un clic
droit permet de sauvegarder les images ou les histogrammes.

En cliquant sur un point de 1'image ci-dessus, on peut obtenir ici la matrice de Mueller
compléte en ce point.

. Ce bloc permet de régler les parameétres utilisés pour le calcul et 'affichage des histo-

grammes. L'option automatique laisse au programme le soin de déterminer les valeurs
maximales et minimales a utiliser. Seul le nombre de subdivisions doit étre choisi, a
partir duquel le pas de ces subdivisions est déterminé automatiquement. L'option ma-
nuelle permet de fixer ces parameétres si 'on souhaite se concentrer sur une partie des
points uniquement.

Run LC Permet de faire varier les tensions de contrdle des cristaux liquides indépen-
damment de l'acquisition et de la caméra.

Show Header Affiche I’en-téte de la matrice actuellement chargée.

Edit Mask Affiche et permet de modifier le masque utilisé pour la matrice actuellement
chargée.

Ce bloc regroupe les traitements les plus simples sur les matrices de Mueller. Ces

fonctions agissent sur toute 1'image.

Normalize/Unnormalize Normalise ou dé-normalise une matrice de Mueller. Pour rap-
pel la normalisation est la division des éléments par M;;. Les matrices de mesure
sont en général toutes sauvées normalisées pour faciliter leur analyse, a 1’exception
de I’élément M, afin de pouvoir retrouver la matrice d’origine en dé-normalisant.
Il est important de noter que les opérations d’inversion, soustraction et multiplica-
tion de matrice ne peuvent fonctionner dans cette forme semi-normalisée (toute la
matrice normalisée sauf M) et qu’il faut dé-normaliser les matrices au préalable.

Invert Inverse la matrice.

Central sym. Effectue une symétrie centrale, chaque point est échangé avec le point
diamétralement opposé.

- bottom lines Le signe des deux derniéres lignes est inversé.

Subtract 1/2 Soustraction de matrices. La premiére soustrait une matrice a la matrice
actuellement chargée, la deuxiéme demande deux matrices a soustraire 1'une de
l'autre.

Multiply 1/2 Multiplication de matrices. La premiere multiplie une matrice a la matrice
actuellement chargée, la deuxiéme demande deux matrices a multiplier 'une a
'autre.

Les fonctions dans le menu sont les suivantes :
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Fichier Offre les mémes fonctions que le groupe 13 de 1’écran principal : charger une matrice,
sauvegarder une matrice ou I'exporter au format texte.

Parameétres Permet de régler 1'échelle lors des acquisitions, et le mode de fonctionnement du
shutter de la caméra (automatique, toujours ouvert ou toujours fermé).

Calibration Donne accés aux écrans dédiés a 1’étalonnage général et a 1’étalonnage de 1’'ob-
jectif.

Infos Affiche un écran de diagnostic de la caméra.

A.2 Ftalonnage

La procédure d’étalonnage peut étre lancée a partir du menu de 1’écran principal. Elle
permet de déterminer les matrices W et A caractérisant le générateur et I’analyseur d’états
de polarisation. Les acquisitions des mesures nécessaires sont effectuées a partir de 1’écran
principal, en indiquant dans cet écran-ci a quel élément d’étalonnage elles correspondent,
qui s’occupe des calculs et de 'affichage des indicateurs de qualité (figure A.3).
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Ficure A.3 — Etalonnage.

1. A chaque mesure d'un élément d’étalonnage (voir 5.2 p. 72) correspond un bouton
associé, a cliquer une fois que 'acquisition est terminée. Les voyants a droite de chaque
bouton indiquent quelles mesures ont déja été enregistrées. Les boutons Save et Load
permettent de sauvegarder et de recharger ces matrices et les valeurs calculées a partir
de celles-ci qui sont employées lors de la procédure de minimisation.

2. Ce bloc permet de lancer la minimisation sur un point unique de 1'image, avant de
lancer le calcul sur toute l'image. Les résultats de la minimisation et indicateurs de
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qualité sont affichés dans le bloc 3. Le point considéré est le point qui était sélectionné
dans I’écran principal au début de la procédure. Pour obtenir les résultats sur un autre
point, il suffit de cliquer ailleurs sur I'image dans I’écran principal. Les matrices W et
A peuvent également étre calculées et affichées par pression sur les boutons associés,
leur conditionnement est affiché dans le champ juste en-dessous de ces boutons.

3. Le résultat de la minimisation en un point est affiché ici : les orientations obtenues
pour le 2¢ polariseur et la lame-retard, ainsi que le rapport r = log(Ai6/\15). Ce sont
les premiers indicateurs regardés pour évaluer la qualité de 1’étalonnage. Le rapport r
qui aurait été obtenu pour des orientations différentes du 2¢ polariseur est également
affichée pour évaluer la finesse du minimum trouvé.

4. La minimisation peut étre lancée sur toute 1'image, dans différents modes de fonction-
nement qui ont été expliqués dans le chapitre concernant 1’étalonnage sur 'image :

Simplex Lance la procédure de minimisation. La barre en-dessous de ce bouton indique
la progression, le champ a droite du bouton A indique le point en cours de calcul.
Le résultat est sauvegardé dans le fichier indiqué par 1'utilisateur.

W+A/W/A Une fois la minimisation terminée, calcule les matrices d’étalonnage. Les
matrices W et A peuvent étre calculées ensemble ou séparément suivant le type
d’étalonnage mis en ceuvre (voir 3.2.2-3.2.6 p. 41). Le résultat est sauvé sous le
méme nom que celui indiqué pour la minimisation, apposé des suffixes -W et -A.

Fast full image Si cette option est cochée, I'étalonnage ne sera pas fait en tous les points
mais par blocs, de la taille précisée dans le champ a droite (voir 5.2.2 p. 73).

Moyenner les angles Si cette option et la précédente sont cochées, les orientations ob-
tenues pour les éléments d’étalonnage sont moyennées sur toute 1'image.

5. Plusieurs données calculées dans cet écran peuvent étre affichées pour toute l'image
dans l’écran principal. Apreés chaque mesure d'un élément d’étalonnage, les parties
réelles et imaginaires de ses 4 valeurs propres peuvent étre affichées sur toute 1'image,
pour vérifier leur valeur et leur uniformité. Le critere (3.16) p. 42 peut également étre
affiché. Les valeurs maximale, minimale et moyenne sur 'image sont indiquées dans
les champs correspondants. Une fois la minimisation terminée, le bouton Show ratio
affiche le rapport r pour toute 1'image. Les boutons DOP W/A calculent le degré de
polarisation ((1.13) p. 18) des vecteurs lignes ou colonnes des matrices W et A, qui
peuvent ensuite étre affichés a ’aide des boutons correspondants a droite.

6. Permet de charger un étalonnage sauvegardé. Le bouton Mesure remplit exactement le
méme role que celui de 1'écran principal.

A.3 Etalonnage de l’objectif

Cette fenétre permet de calculer la matrice de Mueller de l'objectif dans le cadre du
modele émis pour celui-ci (voir 5.3.2 p. 88). Des mesures correspondant a des échantillons
bien caractérisés sont fournies et utilisées dans une procédure de minimisation pour trouver
les parameétres du modele se rapprochant le mieux des résultats expérimentaux (figure A.4).

1. Charge les mesures des échantillons utilisés. Leurs caractéristiques sont précisées a
droite sous la forme (couche mince) (épaisseur) (substrat). D’autres types d’échantillons
pourraient étre employés ici si le besoin apparait. Un ou deux échantillons peuvent étre
utilisés simultanément pour la minimisation.

2. Go Lance la minimisation. Les échantillons doivent avoir été chargés et les parametres
vérifiés.

Reset Remet a zéro les échantillons et les parametres.
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Simulate sample Calcule et sauve la matrice de Mueller théorique de 1’échantillon
chargé en fonction des caractéristiques qui ont été entrées.

3. Les différents parameétres peuvent étre réglés ici.
Center on/off Inclut ou non le centre de I'image.

Axes Définit les positions respectives des axes 0 et 90 utilisés lors des mesures, suivant
que l'axe zéro défini lors de 1’étalonnage corresponde a la verticale ou a I'horizon-
tale sur les images.

Fit type Indique si la minimisation doit travailler sur un échantillon ou deux échan-
tillons, et si elle doit prendre en compte la position corrigée du centre de 1’échan-
tillon.

Centre Centre réel de I'image. Celui-ci peut étre déterminé manuellement ou automa-
tiquement.

Omaz Etendue angulaire de I'image.
Radius Rayon correspondant a 1'étendue angulaire de 1'image.

4. Détermine automatiquement le centre réel d’une image, en supposant que celui-ci cor-
respond au point autour duquel la symétrie centrale est la mieux respectée (voir 5.3.3
p- 91).

5. Résultats de la minimisation. Les premieres colonnes indiquent les parameétres de dé-
part de la procédure et la derniere indique les parametres actuellement considérés par
'algorithme de minimisation. Le bloc inférieur regroupe les résultats et le résumé des
parametres une fois 'optimum trouvé.

Une fois la minimisation terminée, le programme sauve la matrice de l'objectif simulée avec
les parametres obtenus, ainsi qu'une reconstruction par simulation de la matrice mesurée
des échantillons en tenant compte des deux passages dans 1'objectif pour comparaison avec
le résultat expérimental.

A.4 Analyse et exploitation des données

Cet écran est affiché des le lancement du programme aux c6tés de 'écran principal, sur
un deuxieme écran si celui-ci est disponible. Il regroupe toutes les opérations d’analyse des
matrices de Mueller, en particulier les décompositions vues en 2.3 p. 29 (figure A.5). Cer-
taines sont d’application trés générales, d’autres sont prévues spécifiquement pour certaines
configurations ou certains échantillons.

La partie de gauche se compose de quatre emplacements disponibles pour afficher les
résultats. N'importe quel résultat peut étre affiché dans n’importe quel emplacement. Dans
la partie de droite sont regroupées les différentes opérations possibles, et les boutons per-
mettant d’accéder aux résultats. L'utilisateur choisit les résultats qu’il souhaite afficher et le
panneau dans lequel ils sont affichés. Par exemple, si 'on souhaite afficher le retard apres
une décomposition de Lu-Chipman d’une matrice, il suffit de sélectionner le bouton corres-
pondant (symbolisé par un A a c6té de l'indication Lu-Chipman) et de le relacher sur un des
4 emplacements.

1. Un clic droit sur un des quatre panneaux d’affichage ouvre un menu proposant les
options suivantes :

Echelle Les options d’échelle sont similaires a celles présentées dans 1'écran princi-
pal pour l'affichage des matrices de Mueller. Il est également possible d’utiliser
la méme échelle pour deux images affichées dans des panneaux différents pour
faciliter leur comparaison. L'échelle employée est affichée dans la partie droite de
I’écran.
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Exporter Permet de sauvegarder les images pour inclusion dans des documents ou
présentations.

Sauvegarder Permet de sauvegarder les images pour pouvoir les recharger par la suite.

Un clic en maintenant la touche majuscule appuyée fournit un graphe des valeurs en
coupe suivant un diameétre (comme illustré sur la figure). Les données sont également
copiées pour pouvoir étre exportées dans un logiciel externe.

. Permet de soustraire deux images. Cliquer et déplacer pour placer les images a sous-

traire dans les deux emplacements prévus a cet effet. Le résultat (bouton X) peut étre
utilisé comme les autres boutons pour étre affiché dans un des quatre panneaux.

. Charge une image sauvegardée. Le bouton M peut étre utilisé comme les autres boutons

pour étre affiché dans un des quatre panneaux.

. Résultats d'une décomposition. Les boutons représentent le retard, le dichroisme, la

dépolarisation, 1'orientation et 'ellipticité du retard, I'orientation et 1'ellipticité du di-
chroisme.

. Résultats d’un calcul point par point des propriétés de l'objectif.
. Affiche une mire de centrage sur un des emplacements.

. Résultats supplémentaires pour les décompositions symétriques.
. Réglages pour fixer une échelle manuelle.

. Echelle de chaque emplacement. Le minimum, le maximum et leur moyenne sont indi-

qués. Lorsque la souris passe sur un point de I'image, une barre indique sur 1’échelle
la valeur en ce point.

Indique la position des axes pour les échantillons biaxes mesurés en transmission et
exporte les résultats.

Calcule les propriétés de 1'objectif en tout point a partir d’'une mesure de la matrice de
'objectif au carré obtenue en utilisant un miroir sphérique.

Les calculs généraux sont regroupés ici :

— décomposition Lu-Chipman,

— décomposition Lu-Chipman-Ossikovski,

— décomposition normale,

— décomposition symétrique non dépolarisante,

— simulation et calcul point par point de 1'objectif,

— calcul des degrés de polarisation des vecteurs lignes ou colonnes d’une matrice.

Active ou désactive 'utilisation du centre de I'image pour les calculs.

Calcule le retard et le dichroisme pour une couche mince sur un substrat donné. Les
graphes sont cachés sur cette figure.

A.5 Masque

Dans la plupart de nos mesures, la zone utile sur les images est facile a définir. L'image
du plan de Fourier de l'objectif est un disque sur la caméra, tout ce qui est en-dehors de ce
disque ne fait pas partie de la mesure, et tout ce qui est-dedans en fait partie, a I’exception
éventuellement du centre de I'image, a cause de la réflexion parasite sur la face avant de 1’ob-
jectif. Deux parametres (le rayon du cercle formé par I'image du plan de Fourier de 1'objectif
et le rayon de la tache causée par la réflexion parasite) suffisent a définir notre zone de travail.
Dans certains cas cependant, il est nécessaire de pouvoir délimiter celle-ci plus finement. Si
par exemple nous insérons un masque dans le trajet de la lumiére pour sélectionner certains
angles, le plan de Fourier n’est plus entiérement éclairé et seule une partie de son image doit
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étre utilisée. Si plusieurs ordres diffractés sont visibles en éclairant un réseau, il faut pouvoir
les distinguer pour les traiter différemment. Pour cela, nous définissions un masque virtuel
qui sépare I'image en plusieurs zones.

i
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Ficure A.6 — Masque virtuel.

1. Le masque virtuel. Les points en-dehors de toute zone utile sont en noir, chaque couleur
définit une zone différente.

2. Refresh Met a jour 'affichage, si on a chargé une nouvelle matrice, un nouveau masque,
etc.

Reset Remet a zéro le masque.
Apply Applique ce masque a la matrice de Mueller actuellement chargée.

3. De nombreuses méthodes sont fournies plus bas pour définir le masque virtuel. Si tou-
tefois 1'utilisateur souhaite pouvoir le modifier manuellement et point par point, il peut
I'exporter au format image pour le modifier dans un logiciel spécialisé de traitement
d’image, puis réimporter cette image qui sera réinterprétée comme un masque.

4. Ce bloc sert a définir une zone a l'aide de plusieurs filtres.
Rectangle Choisit une zone rectangulaire.
Circle Choisit une zone circulaire.

Threshold Ce filtre permet de définir une zone en fonction de seuils a atteindre ou a
ne pas dépasser sur des éléments de la matrice de Mueller. La colonne de gauche
détermine si une condition doit étre satisfaite par un élément parmi plusieurs (Ele-
ments (OR)), par plusieurs éléments a la fois (Elements (AND)) ou par la moyenne
de certaines éléments (Average). La colonne centrale précise la condition a vérifier :
supérieur a une certaine valeur, inférieur a une certaine valeur, supérieur a la va-
leur prise par un certain pourcentage des points, inférieur a la valeur prise par
un certain pourcentage des points. Les éléments a considérer sont choisis dans la
colonne de droite, qui représente la matrice 4x4. Par exemple si on veut choisir
tous les points ou My et M3z3 sont supérieurs a 1, on cocherait AND, > 1 et les
cases correspondant aux éléments (2, 2) et (3,3) de la matrice a droite.
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Inverse L'inverse des filtres sélectionnés est utilisé (correspond a un non logique).

Ces filtres peuvent étre combinés, par exemple un demi-cercle peut étre sélectionné en
choisissant a la fois un rectangle et un cercle, de parametres appropriés.

5. Type de la zone définie : soit en-dehors de la zone utile, soit I'ordre de diffraction auquel
elle correspond.

6. Une fois le filtre en 4 choisi et le type en 5 défini, ce bouton ajoute cette sélection au
masque actuel.
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