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Introduction

Le domaine de longueurs d’onde extréme ultraviolet (EUV), compris entre le
rayonnement X et le rayonnement ultraviolet, offre de grandes possibilités scientifiques et
technologiques. Ces courtes longueurs d’onde, typiguement comprises entre quelques
nanometres et une soixantaine de nanometres, trouvent de nombreuses applications en
physique des plasmas, en astrophysique, en biologie, en métrologie ou en photolithographie
EUV. Les propriétés optiques des matériaux dans cette région sont caractérisées par le fait que
les indices de réfraction et I'absorption sont fonction de la longueur d'onde ; de plus les forts
coefficients d’absorption des éléments dans ce domaine spectral font que les matériaux
atténuent la lumiere sur quelques micrometres, et que méme les gaz absorbent fortement le
rayonnement. Cela oblige a travailler sous vide et favorise I'utilisation de systemes optiques
fonctionnant en réflexion.

Les composants optiques en réflexion fonctionnant a des angles proches de I’incidence
normale permettent d’augmenter I’ouverture numérique, I’angle solide de collection et de
réduire les aberrations par rapport aux optiques fonctionnant en réflexion rasante. D’une
maniere générale, le coefficient de réflexion en incidence normale a une interface séparant
deux milieux est tres faible en raison de la faible différence d’indice entre les deux milieux
(appelée par la suite contraste d’indice). Le principe des miroirs interférentiels multicouches
est d’additionner en phase les réflexions successives obtenues dans un milieu stratifié
d'interfaces réfléchissantes. Celles-ci sont obtenues lorsque deux matériaux ont un indice de
réfraction différent, c'est-a-dire un contraste d'indice a la longueur d'onde d'utilisation. Un
moyen simple d'y parvenir est de réaliser des structures périodiques générant des systémes
d'interférences. Comme dans les cristaux naturels étudiés des 1912 par W.H et W.L. Bragg.
ceci permet d'utiliser la relation entre la longueur d’onde réfléchie A et la période d de la
structure selon I'équation devenue célebre : m.A =2.d.sin(¢) ou & I’angle de rasance et m
I’ordre de diffraction du pic de Bragg.

Un choix judicieux des couples de matériaux, associant un matériau "espaceur” et un

matériau "réflecteur”, permet de créer des miroirs multicouches périodiques « sur mesure »
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Introduction

équivalents aux cristaux mais avec des periodes adaptées au domaine EUV (périodes

comprises entre 1,5 nm et 30 nm).

La maturité de la recherche sur les revétements réfléchissants pour 'EUV fait qu'ils sont
considérés comme des composants intégrés couramment dans des systemes optiques tels que
les collecteurs des nouvelles sources pour la photolithographie EUV ou les télescopes
embarqués pour l'imagerie solaire. Ceci a amené la Sagem, société spécialisée dans le
développement d'optiques de précision, et le Centre National d'Etudes Spatiales, impliqué
dans les programmes de recherche et développement des technologies pour les missions
spatiales, a soutenir ces travaux de these. Elle a été réalisé au sein du laboratoire Charles
Fabry de I'Institut d'Optique dans I'équipe optique X-UV du groupe Systéemes et Composants
Optiques. Dans ce contexte, l'objectif de ce travail de thése était de concevoir, réaliser,
caracteériser et proposer des revétements fonctionnels, résistants et stables aux environnements
specifiques.

La collaboration avec les utilisateurs des rayonnements EUV est essentielle. Elle permet
de mieux anticiper leurs besoins et proposer des solutions innovantes a leur problématique.
Ceci se traduit par une prise en compte des environnements d'utilisation des optiques dés la
conception des empilements et des fonctionnalités spécifiques telles que I'amélioration de la
sélectivité spectrale ou de la tenue en température des propriétés de réflectivité. Le passage a
la réalisation des structures congues théoriqguement est un point critique car elle dépend de la
maitrise des épaisseurs des couches de matériau au dixieme de nanomeétre pour les dépodts
périodiques et de la métrologie pour la caractérisation des structures. Cette derniére est
primordiale pour I'évaluation des performances ainsi que pour la compréhension des défauts
et des évolutions des revétements optiques. Nous avons ajouté une étape supplémentaire en
définissant des environnements d'évaluation pour étudier la stabilité des miroirs face aux

principaux parametres environnementaux des applications.

Dans le premier chapitre, nous présenterons le domaine spectrale EUV, le principe des
miroirs multicouches et les outils d'optimisation et de simulation utilisés. Puis nous décrirons
les deux principales applications qui ont motivés ce travail. Tout d'abord, nous décrirons les
avancées en photolithographie et plus particulierement dans I'EUV. Elle met en ceuvre de

nouvelles sources de rayonnement générées par plasma ce qui implique des défis pour les
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Introduction

miroirs. Puis nous étudierons les besoins de I'imagerie solaire et ferons I'état de l'art sur les
précedentes missions.

Dans le deuxieme chapitre, les principaux dispositifs expérimentaux et procédés mis en
ceuvre au cours de cette thése seront décrits. Nous commencerons par une présentation des
moyens de métrologie, puis des moyens de dépdt et enfin des moyens de test a
I'environnement.

Le troisieme chapitre est dédié a I'étude des miroirs de collection pour les sources EUV
de forte puissance. Nous ferons un bilan sur l'environnement "hostile” généré par les
plasmas ; puis présenterons les différentes solutions proposées pour améliorer la stabilité des
revétements vis-a-vis des effets de I'environnement climatique, de la résistance a I'érosion
ionique et de la stabilité sur de longues durées a des températures de 400°C et 500°C. Nous
étudierons tout particulierement l'influence de I'ajout de couches de carbure de bore (B4C) et
de carbure de silicium (SiC) dans la multicouche périodique en silicium amorphe - molybdéne
(a-Si/Mo).

Le quatrieme chapitre de cette thése porte sur le développement de miroirs pour les
missions d'observation solaire. Les nouveaux instruments sont demandeurs de réflectivité
toujours plus élevée et de performances spectrales plus évoluées. Aprés une présentation des
besoins des instruments et des futures missions, nous étudierons la stabilité de la structure
B,C/Mo/Si dans le cadre d'une mission fusée. Cette structure est la base des miroirs "bi-
bande" qui ont la propriété de réfléchir deux bandes spectrales et d'améliorer la sélectivité
spectrale de fagcon paramétrable. Ce nouveau type de structure périodique a été congu, réalisé

et evalué pour les environnements climatiques.
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1 Contexte et objectifs

La maitrise des rayonnements extrémes ultraviolets (EUV) est devenue un enjeu majeur
pour le monde de la recherche et de l'industrie. Ce domaine spectral permet I'étude de
phénomeéne a I'échelle nanométrique ou, au contraire, I'étude d'événement gigantesque ou
encore l'analyse physico-chimique des matériaux.

Aprés une présentation des rayonnements électromagnétiques des ultraviolets extrémes
(EUV), nous présenterons la méthode de conception des revétements réfléchissants pour ce
domaine spectral puis nous nous attarderons sur les deux applications qui ont motivé les

travaux présentés dans ce document : la photolithographie EUV et I'observation solaire.
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Chapitre 1 : Contexte et objectifs

1.1 Domaine EUV

Dans un premier temps nous allons définir le domaine spectral de notre étude et les

principales propriétés de celui-ci, puis nous présenterons quelques applications.

1.1.1 Propriétés du rayonnement EUV

Longueur d’onde A

1pum 100 nm 10 nm 1nm 0,1 nm
| | | | |

IR . X-UV X-durs
S

Cm Al
MgL S||_ Bk Nk Ok Cuk
| | L1 | | | | | |
leVv 10 eV 100 eV 1 keV 10 keV

Energie des photons E

Figure 1.1 : Représentation du spectre électromagnétique

Nous présentons sur la Figure 1.1 la partie du spectre électromagnétique s’étendant de
I’infra-rouge (IR) aux rayons X-durs. Le domaine du rayonnement X-UV est situé entre les
ultra-violets profonds (Deep UltraViolet) et les X-durs. Il s’étend d’une vingtaine d’eV
jusgu’a environ 1,5 keV, pour des longueurs d’ondes correspondantes de 110 nm a 0,8 nm
.Dans ce domaine, tous les éléments sont absorbants et les systéemes optiques doivent étre
utilisés sous vide car I’air absorbe fortement le rayonnement. La gamme spectrale EUV est
une sous division de I’X-UV. La définition que nous utiliserons est la gamme de longueur
d’onde pour laquelle une structure périodique multicouche permet d’obtenir un bon pouvoir
réflecteur a incidence quasi-normale, c'est-a-dire de 60 nm a quelques nanometres.

Dans cette étude, la gamme EUV est limitée aux grandes longueurs d'onde par les
indices optiques disponibles dans la littérature et aux basses longueurs d'onde par les
matériaux les moins absorbants utilises, ici le silicium (Si). Le domaine étudié s'étend donc du
seuil de transparence du Si (au-dela de 12,4 nm) jusqu'a 41 nm ou s’arrétent les tables d'indice
d'Henke [1].
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Chapitre 1 : Contexte et objectifs

Suivant les communautés scientifiques, lI'unité de I'onde électromagnétique s'exprime
soit en longueur d'onde A exprimée en nanométre [nm], soit en énergie E exprimée en
électronvolt [eV]. L'équation suivante permet le passage des longueurs d'onde A [nm] aux
énergies E [eV] :

g ol 12398 156 fev (L1)
e 4 A

Ou h=6,626068.10% est la constante de Planck [J.s]
c = 2,99792458.108 est la constante de célérité de la lumiére [m/s]

e = 1,60219.10" est la charge électrique d'un électron [J/eV]

La présence d’un grand nombre de résonances atomiques d’éléments, en fait un
domaine complexe a étudier. En effet pour chaque longueur d’onde il existe des combinaisons
privilégiées de matériaux constituant les multicouches permettant la réalisation de
revétements réfléchissants. En gras sur la Figure 1.1 sont représentés les seuils des principaux
matériaux transparents utilisés dans la gamme spectrale EUV.

Dans ce domaine, les photons ont des énergies plus grandes que les énergies de liaison
des électrons périphériques des atomes. Par conséquent, lors d’une interaction atome-photon,
trois phénomenes peuvent se produire :

e L’absorption photoélectrique.
e Ladiffusion élastique (Thomson-Rayleigh).

e Ladiffusion inélastique.

D’un point de vue microscopique, pour décrire I’interaction rayonnement-matiere, I’atome

est assimilé a un ensemble d’oscillateurs dipolaires soumis au champ électromagnétique
incident. Il est alors caractérisé par une grandeur complexe f , appelée facteur de diffusion
atomique. Le facteur de diffusion atomique s’écrit :

f = f,+if, (1.2)

ou f, correspond au nombre d’oscillateurs effectifs participant a la diffusion et f, traduit

I’ensemble des processus d’atténuation de I’onde incidente dans le milieu. D’un point de vue

macroscopique, un milieu est caractérisé par son indice de réfraction :
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Chapitre 1 : Contexte et objectifs

n=2 (1.3)

v

qui permet de relier la vitesse de phase de I’onde dans le milieu v et dans le vide c.
Contrairement au domaine du visible, en X-UV, la réfraction des matériaux est trés

faible, car les indices optiques sont tres legérement inférieurs a I’indice du vide. On définit un

indice complexe n comportant une partie réelle n et une partie imaginaire S, caractérisant

respectivement la dispersion et I’absorption du milieu :
A
p=Et (1.4)
Az

ou  est le coefficient linéaire de photo-absorption et 4 la longueur d’onde. Contrairement au
domaine du visible, dans la gamme spectrale X-UV, la réfraction des matériaux est tres faible,
car la partie réelle des indices optiques n(A) est tres proche de 1. C’est-a-dire proche de la

valeur du vide. L’indice complexe s’écrit donc sous la forme suivante™ :
n(2)=n(2)+ip(2) = 1-8(2))+ip(2) (15)

Dans cette expression, 6 est le décrément a I’unité de la partie réelle n(A). 1l est relié a
la vitesse de phase de I’onde. On peut exprimer (1) et (1) en fonction des facteurs de

diffusion atomique f, et f, [2]:

2
r/l ZN - 415,22 22 Z i (1.6)

415,22 22

_k ’12 Z N, f, = 2 1, (L.7)

ou E est I’énergie du rayonnement en eV, rq est le rayon classique de I’électron, N; le nombre
d’atomes de type i par unité de volume, n; leur concentration molaire (mole/g) et p la masse
volumique (g/cm®). Dans la suite de ce travail, nous emploierons comme les anglo-saxons le
terme de « densité » pour nommer la masse volumique.

Toutes les constantes optiques (o, f) utilisées dans ce travail, dans les plages spectrales EUV

et X-durs, ont été déduites a partir des facteurs de diffusion atomiques collectés, ou calculés

" Le choix de +if correspond a une description de I'onde électromagnétique sous la forme
E=E,exp[-i(wt—kr)]. Celui de -i correspond & une description de l'onde

électromagnétique E = E expli (wt —kr)]
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par interpolation, par Henke et ses collaborateurs [1]. Les tables sont disponibles sur le site
web du Center for X-Ray Optics (Berkeley) [3].

n() = 1-8(1) +ip(1)

Matériaux
—0— a-Si

B()

Longueur d'onde A [nm]

Figure 1.2 : Evolution des indices optiques en fonction de la longueur d'onde pour les principaux
matériaux utilisés pour les miroirs multicouches EUV

Les principaux matériaux utilisés sont représentés sur la Figure 1.2. Sur la plage
étudiée, on observe que le décrément a 1 de la partie réelle, o, peut étre inférieur a 0 et qu'il
évolue de fagon monotone croissante pour le carbure de bore (B4C), de méme pour les autres
matériaux suivants, pour les longueurs d'onde supérieures a leur seuil d'absorption L : le
carbure de silicium amorphe (a-SiC), le silicium amorphe (a-Si), I'aluminium (Al) et le
magnésium (Mg). Le molybdéene (Mo) fait néanmoins exception. Par contre I'absorption est
monotone croissante pour le B4C, croissante et forte pour le Mo et croissante avec une
discontinuité au seuil d'absorption/transparence de la bande L pour le a-Si et a-SiC autour de
A =12,4 nm, pour I'Al autour de A = 17,0 nm et pour le Mg autour de A = 25,0 nm. Ces seuils
caractéristiques peuvent étre utilisés comme références spectrales absolues pour les

instruments comme nous le verrons dans la partie 2.
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Le Tableau 1.1 récapitule tous les matériaux utilisés dans mes travaux avec leur
densité, leur plage spectrale de définition et les références bibliographiques sur I'indice tabulé
utilisé.

Tableau 1.1: Liste des principaux matériaux utilisés avec la densité de I'échantillon mesuré, la plage
spectrale des données et les articles de références a ces mesures.

Matériau  Densité [g/cm®] Gamme spectrale gs(fggrggg%l'indice utilisé
Si 2,329 0,041 nm - 41,3 nm [1,4, 5]

Si0, 2,65 0,041 nm - 41,3 nm [1, 5]

a-Si 2,189 0,041 nm - 41,3 nm [1,5]

a-Si0, 2,19 0,041 nm - 41,3 nm [1,5]

a-SiC 3,112 0,041 nm - 41,3 nm [1, 5]

Mo 10,2 0,041 nm - 41,3 nm [1]

B.C 2,52 0,041 nm - 41,3 nm [1]

Mg 1,74 0,041 nm - 41,3 nm [1, 4]

Al 2,6989 0,041 nm-41,3 nm [1, 4]

1.1.2 Applications du rayonnement EUV

Comme nous I’avons vu précédemment, dans la gamme spectrale EUV, les photons
ont des énergies plus grandes que les énergies de liaison des électrons périphériques des
atomes. Ce rayonnement permet donc d'analyser la matiere avec par exemple des applications
de spectroscopie. D'autre part, la longueur d'onde étant petite, elle permet d'imager des objets
de plus petite dimension en respectant la loi de diffraction. Enfin, le couplage de I'analyse des
modifications du rayonnement par la matiére et de I'imagerie subnanométrique permet la
réalisation d'interférometre étudiant des phénomeénes localisés de petites dimensions et de
faible, ou forte, énergie.

Pour ces applications, il a été nécessaire de développer des sources d’émission EUV et
des systemes optiques. Les spectres d’émission des sources sont discrets (sources plasmas
générées par décharge ou par laser ; laser a électrons libres ;...) ou continus (rayonnement
synchrotron). Pour toutes ces sources, il est nécessaire d’avoir des optiques de collection et de
mise en forme du faisceau mais aussi des systemes d’analyse par imagerie (directe ou par

interférométrie).
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La photolithographie EUV

Dans le domaine EUV, le principal moteur de developpement pour I’industrie des
semi-conducteurs, depuis bient6t 20 ans, est la photolithographie autour de la gamme de
longueur d'onde 10-14 nm [6, 7]. Les enjeux économiques se chiffrent en milliards d’euros.
Les premiers programmes de financement ont débutés aux Etats-Unis d’Amérique sous le nom
d'Extreme Ultraviolet Limited Liability Corporation (1997), suivi en Europe par Extreme UV
Concept Lithography Development System (EUCLIDES en 1998), au Japon avec ASET
EUVL(1998) et en France par le projet d'études et de développement pour la lithographie
extréme ultraviolet (PREUVE en 1999). L'objectif est de mettre toujours plus de composants
sur une méme surface, en augmentant le degré d’intégration et en miniaturisant la dimension
des motifs. Le critere de Rayleigh ameéne a utiliser des longueurs d’onde de plus en plus
courtes afin de réduire la dimension caractéristique des motifs. Dans le domaine EUV, il a été
retenu le meilleur compromis entre I’obtention d’un bon rendement de source et d’un bon
pouvoir réflecteur des miroirs. Les miroirs [a-Si/Mo] permettent I’obtention des meilleures
réflectivités en incidence normale pour les longueurs d’onde situées au-dessus du seuil L du
Si (12,4 nm). La longueur d’onde retenue est autour de 13,5 nm et dépend de la technologie
de source. Nous développerons cette application dans la suite de ce chapitre.

L astrophysigue

L’ astrophysique solaire est une autre application connue de tous avec les images des
éruptions solaires dans les films documentaires et grands spectacles. Le Soleil est composé
d’un plasma chaud a différentes températures, dont I’ordre de grandeur est de quelques
milliers & plusieurs millions de degrés. Son spectre X-UV est composé de raies d’émissions
correspondant a des etats d’ionisation des élements présents dans le plasma et correspondant
par conséquent a des tempeératures de plasma déterminées. La spectroscopie du Soleil a
permis d’identifier les différents matériaux et avec leur état d'ionisation présents dans notre
étoile. Ceci a permis de réaliser des missions d'imagerie solaire dont I'objectif est une
meilleure compréhension des relations Soleil-Terre en étudiant les mécanismes de dissipation
d'énergie dans les couches externes du Soleil, les processus de chauffage de la couronne et
d'accélération du vent solaire ainsi que le transfert de I’énergie vers I'espace [8, 9]. Un objectif
pratique de ces recherches fondamentales est de réaliser la météorologie des tempétes solaires
afin de mieux se protéger des dommages électromagnetiques sur les installations électriques,

les voyageurs et les satellites en orbite autour de la Terre, dont les conséquences peuvent étre
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extrémement colteuses. Ceci pourrait se concrétiser par une diminution de I'exposition des
panneaux solaires des satellites, une réduction du trafic aérien et la mise a la terre de certaines
sections des lignes électriques. Nous développerons cette application dans la suite de ce

chapitre.

La physique des plasmas

Les plasmas denses sont générés dans les étoiles ou par des événements tres
énergétiques a des échelles spatiales (de quelques um a quelques centaines de pm) et
temporelles (durée de confinement inférieure a quelques ns) plus petites par la focalisation
d’un laser intense sur une cible [10]. L exploration des interactions lumiere-matiére dans les
plasmas utilise les propriétés des lasers visibles [11, 12]. Cependant I’absorption et la
réfraction du faisceau laser sonde limitent la mesure de la densité électronique et des gradients
de densité des plasmas que I’on peut étudier avec les longueurs d’onde visibles. L’utilisation
du rayonnement EUV permet d’étudier des plasmas de densités électroniques plus élevées et
aussi d'obtenir une meilleure résolution spatiale. D'autre part, I'analyse des plasmas émettant
dans le domaine spectral des X-UV permet aussi de remonter aux processus physiques a
I'origine de I'émission (température, densité, état d'ionisation).

Les intéréts scientifiques, militaires et industriels ont permis le deéveloppement
d’applications telles que la fusion thermonucléaire par laser (par exemple le projet Laser
Méga Joule 1,8 MJ en 240 faisceaux) [13], les lasers X et XUV (LASERIX, Institut de la
Lumiére Extréme ILE[14], Extreme Light Infrastructure ELI [15, 16],...) et autres sources
intenses [17]. Ces projets ont nécessité I'évolution constante de dispositifs de mesures [18, 19]
afin d'améliorer les connaissances sur l'interaction lumiere-matiére et les phénomenes non
linéaires d’absorption de I’énergie laser que sont les instabilités paramétriques.

Il est intéressant de noter le développement de l'interférométrie X-UV en amplitude ou
en phase pour I’étude de la densité de la matiére. Les interférométres par division d’amplitude
nécessitent des lames-séparatrices de trés bonne qualité [20]. Ce type de composant nécessite
de travailler en réflexion mais aussi en transmission. L'absorption des matériaux dans I'EUV
complexifie sa réalisation. Un interférometre de Michelson a mis en ceuvre ce type de
composant avec une source laser X (A =13,9nm) [21]. Les interférometres par division de
front d’onde, utilisant par exemple un bi-miroir de Fresnel en incidence rasante, ont été aussi
développés pour caractériser les plasmas [22-24] mais aussi l'indice optique des matériaux
[25].
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1.2 Miroirs multicouches EUV

Le concept qui consiste a utiliser les miroirs interférentiels multicouches pour réfléchir
la lumiére X-UV fut proposé en incidence rasante [26] puis en incidence normale [27-29]. Les
progrés dans les moyens de dépdt des couches minces et de leur métrologie au milieu des
années soixante dix ont permis le développement des revétements multicouches et leur
modélisation. Les miroirs multicouches ont alors connu un développement grandissant.
Aujourd’hui, I’intérét pour les miroirs multicouches est en grande partie motivé par le
développement des applications utilisant le rayonnement X-UV. La conception des
revétements est devenue un compromis entre les différentes propriétés des miroirs : pouvoir
réflecteur, sélectivité spectrale, phase et polarisation en fonction des applications.

Dans un premier temps, nous rappellerons quelques bases théoriques sur la méthode de
calcul des revétements réfléchissants et définirons les principaux paramétres a prendre en
compte lors de la conception. Puis, nous présenterons rapidement les outils utilisés et

développés au cours de cette these.

1.2.1 Rappels théoriques

Les premiers miroirs pour les hautes énergies étaient les cristaux naturels dont la
dimension de la maille apparente permet de rentrer en résonance avec le photon incident et de
le réfléchir [30, 31]. La dimension de la maille des cristaux naturels impose une relation fixe
entre la longueur d'onde d'utilisation et l'angle d'incidence, ce qui nécessite une forte
profondeur de pénétration qui est impossible dans le spectre EUV. Un miroir interférentiel
multicouche reprend la structure des cristaux naturels ; il est genéralement constitué d’un
empilement périodique de deux matériaux de numéros atomiques différents (cf. Figure 1.3),
dont I’un légerement plus absorbant est dit « réflecteur », et I’autre est dit « espaceur ». Le
principe des miroirs multicouches est le suivant : si une simple interface ne réfléchit qu’une
petite fraction d’un faisceau de lumiere incident, une multicouche ayant un grand nombre
d’interfaces pourra genérer une réflectivité substantielle si toutes les portions réfléchies par
ces interfaces s’additionnent en phase. Le calcul peut étre réalisé par les coefficients de
Fresnel [2, 32] et permet de déterminer les conditions d’interférence constructive. Ainsi en
tenant compte des effets de réfractions aux interfaces, I’onde résultante des interférences

constructives obéit a une loi de Bragg corrigée [30]. Celle-ci permet un dimensionnement
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rapide de la structure multicouche periodique en fonction de sa période d, son indice effectif

et son angle de rasance.

2d sin(9), - Zj;ffz(;j =mA,avec S, (1) <<1, B(1)<<1, (1) << 5,4 (1) (1.8)

ou m est un entier représentant I’ordre du pic de Bragg,

A la longueur d’onde du rayonnement,
@ 1’angle de rasance du pic de Bragg,
fi(1) I’indice complexe effectif de I’empilement, Ai(1) = 1-&4) + i.4(1) ou B(A) est le

coefficient d’absorption a A et (1-&2)) la partie réelle de I’indice a A.

L’indice effectif n,, d’une structure multicouche est calculé par la moyenne de

I’indice de chaque couche n; pondéré par I’épaisseur e; de la couche i, le tout divisé par la
somme des épaisseurs des couches de la structure. Dans le cas d’une structure périodique de
période d, I'indice effectif de la structure devient l'indice effectif d'une période. L'expression

de n,, s'exprime comme suit :
~ 1 ~
Nt = azei n; (1.9)

D’apres I’équation de Bragg, nous pouvons constater que le miroir multicouche de
période d est un élément dispersif : chaque longueur d’onde pour chaque ordre de Bragg est
réfléchie a un angle particulier. Cependant, en raison de I’absorption, une longueur d’onde A
est réfléchie pour une plage angulaire A6. Une multicouche peut étre caractérisee par sa
réflectivité, sa résolution angulaire A6/ 6 a une longueur d’onde donnée ou, si nous regardons
a angle fixe, par sa résolution spectrale A4/ A.

Le pouvoir réflecteur d’une multicouche est piloté par deux phénomenes
d’interférence : l'interférence constructive entre la surface de la multicouche et le substrat
(g de la multicouche et ngypstrat) designé sous le nom de Kiessig [33] et est amplifié par les
interférences constructives a ondes multiples entre les différentes couches de la multicouche
[34]. Le pouvoir réflecteur dii aux interférences entre les différentes couches est proportionnel
au contraste optique. Dans le cas de deux matériaux par période, il correspond a la distance

qui separe l'indice complexe ﬁ(ﬂ) de chacun des deux matériaux dans le plan des indices

complexes (R o A3?(A) + AP?(L)). L'introduction de matériau supplémentaire dans la période
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permet un gain de réflectivité par augmentation du contraste d'indice et des interférences [35],
mais aussi par I'amélioration des interfaces [36, 37]. Dans ce cas, des optima de réflectivité
sont obtenus en maximisant la surface dans le plan des indices complexes et en ordonnant
I'ordre des matériaux.

Comme les indices complexes varient de maniére trés abrupte au voisinage des seuils
d’absorption (B), il est en général possible d’obtenir une meilleure réflectivité pres des seuils
de d'absorption des matériaux « espaceurs ». En utilisant ces discontinuités, on peut donc

esperer un meilleur pouvoir réflecteur.

ApAn s A,
d «9\///////////

Matériau 1 : réflecteur, absorbant

Matériau 2 : espaceur, peu absorbant

Figure 1.3 : Sélection d’une longueur d’onde A par interférence constructive dans une multicouche
périodique, sous un angle de rasance 0.

Le facteur d’absorption étant éleve, il ne peut étre négligé. Son influence se
caractérisera par une épaisseur maximale de pénétration du rayonnement dans le revétement

Z).x et le substrat en fonction du coefficient linéaire de photo-absorption moyen pondéré de
la structure pesr. L'intensité décroit selon I'expression suivante :

| =1, xexp(- py (2)x 2)

La profondeur de pénétration d'un rayon réalisant un aller retour dans la structure (facteur 2)
Z\ax St alors défini par :

1
e Dy (1)

En divisant z,,. par I’épaisseur d’une période d déterminée par la loi de Bragg, il est possible

Max

de remonter au nombre de périodes minimum Ny, participant au pouvoir réflecteur :

Thése C. Hecquet 24



Chapitre 1 : Contexte et objectifs

N s L z\/sin(6?)2_25(,1)
“ i ()

(1.10)

Cette relation n’est valable que pour 6<<1. Dans les longueurs d’onde autour de
30 nm, cette simplification n’est plus valable et le nombre de périodes est plus élevé que la
valeur obtenue par cette expression. Nous déefinissons donc un autre paramétre d'optimisation
Nopiim qui est défini en fonction d’une perte de réflectivité absolue seuil Rseii pour la valeur
réflectivité asymptotique. Dans notre domaine d'étude, A = 13-40 nm, Ny, est typiquement
inférieur a 60 périodes autour de 13 nm et a 20 périodes autour de 40 nm. Pour simplifier et
minimiser le calcul de la valeur asymptotique, nous utiliserons la valeur de la réflectivité pour
100 périodes comme valeur asymptotique. Noptim(Rseuit) €St alors défini tel que :

R(Ngpim )> R(N =100) - R (1.11)

seuil

Dans la suite de ce travail, nous utiliserons la forme suivante pour désigner la valeur
optimale en fonction du seuil : Noptim(Rseuit)-

Pour illustrer la théorie de la loi de Bragg, nous allons prendre pour exemple la
structure [a-Si/Mo] avec 50 périodes déposées sur un substrat de Si. En utilisant une gamme
de longueur d’onde située au dessus du seuil L d’absorption du silicium, autour de
A=124nm, le a-Si joue alors le rble de matériau «espaceur» et le Mo le role
d’« absorbeur ».

La Figure 1.4 est une simulation réalisée avec le logiciel IMD. Elle représente
I’évolution de la réflectivité a A = 13,5 nm pour un rayonnement en incidence normale a la
surface (6 = 90°) en fonction de I’épaisseur des deux matériaux exprimée en nanometre.

En observant la réflectivité R en représentation linéaire sur la Figure 1.4(a), on Vvérifie qu’il
existe bien une relation linéaire entre la somme des épaisseurs (emo €t €,-si) et le maximum de
réflectivité a A donné. Ce maximum de réflectivité a 13,5 nm est obtenu pour une maitrise de
I'épaisseur de la période d de I’empilement a £0,1 nm pour une période proche de 7 nm. Le

tolérancement sur la valeur moyenne de d des structures présentées est de I'ordre +0,05 nm.
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Figure 1.4: Evolution de la réflectivit¢ en échelle logarithmique décimale d'une multicouche [a-
Si/Mo]yso/Si & une longueur d'onde de 13,5 nm et sous incidence normale en fonction des épaisseurs de Mo
et de a-Si

En observant la réflectivite R en représentation logarithmique sur la Figure 1.4, il
existe un systeme de franges dont le nombre de minima entre 2 ordres de Bragg est égal au
nombre de périodes (ici N =50) moins 1, soit 49 minima dans notre exemple. Cette faible
modulation de réflectivité correspond aux ordres d’interférence constructive m entre la surface
de la structure et le substrat, ces franges sont aussi appelées franges de Kiessig [33]. La
structure est alors considérée comme une monocouche d'indice effectif n(1) et d'épaisseur e.
Cette relation est aussi fonction de l'angle du faisceau réfracté . comme I'indique
I'expression suivante :

2n(4)esin(,) = mA (1.12)

A partir des résultats précédents, nous définissions les épaisseurs optimales des
matériaux. La Figure 1.5 représente I’évolution de la réflectivité R en fonction du nombre de

périodes N. Nous avons représenté la valeur de Nopim(0,005) qui est égale a Nin.
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Figure 1.5 : Evolution de la réflectivité en fonction du nombre de période et détermination du point
optimum de réflectivité NOptim(0,005)

La Figure 1.6 représente la forme du pic de réflectivité en fonction de la longueur
d’onde (trait plein), pour une structure ayant Nopim(0,005) périodes. On représente sur le
méme graphique, la réflectivité apportée par I’interférence constructive entre la surface et le
substrat en remplacant les deux matériaux par une monocouche de méme épaisseur et dont
I’indice est la valeur efficace nes([a-Si/Mo]). La réflectivité de la monocouche est calculée
pour un substrat de Si (tirets) et pour un substrat de Mo (pointillé). Nous observons que la
réflectivité de la monocouche est en opposition de phase entre les deux substrats, ceci
s’explique par la différence d’indice au dioptre couche effective-substrat. D’autre part, la
monocouche sur substrat de Mo présente les mémes positions de minima que la structure
multicouche sauf pour le maximum de réflectivité de la multicouche, qui correspond a un

minimum de la monocouche.
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Figure 1.6 : Evolution de la réflectivité spéculaire en fonction de la longueur d'onde pour la structure
[a-Si/Mo]wOptim/Si et pour des monocouches d'indice effectif équivalent & [a-Si/Mo] sur substrat de Si et
Mo.

Etant donné que pour satisfaire la loi de Bragg dans le domaine spectral EUV, la
période des multicouches doit étre de quelques nanometres. La cause principale de
dégradation des propriétés réflectives est I’influence de la rugosité interfaciale o et la création
de composé(s) aux interfaces.

Dans le cas d’une simple interdiffusion sans formation de composé, nous pouvons utiliser le
modele de Debye-Waller pour appréhender la perte de réflectivité. L’influence de o peut alors

étre approximée de la maniére suivante dans le cas de I’incidence normale[38] :
270\’
R=R, exp| - e (1.13)

ou, R est la réflectivité du pic de Bragg d’ordre 1 a I’énergie considérée,
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d la période de la multicouche,

R est la réflectivité theorique supposant des interfaces parfaites [39].

L’équation (1.13) montre que la rugosité interfaciale o peut affecter sensiblement la
réflectivité lorsque la période d de la multicouche devient faible, et ceci spécialement pour des
périodes de I’ordre de quelques nanomeétres.

Dans le cas d’une interdiffusion avec formation de composé, il est alors nécessaire de calculer
la réflectivité en ajoutant une couche de matériau supplémentaire avec sa densité et en prenant
en compte les rugosités interfaciales de cette nouvelle couche.

L’influence de la derniére couche des revétements réfléchissants est particulierement
importante pour la stabilité et I’amélioration des miroirs. Cette couche de surface est
I’interface avec I’environnement ce qui peut influencer sa composition et son épaisseur. Ceci
modifie directement le pouvoir réflecteur et la stabilité du composant de surface.

Par exemple pour des revétements a A = 13,5 nm, la structure [Mo/a-Si], composé de
silicium amorphe (a-Si) et de molybdéne (Mo) couche de surface, a une réflectivité théorique
de 0,76 alors que la structure [a-Si/Mo] est de 0,75. Dans la pratique, I’oxydation du Mo est
pénétrante et se propage jusqu’a la couche de a-Si qui s’oxyde et permet de passiver la surface
du revétement. La structure [Mo/a-Si] a donc des performances inférieures ou égales a la
structure [a-Si/Mo] et, ce qui est encore plus ennuyeux, évolue dans le temps [40]. Il est donc
important de prendre en compte les effets d’oxydation dés la conception. Plusieurs études ont
porté sur les couches de surface [41-43] et ont montré que I’oxyde natif de silicium, a-SiO»,
est I’un des meilleurs matériaux de protection. Cet oxyde se forme aussi dans les composés a
base de Si tels que le SiC. Le B4C est aussi connu pour ses propriétés de protection
[fergus95]. Dans les travaux présentés, nous terminerons toujours nos empilements périodique

par I’un de ces matériaux : a-Si, a-SiC ou B,4C.

1.2.2 Qutils de calcul et d’optimisation des miroirs

Dans les travaux présentés, nous avons utilisé le logiciel IMD 4.1.1[44] de David
Windt qui est gratuit et qui contient plusieurs tables d’indices mesurés expérimentalement et
certains éléments extrapolés par la formule de Kramer, en particulier celles d’Henke [1].
L'optimisation du moteur de calcul et la souplesse de paramétrage des différents parameétres

décrivant une structure permettent I’optimisation rapide de structures périodiques a deux
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matériaux par période (2 couches) et I’ajustement de courbes expérimentales par essai-erreur
a partir d’une structure connue.

Dans les travaux présentés, nous étudions des structures en ajoutant un troisieme
matériau dans la période (3 couches) ou en ajoutant des matériaux « barriéres
d’interdiffusion » (4 couches) ce qui ne permet pas d’étudier simplement I’influence d’un
parametre en fonction d’un autre. D’autre part, nous désirons pouvoir analyser I’évolution
d’un parameétre calculé sur le spectre (RMax, 44,...) en fonction du facteur de structure, ce qui
n’est pas possible simplement avec IMD.

Nous avons donc décidé de développer notre code afin de pouvoir étudier et optimiser
de nouvelles structures. Les travaux de these de Julien Gautier [32] ont permis le
développement d’un code de calcul récursif et d’optimisation dans le langage de
programmation Matlab ®. Nous sommes repartis de ces travaux pour généraliser la
description d’une structure multicouche et du calcul de ses principaux parametres en utilisant
les mémes fichiers d’indice que le logiciel IMD.

Les besoins de recherche actuels s’orientent vers des structures multicouches
périodiques a 3 ou 4 matériaux par période. Il était donc nécessaire d’indexer la description
des différentes couches ou groupes de couche (structure périodique) d’un revétement
réfléchissant afin d’avoir une souplesse d’utilisation dans nos développements. Nous nous
sommes basés sur la description d’IMD pour coder la description dans Matlab.

Dans un premier temps il est nécessaire de décrire la multicouche, puis son
environnement de simulation et enfin les paramétres d’optimisation. Ces trois familles de
parametres représentent des structures de données qui peuvent évoluer. Elles permettent le
calcul des coefficients de Fresnel de la réflectivitt ou de la transmission des ondes

électromagnétiques rencontrant le revétement multicouche.
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vide
—  Structure #3 \
Matériaux = {*C’, ‘B, ‘E’}
\_ .Epaisseurs = [e3), €3, €33]
.Rugosités=[o21, 622, 623]
_< .N=1
Définition du revétement
multicouche qui est composé
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~ D | [Epaisseurs = [e21, €2, €23, €24] d’une ou plusieurs couches
.Rugosités=[o21, 622, 623, 624] de matériau
N=2
Structure #1

J Matériaux = {*A’}
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Substrat > son matériau et sa rugosité
.Materiau = ‘S’

.Rugosités=[os]

Figure 1.7 : Description de la méthode de codage d’une multicouche

Les parametres de description de la multicouche sont représentés sur la Figure 1.7. Ils
sont divisés en deux parties: les propriétés du substrat et les propriétés des différentes
couches/structures déposées. Tous ces éléments ont des paramétres en commun : matériau,
épaisseur (infini pour le substrat) et la rugosité. Dans la description du revétement plusieurs
structures peuvent étre définies indépendamment les unes des autres avec, pour chacune, le
nombre de fois ou la structure est répétée. Ce codage permet de prendre en compte les
revétements périodiques, apériodiques ou mixtes. De plus, des modélisations plus réalistes
sont possibles avec une couche d’accrochage et une structure de surface prenant en compte les
effets d’oxydation et/ou de pollution. Une évolution sera d’intégrer une définition du type de
rugosité (par défaut fonction erreur), du type de gradient de rugosité (simple ou cumulative) et
du type de gradient d’épaisseur (relation entre les différentes périodes).

Les parametres de simulation sont le domaine spectral, la polarisation du rayonnement
et son angle d’incidence.

Les parameétres d’optimisation sont les longueurs d’onde que I’on souhaite réfléchir
avec leur pondération respective, les parametres d’exploration de la fonction d’optimisation
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(pas de calcul, nombre de points initiaux, condition de fin d’optimisation,...), pour les
structures periodiques I’ordre de Bragg a optimiser.

Les optimisations réalisées utilisent toute la fonction fmincon de la boite a outil
d’optimisation de Matlab. Il est a noter que la structuration du code permet facilement
I’implémentation d’autres fonctions d’optimisation, comme par exemple par recuit simulé.

Le logiciel IMD et le code Matlab ont permis la conception, I’optimisation et la
réalisation des travaux présentés. De plus, le code développé nous a permis de calculer des
abaques de performances pour différentes structures, ce qui facilite le choix des matériaux
lors de la conception. Le moteur de calcul de réflectivité est validé et utilisé. L’optimisation
par les fonctions de Matlab a été améliorée en vitesse de convergence. La souplesse de codage
introduite dans la description du revétement nous permet de faire évoluer simplement le

programme avec des optimisations par couche ou bloc de structure.
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1.3 Les défis de la photolithographie EUV

La photolithographie vient du grec: lithos (pierre), graphein (écrire) et photos
(lumiére). Ce procédé technique est dérivé du procédé de développement photographique mis
au point par Niepce (1816). Il consiste a transférer et a réduire une image sur un plan
photosensible par I’intermédiaire d’un systeme optique d’imagerie par projection. L’intérét
majeur de cette technique est la taille de I’outil de fagonnage qui est donnée par la longueur
d’onde A des photons utilisés d’apres la limite de diffraction (1.14).

Cette technique est fortement développée dans I’élaboration des circuits intégrés pour
les composants électroniques avec des appareils nommés « scanners» qui permettent
d’insoler des motifs complexes en une ou deux exposition(s) sur une résine photosensible.
Cette technique permet de créer des objets en volume qui sont constitués d’empilements de
différents matériaux. La technique de base consiste a déposer un matériau que 1’on recouvre
d’une résine photosensible. Suivant la technique, les parties insolées sont soit retirées soit
conservées apres un nettoyage par solvant. Les parties qui ne sont plus masqueées par la résine
peuvent alors étre érodées. L’ érosion du motif est réalisée par gravure humide ou par plasma.
Apres cette étape, la résine restante est retirée et I’on dépose une nouvelle couche de matériau
a mettre en forme.

L’évolution rapide de cette technique de fabrication suit une tendance : les "lois" de
Moore. La premiere [45], émise en 1965 par Gordon Moore, prévoit que le nombre de
composant par circuit double tous les 18 mois. Elle fut corrigée en 1975[46], le nombre de
composant par circuit double tous les 24 mois. Cette extrapolation se vérifie depuis 1959, date
de I’invention des premiers transistors a base de matériaux semi-conducteurs.

Nous allons faire un bref rappel sur I’évolution de la photolithographie puis nous
préciserons les technologies des sources EUV et de leur collecteur.

1.3.1 Evolution de la photolithographie

La Figure 1.8 représente I’amélioration de la résolution sur les 20 derniéres années
avec I’évolution des techniques de réalisation des motifs en fonction de I’année. On observe
que le gain en résolution est fortement régi par la limite de diffraction en fonction de la
longueur d'onde (1.14), pondérée par un facteur k; de correction lié aux aberrations du
systeme optique et au moyen de transfert du motif sur la résine a insoler. L'amélioration de la

robotique a permis l'asservissement des systéemes pour insoler et déposer de fagcon répétable
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des surfaces de plus en plus grandes que I'on observe avec l'augmentation de la surface des

substrats, ce qui permet d'ameéliorer le rendement de production par surface traitée.
] : A
Résolution =k, x — o0 0,25<k, <1 (1.14)
ON
On observe que la résolution est meilleure grace a l'optimisation des différents

parametres :

e La longueur d’onde des sources d’insolation qui est de plus en plus courte. Les lampes a

décharge (raie G, raie L) a base de mercure ont été remplacées par des lasers a excimere a
base de fluor (F) combiné au krypton(Kr) A =248 nm puis a l'argon(Ar) X = 193 nm. Les
lasers & excimére a base de difluorure (F2) A =157 nm n'ont pas été développés pour la
production car le gain en résolution est trop faible et trop colteux par rapport au
développement déja réalisés a A =193 nm. Il est prévu que la prochaine étape sera le
passage aux sources EUV plasma a A = 13,5 nm avec une diminution d’un facteur 14 sur
la longueur d'onde actuelle de 193 nm.

L'ouverture numérigue (ON) a fortement augmenté avec actuellement l'utilisation de

liquide d'immersion entre la résine et le dernier dioptre de l'optique de projection [47] qui
permet de dépasser la limite a 1 des systéemes secs. L'augmentation de la valeur d’ON n'est
pas sans difficulté si I'on considere la profondeur de champ PDC associee (1.15). Ceci impose
des optiques toujours plus grandes, donc plus lourdes, et toujours plus proches de la résine a
insoler.

A

PDC=+—2
40N’

(1.15)

e Le facteur de procédé k; peut diminuer jusqua 0,25. Il représente I'évolution des

techniques [48, 49] prenant en compte les défauts des systemes optiques ; ceci se traduit
par des pré-corrections au niveau de la forme du motif sur le masque [50] et par des

corrections des aberrations par des optiques actives.

Actuellement, ON et k; atteignent les limites de la physique et le saut a 'EUV est a I'étude.
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Figure 1.8 : Evolution de la résolution d’écriture sur les substrats, ainsi que de leur dimension, en fonction
des années dans I’industrie des semi-conducteurs

Cette course incroyable a la miniaturisation a une limite théorique appelée « the wall »
(le mur) qui n'a cessé d'étre repoussée grace aux avancées techniques. Mais ces avancées ont
un colt qui suit la loi de Rock. Celle-ci stipule que le colt de production d’une puce
électronique double tous les 4 ans.

Le passage aux sources ArF aux sources EUV permettra de diminuer la longueur
d’onde d’un facteur de 14. Ceci relachera les contraintes sur les ON et k; pour des résolutions
équivalentes.

Le passage a I'EUV, nécessite néanmoins de grands changements technologiques :

e Le passage de sources laser a excimére a des sources plasma ;

e Le passage d'un systéeme optique en transmission a un systeme optique en réflexion ;
Ceci se traduit par une prise de risque bien plus grande pour les industriels. 1l existe une autre
solution pour la miniaturisation avec la gravure par faisceau d'électrons [51] mais qui a

I”inconvénient de ne pas étre adaptée pour la gravure de motifs sur des grandes surfaces.
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1.3.2 Les sources et optigues pour la photolithographie EUV

Les constructeurs les plus importants d’outils d’insolation pour la photolithographie,
communément appelé « scanner », sont ASML (Europe), Nikon (Japon) et Canon (Japon) qui
doivent pour viabiliser cette nouvelle technologie pouvoir garantir une durée de vie de
plusieurs milliers d’heures en continu de leurs instruments de production dont une
représentation est faite sur la Figure 1.9. La puissance de la source et I’efficacité de son
collecteur vont définir la puissance disponible pour les systémes optiques suivants: la
sélectivité spectrale avec un filtre métallique, la mise en forme du faisceau pour éclairer le
masque, le masque de phase lui-méme, la projection de I’image du masque sur le substrat et
I’automate de positionnement du substrat pour I’insolation séquentielle de I’ensemble de la

surface de la résine déposée sur le substrat.

Mise en forme Masque de phase
du faisceau

Filtre métallique

Source EUV et
son collecteur \

Systéme de projection
du masque sur le substrat

Substrat

Figure 1.9 : Vue d’un prototype de scanner EUV par la société ASML
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La particularité des systemes EUV est que les optiques de puissance sont toutes en
réflexion. D’autre part, nous verrons que le pouvoir réflecteur des miroirs est loin d’étre a égal

a 1. L efficacité optique de transmission 7,,,,. de tels systémes est donc définie par :

Qco ec : : :
Moptique = Q—”t X H Rcollect (I) X Tfiltre x H Rforme (I) X Rmasque x H Rprojection (I)

source

ou Q est I’angle solide d’émission de la source, Q

source

est I’angle solide de collection de

collect
I’optique de collection. Leur effet est ponderé par la réflectivité de chaque miroir du
collecteur Reopect(i), la transmission du filtre de métallique T, la réflectivité de chaque
miroir du systéme optique de mise en forme Rsome(i), la réflectivité du masque Rmasque €t 12
réflectivité de chaque miroir du systéme de projection Rprojection(i)-

Une approximation avec le systeme de la Figure 1.9 permet d’avoir un ordre de
grandeur. On considere une réflectivité moyenne de 0,61 a la longueur d’onde d’utilisation
pour chacune des 14 réflexions ; on multiplie encore par le rendement de collection ~0,3 et la
transmission du filtre ~0,7. On obtient un rendement de transmission global inférieur a
2,1*10™. Ce qui nécessite de générer presque 5000 fois plus de puissance au niveau de la
source que celle nécessaire pour insoler les résines. D’autre part, le rendement d’émission de
la source a la longueur d’onde d’utilisation est d’environ 10%.

Le principal verrou technologique vient donc des sources et de leur collecteur. Les
sources n’étaient, il y a encore quelques mois, pas assez puissantes et avaient une fréquence
de répétition trop faible pour insoler les résines. Ce probleme semble partiellement résolu
depuis une révision de la photosensibilité des résines par le NIST et les progres constants des
principaux industriels concevant les sources: Cymer (Etats-Unis d’Amérique), Philips
Extreme EUV (Allemagne), GigaPhoton (Japon). Il reste néanmoins I’optimisation des
optiques de collection pour améliorer leur durée de vie.

Les sources EUV pour la photolithographie autour de 13 nm sont basées sur
I’émission de photons par des plasmas pour lesquels les éléments sont dans des états
fortement ioniseés. Les meilleurs rendements d’émission autour de 13 nm sont obtenus avec
I’étain (Sn). Il existe deux technologies concurrentes pour générer ces plasmas :

e Les plasmas générés par décharge électrique (DPP : Discharge Produced by Plasma)
e Les plasmas générés par impulsions laser (LPP : Laser Produced Plasma)
Pour chacune de ces sources, nous avons représenté sur la Figure 1.10 la géométrie la plus

appropriée par rapport au profil d’émission de la source. Dans le cas des sources DPP,
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I’émission est principalement sur I’axe de projection du plasma alors que pour les sources
LPP, I’émission est majoritairement vers la source laser.

Les optiques de collection sont donc exposées a des fortes puissances, aux débris des
sources. Elles doivent aussi permettre le filtrage spectral de la source. Les optiques de
projection sont, quant a elles, moins sollicitées d’un point de vue puissance et protégées de
I’environnement des sources. Les environnements étant différents, les revétements
réfléchissants le seront aussi. Les débris de source sont aussi a I’origine de la diminution des
performances, ce qui nécessite un procédé de nettoyage des revétements réfléchissants en
ligne afin de limiter les maintenances. Cette problématique sera traitée dans le chapitre 3.
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Figure 1.10 : Les 2 technologies de source et leur collecteur associé
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1.4 Domaine EUV pour I'astrophysigue

L’observation de la vodte céleste a I’ceil nu puis au travers de lunettes et de télescopes
s’est faite dans le spectre visible depuis I’antiquité jusqu’au XIX me sjacle. A partir de cette
date, le développement des capteurs a permis I’acces a d’autres gammes d’énergie ce qui a
révolutionné les techniques d’observation, les connaissances de notre univers mais aussi les
interrogations des astronomes. Depuis, comme toute science, I’observation et la théorie
progressent ensemble avec une particularité pour une course au gigantisme pour explorer
I’infini des forces de notre univers et sa complexité.

Une division de cette discipline, I’astrophysique, porte plus particulierement sur la
compréhension de la naissance, de I’évolution et de la mort des astres et des systemes selon
les lois de la physique. L’examen des rayonnements émis par les astres nous renseigne sur
leur nature et leur interaction avec notre environnement. L’objectif est de continuer
I’exploration toujours plus loin dans les extrémités du spectre électromagnétique’ avec par
exemple la mission PLANCK dédiée a I’étude du fonds diffus cosmologique (rayonnement
fossile du Big Bang) a une longueur d’onde de 2 mm ou la mission INTEGRAL deédiée a
I’observation des rayonnements de 15 keV a 10 MeV produits par les évenements violents de
I’univers (novae, supernovae, trou noir absorbant une étoile,...).

Certains rayonnements (du VUV au gamma, certaines bandes spectrales de I’infrarouge,
...) sont purement et simplement absorbés par I’atmosphére et donc inobservables depuis le
sol. Pour I’observation des phénomenes a hautes énergies émettant principalement en dehors
du visible, il est nécessaire de réaliser les observations depuis I’espace. Les observations sont
réalisées lors de vols "fusee™ ou de missions sur satellite. Les vols "fusée™ permettent en
général de qualifier/calibrer des instruments embarqués, avec une phase d'acquisition de
quelques minutes ou heures et un retour sur Terre de I’instrument. La mission sur satellite a
une phase d'acquisition scientifique pouvant durer plusieurs années.

L observation des taches solaires a partir du XIX "™ siécle puis la mesure des orages
électromagnétiques au début du XX ™ siécle sont restés des événements décorrélés pour les
astrophysiciens. L'observation du Soleil dans le domaine des X-UV et plus particulierement
dans I'EUV a permis de corréler les événements. Dans une premiére partie nous verrons ce
gu’a apporté I’imagerie EUV aux astrophysiciens et I’origine de son émission ; puis, nous

ferons un récapitulatif sur les différentes missions.

" http://smsc.cnes.fr
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1.4.1 Motivation de I'imagerie du Soleil dans I'EUV

Il est intéressant de repartir de I’évolution de la compréhension de I’activité solaire
[53] pour comprendre les motivations de I’imagerie EUV de notre étoile. Les observations des
taches a la surface du Soleil menées par les scientifiques des siecles précédents ont permis de
mettre en évidence un cycle d’activité solaire de 11 ans [54]. De nouvelles techniques basées
sur les concentrations d’isotopes ont permis de remonter sur presque un millénaire [55].

A partir du XIX ™ sigcle la mesure du champ magnétique a permis d’observer des
orages magnétiques dont la relation de cause a effet avec les taches solaires fut établie au
début du XX "™ siécle. Si de vastes taches solaires actives sont visibles, de grands orages
magnétiques sont probablement imminents. Aujourd’hui, ce phénomeéne est interprété par le
champ intense des taches solaires. Il peut mener a des dégagements brutaux d'énergie
magnétique, sous forme d’éruption solaire et d’éjections de masse coronales (Coronal Mass
Ejection). Ceci a pour effet de générer des nuages rapides de plasma interplanétaire dont les
fronts de choc avec la magnétosphére terrestre provoquent des orages magnétiques.

La relation entre taches solaires et plus petits orages magnétiques était cependant

moins slre. En 1904, E.W. Maunder de l'observatoire royal de Greenwich, Angleterre,
proposait que nombre de ces orages soient de nature entierement différente, ayant tendance a
se reproduire par intervalles de 27 jours, la période de la rotation du Soleil. Comme si
certaines régions du Soleil en rotation nous envoyaient les orages. Mais, l'analyse de ces
régions les a montrées sans particularité, sans aucune tache solaire. Les astronomes les ont
nommeées "régions M" (M pour magnetic storm), et pendant longtemps personne n'a eu de
nouvelles indications a leur sujet. [56-58]
Les observations depuis I'espace ont finalement ouvert la voie. En 1962 Mariner Il, sonde
spatiale se dirigeant vers Vénus, enregistre des courants rapides récurrents dans le vent
solaire, dont les sources semblaient suivre la rotation du Soleil [59-61]. L'apparition de ces
courants fut reliée a celle d'orages modérés comme ceux étudiés par Maunder, mais de fagon
encore peu claire.

Une décennie plus tard, en 1973, les astronautes de la station spatiale Skylab observent
le Soleil par I’intermédiaire d’un spectromeétre [62] et réalisent les premiéres images dans les
rayonnements XUV. Ces images et données spectrales ont permis de mieux comprendre
I’importance de I’observation des événements fortement énergétiques dans les XUV. lIs ont

permis de compléter le modéle de la structure du Soleil comme cela est montré sur la Figure
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1.11 et d’avoir plus d’information sur les phénomenes physiques a I’origine des taches et des

éruptions solaires.

Structure interne :

Région radiative

Photosphere

Région du noyau Zones de convection

Chromosphere
Couronne

Figure 1.11 : Structure stratifiée du Soleil

© NASA

La Figure 1.12 donne un panorama des différentes zones d’émission de rayonnement (liées a
la température du plasma) en fonction de I’altitude par rapport au noyau. L’ensemble de ces

informations permettent de mieux comprendre I’origine des éruptions solaires.
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Figure 1.12 : Les différentes gammes de longueurs d’onde émises par le Soleil en fonction de I’altitude’

Aux rayons X, dans la couronne, les régions lumineuses ont été souvent associées aux
taches solaires, qui (semble-il) trouvent une énergie supplémentaire dans les régions situées
un peu au-dessus d'elles. Par contre, les impalpables "Régions M" se sont avérées étre les
secteurs foncés intermédiaires, dits "trous coronaux.” Il semble que les arches et les boucles
des lignes de champ magnétique sont liées aux taches solaires emprisonnées et retiennent le
plasma solaire, empéchant son expulsion sous forme de vent solaire. D'autre part le champ
magnétique est moins intense dans les "trous coronaux", et les lignes de champ, directement
au contact de I'espace, représentent un itinéraire facile le long duquel le vent solaire pourrait
s'écouler. Bien que ces régions soient plus froides que leurs voisines, elles sont de meilleures
sources de vent solaire. Les calottes polaires solaires sont situées loin des ceintures des taches
solaires et forment deux trés grands "trous coronaux". On s'attendait donc a ce que le vent

* http:/www.lesia.obspm.fr/solaire/
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solaire qui en est issu soit rapide et régulier, prévision confirmée par Ulysses [63]. Les "trous"
qui produisent les rapides jets de vent solaire vers la terre proviennent généralement des
régions polaires.

Les origines des vents solaires et des éruptions étant localisées et relativement bien
comprises, les astrophysiciens cherchent a predire les phénoménes par I’étude de la
sismologie du Soleil et une meilleure compréhension des phénoménes a I’origine des taches.
Les informations du spectre XUV permettent d’avoir une vue stratifiée de notre étoile ce qui
permet de suivre le développement des événements sur une grande profondeur. Néanmoins, le
spectre le plus simple a étudier est celui des EUV ou les systemes optiques peuvent utiliser
des optiques ayant des revétements réfléchissants avec un bon pouvoir réflecteur en incidence
normale. L’utilisation d’optiques travaillant en incidence normale plutdt que rasante permet
I’obtention de télescope imageurs plus compacts et ayant une plus grande ouverture

numerique.

1.4.2 Historigue des missions dans I'EUV

Les premieres images du Soleil dans les XUV realisées a partir de la station Skylab en
1973 ainsi que des acquisitions a I’aide d’un spectrometre (SO82B) ont permis d’identifier
des raies d’émission EUV et leur localisation dans I’atmosphére du Soleil. Chaque région est
caractérisée par ses raies spectrales, qui identifient a la fois les éléments qui s’y trouvent et,
via leur état d’ionisation, leur température. La sélectivité spectrale des miroirs multicouches
déposes sur les optiques des télescopes (A/AA~10) permet donc de choisir les zones observées.
Les principales missions ayant emportés des imageurs EUV sont les suivantes (en gras pour
les satellites) :
e Skylab SXR (~1975) [64, 65]
e Rockets (1985) [66]
e Stanford/MSFC (1987) [67, 68] (Multi-Spectral Solar Telescope)
e PHOBOS-I/ TEREK (1988)
o NIXT (1989) [69, 70](Normal Incident X-Ray Telescope)
e MSSTA (1991)[71, 72](Multi-Spectral Solar Telescope Array)
e SOLAR-A=>»Yohkoh/SXT [73-75] (1991) (Soft X-Ray Telescope)
e Coronas-1/ TEREK-C (1994)
e SOHO/EIT (1995)[8, 76, 77] (Solar and Heliospheric Observatory/Extreme
ultraviolet Imaging Telescope)
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e TRACE (1998)[9] (Transition Region and Coronal Explorer)

e Coronas-F/SPIRIT/SRT-C (2001) [77, 78]

e STEREO/SECCHI/EUVI (2006) [79, 80] (Solar Terrestrial Relations Observatory/
Sun Earth Connection Coronal and Heliopheric Investigation / Extreme UltraViolet
Imager),

e MOSES (2006) [81, 82] (Multi-Order Solar EUV Spectrograph)

e SDO (2008) [83, 84] (Solar Dynamics Observatory)

e PROBA 2/SWAP[85] en attente

Et encore quelques missions fusées en attente telles que Herschel/HECOR [86]
Depuis 2000, I'International Living With a Star Program (ILWS) coordonne l'effort des
différentes agences spatiales dans la compréhension du Soleil.

Tableau 1.2 : Longueurs d’onde EUV d’intérét pour I’astrophysique solaire d’apres la base de données
CHIANTI [87]

A [nm] lon émetteur  Région de I’atmosphére du Soleil Log(T) [K] Mission

9,35 Fe XVIII Zone d’éruption 6,8 SDO

13.1 Fe VIII Région de transition 5,7 SDO

13.3 Fe XX/XXIII Zone d’éruption 70-71

13.6 Fe XXIlI Zone d’éruption 7,1
SOHO-

17.1 Fe IX Couronne calme, région de transition haute 59 STEREO-
SDO

175 Fe X Couronne calme, région de transition haute 6,0

19.2 Fe XXIV Couronne et plasma chaud d’éruption 7,2
SOHO-

19.5 Fe XI-XII Couronne et plasma chaud d’éruption 6,1-6,2 STEREO-
SDO

21,1 Fe XIV Région active de la couronne 6,3 SDO

254 Fe XVII Région active 6,9

28.4 Fe XV Région active 6,4 SoHo-
STEREO
SOHO-

30.4 He Il Chromosphere, region de transition 4,9 STEREO-
SDO

335 Fe XVI Région active 6,8 SDO
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Les satellites des missions SOHO et STEREO fonctionnent a ce jour simultanément
sur les mémes plages spectrales. Ils délivrent donc un ensemble de données sous différents
points de vue pour les différentes raies d’émission et ce pour un méme événement. La mission
SDO (NASA) dont le lancement est prévu en decembre 2008 permettra I’observation en
continu du Soleil entre 6,3 x 10° K et 15 x 10° K & six longueurs d’onde : Fe XVII1 (9,35 nm),
Fe XX, XXIII (13,1 nm), Fe IX (17,1 nm); Fe XII,XXIV (19,3 nm); Fe XIV (21,1 nm); He Il
(30,4 nm) et Fe XVI (33,5 nm)

Le Tableau 1.2 reprend les différentes raies d’intérét avec le matériau émetteur, la
localisation dans I’atmosphére solaire, la température du plasma correspondante et les
missions satellites qui observent la raie.

Le Laboratoire Charles Fabry de I’Institut d’Optique (LCFIO) met son expertise en
conception et réalisation d’optique au service des différents projets soutenus par le Centre
National d’Etudes Spatial (CNES) et I’Institut d’Astrophysique Spatiale d’Orsay (IAS) pour
les observations dans I’XUV. Le LCFIO est impliqué dans la réalisation d’optiques revétues
de multicouches pour les télescopes d’imagerie solaire EUV depuis la mission SOHO/EIT.
Depuis, il a réalisé les dépdts des optiques des deux télescopes STEREO/SECCHI/EUVI
A&B (NASA), les revétements réfléchissants de I’imageur EUV SWAP de la mission fusee
Proba2 (ESA), le coronographe EUV HECOR de la mission fusée Herschel (NRL), et la
conception des revétements VUV polarisé pour la mission SEMES [88, 89].

Ces héritages technologiques (caractérisation, polissage, asphérisation par érosion
ionique, nettoyage, bati de dépdt de couches minces) et environnementaux (salle blanche,
transport, stockage) permettent au laboratoire de participer au consortium de la prochaine
génération de satellites de surveillance du Soleil. Les deux principales missions d’observation
seront Solar Orbiter de I’agence européenne spatiale (ESA) et Solar Sentinels de I’agence de
spatiale américaine (NASA). L’effort des deux agences a été combiné dans une nouvelle
mission sous le nom d” HELEX (HELiophysics EXplorers). L’originalité de cette mission est
d’avoir une orbite qui s’approche jusqu’a 0,2 unité astronomique et une inclinaison qui
permettra aux instruments de visualiser les poles (trous coronaux ou « Régions M »). Le
chapitre 4 présente les travaux menés sur I’amélioration des revétements multicouches en

réflectivité et sélectivité spectrale et aussi les premiers tests d’évaluation.
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2 Moyens expérimentaux et methodes

Les moyens d’études et les principaux procédés des travaux menés sont présentés dans
cette partie. Dans un premier temps, nous présenterons les moyens de caractérisation utilisés
qui sont nécessaires a I’étude des propriétés physique et optique des couches minces. Puis
nous décrirons les moyens de dépdt utilisés et les méthodes de calibration. Enfin, nous

détaillerons les principaux moyens de test a I’environnement.
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2.1 Moyens de caractérisation

Une bonne connaissance des revétements est primordiale pour leur réalisation. Nous
utilisons différentes méthodes afin de caractériser puis de modéliser au mieux les structures

réalisées :
e La réflectométrie EUV qui donne acces aux performances d'utilisation ;

e La réflectométrie en X-rasants qui procure des informations sur I'ensemble de la

structure ;

e La spectrométrie de photoémission X (X-ray Photoélectrons Spectroscopy) qui permet

I'analyse physico-chimique de surface des composés. ;

La réflectométrie EUV est la méthode de caractérisation indispensable pour évaluer les
performances des miroirs multicouches. Elle permet de déterminer les propriétés des
multicouches a la longueur d’onde (ou a I’énergie) d’utilisation et sous des angles d’incidence
proches des angles sous lesquels seront utilisés les miroirs dans les différentes applications.
En effet, les performances d’un miroir multicouche sont liées aux épaisseurs des différentes
couches, a la qualité des interfaces mais surtout aux indices des matériaux a I’énergie

d’utilisation.

Plusieurs sources EUV peuvent étre employées pour effectuer ces mesures. Dans cette these

toutes les mesures de réflectivité ont été réalisées avec :

e Une source d’émission d’un plasma créé par une impulsion laser sur le réflectometre
EUV de CEMOX (la CEntrale d’Elaboration et de Métrologie des Optiques X) [1].

e Une source de rayonnement synchrotron sur la ligne BEAR (Bending magnet for
Emission, Absorption and Reflectivity) d’ELETTRA (Triestre, Italie) [2]

La réflectométrie en X-rasants est réalisée au laboratoire sur le goniomeétre « historique » de
notre laboratoire [3, 4], qui est maintenant automatisé.

Les mesures de spectrométrie de photoémission présentées ont été réalisees sur la ligne

BEAR et couplées a une mesure de réflectométrie EUV.
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2.1.1 Réflectométrie EUV avec CEMOX

Le rayonnement des sources plasmas générés par impulsion laser est obtenu par
excitation du matériau constituant une cible solide ou d’un gaz dans un état d’ionisation élevé.
Lorsque les électrons reviennent dans I’état fondamental, ils émettent un spectre discret dans
I’EUV, le visible et I’infrarouge en fonction de I’énergie du laser incidente et de la durée de
son impulsion.

Nous présentons les caractéristiques et les performances de ce réflectomeétre a large spectre
fonctionnant dans le domaine EUV que nous avons utilisé. Celui-ci a été développé dans le
cadre de la centrale CEMOX, initiée par le p6le PRaXO. Il est implanté dans les locaux du
Laboratoire d’Interaction des rayons X avec la Matiére (Orsay). Il s’agit d’un modeéle
amélioré s’inspirant de celui congu au CXRO [5, 6] utilisant un ruban de cuivre comme cible.
L’enceinte expérimentale offre la possibilité d’effectuer les mesures avec le goniométre
automatisé en mode de balayage en longueur d’onde et/ou en 6-20 sur un large spectre
d’analyse et dans un environnement propre. Il constitue un moyen de métrologie de proximité

essentiel a la réalisation d’optiques EUV.

Description du réflectometre

La source plasma émet un large spectre dans la gamme de longueur d’onde comprise
entre 8 nm et plus de 40 nm. Le rayonnement émis est ensuite mis en forme spatialement et
spectralement pour obtenir un faisceau focalisé sur une zone de 1 mm x 10 mm au centre de
I’enceinte expérimentale. L'échantillon est monté sur un goniomeétre motorisé. Le systéme est
représenté sur la Figure 2.1. Il est maintenu sous vide par deux groupes de pompage
composés d'une pompe primaire et d'une pompe turbo moléculaire. Le vide résiduel de travail
est de 107 Pa.

Tableau 2.1 : Caractéristique de la source laser

Parametre Valeur

Laser Nd:YAG doublé
Aexcitation 532 nm (TON =8 ns)
Fimpulsion 1Hz (OLI 10 HZ)
Emax 400 mJ

Cible Cuivre

Durée de I’impulsion EUV (aprés électronique de détection) 30us
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La source plasma EUV est générée a partir d’une cible métallique en cuivre (Cu) sur
laquelle est focalisée une impulsion laser de forte énergie, typiquement 400 mJ. La source
laser impulsionnelle utilisée est un laser Nd:YAG doublé en longueur d’onde (A =532 nm)
fourni par Quantel. Elle est utilisée a une fréquence de répétition de 1 Hz. L’énergie créte
maximum pour chaque impulsion est de 400 mJ pour une largeur d’impulsion de 8 ns.

La localisation et la dimension de la source d'émission doivent étre constantes pour le
montage du monochromateur utilisé. La cible est donc régénerée en continu : il s’agit d’un
ruban dont la tension et la vitesse de défilement sont asservies afin que la cible soit régénérée
et reproductible entre deux impulsions. En pratique, chaque impulsion laser interagit avec une
partie vierge du ruban et génére une émission EUV dans 2rn stéradians, non polarisée. Les
débris du matériau sont expulsés principalement derriere le ruban, limitant ainsi la pollution

du premier miroir de collection.

: A 7 L~
- e e———— Nd:YAG pulsé doublé

Fente de sortie
_______ 100 pm

ﬂ Ll e AN Goniometre

Diode
intégrale

Figure 2.1 : Schéma général du réflectometre vu du dessus

La focalisation du faisceau sur I'échantillon est réalisée dans le plan horizontal par le
premier miroir d’entrée a courbure sphérique revétu d'une couche de chrome et dans le plan

vertical par le réseau sphérique qui focalise sur la fente de sortie et monochromatise. Une
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image du profil spatial du faisceau, Figure 2.2, a été réalisée a l'aide d'une caméra CCD

amincie face arriere placée au centre du goniomeétre, perpendiculairement au faisceau.

Dimension (HxV) =1 x 10 mm?
Caméra PI-MTE 2048B en acquisition 4x4 pixels

Figure 2.2 : Image du profil du faisceau au centre du goniométre a A ~ 18,5 nm

Le monochromateur est constitué d’un réseau sphérique blazé a I'ordre -1 qui fournit
une image de la source plasma sur la fente de sortie. La résolution du monochromateur est
donc dépendante de dimension verticale de la source et de la fente de sortie. On dispose de
deux réseaux différents: le premier réseau, de 800 traits/mm, est utilisé pour balayer les
longueurs d'onde de 8 nm a 22 nm ; le second réseau, de 300 traits/mm pour les balayages
allant, de 20 nm a 60 nm.

Le pouvoir de résolution du monochromateur en fonction de la longueur d’onde pour chaque
réseau est repréesenté sur la Figure 2.3.

Le systéeme, source — monochromateur — diode, permet de détecter des photons au-
dessus de =8 nm. Malgré le réseau blazé, pour les longueurs d’onde des ordres supérieurs de
diffraction sont superposés. Par exemple, pour le réseau de 800 traits/mm I’ordre -1 &
A =16 nm est combiné a la diffraction a I’ordre -2 a A = 8 nm. Afin de supprimer les ordres
supérieurs du réseau et la composante visible du spectre, le réseau est précédé d’un filtre
métallique ou d’une combinaison : Al, Mg, In ou Zr, selon les domaines de longueur d’onde
(cf. Figure 2.3). Les combinaisons réseau et filtre utilisés sont reportés dans le Tableau 2.2.

La pureté spectrale atteinte est la principale cause d’erreur.
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Figure 2.3 : Pouvoir de résolution calculé a) du monochromateur du réflectometre et a) des spectres de

transmission normalisés en amplitude calculés & I'aide
utilisés.

Tableau 2.2 : Définition des domaines de longueur d'onde

du logiciel IMD [7] pour les différents filtres

en fonction du réseau et du filtre utilisé

Réseau Filtre Domaine de longueur d'onde
800 traits/mm In 8nmal1l0nm

Zr+Si 8nmal7nm

Al (seuil de référence) 17 nm a 22 nm
300 traits/mm Al 22nma25nm

Mg +Al (seuil de référence) 25 nm a >40 nm

L’enceinte expérimentale est équipée d’un

de celle du monochromateur lors des remises a

goniometre motorisé. Elle peut étre isolée

I’air pour la mise en place d'un nouvel

échantillon. Le goniometre 6-26 permet de positionner I’échantillon avec un angle de rasance

0 et le détecteur a 20. Ceci permet d’effectuer un balayage en 6-26 dans la gamme comprise

entre 0° et 82°. Les mouvements disponibles sont représentés sur la Figure 2.4
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4 translations :
{X,Y,Z} =[-25 mm +25 mm] £15 um
Zd =[-12,5 mm +12,5 mm] £10 um

2 rotations :
0. = [0° 85°] £0,015°
26 =[0° 170°] £0,01°

Echantillon

Diode de
détection

+20

Figure 2.4 : Schéma cinématique du goniométre du réflectométre CEMOX

Meéthode de calibration de la longueur d’onde

La répétabilité sur le positionnement en longueur d’onde du monochromateur a
I'ordre O de +0,5 nm sur une semaine ou lors du changement de réseau. Cette grandeur est
donc insuffisante. Nous avons donc mis au point une procédure de mesure permettant
d’améliorer le calage en longueur d'onde.

Les références spectrales disponibles lors de la mesure sont d’une part I'ordre O du
réseau de diffraction, et d’autre part les seuils d'absorption des filtres Al et Mg (cf. Figure
2.3). Donc pour chaque balayage en longueur d'onde sur un réseau, nous mesurons l'ordre
zero puis la zone d'intérét avec le seuil d'absorption de référence. Dans le cas ou le filtre n'est
pas utilisé pour la mesure du domaine d'intérét, on ajoute un balayage avec le filtre dont le
seuil est le plus proche.

Le réseau de 800 traits/mm (R1) est calibré en fonction du seuil d’absorption de

I’aluminium a 17,025 nm. La résolution calculée du réseau est de 0,03 nm, ce qui n’influe pas
sur la position du point d’inflexion du seuil d’absorption. La répétabilité détermine la
précision de calage en A autour 0,10 nm.
De méme pour le réseau de 300 traits/mm (R2), il est calibre en fonction du seuil d’absorption
de I"aluminium a 17,025 nm ainsi que de celui du magnésium a 25,047 nm. La résolution
calculée du réseau pour I’Al & la valeur du seuil est de 0,11 nm et respectivement de 0,096 nm
pour le Mg.

Lors de I'exploitation des mesures, on différentie le balayage du faisceau direct de

celui du faisceau réfléchi par I’échantillon. Pour le faisceau direct , on soustrait la valeur de la
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longueur d’onde correspondant a la position de l'ordre O de la longueur d’onde de la mesure
puis I'on multiplie par le rapport entre la longueur d’onde correspondant a la position de
référence du seuil d'absorption et celle de sa position mesurée. Ceci détermine la longueur

d’onde corrigée du faisceau réfléchi comme indiqué dans I'équation (2.1).

_ _ ﬂ’SeuiI Référence
ﬂ’Direct_Corrigé - (ﬂ“Direct_Mesuré ﬂ“Direct_OrdreO )X (ﬂ 2 ) (2-1)
Direct _Seuil Mesuré — ““Direct _Ordre0

Pour le faisceau réfléchi par I’échantillon, on soustrait la valeur de la longueur d’onde
correspondant a la position de l'ordre 0 de la longueur d’onde de la mesure puis I'on multiplie
par le rapport obtenu précédemment entre la longueur d’onde correspondant a la position de
référence du seuil d'absorption et celle de sa position mesurée. Ceci détermine la longueur

d’onde corrigée du faisceau réfléchi comme indiqué dans I'équation (2.2).

A

euil Référence (2 2)
Direct_ Seuil Mesuré A’Direct_OrdreO )

;LRéfIéchi_Corrigé = (ﬂ“Réfléchi_ Mesuré ;LRéfIéchi_OrdreO )X (ﬂ

Les valeurs typiques des décalages en A sont pour I'ordre zéro de quelques 0,1 nm, et
le facteur multiplicatif est de 0,95 a +0,002.
Nous avons développé un logiciel permettant d'automatiser la recherche des parametres de
correction & partir des fichiers de mesure. L'interface est représentée sur la Figure 2.5.
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Figure 2.5 : Interface du logiciel de correction des mesures du réflectométre CEMOX

Méthode de mesure de la réflectivité

La mesure de réflectivité s’effectue en deux temps.

D'abord, on mesure l'intensité du faisceau direct incident sur la photodiode (I) sans
I'échantillon.

Puis I’échantillon est placé dans le faisceau et aligné de fagon a réfléchir avec un angle
de rasance de 80°. On mesure le courant correspondant au faisceau réfléchi incident sur la
photodiode (Iy).

La réflectivité absolue est calculée par le rapport des deux courants du faisceau direct et

réfléchi.
1,(4)
R(1)=-—1"< (2.3)
14(2)
ou I(A) est le courant sur la photodiode de mesure correspondant au faisceau réfléchi ;

l4(1) est le courant sur la photodiode de mesure correspondant au faisceau direct ;
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Figure 2.6 : Mesures brutes a) du faisceau direct et du faisceau réfléchi puis réflectivité calculée a) sur le
réflectométre CEMOX

La principale source derreur dans la mesure de la réflectivité, réside dans la
contribution des ordres supérieurs de diffraction du réseau non filtrés par le filtre métallique.
Ils sont mesurés par le détecteur dans le faisceau transmis directement mais ne sont pas (ou
peu) réfléchis par la multicouche. Ceci a pour effet de diminuer la réflectivité obtenue
expérimentalement & une longueur d’onde donnée.

Les filtres utilisés peuvent étre considérés comme des filtres passe-bandes en longueur
d’onde et peuvent donc limiter la contribution des ordres supérieurs en les filtrant. Leur
pouvoir filtrant est limité par la qualité et le vieillissement du filtre qui peut étre troué et donc
laisser passer une partie des ordres supérieurs par des micro-trous.

La réflectivité des multicouches dépend de I’angle d’incidence et de la polarisation. En
polarisation S (perpendiculaire au plan d’incidence), la variation de la réflectivité est peu

sensible a I’angle d’incidence alors qu’en polarisation p, la réflectivité diminue rapidement en
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fonction de I’angle. La réflectivite en polarisation P est quasi-nulle a I’angle de Brewster.
Dans la comparaison des résultats avec les mesures effectuées avec le rayonnement
synchrotron, il est nécessaire de prendre en compte la polarisation du faisceau synchrotron
(majoritairement S) alors que la source du réflectométre est non polarisée. L’effet de
polarisation constitue un second paramétre de diminution de la valeur de réflectivité mesurée
sur le réflectometre, en particulier pour des angles d’incidence éloignés de la normale ou de la
rasance. Des 0 =85° par rapport au plan de I’échantillon, la simulation montre une
diminution de 0,3% (en relatif) de la réflectivité par rapport a la polarisation S pour une
structure Mo/Si optimisée a 13,5 nm. Pour le méme angle, 6 = 85°, la réflectivité diminue de
1,9% (en relatif) pour une structure B,C/Mo/Si optimisée a 30,4 nm.

Pour assurer une mesure précise, il est nécessaire d’avoir une source stable. 1l est préférable
de mesurer simultanément la fluence incidente sur I’échantillon et celle réfléchie au méme
temps. Cependant, il n’existe pas de lame séparatrice large bande pour les EUV et le
vignettage partiel du faisceau (par exemple avec I’utilisation d’une diode trouée) est délicat a
mettre en ceuvre. Actuellement, les mesures du faisceau réfléchi et du faisceau transmis sont
faites a la suite I’'un de I'autre. La stabilité de la source est calculée par I’écart type de
plusieurs mesures d’intensité. Le résultat est une répétabilité de 1,5% rms sur I’intensité

mesurée.

Au final, I'erreur sur le calcul de la réflectivité est estimée a +0,05.

Theése C. Hecquet 64



Chapitre 2 : Moyens expérimentaux et méthodes

2.1.2 Goniomeétre pour la Réflectométrie en X-rasant (GRX)

La réflectometrie des rayons X en incidence rasante permet de caractériser les couches
minces ainsi que les miroirs multicouches. La période de I’empilement peut étre calculée
facilement a partir des courbes de réflectivité expérimentales mais des informations plus
complétes sur les paramétres structuraux de la multicouche peuvent également étre obtenues,
a I’aide de la simulation et de I’ajustement des courbes.

Nous décrirons les caractéristiques de I’instrument puis la méthode d’alignement. La méthode
de calcul des épaisseurs des couches simples et des multicouches est décrite dans la these de
J. Gautier [8] et la méthode d’ajustement des courbes dans la thése d’A. Hardouin [9].

Description et caractéristiques de I’instrument

Le schéma de principe du réflectometre en incidence rasante GRX1du LCFIO [10] est

représenté sur la Figure 2.7.
Il est composé d’une source (tube a rayons X), d’un générateur, d’un goniomeétre 6/26, d’un
détecteur, d’un systeme de fentes et d’un porte échantillon. Pendant la mesure, la source est
fixe et I’échantillon et le détecteur sont mobiles. Les axes de rotation de I’échantillon et du
détecteur sont confondus. Le mouvement de I’échantillon et du détecteur sont couplés en
0/26.

La source est une anticathode de cuivre™ (de foyer linéaire 0,04 x 8 mm?) alimentée

par un générateur haute-tension délivrant une tension de 40 kV et une intensité de 25 mA.
Le détecteur est un compteur proportionnel & gaz (Argon/Méthane). Afin de travailler
toujours dans la zone de détection linéaire du détecteur, il est précédé d’un filtre absorbeurs
positionnés sur une roue. On obtient ainsi une dynamique de comptage sur 6 ordres de
grandeur.

La source a une émission sous forme d’un spectre de raies discretes. Afin d’obtenir
une bonne résolution, on sélectionne la raie d’émission Cu K, (A = 0,154 nm, E = 8050,6 eV)
a I’aide d’un monochromateur en carbone graphite, placé aprés I’échantillon juste devant le
détecteur.

L’échantillon est maintenu par aspiration sur le porte-échantillon. L’alignement de la surface

de I’échantillon avec le faisceau et le centre du goniometre est réalisé a I’aide une lunette

“ PANalytical 9430 022 13201 (PW2213/20), 1500 W, Fine Focus
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auto-collimatrice préréglee lors de I’alignement du systeme. La précision du réglage est de

I’ordre de 10 um. La largeur des fentes d’entrée et de sortie est de I’ordre de 40 pm.

20
\\\
\
Source fixe fentes %y fentes
| ° | v
\
\
ANG = S
e \ Monochromateur
gl Echantillon + détecteur

(Centre du goniométre)

Figure 2.7 : Schéma de principe du réflectométre X en incidence rasante du LCFIO (GRX1) et photo du
systéme.

Pendant I’analyse, la surface de I’échantillon éclairée varie comme 1/sin(6). Autour de
I’angle critique, la surface éclairée est de I’ordre de 1cm?® L’exploration angulaire est
comprise entre 0 et 25000 secondes d’arc (5,5°). Le pas minimum est de 4 secondes d’arc
(0,0011°), et la résolution angulaire expérimentale est meilleure que 15 secondes d’arc
(0,0042°).

L’instrument est contrélé par un ordinateur. Le programme de pilotage est en langage

Labview. Le programme principal automatise les phases d’alignement, de mesure auto-
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sauvegardée et de diagnostic/alignement. Un second programme permet le calcul des

épaisseurs.

Tableau 2.3 : Principaux paramétres du réflectometre en X-rasant (GRX1)

Parametre Valeur
Longueur d’onde Ka ¢, 0,15407 nm

. 0425000 "
Plage angulaire de 6 en mode 6/26 (046,91
Pas angulaire 4" (1,1x107%)
Résolution angulaire expérimentale 15" (4,2 x 10%)
Dimension de la zone d’analyse sur I’échantillon V ~ 10 mm x H ~ 1/sin(0)

Influence de I’homogénéité de I’échantillon

La dimension verticale du faisceau induit une mesure intégrée de la structure mesurée
le long de cet axe. S’il existe un faible gradient d’épaisseur, c'est-a-dire inférieur a quelques
pour-cent alors les différentes mesures seront moyennées. Ceci se caractérisera sur une courbe
de réflectivité par I’élargissement des pics de Bragg et des franges de Kiessig qui auront une
forme plus arrondie et une amplitude plus faible.

A titre d’exemple, la Figure 2.8 représente la réflectivité d’un échantillon réalisé sur le
bati par pulvérisation cathodique magnétron (MP800). Il posséde un gradient latéral
d’épaisseur suivant une dimension; dans la direction perpendiculaire, le gradient est
négligeable. On observe que la mesure de I’échantillon en position horizontale se caractérise
par des pics plus fins et de plus fortes amplitudes que la mesure en position verticale. 1l est
possible de simuler cette différence de finesse par un gradient d’épaisseur linéaire de 1% sur

les épaisseurs de la période entre celle de la surface et celle sur le substrat.
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Figure 2.8 : Influence de I’orientation du gradient d’épaisseur sur les mesures de réflectivité en X-rasant

2.1.3 Réflectométrie EUV et spectrométrie de photoémission X sur
BEAR

Le rayonnement synchrotron est une lumiere émise par des électrons relativistes de
trés haute énergie, qui tournent dans un anneau de stockage. Il est obtenu par des dispositifs
magnétiques qui courbent la trajectoire des électrons ou les font osciller. Ceux-ci, sous I’effet
de I’accélération, perdent alors de I’énergie sous forme de lumiére. Les dispositifs
magnétiques utilisés sont soit des aimants de courbures, soit des onduleurs (succession
d’aimants alternés). Le rayonnement synchrotron est ensuite dirigé, sélectionné et conditionné
par des systémes optiques qui constituent des «lignes de lumieres » vers les stations
expérimentales. Le synchrotron de Trieste que nous avons utilisé est de type troisiéme
génération. Le spectre émis continu sur une large gamme de longueurs d’onde (des ondes

millimétriques aux rayons X) et a un flux intense.
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Description de la lighe BEAR

L’énergie de 2 GeV des électrons tournant dans I’anneau de stockage permet
I’obtention d’un spectre d’émission large sur I’aimant de courbure en téte de la ligne BEAR
qui s’étend de 4 a 1600eV. L’intensité maximale du courant présent dans I’anneau apres
injection est de 300 mA en mode multi-paquet ce qui permet pour ce courant I’obtention
d’une brillance maximale de 10 photons/s/mm?/mrad?/0,1%AE en sortie de I’aimant de
courbure.

Apres la source d’émission de photons se trouve un systéeme optique de mise en forme
du faisceau et des propriétés du rayonnement (sélection de la longueur d’onde et de sa
polarisation). 1l vient ensuite la chambre d’expérience ou sont réalisées les mesures. Le porte -
échantillon est introduit dans un sas de pompage, puis dans une zone de stockage. A partir de
14, I’échantillon peut étre modifié dans la chambre de préparation ou transféré dans la
chambre d’expérience.

Le systeme optique est représenté sur Figure 2.9. Il débute par un systeme de contréle
de position du faisceau dans le référentiel de la ligne de mesure (sensibilité de 0,1 mm). Ceci
permet une corrélation en cas de variations de I’énergie photonique lors de la mesure.

Le premier miroir parabolique collimate le faisceau qui arrive sur le monochromateur.
Il traverse une roue de filtres pour atteindre un second miroir parabolique qui le focalise sur la
fente de sortie du monochromateur. Sa dimension maximale est verticalement de 450 pum et
horizontalement de 888 um.

Le miroir elliptique image le faisceau au niveau des fentes de sortie au centre de la chambre
d’expérience. La taille du faisceau incident sur I’échantillon et la résolution énergétique sont
donc définies par les fentes de sortie.

Par la fente de sélection de polarisation, on sélectionne la partie du faisceau qui est
polarisée majoritairement rectilignement (S). La chambre peut tourner entiérement autour de
I’axe optique. Ceci permet de changer de polarisation (par exemple rectiligne (S) - paralléle
(P)) par simple rotation de la chambre.

En bout de chaine optique, le faisceau traverse une fine grille d’or qui produit un
photo-courant proportionnel a I’intensité du faisceau. Ce courant est proportionnel a

I’intensité vue par I’échantillon et est propre a la ligne contrairement au courant d’anneau.
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Chambre d’expérience

Fentes de
sortie
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Figure 2.9 : Schéma optique de la ligne de lumiére BEAR [11]

Afin de couvrir ces gammes d’énergies avec une résolution spectrale élevée, la ligne
BEAR est équipée de différents monochromateurs. Un carrousel de filtres est utilisé pour
atténuer la contribution des harmoniques élevées des monochromateurs pour des énergies

inférieures a 100 eV. Les caractéristiques de ces monochromateurs sont détaillées dans le

Tableau 2.4.

Aimant de courbure

Systeme de

surveillance

Miroir de position
parabolique du faisceau

Tableau 2.4 : Caractéristiques principales des monochromateurs utilisés sur les lignes BEAR.

. . Nombre de Domaine d’énergie . . 't .
Réseau Incidence . . . Filtre Domaine d’énergie
lignetraits/mm (domaine spectral)
Si02 39-78eV
LiF 57-115¢eV
4-40eV In 12-17eV
GNIM Normale 1200 (310 - 31 nm) sn 15— 24 6\
- 24 -36,5eV
Al 36,540 eV
40 - 800 eV Al 40-725eV
G1200 Rasante 1200 (31 - 1,55 nm) Si 50 — 100 eV
G1800  Rasante 1800 800 ~ 1600 eV

(1,55 — 0,775 nm)

La mesure du flux en fonction de I’énergie est représentée en Figure 2.10.a [2, 11], elle se
caractérise par un minimum dénergie autour de 40eV (<>30nm) avec un faible

recouvrement entre les 2 réseaux.

La résolution en fonction de I’énergie pour différentes ouvertures des fentes est

représente sur la Figure 2.10.b. Avec les fentes verticales ouvertes a 100 um pour une énergie
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de 100 eV en utilisant le réseau G1200, on obtient une résolution en énergie meilleure que
0,08 eV.
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Figure 2.10: Le flux mesuré (a gauche) en fonction de I’énergie sur la ligne BEAR pour un courant
d’anneau de 200 mA et des fentes de sortie a 50 x 889 um? et la résolution expérimentale et théorique AE
(a droite) [2, 11].

Les chambres d’expérience et de préparation sont maintenues sous ultravide lors des

mesures autour de 108 Pa (10™° mbar).

Pour les mesures de réflectivité, le flux photonique incident/réfléchi est mesuré a
I’aide d’une photodiode en silicium (IRD AXUS 100) équipée d’un masque en forme de fente
pour augmenter la résolution spatiale et diminuer la sensibilité de la diode a tout effet de

thermique. Les photodiodes sont reliées a un picoampéremetre.

Pour les mesures de spectrométrie de photoémission, le flux d’électrons est mesuré a I’aide
d’un analyseur d’électrons hémisphérique de rayon 66 mm. Il permet de mesurer des énergies
cinétiques de 0 a 1500 eV avec une acceptance angulaire de £2°. Dans notre configuration de

mesure, il est situé dans le plan normal a I’axe optique.

Le goniométre de la ligne de mesure BEAR compte 10 degrés de liberté. Les courses et

résolutions des différents degrés de liberté possibles sont regroupées dans le Tableau 2.5. lls
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permettent de positionner le porte échantillon dans la position désirée. Ce dernier a une

surface utile maximale de 26 x 30 mm?2.

Tableau 2.5: Courses et résolutions des différents degrés de liberté des goniomeétres des chambres de
mesure des lignes BEAR

Mouvement Course Résolution
Rotation détecteur 0a = 360° 0,001°
Rotation détecteur ¢oa = 220° 0,01°
Rotation de la chambre ¢c = 100° 0,1°
Translation échantillon x 15 mm 1pm
Translation échantillon y 15 mm 1pm
Translation échantillon z 15 mm 1pm
Correction inclinaison échantillon 3mm 10 pm
Rotation échantillon 0., = 360° 0,001°
Rotation azimutal échantillon ¢m = 200° 0,01°
Précession manipulateur op=3° 0,01°

Méthode de caractérisation et de calibration

Le calage de la ligne est obtenu par la mesure de la position absolue des raies
d’absorption de gaz purs pour le calage en énergie et de leur largeur a mi-hauteur pour la
résolution spectrale. Le Tableau 2.6 représente les différentes raies spectrales d’absorption et
leurs résolutions spectrales associées utilisées pour une dimension de fentes de sortie de
20 x 889 umz2.

Tableau 2.6 : Raies d’absorption de gaz purs utilisés de référence

Raie spectrale d’absorption G1200 AE [meV] G1800 AE [meV] GNIM AE [meV]
Ne K 1s (~867 eV) 390 308
N2 K 1s (~400 eV) 124 96
Ar L3 2p3/2 (~247 eV) 67 -
He 1s Il ion. (~60 eV) 12,3
He 1s (~21 eV) 5,6

Pour nos études, nous avons utilisés les énergies comprises entre 25eV et 100 eV. Le réseau
GNIM est particulierement stable dans le temps avec une erreur de position inférieure a
0,1 eV. Le réseau G1200 se décale d’avantage notamment lors de changement de réseau. Une

méthode rapide de calage est mise en ceuvre pour la zone 100 eV a 70 eV.
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On mesure la position du seuil L d’absorption du filtre de Si autour de la valeur de
référence Esi = 99,65 eV et la vallée d’absorption proche du seuil Pt N; 4f7, du revétement
des miroirs du systeme optique de la ligne Ep;=70,65¢€V. On calcule la dérivée pour
interpoler la position de la valeur maximum du seuil d’absorption du silicium Es; mes €t la
position de la valeur nulle pour le platine Ep; mes. Les coefficients de correction sont obtenus

par I’équation suivante :

E -1
|:E0i| _ Pt_mes % {Eptj| (2.4)
El ESi_mes ESi
La valeur de I’énergie corrigée Ecorr est alors obtenue par la relation suivante :

Ecorr = El x Emes + EO (2-5)
Avec cette procédure, la précision de I’énergie est meilleure que £0,2 eV lorsque I’on
utilise le réseau G1200. Le réseau GNIM est plus stable dans le temps. Sa précision de

I’énergie est meilleure que £0,2 eV sans correction.

Méthode de mesure de réflectivité

La mesure de réflectivité est réalisée a angle constant en faisant varier I’énergie. Les
monochromateurs utilisés au cours des études sont GNIM et G1200. Ils permettent de couvrir
le domaine spectral de 25 eV a 100 eV ce qui équivaut au domaine de longueur d'onde de
(soit 50,0 nm a 12,4 nm). La Figure 2.11 représente les différents couples réseau-filtre utilisés
pour les mesures de réflectométrie EUV.

25 42 60 100
GNIM G1200+Si

>

G1200+Al E [eV]
40 72

Figure 2.11 : Domaine d'énergie de mesure utilisé en fonction du réseau de diffraction et du filtre

La mesure de réflectivité s’effectue en deux temps en suivant la procédure d’alignement
détaillée dans I’annexe 1.

D'abord, on mesure le courant correspondant au faisceau direct incident sur la
photodiode (lq;) dans la configuration présentée en Annexe 1. Ce courant est normé par
rapport a l'intensité du courant disponible, c'est-a-dire le courant présent dans I'anneau. Il est
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néanmoins tres sensible aux erreurs de position du faisceau en entrée de ligne BEAR. On lui
préférera la mesure du photo-courant créé dans la grille d'or traversee par le faisceau juste
avant la chambre de mesure (lycrilie)-

Puis I’échantillon est placé dans le faisceau comme présenté en Annexe 1. On mesure
le courant correspondant au faisceau réfléchi incident sur la photodiode (l1) ainsi que le
courant des électrons dans la grille (I,crine). La réflectivité absolue est calculée par le rapport

des deux courants du faisceau direct et réfléchi normalisés au flux de photons en sortie du

monochromateur.
I i I rbl
| .
R — rCrille
_ 2.6
Ly = lom 26
IdGriIIe
ou I est le photocourant sur la photodiode de mesure correspondant au faisceau réfléchi ;

lrerine Celui créé par le faisceau traversant la grille d'or correspondant au faisceau
réfléchi ;
I celui sur la photodiode de mesure correspondant au faisceau direct ;
lacrie Celui créé par le faisceau traversant la grille d'or correspondant au faisceau
direct ;
I et lgp correspondent au bruit de fond moyen de la chaine de mesure (photodiode +
picomeétre) sur chaque instrument dépendant du calibre de I’instrument lors de la
mesure.

La précision sur la valeur de la réflectivité absolue est de +1%. Les mesures sont realisees

avec une polarisation du faisceau estimée a 80% en S.

Méthode de mesure de spectrométrie de photoémission X

La spectrométrie de photoémission X (XPS) est basée sur la mesure de I’énergie cinétique des
photoélectrons éjectés de I’échantillon sous I’impact de rayons X d’énergie hv connue. Le
spectre en énergie des photoélectrons comporte des raies dont I’interprétation permet une
analyse chimique de I’échantillon.

Le principe a la base de I'XPS est I’effet photoélectrique. Si la majorité des photons X

traversant un échantillon n’interagissent pas avec les atomes le constituant, une partie de ces
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photons est cependant absorbée selon la loi de Beer (cf. Chapitre 1). La photo-ionisation en
couche atomique profonde est réalisée pour des énergies supérieures a 100 eV pour les
éléments légers (Z<6). Dans notre cas, I'énergie des photons incidents Egear est de 400 eV ce
qui permet d’explorer quelques couches atomique soit environ 1 nm.

Le principe de la conservation de I’énergie stipule que I’énergie des photons incidents
se repartit entre E_ , I’énergie d’ionisation correspondant a I’éjection d’un électron d’une
orbitale de cceur de I’atome et E, , I’énergie cinétique communiquée au photoélectron émis.
L’énergie des photons Eggar étant connue, la mesure de I’énergie cinétique E, des
photoélectrons permet de déterminer I'énergie de liaison E, de I’électron. Elle est définie
comme I’énergie a fournir pour éjecter un électron d’une orbitale atomique. Cette valeur est
corrigée par le potentiel d'extraction @.. Celui-ci est défini par la difféerence entre les
fonctions d’extraction respectives de I’échantillon et du spectrometre, elle est estimée a 5 eV

dans I'expérience réalisée sur la ligne BEAR avec un échantillon en substrat de Si.

E. =EgearPex — Ecin (2.7)

Les énergies de liaisons sont connues et tabulées [12] pour les éléments purs. Lorsque
les matériaux forment des composés, I'énergie de liaison est modifiée. Une étude
bibliographique permet alors de trouver les différentes énergies de liaison participant a la

forme du spectre mesuré.

Tableau 2.7 : Principaux parametres de spectrométrie de photoémission X sur la ligne BEAR

Paramétre Valeur

Energie d'excitation Eggar 400 eV

Fentes du monochromateur (VxH) 200 x 120 pm2

AEgear 0,9eV

Dimension de la zone d'analyse (VxH) ~280 x 120 pm?

Type d'analyseur hémisphérique de rayon 66 mm

Potentiel d'extraction @, 5eV

Ecin 102 eV-118 eV=>» C (1s) et ses composés

158 eV-173 eV = Mo (3ds, & 3ds);) et ses composés
288 eV-298 eV => Si (2p) et ses composes

AEcin 0,2 eV
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2.2 Movyens de dépot

Les systemes de dép6t utilisés lors de ces études sont basés sur des procédés de
pulvérisation physique de la matiére : pulvérisation par faisceau d'ions (IBS) [13] et
pulvérisation cathodique magnétron (MP800) [8]. Les deux batis fonctionnent a basse
pression de dép6t ce qui réduit les défauts dans les dépdts de couches minces et multicouches
[14]. Pour garantir une bonne répétabilité et stabilité des couches minces déposeées, les
systemes de dépdt ont été implantés en salle blanche a empoussiérement controlé (Classe
1000) du LCFIO, régulée a une température de 21°C+1°C et dont I’humidité est controlée
entre 40 et 60% .Dans notre equipe, la pulvérisation par faisceau d’ions est le moyen utilisé au
LCFIO pour la réalisation des optiques pour les missions spatiales [13, 15-17]. Dans le
présent travail, cette machine de pulvérisation ionique a été utilisée pour réaliser les dépots de
B4,C/Mo/Si, destinés a compléter a titre comparatif I’étude détaillée menée sur les
multicouches déposées par pulvérisation cathodique magnétron, et pour réaliser les optiques
de la mission HECOR, décrite dans le chapitre 4.

La pulvérisation cathodique magnétron est congue dans un bati plus récent et plus
flexible. Dans le présent travail, cette machine de pulvérisation cathodique magnétron a été
utilisée pour réaliser les dép6ts des etudes systématiques sur les miroirs multicouches Mo/Si
avec ou sans barrieres d’interdiffusion, décrite dans le chapitre 3. Ce bati a aussi été utilisé

pour la mise au point des miroirs « bi-bandes » dont I’étude est décrite dans le chapitre 4.

2.2.1 Pulvérisation par faisceau d'ions (IBS)

La pulvérisation par faisceau d'ions, lon Beam Sputtering (IBS) en anglais, consiste a
éroder une cible de matériau a déposer a l'aide d'ions. Dans notre cas les ions sont neutralisés
par un faisceau d’électrons juste avant la cible. Les atomes sont émis dans une direction
privilégiée formant un céne, aussi appelé plume d'éjection. Le substrat a revétir est placé dans
la trajectoire des atomes pulvérisés. La faible pression de travail permet un libre parcours
moyen du matériau pulvérisé sur plusieurs dizaines de centimetres, la distance cible-substrat

est donc de fable influence sur I’énergie balistique des atomes déposeés.
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Description du bati de dépot IBS

Le bati de dépot utilisé est représenté sur Figure 2.12. Il est équipé d'une pompe
primaire, d'une pompe cryogenique et d'un piége a azote liquide. La pression résiduelle avant
dépot est de quelques 107 Pa (10™° mbar).

Le canon a ions utilise une cathode creuse. Il est alimenté par un mélange d'argon et
d'’hydrogéne (10% H, dans I’Ar). Le courant et la tension d'alimentation du canon sont
respectivement compris entre 30 — 40 mA et 550 — 650 V. En sortie du canon, le faisceau
d'ions Ar* a un diamétre de 3 cm et est légérement divergent. 1l est orienté vers une cible de
12,7 cm de diameétre. Pour éviter de charger électriquement la cible, la charge positive des
ions est compensée a hauteur de la cible par le faisceau d'électrons émis par le neutraliseur.

Un axe tournant est équipé de trois cibles de matériaux.

Le substrat est situé au-dessus de la cible. Le porte échantillon a un mouvement de
rotation sur lui-méme fixé a 50 tours / min. Ceci donne un profil de dép6t radial a partir du
centre du disque du porte-échantillon. L'homogénéité d’épaisseur du dépdt est obtenue grace a
un masque d'occultation fixe placé au plus pres de la surface a traiter, dont la géométrie a été

calculée afin de compenser le gradient naturel d’épaisseur.

La phase de dépot est automatisée. Le controle de I'épaisseur est asservi par la mesure

de la dérive en fréquence d'une microbalance a quartz refroidie et régulée en température.

Tableau 2.8 : Principaux paramétres du bati de dépdt de pulvérisation par faisceau d'ions

Parametre Valeur

Vide résiduel Quelques 10" Pa (10°° mbar)
Gaz ionisé Ar 95% H, 5%
Dimension du faisceau en sortie de canon 3 cm divergent
Energie nominale des ions (Emax) 650 eV (max 1500 eV)
Courant nominal d'ions (lyax) 30 mA (max 100 mA)
Dimension 212,7cm x 6 mm
Matériaux disponibles Mo, Si, B,C

Rotation d’homogénéisation de dép6t 50 tr/min

Dimension maximale du substrat 2110 mm x 80 mm
Fréquence fondamentale 6 MHz

Précision de la mesure de fréguence +0,1 Hz
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Figure 2.12 : Schéma du bati de pulvérisation par faisceau d’ions

Meéthode de calibration de la vitesse de dépot

La fréquence fondamentale du quartz est de 6 MHz. Le matériau se dépose
simultanément sur le quartz et le substrat. Cet ajout de matiére a la surface du cristal modifie
linéairement sa fréquence de résonance.

Une phase de calibration consiste a déposer quelques nanomeétres pour une dérive de
fréquence donnée, puis de mesurer I’épaisseur réellement déposée. Ceci permet d'obtenir la
correspondance entre la valeur de fréquence du quartz et I’épaisseur du matériau réellement

déposé sur I’échantillon.
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La réponse lineaire du quartz en fonction des épaisseurs de matériau déposé est
garantie pour une variation de fréquence inférieure a 10% de la fréquence fondamentale. Au-
deld, il faut changer de quartz et refaire une série de calibrations avec le nouveau quartz pour
les différents matériaux.

La méthode de calibration systématique mise au point sur cette machine de dépot
permet de contrbler I’épaisseur des couches déposées a mieux que 0,1 nm. Les vitesses de

dépdt caractéristiques sont données dans le Tableau 2.8.

Tableau 2.9 : Vitesses de dép6t des matériaux utilisés sur le bati IBS

- Vitesse de dép6t par rapport Vitesse de dép6t en fonction
Matériau 5 At ;
a la dérive en frequence du quartz du temps
a-Si 0,05355 nm/Hz 18,34.10°° nm/s
Mo 0,01083 nm/Hz 9,83.10° nm/s
B,C 0,04686 nm/Hz 4,95.10° nm/s

2.2.2 Pulvérisation cathodiqgue magnétron (MP800)

La pulvérisation cathodique est un procedé basé sur la pulvérisation d’une cible solide
a partir d’un plasma géenéré dans un gaz a basse pression. Suivant la nature de la cible, deux
types de pulvérisation cathodique sont possibles: la pulvérisation cathodique en courant
continu (DC) et la pulvérisation cathodique radio-fréquence (RF).
Les cathodes RF permettent de réaliser des plasmas méme si le matériau est un isolant
électrique.
L'effet magnétron consiste a confiner les électrons libres en surface de la cible dans un
champ magnétique afin d’augmenter I’efficacité d’ionisation. Ceci a deux intéréts principaux :
e augmentation de la densité ionique aux alentours de la cible, ce qui permet de réduire
la pression de travail, de diminuer les risques de contamination ;
e augmentation de la vitesse de dépdt comme le montre la photo de la Figure 2.13 ;
e réduction du bombardement électronique du substrat, les électrons étant confinés prés
de la cible. Cet effet permet d’une part d’éviter un échauffement du substrat et d’autre
part de réduire la contamination des films en limitant les processus d’oxydation

assistés par flux électronique en présence d’oxygéne résiduel éventuel.
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Bati de pulvérisation cathodique magnétron monocible Cible de molybdéne du bati MP800S
en fonctionnement

Figure 2.13: Photos de I'effet magnétron lorsque le plasma est actif (a gauche) et de I'usure d'une cible du
bati du bati MP800S (a droite)

Si cette technologie permet d’accroitre la vitesse de dépdt, elle pose d’autres
problémes. En fait, la cible n’est pas consommée de maniere homogene précisément a cause
de la localisation du plasma, entrainant un usage trés limité de la cible (de I’ordre de 30 a 35%
de la cible de matériau). En conséquence, la cible doit étre changée avant d’avoir été
entierement consommee.

D'autre part, cette usure privilégiée augmente la surface érodée au cours du temps et
donc la vitesse d'érosion. De plus, les aimants permanents utilisés évoluent dans le temps et
ont une durée de vie nominale de 4 ans. Ces deux effets combinés nécessitent une calibration

réguliéere de la vitesse de dépdt de tous les matériaux utilisés.

Description du bati de dépdét MP800

La machine MP800S a été fabriquée par la société Plassys conformément a un cahier
des charges établi au laboratoire. Elle est complétement automatisée et pilotée par un
ordinateur. La géométrie du bati de dépot est représentée schéematiquement sur la Figure 2.14.
Le plasma est généré a partir d'argon (Ar) qui peut étre mélangeé a des gaz réactifs (O, ou Ny).
La pression de travail est de 1,3Pa a 13 Pa (1a 10 mTorr) pour un débit de gaz total a
50 sccm .

L’enceinte de dépdt est un cylindre de 800 mm de diamétre qui possede gquatre
cathodes pouvant accueillir des cibles rectangulaires de 200 x 80 mm2. Les distances des
cathodes au substrat peuvent étre réglées de 5cm a 10 cm indépendamment les unes des
autres. Deux cathodes sont alimentées par des générateurs RF en radio-fréquence

(13,56 MHz). Les génerateurs peuvent délivrer une puissance de 300 W pour I’une et de

“ Rappelons que 1 sccm (standard cm® /min) représente 2,69.10'® mol/min pour un gaz parfait.
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1000 W pour I’autre. Les points de fonctionnement usuellement utilisés sont de 80 W ou
150 W pour les cathodes RF, ce qui correspond a une puissance de 0,5 W/cm2 et 0,93 W/cm?
respectivement. Deux boites d’adaptation d’impédance permettent de régler I’'impédance du

circuit automatiquement.

Pompe
Cryogénique
Canne de transfert .
Vanne tiroir
motorisée
Sas
e
Mouvement
Porte échantilon Rotartion planéfoire Cibles—HHL. orbital
B = o

i A AR T

Plateau |

\

- Mouvement

DC?
planétaire
O
& ()

=
-

o |
Cibles Porte-échantillon
Piege d'azote liquide
(a) Vue transversale (b) Vue de dessus

Figure 2.14 : Schéma de la géométrie de la machine MP800S

Les deux autres cathodes sont alimentées par des générateurs en courant continu (DC)
pouvant délivrer un courant de 1,0 A. Un courant de 0,09 A est géenéralement utilisé soit
0,56 mA / cmz2. Les vitesses caractéristiques de dép6t des matériaux utilisés sont présentées
dans le Tableau 2.10.

Tableau 2.10 : Vitesses de dépot des matériaux utilisés sur le bati MP800

Matériau Cathode Puissance/Courant Vitesse de dépdt en fonction Vitesse de dépot en fonction

de la vitesse de passe du temps pour Q = 1°/s
a-Si RF 150 W 1,52 nm.s/° 0,038 nm/s
Al RF 150 W 8,04 nm.s/° 0,201 nm/s
Mo DC 0,06 A 1,42 nm.s/® 0,036 nm/s
B4C RF 80Wals0 W 0,31 25,60 nm.s/° 0,008 a 0,140 nm/s
SiC RF 60 Wa 150 W 0,56 41,60 nm.s/° 0,014 4 0,040 nm/s
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Les différents parametres de gestion des plasmas (gaz et cathodes) sont accessibles par un

écran de contréle représenté sur la Figure 2.15.

Furmp State Procesz 2.00rnT arr
LL State  Fine Pumping 1.33Em T on
Cryc State Beady % 1.0e-009Tarr
? Gl Ozccm
B -
49 Fzcem
k) 00zcom
1 1 - - 2 O0zccm
00sccm
L a O o e 0 0zcom
k. RF RF oo oo
FlebliTer ooy RF2 DC3 DC4
Set 1R [haf Set [0 0, 000,
Fud 1540 (s W [ (s
Ref af T | 0 OO0, 0 0o0s,
YBias 1499 11 Piar [t [N

Figure 2.15 : Ecran de contrdle des parameétres de génération des plasmas pour les 4 cathodes

Chaque emplacement des cibles est compartimenté par des caches pour confiner le
plasma et éviter la contamination inter-cible. Chaque cible est montée sur un support en

cuivre fixé sur le magnetron refroidi par un circuit d'eau.

Le vide de I'enceinte est assuré par une pompe cryogénique. Un piége a azote liquide
est placé au fond de Ienceinte afin d’améliorer le vide résiduel autour de 5.10°° Pa.
Le bati est équipé d'un sas pour éviter de remettre a I’air I’enceinte a chaque dépét. Le porte-
substrat repose dans un panier qui permet le transfert entre le sas et I'enceinte de dép6t. Dans
I'enceinte de dépdt, le panier est déposé sur un plateau. Le porte-substrat a un mouvement
planétaire et un mouvement orbital.
Le mouvement planétaire donne un profil de dépdt radial a partir du centre du disque du porte
échantillon.
Le mouvement orbital permet d'amener le porte échantillon au-dessus de chaque boite de
confinement. Nous verrons plus loin qu'il est possible de corriger le profil d'épaisseur par
variation de la vitesse orbitale en fonction de la position de I'échantillon sur la boite [18].
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En cours de dépdt, une vanne asservie en position, placée devant la pompe cryogénigue,
permet d'asservir la pression dans I'enceinte indépendamment des débits de gaz dont la
somme est autour de 50 sccm. Le systeme de régulation est représenté sur la Figure 2.15.

La température de I'enceinte varie en fonction de la puissance des sources utilisées
simultanément et de la durée d'utilisation. Une montée en température fait varier les
parametres de dép6t, ce qui est non desirée dans les dépbts périodiques. Afin de limiter
I’augmentation de tempeérature de I’enceinte, nous limitons d’une part la puissance totale
dissipée par les cathodes et nous utilisons d’autre part le piege a azote liquide pour évacuer les
calories. Ceci se traduit part une mise en vieille des cathodes et par un remplissage périodique

du piége a azote.
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Tableau 2.11 : Principaux parameétres du bati de dépot de pulvérisation cathodique magnétron

Paramétre Valeur

Vide résiduel de I’enceinte 5.10° Pa (5.10°® mbar)

Vide résiduel du sas 8.10°° Pa (8.10°® mbar)

Gaz passif ionisé Ar

Débit nominal total 50 sccm (consigne £0,1 sccm)
Pression de travail 2 mTorr (consigne 0,002 mTorr)
Dimension cible 200 x 80 mm? x 6 mm
Puissance RF1 adapté 0 a 1000 W (consigne +1W)
Puissance RF2 adapté 0 a 300 W (consigne £1W)
Courant DC3 et DC4 0 a 1000 mA (consigne £1 mA)
Courant DC4 0 a 1000 mA (consigne +1 mA)
Dimension maximale du substrat @127 mm x 35 mm

Rotation planétaire (homogénéisation radiale du dépot ) 50 tr/min

Rotation orbitale Q (vitesse de dépot) 0°/s a +3°/s a +0,01°/s

Position absolue du plateau 04359,9°a+0,1°

Méthode de calibration de la vitesse de dépbt

Les structures multicouches périodiques présentées dans cette étude sont toutes
périodiques ou constituées d'un empilement de plusieurs structures périodiques. Leur
réalisation nécessite une bonne conception de I’empilement et une calibration précise des
vitesses de dépbt. Nous considérerons dans la suite une multicouche périodique a trois

matériaux.

La calibration des vitesses de dépot sur le bati de depot se deroule en deux temps. Tout
d'abord, on calibre la vitesse de dép6t de chaque matériau en fonction des parametres
optimums qui seront utilisés (puissance de la source, pression de dép6t). Puis chaque couple
de matériau est calibré individuellement.

La puissance / le courant de la cathode et le temps de passage de I'échantillon sont les
deux parametres qui déterminent la vitesse de dépot. Dans les études présentées, la puissance
est fixée pour optimiser le nombre de passages du substrat au-dessus du plasma. Elle
détermine un point de fonctionnement pour une épaisseur optimale. La vitesse angulaire du
plateau, donc du substrat, ajuste I'épaisseur déposée autour du point de fonctionnement. Cette

vitesse angulaire Q est inversement proportionnelle a €passage, 1'épaisseur de matériau dépose a
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chaque passage du substrat au-dessus du plasma. Le facteur de proportionnalité o est propre a

chaque matériau.

epassage ~ % (2.8)

Les vitesses angulaires nominales Q sont comprises entre 0,70 et 2,00°/s. Elles permettent,
pour une vitesse planétaire de 50 tours/min, une homogénéité du profil de dépdt [8] presque
constant sur tout le rayon du porte échantillon en prenant en compte le mouvement planétaire
(cf. Figure 2.19).

La calibration de la vitesse de dépdt d'un matériau est donc obtenue en fixant I'énergie.
On réalise ensuite une calibration autour de ©; = 1,00°/s pour une vingtaine de passages au-
dessus de la cible a calibrer. L'échantillon est mesuré sur GRX pour déterminer I'épaisseur
déposée. Puis, en fonction de epassage 1'épaisseur par passage obtenue, on fixe une vitesse de
passage Q, proche de celle désirée eyise €n fonction de Nb_passage nombre de passages a

réaliser tel que :

e *Nb _ passage (2.9)

visée — epassage

En calculant la courbe passant par les deux points déterminés par I'épaisseur déposée
par passage en fonction de l'inverse de la vitesse angulaire de passage, on obtient la droite de

calibration comme celle représentée en Figure 2.16.

15,00

14,00 1 €passage = 14,233431/ Q - 0,042320

13,00 -

12,00 -

Epaisseur [A]
S B
o o
o o

9,00 -

—e— Calibration Mo & 60 mA

8,00 - — Linéaire (Calibration Mo a 60 mA)

7,00 -

6,00 T T T T T T T T T
0,55 0,60 0,65 0,70 0,75 0,80 0,85 0,90 0,95 1,00 1,05
1/ [s/°]

Figure 2.16 : Exemple de calibration de la vitesse de dép6t en de la vitesse de passage angulaire au-dessus
d’un plasma de Mo généré par une cathode en tension continu ayant un courant de 60 mA
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Pour les structures, il est nécessaire de calibrer les empilements périodiques pour
déterminer les vitesses de dép6t de chaque matériau en prenant en compte les effets d'inter-
diffusion. La calibration des sous structures est réalisée avec chacun des couples de matériaux
mis en jeu.

Dans le cas d'un tri-matériau sans couche barriére, c’est-a-dire [B4C/Mo/a-Si], ceci
signifie une calibration des interfaces Mo/a-Si, B,C/Mo et B4C/a-Si. L'ajout de barriere de
B,C a la structure, c’est-a-dire [B4sC/Mo/B,C/a-Si], permet de se limiter aux interfaces
B,C/Mo et B4C/a-Si. Chaque bindme de matériau nécessite lui-méme trois dépbts en
permutant les 2 vitesses de dép6t proches de la valeur nominale, ; et Q,. On obtient une
différence d’épaisseur pour les deux matériaux pour deux vitesses différentes. Ceci permet
d’obtenir les courbes de calibration représentées sur la Figure 2.17. Le décalage observé
correspond a I’interdiffusion entre les deux matériaux. Pour le B4C, on observe une vitesse de

dépot différente en fonction du matériau du couple de calibration.

30,0
—e—[B4C/Mo] --> Mo
—a—[BAC/S] -->Si

25,0
_ —=[B4C/S] -->B4C
< y =19,781x + 0,8079
é 20,0 1|—>%— [B4C/Mo] -->B4C
(O]
e Si RF1 150 W
2 150 | B, RF2150 W
2 Mo  DC360mA y = 12,946x + 0,6642
5
? 10,0 |
s |
(o /’ y =5.3838x + 1.9762

50
— y = 4,200 - 0,100
0,0 : : : : : :
0,600 0,700 0800 0900 1,000 1,100 1,200 1,300
1/Q [s/°]

Figure 2.17 : Courbe de calibration des matériaux calibrés en couple

Ceci permet de remonter aux vitesses de dépdt de chaque matériau en fonction de son
interface avec le matériau voisin. L'assemblage de I'ensemble des matériaux d'une sous-

structure est réalisé pour validation et peut nécessiter un second dépot correctif.
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La facilité des phases de calibration de la vitesse de dép6t d'un matériau ou d'une structure est
déterminée principalement par le contraste d'indice des matériaux AS. Le Tableau 2.12
représente les indices des matériaux de tous les matériaux disponibles sur la MP800S et des
substrats utilisés.

Pour les couches minces, on privilégiera un contraste maximum d’indice de réfraction
a 0,154 nm entre le substrat et le matériau déposé. Par exemple, dans le cas d'une calibration
du B4C, on préférera utiliser un substrat d'AsGa. La modélisation de cette mesure permet de
prendre en compte des effets de surfaces tel que I'oxydation et la rugosité de surface de la
couche mince.
Dans le cas des structures multicouches, les paires de 2 composés bien contrastés seront plus
simples a modéliser : rapport des épaisseurs et rugosité aux interfaces. Ceci est limité aux cas
ou il n'y a pas de nouveaux composés formés.

L'ajustement des mesures de calibration en utilisant la méthodologie décrite par A.
Hardouin [9] permet la réalisation d’un modele physique plus réaliste et de mieux prendre en
compte les phénomeénes d'interdiffusion des matériaux.

Tableau 2.12 : Indices complexes a A = 0,154 nm des matériaux (normal) et des substrats (gras) utilisés

Matériau 6-1 B

Al 8,477E-6 1,5496E-7
a-Si 7,14E-6 1,624E-7
a-SiC 1,011E-5 1,665E-7
a-Sio, 7,1E-6 9,1705E-8
B,C 7,62E-6 7,5773E-9
Mo 2,86E-5 2,0417E-6
AsGa 1,451E-5 4,3427E-7
Si 7,6E-6 1,7279E-7
SiO; (Silice fondue) 8,597E-6 1,1097E-7

L'exemple de la calibration d'un miroir bi-bande a sélectivité paramétrable (Chapitre 4.3) est

présenté dans le Tableau 2.13.
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Tableau 2.13 : Récapitulatif du nombre de calibrations nécessaires a la réalisation d'une structure bi-
bande a sélectivité paramétrable.

Nombre de dépdt de calibration

Sous structure Couple de calibration minimum
Matériaux B,C 2
a-Si 2
Mo 2
Total 6
MC1 (B4C/M0/B4C/a'8|) B4C/MO 3
a-Si/B,C 3
B4C/M 0/B4C/3.'Si 2
Total 14
35
300 bofte d’émission |
250 du plasma i
‘ !
200 1\ ) .
150 \ / |
y (mm) 5 NG
100 \\ 1
50- y, / 1
TR LR
O, By B oy -
50 trajectoire de -
I’échantillon
-100- pourr=0  ~

-200 | | | | | |
-400 -300 -200 -100 0 100 200 300  40C
X (mm)

Figure 2.18 : Simulation de la trajectoire d’un échantillon au dessus d’une boite d’émission de plasma de
la MP800S, pour un rayon donné.

La nature méme de la trajectoire de I’échantillon au dessus d’une cible de la MP800S
(cf. Figure 2.18) assure une bonne uniformité azimutale pour un méme rayon [8, 19]. De plus,
nous pouvons constater sur la Figure 2.19 un profil d’uniformité radial avec une perte
d’épaisseur de 4% sur un rayon de 50 mm, pour un dépdt réalisé avec une vitesse de passage
de I’échantillon sur la cible constante. L’utilisation d’une variation de vitesse de passage de
I’échantillon sur la cible sur la MP800S permet d’obtenir une uniformité de +£0.5% sur un
rayon de 50 mm (cf. Figure 2.19).
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Figure 2.19 : Uniformité radiale d'une couche simple de molybdéne déposée sur la MP800S.

La géométrie du probleme est définie d'une part par le rayon du substrat et d'autre part
par la boite de confinement du plasma. Il existe une simplification géométrique en considérant
gue la position angulaire du plateau au centre de la boite de confinement est superposée a la
mediane de la cible de matériau et donc du plasma. Les paramétres optimums pour la

réalisation du profil corrigé sont donnés dans la figure suivante.

Coefficient de correction

FIERE EMEUENE sur la vitesse angulaire Q(0)

0°a+20° 1.00
+25.5° 4 +20° 0.80
+28.5° 4 +25.5° 0.70
+45° 3 £28.5° 0.65

Porte échantillon

Cibles

Figure 2.20 : Valeur de correction de la vitesse angulaire en fonction de la plage angulaire définie par le
centre de la cible pour un profil d'épaisseur plan a +0.5%
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Méthode de réalisation de lots d’échantillons homogenes

Les études de comparaison de résistance a l'environnement qui seront décrites plus
loin mettent en ceuvre un grand nombre d'échantillons, en particulier dans le chapitre 3 ou I'on
compare plusieurs structures multicouches exposées a différents environnements (cf. partie
2.3). Or, nous venons de voir que la réalisation d'un échantillon bien calé en période requiert
un grand nombre de calibrations et que le bati a une lIégere dérive entre plusieurs dépbts de
plusieurs heures. Nous avons donc mis au point une méthode de réalisation de lots
d'échantillons homogenes.

L'objectif, visé et obtenu, est une dispersion sur I'épaisseur de la période mesurée
inférieure & 1% sur I'ensemble des échantillons d'un méme lot de fabrication. La surface de
dépdt est un disque de cristal de silicium orienté (100) de 100 mm de diameétre et d'une
épaisseur autour de 750 um. Ce type de substrat standard en microélectronique est compatible
avec le porte-échantillon utilisé.

Le dép6t est calibré au centre du porte-échantillon. Pour le revétement final, la vitesse de
passage au-dessus du plasma est décomposée en fonction de la plage angulaire en utilisant les
parametres du tableau de la Figure 2.20.

Une fois I'échantillon sorti, il est prédécoupé par le tracé d'un quadrillage a l'aide d'une pointe
diamantée, sur les deux faces en coincidence (cf. Figure 2.21.a). Le marquage de la face non
déposeée sert uniquement a la gravure de I'identifiant de I'échantillon, il doit donc étre tres peu
marque.

Le substrat est alors clivé le long des axes du quadrillage. Chaque échantillon est

repéré et stocké dans une boite individuelle (cf. Figure 2.21.b).
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(a) (b)

Figure 2.21: (a) Vue du dépdt sur le substrat de Si(100) apres quadrillage a la pointe diamant puis (b)
découpage et identification des échantillons.

Dans le cas de la photolithographie EUV a 13,5 nm la période nominale est proche de
7 nm. L'erreur de période tolérée correspond a une variation maximale de +0,035 nm. Elle se
traduit sur la position du pic réfléchi dans le spectre EUV a ~+0,071 nm pour un angle de
rasance de 80° comme cela est représenté sur la Figure 2.22.
La Figure 2.23 repréesente la relation linéaire entre la période de la structure mesurée sur GRX
derx et la position du centre du pic mesurée sur le réflectomeétre CEMOX a 75% de sa valeur
maximale Az Le décalage de période de 0,245nm représente l'erreur cumulée

principalement due a I'indice effectif des différents dépots (pas les mémes matériaux).
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Figure 2.22 : Mesure des échantillons d'un lot d'un méme dép6t sur le réflectometre EUV CEMOX
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Figure 2.23 : Mesure des échantillons de 3 lots de fabrication avec la période GRX en fonction de la
position du centre du pic mesuré sur le réflectométre EUV CEMOX
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2.3 Movyens de test a l’environnement

Les revétements réalisés doivent avoir une durée de vie compatible avec leur
environnement de fonctionnement et de stockage. Pour simuler et anticiper les détériorations
plusieurs tests d’évaluation ont été mis en ceuvre.

L’environnement durant la mission et durant le stockage, vis-a-vis des applications
spatiales, sera simulé par différents environnements climatiques, c'est-a-dire par des cyclages
thermiques et I’exposition & la chaleur humide. Le suivi temporel du stockage est réalisé sur
des échantillons stockés sous azote.

Les environnements de travail les plus agressifs, vis-a-vis de I’utilisation des optiques
pour la photolithographie EUV, sont décrits dans le chapitre 3. Ils sont simulés par recuit
thermique, érosion ionique et tenue & la mise sous vide. Pour ce dernier point, les mesures de
réflectométrie EUV se font sous vide secondaire (réflectométre EUV de CEMOX) ou sous
ultravide (chambre expérimentale de la ligne BEAR du synchrotron Elettra), si I’échantillon

n’évolue pas, alors il sera considéré comme stable.
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2.3.1 Tenue alatempérature

Pour évaluer la tenue en température des revétements, nous avons choisi d’utiliser un
four classique a géométrie radiale. Il permet de recuire des échantillons de petites tailles dans
une atmosphére controlée. Aprés une description des caractéristiques, nous expliquerons les
procédeés utilisés.

Description et caractéristique du four

Le four est constitué d’un élément chauffant a geométrie radiale. 1l peut étre translaté
le long d’un tube en quartz ou se trouve une nacelle en quartz recouverte d’un substrat de
silicium porte-échantillon de 5,1 cm de diametre. Le tube peut étre mis sous vide, sous un
balayage de gaz ou a I’air. La pression est mesurée par une jauge a fil chaud de type Pirani,
calibrée pour I’air. Les bouchons aux extrémités du tube sont parcourus par de I’eau froide
afin d’assurer une température basse au joint d’étanchéité. Le systéme décrit est représenté sur
la Figure 2.24.

La régulation sur la température de consigne est réalisée par la mesure du
thermocouple du four Ty Le systeme a une correction de type proportionnelle intégrale
dérivée (PID) pour controler la rampe de montée en température et limiter le dépassement de
la consigne en température. Le substrat de silicium porte-échantillon est un bon conducteur
thermique contrairement a la nacelle en quartz. 1l est donc équipé d’un thermocouple qui
mesure la température du substrat qui est proche de celle des échantillons, en particulier s’ils
sont aussi en silicium. Nous considérerons cette température comme la température de recuit
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Nacelle + silicium

Canne de transfert

+ micro fuite air Four a géométrie
\ radiale Micro fuite
d’Araon
LY 1Y
Pompe et —
jauge T
n®), (-

\

L Thermocouble échantillon

Thermocounle four

Figure 2.24 : Schéma du four classique a géométrie radiale du LCFIO

Le Tableau 2.14 reprend les principales caractéristiques du four.

Tableau 2.14 : Principaux parameétres du four classique a géométrie radiale

Paramétre Valeur

Température minimale Ambiante
Température maximale 1000°C

Capteur de température Thermocouple type K
Précision sur la température T+10%

Résolution sur la température +1°C

Systéme d’asservissement PID

Pente de chauffe maximale du four +30 £2°C/min
Dépassement de consigne +3%

Perte calorifique Trour-Techantition (SOUS Vide) -5+3°C

Perte calorifique Trour-Techantilion (SOUS 1at Ar) -2 +2°C

Dimension du porte échantillon 5,1 cm

Groupe de pompage Primaire + turbo
Pression résiduelle de pompage 0,33 Pa (< 3,3.10° mbar)
Gaz de recuit Ar
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Préparation du four

Les échantillons sont disposés sur le substrat de silicium posé sur la nacelle en quartz.
Le tube de quartz est refermé et le bloc de pompage mise en route. L’eau est mise en
circulation dans le circuit de refroidissement des joints quartz-métal. Le four est dégagé de
I’emplacement de la nacelle.

Le systeme de chauffage est mis sous tension ; la température de consigne est fixée.
Durant la chauffe du four, I’atmosphere du tube est nettoyée. On réalise une série de trois
ringages sous argon, avec a chaque fois une remonté en pression d’argon plus faible. Lorsque
la pression du vide est inférieure & 0,40 Pa (4.10" mbar) et la température de consigne du four

atteinte, on passe au procédé de recuit.

Procédé de recuit sous balayage d’Ar (recuit 1h)

Pour les recuits courts, I’atmosphére de recuit est sous balayage d’argon. Pour cela, on
réalise une micro-fuite d’argon pour stabiliser la pression a 3 Pa (3.10% mbar) (pression
mesurée équivalente a celle de I’air). Le four est alors translaté au-dessus de la nacelle.

Le debut du recuit commence lorsque la température atteint la température désirée moins 1%
de cette valeur. On constate une inertie d’environ 15 min avant que le thermocouple n’indique
une température stable. La température de consigne du four est ajustée afin d’atteindre la
température désirée au niveau du thermocouple des échantillons a la bonne valeur.

A la fin du temps de recuit, 1h, le four est translaté en dehors de la position de la nacelle et la
consigne de chauffage mise a zéro. La fuite d’argon permet de refroidir plus rapidement les
échantillons et leur support. Lorsque le thermocouple de la nacelle mesure une température
inférieure a 30°C, la pompe est arrétée.

La Figure 2.25 représente la dynamique du systeme de chauffage pour un recuit d’1h
sous balayage d’Ar. On observe les trois phases: montée en température, recuit puis
refroidissement des échantillons.
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Figure 2.25 : Evolution des températures du systéme de recuit en fonction du temps

Procédé de recuit sous atmosphere d’Ar (recuit 1h et plus)

Pour les recuits longs, I’atmosphere de recuit est stabilisée sous une pression d’1 bar
d’argon statique a la température désirée.

Le début du recuit commence lorsque la température de I’échantillon atteint la
température désirée moins 1% de cette valeur. On constate une inertie d’environ 15 min avant
gue le thermocouple n’indigue une température stable. La température de consigne du four est
ajustée afin d’atteindre la température désirée au niveau du thermocouple des échantillons.

Pour les recuits de plusieurs heures, il est nécessaire de vérifier périodiquement la température
des échantillons ainsi que la pression d’Ar.
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2.3.2 Tenue al’environnement climatigue

L’évaluation de la résistance a I’exposition a I’environnement climatique consiste a
faire varier rapidement et grandement les conditions que sont la température et I’humidité.
Afin de pouvoir dissocier les effets, on évalue les effets des variations de température
indépendamment des effets d”hygrométrie.

Les miroirs de vol pour PEUV utilisés pour I’astrophysique ne sont pas qualifiés
expérimentalement a I’environnement climatique, contrairement aux composants pour le
spectre visible ou infrarouge. La raison en est que les risques de détérioration des optiques par
les pollutions dues a I’environnement lors des tests de qualification soient irréversibles. En
particulier pour les risques de pollution (dép6t par condensation, trace d’hydrocarbure,...)
pour lesquels il n’existe pas de procédé de nettoyage et qui peuvent fortement endommager
les performances de réflectivité.

Les nouvelles missions d’observation solaire vont néanmoins fortement augmenter les
risques d’endommagement (cf. Solar Orbiter Environnemental Specification édité par I’ESA).
Il est donc nécessaire de réaliser des expériences sur des échantillons tests, aussi appelés
éprouvettes. Ces évaluations sont menées lors de la conception et de la réalisation des miroirs
pour mieux apprécier I’influence de I’environnement en aval de la réalisation du modéle de
vol et permettre une pré-qualification des nouvelles structures avant des vols en mission fusée
(cf. chapitre 4.1.2).

La qualification pour le spatial se termine normalement par une expérience de tenue a
I’arrachement, afin d’évaluer I’adhérence des revétements optiques. Le test est réalisé a I’aide
d’un ruban collant collé a la surface de I’optique et tiré brusquement. Ce test introduit des
polluants destructeurs pour les surfaces étudiées et doit étre réalisé en fin de séquence
d’évaluation.

Dans le domaine des revétements EUV, les contraintes mécaniques présentes dans le
revétement réfléchissant sont élevées. Elles peuvent entrainer des problémes de décollement
dans le temps. Si des défauts apparaissent, ils se caractériseront par des craquelures
observables au microscope seules sources de décollement. Le test d’adhérence est donc
gu’une confirmation des observations, de plus la pertinence du test est dépendante du pouvoir
d’adhésion de la colle a la couche de surface du revétement. Nous avons considéré ce test

comme non représentatif et trop polluant en cas de tenue du dépot.
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Les tests d’évaluation mis en place en collaboration avec le CNES sont plus sévéres que
I’environnement de stockage des composants au sol. Le procédé décrit sera donc notre test de

référence a la tenue a I’environnement des revétements multicouches.

Définition du test d’évaluation

Comme nous I’avons expliqué, les tests sont définis par rapport a la mission Solar
Orbiter.
Le test de chaleur humide a été défini en fonction des contraintes liées aux conditions
climatiques lorsque le satellite est dans la coiffe de la fusée dans un climat tropical. Ceci
équivaut a une attente de 48h a une température moyenne de 40°C et a une humidité de 90% a
95%.

Tl 4
\ Air humide |

I OIS EEEEEEES crrrrrrre e | S
90-95%
humidité gﬁgn&i

+25 Al —

0 0,22+48 Temps [h]
periodes x100
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v\ Sousatmosphére N
| | | v Ny, | I
+25. I____i____i_"_ _____i_"_i_ _________ i____i__ Attente
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Figure 2.26 : Définition temporelle des expériences de cyclage thermique et de chaleur humide.
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Le cyclage thermique est défini en fonction des contraintes extrémes de la mission Solar
Orbiter. La température minimum de -50°C correspond au mode de survie du satellite, la
température maximale correspond a la température de polymérisation des colles des montures
d’optique (+60°C) et est proche de la température opérationnelle des optiques en mission ; on
y ajoute une marge de +10°C. Le satellite réalisera une vingtaine de passages pres du soleil
(cf. chapitre 4.1.3). En appliquant les régles de validation des instruments classiques, on
multiplie le nombre de passages par un facteur 5 ce qui donne un total de 100 cycles de
température. Le temps imparti pour ces évaluations est d’une semaine ce qui a dimensionné
les pentes de montée et descente en température a +3°C/min ainsi que les plateaux
thermalisés qui durent 15 min.

Les parameétres des deux évaluations sont représentés sur la Figure 2.26.

Description des enceintes thermique et climatique

Pour chacune des deux expériences, nous utilisons des enceintes climatiques dédiées
qui se trouvent au CNES de Toulouse.

Le cyclage thermique est réalise dans une enceinte climatique congue par la société
Sun Electronic Systems modéle EC11 avec un contréleur modele TC10. Les échantillons sont
soumis soit a du froid soit a du chaud par circulation d’air dans la chambre d’expérience. De
I’air est extrait a I’arriére de I’enceinte. Il est entrainé par un ventilateur vers une batterie de
résistances chauffantes puis vers une buse d’azote liquide qui permet de refroidir I’air. La
circulation de I’air continue dans le toit de la chambre d’expérience pour retomber
verticalement sur les échantillons sous test. Ceci permet d’obtenir un faible gradient de
température.

Une premiére sonde de température est placée dans le toit et une seconde au niveau
des échantillons. Le contrbleur asservit la température sur la sonde échantillon par un systéme
de correction de type PID.

Le Tableau 2.15 reprend les principales caractéristiques de I’enceinte utilisée pour le cyclage

thermique.
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Tableau 2.15 : Principaux parameétres de I’enceinte en fonctionnement climatique

Parameétre Valeur

Plage de température -184°C a +315°C
Erreur absolue du contréleur +0,25°C
Résolution de la température +0,02°C

Taux de variation maximum de la température +48°C/min
Résolution de la température +0,02°C

Type de sonde de température PT100

La chaleur humide est réalisée dans une enceinte climatique concue par WEISS
Technik modéle WK-340/70 avec un contréleur SIMCON/32. L’intérieur de I’enceinte est en
acier inoxydable.

Sur le fond sont implantés selon le volume un ou deux ventilateurs axiaux a moteurs
externes pour le recyclage de I’air, un évaporateur a ailettes raccordé a la machine
frigorifique, une batterie de résistances électriques, le bain-marie pour assurer le controle de
I’hygrométrie. Sur I’avant sont installées des sondes PT100 de régulation de la température et
des sondes psychrométriques PT100 pour la régulation de I’hygrométrie. L asservissement en
température et hygrométrie est réalisé par deux sondes placées pres du porte- échantillon.

Cet appareil permet d’obtenir une forte humidité relative avec des dissipations thermiques
importantes. Cette propriété constitue un systéme d’anti-condensation sur les échantillons en
théorie.
Le Tableau 2.16 reprend les principales caractéristiques de I’enceinte utilisée pour la chaleur
humide.

Les étuves du CNES sont aussi utilisées pour tester des composants électroniques qui

dégazent fortement. Nous avons donc prévu une journée de nettoyage de I’enceinte avant
chaque expérience. Il s’avere que cela n’est pas suffisant et qu’il serait préférable d’utiliser
des enceintes dédiées aux composants optiques sans trace d’hydrocarbure et autres composés
carbonés fortement volatiles.
Le porte-échantillon congu pour ces expériences est un prisme a base triangulaire massif en
aluminium dont deux faces sont utilisées pour poser les échantillons. Chaque échantillon
repose sur trois points d’appui : le support et deux vis de butée comme indiqué sur la Figure
2.28.
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Tableau 2.16 : Principaux parameétres de I’enceinte en fonctionnement climatique

Parametre Valeur
Plage de température +10°C a +95°C
Plage du point de rosée +4°C a94°C

Plage d’humidité relative

10% a 98% Hr

Précision de I’humidité relative

+1,0% a +3,0% Hr

Précision de la température (fonction de la température) +0,1°K a £0,3°K
Homogénéité de la température (fonction de la température) 10,5°K a £1,0°K
Type de sonde de température PT100
Type de sonde psychrométrique PT100

Procédé d’évaluation a I’environnement climatigue.

La séquence mise en ceuvre est représentée sur la Figure 2.27. Avant, entre et apres
chaque exposition a un environnement contrélé défini sur la Figure 2.26, une phase de
caractérisation est mise en ceuvre. Les échantillons voyagent entre les différents laboratoires
et sont stockés dans des boites en fluoroware. Elles sont fermées avec une araignée pour les

substrats en silicium minces et entre le couvercle et le fond en fluoroware pour les substrats

épais (en silice), le tout maintenu dans une boite par un tissu non pelucheux.

Echantillons vierges

Caractérisation

Cyclage thermique

Caractérisation

A 4

v

Chaleur humide

v

Figure 2.27 : Diagramme de la séquence d’évaluation normale des échantillons

La caractérisation est composée d’une partie métrologie et d’une partie observation.
La partie métrologie est réalisée au Laboratoire Charles Fabry de I’Institut d’Optique (Orsay)
pour la mesure de réflectométrie en X-rasants, au Laboratoire d’Interaction des rayons X avec
la Matiére (Orsay) pour la réflectométrie EUV du pic de Bragg utilisé et sur la ligne de
mesure BEAR du synchrotron Elettra (Trieste, Italie) pour la réflectométrie EUV fine sur un

Caractérisation
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large domaine spectral. Cela permet de mesurer et de modéliser les modifications structurelles
et fonctionnelles de la structure.

La partie observation est réalisée au CNES sous binoculaire et sous microscope
interférométrique avant et aprés chaque passage dans une enceinte climatique. Cela permet
d’observer les effets de pollution des différentes phases et les défauts éventuels qui

apparaissent.

ab
s.#er

Figure 2.28 : Repérage des échantillons montés sur le support pour les tests de tenue & I’environnement
climatique

Pour les phases de cyclage thermique et de chaleur humide les échantillons sont
disposés sur le support et repérés par une photo cf. Figure 2.28. Le support est placé dans un

bac lui-méme déposé dans I’enceinte.

Thése C. Hecquet 103



Chapitre 2 : Moyens expérimentaux et méthodes

La synchronisation des campagnes est lourde a mettre en place en particulier pour les
mesures de réflectométrie sur la ligne de mesure BEAR limitées a deux par an. Nous avons
donc mis en place une variante qui requiert une étape de moins de caractérisation comme
représentée sur la Figure 2.29. Cette version traite deux lots d’échantillons en parallele dont
I’un subira juste le cyclage thermique et le second lot le cyclage thermique et la chaleur
humide. Cette version nécessite néanmoins deux fois plus d’échantillons pour une

comparaison relative et non plus absolue des endommagements.

Lot d’échantillons #1 Caractérisation #1

Cyclage thermique Caractérisation #2

A 4

A 4

Lot d’échantillons #2 > Caractérisation #1

Chaleur humide Caractérisation #2

A 4

Cyclage thermique

\ 4
A 4

Figure 2.29 : Diagramme de la séquence d’évaluation rapide des échantillons

Lors de la réalisation de ces évaluations, nous avons constaté une forte pollution de
surface des miroirs. Cette contamination reste en surface et semble provenir des polluants
présents dans les étuves et au milieu des observations. Ce dernier point a été amélioré. La
contamination principale reste celle des étuves qui ne sont pas dédiées uniquement aux
optiques.

La description complete des expositions climatiques et des observations est disponible

dans le document « Procédures expérimentales_|O-CNES ».
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2.3.3 Tenue al’érosion ionique

Les sources EUV de laboratoire sont pour la plus part générées par des plasmas chauds
issus de matériaux solides ou de gaz. Comme expliqué dans le chapitre 3, ces plasmas se
caractérisent par une émission EUV mais aussi par une émission de rayonnement dans
d’autres régions spectrales, d’ions et de débris neutres. Dans cette partie nous nous
intéressons a I’effet des débris, en régime balistique, qui arrivent a la surface du miroir et
érodent la structure multicouche. Dans les applications pour la Lithographie EUV, ce type
d’érosion est un facteur d’endommagement majeur des optiques soumises aux sources plasma
de haute énergie.

Les sources plasmas sont trés différentes les unes des autres et possedent des systemes
de protection contre les ions et particules rapides plus ou moins efficaces. Un domaine

d’énergie représentatif est donc difficile a dégager comme le montre la Figure 2.30.

= Sans systéme de limitation de débris

0.01 .

Tension [V]

1E-3 _ === Avec systeme de limitation de debris

1E-4

L | L | L | L 1 L | L | L
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
Energie des ions étain [eV]

Figure 2.30 : Tension dans la coupe de Faraday en fonction de I’énergie des ions d’étain émis par une
source plasma générée par laser avec et sans systeme de protection de contamination [20].

Nous avons décidé pour cette étude de fixer une énergie engendrant principalement de
I’érosion et non de I’implantation. De plus cette énergie doit majorer I’énergie résiduelle apres
le systéeme de protection, nous avons donc retenu une énergie de 700 eV.

Pour simuler les effets d’érosion, nous avons utilisé les batis d’érosion ionique de Sagem sur

le site de Saint Pierre du Perray.
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Principe du bati d’usinage ionique

L’usinage ionique est basé sur le principe d’enlévement de matiére par un procédé
physique appelé pulvérisation ionique. La pulvérisation ionique consiste en I’éjection
d’atomes ou de molécules d’une cible par suite d’un transfert d’énergie cinétique provenant
d’ions énergétiques. Ceux-ci sont crées par un canon a ions travaillant sous vide selon un
profil de faisceau connu qui est I’outil d’usinage. La maitrise de I’usinage est assurée par le
pilotage du positionnement et de la vitesse du faisceau d’ions qui scanne I’ensemble de la face
optique a corriger.

La machine Usion 1.3 est représentée sur la Figure 2.31. L’enceinte est équipée d’un
groupe de pompage pour obtenir une pression résiduelle de 3.10° Pa (3.10° mbar). Le porte-
substrat permet de supporter des composants face optique dirigée vers le bas, de dimensions
maximales 1300 mm x 1300 mm et d’une masse maximale de 800 kg. Une platine porte-
canon pilotée suivant 5 axes par une commande numérique permet un déplacement précis et
reproductible du canon a ions sous la face optique a usiner.

Les ions Ar sont générés par un canon a ions avec filament dont la sortie est équipée
d’une grille définissant la convergence du faisceau. Ce dernier est bien défini
géométriquement, stable et reproductible. L alimentation du canon et la pression d’Ar permet
d’ajuster la densité et I’énergie des ions. Pour obtenir le régime balistique de I’érosion, le
faisceau d’ions est neutralisé par un faisceau d’électrons avant qu’il atteigne la surface des

échantillons.
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Figure 2.31 : Photo du poste de commande et de I’enceinte de la machine Usion 1.3
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B

du faisceau
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4___—-——_’ .
du faisceau

Chambre a plasma

Canon a ions /

mobile sur 5 axes

Z  Mouvements

de translation

Commandes et

Puissance €lectrique
Chambre a vide

Figure 2.32 : Schéma de principe du bati d’usinage ionique de la machine Usion 1.3
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Procédé d’érosion ionique d’une profondeur homogéene

Les échantillons sont montés cote a cbte sur un support et maintenus sur deux bords. Ce type
de maintien crée deux zones d’épargne (non affectées par I’érosion) de référence.

Le profil retenu est large afin de permettre une bonne homogénéité d’érosion sur toute la
surface. Celle-ci est améliorée par le calcul d’un balayage du canon a ions réalisant une

répartition homogene de densité des ions sur toute la surface a éroder.

Profil de densité
du faisceau

Support porte
échantillon

Echantillon érodé

Trajectoire du
canon a ions

Echantillon

Dose intégrée

_ . 5
Profil de I’échantillon
érodé

Figure 2.33 : Méthode d’érosion ionique homogene
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Procédé d’érosion ionique d’une profondeur en biseau

Les échantillons sont montés c6te a cote sur un support et maintenus par deux bords. Ce type
de maintien crée deux zones d’épargne de référence.

Le profil retenu est large afin d’utiliser le flanc du faisceau pour une érosion en biseau. Celle-
ci est améliorée par le calcul d’un balayage du canon a ions réalisant une répartition linéaire

de densité des ions sur le profil.

Profil de densité du
faisceau )

Support porte
échantillon

Echantillon érodé

Trajectoire du canon
aions

N
!E —e

Echantillon

Dose intégrée

v

* Profil de I’échantillon érodé

Figure 2.34 : Méthode d’érosion ionique en biseau
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3 Multicouches pour les collecteurs de

sources plasmas geneéreées par laser

Le troisieme chapitre est dédié a I'étude des miroirs de collection pour les sources EUV
de forte puissance. Nous ferons un bilan sur I'environnement "hostile” généré par les
plasmas ; puis présenterons les différentes solutions proposées pour améliorer la stabilité des
revétements vis-a-vis des effets de I'environnement climatique, de la résistance a I'érosion
ionique et de la stabilité sur de longues durées a des températures de 400°C et 500°C. Nous
étudierons tout particulierement I'influence de I'ajout de couches de carbure de bore (B4C) et
de carbure de silicium (SiC) dans la multicouche périodique en silicium amorphe - molybdéne
(a-Si/Mo).

EUV \
Visible + IR (échauffemen Modification structurelle

[
Débris neutres (contamination)

Atténuation

. . L de la réflectivité
Particules rapides (érosion)

»

Figure 3.1 : Principaux facteurs influencant la réflectivité d’un miroir multicouche.
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Les nouvelles générations de source plasma laser EUV pour la photolithographie a
A =13.5 nm permettent d’obtenir des puissances de plus de 1000 W/2r.sr. Les traitements
réfléchissants des optiques de collection du flux lumineux sont actuellement un facteur
limitant pour les performances et la durée de vie de ces sources.

Les principaux problémes a résoudre sont représentés sur la Figure 3.1. Par ordre
croissant d’importance d’influence sur la réflectivité, nous pouvons citer la contamination
surfacique des miroirs multicouches par les débris des matériaux de la cible (Sn ou Li dans
notre étude) qui absorbent le rayonnement EUV, I’érosion par les particules rapides de la
structure multicouche qui module la réflectivité puis I'atténue et enfin I’absorption sous forme
thermique du rayonnement non utile EUV, visible et IR, par la multicouche qui modifie la
structure physico chimique des couches et des interfaces. L'érosion par les particules rapides
ne peut étre vue comme un moyen de nettoyage des dépdts sur la surface car les particules
insérent aussi de la pollution tout en enlevant un peu de matiere en surface.

La Figure 3.2 représente I’influence d’un dépét d’étain a la surface d’un miroir [a-
Si/Mo]. Une épaisseur de seulement 4,5 nm d’étain diminue la réflectivité de moitié ; de plus
on observe que la position du maximum de réflectivité Ayax fluctue de £0.1 nm et la largeur a
mi-hauteur AL de £0.04 nm en fonction de I’épaisseur d’étain déposée. En paralléle a ce
phénomeéne, I’érosion due aux particules rapides limite cette croissance de pollution mais
érode aussi les couches de I’empilement multicouche du miroir. Comme nous I’avons vu dans
le chapitre 1, chaque couche apporte sa contribution a la réflectivité et I’érosion d’une couche
modifie trés légérement la réflectivité totale de I’empilement. Si le nombre de couches
diminue, donc I’épaisseur totale de I’empilement, en deca de la profondeur de pénétration du

rayonnement, alors la réflectivité chute définitivement.

A chaque technologie de source est associée une technique de limitation de
contamination mais aussi une technique de nettoyage des revétements, dans le . Une des
solutions consiste a limiter les dépdts de matériaux polluants sur la surface des miroirs en
chauffant ces miroirs a des températures supérieures a 400°C.

La structure [Mo/a-Si] est peu affectée jusqu'a une température de 200°C sur des
durées d’environ 1h de recuit [1-5]. De précédentes études [6-11] ont montré que I'ajout de
"barrieres antidiffusion" en matériaux carbonés (B4C, C, a-SiC, M0,C) entre chacune des
couches minces de Molybdene et de Silicium procurent un lissage des interfaces [12] et une

meilleure stabilité thermique de I'empilement multicouches. De plus, ces matériaux présentent
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une vitesse d’érosion plus faible que le Mo ou le Si ce qui permet d’augmenter la durée de vie
des revétements en conditions extrémes.

L’objectif de notre étude est de déterminer les épaisseurs optimales de couches
barrieres aux deux interfaces afin d’obtenir un miroir EUV résistant a des températures
élevées en utilisation prolongeée et présentant une meilleure résistance a I'érosion ionique que
le revétement [a-Si/Mo].

L'étude des matériaux barriéres portera sur le carbure de silicium amorphe a-SiC et le
carbure de bore B4C qui sont les matériaux maitrisés pour le dépdt par pulveérisation ionique
et par pulvérisation cathodique magnétron, et qui sont les plus prometteurs comme couche
d'interface. D'autre part, les publications [4, 5]et I'expérience de I'équipe ont montré de bons
compromis entre la réflectivité EUV et la tenue en température. Enfin, ces matériaux ont une
vitesse de pulvérisation plus lente que Mo/Si lors de la réalisation, on peut donc espérer une

meilleure résistance a I'érosion.

Dans un premier temps, nous nous interrogerons sur la structure et sa conception des
échantillons a réaliser, puis présenterons les différentes familles réalisées. Puis dans une
seconde partie, nous étudierons les effets de lI'environnement en température et de la chaleur
humide sur les structures. Dans une troisieme partie, nous étudierons les effets de I'érosion
ionique sur les couches minces et les structures multicouches. Enfin, dans la quatrieme partie,
nous étudierons I’influence des barriéres sur la stabilité a haute température des miroirs

multicouches.
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3.1 Conception & réalisation

Comme nous I’avons vu précédemment, la structure multicouche [Mo/a-Si] permet
I'obtention des meilleures performances a 13,5 nm. Le diagramme de phase Mo-Si indique
que différents composés sont susceptibles de se former. Les interfaces Mo/a-Si sont un
mélange de composés de type Mo,Siy. La présence de ce mélange aux interfaces Mo/a-Si a
pour effet de diminuer le contraste d’indice et par conséquent le pouvoir réflecteur de la
multicouche. Lorsque I'on chauffe la structure, les deux matériaux tendent a s'équilibrer en
formant plus de siliciures aux interfaces qui sont plus denses et présentent des cristallisations.
Ceci a pour effet de diminuer le contraste aux interfaces et donc de diminuer le pouvoir
réflecteur.

La formation de cette interface est accompagnée par une contraction de la période de

la bicouche, puisque la densité du composé de Si et de Mo est plus élevée que la moyenne
pondérée de la densité du composé formé. Etant donné que la longueur d’onde d’utilisation
des miroirs multicouches dépend de leur péeriode, il est important que les interfaces soient les
plus stables possibles afin de ne pas induire un décalage en longueur d’onde sur le pic de
réflectivité.
Il peut alors étre nécessaire d’ajouter une couche interfaciale de matériau, lors du procédé de
dép6t, pour éviter cette contraction. L’idée est de limiter I’interdiffusion du Mo et du Si en
utilisant un troisieme matériau, trés stable thermodynamiquement, agissant comme une
barriere, et lequel serait transparent aux radiations EUV.

Cette idée fut aussi utilisée afin d’améliorer la stabilité thermique des multicouches
[13]. En effet, lors de leur utilisation, nous avons vu que la puissance des sources est
partiellement absorbée par les revétements multicouches. Leur résistance a la chaleur est alors
un facteur important a considérer quant a la fiabilité de leurs performances. Du fait des
méthodes de dépdt des miroirs multicouches, les matériaux composites qui les composent, et
dont les périodes sont de I’ordre de grandeur du nm, sont hors d’équilibre thermodynamique.
Ils ne sont alors pas stables a température élevee, spécialement dans le cas du systeme Mo/Si
en raison du phénomene d’interdiffusion. Le matériau barriére a considérer doit alors avoir un
point de fusion élevé, ce qui est le critere de sa stabilité.

L’insertion d’une couche barriére dans le systeme Mo/Si a aussi un autre intérét, loin
d’étre négligeable pour I’application souhaitée. En effet, elle permet de diminuer les

contraintes résiduelles des multicouches. De trop fortes contraintes internes peuvent entrainer
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une déformation du substrat, voire méme le décollement de la multicouche. Globalement, le
systeme Mo/Si est généralement en compression. L’idée est de rajouter un matériau barriére
dont la contrainte est en tension, et donc de compenser les contraintes internes de la
multicouche.

La structure multicouche [a-Si/Mo] dans laquelle on introduit des couches barriéres
d'un matériau X aux 2 interfaces est définie sur la Figure 3.3. Par la suite nous utiliserons le
parametre n défini par I'équation (3.1) pour exprimer le rapport d'épaisseur entre les 2
barrieres. Pour la couche de surface, en contact avec l'air, il est important de terminer par le
matériau le moins pénalisant pour la réflectivité, en particulier en prenant en compte son type
d'oxydation a l'air.

X Mofasi @

7= (3.1)
Xorazsi D) + X _gi/mo (2)

Dans notre étude, on préfere terminer par une couche de a-Si qui s'oxyde et génére une
couche passivante de protection bien connue d’environ 2,5 nm de a-SiO, pour 1,2 nm de a-Si

déposé.

I «— asio;

B, X

<4— a-Si
X(2)
Mo

MA‘\ Substrat

Figure 3.3 : Définition de la structure multicouche avec un matériau barriéere X

dxN
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3.1.1 Choix du matériau barriére

Comme nous l'avons vu précédemment, la résistance & la température est améliorée en
introduisant aux interfaces des matériaux qui limitent la formation de composé de type
Mo,Siy [6, 14] et dont I'interdiffusion avec le Mo ou le a-Si est moins pénalisante.

Afin de choisir un matériau barriere répondant a nos différentes spécifications, il a été
nécessaire de faire une recherche dans la littérature sur I’état de I’art actuel des couches
interfaciales dans les multicouches Mo/Si. Différents matériaux ont en effet été étudiés, et
I’un d’entre eux nous parait étre assez prometteur. Les résultats de la recherche sont présentés
dans le Tableau 3.1 ci-apres.

Les principaux matériaux étudiés dans la bibliographie sont carbure de molybdéene
Mo,C, le carbure de bore B4C, le carbure silicium SiC et le carbone C. M0o,C a montré de
bonnes performances [15, 16]. L utilisation de couches interfaciales de B,C est protégée par
des brevets aux USA. Le carbone est particulierement polluant dans les batis de dép6t. De
plus a-SiC a deja montré de bonnes performances dans des études concernant des couches
barrieres menées precédemment au sein du laboratoire. A-SiC est donc retenu pour la suite de
I’étude comme matériau barriere. Il est inséré aux 2 interfaces de la structure comme montré

sur la Figure 3.3.
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Tableau 3.1 : Tableau récapitulatif des avantages et inconvénients des différents matériaux utilisés en tant
que couches barriéres dans le systeme Mo/Si

Matériaux | Avantages Inconvénients
augmente la réflectivité R réduit la formation de siliciures
limite I’interdiffusion du Mo et du Si = limite la|(MoSi;) aux interfaces mais ne
B,C contraction Eje période I’empéche pas complétement -
6, 11, 17- transparent a I’EpV_ _ le B4C\en tant que coughe barrle[e dans
19] retarde la cristallisation du Mo (2,2 nm au lieu de 2 nm) | le systeme Mo/Si est deja breveté
augmente la stabilité thermique de la multicouche =
augmente la résistance a la température
limite la perte en réflectivité R réduit la formation de siliciures
limite I’interdiffusion du Mo et du Si = limite plus la | (MoSi;) aux interfaces mais ne
contraction de période que le B4,C quand il est a|l’empéche pas completement
I’interface Mo sur Si
retarde la cristallisation du Mo (le seuil de cristallisation
C est de 2,45 nm au lieu de 2 nm)
[8,13,20] |augmente la stabilité thermique de la multicouche =
augmente la résistance a la température
diminue les contraintes internes
la taille des cristallites de Mo sont plus petites dans le
systéeme Mo/Si/C que dans le systeme Mo/Si = moins
de rugosité aux interfaces
en théorie : I’argent est un matériau noble = faible | expérimentalement : croissance en flots
réactivité chimique = doit améliorer la qualité des|=> couches peu denses = augmente la
Ag interfaces et donc la réflectivité rugosité aux interfaces = diminue
[20] fortement la réflectivité
ne réduit pas I’interdiffusion du Mo et
du Si
pour le systeme Mo/Ru/Si: la réflectivité est élevée | Pour les systemes Si/Ru/Mo/Ru et
Ru quelque soit I’épaisseur de la couche de Ru car fort|Si/Ru/Mo: la réflectivitté diminue
[20, 21] contraste d’indice lorsque I’épaisseur de la couche de Ru
Le Ru améliore le systtme Mo/Si mais moins bien que | augmente
leCouleB,C
S0, augmente la §tf_;1bi|ité t\hermique, de la multicouche = | le SiO2 est absprbant = son in_ser_tion
[9] augmente la résistance a la température dans le systeme Mo/Si  diminue
fortement la réflectivité
Mo,C augmente la ste_;tbilité thermique de la multicouche =
[15, 22] augmente la résistance a la température
I’état de liaison du C du SiC d’une multicouche recuite | peu étudié au début de I'étude
est plus stable que celui d’une multicouche non recuite
= augmente la stabilité thermique de la multicouche =
SiC augmente la résistance a la température
[4,10, 23] |contrairement aux autres matériaux, le SiC ne diminue
pas la réflectivité calculée par simulation des interfaces
imparfaites, par rapport au systeme Mo/Si seul
diminue peu la réflectivité calculée par simulation des | peu étudié
SiN, interfaces imparfaites, par rapport au systtme Mo/Si

seul
plus stable en température que le C et le SiC
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La Figure 3.4 représente les indices complexes des différents matériaux cités
précédemment. Ag qui a une trop forte absorption a été éliminé de fait.

Le choix des meilleurs matériaux améliorant le pouvoir réflecteur a été publié
précedemment [24]. Le meilleur choix serait d’utiliser un matériau différent pour chacune des
2 interfaces dont les indices dans le plan complexe se trouve de part et d’autre de la droite
passant part les indices du Mo et a-Si avec une maximisation du contraste d’indice 5(A) et une
minimisation de I’absorption (élimination du Ru, a-SiO,, SisN,). Dans notre étude, nous
désirons utiliser un seul matériau pour simplifier la réalisation.

La sélection se résume alors & 3 matériaux : a-SiC, B4C et MoSi,. Pour le dernier
composé, nous savons qu'il de forme naturellement aux interfaces des structures [Mo/a-Si] et
gue sa concentration augmente lorsque I'on chauffe la multicouche, sa présence est donc
indésirable. 1l ne reste alors que les composés carbonés a-SiC et B4C. Le cas du Mo,C (non
maitrisé) et du a-C (génération de pollution dans le bati de dépdt) n‘ont pas été retenus pour

cette étude.

Indice complexe des matériauxa A = 13,5 nm
0018 T T T T T

+Ru
0.016 + -

0.014 - B

0.012 - -

B()

0.01F i
0.008 - 7 .
0.006 - Mo .

0.004 | ; ) 1

| | | |
0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1 0.12
3(n)

Figure 3.4 : Indice complexe des matériaux Mo, a-Si ainsi que tous les matériaux barrieres potentiels
déposables par nos moyens de dépots pour une longueur d’onde de A = 13,5 nm
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Nous avons optimisé et déposé plusieurs empilements multicouches [Mo/X/a-Si/X],
ou X =a-SiC ou B4C, en faisant varier les épaisseurs respectives du matériau X aux deux
interfaces. Ces différents types d'empilements ont ensuite été utilisés pour les expériences
présentées ci-apres. Dans un premier temps nous définirons les différentes familles

d'échantillons a optimiser puis nous décrirons leur réalisation.

3.1.2 Conception

Dans cette phase de conception, il faut conserver en mémoire le fait que les optiques

de collection sont directement exposées au bombardement ionique du aux débris du plasma.
Donc malgré I'amélioration des protections contre les débris, il existera une érosion continue
de la structure multicouche. De ce fait, la durée de vie de I'optique sera fixée par le nombre de
couches sacrificielles et sa capacité a conserver sa forme structurelle, sachant que I’érosion
génere de la rugosité. La structure finale choisie pour un prototype résultera du meilleur
compromis entre le nombre de périodes et la rugosité additive.
Par ailleurs, la réflectivité a 13,5nm doit étre constante ou peu variable lorsque la
multicouche est érodée. Les structures périodiques ont un comportement reproductible tant
que le nombre de peériode est supérieur a la profondeur de pénétration du rayonnement
(NOptim défini au 81.2.1,). Les structures apériodiques sont donc & proscrire pour ce type
d'utilisation. L'influence d'une érosion pure sur la réflectivité de la structure est présenté dans
la partie 3.3.

La conception a consisté a choisir un type de structure ayant une réflectivité élevée
(plus de 60%) et performante a 13,5 nm sous un angle d'incidence de 10°. L'objectif étant
d'évaluer les performances des matériaux barriéres, une série d’échantillons d'un empilement
connu en [a-Si/Mo] est réalisée. Ceci permet de comparer de fagon relative I'évolution des

échantillons.

Familles d’étude comparative pour les collecteurs refroidis

Nous sommes partis d'une étude sur les couches barrieres en a-SiC [4, 5] pour la tenue
a haute température (200 °C a 500 °C) pendant 1 heure sous balayage d'Ar. Différentes
épaisseurs de barriéres symetriques, furent étudiées.

Les résultats de cette étude en température sont reportés sur la Figure 3.5. Tout comme

I’indique la Figure 3.5 ci-dessus, le systeme Mo/Si est stable jusqu’a 200 °C. A partir de
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300°C, le Mo et le a-Si diffusent et le systeme subit alors une contraction de période assez
importante (plus de 12% a 400 °C). Ces résultats sont en accord avec ceux trouvés dans la
littérature [13]. En effet, le Mo et le Si forment un composé (siliciure cristallisé) plus dense
que le Mo ou le a-Si, ce qui rend la période totale de la multicouche plus petite

gu’initialement.

2 T T T T T
O¢r 4
2 4
SR .
= i
|: '6 | |
=
3 8 -
<
10| —= [a-Si/Mo]x50/Si i
—e— [a-Si/a-SiC(3A)/Mo/a-SiC(3A)]x50/Si
19 [a-Si/a-SiC(6A)/Mo/a-SiC(6A)]x50/Si |
—v— [a-SiC/Mo]x50/Si

| L
0 100 200 300 400 500
Température [°C]

Figure 3.5 : Influence de la température de recuit sur la variation de période normalisée, pour différentes
multicouches.

L’insertion de a-SiC comme matériau barriére aux interfaces du systeme Mo/a-Si
parait étre une bonne solution pour limiter la contraction de période lorsque les multicouches
sont soumises a un flux de chaleur important. Avec I’insertion de 0,3 nm de a-SiC aux
interfaces, la stabilité du systéeme Mo/a-Si est nettement améliorée, et d’autant plus avec
0,6 nm, qui rend le systéeme quasiment stable jusqu’a 400 °C. Le systeme Mo/a-SiC confirme
bien que a-SiC est un composé bien plus stable thermiquement que Si, puisque sa période
peut étre considérée comme quasi constante jusqu’a 500 °C.

De plus, en comparant ces résultats a ceux obtenus dans la littérature [13] pour 0,6 hm
de C aux interfaces Mo/a-Si, a-SiC est tout aussi performant voire meilleur pour des
températures inférieures a 400 °C.
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Pour les besoins de notre étude nous avons décidé de travailler avec des structures stables a
300 °C tout en maximisant le pic de réflectivité centré autour de 13.5 nm a +0.5 nm. Plusieurs
expériences étant prévues pour ces empilements, nous avons décidé de concevoir des familles
d'échantillons (cf. chapitre 2). La dispersion sur la position du pic de réflectivité en longueur
d’onde des échantillons d'un méme lot doit étre meilleure que 1%.

En di-symétrisant les épaisseurs de barriere aux interfaces Mo/a-Si (0,6 nm) et a-Si/Mo
(0,3 nm), nous avons augmenté la réflectivité. La couche de surface, déposée en dernier, est
optimisée individuellement.

A partir de la constatation et des études précédentes sur les interfaces, nous avons
augmenté I'épaisseur de la barriere a I'interface Mo/a-Si, ce qui, a épaisseur totale de matériau
barriére (a-SiC ou B4C) equivalent, permet d'augmenter la réflectivité par rapport au cas de
deux barriéres égales (cf. influence de n dans la Figure 3.20). Dans la structure finale,
I'épaisseur du matériau barriére a l'interface Mo/a-Si sera de 0,6 nm et de 0,3 nm pour
I'interface a-Si/Mo.

L'optimisation de la couche de surface a été réalisée a l'aide du logiciel IMD [25]. Le
matériau en surface doit étre peu sensible au phénoméne d'oxydation ou avoir une couche
d'oxydation passivante. Le Mo en couche mince s'oxyde a l'air sous la forme MoOy, ou
2<x<3, sur toute son épaisseur Il devient poreux et ne fait pas barriere a la diffusion
d’oxygéne dans la multicouche. Il n'a donc pas été retenu. Le a-Si en couche mince s'oxyde
partiellement, comme vu précédemment, en une couche passivante de protection d’environ
2,5 nm de a-SiO; pour 1,2 nm de a-Si déposé. L'optimisation, avec le a-Si comme couche de
surface, a pris en compte cette couche d'oxydation passivante dans la modélisation. Pour le a-
SiC et le B4C, il existe une couche mixte passivante composée du matériau et de son oxyde
sous forme de trace a la surface ; du a-SiO, et CO, (volatile) pour le a-SiC et du B,O3 et CO,
(volatile) pour le B4C [26-29] qui n'ont pas été prises en compte dans lI'optimisation.

Le Tableau 3.2 présente les différentes configurations optimisées qui sont a réaliser.
La Figure 3.6 représente la réflectivité simulée des différentes combinaisons a 2 matériaux
avec ou sans barriére en fonction de I'épaisseur du matériau barriere X (B4C ou a-SiC). On
observe que le Mo associé seul au matériau barriere ne permet pas d'atteindre des réflectivités
élevées et reste bien en deca du pouvoir réflecteur des miroirs [a-Si/Mo]. L'ajout de matériau
barriere aux interfaces permet, a8 méme épaisseur de B4C ou a-SiC que le bicouche, d'obtenir

une meilleure réflectivité.
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Tableau 3.2 : Liste des structures étudiées dans la série MP 06 XXX

Nom dépét Structure

MP 06 099 [a-Si/a-SiC/Mo] / [a-SiC/a-Si/a-SiC/Mo]x50/Si

MP 06 148 [a-SiC/ a-Si/a-SiC/Mo] / [a-SiC/a-Si/a-SiC/Mo]x50/Si
MP 06 103 [a-Si / B4C / Mo] / [B4C / a-Si / B4C / Mo]x50/Si

MP 06 104 [B4AC/a-Si/ BAC / Mo] / [B4C / a-Si / BAC / Mo]x50/Si
MP 06 155 [ a-Si/ Mo ]/[a-Si/ Mo ]x50/Si

D'autre part, la réflectivité diminue en fonction de la quantité de matériau barriére. On note
aussi qu'une épaisseur totale de B4C inférieure a 2,8 nm permet d'obtenir une meilleure

réflectivité qu'avec du a-SiC. Pour des épaisseurs totale de barriére supérieure le a-SiC semble

meilleur.
o7 A%\'Zg\!: | | | l .
A =13,5nm
0.70 1 77 -
Rugosités = 0
6 = 80° 1
0.65
Réflectivité minimum
1 0 g
2
= 0.554
o X [X. +X_ )
o n= ! : . . ]
:,,q_) 050 i Mo/Si Mo/Si Si/Mo [a-SI/MO] o |
- | ® [B4C/Mo], |
0.45 4 +B4Cn:0.5 i
[a-Si/ (1-n) *X /Mo /n*X] _/Si A [a-SiC/Mo] j
0.40 - ——a-SiCn=05 ®
0.35 . , . , . , :
0 0,6 1 1,2 2 3 4

Epaisseur totale du matériau barriére X [nm]

Figure 3.6 : Réflectivité simulées des différents couples de matériau avec (ligne) et sans barriére (symbole
plein) en fonction de I'épaisseur du matériau barriére
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Echantillons réalisés

Les tableaux Tableau 3.3 et Tableau 3.8 donnent les épaisseurs des structures a réaliser.

La série de dépdts MP 06 XXX #YY est utilisée pour la comparaison des barriéres et
couche de surface (B4C, a-SiC + a-Si/Mo), ou XXX est le numéro de dépot et YY le numéro
de I'échantillon découpé sur le wafer. Les études menées avec ces familles de dépdt ont
nécessité un grand nombre d'échantillons. L'utilisation de la méthode de production par dép6t
sur wafer complet avec correction d'uniformité puis clivage a permis la réalisation des lots
d'échantillons (cf. 2.2 Production de lots d'échantillons).

La série de dépdts MP 08 OXX#Y est utilisée pour I'étude a haute température. Pour
simplifier la réalisation, nous avons limité le nombre d’échantillons a 6 par dépét. Six familles
de six échantillons ont été réalisées afin d’obtenir le meilleur compromis réflectivité / tenue
des performances a la température. Lors de la réalisation, nous avons mesuré une non
uniformité sur I’épaisseur de la période de la structure entre les différents échantillons
représentée sur la Figure 3.22 qui se caractérise par un décalage spectral du pic de réflectivité
de £0,1 nm.

Tableau 3.3: Epaisseurs visées pour la série MP 06 XXX

A o= Surface a-Si XSi/Mo Mo xMo/Si dvise’ dmesure’
Nom dépot Barriére Surface n

[nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm]
MP 06099  SiC a-Si 067 44 358 030 254 060 7,02 7,02%%
MP 06103  B4C a-Si 067 44 350 030 250 060 690 6,90
MP 06104  BAC B4C 0,67 2,1 350 030 250 060 690 6,80
MP 06148  SiC a-SiC 067 20 358 030 254 060 7,02 6,94
MP 06 155 - a-Si - 4,3 415 - 276 - 6,91 7,000
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3.2 Etude de larésistance a I’environnement

La premiére problématique pour les optiques a application industrielle est le stockage.
Nous avons utilisé les tests, définis 2.3, mis en ceuvre avec le CNES pour la mission Solar
Orbiter pour évaluer la tenue des structures aux environnements de stockage par cumul de
cyclage thermique et de chaleur humide.

Deux échantillons de chacune des 5 familles MP 06 XXX décrites dans le tableau 3.3.
ont été soumis a cette procédure d’évaluation. Aucune évolution structurelle remarquable n’a
été constatée dans les conditions d’exposition au cyclage thermique et a la chaleur humide.
La Figure 3.7 représente les spectres GRX se superposant pour les différentes étapes pour un
méme échantillon de la famille MP 06 104. Chaque échantillon se distingue de l'autre en
position et forme des pics, en particulier aux grands angles ou la sensibilité est plus élevée.
Les différences structurelles entre le premier échantillon n°4 et le second échantillon n°7
observées avant traitement sont conservees aprés le cyclage thermique (CT) puis la chaleur
humide (CH).
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Figure 3.7 : Spectres GRX mesurés des 2 échantillons de la famille MP 06 104, avant traitement, aprés
cyclage thermique (CT) et aprés cyclage thermique puis chaleur humide (CH).
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Cette évaluation des empilements multicouches exposés a I’environnement de stockage
température et humidité montre que I’intégrité structurelle des miroirs est conservée quelque
soit la famille MP 06 XXX considérée.

D'autre part, on observe indépendamment que I'état de la surface des miroirs est dégradé par
une contamination de surface due aux polluants présents dans les étuves et au milieu des
observations. La Figure 3.8 montre I'évolution de la pollution de surface observée a la
binoculaire pour les échantillons de la Figure 3.7.

Cette étude a permis de valider la stabilité structurelle a un environnement
représentant les conditions de stockage des optiques : cyclage thermique et chaleur humide.
La contamination de surface est un probleme qui pourra étre résolu par I'utilisation
d'équipements dédiés aux optiques uniquement et une manipulation en salle blanche.

Une étude sur les moyens de nettoyage serait a réaliser afin de déterminer les couples
nettoyant-matériau de couche de surface les moins pénalisants sur les performances de du
pouvoir réflecteur du miroir. D'autre part, nous savons que l'air est absorbant pour le
rayonnement EUV, les optiques sont donc utilisées sous un vide secondaire et ne doivent pas

polluer en dégazant.

- . Avant cyclage Apres cyclage Avant chaleur Apres chaleur
Echantillon : ) - .
thermique thermique humide humide
MP06104-4
MP06104-7

Figure 3.8 : Evolution de I'état de surface des échantillons de la famille MP 06 104 avant et aprés chaque
phase de cyclage observé a la binoculaire (images en négatif).
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3.3 Etude de la résistance a l’érosion ionique

Comme décrit précédemment, une des causes principale de la réduction de la durée de
vie des optiques de collection est I'érosion de la structure multicouche par les particules
rapides. L'introduction d'un matériau aux interfaces qui a, pour les composés carbonés, une
plus faible vitesse d'érosion que le Mo ou Si, devrait permettre de réduire la vitesse d'érosion

des empilements.

Sens de
I'érosion

Pollution de
surface

Strates
déposées

Figure 3.9 : Photo d'une érosion naturelle d'un sol stratifié dont la surface n'est pas homogéne (pierres)

La Figure 3.9 est une photo d'un sol stratifié erodée par I'eau. L'analogie avec I'érosion
des multicouches et I'érosion naturelle des sols permet de prendre conscience d'une érosion
d'une structure a plusieurs matériaux dont les vitesses d'érosion ne sont pas les mémes. Les
pierres de surfaces sont équivalentes aux dépbts de particules et I'on voit que la structure
stratifiée est conservee, la pollution de surface protege donc la structure multicouche de
I'érosion. Dans les zones non polluées, I'érosion est plus importante mais les strates sont
conservées (conservation de la structure de couche dans les profondeurs malgré I'érosion de
surface). Dans les "vallées", les résidus de I'érosion, qui n'ont pas été €jectés, s'accumulent

sous forme amorphe (melange amorphe des matériaux des différentes couches). La vue
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d'ensemble permet d'observer une rugosité de surface élevée qui sera pénalisante pour la
valeur de réflectivité en particulier pour des angles d'incidences proche de la normale.
Par I'étude présentée, nous allons essayer de répondre aux questions suivantes :
e Quelle est I'influence de I'érosion progressive d'une période de la multicouche sur la
réflectivité spectrale ?
e Quelle influence ont les matériaux carbonés sur la vitesse d'érosion ?
e Quelles sont les effets de l'oxydation a l'air sur la réflectivité spectrale d'une
multicouche érodée ?

Dans un premier temps, nous allons simuler I'influence d'une érosion pure sous vide
sans effet d'oxydation. Ensuite, nous nous intéresserons a la vitesse d'érosion des matériaux en
couches minces et d'une structure multicouche. Enfin nous étudierons I’effet des composés
oxydés de surface sur la réflectivité en observant I’érosion d'un miroir multicouche selon un

profil en biseau.

3.3.1 Simulation

Dans ce qui suit, nous étudions wune structure périodique de type
[SiC/Mo/SiC/Si]x101/Si. Nous nous sommes intéressés a I’évolution du pouvoir réflecteur en
fonction de I’épaisseur de la 101°™ période.

La Figure 3.10 représente I'évolution de la réflectivité pour les différentes profondeurs
d'érosion dans la multicouche. Cette simulation ne prend pas en compte les effets
d'implantation des débris de la multicouche. D'autre part, le revétement fonctionnant sous
vide, la couche d'oxyde native est érodée des le début. Elle n'est donc pas prise compte. La

structure suivante a été utilisée :

Tableau 3.4 : Définition de la structure utilisée pour la simulation de I’effet d’une érosion parfaite sur le
pouvoir réflecteur

Matériau/Structure Epaisseur [nm]
a-Si 6,43
[a-Si/a-SiC/Mo/a-SiClyig1 7,02

a-Si 3,58

a-SiC 0,30

Mo 2,54

a-SiC 0,60
Substrat : Si
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On observe que la réflectivité chute d'autant que I'épaisseur de Mo diminue. Ceci
s'explique par le fait que le déphasage du champ électrique est a son maximum dans les
couches inférieures de Mo. L'influence de ce phénomene module la valeur de réflectivité au
maximum a R=+0.08. La position du maximum de réflectivité montre par ailleurs un décalage

inférieur & £0.02 nm.

0,695 -

0,690 - AR < 1,6% _

0,685 Sens de I'érosion

0,680

Réflectivité

0,675
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Figure 3.10 : Simulation de I'influence de I'érosion d'une période a) sur la réflectivité ; b) sur la position
de la longueur d’onde de plus forte réflectivité Armax, de la médiane de la largeur a 96% de Ry.x CTW96,
de la médiane de la largeur a mi-hauteur de Ryax CTWS5O ; ) sur la largeur a mi-hauteur.
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Cette étude permet de mieux évaluer la problématique de I'érosion. Les structures avec des
matériaux barriéres (a-SiC ou B4C), dont la vitesse d’érosion est plus faible que celles du Mo
ou du a-Si, devraient permettre de diminuer la vitesse d'érosion. Néanmoins, on observe que

les régions ou se trouve le matériau barriére correspondent aussi a des minima de réflectivité.

3.3.2 Vitesse d'érosion ionique

L’objectif est de déterminer la vitesse d’érosion d’une multicouche. Dans un premier temps,
nous avons estimé la vitesse d’érosion relative des matériaux qui la composent : a-Si, Mo,
B4C et a-SiC puis nous avons étudié la vitesse d'érosion de la structure multicouche.

L'érosion est réalisée par un canon a ions Ar+ dont I'énergie est de 700 eV et dont le faisceau
est en incidence normale par rapport a la surface des échantillons (cf chapitre 2.3). Pour
assurer une bonne homogeénéité d'érosion, le canon a ions balaye la surface des échantillons
montés sur un support sur lequel on place un masque. On réalise un profil d'érosion en forme

de rainure en utilisant le bord du masque.

1.00 |
()
2 .— 075|
T O
0 ©
C 3
o ©
‘n = 050)
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T ©
§ = 025
& o
g
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B4C a-SiC Mo a-Si
Matériau

Figure 3.11 : Vitesse d’érosion mesurée pour des matériaux en couches minces déposées sur un substrat
pour une énergie des ions Ar de 700 eV

Des échantillons en a-Si, Mo B4C et a-SiC ont été déposés avec des épaisseurs s’échelonnant

entre 40 nm et 120 nm ; puis les couches ont été caracterisées par des mesures GRX. La
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Figure 3.11 représente les vitesses relatives d'érosion entre les matériaux par rapport a la
vitesse d'érosion du a-Si pour I’énergie donnée. a-SiC présente une vitesse d’érosion plus de
2,5 fois plus faible que a-Si et B,C présente une vitesse d’érosion environ 4 fois plus faible
que a-Si . La différence des vitesses entre les 2 échantillons de Mo semble étre due au temps
écoulé entre le dépdt et I'érosion; dans le cas de I'échantillon ayant une vitesse Iégerement
supérieure a celle du a-Si il s'est écoulé presque 20 mois contre 4 mois pour le second
échantillon. Il semblerait que le Mo se soit oxydé durant cette période et que sa forme oxydee

ait une vitesse d’érosion plus faible.

Tableau 3.5: Vitesse d'érosion tabulée [30] des éléments massifs pour ion Ar a 500eV en incidence normale
et ImA/cm?

Elément Vitesse [A/min] Norm. au Si
Si 370 1,000
SiO, 330 0,892
Mo 410 1,108
SiC (0001) 350 0,946

Les résultats donnés pour les matériaux simples sont néanmoins a prendre avec
précaution. En réalité, pour le matériau déposé en couche mince, la couche de surface ou la
couche elle-méme peut étre oxydée. Le matériau est donc différent en fonction de la
profondeur de la couche. D’autre part, la structure du matériau en couche mince dépend de
I'épaisseur déposée, elle varie d'une forme amorphe en une forme polycristalline. Ces résultats
sont donc difficilement transposables aux matériaux contenus dans la structure multicouche.
La vitesse d’érosion est difficile a comparer entre les matériaux pour les raisons citées
précédemment. De plus on ne prend pas en compte des matériaux composites présents aux
interfaces tel que le Mo2Si.

Une seconde expérience a €té menée ou, cette fois-ci, on érode une structure
multicouche de la série MP 06 XXX selon une marche d'une profondeur comprise entre
140 nm et 200 nm. Les familles étudiées sont celles finissant par une méme couche de surface
en a-Si, c'est-a-dire MP 06 155 pour [a-Si/Mo] de référence, MP 06 099 pour [a-Si/Mo] avec
des barriéres en SiC et MP 06 155 pour [a-Si/Mo] avec des barriéres en B4C.

On observe au microscope interférentiel, cf. Figure 3.12, des bords de marche dus a
I'effet d'ombrage du masquage. Chaque alternance noir/blanc représente une période de la
structure dans le visible et permet donc d'évaluer rapidement le nombre de périodes érodeées.

La zone de transition a un profil d'érosion non linéaire et varie entre 80 et 90 um de largeur en
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fonction de I'état du bord de masque. Cette observation permet de déterminer le nombre de
périodes érodées avec une incertitude équivalente a celle d'une mesure par interférence par
décalage de phase (sur Wyko). La mesure en GRX permet la réduction de l'erreur de mesure a
+0.5% mais elle nécessite un ajustement.

L'ajout de matériau barriére, d’épaisseur 0,3 nm pour l'interface a-Si/Mo et 0,6 nm
pour l'interface Mo/a-Si, permet de réduire la vitesse d'érosion. B,C présente une vitesse
d'érosion plus faible que celle de SiC.

MP 06 155
Sans barrieres

MP 06 099
Barrieres SiC

MP 06 103
Barrieres B,C

Profondeur usée/Epaisseur initiale [%]

37

Figure 3.12 : Observation au microscope interférentiel des bords de marche des échantillons érodés.

Par cette expérience on détermine Vemoy la vitesse moyenne d'érosion relative a la structure [a-
Si/Mo] de chaque période d de la multicouche considérée. La différence de vitesse d'érosion
peut étre approchée par la somme pondérée de e; I'épaisseur de chaque couche i, divisée par

Vewmat Sa vitesse d'érosion fonction du matériau comme indiqué dans I'équation suivante.

€i
v Zv (3.2)

Cette expérience nous a permis de remonter au facteur de vitesse d'érosion de la multicouche
a l'aide des vitesses pondérées de Mo sous sa forme polycristalline oxydée et de a-Si qui ont

environ la méme vitesse et I'épaisseur du matériau barriere.
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3.3.3 Erosion ionigue en biseau

Dans le procédé expérimental précédent, nous avons estimé la vitesse d'érosion d'une
multicouche. Dans les conditions d'utilisation d'une optique de collection, la source peut étre
amenee a étre mise sous air et I’optique peut s'oxyder. Dans ce cas, quel est l'effet de
I'oxydation de surface sur le pouvoir réflecteur du miroir multicouche ?

Pour étudier l'effet de I'oxydation, nous avons choisi de réaliser un échantillon avec des
barriéres en a-SiC, de la méme structure que le dépét MP 06 099, mais avec 70 périodes :

a-Si/[a-SiC(0,6 nm)/Mo/a-SiC(0,3 nm)/a-Si]x7o/Si

Il a été déposé sur un substrat de Si de 1,5x3,5cm? sans correction de profil
d'uniformité. 1l présente donc une variation d'épaisseur de période inférieure a -0,7 nm entre le

centre de I'échantillon et ses extrémités (cf. Chapitre 2.2 et [31]).

Canon a ions

X
Zone de
travail Epargne
de gravure
| > Echantillon
Echantillon y T érodé
initial

Ligne de mesure
Po

Figure 3.13 : Préparation de I'échantillon érodé en biseau

Pour étudier l'influence de I’oxydation du matériau sur la réflectivité, nous avons
choisi de réaliser une érosion avec un profil en biseau avec le canon a ions de la machine
UsionXXX. Les ions ont une énergie de 700 eV en incidence normale par rapport a la surface

de I'échantillon. Cette fois-ci, on utilise le flanc du faisceau d'ions pour créer le profil en
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biseau comme représenté sur la Figure 3.13. On observe a I'ceil 9 périodes mises a nues avec
dans la zone linéairement érodée une période de répétition de frange d’environ 2 mm.

Cet échantillon a eté mesuré sur la ligne BEAR du synchrotron Elettra le long de I'axe
représenté sur la Figure 3.13, chaque position de mesure est nommée P; ou i=0 correspond a
la zone la moins érodée. L'échantillon a été aligné sur I'extrémité et le centre, puis déplacé en
translation le long de cet axe pour chaque point de mesure. Pour chaque zone de mesure, on
s'intéresse a la performance, c'est-a-dire la réflectivité EUV, ainsi qu’a la composition de la
couche de surface en utilisant I’analyse par spectroscopie de photoélectrons induits par des
rayons X(X-ray Photoelectron Spectrocopy). La réflectivité est mesurée sur la gamme
spectrale autour de 13,5 nm. Les spectres XPS des éléments C, Mo et Si sont enregistrés avec
une énergie de photon de 400eV. Un échantillon jumeau non érodé est utilisé comme

référence et est nommé Psyface.

Tableau 3.6 : Table des éléments recherchés par XPS associés a leur gamme d'énergie

Elément Ejisison[€V] Référence
C(1s) 277 — 295

a-C 284,4 [2]

C-Si 282,4 - 282,8 [2, 32]
C-H 283,9 [33]
Si(2p™?) 98 - 110

Si-Mox 99,2 - 99,4 [2, 34]

Si 98,8 -99,9 [34, 35]
Si-C 100,2 - 100,8 [35]

Si-Ox 101,6 - 102,1 [2]

Si0, 102,1-103,4 [35, 36]
Si-O (SiC) 102,9 [2, 35]
Mo(3d*?) 226 — 237

Mo 230,9-231,8 [34, 37-40]
MoO, [36-38]
MoO, 232,9 & 235,6 [2, 34, 36-38, 41]
Mo(3d*®) 226 — 237

MoSi2 + Mo 2275 [2, 36]

Mo 2277 - 2282 [34, 37-39]
MoO2 229,2 & 231,9 [2, 36-38]
MoO3 2323 [2, 34, 36-38]
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On réalise plusieurs points de mesure a la surface de I'échantillon érodé. Pour chaque
zone mesurée, on réalise un balayage en énergie pour les éléments d'intéréts qui composent la
multicouche : C(1s), Si(2p¥?) et Mo(3d*?,3d*®). Le Tableau 3.6 ci-dessous récapitule les
énergies analysées, pour les différents matériaux présents a la surface de I'échantillon érodé.

Les mesures sont fortement bruitées. L'interprétation par modélisation est rendue
difficile par I'effet de I'oxydation. Dans un premier temps, nous comparerons I'échantillon de
référence aux mesures de I'échantillon érodé puis nous étudierons plus en détail le spectre du
Mo qui contient le plus d'information sur la couche de surface.

Pour la multicouche non érodée se terminant par du a-Si oxydé en a-SiO,, on observe bien les
2 états du Si (amorphe et oxydé), I'absence de Mo et une énergie de liaison du C fortement
dominée par la contamination de surface (C-H).

Dans le cas de I'échantillon érodé, on observe I'apparition d’un pic qui correspond a I'énergie
de liaison du Mo dans différents états d'oxydation, une forte baisse du pic de Si non oxydé et
un décalage de la position du pic de C qui varie entre I'énergie de liaison Si-H (contamination

de surface) et Si-C (couche de a-SiC déposee).

Les spectres XPS du Mo en énergie de liaison, cf. Figure 3.15, représentent I'évolution
de la concentration de Mo en surface en fonction de son oxydation. Le Mo s'oxyde des qu'il
est en contact avec l'air, c'est pourquoi on le trouve sous ses formes oxydées du type MoO,-
MoO; avec un pic autour de 231,2 eV. Alors que, lorsque la couche de Mo est enterrée sous
a-Si et a-SiC, I'énergie de liaison mesurée est plus faible et un pic de Mo non oxydé apparait
autour de 227,5 eV, en particulier pour la région la moins érodée (P0) pour laquelle il n'y a

pas de résidu de la couche de Mo précédemment érodée.
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Figure 3.14 : Spectroscopie de photoélectrons induits par des rayons X (XPS) en fonction de I'énergie de
liaison pour les composés Mo, Si et C, pour différentes profondeurs de gravure sur une multicouche
érodée
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Figure 3.15 : Mesure de photoélectrons induit par des rayons X pour différentes profondeurs de gravure
sur une multicouche érodée

Si l'on s'intéresse a I'évolution de la réflectivité en fonction de la position sur

I'échantillon, on observe une variation de la réflectivité maximum qui est périodique.
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Figure 3.16 : Evolution de la réflectivité en fonction de la zone mesurée érodée Px et superposition en
pointillé de la tendance générale avec une période d'environ 2 mm

3.3.4 Conclusion

Nous avons montré que I’ajout de matériau carboné, B4C ou a-SiC, en couche barriére
permet de réduire la vitesse d’érosion. La maximisation des épaisseurs de couche barriere
permet donc d’augmenter la durée de vie des structures multicouches exposées a une érosion
ionique.

L’érosion en biseau ex-situ d’un miroir multicouche a permis de déterminer I’évolution
du pouvoir réflecteur. Elle se traduit par une variation inférieure & £0,03 qui est quatre fois
plus importante que celle simulée pour une érosion parfaite, c’est-a-dire sans effet
d’oxydation et de mélange des couches de surface.

A partir de ces résultats, nous pouvons nous interroger sur la valeur optimale a choisir
pour I’épaisseur de la couche barriére et sur son influence sur les propriétés spectrales
(réflectivité et largeur & mi-hauteur). Nous allons étudier ceci dans la partie suivante en
cherchant a déterminer la meilleure distribution des épaisseurs des couches barrieres qui

permettent une réflectivité spectrale élevée et une bonne stabilité en température.
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3.4 Etude de la stabilité en température

Nous avons vu que l'exposition des optiques de collection a la source EUV génere un
échauffement thermique par absorption des photons non réfléchis et que la forte puissance des

sources dissipée au niveau de revétement équivaut a quelques kW.

[a-Si/Mo]_/Si
T T T T T T T T T

MP 06 155
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Figure 3.17 : Influence de la température pour un recuit de 100h sous Ar sur le spectre de réflectivité en X
rasant de la structure MP 06 155 [a-Si/Ma].

Comme le montrent les mesures par réflectivité en X-rasant de la Figure 3.17, la
structure Mo/a-Si évolue en fonction de la température de recuit. En effet, aprés 100h a
400°C, il n'y a plus que 4 pics de Bragg avec une forte modification de la forme du spectre; un
autre échantillon de la méme famille recuit 100h a 500°C ne présente plus que 2 pics de
Bragg. Il est donc nécessaire de stabiliser la structure en remplacant un des deux matériaux
[10, 15] ou en introduisant des barriéres d’interdiffusion [13, 17, 42]. Pour la suite de notre
étude, nous avons retenu la solution consistant a utiliser un troisieme matériau en tant que
barriere d’interdiffusion qui permet de faire un compromis entre pouvoir réflecteur et tenu en

température en fonction de la température maximale d’utilisation.
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Dans les conditions d’utilisation des optiques collectrices, une solution technologique,
consisterait a refroidir le substrat afin de limiter la déterrioration des multicouches et ainsi de
limiter les épaisseurs des couches barrieres. La température de fonctionnement des optiques
est régulée entre 100 °C et 200 °C au niveau du substrat. Le revétement est refroidi par le
substrat et chauffé par le rayonnement absorbé. Nous devons donc étudier la tenue en
température. Par ailleurs, les optiques peuvent étre soumises a des traitements thermiques lors
des opérations de maintenance telles que I'étuvage.

Dans un premier temps (paragraphe 3.4.1.) nous décrirons I’étude de revétements pour
les collecteurs éloignés de la source. La température maximum des optiques a été estimée a
300°C. Une tendance actuelle dans la conception des blocs source a base de métaux (Sn ou
Li) est d'utiliser I'apport calorifique pour réaliser un autonettoyage des débris déposés a la
surface de l'optique. Le substrat est maintenu au-dessus de la température de fusion du
matériau source’ afin que celui-ci s‘évacue naturellement par l'effet de la gravité.. Le
collecteur doit donc étre maintenu a "haute™ température, plus de 400 °C, afin que les débris
de polluants soient dans un état liquide et avec une faible viscosité. Nous décrirons plus en

détail I’étude de ce type de structure dans une seconde partie (paragraphe 3.4.2.).

3.4.1 Etude pour les collecteurs pour les basses températures

Dans un premier temps nous avons étudié les échantillons de la série MP 06 XXX
Tableau 3.3 qui sont des structures a-Si/Mo avec des barriéres de a-Sic ou de B4C. Nous
avons mesuré I'évolution du spectre réfléchie apres un recuit a 300°C pendant une heure sous
balayage d'Ar. La Figure 3.18 représente la comparaison de deux échantillons d’une méme
série, le premier est un échantillon stocké de référence (en bleu) et le second un échantillon
recuit (en rouge). L'échantillon de référence [a-Si/Mo] a montré une instabilité structurelle
avec une diminution de I'épaisseur périodique de I'empilement de plus de 0,1 nm. Cette
contraction de période s’explique par la formation d’un composé MoxSiy,[8, 11, 43] dont
I’encombrement est plus faible que les 2 composés séparés.

Pour un recuit d’une heure, on observe une tendance a la perte de réflectivité
inférieure a 0,005, ce qui est dans la barre d'erreur de la mesure. Les mesures GRX montrent
une tendance a la diminution de la période dans tous les cas [2, 17, 44], dans les limites de la

précision de mesure. Ceci se traduit dans le spectre EUV par un décalage du pic de réflectivité

! Point de fusion a 101kPa du Li = 180,5 °C et du Sn = 231,9 °C
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vers les courtes longueurs d’onde. De plus, les échantillons dont la couche de surface est le
matériau barriére semblent plus stables. Ces résultats ont permis de valider I'amélioration de
la stabilité jusqu'a 300°C apportée par I'introduction de matériau barriere aux interfaces, avec

un léger avantage pour I’a-SiC.

Cette premiére étude nous a montré que les séries MP 06 XXX ont une bonne tenue en
température a 300°C avec une perte de réflectivité inférieure a 0,005 et un décalage de pic

inférieur a 0,05 nm a la reproductibilité de mesure pres.
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Figure 3.18 : Evolution spectrale et structurelle de la série MP 06 XXX apreés 1h de recuit a 300°C
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3.4.2 Etude pour les collecteurs chauds

Nous nous sommes intéressés aux collecteurs stabilisés au-dessus de la température de
fusion des principaux métaux des sources (Sn et Li). Pour assurer de bonnes performances, il
est nécessaire de chauffer a 400°C et plus. Pour ces températures il est obligatoire d'utiliser
des barriéeres pour stabiliser I'empilement. Une précédente étude [10] a montré une bonne
stabilité de structure [a-SiC/Mo] a ces températures mais le temps et la température de recuit
sont deux parametres liés. Plus la température de recuit est élevée, plus vite se stabilise la
structure aux niveaux des interfaces et donc de I'épaisseur de la période, néanmoins une
température de recuit trop élevée peu détruire la structure.

Le pouvoir réflecteur de cette structure reste néanmoins plus faible que des structures
[a-Si/Mo] avec des barriéres. La Figure 3.19 représente les mesures de réflectivité en X rasant
effectuée sur nos échantillons qui montrent I’évolution de la structure en fonction du matériau
barriere. La structure évolue en fonction de la température maximum de recuit. Si le décalage
de période vers la compression est trop important, le pic de réflectivité EUV se décale vers les
courtes longueurs d’onde jusqu'a passer sous le seuil de transparence du silicium
(A=12,1 nm). L'effet du seuil d'absorption, ce concrétise par l'absence d'un matériau
"espaceur” pour la nouvelle période moyenne de la structure, le rayonnement EUV est donc
fortement absorbé par le Mo et par le Si ce qui rend le miroir inefficace. De plus les siliciures
qui se sont formées génerent des rugosités cumulées dans la structure. La périodicité est alors
atténué voir perdu.

L’objectif est de déterminer une structure stable a 400°C. [a-SiC/Mo] a montreé de tres
bonnes qualités de tenue a 400°C et 500°C avec un temps de stabilisation déterminé mais une
réflectivité inférieure a 0,54. L’idée est donc de conserver une structure de type [a-SiC/a-Si/a-
SiC/Mo] afin d’augmenter la réflectivité tout en permettant une bonne tenue en température.
L'interrogation qui guide cette étude est : existe-t-il une structure optimisée avec des barriéres
de a-SiC pouvant résister a des températures de plus de 400°C et ayant une meilleure
réflectivité que la structure [a-SiC/Mo] ?

Dans une premiére partie, nous justifierons le choix du matériau barriere et
optimiserons les échantillons de la série MP 08 0XX pour la tenue a haute température. Dans
une seconde partie expérimentale nous comparerons les performances de réflectivité EUV et
de stabilité structurelle des échantillons optimisés ainsi que de ceux de I’étude précédente : [a-

Si/Mo] sans et avec barriére de a-SiC.

Theése C. Hecquet 144



Chapitre 3 : Multicouches pour les collecteurs de sources plasmas générées par laser
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Figure 3.19 : Influence de la température pour un recuit de 100h sous Ar sur le spectre de réflectivité en X
rasant de la structure MP 06 148 [a-SiC/a-Si/ a-SiC/Mo].

Optimisation et réalisation des structures a barrieres

Comme nous l'avons vu précédemment, I'ajout d’un matériau stable aux interfaces de
la structure [a-Si/Mo] permet de conserver l'intégrité structurelle a plus de 300°C pendant 1 h.
L'objectif de cette partie est de justifier le choix du matériau barriére pour les structures
devant étre stables a haute température. Les deux questions qui ont motivé cette étude sont :

e Quelle épaisseur de matériau barriére est il nécessaire de mettre aux interfaces pour les

stabiliser ?

e Quelle est I'influence de la valeur relative des épaisseurs aux deux interfaces sur la

stabilité ?

Nous avons effectué des simulations afin d’optimiser les structures [a-Si/Mo] avec les
deux matériaux barriéres : BAC et a-SiC. Les paramétres environnementaux utilisés pour le
calcul sont fixés comme suit : une rugosité nulle aux interfaces, un angle de rasance 6 de 80°
et pas de polarisation préférentielle. La fonction de mérite cherche a maximiser la réflectivité

pour une longueur d'onde de 13,5 nm pour une épaisseur totale de matériau barriere donnée
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(dxtotate) €t une valeur de répartition des épaisseurs n donnée en optimisant les épaisseurs de a-
Si (d,-si) et de Mo (dwmo).

d,,.d, s = FonctionMérite(Réflectivité(4 =13,5nm,d" X "totale, 7)) (3.3)

A partir des valeurs optimales, on calcule la réflectivité spectrale afin d'obtenir la
largeur & mi-hauteur AL du pic de réflectivité.
La Figure 3.20 compare les performances des 2 matériaux barrieres etudiés, a-SiC et B4C.

Pour la réflectivité, lorsque I'épaisseur totale de matériau barriére augmente, on observe que la

structure avec des barrieres en B4C a une réflectivité qui diminue plus rapidement, que la
structure avec des barriéres en a-SiC. L’optimum de répartition des barriéres pour maximiser
la réflectivité est lorsqu’elles sont symétriques n~0,5 pour le B4C, et I’interface Mo/a-Si deux
fois plus épaisse que I’interface a-Si/Mo 1n~0,8 pour le a-SiC. n

Pour la largeur a mi-hauteur AA, lorsque I'épaisseur totale de matériau barriere

augmente, on observe que AA diminue plus rapidement pour la structure avec des barrieres en
B4C que pour la structure avec des barriéres en a-SiC. L optimum de répartition des barriéres
pour maximiser AA est lorsqu’elles sont symetriques avec n~0,5 pour B4C, et I’interface
Mo/a-Si deux fois moins épaisse que I’interface a-Si/Mo (n~0,4) pour a-SiC. La faible largeur
a mi-hauteur obtenue avec B4C implique une tolérance plus faible sur la position du pic lors
de la réalisation de I'optique, ainsi que des gradients d'épaisseur plus importants pour garantir
I'acceptance angulaire.

La dissymétrie naturelle des interfaces [a-Si/Mo] encourage a renforcer I’épaisseur de
barriere a I’interface Mo/a-Si.

A partir de ces simulations, nous avons privilégié le facteur de largeur a mi-hauteur et
retenu le matériau barriére a-SiC. De plus, au-dela de 500°C, il semble que le B4C ne soit plus
un composé stable.[26]. Nous avons retenu les épaisseurs totales de barriere permettant une
réflectivité supérieure a 0,60 a laquelle on ajoute une marge de réflectivité correspondant a la
différence théorie-réalisation de 0,07. On obtient une épaisseur totale de matériau barriére a-

SiC comprise entre 1,2 nm et 2,4 nm. Nous étudierons n compris entre 0,5 et 0,7.
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Figure 3.20 : Comparaison des performances théorique en réflectivité et en largeur a mi-hauteur des
structures avec des barrieres en a-SiC
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Figure 3.21 : Comparaison des performances théorique en réflectivité et en largeur a mi-hauteur des
structures avec des barriéres en B,C
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Le Tableau 3.7 présente les différents échantillons avec les parametres optimisés
théoriques ou a-SiC représente I’épaisseur totale de matériau barriére dans une période, n est
le rapport des épaisseurs de barriere, AL est la largeur a mi-hauteur du pic et Ryax-7% est la

réflectivité maximum a 13,5 nm moins la marge de réflectivité (doit étre supérieur a 0,6).

Tableau 3.7 Liste des paramétres des structures optimisées dans les familles MP 08 0XX

a-SiC AN Rmax a-Si a-SiCsimo Mo a-SiCmosi
Nom dép6t n
[nm] [nm] - 7% [nm] [nm] [nm] [nm]
MP 08002 1,2 0,50 0,714 0,644 333 06 2,49 0,6
MP 08003 1,8 0,50 0,693 0,623 283 09 2,40 0,9
MP 08004 24 0,50 0,667 0,597 230 1.2 2,34 1,2
MP 08006 1,5 0,60 0,709 0,639 3,09 06 2,44 0,9
MP 08007 1,8 0,67 0,702 0,632 284 06 2,38 1,2
MP 08011 24 0,63 0,676 0,606 232 09 2,32 15

Le Tableau 3.8 représente les valeurs des épaisseurs des familles d’échantillons
réalisés ainsi que les performances EUV. Ryuax représente la réflectivité maximum des

échantillons réalisés et Ax sa largeur a mi-hauteur.

Tableau 3.8 : Epaisseurs visées pour les familles MP 08 0XX et grandeurs caractéristiques mesurées

Nom dépot a-si a-SiCsimo Mo a-SiCyosi période Rvax AL
[nm] ol [nm] [nm] [nm] mesuré  [nm]

MP 08 002 3,33¢0,03 0,6i°’01 2749i0,02 0,6i0’01 7,02&03

MP 08 003 2,96i0'03 0,9i0,01 2’40¢o,02 O'9¢0,01 7,16i0'03

MP 08 004 258008 1 2*002 2,34%002 1 2*002 7,325003 0,606 0,56

MP 08 006 3,201 0,600 2441002 gt0oL 7.14002

MP 08 007 2041008 () G001 2381002 1 1002 712003

MP 08 011 25300 ,9*00 2,325002 1 5002 7,25%00 0,602 0,54

D'un point de vu reéalisation, les épaisseurs d’a-SiC et de Mo ont été ajustées a
+0,02 nm et I'épaisseur de a-Si ete fixee plus grossierement afin de simplifier les calibrations.
L'inhomogeénéité sur la période de la multicouche d'une méme famille, représentée sur la
Figure 3.22, est mesurée a +0,05 nm ce qui correspond a une incertitude sur la position du pic

de réflectivité de +0,1 nm pour une méme famille d'échantillon. Pour toutes les familles les
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pics de réflectivité sont centrés autour de A = 13,7 nm a +0,4 nm pour un angle d'incidence

normale a la surface.
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Figure 3.22 : Homogénéité des périodes des échantillons des familles MP 08 0XX

Résultats expérimentaux et analyse

L’érosion et la pollution de surface réduisent naturellement le pouvoir réflecteur des
miroirs. Les performances des revétements qui ont été étudiées sont la réflectivité EUV
moyenne obtenue par la structure ainsi que sa stabilité déterminée a partir de la position du
pic de réflectivité autour de A=13,5 nm. Or on considére qu’un décalage de la position du pic
égale a la demi-largeur a mi-hauteur AA réduit de moitié les performances de I’ensemble du
systeme optique en terme de réflectivité,. Le paramétre clef est donc la stabilité de la structure
périodique. Cette stabilité nous permettra de répondre a la question : est ce que la structure
optimisee avec des barrieres de a-SiC peut résister a des températures de plus de 400°C ?

Dans la suite, nous comparerons les performances de réflectivité EUV et de stabilité
structurelle des échantillons optimisés ainsi que ceux de I’étude précédente: la série
MP 06 155 [a-Si/Mo] sans barriére et la série MP 06 148 [a-SiC/a-Si/a-SiC/Mo] qui a
présenté les meilleurs résultats de tenue a 300 °C. Nous allons nous intéresser aux variations
de la structure apres 100 h de recuit a 400 °C et a 500 °C. Puis pour les plus performantes

d’entre elles, nous nous intéresserons a I’évolution temporelle (vieillissement).
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Figure 3.23: Influence des épaisseurs d’a-SiC aux interfaces sur la stabilité de la période d de
I’empilement aprés un recuit pendant 100h sous Ar (a) a 400°C et (b) a 500°C
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La Figure 3.23 représente la contraction de période Ad rapportée par rapport a la
période initiale dinir. L'axe des abscisses représente I'épaisseur de la barriére a-SiC a l'interface
Mo/a-Si des différentes familles d'échantillons. Les familles sont regroupées en fonction
delépaisseur de la barriére a-SiC a l'interface a-Si/Mo.

Pour un recuit a 400°C pendant 100h sous atmosphére d'Ar, on observe la plus forte
contraction de période pour la structure a-Si/Mo. Puis plus la somme des épaisseurs des 2
barrieres augmente plus la période est invariante en épaisseur. Les 2 structures quasi-
invariantes sont celles ayant un total de 2,4 nm d'épaisseur d'a-SiC par periode. On observe
que pour une répartition symétrique (m=0,5) une valeur minimum de I'épaisseur d'a-Si-sur-
Mo. Si cette épaisseur est augmentée alors la période de la structure sera plus stable.
Réciproquement pour I'épaisseur de la couche barriére d'a-Si-sur-Mo, si son épaisseur est plus
élevée que l'autre couche alors la structure est plus stable. Les interfaces semblent avoir le
méme facteur d'influence sur la stabilité de la structure. La répartition des barriéres aux 2
interfaces est déterminée par la dérive maximum de période obtenue pour une répartition
symétrique (m=0,5). On obtient, par interpolation polynomiale d'ordre 2, une loi (3.4) qui fixe

la variation de période en fonction de I'épaisseur de a-SiC wofa-si.

Ad_ -0,080*a -SiC,,, s +198*a-SiC,,, q —12.4 (3.4)

init

Pour un recuit a 500°C pendant 100h sous atmosphére d'Ar, on observe toujours la
plus forte contraction de période pour la structure a-Si/Mo, un peu plus élevée que
précedemment. On observe toujours que plus on augmente la somme des épaisseurs des 2
barrieres plus faible est la variation en compression de la période. Les 2 meilleures structures
sont celles ayant un total de 2,4 nm d'épaisseur d'a-SiC par période. La structure la plus
symétrique semble néanmoins plus stable. La répartition des barriéres aux 2 interfaces est
déterminée par la dérive maximum de période obtenue pour une répartition symétrique
(m=0,5). On obtient, par interpolation polynomiale d'ordre 2, une loi (3.5) qui fixe la variation

de période en fonction de I'épaisseur de a-SiC.

100* [ﬂJ =-0,198* a-SiC,, . + 4,97 *a-SiC,, . - 31.96 (3.5)

init
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Ces résultats de recuit sur une longue période de 100 heures (la bibliographie décrit en
général des recuits d’une heure sous Ar), nous ont amenés a nous interroger sur I'influence du
temps de recuit sur I’évolution de la période d de I'empilement. La Figure 3.24 représente la
variation relative de la période en fonction du temps pour un recuit a 400°C sous Ar.

Premiére constatation, I'absence de barriére engendre un décalage des la premiére heure de
recuit, puis la période continue a se contracter de facon logarithmique avec le temps. La
Figure 3.19 montre aussi que la structure multicouche disparait au fur et a mesure avec la

disparition des pics de Bragg d'ordre élevé.
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Figure 3.24 : Influence du temps de recuit a 400°C sur la période d de I’empilement et la limite de
déviation a -2% en pointillé qui représente une variation de demi-largeur a mi-hauteur pour une
incidence proche de la normale.

Les structures dont I’épaisseur des barrieres est insuffisante évoluent en fonction du
temps de recuit. La variation relative de période se traduit par un faible décalage a I'origine 3
durant les premieres heures de recuit puis une variation logarithmique en fonction du temps
La structure de référence [Mo/a-Si] quant a elle montre un décalage important aprés la
premiére heure puis une évolution logarithmique faible en fonction du temps. Les parametres

des courbes ajustées suivant I'équation suivante (3.6) sont présentés dans le Tableau 3.9.

init

100*((?—‘1) = a*In(t/t,)+ B (3.6)
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Tableau 3.9 : Paramétres de I'évolution de la contraction de période relative d'une multicouche en
fonction du temps de recuit sous Ar a 400 °C

Famille a-SiC totale [nm] n a B
MP 06 155 0 - -1,31.10° -119,0.10°
MP 08 006 1,5 0,50 -3,46.10° -3,9.10°
MP 08 007 1,8 0,67 -3,46.10° -3,9.10°
MP 08 003 1,8 0,50 -1,42.10° -5,3.10°
MP 08 011 2,4 0,63 -0,42.10° -0,3.10°
MP 08 004 2,4 0,50 -0,42.10° -0,3.10°

L'ajustement des parametres d'évolution de la structure permet d'évaluer la durée de
vie des performances optimales d'une structure en fonction d'un seuil arbitraire.
Pour donner une estimation approchée de la durée de vie a partir du calage du pic de
réflectivité, il est nécessaire de déterminer un seuil de variation acceptable puis de calculer le
temps nécessaire pour I’atteindre en utilisant I’équation (3.6). Le décalage de la position du
pic de réflectivité ¢, se traduit par une variation relative de période maximale Ad/dini. En

utilisant la loi de Bragg (1.1), on peut poser I'expression suivante :

o

254 (1)

sin(@)?

Ad
> 2% |—
|€/1|> [d

init

(3.7)

]*sin(@)* 1-

ou Ad/dini; représente la variation relative de la période de la multicouche,
deri(L) représente le décrément a 1 de la partie réelle de l'indice efficace de la période,

0 est I'angle de rasance.

Si I'épaisseur de la période din; est élevee alors nous sommes moins sensible a la
variation de la période Ad, ceci est le cas lorsque I'angle d'incidence 6 est un peu éloigné de la
normale. Lorsque la variation de période devient importante, les nouveaux composés formés
peuvent modifier fortement la valeur de de(1A), donc cette expression nécessite de considérer
que I’indice efficace est peu affecté.

La durée de vie du positionnement du pic de réflectivité DV s’exprime & partir les relations
(3.6) et (3.7).
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DV <exp 1 2

- 3.8
a| 2,Jsin(6) — 26, (2) / 49

Par exemple, si l'on considére un systeme optique dont tous les miroirs sont

parfaitement calés sur la longueur d'onde d'utilisation a A = 13,5 nm, sous incidence normale
(6 =90°) et qui ont le méme pouvoir réflecteur R, un déplacement du pic de réflectivité de
+AM/2 entraine une perte de 50% de la puissance réfléchie.
La Figure 3.25 représente I’évolution de la réflectivité EUV pour les 2 meilleures structures.
Les mesures tracées en ligne pleine ont été réalisées sur le réflectometre de la ligne BEAR, les
mesures tracées en pointillés ont été réalisées sur le réflectométre CEMOX. L’échantillon de
référence, en bleu, montre la réflectivité du miroir soumis a une oxydation naturelle. Les
mesures CEMOX de I’état initial des échantillons recuits montrent la forme du pic et
permettent de déterminer la position en longueur d’onde.

La famille d’échantillons MP 08 004, a barrieres symétriques d’a-SiC d’une épaisseur
de 1,2 nm chacune, met en évidence une bonne stabilité de la position du pic de réflectivité
apres un recuit de 100h a 400°C et un décalage vers les courtes longueurs d’onde de -0,13 nm
aprés un recuit de 100h a 500°C. Ces résultats confirment ceux obtenus par les mesures de
réflectométrie en X-rasant. La perte de réflectivité absolue est d’environ -0,01 & 400°C et de
-0,04 & 500°C.

La famille d’échantillons MP 08 011, a barrieres dissymétriques d’a-SiC d’une
épaisseur totale de 2,4 nm, met en évidence un décalage de la position du pic de réflectivité de
-0,06 nm aprés un recuit de 100h a 400°C et un décalage vers les courtes longueurs d’onde de
-0,13 nm apres un recuit de 100h a 500°C. Ces résultats confirment ceux obtenus par les
mesures de réflectométrie en X-rasant. La perte de réflectivité absolue est d’environ -0,025 a
400°C et de -0,06 a 500°C.

Cette série de mesures permet de mieux discriminer les 2 meilleures structures ayant la
méme épaisseur totale de a-SiC de 2,4 nm. La structure ayant des épaisseurs de barriére
d’égale épaisseur présente un plus faible décalage spectral et une perte de réflectivité moindre
aprés un recuit de 100 h a 400 °C. Néanmoins, a une température de recuit de 500 °C, le
pouvoir réflecteur de la structure a barriére symétrique reste plus élevé mais le décalage

spectral devient équivalent pour les 2 structures.
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Figure 3.25 : Evolution de la réflectivité EUV des différents échantillons d'une méme famille avant recuit
mesurée sur CEMOX (pointillé) puis aprés recuit un recuit de 100h sous Ar mesurée sur rayonnement
synchrotron a 400°C (rouge) et 500°C (noir), (a) famille MP 08 004 (b) famille MP 08 011
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La Figure 3.26 représente I’évolution des mesures de réflectivité en X-rasant des 2
meilleures structures. L’état initial des 2 familles d’échantillon est représenté en noir en haut
des graphiques cumulés. On observe que la position des pics de Bragg n’est pas exactement la
méme mais que pour pour tous les échantillons, le 3*™ pic de Bragg est fortement atténué.
Cette atténuation remarquable correspond a une répartition particuliere entre le Mo et les
matériaux a-Si et a-SiC qui ont des indices tres proches a la longueur d’onde de la raie Ky du
Cu, environ 1/3 de Mo dans I’épaisseur totale de la période.

La largeur des pics de Bragg aux grands angles est différente entre les 2 familles.
Comme nous l'avons vu dans le Chapitre 2.1, le réflectométre en X-rasant est sensible au
gradient d'épaisseur des échantillons. Les échantillons de la famille MP 08 004 ont éte
mesurés selon l'orientation ayant le faible gradient d'épaisseur. Les pics de Bragg aux grands
angles sont donc fins. Les échantillons de la famille MP 08 011 ont été mesurés selon
I'orientation ayant le plus fort gradient d'épaisseur, la position du pic représente la moyenne
pondérée des différentes périodes mesurées. La mesure par réflectométrie en X-rasant est plus
sensible a la valeur moyenne de la période aux grands angles, on obtient donc des pics plus
larges aux grands angles. En mesurant la position centrale du pic, on obtient néanmoins la

méme information sur la dérive de la valeur moyenne de I'épaisseur de la période.

La famille d’échantillons MP 08 004, a barrieres symétriques d’a-SiC d’une épaisseur
de 1,2 nm chacune, met en évidence une bonne stabilité de la position du pic de réflectivité
aprés un recuit a 400°C pour différentes durées et un décalage vers les grands angles
(diminution de la période) aprés un recuit de 100h a 500°C. Lors du recuit & 400°C, on
observe qu’aprés la premiére heure de recuit le 3*™ pic de Bragg est amplifié alors que le
5°M nic de Bragg s’atténue pour de nouveau s’amplifier aprés un temps de recuit plus long.
D’autre part, le minimum qui était sur le 3*™ pic se déplace vers le 2™ pic avec une position
maximum représentée dans le spectre a 500°C.

La famille d’échantillons MP 08 011, a barrieres dissymétriques d’a-SiC d’une
épaisseur totale de 2,4 nm, met en évidence les mémes observations que la famille MP 08 004
pour une température de recuit a 400°C. Pour une température de 500°C, la valeur de la

période diminue Iégerement plus 1,5% contre 1,2%.

Dans les deux familles, la période est constante a 400°C quelgue soit le temps de

recuit, c'est-a-dire que la position des pics de Bragg est invariante. D'autre part, on observe
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que l'angle critique 6. reste constant, a I'erreur de mesure prés. Ce parametre est proportionnel

a defr I'indice effectif de la structure a A = 0,154 nm tel que &, = /25, .

Néanmoins, on observe des variations d’amplitude des pics de Bragg et du fond entre les pics
de Bragg et une perte de réflectivité EUV. Ceci signifie des modifications physico-chimiques
de la structure qui se réalise a épaisseur constante et a indice effectif moyen en rayons-X
constant.

La modification du fond entre deux pics de Bragg s'explique généralement par une
modification de la rugosité, ce qui expliquerait la perte de réflectivité. Néanmoins les
premiéres simulations n‘arrivent pas a reproduire cette variation du fond sans modification de
I'amplitude des pics de Bragg.

Un autre effet combiné serait la formation de siliciures des deux types MoSi, ou
MosSis identifiés [11, 45]. La modélisation est alors plus complexe et il est nécessaire de

recouper les résultats du modéle avec une autre source de métrologie.

L'investigation fine de cet effet reste donc a faire, néanmoins on obtient par l'analyse
empirique des informations sur :
o les épaisseurs de barriére a-SiC a mettre en ceuvre en fonction de la température
maximum d'utilisation ;
e les épaisseurs de barriere a-SiC a mettre en ceuvre en fonction du décalage de la
position du pic de réflectivité EUV tolérée ;
e le rapport des épaisseurs de a-SiC qui détermine la réflectivité et la largeur spectrale
du pic EUV réfléchi ;
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Figure 3.26 : Influence du temps et de la température de recuit sur les mesures de réflectivité en X-rasant
des 2 meilleures familles (a) MP 08 004 et (b) MP 08 011
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3.5 Conclusion

Les travaux présentés sont partis de la constatation que le revétement multicouche
simple a-Si/Mo utilisé généralement dans la réalisation des optiques pour la Lithographie
EUV est instable dans leur environnement de travail ; en particulier la multicouche évalue
sous I’effet de I’érosion due aux particules neutres provenant de la source ainsi qu’a la charge
calorifique due aux rayonnements émis par la source. Les particules neutres qui ne sont plus
en régime balistique sont quant a elles a I’origine de dépdts absorbants en surface du miroir.
Dans cette étude nous avons essayé de trouver des solutions qui puissent augmenter la durée
de vie des performances du miroir.

Nous avons Vérifié que I’environnement de stockage et de montage dans en
environnement de laboratoire influaient peu sur le pouvoir réflecteur des miroirs. Pour obtenir
une meilleure résistance a I’érosion et a la température nous avons ajouté aux deux interfaces
des structures [a-Si/Mo] des matériaux dits « barriéres ». Les matériaux étudiés sont B,C et
a-SiC. B4C présente une vitesse d’érosion 2 fois moindre que a-SiC et 5 fois moins que a-Si
ou Mo. Malheureusement il ne semble pas adapté aux hautes températures a haute réflectivité
et large bande spectrale. L’étude de a-SiC a permis d’obtenir des structures stables a 400 °C
sur une durée de 200h.

Ces résultats permettent de distinguer 2 types de revétements en fonction de la stratégie
de choix de I’optique de collection. Le concept du collecteur dépend de la technologie de
génération du plasma et de I’encombrement acceptable :

Pour les optiques refroidies, pour lesquelles le substrat est parcouru par un fluide
refroidissant qui régule la température en-dessous du seuil de modification physico-chimique
de la structure : il semble intéressant d’utiliser des barriéres de B,C afin de limiter I’effet de
I’érosion tout en conservant un bon pouvoir réflecteur.

Pour les optiques chauffées, pour lesquelles le substrat est parcouru par un fluide
chauffant ou qui sont équipées d’un systeme résistif chauffant qui régule la température au-
dessus du seuil de fusion des matériaux de la source plasma : il est alors préférable d’utiliser
a-SiC aux interfaces afin de limiter le décalage du pic de réflectivité et conserver une bonne

réflectivité.
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Figure 3.27 : Performances théorique en réflectivité et en largeur a mi-hauteur des structures avec des
barriéres en Mo,C
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Ces travaux ont été realisés en collaboration avec la société Sagem Défense et Sécurité
du groupe Safran et le Laboratoire des Matériaux Avancés de I’'IN2P3. Ce dernier posséde
une grande expérience dans la réalisation des revétements sur des grandes surfaces
[MercierYthier07]. Cette collaboration entre laboratoires a permis au LMA de s’appuyer sur
notre expertise de caractérisation afin d’optimiser ses procédés de dép6t pour les besoins de
PEUV.

En perspective, plusieurs voies restent a explorer.

D’un point de vue matériau, il reste a comprendre la dynamique physico-chimique de
I’évolution de I’interdiffusion dans les structures [a-SiC/a-Si/a-SiC/Mo] en fonction du temps
de recuit. De plus, il serait intéressant de compléter ces expériences par une éetude de
multicouches Mo/Si avec des couches barrieres de e Mo,C qui semblent théoriquement tres
intéressant pour le compromis haute température [15], largeur a mi-hauteur et pouvoir
réflecteur élevé, dont les simulations sont présentées sur la Figure 3.27.

D’un point de vu systéme et validation des résultats, il serait nécessaire de multiplier les
tests d’utilisation des multicouches sur les sources EUV réelles de différentes technologies
(DPP et LPP) afin d’identifier les parametres d’endommagement majeur de chaque source en
fonction des matériaux émetteurs. Le principal probléeme provient du fait que les sources sont
dans des cycles de développement industriel et en perpétuelle évolution avec une réduction
des facteurs d’endommagement. Les progrés réalises oblige parfois a revoir les compromis
fait lors de la conception du revétement, il est donc important de créer des collaborations
fortes avec les sociétés qui développent les sources afin d'anticiper au mieux les besoins du

futur.
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4 Multicouches pour les missions

d’observation solaire

Le quatrieme chapitre de cette thése porte sur le développement de miroirs pour les
missions d'observation solaire. Les nouveaux instruments nécessitant d’avoir des pouvoirs
réflecteurs toujours plus élevés et des performances spectrales plus évoluées. Apres une
présentation des besoins des instruments et des futures missions, nous étudierons la stabilité
de la structure [B4C/Mo/Si] dans le cadre d'une mission fusée. Cette structure est la base des
miroirs "bi-bande" qui ont la propriété de réfléchir deux bandes spectrales et/ou d'améliorer la

sélectivité spectrale de facon paramétrable.
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La dépendance aux services des satellites et aux installations électriques des sociétés
modernes s'accroit d'année en année. Les orages magnétiques dus au Soleil sont le principal
facteur perturbateur extérieur de ces systemes qui proviennent des éruptions solaires (cf.
Chapitre 1.4). Pour pouvoir garantir les services aux sociétés, il est nécessaire d'avoir une
bonne compréhension des causes des éruptions afin de mettre en place une météorologie
solaire. L'observation du spectre EUV permet de scruter les différentes « strates » du Soleil et
d'observer les zones d'émission a l'origine des orages magnétiques. L’ imagerie solaire dans ce
domaine spectral a réellement débuté dans les années 1980 avec les premiers satellites
porteurs de télescopes EUV. lls utilisaient des miroirs multicouches fonctionnant en incidence

normale.

Les systémes optiques embarqués doivent étre compacts, légers et stables. Comme nous
l'avons vu dans le chapitre 1, les revétements optiques nécessitent une maitrise des
empilements avec des précisions sur les épaisseurs de couches a quelques dixiéemes de
nanometres mais aussi des substrats superpolis ayant des rugosités quadratiques moyennes
proches de quelques nanomeétres. Les télescopes et les coronographes EUV n’ont pu étre
développés que grace a I’avancée des technologies de réalisation des substrats [1], de la
connaissance des indices optiques des matériaux [2, 3] et de I’étude de la stabilité des
interfaces [4-6]. L’évolution des techniques de dép6t, des méthodes de calcul et d'optimisation
de la réflectivité des revétements a permis le développement de nouveaux revétements

réfléchissants.

Le co(t des missions étant élevé, il est nécessaire de garantir aux instruments embarqués
la stabilité des performances des composants. Le paramétre d'évolution temporel des
performances est le plus difficile & évaluer. Le retour d'expérience de toutes les missions
spatiales d'imagerie, aussi appelé "heritage”, a permis d’identifier certaines structures
particulierement stables comme le Mo/Si. Cet héritage prend en compte les différents
composants utilisés mais aussi leur procédé de fabrication et de qualification. Ceci a pour
conséquence de privilégier les revétements stables deja utilisés dans les précédentes missions
méme s’ils sont moins « performants ». 1l est donc important de mettre en place des procédés
d'évaluation dés l'introduction de nouveaux matériaux dans les revétements, et d’évaluer les

risques de modification de structure, afin de favoriser leur bonne utilisation.
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Dans un premier temps, nous allons voir les motivations et les enjeux actuels concernant
les miroirs EUV pour les astrophysiciens et les futures missions. Ceci nous conduira a
I’optimisation et I'évaluation des revétements périodiques a base de B,C/Mo/a-Si [7, 8], que
nous appellerons par la suite « tri-matériaux ». La propriété de ce type de revétement est
d’avoir des réflectivités spectrales élevées sur deux ou trois ordres de diffraction de Bragg
successifs. Cette caractéristique a été utilisée pour lI'optimisation de miroirs ayant plusieurs
bandes de réflexion EUV [9, 10] et pour I’'amélioration de la sélectivité spectrale. Nous

développerons I’étude de ces miroirs, leur réalisation et leur évaluation.
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4.1 Etat de I’art et motivations

L'histoire de I'imagerie solaire EUV a réellement commencé en 1985 avec la premiere
mission fusée embarquant un télescope équipé d’optiques en réflexion, fonctionnant en
incidence quasi-normale [11]. Ceci a marqué le début des missions d'observation solaire qui
se succedent depuis lors pour garantir une observation continue de notre étoile. Les plus
importantes missions satellite se nomment YOHKOH [12-14], SOHO [15, 16], TRACE[17],
STEREQ[18, 19] et SDO[20]. Dans une premiere partie nous allons voir les différents types
d’imageurs EUV qui existent, puis les motivations des astrophysiciens et enfin celles liées au

développement de miroirs multicouches pour les futures missions.

4.1.1 Etat de I’art sur les imageurs EUV

L’observation du Soleil dans ’EUV est réalisée a I’aide de deux types d’instruments
imageurs : les coronographes et les télescopes. Chaque instrument est composé d’un détecteur
matriciel, d’un systeme optique d’imagerie fonctionnant en réflexion et d’un filtre métallique
qui supprime la composante spectrale VUV, UV et visible du spectre. Le nombre de canaux”
d’observation est détermine par la sélectivité des revétements réfléchissants et par le filtre
métallique utilisé.

La Figure 4.1 représente le synoptique d’un systéeme imageurs avec leurs différents
composants et les fonctions de transfert en fonction de la longueur d'onde de chaque partie.
Les filtres metalliques sont caractérisés par leur transmission spectrale Trre(A), le systeme
optique imageur par la réflectivité en fonction de la longueur d’onde des différents miroirs qui
le composent Rnmiroir(A) €t le détecteur par sa réponse spectrale Dgetecteur(A). La fonction de

transfert globale de I'imageur est donc le produit des différentes fonctions de transfert.

“ Un canal équivaut a une raie d’émission d’un phénoméne d’émission
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Figure 4.1 : Synoptique d'un systéme imageur EUV embarqué

Nous presentons les principaux types d’imageurs, puis les principaux filtres et enfin

les revétements réfléchissants utilisés dans les missions.

Les imageurs

Les télescopes EUV permettent une imagerie de I’ensemble du disque solaire ou d’une
partie limitée. L analyse des images améne a une compréhension des conditions initiales et
environnementales d’un événement observé. Le couplage de plusieurs canaux d’observation
permet aussi d’observer plusieurs températures de plasma. Ces derniéres sont liées aux
différents événements dans les couches de I’atmosphére solaire ce qui permet donc de sonder
les strates atmosphériques du Soleil. Ce type d’instrument permet I’observation pour une
orbite de mission ou la distance Soleil-imageur peut étre variable. Ainsi, on peut observer des
zones d’intérét avec différentes résolutions angulaires sur une orbite elliptique.

Les coronographes EUV sont des télescopes basés sur le principe de I’occultation du
disque solaire. Ils donnent une imagerie contrastée de la couronne solaire et des éruptions
solaires (en anglais « flare ») vue de profil. Ils sont particulierement intéressants pour suivre
les éjections de matiére de la couronne dans I’espace (en anglais « Coronal Mass Ejection »)
lorsque les plasmas qui les composent sont encore chauds. Pour ameéliorer la sensibilité de
I’instrument, le principe consiste a occulter la source d’émission principale qui est le disque

solaire. Toute la dynamique du détecteur est alors dédiée a I’imagerie contrastée des
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événements de faible intensité sans effet de saturation. Ce type d’imageur impose neanmoins
une distance d’observation Soleil-imageur fixe tout au long de I’observation.

Par ailleurs, il convient de mentionner la technologie des spectro-imageurs qui
permettent de réaliser une série d’images pour différentes longueurs d’onde. L’un des
premiers exemplaires fut embarqué sur la station Skylab (SO82A). La sélectivité spectrale
étant faible, ce type d’instrument a laissé la place aux instruments specialisés : télescopes et

spectrometres.

Les filtres

Leur fonctionnalité est double, ils éliminent la composante du spectre VUV, UV,
visible et IR proche a laquelle les détecteurs matriciels sont sensibles et sélectionnent des
régions spectrales EUV en fonction des matériaux qui composent le filtre.

Historiquement, ils furent la premiére technique de sélectivité spectrale dans les spectrométres
[21-25] et les premiers imageurs utilisaient des optiques fonctionnant en incidence rasante
[26, 27] sélectionnant une bande spectrale étendue par rapport aux multicouches. Dans les
missions actuelles, leur réle est de couper le domaine spectral non désiré (VUV, UV, visible
et IR) et de sélectionner la bande spectrale autour du pic de Bragg des miroirs multicouches
[28].

Les membranes les plus opaques au spectre visible et proche IR et ayant une bonne
transmission dans I’EUV sont en aluminium (Al). Leur principal inconvénient est la forte
atténuation pour les longueurs d’onde inférieures au seuil d’absorption a 17 nm. Ce type de
filtre est donc utilisé en entrée des instruments pour protéger les miroirs et le détecteur du
spectre solaire non utile. L’aluminium étant conducteur et opaque il protege également les
optiques de la charge thermique associée. Il est en général suivi d’un second filtre qui permet
de sélectionner I’ordre de diffraction de Bragg des miroirs multicouches périodiques. Ce
deuxiéme filtre limite aussi les défauts et les endommagements du premier filtre (en
particulier la diffusion du rayonnement visible). Pour limiter les effets de diffusion du spectre
parasite (UV, visible et IR), il est proche du détecteur. Les principaux filtres mis en ceuvre
dans le spectre EUV sont un alliage de silicium & zirconium SiZr (12,4 nm a 20 nm),
I’aluminium Al (17,0 nm & ~35nm) et le magnésium Mg encapsulé par de I’aluminium
(25 nm a 45nm). Leur épaisseur est comprise entre quelques centaines de nanomeétres a

guelques micrometres en fonction du matériau.
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Les principaux défis de ces composants sont leur stabilité temporelle vis-a-vis des
effets d’oxydation et leur tenue aux vibrations mécaniques (lors du décollage ou de la mise
sous vide). Pour limiter les effets d’oxydation sur le matériau filtrant, les matériaux utilisés de
part et d’autre de celui-ci ont une oxydation passivante (le composé oxydé forme une couche
perméable a I’oxygene). Les plus courants sont I’ Al qui s’oxyde sous la forme d’Al,O3 et le
Si qui s’oxyde sous la forme de SiO,. Cette oxydation est particulierement pénalisante pour le
domaine spectral de 40 a 60 nm.

La Figure 4.2 représente la transmission des différents filtres standards pour les
astrophysiciens dans ce domaine spectal, calculés a partir des indices du CXRO pour une
épaisseur de 100 nm, d’une part, de matériau “sélectif" parfait et d’autre part, de composant
sous forme encapsulée. Le contraste entre le minimum et le maximum de transmission est
augmenté lorsque l'on augmente I'épaisseur du matériau. On observe que les formes
encapsulées, qui prennent en compte les effets d'oxydation, diminuent le contraste de

transmission autour des seuils d’absorption.

1.0 T T T T T T T T T T T T T T
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Figure 4.2 : Fonction de transfert spectral dans I'EUV des principaux filtres métalliques utilisés pour une
épaisseur de 100 nm avec le matériau pur (trait plein) et le matériau encapsulé en prenant en compte les
effets d'oxydation (autre trait)

Theése C. Hecquet 174



Chapitre 4 : Multicouches pour les missions d’observation solaire

Les filtres sont réalisés sous forme de films métalliques auto supportés de faible
épaisseur sur une faible surface. Elles sont typiquement inférieures au cm? et extrémement
fragiles. Les besoins pour I’astrophysique sont des surfaces de quelques cm2. Pour améliorer
la tenue mécanique, il est possible d’utiliser des films en polymeére d’épaisseur submicronique
ou de fines grilles métalliques. Les films en polymére permettent une homogenéité de la
réponse spectrale sur toute la surface utile mais présentent une forte absorption. Les grilles
porteuses, par exemple en nickel Ni, permettent d’obtenir une transmission proche de la
théorie mais avec un masquage spatial sous la forme d’une grille fine. Pour les missions
spatiales, les filtres sont un compromis des deux techniques: le pas de la grille est de

quelques millimetres avec un film mince pour renforcer la membrane autosupportée.

Les revétements réfléchissants

Les premiéres multicouches pour les télescopes ont permis de passer de I’incidence
rasante a I’incidence normale. Ce changement diminue I’encombrement des télescopes,
accroit leur sélectivité spectrale et améliore I’angle solide de collection.

Afin d’améliorer la compréhension de tous ces événements, il est nécessaire de scruter
la surface du Soleil mais aussi ses profondeurs. Nous avons vu précédemment (Chapitre 1.4),
que chaque couche ou événement a la surface du Soleil était caractérisé par une température
de plasma d’un ou plusieurs matériaux (en particulier le fer et I’hélium). Il est alors important
d’avoir une imagerie multi-spectrale EUV du Soleil avec une bonne sélectivité pour chaque
canal. Les premiéres missions intégraient donc plusieurs instruments imageurs
« monochromatiques », c'est-a-dire avec un seul jeu de revétement réfléchissant pour toutes
les optiques de I’imageur. Ceci est pénalisant pour les missions car le colt de la charge utile
augmente avec le nombre de canaux observés. La mission "SOlar and Heliospheric
Observatory" (SOHO) innova avec un imageur multi-spectral séquentiel "Extreme Ultraviolet
Imaging Telescope" (EIT) [16]. Chaque miroir est segmenté en 4 cadrants ayant chacun un
revétement réfléchissant approprié. Chaque canal (miroir + filtre) est utilisé de maniere
alternative. La surface du substrat étant limitée par son encombrement et son poids, la surface
de collection effective de chaque canal est faible. La surface de collection est
approximativement divisée par 4. Cette perte d’éclairement au niveau du détecteur se
manifeste par un temps d’exposition plus long qui implique un mode d’acquisition

séquentielle, et donc une non simultanéité entre les différentes images. Les limites de ce
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systeme sont donc I’observation d’événements peu intenses et courts, ¢’est-a-dire inférieurs a
guelques minutes. La mission "Solar Terrestrial Relations Observatory” (STEREO) a
proposée une alternative avec deux satellites, un en avance sur l'orbite de la Terre et un en
retard, embarquant chacun un instrument "Sun Earth Connection Coronal and Heliospheric
Investigation" (SECCHI) comportant un télescope "Extreme UltraViolet Imager" (EUVI).
Ceci permet d'observer un méme événement sur deux canaux différents ou de combiner les

images d'un méme canal pour obtenir une image en trois dimensions [29].

Tableau 4.1: Longueurs d’onde EUV d’intérét pour I’astrophysique solaire d’apreés la base de données
CHIANTI [30]

A[nm] lon émetteur Région de I’atmosphére du Soleil Log(T) [K] Mission/instrument Multicouche

9,35 Fe XVIII Zone d’éruption 6,8 SDO/AIA Mo/Y
13.1 Fe VIII Région de transition 5,7 SDO/AIA Si/Mo
13.3  Fe XX/XXIII Zone d’éruption 70-71 Si/Mo
13.6 Fe XXII Zone d’éruption 7,1 Si/Mo
SOHO/EIT Si/Mo
Couronne calme, )
17.1 Fe IX ) - 5,9 STEREO/EUVI Si/Mo
région de transition haute )
SDO/AIA Si/Mo
Stanford/MSFC Mo/Si
Couronne calme, )
17.5 Fe X . - 6,0 TRACE Si/Mo,C
région de transition haute .
PROBA2/SWAP Si/Mo
19.2 Fe XXIV Couronne et « flare » chaud 7,2
SOHO/EIT Si/Mo
TRACE Si/Mo,C
19.5 Fe XI-X11 Couronne et « flare » chaud 6,1-6,2
STEREO/EUVI Si/Mo
SDO/AIA Si/Mo
211 Fe XIV Région active de la couronne 6,3 SDO/AIA Si/Mo
25.4 Fe XVII Région active 6,9
SOHO/EIT Si/Mo
28.4 Fe XV Région active 6,4 TRACE Si/Mo,C
STEREO/EUVI Si/Mo
SOHO/EIT Si/Mo
. . STEREO/EUVI Si/Mo
30.4 He Il Chromosphére, région de transition 4,9 .
SDO/AIA SiC/Mg
Herschel/HECOR B,C/Mo/Si
335 Fe XVI Région active 6,8 SDO/AIA SiC/Mg
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Il est important d’avoir une image simultanée sur plusieurs canaux. Une réponse est la
multiplication du nombre de télescopes tel que la mission Solar Dynamics Observatory [20]
qui embarque sept télescopes. L’inconvénient est la limitation de la métrologie au spectre
EUV. Il est alors important de synchroniser les mesures avec d’autres instruments
(magnétisme, spectrométrie,...) pour une bonne interprétation des observations.

Une autre solution est le retour a la technique des spectro-imageurs EUV tel que la mission
fusée "Multi-Order Solar EUV Spectrograph™ (MOSES) [31] I’a fait. L’évolution des
techniques n’a pas réussi a combler toutes les faiblesses. Ce systeme privilégie une bonne
résolution spatiale au détriment du pouvoir de collection. Une autre solution serait de pouvoir
utiliser la surface des télescopes actuels mais pour différents canaux sélectionnés par des
filtres appropriés au niveau du détecteur.

Quelques solutions pour améliorer la résolution spectrale ont déja été proposées avec un
réseau revétu d’une multicouche [32] ou un miroir ayant une double réflexion spéculaire sur
des ordres de Bragg [9] Dans ce dernier cas, le compromis entre la sélectivite spectrale des
deux canaux et le positionnement des deux canaux a réfléchir est dépendant d’une
optimisation automatique.

Le Tableau 4.1 reprend les différentes raies d’émissions d’intérét ainsi que les
missions ayant embarqué des imageurs et leur revétement multicouche. A une longueur
d’onde donnée, les missions sont classées par ordre chronologique. Ceci permet de voir les
évolutions sur les structures multicouches, en particulier pour observer la raie de I’He Il &
30,4 nm.

La Figure 4.3 résume les différentes structures développées dans la communauté
scientifique en fonction de la longueur d'onde et du temps. La toxicité des matériaux est prise
en compte dans le choix des composants optiques. Par exemple, les multicouches a base de
béryllium Be fortement nocives sous la forme oxydée (BeO), sont remplacées par des
structures en Mo/Y ou Si/Mo ayant des performances équivalentes. La structure la plus
étudiée et la plus utilisée (cf. Tableau 4.1) entre les années 1980-2000 est la structure a-
Si/Mo, a base de silicium amorphe a-Si. La maitrise de nouveaux matériaux a permis
d'améliorer les performances de réflectivité sur de petits domaines spectraux :

e Le scandium (Sc) [33-38] pour le domaine spectral de 40 nm a 60 nm ;

e Le magnésium (Mg) [20, 39-43] pour le domaine spectral de 25 nm a 40 nm ;

e Les systemes a trois matériaux [7] comme le B,C/Mo/a-Si [8, 44, 45] pour le

domaine spectral de 18 nm a 35 nm.

Theése C. Hecquet 177



Chapitre 4 : Multicouches pour les missions d’observation solaire

A
B4C/Mol/a-Si
(72]
£l MolY a-SiC/Mg
= a-Si/Sc
Be/Mo ]
a-Si/ Mo
13,5nm 30,4 nm 46,5 nm 60 nm A

—— —
P —
E 92 eV 41 eV 27 eV 20 eV

T

Photolithographie EUV

Figure 4.3 : Les principales structures multicouches en fonction des gammes de longueur d’'onde et
d'énergie pour le domaine de I'EUV

La reflectivité et la sélectivité spectrale des principaux revétements périodiques sont

déterminées par les contrastes d’indices de réfraction complexe des différents matériaux qui
les composent. Dans le cadre de notre étude, nous nous intéressons plus particulierement aux
structures performantes pour le domaine de longueurs d'onde entre 12,4 nm et 40 nm. La
Figure 4.4 compare des structures périodiques en terme de réflectivité pic (amélioration avec
le temps) en fonction de la position Avax. Pour chaque longueur d’onde les épaisseurs de la
structure périodique sont optimisées pour obtenir la meilleure réflectivité. Les parameétres de
simulation sont un angle d’incidence normal a la surface du miroir et une structure de 50
périodes déposée sur un substrat de Si et avec des interfaces sans rugosité.
La structure tri-matériaux, [B,C/Mo/a-Si], a une réflectivité maximale pic plus élevee que les
structures a base de Mo et a-Si, ainsi que la structure [a-SiC/Mg] jusqu’au seuil d’absorption
du Mg (25,0 nm). Au-dela, la structure [a-SiC/Mg] est plus performante. Il faut néanmoins
pondérer cette conclusion en comparant les performances théoriques aux performances
expérimentales. Autour de 30 nm la structure [a-SiC/Mg] a un rapport des pouvoirs
réflecteurs de performance expérience/théorie proche de 0,7 [20] alors qu’avec la structure
[B4C/Mo/a-Si] on obtient un rapport de 0,8 [8].
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Figure 4.4 : Comparaison des structures périodiques les plus performantes a base de Si en terme de
réflectivité pic théorique et expérimental autour de 30 nm [8, 20] pour chaque longueur d’onde.

Les objectifs de cette étude sont donc l'amélioration des performances des structures
incluant éventuellement des matériaux nouveaux, qui permettront de répondre au mieux au

besoin des futures missions d'un point de vue stabilité, réflectivité et sélectivité spectrale.

Les besoins pour I’astrophysique dans I’EUV

Dés I’obtention des premiéres images EUV du Soleil, les instruments imageurs ont
révelé une atmosphére solaire complexe et trés dynamique avec des boucles de confinement
magnétique des plasmas & des températures allant de 0,8.10°K & 10" K. Les observations EUV
de la mission Transition Region and Coronal Explorer (TRACE) [46] et CORONAS-
F/SPIRIT [47] ont montré I'existence de structures fines dans les boucles coronales et d’une
activité dynamique a plus petite echelle [17, 48]. Durant la faible activité du Soleil, divers
«événements» de tailles différentes (par exemple, des points lumineux, des événements

explosifs, des gerbes, des scintillements) révélent les preuves de petits points chauds et des
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réorganisations morphologiques, probablement liés a des reconnexions magnétiques. Ces
préceédentes missions ont conduit a de nouvelles questions concernant les dimensions de base
des structures de la couronne, le r6le joué par les nano éruptions dans les systémes de
chauffage de la couronne solaire calme [49] et la structuration de la couronne au-dessus des
poles. Les astrophysiciens ont donc besoin d'une vision de I'ensemble du Soleil mais aussi
d’une imagerie a haute résolution spatiale sur les structures fines des éruptions.
Le premier besoin des astrophysiciens est d’avoir des instruments fiables qui n’évoluent
pas dans le temps et dont le co(t est limité. Les axes de développement prioritaires sont alors :
e L’augmentation de la durée de vie des performances vis-a-vis de I’environnement avec la
mise en place de procédures de qualification ;

e L’accroissement du pouvoir réflecteur des revétements avec le développement de
nouvelles structures ;

e L’amélioration de la sélectivité spectrale des miroirs afin d’intégrer le signal émis par les
composés ionisés situés dans une méme région c'est-a-dire a une méme altitude.

e La réduction de la charge utile de I’instrument pour réduire le colt des missions ou pour

pouvoir implémenter d’autres instruments a bord du satellite ;

Pour les missions spatiales, il existe deux voies pour l'introduction des nouveaux
revétements : la validation du vieillissement par rapport a l'environnement sur plusieurs
années d'étude et/ou la validation par des expériences dans des conditions plus sévéeres que
celles de la mission. Dans les deux cas, si le composant est stable, il peut étre introduit dans
les technologies a qualifier en mission fusée. De nouveau, si tout se passe bien, la technologie
peut alors étre considérée comme intégrable dans les instruments embarqués sur satellite.

La Figure 4.5 représente le synoptique simplifié des tests a réaliser pour qualifier
I’introduction de nouveaux matériaux, de nouvelles structures ou d’un nouvel environnement
(plus agressif ou non testé auparavant). La connaissance des matériaux et des moyens de
dép6t est primordiale car elle permet d’anticiper le bon déroulement des futures phases de

validation.
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Figure 4.5 : Synoptique de qualification des nouveaux matériaux, des nouvelles structures et nouveaux
environnements pour les revétements
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4.2 Etude de la multicouche B,C/Mo/a-Si

La structure tri-matériaux permet I’obtention d’un pouvoir réflecteur supérieur a celui
des structures a-Si/Mo sur le domaine spectral de 17 & 40 nm [8, 44]. La principale
interrogation vient de I’utilisation du matériau B4C. Celui-ci est fortement contraint ce qui
peut introduire des fragilités dans le revétement et des décollement a long terme. Cette
structure est-elle stable temporellement? Comment se comporte-t-elle face a un
environnement tel que celui de Solar Orbiter ? Les réponses a ces questions permettront ou
non de valider la structure pour les futures missions.

L’ Institut d’Astrophysique d’Orsay nous a offert I’opportunité de mettre en ceuvre cette
structure [B4C/Mo/a-Si] et de I’évaluer dans le cadre de la mission fusée Herschel dont le
commanditaire est le Naval Research Laboratory (Washington-USA). Cette fusée embarque le
coronographe HECOR (HElium CORonagraph) dédié a I’observation de la raie de I’He Il a
30,4 nm. Le LCFIO a étudié et réalisé les revétements réfléchissants des optiques dans le
cadre de cette thése. Le lancement de la fusée transportant HECOR est prévu le 7 janvier
2009.

Dans un premier temps nous allons expliquer I’optimisation théorique de I’empilement, puis
nous comparerons les résultats aux mesures, enfin nous évaluerons la tenue a I’environnement
climatique de la structure. L’article de F. Auchere et al. [45] reprend les principaux résultats

et la description compléte de I’instrument.

4.2.1 Optimisation de I'empilement

Le principe du coronographe est basé sur une occultation externe avec une seule

réflexion sur un miroir EUV hors axe. Le schéma optique est représenté sur la Figure 4.6.

Figure 4.6 : Schéma optique du coronographe HECOR
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D’apres les simulations de conception optique réalisées par I'lAS, la carte des angles
d’incidence sur le miroir nécessite une acceptance angulaire pour des faisceaux dont la
rasance est comprise entre 85,94° and 88,84° par rapport a la rasance de la surface. La
réflectivité dans cette plage angulaire doit donc étre de la plus constante possible.

Afin d’augmenter la durée de vie du miroir, il était nécessaire de minimiser les
contraintes du revétement multicouche. Pour cela, il faut limiter I’épaisseur totale de B,C
dans la structure. D’autre part, nous avons choisi de relaxer les contraintes de réalisation en
évitant la réalisation de gradient d’épaisseur. Le pouvoir réflecteur doit rester constant surtout
le cbne angulaire d’acceptance de la surface du miroir. Plus la largeur & mi-hauteur du pic AL
est grande, moins les variations angulaires modifieront la réflectivité des longueurs d’onde
proches du maximum de réflectivité. La structure tri-matériaux est naturellement plus large
que les structures a-Si/Mo ou SiC/Mg ; d’autre part, plus I’empilement compte de périodes,
plus la largeur du pic tend vers une largeur minimum. Ces deux remarques amenent a la
conclusion qu’il est nécessaire de limiter le nombre de périodes.

Quels sont les criteres a retenir pour I’optimisation ? La réflectivité est a maximiser,
I’invariance de celle-ci en fonction de I’angle d’incidence est a conserver et le nombre de
périodes N est a minimiser. Une premiére optimisation a été réalisée avec Matlab afin de
déterminer les épaisseurs optimales théoriques pour la réflectivité maximale a 30,4 nm. Dans
un second temps, nous avons utilisés IMD pour ajuster I’acceptance angulaire. Dans la
premiére période déposée sur le substrat de silice super-polie (a-SiO,), la couche d’a-Si est
tres proche de I’indice du substrat. Le Mo ayant un contraste d’indice plus élevé est déposé en
premier ce qui permet de conserver la valeur de réeflectivité pour une couche de matériau en
moins. La structure visée est présentée dans le Tableau 4.2. Les épaisseurs des premiéres

couches Mo et B4C sont les mémes que celles de I’empilement périodique.

Tableau 4.2 : Structure optimisée retenue pour le miroir multicouche de vol d’HECOR

Matériau / Structure  Epaisseur [nm]

[B4C/Mo/a-Si]. 16,76
B,C (1) 3,77
Mo (2) 2,28
a-Si (3) 10,71
B.C (4) 3,77
Mo (5) 2,28
a-Sio, substrat
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La variation de la réflectivité de cette structure en fonction de I’angle d’incidence et
des différents nombres de périodes entieres N est montrée sur la Figure 4.7. La structure
théorique a une réflectivité a 30,4 nm stable en fonction de I’angle d’incidence a 0,001 pour

un nombre de périodes compris entre 9 et 15 périodes.
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Figure 4.7 : Courbes simulées de réflectivité EUV de la structure [B4,C/Mo/a-Si]x/a-SiO, pour différents
nombre de périodes en fonction de I’angle d’incidence pour une longueur d’onde de 30,4 nm.

Cette variation de réflectivité est liée a la position du pic de réflectivitt comme le
montre la Figure 4.8 qui représente la variation spectrale de la réflectivité aux deux angles
extrémes d’utilisation. On observe que I’intersection entre les 2 courbes est proche des
maxima des 2 positions du pic de Bragg réfléchi. Lorsque I’angle diminue vers la rasance le
pic glisse vers les courtes longueurs d’onde et son amplitude diminue. C’est cette

combinaison qui permet le maintien de la réflectivité a une valeur constante.
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Figure 4.8 : Réflectivité spectrale de la structure [B,C/Mo/a-Si]40/a-SiO, pour les deux angles de rasance
extrémes.

Afin de limiter le temps de dépodt, les échantillons témoins de calibration ont été
réalisés avec 11 périodes et le modele de vol avec 13 périodes. Le bati de dép6t retenu pour ce
projet est I’IBS (pulvérisation ionique) qui a été utilisé pour les précédents projets spatiaux
(STEREO, SWAP).

4.2.2 Caractérisation et modélisation

Afin de modéliser au mieux la structure, la caractérisation de I’échantillon témoin de
la phase de calibration HECOR 1 a été réalisée en réflectivité spéculaire en X-rasants GRX et
en réflectivité spectrale EUV.

La mesure GRX Figure 4.9 a permis de déterminer la période de la structure, puis
d’approximer, a I’aide du logiciel IMD, I’épaisseur respective des couches et des rugosités
aux interfaces avec les indices optiques tabulés du CXRO.

La mesure du spectre de réflectivité Figure 4.10 a été obtenue sur la ligne BEAR de la source
de rayonnement synchrotron d’Elettra. Elle a permis de préciser le modele, en particulier sur
les facteurs de correction des indices, qui sont ajustés par modification de la densité p des

matériaux.
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Figure 4.9 : Courbe expérimentale de réflectométrie des rayons X en incidence rasante de I’échantillon
HECOR 1. La courbe théorique a été ajustée avec les paramétres du Tableau 4.3.
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Figure 4.10 : Courbe expérimentale de réflectométrie EUV de I’échantillon HECOR 1 mesurée sur
rayonnement synchrotron pour un angle d’incidence de rasance a 80°. La courbe théorique a été ajustée
avec les paramétres du Tableau 4.3.
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Le modele finalisé de la structure est décrit dans le tableau ci-dessous. Chaque parameétre
est encadré par une valeur représentant la sensibilité du modéle simulé obtenu par une
simulation en essai-erreur. 1l est important de noter que le calcul ne prend pas en compte
directement :

= les composés des matériaux formes aux interfaces qui sont intégrés dans la rugosité et

la densité des 2 matériaux ;

= |’oxydation et la pollution de la couche de surface en B4C ;

= |a composition de la surface du substrat ;

Ce modeéle présente quelques incohérences car la densité optimisée de Mo & 8,3 g/cm?® est
particuliérement basse par rapport au matériau tabulé qui a une densité de 10,2 g/cm®. Ceci
s’explique en partie par la non simulation des interphases MoSiyx [50, 51]. D’autre part, les

indices du Mo [3] utilisés sont peu fiables au-dela de 30 nm.

Tableau 4.3 : Paramétres ajustés structuraux de I’échantillon HECOR 1

Matériau/Structure Epaisseur [nm] Rugosité [nm] Densité [g/cm®]
[B4C/Mofa-Silxo 16,92 +0,1 0,3 £0,05 -
B,C 3,85 40,2 0,3 +£0,05 2,1 40,05
Mo 2,38 £0,1 0,55 £0,05 8,3+0,4
a-Si 10,69 £0,2 0,3 £0,05 2,15 +0,05
B,C 3,85 10,2 0,3 +£0,05 2,1 40,05
Mo 2,38 £0,1 0,55 +0,05 8,3+0,4
Substrat : a-SiO, 0,4 £0,05

4.2.3 Evaluation de la structure

Comme nous I’avons vu précédemment dans le paragraphe 4.1.2, la qualification d’un
nouveau revétement pour le spatial passe par une évaluation de sa stabilité temporelle et sa

stabilité aux environnements climatiques de la mission.

L’évaluation temporelle a été réalisée sur I’échantillon témoin HECOR 1 qui est
stocké sous azote pur en dehors des périodes de mesure. L’échantillon a été mesuré a 9 mois
d’intervalle. La Figure 4.11 représente I’évolution de I’échantillon de référence sur cette
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période avec une perte de réflectivité inférieure a 0,004 et un decalage spectral inférieura -
0,15 nm.

Les deux parameétres étudiés sont équivalents a une variation de la position angulaire
de -0,5° (ancienne méthode rapide d’alignement) entre les 2 mesures avec une erreur de
reproductibilité de positionnement du réseau de diffraction inférieure de -0,1 nm autour de
30 nm. Ces variations sont de I’ordre de grandeur de la précision de mesure et donc non

significatives.
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Figure 4.11 : Courbes expérimentales de réflectométrie EUV de I’échantillon HECOR 1 au court du temps
mesureées sur rayonnement synchrotron pour un angle de rasance a 80°.

L’évaluation de la sensibilité de la structure a I’environnement climatique se déroule
en fonction du protocole expérimental [cf chapitre 2.2 Moyens de test a I’environnement]
défini pour la mission Solar Orbiter. Nous avons utilisé 3 échantillons réalisés en méme temps
et ayant la méme structure que le miroir de vol du coronographe HECOR, c'est-a-dire avec 13
périodes. L’échantillon 10 0613 S06015 (substrat en silice) est utilisé comme témoin
temporel et les échantillons 10 0613 S06014 (substrat en silice) et 10 0613 Si#1 (substrat en
silicium) sont soumis aux évaluations en environnement climatique. Ceux-ci sont réalisés en
deux phases, dans un premier temps les échantillons évalués subissent 100 cycles thermiques

puis sont mesures avec le témoin, dans un second temps les échantillons cyclés sont placés
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dans une enceinte climatique configurée en chaleur humide. Les deux échantillons évalués
voyagent ensemble entre le LCFIO et le CNES et les 3 échantillons sont conservés ensemble

au LCFIO. Les mesures de réflectivité EUV sont réalisées sur la ligne de rayonnement
synchrotron pour laquelle I’échantillon est placé sous ultravide.
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Figure 4.12 : Comparaison des spectres de réflectivité EUV mesurés sur rayonnement synchrotron de
I’échantillon témoin 10 0613 S06015 et de I’échantillon évalué 10 0613 S06014 apres cyclage thermique (a
gauche) puis apres chaleur humide (a droite).
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Figure 4.13 : Comparaison des spectres de réflectivité EUV mesurés sur rayonnement synchrotron de
I’échantillon témoin 10 0613 S06015

La Figure 4.12 représente I’évolution relative du spectre de réflectivité EUV de
I’échantillon témoin et de I’échantillon évalué. Les spectres comparés se superposent
parfaitement. La Figure 4.13 montre I’évolution du spectre de réflectivité de I’échantillon
témoin entre les deux mesures. Cette fois-ci, on observe une perte de réflectivité de 0,01 sur le
premier pic de Bragg autour du pic centré a 30,3 nm

Pour compléter cette étude, des mesures de réflectométrie des rayons X en incidence
rasante ont eté réalisées afin d’étudier I’évolution de la structure. Les mesures représentées
sur la Figure 4.14 montrent une bonne similarité entre les deux échantillons. La structure sur

le substrat Si n’évolue pas aprés avoir subi les différentes évaluations. Ceci a aussi été
observe sur les substrats de Silice.
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Figure 4.14 : Courbe expérimentale de réflectométrie des rayons X en incidence rasante de I’échantillon
témoin 10 0613 S0615 et de I’échantillon évalué 10 0613 Si#1 apres les différentes phases d’évaluation.
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4.2.4 Conclusion

L’ optimisation et la calibration de revétements réfléchissants de type tri-matériaux
[B4C/Mo/a-Si] ont été montrées. La mise en ceuvre de ces multicouches dans la réalisation
concréte des miroirs de vol et de rechange du coronographe HECOR de la mission fusée
Hershel est la premiere étape de validation expérimentale du revétement pour les applications
spatiales. En paralléle de cette mission, une évaluation de tenue des revétements a été mise en
place. Les procédures d’évaluation, de cyclage thermique et de chaleur humide sont adaptées
a la préparation de la mission Solar Orbiter dont I’environnement est plus sévére que pour
cette mission fusee.

Le témoin temporel HECOR 1, conservé sous azote, est considéré comme stable
temporellement sur une période de 9 mois. Il devra étre remesuré lors de prochaines
campagnes de mesures sur rayonnement synchrotron pour valider ce point sur une période
plus représentative de stockage et de manipulation de I’optique avant mission, c'est-a-dire
environ 2 ans.

Les évaluations des revétements soumis aux environnements climatiques ont montré
une bonne stabilité face au cyclage thermique, a la chaleur humide et a la mise sous vide. La
réflectivité est peu affectée par les pollutions de surface (inférieure a 0,01). La périodicité, la
rugosité aux interfaces et les indices n’évoluent pas sur I’ensemble de la structure.

En cas de dommages observés dans le futur, il sera nécessaire d’évaluer la cause de
ceux-ci afin de revoir la méthode d’évaluation si besoin. La résistance aux particules ioniques
n’a pas éte testée, en particulier a I’oxygene actif.

La structure tri-matériaux a 30,4 nm a passé avec succes les évaluations prévues pour la
mission Solar Orbiter. Le retour de la mission fusée Herschel prévu en 2009 sera une source

de données complémentaires sur la tenue des empilements.
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4.3 Etude de miroirs bi-bandes EUV

Les besoins en revétements optiques se diversifient a cause des nombreuses
applications. Ainsi elles demandent désormais des miroirs a large bande aussi bien que des
miroirs a forte sélectivité, donc a bande étroite. Dans I’étude qui suit nous allons nous
intéresser aux applications nécessitant une forte sélectivité spectrale pour la
sélection/atténuation de raies discrétes. Nous utiliserons les spectres solaires tels que ceux
présentés a la Figure 4.15.

L’idée d’origine est la réalisation de miroirs pouvant réfléchir deux bandes spectrales avec
le but qu’ils soient aisés a réaliser. Une solution simple est d’employer les ordres de
diffraction de Bragg d’une structure périodique telle que les structures tri-matériaux cf. Figure
4.13. Dans cet exemple, lI'ordre 1 est centré autour de A =30,4 nm et l'ordre 2 autour de
A =16,2nm. La sélection d'un ordre ou de l'autre peut étre réalisée a l'aide d'un filtre
métallique. Nous nommerons ce type de structure périodique : « bi-bande naturel ». Pour ce
type de revétement fonctionnel, plusieurs questions se posent.

= Est-il possible de réaliser des structures "bi-bande" pour lesquelles la distance entre

deux ordres de Bragg soit ajustable ?

= Peut-on modifier la sélectivité spectrale d'une structure périodique ?

Une réponse a été apportée avec un empilement de deux structures périodiques [9], que
nous nommerons par la suite MC1 et MC2, qui permet de sélectionner deux bandes et
d'atténuer des raies intermédiaires. Nous appellerons ces structures « pseudopériodiques bi-
bande a sélectivité paramétrable ».

Dans un premier temps, nous allons définir la structure et les regles de conception. Puis
nous étudierons la réalisation et I'évaluation des structures « bi-bande naturel » et « bi-bande a

sélectivité paramétrable ».

4.3.1 Les besoins pour la mission Solar Orbiter

Afin de poursuivre la compréhension et I’observation de notre étoile, le comité de
programme scientifique de I’ESA a retenu le projet Solar Orbiter en 2001. Cette mission non
programmée, a fait I’objet d’une lettre d’intention des consortiums en 2006 et d’un premier

appel d’offre en 2008. Les travaux présentés sont une recherche amont pour répondre aux
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problémes des télescopes pour I’observation du spectre EUV : masse, fonctionnalite, stabilité
thermique et temporelle.
Les principaux objectifs de la mission Solar Orbiter sont les suivants :

= déterminer in-situ les propriétés et les dynamiques du plasma, les champs et les particules
dans les régions proche de I'héliosphére,

= identifier les liens entre l'activité de surface du Soleil et I'évolution de la couronne et
I'néliosphere intérieure,

= observer et caractériser les régions polaires et équatoriales de la couronne solaire pour des
hautes latitudes.

La mission dont le lancement était prévu en 2015, dans le cadre du programme "Cosmic

Vision™ de I’ESA transporterait plusieurs instruments dont un ensemble imageur dans I’EUV.
Aprés une description des imageurs EUV et des performances attendues pour répondre

aux problemes des astrophysiciens, nous identifierons les principaux verrous technologiques

qui seront a développer.

La définition des imageurs

Nous avons travaille au sein du consortium intitulé EUI (Extreme UV Imager)

rassemblant : le Centre Spatial de Liege (Belgique), le Royal Observatory of Belgium
(Belgique), I'Institut d'Astrophysique Spatiale (France), I'Institut d'Optique (France), le Max
Planck Institute for Solar System Research (Allemagne), le Mullard Space Science
Laboratory (Royaume Uni).
Le premier enjeu du consortium a été de proposer des solutions techniques pour répondre aux
défis de la mission. Si sa proposition est retenue et la mission programmée, il aura la charge
de la réalisation des instruments. Nous décrivons ci-dessous la proposition actuelle formulée
par le consortium EUI

Les vues d'ensemble et de détail sont nécessaires a la compréhension des phénomeénes a
I'origine de l'activité. De plus, lI'imagerie EUV-VUV de plusieurs canaux, c'est a dire de
différentes raies d'émission des plasmas a une température d’ionisation donnée, permet une
vue en profondeur des différents processus. Les spectres solaires de I'émission EUV des
différentes régions peuvent étre simulés a partir des donnees recueillis par les différents
spectromeétres depuis les années 1970. A partir de la base de données CHIANTI [30] les
spectres d'un trou coronal (zone de plus faible émission) et d'un "flare" (zone de forte
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émission d’une eruption) ont été calculés et sont représentés sur la Figure 4.15. Les

principales raies d'intérét et leurs propriétés sont présentées dans le Tableau 1.2.
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Figure 4.15 : Spectres solaires calculés [30] émis dans I'EUV par un trou coronal et une éruption en
fonction de la longueur d*onde.

Un télescope de conception unique, fournissant a la fois de la haute résolution spatiale et
une image du disque solaire plein champ, serait tres difficile a réaliser et poserait des
problémes techniques. Cette considération conduit & une séparation de I'imageur EUV en
plusieurs imageurs : des imageurs a haute résolution (High Resolution Imager) et un imageur
plein champ du disque solaire (Full Sun Imager) qui partagent une unité d'électronique
numérigque commune.

Le Tableau 4.4 reprend les paramétres des images attendues pour permettre une
modélisation fine des différents événements. Le nombre de télescopes HRI est limité a deux,
un troisieme est defini en option. Le premier télescope HRI est dédié a la raie de I'H Lyman-a
a 121,6 nm. Le second télescope HRI est dédié a I'EUV avec un choix parmi trois raies

d'intérét. Pour I'imageur FSI, il y a au moins deux raies EUV d'intérét. La réduction du
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nombre d'imageurs tributaire des questions de codt est cependant synonyme d'une perte

d'information.

Tableau 4.4 : Paramétres fonctionnels des différents imageurs EUV-VUV proposés pour Solar Orbiter

Paramétre HRI FSI
Champ de vision 1000 "2 5,2
Pupille d'entrée
(ouverture dans le bouclier) 930 mm @5 mm
Technologie détecteur Active Pixel
Nombre de pixel par image 2048 x 2048, pixel de 10 pum 4096 x 4096, pixel de 10 um
Champ de vision (2 pixels) 1" 9"
Taille pixel [km] & 0,22 U.A. 80 1450
Nombre de télescope 2 1
1216 A (H 1 Lyman-e)
Longueurs d’onde d’intérét 304 A (He ) 175 A (Fe 1xx)
(par ordre de priorité) 175 A (Fe 1xx) 304 A (He )
195 A (Fe xi-xi)

L’observation des péles et de la haute resolution nécessite une trajectoire dont le plan
d’orbite s’incline en fonction des révolutions autour du soleil et permet une observation de
détails fins. La trajectoire elliptique retenue est modifiée périodiquement par la gravitation de
Vénus ce qui incline le plan orbital par rapport & I’écliptique et permet une cartographie des
pbles du Soleil. La trajectoire retenue ameéne le satellite @ moins de 0,22 unité astronomique
du Soleil. A cette distance, les problemes thermiques ne sont plus négligeables.

Le satellite sera donc équipé d'un bouclier thermique qui protégera le c6té exposé au
Soleil. Néanmoins, I’observation nécessite des ouvertures pour les instruments imageurs. Pour
limiter I’apport de chaleur solaire, la taille des pupilles d'entrée est limitée a 3 cm de diamétre.
Le filtre métallique d’entrée de chaque télescope assurera une double fonction : I'absorption
du rayonnement visible et proche infrarouge, et la protection thermique pour le télescope
contre la chaleur et les debris. Les détecteurs matriciels proposés sont de technologie
« Complementary Metal Oxide Semiconductor » (CMOS) de type « Active Pixel Sensor »
aminci face arriére. Cette technologie CMOS-APS permet d’obtenir un meilleur rapport
signal a bruit aux fréquences de trames élevées par rapport aux technologies « Charge

Coupled Device » (CCD) ainsi qu’une plus grande dynamique de fonctionnement et une
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meilleure sensibilité aux EUV. La validation de cette famille de détecteurs est prévue lors de
la mission fusée PROBA2 [52].

Orbite prévisionnelle de Solar Orbiter

e

AT N EE—
3 U I\Hﬂnn]nnnn aphélie
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(pour un lancement en 2015)

Figure 4.16 : Orbite prévisionnelle de la mission Solar Orbiter en fonction de la distance stellite-Soleil et
du temps (en haut) et simulation des observations du FSI au premier passage nhominal au périhélie a
0,22 U.A. (en bas a gauche) et au premier passage hominal au aphélie a 0,86 U.A. (en bas a droite). Le
champ de vision des HRI est indiqué par le carré rouge.

Theése C. Hecquet 197



Chapitre 4 : Multicouches pour les missions d’observation solaire

Les systemes optiques des imageurs sont représentés sur la Figure 4.17. Les HRI sont
des télescopes a deux miroirs de type Ritchey-Chrétien hors-axe. Le miroir primaire (M1) est
parabolique hors axe et le miroir secondaire est hyperbolique. Cette double réflexion améliore
la sélectivité spectrale EUV des HRI. Le FSI est proche du télescope hors-axe développé par
Herschel. Le systéme optique est composé d’un seul miroir elliptique ayant une asphérisation
proche de -0,59. La sélectiviteé spectrale des EUV est obtenue par les 2 filtres métalliques et le
miroir.

Le Tableau 4.5 reprend les différents parametres des miroirs. Les substrats seront
réalisés a I’ Institut d’Optique avec une asphérisation par canon a ions hors-axe comme pour la
mission STEREO.

Tableau 4.5 : Paramétres des miroirs des différents imageurs EUV proposés pour Solar Orbiter

Miroir primaire

Parametre HRI FSI

Dimension 36 mm 80 x 80 mm
Rayon de courbure 1073,85 mm 860 mm
Excentricité 106 mm 70 mm
Diamétre utile 30 mm

Coefficient d'asphérisation -1 -0.59

Angles de rasance 83,52° a 85,20° bord de champ 84,80° a 86,28°

Miroir secondaire

Parametre HRI
Dimension @10 mm
Rayon de courbure -129,27 mm
Excentricité 11,11 mm
Diamétre utile @8 mm
Coefficient d'asphérisation -1,6894
Angles de rasance 82,12° a 85,11°
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a) HRI : telescope de type Ritchey-Chrétien hors-axe
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Figure 4.17 : Schéma optique d’un HRI pour I’EUV (en haut) et du FSI (en bas)

Les défis technologiques des revétements

La problématique spécifiqgue de cette étude porte sur le développement des
revétements multicouches. La faible charge utile autorisée et la limitation du nombre
d’ouvertures dans le bouclier thermique ont réduit a deux le nombre des télescopes EUV : un
HRI et un FSI. Pour obtenir une bonne corrélation entre les 2 images, il est nécessaire d’avoir
un canal d’observation commun ce qui entraine une perte de I’information multispectrale. La
solution retenue consiste, avec la méme surface de miroir, en I’acquisition de 2 canaux.
L’étude précédente de Julien Gautier [9] a montré la faisabilité pour le couple de longueur
d’onde 17,1-30,4 nm. Cette solution a été retenue pour le FSI et devrait étre proposée pour le
HRI.

Néanmoins des questions subsistent. Quelle est la plage d’accordabilité de ce type de
structure pour la sélection de 2 bandes spectrales ? Quels sont les autres couples de longueur

d’onde réalisables ? L’acceptance angulaire nécessite-elle un gradient d’épaisseur des
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matériaux ? Plus généralement, quelles sont les regles de dimensionnement et de conception
« manuelle » de ce type de structure ?

D’autre part, la pureté spectrale du FSI est déterminée par un jeu de 2 filtres
métalliques en transmission et le pouvoir réflecteur d’un seul miroir. Est-il possible
d’améliorer la sélectivité spectrale du revétement ?

L’enceinte thermique devra assurer une température nominale de fonctionnement
autour de 20°C. Les températures extrémes sont définis par le mode survie loin du Soleil avec
une température -50°C et la stabilité des colles a +60°C. Les filtres métalliques d’entrée
seront les principaux dissipateurs de la charge calorifique imposée aux instruments. Ces
variations de température entraineront-elles des endommagements sur les optiques ?

Nous tenterons de répondre a ces questions dans la partie 4.3 avec le développement et

I’analyse de la structure de base décrite dans la partie 4.2.

4.3.2 Définition de la structure

Nous nous intéressons aux structures périodiques pouvant réfléchir deux bandes
spectrales dans I'EUV. Dans un premier temps nous ferons quelques rappels sur les propriétés
de ces structures. Ceci nous aménera a la définition d'une structure « pseudopériodique »

permettant la réalisation de « bi-bande a sélectivité paramétrable ».

D'aprés la loi de Bragg (1.8), les structures périodiques engendrent plusieurs ordres de
diffraction que I'on nomme m. Le rapport entre les longueurs d'onde, de deux ordres de Bragg
ha €t Ap (OU Aq > Ap), est défini par I'ordre de diffraction et l'indice effectif moyen de la

structure (1.9). La relation entre ces valeurs s'exprime sous la forme suivante :

/Ia_mb

(4.1)

\/sinz(é')— 26,4 (4,)
A, m,

sin?(@)- 26, (4,)

D'aprés cette expression, si le décrément a 1 de I’indice effectif o+ tend vers 0, alors le
rapport entre les longueurs d'onde est inversement proportionnel au rapport des ordres.
Malheureusement, I'indice EUV des matériaux n'est pas constant et cette approximation n’est
valable que pour les longueurs d'onde inférieures a 10 nm. Il n'existe donc pas de formule
analytique pour connaitre la position exacte des pics. Elle peut néanmoins étre bornée en

utilisant les valeurs minimale et maximale des indices des matériaux constituant la structure.
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Pour réaliser cet encadrement, il est nécessaire de prendre en considération le fait que plus la
valeur de m est élevee plus la largeur spectrale a mi-hauteur AA diminue. En faisant
I'nypothése que A, > Ay, cela implique Ak, > Aly. Ak étant plus fin, il est donc préférable de

fixer Ay, et d'encadrer la valeur de A, par lI'expression suivante :

sin(6)-2min| & ﬂbrr:" " sin®(9)—2max| | ;{bza
%2_: sinz(é’)—Zm[atxgé(%)a)D Sﬂagﬂbm_: sinz(e)—Zm{in((a(zb))j] (4.2)

A titre d'exemple, on recherche les couples de longueur d'onde d'intérét pour I'astrophysique
ou il existe un filtre métallique permettant de discriminer les bandes spectrales. Pour cela on
simule une structure tri-matériaux [B4C/Mo/a-Si] de 50 périodes sur un substrat de Si et pour
un angle de rasance de 90°, en fixant la position de A,. La position de A, est reportée dans le
Tableau 4.6 ainsi que l'ordre associé m,. Les bi-bandes naturels sont représentés en police
normale et les couples ou A, est proche d'une raie d'émission d'intérét sont représentés en
italiques. Les structures en italiques peuvent étre réalisées si I'on peut modifier la distance
entre les deux pics. Seul le parameétre d¢(A;) permet cet ajustement, il peut étre modifié par
augmentation de I’épaisseur de la couche de surface («bi-bande naturel »), dont les
combinaisons sont présentées dans le Tableau 4.6.

Tableau 4.6 : Abaque des « bi-bandes naturels » pour des combinaisons des 4 premiers ordres de Bragg
avec différentes paires de longueur d'onde d'intérét pour I'astrophysique (calculé pour des structures
[B4C /Mo/a-Si]).

Ap [nm] my d'éi?sigion S n;itallique M, Az [nm] d'érl:;?sigion Filtre métallique A,
13,3 2 Fe XX-XXIII Zr+Si 1 25,5 Fe XVII Mg+Al
13,3 3 Fe XX-XXIII Zr+Si 2 19,5 Fe XI Al
19,5 3 Fe Xl Al 2 28,4 Fe XV Mg+Al
13,3 4 Fe XX-XXIII Zr+Si 3 17,4 Fe X Al
19,5 4 Fe Xl Al 3 25,5 Fe XVII Mg+Al

Lorsque les pics sont plus espacés ou rapprochés on peut ajouter une structure

multicouche périodique (« bi-bande paramétrable ») au dessus d’une monocouche telle la

Theése C. Hecquet 201



Chapitre 4 : Multicouches pour les missions d’observation solaire

structure représentée sur Figure 4.18. Ceci permet I’obtention des combinaisons présentées
dans le Tableau 4.7.

Multicouche
per&zglgue Modulation de la réflectivité
Couche d’interf P Modulation du contraste de réflectivité
ouche d’interface
Cl
Multicouch 17 Réflectivité initiale
ulticouche
périodique

Figure 4.18 : Définition de I'empilement multicouche des structures bi-bandes

Tableau 4.7 : Abaque des « bi-bandes paramétrables » pour des combinaisons des 4 premiers ordres de
Bragg avec différentes paires de longueur d'onde intéressante pour I'astrophysique (calculé pour des
structures [B4C /Mo/a-Si]).

Raie Filtre metallique Raie - 2eATF
Ap [nm] my d'émission Ao M, Ay [nm] d"émission Filtre métallique A,
He Il/Fe XVI
17,1 2 Fe IX Al 1 32,4 Mg+Al or Te+Al
30,4/335
He Il/Fe XVI
17,5 2 Fe X Al 1 33,1 Mg+Al or Te+Al
30,4/335
Fe XVII
17,5 3 Fe X Al 2 25,6 Mg+Al
25,4
He Il/Fe XVI
17,1 4 Fe IX Al 2 32,3 Mg+Al or Te+Al
30,4/335
He Il/Fe XVI
17,5 4 Fe X Al 2 33,0 Mg+Al or Te+Al
30,4/33,5

Nous avons vu que la profondeur de pénétration du rayonnement dépend de la
longueur d'onde (1.10). Toujours avec I'hypothése A, > A, On peut considérer que A, est
principalement réfléchi par les couches de la surface de la structure périodique alors que A, est
réfléchi par I'ensemble de la structure. La superposition de deux structures multicouches
périodiques, MC1 et MC2, devrait donc permettre de réfléchir les 2 longueurs d'onde. Ceci a

été démontré dans la structure bi-bande optimisée précédemment [9].
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Néanmoins, cette solution nécessite de faire un compromis entre la valeur de l'indice
effectif de MC2 (rapport d'épaisseur entre les deux matériaux) et I'amplification de la
réflexion par le systeme périodique (période de I'empilement et épaisseur totale de MC2).
Pour ajouter un degré de liberté a la conception, nous proposons d'ajouter une couche
d'intermédiaire ClI entre les deux structures multicouches. Cette couche permet de conserver
les conditions d'interférences de Bragg de MC2 (période) mais modifie a la fois les
interférences de Kiessig (1.12) entre la surface et MC1 (épaisseur totale de MC2+Cl) et
I'indice effectif de MC2+ClI.

Le schéma de principe de I’empilement est représenté Figure 4.18. D'un point de vue
fonctionnel, MC1 définit un spectre de réflectivité qui est modulé par la combinaison de MC2
et Cl. La réflectivité maximale est donc fixée par les performances de MC1 et la capacité

d’ajustement du filtre par la largeur de I’ordre de Bragg le plus faible de MC1.

Choix de la structure périodique MC1

Dans un premier temps, il faut choisir la structure de MC1 ayant la plus forte
réflectivité aux deux longueurs d’onde et ayant une grande largeur de pic a mi-hauteur pour
un méme ordre de diffraction. Pour la région spectrale 13-40 nm, nous allons comparer les
performances des structures connues [Mo/a-Si], [Mg/a-SiC] et [B4C/Mo/a-Si] mais aussi des
nouvelles structures en cours de développement a base d’Al [53]: [B4C/Mo/Al] et [a-
SiC/Mo/Al].

Pour chaque structure, a chaque longueur d’onde de 10 a 40 nm avec un pas de
0,5 nm, nous optimisons les épaisseurs de la structure pour 50 périodes déposées sur un
substrat de silicium et un angle d’incidence normal a la surface. Pour la gamme spectrale
considérée, toutes les structures ont une réflectivité maximale qui correspond a un
empilement infini. A partir des épaisseurs obtenues, on recherche le nombre optimal de
périodes ou la réflectivité est inferieure a 1% de la valeur asymptotique de la réflectivité
maximale, Nopim(0,01). Puis I’on calcule les proprietés du spectre refléchi au premier ordre

de Bragg.
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Figure 4.19 : Comparaison théorique du pouvoir réflecteur maximal de différentes structures en fonction
de la longueur d’onde pour différents types de structures

La Figure 4.19 représente la valeur de réflectivité maximale pic en fonction de la
longueur d’onde. On identifie les structures par leur matériau « espaceur ». Les structures
Mo/a-Si et [B4C/Mo/a-Si] sont les plus réfléchissantes a 12,4 nm (seuil d’absorption du Si) a
17 nm (seuil d’absorption de I’Al), puis ce sont les structures [B,C/Mo/Al] et [a-SiC/Mo/Al]
jusqu’au seuil du Mg, ou la structure [a-SiC/Mg] devient plus réfléchissante.

La Figure 4.20 représente la valeur de NOptim(0,01) et la largeur a mi-hauteur pour
les différentes structures étudiées en fonction de la longueur d’onde. Pour des longueurs
d’onde supérieures a 30 nm, on observe un élargissement important du pic de Bragg. La
structure [a-SiC/Mg], au-dela de son seuil d’absorption a 25 nm, a une faible largeur a mi-
hauteur et nécessite deux fois plus de périodes que les autres structures pour saturer le pouvoir

réflecteur. Les autres structures ont des parametres proches.

La structure [a-SiC/Mg] est fortement réflechissante uniquement sur 25-40 nm dans la

région spectrale étudiée. Il est donc impossible de réaliser des bibandes d’ordre 1 et 2 dans
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cette région, seules des combinaisons d’ordres de diffractions plus élevés pourrait étre
utilisées or la faible largeur a mi-hauteur implique un faible pouvoir d’ajustement.

Les autres structures sont équivalentes pour leur nombre de périodes optimal
Noptim(0,01) et largeur a mi-hauteur AXL. Parmi ces structures, [Mo/a-Si] a la réflectivite la plus
faible. Les structures a base d’Al sont tres performantes en théorie mais posent encore
quelques problémes lors de la réalisation, dus notamment aux effets de cristallisation et
d’oxydation. Elles pourront dans I’avenir étre d’excellentes solutions pour les miroirs bi-
bandes au-dela de 17 nm.

Le meilleur compromis résultant de la présente étude théorique est la structure
précedemment étudiée [BsC/Mo/a-Si] congue avec un Nopim faible et une largeur a mi-
hauteur plus grande que les autres structures. Pour la suite,nous étudierons donc cette
structure structure. Pour obtenir une réflexion maximale de la structure sur les deux bandes
spectrales, il est nécessaire d’utiliser la valeur de Nopim de la plus courte longueur d’onde a
réfléchir, soit A,. L’optimisation de la structure se fait en imposant la position de A, qui

correspond a I’ordre de diffraction le plus élevé et donc de plus faible largeur.
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Figure 4.20 : Comparaison théorique du nombre optimal de périodes (en haut) et de la largeur a mi-
hauteur (en bas) de différentes structures en fonction de la longueur d’onde
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Choix de la structure périodique MC2 et de la couche d’intermédiaire CI

Comme nous I’avons vu précédemment, le réle de MC2 et CI est de moduler la
réponse spectrale de MCL1 et d’amplifier la réflectivité de la plus grande longueur d’onde.
L’ajout d’une couche de surface va absorber le rayonnement. Cet ajout doit donc étre le moins
absorbant possible pour la courte longueur d’onde et le plus réfléchissant possible pour la
grande longueur d’onde. On observe sur la Figure 4.21 la différence entre un tri-matériau et
un « bi-bande paramétrable » qui conserve une bonne réflectivité aux courtes longueurs
d’onde et dont le premier ordre de Bragg est décalé. De plus, le fond de réflectivité entre les

ordres de Bragg est plus contrasté.

100 3 T T
3 ! — tri-matériau "classique" [B4C / Mo / a-Si]
1 A "bi-bande paramétrable"
g 107 5
= 3
3] ]
2 4
0 _
o
10 =
10°

10 15 20 25 30 35 40
Longueur d'onde [nm]

Figure 4.21 : Comparaison théorique des performances d’un miroir tri-matériau a un miroir bi-bande
naturel.

Pour des raisons pratiques de réalisation, nous avons choisi les matériaux de MC2 et
Cl parmi ceux déja utilisés pour déposer MC1 : B4C, Mo et a-Si. Notre code Matlab rend
nulle I’épaisseur de Mo, ce qui est confirmé par le constat que le Mo est le matériau le plus
absorbant pour les deux longueurs d’onde. L’ordre optimal des matériaux est [B4C/a-Si]. La
couche d’intermédiaire peut étre tres épaisse, on choisit donc le matériau le moins absorbant
dans notre domaine spectral d’étude pour la réaliser, soit a-Si. Le nombre de périodes de

MC2, Nmc2 est donc un demi-entier et la structure périodique commence et finit par du B,4C.

Theése C. Hecquet 207



Chapitre 4 : Multicouches pour les missions d’observation solaire

L’épaisseur de la période de MC2, dyc; est proche de celle de MC1. L’écart maximal
spectral doit étre inférieur a la demi-largeur a mi-hauteur AAp/2 ce qui se traduit par une
différence d’épaisseur de période deux fois moindre pour un angle d’incidence proche de la
normale, soit Aiy/4.

Le nombre de périodes Nmc, correspond a la distance entre la surface de MC2 et la
surface de MC1, en particulier la premiére couche du matéeriau absorbant Mo de plus fort
indice. Le nombre de minimum de réflectivité, entre les pics de Bragg successifs correspond a
Nmc2 +0,5 tant que I’épaisseur de ClI reste inférieure a I’épaisseur dyco.

L’épaisseur de la couche d’intermédiaire CI, dc est déterminée en utilisant le rapport
d’épaisseur des matériaux dans MC2. Elle modifie a la fois I’indice effectif de la structure de
surface (MC2+Cl) et son épaisseur totale. dci peut étre bornée entre 0 et dwcz, si I’épaisseur
doit étre plus élevée, il est alors préférable d’ajouter une période a MC2 afin d’avoir une
interface supplémentaire participant a la réflexion des longueurs d’onde désirées.

Optimisation finale

Aprés I’optimisation des performances spectrales et afin de limiter les effets de
I’interface Mo sur a-Si, on introduit un matériau barriére a cette interface. On utilise le
matériau thermodynamiquement le moins miscible comme matériau barriere. Dans le cas de
la structure [B,C/Mo/a-Si], nous utilisons B4C qui est bien connu pour améliorer la
réflectivité par une limitation de I’interdiffusion (cf. chapitre 3). La structure déposée devient
donc [B4C/Mo/B4C/a-Si]. Cette conception permet de consolider la structure, en particulier si
elle est exposée a des temperatures élevées. D’autre part I’épaisseur totale nominale de B,C
dans la période de I’empilement reste presque équivalente entre les deux configurations. Le
rapport d’épaisseur entre les 2 interfaces permet d’ajuster I’amplitude relative des 2 pics de
réflectivité, c’est le paramétre n défini dans I’équation (3.1). Si les épaisseurs sont égales (n =
0,5) alors le pic de Bragg centré sur A, sera plus réfléchissant. A I’inverse, si I’épaisseur de
B,C a I’interface a-Si/B,C/Mo devient supérieure a I’épaisseur de B4C a [I’interface
Mo/B,C/a-Si (n <0,5) alors le pic de Bragg centré sur A, sera plus réfléchissant. Enfin,
I’introduction de B4C aux deux interfaces permet de faciliter la réalisation car I’épaisseur de
I’interface Mo/a-Si n’est plus a calibrer (Chapitre 2.3.2).

Theése C. Hecquet 208



Chapitre 4 : Multicouches pour les missions d’observation solaire

4.3.3 Exemple appligué a I’astrophysique

Dans I’observation solaire EUV, certaines raies d’émission fortes correspondant a
I’observation d’une autre région du plasma sont intégrées dans le pic de diffraction de Bragg
dédié a la raie d’émission considérée.. Le cas le plus flagrant sur la Figure 4.15 est la présence
de la raie émise par I’He Il & 30,4 nm (Chromosphere, région de transition) qui est 10 fois
plus intense que ses 2 voisines Fe XV a 28,4 nm et Fe XVI a 33,5nm (Région active).
L’ objectif est donc double : sélectionner les 2 ordres de diffraction de Bragg autour de
17,5nm et {28,4 nm et 33,5 nm} tout en atténuant la raie d’émission intense de I’He Il a
30,4 nm.

Nous nous proposons d’étudier le miroir a bi-bande destiné a sélectionner A, autour de
33 nm et Ay autour de 17 nm, et optimisé pour un angle de rasance de 80°. Dans ce cas, hous
choisissons les ordres m, égal a 1 et my, égal a 2 respectivement (cf. Tableau 4.6). Nous avons
fixé le nombre de périodes de MC1, Nyc1, a 30 périodes afin de maximiser la réflectivité a .

La Figure 4.22.a représente la réflectivité théorique de la structure a bi-bande pour
Nmc2 égal a 2,5 et 3,5. Comme prévu, le nombre de minima de réflectivité entre le premier et
le second ordre de Bragg est respectivement de 3 et 4. Dans les deux cas, les épaisseurs de
matériaux MC2 et la couche d’intermédiaire ont été optimises pour une réflectivité maximale
a A =33,5nm et un minimum a A = 30,4 nm. Nous avons également tracé la réflectivité de
MC1 seule a titre de comparaison (“bi-bande naturel™). On observe que la réflectivité avec les
deux structures superposées est en géneral inférieure a celle de MCL1 seule qui détermine la
réflectivité maximale possible pour chaque longueur d'onde.

La perte de réflectivité par rapport a celle d'une simple structure périodique optimisée
a une longueur d'onde, comme MCL1 seul, doit étre comparée avec le gain de sélectivité
spectrale. Comme on le voit sur la Figure 4.22.a, le rejet de la raie d'émission non désirée a
30,4 nm est nettement amélioré (plus de 2 décades) ; ce minimum de réflectivité est encore
amplifié dans le cas de réflexions multiples dans un systéeme optique.

Les positions du premier et du second pic de Bragg sont reportées sur la Figure 4.22.b
en fonction de I'épaisseur de la couche d'intermédiaire normalisée par rapport a I'épaisseur de
la période de MCL1. Pour les épaisseurs des matériaux de la structure MC2 nous utilisons
celles de la Figure 4.22.a, cas ou Nucz = 3,5. L'épaisseur de Cl est normalisée a I'épaisseur de
la période de MC1 (dmci = 18,5 nm). Ces résultats montrent un effet significatif de I'épaisseur
de CI, dc, sur la position du premier pic de Bragg alors que la position du second ordre est
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beaucoup moins sensible a ce paramétre. Comme on peut s'y attendre, la périodicité de la

position des pics de Bragg évolue de fagon quasi-périodique en fonction de I'épaisseur de dc;.

La périodicité vaut duci pour le premier ordre et duci /2 pour le second ordre. La Figure

4.22.b montre également que la variation de la position du pic par rapport a dc, avec Nycz

égal a 2.5 ou 3.5 sont trés similaires. Ainsi, par le choix de I'épaisseur dcj, il est possible

d'ajuster la distance entre le 1* et le 2" pic de Bragg. D'autre part, les sauts de position

correspondent a un minimum du pic de réflectivité, cette technique permet donc d'atténuer un

ordre de Bragg choisi, si nécessaire.
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Figure 4.22 : a) Spectre réfléchi par MC1 seul et par le miroir bi-bande avec 2,5 périodes et 3,5 périodes
dans MC2. b) Influence de I'épaisseur de la couche d'adaptation CI normalisée par rapport a I'épaisseur
de la période de MC1 sur la position du maximum du 1*" et du 2" pic de Bragg
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4.3.4 Bi-bande naturel

Dans certains cas bien précis, il est possible d'obtenir des ordres de Bragg bien
positionnés sur les raies intéressantes. Nous avons décidé de réaliser les multicouches pour le
couple de raies d’intérét pour I’astrophysique : 13,1-13,3 nm (Fe VIII — Fe XX/ XXIII) et
19,5 nm (Fe XI / XII).

Le rapport des longueurs d’onde a réfléchir entre les 2 pics est égal a 2/3 ce qui
implique (d’apres I’équation 4.1) que pour le pic a 19,5nm correspond a I’ordre 2 de
diffraction et que le pic autour de 13,3 nm correspond a I’ordre 3 de diffraction. Pour
I’obtention d’un bon pouvoir réflecteur aux 2 longueurs d’onde, nous avons retenu une
structure tri-matériaux Mo/a-Si avec barriere de B4C, soit [B4C/Mo/B4C/a-Si] cf. Chapitre 3.
L’angle de rasance optimisé est de 80°.

Les épaisseurs ont été optimisées pour maximiser la réflectivité autour de 13,3 nm par
un nombre de périodes permettant de saturer la réflectivité sur les 2 pics comme le montre la
Figure 4.23. La réflectivité autour du pic 19,5 nm est améliorée en utilisant deux épaisseurs

différentes de B4C entre les deux interfaces, ce qui permet d’augmenter la réflectivite.

0.6 T L ANL
——R(13,3nm ; N)
1 —— R(19,5nm ; N)

051 g_goe : T

0.44

0.3
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Figure 4.23 : Optimisation du nombre de périodes pour le miroir bi-bande
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La Figure 4.24 représente les mesures de réflectométrie en X-rasants (GRX) et de
réflectivitt EUV de ce miroir bi-bande naturel réalisé. L’ajustement de la courbe de
réflectométrie en X-rasants permet de remonter aux parametres des matériaux les plus
contrastés a A = 0,154 nm (cf. Tableau 2.12) et a la période de la structure. Ceci se traduit par
la définition de I’épaisseur moyenne de la période, I’épaisseur de Mo et les rugosités
d’interfaces contenant du Mo. Le ratio des épaisseurs a-Si vs B4C et leur rugosité d’interface
sont ajustées par la mesure de réflectométrie EUV. Le modele résultant de cette combinaison
de mesures est superposé sur les graphiques sur la Figure 4.24. Les valeurs utilisées pour
I’ajustement sont reportées dans le Tableau 4.8. On observe un décalage entre la position des
pics et la position des raies. Il s’explique par une erreur de -0,35 nm sur I’épaisseur de la
période réalisée qui n’a pas été corrigée dans ce dép6t destiné a démontrer la faisabilite.
D’autre part, on observe un minimum de réflectivit¢ autour de A =24nm qui est
principalement due a I’épaisseur de B4C présent en surface. Il y a une bonne correspondance
entre la mesure et I’ajustement sur la gamme de longueur d’onde de 12 nm a 30 nm, au-dela
on observe des divergences, en particulier aprés le premier ordre de Bragg ou la théorie
prévoit un minimum de réflectivité et la mesure montre une réflectivité constante. Ceci met en

évidence un probleme dans la valeur des indices utilisés pour la simulation.

Tableau 4.8 : Epaisseurs ajustées de la structure bi-bande naturelle 13,3 nm & 19,5 nm

Matériau/Structure Epaisseur [nm] Rugosité [nm]

B,C 4,80 £0,2 0,5 10,05
[B4C / a-Si/ B4C / M0]yao 20,17 +0,1 0 (B4C/B4C)

B,C 0,55 0,05 0,25 £0,05

a-Si 16,2 £0,1 1,0 0,20

B,C 0,50 +0,02 1,0 £0,20

Mo 2,92 £0,01 0,4 £0,05
Substrat : Si 0,34 +0,05
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Figure 4.24 : Courbe de réflectométrie EUV (en haut) mesurée sur rayonnement synchrotron pour un

angle d’incidence de rasance a 80° et courbe de réflectométrie spéculaire en X-rasant (en bas) du miroir
bi-bande naturel 13,3 nm & 19,5 nm
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Ce méme échantillon, MP 07 091#1, a été soumis aux tests d’environnement
climatique (cf. chapitre 2.3). Cette évaluation compléte, cyclage thermique puis chaleur
humide, s’est déroulée en paralléle pour un échantillon témoin (#3) et un échantillon (#2) a
été évalué uniquement au cyclage thermique. Il s’est écoulé 14 mois entre les 2 mesures de
réflectométrie EUV sur rayonnement synchrotron. La Figure 4.25 superpose I’état initial a
I’état apres évaluation de I’échantillon. On observe une perte de réflectivité de -0,05 autour du
pic & 19 nm. La position des pics est constante, ce qui est vérifié par la mesure de
réflectométrie en X-rasant (non représenté). La perte de réflectivité et le déplacement du pic
peuvent étre expliqués par une pollution de surface constatée lors de I’observation (cf. Figure
4.26), par une augmentation de I’épaisseur de la couche de B4C de surface, inférieure a

0,3 nm, et/ou une diminution de sa densité du matériau B,4C.
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Figure 4.25 : Courbes expérimentales de réflectométrie EUV mesurées sur rayonnement synchrotron,
pour un angle d’incidence de rasance a 80°, du miroir bi-bande naturel 13,3 nm & 19,5 nm avec |'état
initial (carrés), apres évaluation au cyclage thermique et chaleur humide (triangle) et apres un essai de
nettoyage (ronds).

Si I’on prend en compte une oxydation de la 1" couche d’a-Si sous la forme d’a-
Si0O,, 3 nm de a-SiO, et 14,0 nm d’a-Si, on obtient alors une perte de réflectivité de -0,03

ainsi qu’un léger décalage du pic.
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Une autre source d’erreur est I’inhomogénéité du dépdt MP 07 091. Elle se traduit par
des pics de Bragg plus larges sur la mesure GRX. On estime la différence maximale de

période Ad inférieure a 1%.

Etat apres cyclage thermique
Etat initial Etat aprés cyclage thermique et chaleur humide

Figure 4.26 : Photos de I’état de surface réalisée a la binoculaire de I’échantillon MP 07 091 #1 apres les
différentes étapes de I’évaluation a I’environnement climatique

Le « bi-bande naturel » est une solution envisageable lorsque des couples de longueur
d’onde sont tres proches des uns des autres. La conception, la réalisation et la caractérisation
d’une structure utilisant I’ordre 2 et 3 de diffraction de Bragg ont été démontrées.

Le paramétre d’ajustement sur la position relative des pics de réeflectivité et des
minima est obtenu par une optimisation de la structure tri-matériaux avec barriére et de la
couche de surface. Il faut néanmoins faire attention si I’un des pics a réfléchir a une longueur
d’onde supérieure a 30 nm, car de grandes différences sont observées entre la théorie et la
mesure.

L’évaluation de la structure a montré une chute de réflectiviteé de 0,05 apres
vieillissement sur le 2°™ ordre de Bragg optimisé. Cette perte de pouvoir réflecteur semble
liée & une oxydation de la premiére couche de silicium amorphe située sous la couche

superficielle de B,4C.

4.3.5 Bi-bande a sélectivité paramétrable

Nous avons vu dans le Tableau 4.6 que certaines raies d’émission sont proches des
rapports optimum d’ordre mais nécessitent une marge de souplesse dans le positionnement du
pic de réflectivité du revétement optique. De plus, il est parfois nécessaire d’améliorer la
sélectivité spectrale des revétements. Dans cette partie, deux familles de multicouches ont été

développées :
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e La premiére famille permet de réfléchir les raies situées autour de 17,3 nm et la raie a
30,4 nm tout en améliorant la sélectivité spectrale par rapport aux raies voisines a 33,5 nm
et 28 nm a atténuer.

e La seconde famille permet de réfléchir les raies situées autour de 17,3 nm et les raies

voisines a 33,5 nm et 28 nm, tout en atténuant la raie a 30,4 nm.

Pour les deux familles, le rapport entre A =17 nm et A = 30 nm est proche du rapport %.
L’ optimisation des structures sera donc faite pour les ordres de diffraction 1 et 2 de la
structure multicouche. L’ordre 2 sera fixé a une valeur comprise entre 17,1 nm et 17,5 nm.
L’angle de rasance est fixé a 80°. Pour I’obtention d’un bon pouvoir réflecteur aux deux
longueurs d’onde, nous avons retenu une structure tri-matériaux B,C/Mo/a-Si avec barriere.

Aprés la caractérisation des échantillons des différentes familles, nous évaluerons leur tenue

aux environnements climatiques.
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Famille 17,5 nm & 30,4 nm

Pour la premiére famille 17,3 nm & 30,4 nm, nous sommes partis des résultats
précedemment publiés [9] a titre comparatif. La structure précédemment réalisée (10 05 05)
était optimisée pour une réflectivité élevée a A =30,4nm et un minimum prononcé a
A = 33,5 nm. La nouvelle structure (MP 08 062) est optimisée pour une réflectivité maximisee
aA=17,5nm et A = 30,4 nm tout en minimisant les raies a A = 28,4 nm et A = 33,5 nm. Les

épaisseurs visées sont présentées dans le tableau ci-dessous.

Tableau 4.9 : Epaisseurs visées des structures bi-bande 10 05 05 et MP 08 062

100505 (17,2 nm & 30,4 nm) MP 08 062 (17,3 nm & 30,4 nm)
Matériau/Structure Epaisseur [nm] Matériau/Structure Epaisseur [nm]
[B4C / a-Silya 17,70 [B4C / a-Silys 17,72
B4C 5,20 B,C 3,36
a-Si 12,5 a-Si 14,36
B,C 3,36
a-Si 14,00
[B.C / Mo / a-Si]yo 17,8 [B.C/Mo/B,C/a-Silws 18,20
B,C 1,3 B,C 0,60
Mo 3,5 Mo 3,20
a-Si 13,0 B,C 0,60
a-Si 13,8
Substrat : Si Substrat : Si

La structure 10 05 05 est une combinaison de 2 structures périodiques sans couche
d’intermédiaire Cl. La structure inférieure (MC1) est constituée de 10 périodes sans barriére
d’interdiffusion. La structure supérieure (MC2) est constituée de 4 périodes, soit 4 minima de
réflectivité entre les 2 pics). Le depot de la structure a été réalisé par pulvérisation ionique sur
le bati IBS.

La structure MP 08 062 utilise une couche intermédiaire CI de a-Si d’épaisseur est tres
proche de celle de la structure supérieure (MC2) qui est constituée de 5,5 périodes, soit 6
minima de réflectivité entre les 2 pics diffractés. La structure inférieure (MC1) est constituée
de 28 périodes et les barrieres d’interdiffusion sont symétriques afin de renforcer la
réflectivité a L = 17,5 nm. Le dép6t de la structure a été réalisé par pulvérisation cathodique

magnétron sur le bati MP800.
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Les simulations de conception et les mesures de réflectométrie EUV sur rayonnement
synchrotron sont représentées sur la Figure 4.27. Nous constatons que la réflectivité
expérimentale est toujours inférieure a la réflectivité théorique. Ceci est principalement di au
fait que la rugosité aux interfaces n’est pas prise en compte dans le modele et que, pour les
longueurs d’onde supérieures a 30 nm, les tables d’indice des matériaux ne sont pas
parfaitement connues. Il est intéressant de noter que la position et I’amplitude des minima de
réflectivité est tres proche de la théorie et semblent moins affectées par les effets d’interfaces
et d’indice.

Le Tableau 4.10 récapitule les performances de réflectivité a A = 30,4 nm et du second
canal pour les miroirs « bi-bandes » des différentes structures présentées. Le miroir HECOR
sert de référence en tant que structure optimisée a A = 30,4 nm. Avec le défaut d’une non
réjection des canaux du Fe XV a A = 28,4 nm et du Fe VI a A = 33,5 nm est non modifiable.
La structure 10 05 05 présente une chute de réflectivité inférieure a 2 par rapport 8 HECOR
avec une reflectivité de 0,33 pour le second canal. La réjection optimisée a A = 33,5 nm
permet de rejeter par un facteur 4 par rapport a HECOR.

La structure MP 08 062 présente une chute de réflectivité inférieure d’un facteur multiplicatif
a 3 par rapport a HECOR a A = 30,4 nm une réflectivité de 0,29 pour le second canal, proche
de la réflectivité de 10 05 05. La réjection optimisée a A = 33,5 nm permet de rejeter par un
facteur 6 par rapport 8 HECOR. La réjection optimisée a A = 28,4 nm permet de rejeter par un

facteur 15 par rapport a HECOR.

Tableau 4.10 : Comparaison des performances de réjection Rs4/R(, pour les différentes structures
réfléchissant a A = 30,4 nm

HECOR 100505 MP 08 062
A R(A) Reo4/Roy R(A) Reaoa/Rey R(A) Reoa/Rey
304 nm 0,32 0,194 0.09
Canal a
réflechir 17 3 0m - 033 0,291
2841 013 24 0,052 3.7 0,0025 36
Canal a
atenuer a3 50m 0,0378 8,5 0,006 323 0,0017 53
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Figure 4.27 : Courbes expérimentales de réflectométrie EUV mesurées sur rayonnement synchrotron

pour les miroirs bi-bande paramétrables A = 17,5 nm & A = 30,4 nm avec un minimum de réflectivité de la
raiea A =33,5nm
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Figure 4.28 : Courbes expérimentales de réflectométrie EUV mesurées sur rayonnement synchrotron
pour le miroir bi-bande paramétrable A = 17,5 & A = 30,4 avec des minima de réflectivité & A = 33,5 nm et
a A =284 nm. Etat initial et état aprés toutes les phases d'évaluation.

La structure MP 08 062 a été soumise a I’évaluation aux environnements (cf. chapitre
2.3). Aucune modification majeure des performances n’est a noter. La position des pics et des
minima sont inchangées apres tous les tests, comme on peut le voir sur la Figure 4.28. Les

mesures GRX ne montrent pas d’évolution de la période, ni de la forme du spectre.
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Famille 17,5 nm & 33,5 nm

Pour la sélection du couple de longueurs d’onde A =17,5nm & A =33,5nm, la
structure a été optimisée pour une réflectivité élevée a A = 33,5 nm et un minima prononcé a
A =30,4 nm (cf. 4.3.3 Exemple appliqué a I’astrophysique). Deux lots d’échantillons ont été
réalisés avec 2 épaisseurs de couche intermédiaire CI différentes, pour mieux quantifier le

tolérancement a la réalisation de ce type de structure. Les épaisseurs visées sont représentees

dans le tableau ci-dessous.

Tableau 4.11 : Epaisseurs visées des structures bi-bande MP 07 071 et MP 07 072

MP 07 071 (17,5 nm & 30,4 nm)

Matériau/Structure

Epaisseur [nm]

MP 07 072 (17,5 nm & 30,4 nm)

Matériau/Structure

Epaisseur [nm]

[B.C / a-Silys 18,4 [B.C / a-Silys 18,4
B,C 35 B,C 35
a-Si 14,9 a-Si 14,9
B,C 3,5 B,C 3,5
a-Si 2,2 a-Si 1,5
[B,C/Mo/B,C/a-Silyy 18,50 [B«.C/Mo/B,C/a-Sily 18,50
B,C 2,20 B,C 2,20
Mo 3,20 Mo 3,20
B,C 0,50 B,C 0,50
a-Si 12,60 a-Si 12,60
Substrat : Si Substrat : Si et SiO,

A partir des mesures en réflectométrie par X-rasant (GRX) et réflectométrie EUV sur la ligne
BEAR, la structure MP 07 071 a été modélisée avec les épaisseurs et les rugosités reportées
dans le Tableau 4.8. Ce modele est utiliseé a titre de comparaison sur les résultats

expérimentaux Figure 4.30.
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Figure 4.29 : Superposition des mesures des échantillons MP 07 071 et MP 07 072 différentiées par une
différence d’épaisseur de la couche intermédiaire

Le minimum de réflectivité a A = 30,4 nm est particulierement bien positionnée sur
I’échantillon MP 07 071. Le rapport du pouvoir réflecteur entre la raie a A = 33,5 nm et la raie
a A=30,4nm est de plus de 2 décades et d’une décade pour sa raie jumelle pour
I’astrophysique a A = 28,4 nm. Les performances sont reportées dans le Tableau 4.13.

La différence de -0,7 nm sur I’épaisseur de la couche d’intermédiaire entre les deux
échantillons se traduit par une modification de la position du minimum d’environ -0,7 nm
autour du minimum de réflectivité a A = 30,4 nm comme nous pouvons le voir sur la Figure
4.29. La maitrise de I’épaisseur de la couche intermédiaire CI est donc particulierement
critique lors de la réalisation. La reproductibilité du bati de dép6t entre le revétement de
calibration et le revétement final est donc essentielle. Les mesures GRX ajustées, avec les
indices optiques définis précédemment, ne sont pas suffisantes pour déterminer avec précision
I’épaisseur de la couche intermédiaire CI. Il est nécessaire de les compléter par des mesures
de réflectométrie a la longueur d’onde en utilisant un monochromateur bien calibré en

longueur d’onde, comme cela est possible sur des stations de métrologie (SOLEIL).
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Tableau 4.12 : Epaisseurs ajustées de la structure bi-bande A = 17,5 nm & A = 33,5 nm avec un minimum
de réflectivité & A = 30,4 nm échantillon MP 07 071

Matériau/Structure Epaisseur [nm] Rugosité [nm]
[B4C / a-Silys 18,55 +0,05 0,4 40,05
B,C 352401 0,2 £0,05
a-Si 15,03 +0,1 0,8+0,1
B,C 3540,1 0,2 +£0,05
a-Si 2,010,2 0,810,1
[B4C / Mo/ B4,C / a-Si]xzo 18,30 £0,05 0,2£0,05
B,C 2,20 £0,2 0,2 £0,05
Mo 3,4+0,2 0,35 +0,05
B,C 0,50 +0,2 0,25 +0,05
a-Si 12,2 +0,2 0,8+0,1
Substrat : Si 0,34 £0,05

Le suivi temporel a été réalisé sur I’échantillon MP 07 071. La Figure 4.30 représente
les courbes de réflectivité sur une période de 4 mois qui sépare la premiére de la derniére

mesure, aucune modification du pouvoir réflecteur n’a été observee.

Tableau 4.13 : Performances de réjection R, / Rio4) pour la structure « bi-bande paramétrable »
MP 08 062 réfléchissant a A = 30,4 nm

A R() Roy/R30.4)
17,2 nm 0,333 --
Canal a réfléchir 28,4 nm 0,029 22,3
33,5nm 0,190 146
Canal a atténuer 30,4 nm 0,0013 -

L’évaluation a I’environnement climatique a été réalisée sur la structure MP 07 072.
La caractérisation des trois états de I’échantillon en fonction du procédé d'évaluation a
I’environnement climatique, Figure 2.27, est representée sur la Figure 4.31. Les mesures de
réflectométrie en X-rasant (GRX) montrent une grande stabilité de la structure. Les mesures
de réflectométrie EUV sont tout aussi stables. La mesure de réflectométrie EUV de

I’échantillon apres toutes les évaluations a connu quelques problémes lors du balayage de la
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région spectrale s’étendant de 25 nm a 31 nm. Cette mesure nécessitera d’étre refaite. On peut
néanmoins extrapoler le comportement des autres parties du spectre pour affirmer que la
structure est stable.

On observe une baisse de réflectivité inférieure a 0,01, sur le pic centré a 33,5 nm,
entre I’état initial et I’état a la fin du cycle d’évaluation. La position spectrale des extinctions
est conservee. Des pollutions ont été observees a la surface des échantillons mais ne semble
pas modifier la réflectivité. L’origine semble étre la condensation des polluants des étuves a la
surface des miroirs lors du cyclage thermique et de la chaleur humide.

Les résultats en réflectométrie EUV et réflectométrie en X-rasants (GRX) permettent de
valider la structure ainsi que les parameétres clefs qui fixent les pics de réflectivité et la

position des minima de réflectivité spectrale entre les pics.
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Figure 4.30: Courbes expérimentales et ajustées de réflectométrie EUV mesurées sur rayonnement
synchrotron (en haut) et de réflectivité en X-rasant du miroir bi-bande paramétrable A = 17,5 nm &
A =33,5 nm avec un minimum de réflectivité aA = 30,4 nm
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Figure 4.31 : Courbes expérimentales de réflectométrie EUV mesurées sur rayonnement synchrotron (en
haut) et courbes de réflectivité en X-rasant du miroir bi-bande paramétrable A = 17,5 & A = 33,5 avec un
minimum de réflectivité & A = 30,4 nm aprés chaque phase d'évaluation
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4.3.6 Bilan et perspectives sur les miroirs bi-bandes

Les échantillons de multicouches réalisés et évalués ont permis de demontrer la
faisabilité de miroirs bi-bandes avec des sélectivités spectrales améliorées par rapport aux
structures périodiques standards. Les performances obtenues ont été prises en compte pour
réaliser la proposition des imageurs de I’instrument EUI pour la mission Solar Orbiter de
I’ESA.

Les miroirs « bi-bandes naturels » utilisent une seule structure périodique dont les
ordres de Bragg de diffraction déterminent les bandes spectrales réfléchies. L optimisation de
I’épaisseur de la couche de surface permet de modifier Iégérement la distance entre les pics.

Les miroirs «bi-bandes a seélectivité paramétrable » sont composés d’une
superposition de deux structures périodiques separées par une couche intermédiaire. Cette
nouvelle structure permet une plus grande flexibilité de paramétrage de la distance entre les
pics et de I’amélioration de la sélectivité spectrale avec I’ajout de minima de réflectivité. La
grande sensibilite a I’épaisseur de la couche intermédiaire nécessite une métrologie multiple.
L’utilisation de matériaux piézoélectriques pour la réalisation de cette couche permettrait la
réalisation de filtres accordables tels que les cavités Fabry-Perot.

De plus, I’étude de nouvelles structure en tri-matériaux, telle que [a-SiC/Sc/Mg] [54] ou a
base d’Al : [B4C/Mo/Al] et [SiC/Mo/Al], pourrait étre intéressante pour leur forte réflectivité
et/ou grande largeur a mi-hauteur, en particulier pour des couples de longueurs d’onde élevées

pour une bande spectrale allant au-dela de 40 nm.

L’optimisation des structures multicouches est bien comprise et peut étre réalisée par
simulation itérative en utilisant un logiciel tel qu’IMD. La réalisation est simplifiée par le
dépdt de sous-structures périodiques indépendantes qui sont assemblées dans la structure
finale. Cette étape est fortement liée a la caractérisation et & la modélisation des structures. La
métrologie a été réalisée grace a des mesures de réflectométrie spéculaire en X-rasants (GRX)
et par réflectométrie EUV a la longueur d’onde d’utilisation avec le rayonnement synchrotron.
Ces deux types de mesures sont complémentaires. Il est intéressant de noter que les mesures
GRX montrent le fort contraste des pics de Bragg aux grands angles et sont trés sensibles a
I’épaisseur de la couche intermédiaire pour les structures «bi-bandes a sélectivité

paramétrable ».
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L’évaluation des échantillons réalisés a montré une tres bonne stabilité de la structure
et des couches de surface. Les «bi-bandes a sélectivité paramétrable » semblent moins
sensibles aux effets de surface que les « bi-bandes naturels ».

Les nouvelles structures a base d’aluminium [53], que nous ne présenterons pas dans

cette partie, sont tres prometteuses pour le domaine spectral 17 — 40 nm.
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4.4 Conclusion

Cette étude était orientée vers les besoins en imageurs EUV pour I’astrophysique. Elle a
permis la mise en place de tests d’évaluation aux environnements climatiques en collaboration
avec le CNES. Pour accélérer le transfert des nouveaux développements des revétements vers
les missions, nous avons retenu comme facteurs d’endommagement a tester : le cyclage
thermique, la chaleur humide et la tenue a la mise sous vide lors des mesures de
réflectométrie EUV qui simulent les conditions de stockage et d’utilisation des optiques.

Les structures a base de tri-matériaux [B,C/Mo/a-Si] ont pu étre évaluées avec succes.
Ceci s’est concrétisé par la conception et la metrologie des revétements des miroirs du
coronographe HECOR de la mission fusée Herschel. De nouvelles structures tri-matériaux a
base d’aluminium sont en cours d’optimisation de procédés de dépdt. Les performances
théoriques en font d’excellents concurrents pour le domaine spectral 17 — 40 nm.

D’autre part, nous avons utilisé les différents ordres de Bragg des structures périodiques
pour mettre au point des miroirs bi-bandes. La conception d’un empilement a deux structures
périodiques interfacées par une couche intermédiaire a permis I’obtention de miroirs ou la
distance entre les bandes spectrales réflechies est ajustable sur la largeur des pics de Bragg.
D’autre part, I’optimisation de la structure peériodique de surface et de la couche
d’intermédiaire permet de créer des minima de réflectivité prononcés et positionnables en
longueur d'onde. Ceci a pour conséquence d’améliorer la sélectivité spectrale des revétements
en particulier pour les sources EUV a émission de spectre de raies discrétes. Ces nouvelles
structures ont éte évaluées avec succes et font déja parties des propositions pour les futurs
imageurs de la mission Solar Orbiter de I’ESA.

Plus généralement les principes et résultats obtenus sur les miroirs bi-bandes permettent
d’envisager des applications a la sélection de canaux multiples ou des applications nécessitant
une forte sélectivité spectrale. La grande sensibilité a I’épaisseur de la couche intermédiaire
entre les deux structures périodiques des miroirs « bi-bandes paramétrables » réalisés avec un

matériau piézoélectrique devrait permettre la réalisation de filtres EUV accordables.
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Au cours de ce travail, nous nous sommes intéressés aux problématiques posées par les
miroirs pour les nouvelles sources EUV générées par plasma et aux défis mis en jeu pour la
réalisation des optiques EUV pour les missions d'observation solaire. Le point commun des
études que nous avons menées pour ces applications réside dans la recherche des
performances optiques spécifiques en termes de stabilité du pouvoir réflecteur et de sélectivité
spectrale dans des conditions extrémes. Leur satisfaction a nécessité de consacrer une part
importante de I’étude a I'amélioration des moyens de métrologie et des méthodes de dépét des
revétements optiques. Nous avons travaillé sur les différents moyens de réflectométrie afin de
les caractériser et de les améliorer, plus particulierement sur le réflectométre EUV de
laboratoire CEMOX [1]. La realisation des structures périodiques a nécessité I'amélioration de
la méthode de calibration ainsi que la mise au point d'une méthode de production de lot
d'échantillons homogénes.

Les nouvelles applications, telles que la photolithographie EUV, nécessitent la
conception de sources focalisées. Dans ce cas, le bloc source est constitué d'un émetteur de
rayonnement et d'une optique de collection. Le moyen le moins onéreux est la génération d’un
plasma dense dont on collecte le rayonnement pour le focaliser en un point. C’est dans ce
contexte que se situe la collaboration entre Sagem, le Laboratoire des Matériaux Avancés et le
LCFIO dont I’objectif est la conception de collecteurs [2]. Le plasma est aussi considéré
comme une source d'érosion, d'apport calorifique et/ou de pollution de surface. Ces effets sont
les principaux facteurs d'endommagements subis par les revétements des miroirs de
collection. Leur influence dépend des différentes techniques de génération des plasmas et de
la géométrie des sources.

Nous avons évalué la tenue d'une multicouche périodique a-Si/ Mo qui s'est avérée stable
en environnement de stockage mais instable pour ce type d'application. Nous avons étudié
I’effet de I’insertion de couches de SiC [3] ou de B4C aux interfaces Mo sur a-Si et a-Si sur
Mo. Les abaques calculés ont permis d'identifier les meilleurs compromis entre réflectivité et
largeur & mi-hauteur, puis de réaliser expérimentalement des lots d'échantillons. Les résultats
ont montré, d'une part, que les interfaces en B4,C favorisent la diminution de la vitesse
d'érosion des multicouches et, d'autre part, que les interfaces en SiC favorisent la stabilité de

la réflectivité dans les applications pour lesquelles la température des optiques peut atteindre
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500°C. Le choix du matériau interfacial pour le revétement d’une optique se fait donc en
fonction du facteur d'endommagement dominant dans les conditions d’utilisation. Un
prolongement de ce travail pourrait étre I'étude du matériau Mo,C comme couche interfaciale.
Les propriétés thermodynamiques de ce composeé, utilisé notamment dans la réalisation des
revétements EUV du telescope de la mission TRACE [4] en font une excellente alternative
pour la tenue en température.

En paralléle du travail présenté, plusieurs structures multicouches a base de Mo/Si et
de couches interfaciales déposées dans le cadre de cette thése sont actuellement soumises a
I'exposition a une source plasma EUV générée par laser afin d'identifier I’influence de chacun

des parametres d’endommagement.

Les besoins de l'astrophysique solaire nous a amenés a concevoir et mettre en ceuvre
les moyens de qualification de nouvelles structures. La multicouche périodique B,C/Mo/a-Si
[5] a ete optimisée par le calcul, déposée et qualifiée avec succes. Une réflectivité de
supérieure a 0,33 a A = 30,4 nm a été obtenue. Elle a été utilisée pour la premiére fois pour les
miroirs du coronographe embarqué dans la mission fusée HECOR [6].

Cet empilement périodique stable a été utilisé comme base pour la conception de
miroirs "bi-bandes" destinés a sélectionner une double bande de réflectivité spectrale. La
structure développee consiste en la superposition de deux multicouches périodiques séparées
par une couche intermédiaire et permet I'ajustement de la distance en longueur d’onde entre
les deux bandes réfléchies ainsi que l'insertion et le positionnement de minima de réflectivité
a une longueur d’onde déterminée [7]. Nous avons ainsi congu, réalisé et évalué plusieurs
couples de longueur d'onde d'intérét pour I'astrophysique tels que A = 17,5 nm & A = 30,4 nm
avec une réjection des raies a A = 28,4 nm et A = 33,5 nm. Des réjections de 36 et 53 ont été
mesurées respectivement pour ces deux raies.

La sélection spectrale de ces miroirs "bi-bandes” est particulierement sensible a
I'épaisseur de la couche intermédiaire. Les évaluations temporelle et climatique des miroirs
réalisés ont néanmoins montré une grande stabilité du spectre réfléchi. Ils ont donc été retenus
et proposés comme solution pour la réponse a I’appel d’offre faite pour la mission Solar
Orbiter [8].

Les premiers résultats sur les travaux menés au LCFIO sur des structures multicouches a base
d'aluminium [9] font espérer une amélioration des performances de réflectivité pour les futurs

Miroirs.
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Dautre part, la possibilité d'ajuster la sélectivité spectrale par le positionnement et le
nombre de minima de réflectivité permet d'envisager des applications requérant une forte
résolution spectrale. On pourrait imaginer I’application de ce principe a la réalisation d’un
filtre spectral EUV ajustable, pour lequel un matériau piézoélectrique peu absorbant dans

I'EUV, s’il existe, pourrait étre utilisé comme couche intermédiaire.
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Annexe

Méthode d’alignement de I’échantillon sur la ligne BEAR

La procédure d’alignement a évoluée avec les améliorations de la ligne BEAR du
synchrotron Elattra durant les 3 dernieres années. Seule la derniére procédure, mise a jour en
avril 2008, sera deétaillée.

L’ alignement est réalisé en deux étapes. Dans un premier temps, I’échantillon est escamoté
afin de déterminer la position du faisceau direct dans le référentiel de I’analyseur, puis on

introduit I’échantillon dont on cherche a déterminer la position de la réflexion spéculaire.

Faisceau direct (cf. Figure A.1)
Dégagement de I’échantillon

Détermination de la position de médiane de la photodiode de mesure (6a + @a)

Faisceau réfléchi (cf. Figure A.2)

Faisceau blanc apres la vanne du miroir elliptique de re-focalisation (fentes ouvertes)
Pointage de la zone de mesure sur I’échantillon (X, Y m)

Correction du tilty de I’échantillon (6 ~ -89°)

Détermination de I’angle normal échantillon-faisceau (balayage 6w sur les photodiodes haut
& bas de la bride d’entrée)

Correction du piston (6 calculé ~ -5°) (balayage Zy photodiode rasance)

Faisceau EUV (fermeture fentes + énergie réflectivité max)

Détermination de la position de médiane de la photodiode de mesure (6a + @a)
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Photodiode haut de bride Photodiode de mesure
Axe optique de BEAR '\\‘\\
_______________ S S —) <}A on
_ S N

Chambre d’expérience
Photodiode bas de bride

Figure A.1 : Schéma de I’alignement de la photodiode de I’analyseur dans le faisceau direct

Photodiode de rasance

/— Photodiode de mesure
m - @ A Om

Photodiode haut de bride

Axe optique de BEAR

Photodiode bas de bride

Chambre d’expérience

Figure A.2 : Schéma de I’alignement de la photodiode de I’analyseur dans le faisceau réfléchi par
I’échantillon
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Conception, réalisation et métrologie de miroirs miticouches pour I'extréme ultraviolet
résistants aux environnements du spatial et des smes EUV.

Les rayonnements extrémes ultraviolets (EUV), gandméongueurs d’onde comprises
entre 13 nm et 40 nm, offrent de nombreuses apjlita scientifiques et technologiques.
Celles-ci se sont développées par exemple en plg/gigs plasmas (source a génération
d'harmoniques d'ordre élevé, laser X), en astrapbgssolaire ou en photolithographie EUV.

Les travaux présentés portent sur la conceptiorédbsation et la métrologie de miroirs
multicouches périodiques. La motivation principdke cette étude est de mettre en place un
cycle de développement prenant en compte a lalésispropriétés optiques du pouvoir
réflecteur des revétements réfléchissants (réfliéetisélectivité spectrale, atténuation) mais
aussi I'environnement d’utilisation des optiques.

Afin d’améliorer les propriétés de sélectivité dpale, de nouvelles structures
multicouches périodiques ont été développées. Blesaractérisent par un pouvoir réflecteur
qui réfléchit bien deux régions spectrales ajustblet introduit des atténuations
paramétrables.

L’effet de I'environnement sur la stabilité desfpemances est particulierement critique
pour les optiqgues de collection. L'ajout de matéxidarrieres a permis de stabiliser les
performances du pic de réflectivité pendant plud@ h a 400°C et de réduire l'influence
des autres facteurs d’instabilité sur le pouvdiecteur.

De plus, toutes les structures réalisées ont eatué®s avec succes en environnements
climatiques séveres.

Mots clés : Ultraviolet Extréme, miroir multicouche, résistana l'environnement, miroir
bibande, filtre interférentiel

Design, conception, and metrology of Extreme Ultralblet multilayers mirrors
resistant environments of space and EUV sources.

The Extreme Ultraviolet Spectrum (EUV) wavelengtivijch range between 13 nm and
40 nm, have many applications in science and tdoggo These have been developed for
example in plasma physics (high order harmonicscesy X ray lasers), solar astrophysics or
EUV photolithography.

The work presented is about the design, the faiwitaand the metrology of periodic
multilayer mirrors. The main motivation of this diuis to establish a cycle of development
taking into account both the optical propertiesrefiective coatings (reflectivity, spectral
selectivity, attenuation) and their behaviour unglrous environments.

To improve the spectral selectivity, new multilayperiodic structures have been
developed. They are characterized by a bimodalectthce profile with adjustable
attenuation.

The effect of environment on the stability of penfiance is especially critical for the
optical collection. The addition of material bargdnas stabilized the performance of the peak
reflectivity for over 200 h at 400°C and it reduc¢hs influence of other factors of instability
on the reflectance.

In addition, all structures have been fabricatedcessfully and evaluated in severe
environments.

Keyword: Extreme Ultraviolet, multilayer mirrors, resistanvironments, two-channel EUV
mirror, interferential filter
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