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V - 4) Généralisation au contrdle d'un empilement

On veut réaliser le contrle direct de l'empilement ns, (nj, €j) i = 1, p. Il faut
préparer un programme de contréle. C'est & dire que pour chacune des couches il
s'agit de définir le critére d'arrét retenu : repérage d'extremum ou de zéro de dérivée et
longueur d'onde correspondante. La simulation par le calcul de la formation de
l'empilement donne le détail de I'évolution attendue.

La Fig. 8 illustre un exemple

de formation d'un filtre

passe haut. Chacun des
profils tracés correspond au
profil que l'on doit obtenir a
la fin du dépdt de chacune
des couches successivement
réalisées. II faut maintenant
s'intéresser au détail de
I'évolution de chacun de ces

profils au voisinage de

l'épaisseur requise, pour

pouvoir effectuer le choix du 400 800
critére d'arrét que I'on va
retenir.

Figure 8

La Fig. 9 concerne le cas de la couche de rang 7 de cet empilement. On y a représenté
les profils calculés pour une série d'épaisseurs qui sont respectivement de 0,90 e7, e7,
1,05 e7 et 1,10 e7. On a ainsi une idée de I'évolution du profil lorsque l'on arrive au
voisinage de l'épaisseur requise. Le contrdle large bande repose sur une mesure de
I'état de coincidence entre le profil observé au cours du dépét et le profil théoriquement
attendu. Maintenant on peut aussi exploiter le repérage d'extremums ou de zéros des
dérivées. On a localisé sur la figure 8, toutes les longueurs d'onde particuliéres pour
lesquelles une des deux dérivées venait & s'annuler sur le profil correspondant &
I'épaisseur e7. On a a priori le choix entre ces diverses longﬁeurs d'onde et il est
évidemment préférable de sélectionner celle qui est susceptible de donner la meilleure
sensibilité.
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Figure 9
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Le calcul, pour le critére d'arrét choisi, de la sensibilité ainsi que du détail de
I'évolution attendue au cours de la formation de la couche (I'épaisseur passe de 0 A e7)
ne pose pas de difficultés particuliéres.

En effectuant ce travail couche par couche, on élabore ainsi tous les éléments qui
constituent le PROGRAMME DE CONTROLE de la totalité de I'empilement avec une
liste de longueurs d'onde A1, Aj,....Ap.

Au cours du dépdt, il reste a suivre scrupuleusement l'ensemble de ces
instructions pour garantir la réussite du projet. Mais avant d'en arriver a s'intéresser
a l'étape de la réalisation, on va examiner le cas particulier des empilements
constitués de couches quart d'onde pour élaborer le programme de contrdle de ce type

d'empilement.

V - 4- 1) Cas des empilements quart d'onde
Les couches ont toutes une épaisseur optique égale ou multiple de A¢/4. On a vu
ci-dessus que pour le contrdle de la premiere couche il -suffit d'utiliser la longueur
d'onde Ag avec la dérivée DTE. : A1 = Ag. On peut montrer que pour le contrdle de la
couche de rang 2 ainsi que pour toutes les suivantes jusqu'a P, Ag est une solution
particuliére parmi les longueurs d'onde possibles pour le contrdle.
On est évidemment tenté de choisir A1 = A2 = Ap =g parce que l'on ne peut pas

réver d'un programme de contrdle plus simple.
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Si on dispose d'une source monochromatique bien adaptée, il suffit de repérer les

extremums de transmission (Fig. 10).

transmittance (\,)

Figure 10

5”[ -1

(4] - optical thickness

Insistons encore une fois sur le fait que pour un empilement quart d'onde pour
A9, le calcul du programme de contréle est apparemment inutile, la longueur d'onde
de controle étant A9. On a ainsi tendance a confondre 1'épaisseur optique des couches
(c'est a dire la longueur d'onde pour laquelle les couches sont quart d'onde) et la

longueur d'onde qu'il faut utiliser pour effectuer le contréle !

V - 4 - 2) Conséquence des imperfections de contréle et de réalisation de
multicouches.
Les calculs de simulation permettent d'aborder de fagon trés générale ce
probléme qui a une importance cruciale pour les fabricants de couches minces.
La réalisation va s'écarter du projet si :
- les critéres d'arrét ne sont pas exactement respectés. Par exemple pour DTE on
arrétera le dépdt non pas au zéro de DTE mais pour DTE; = €;1. Les causes d'erreurs

sont nombreuses : sensibilité insuffisante, bruit....

- les valeurs effectives des indices de réfraction sous vide ne sont pas connues
avec précision. On désignera par le symbole Nj ces valeurs d'indices.

Partant d'une distribution d'erreurs a priori connues (g;, Nj) il est possible de
générer l'empilement qui doit effectivement étre obtenu.

Le calcul se fait par étapes qui s'enchainent automatiquement.
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Il s'agit tout d'abord de calculer I'épaisseur E; de la premiére couche déposée :
(ng, N1, E1) correspondant a I'équation DTE; - €1 = 0 pour la longueur d'onde A;.

Pour calculer Eg il faut considérer le systéme de couches avec les paramatres :
(ng, N1, E1, Ng, Eg) ot E3 est la variable est fixée par la condition DTEg - €2 = 0 pour Ag.

Ala fin de I'empilement on a obtenu  ng, Ny, E;, Ng, N3, E3...Np, Ep

Il faut bien comprendre que le contrdle de la couche de rang j ne conduit a
I'épaisseur prévue e;(E; = ej) que si les critéres d'arrét sont rigoureusement respectés
et que si les indices Nj....Nj sont identiques aux valeurs théoriques utilisées au départ
(ni, na..... nj).

Si les propriétés optiques de l'empilements "réalisé" T(N; E;) ne différent pas
sensiblement des valeurs "attendues" T(nj, e;) pour le domaine spectral intéressant, le
succés est garanti !".

Mais l'effet cumulatif des erreurs peut s'avérer désastreux, au point méme que
l'on risque de perdre le contrdle.

Ceci nous ameéne 3 considérer deux facteurs importants :

- la sensibilité du contréle; disons qu'en pratique elle est liée a la vitesse de
variation du signal en fonction de 1'épaisseur.

- la stabilité qui correspond & la maniére dont les erreurs peuvent s'accumuler.

L'importance pour la fabrication des filtres est énorme. Ces problémes ont été
largement étudiés par deux équipes dans le monde (Newcastle (Macleod) et a
Marseille), il est intéressant de présenter quelques conclusions par l'examen de cas
particuliers d'applications.

V -4 - 3) Simulation du contréle d'empilements quart d'onde
Il est commode de montrer quelques résultats ou l'on fait volontairement
abstraction du critére de sensibilité pour mieux aborder le probléme des erreurs
cumulatives. Au lieu d'une erreur sur le critére d'arrét, on va simplement introduire
une perturbation sur la valeur de l'épaisseur avec un dne sous forme d'une fraction de
1'épaisseur requise dne (par exemple dne = 0,1ne, soit 10 % d'erreur).
Les méthodes de simulation nous permettent de comprendre le mécanisme de
compensation des erreurs.
Avec DTE: wune erreur sur la couche j perturbe la couche j+1 et elle seule,
Avec DTL: wune erreur sur la couche j perturbe foutes les couches suivantes,
méme si les matériaux ne présentent pas de dispersion.
Note: A cause de la dispersion des matériaux, on ne réalise pas avec un contrdle DTL pour Ag un

empilement de couches toutes strictement égales a Ap/4.
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On résume de fagon typique le comportement des contrdles DTE et DTL du point

de vue de l'effet cumulatif des erreurs par rapport au cas d'erreurs indépendantes,
grace a la Fig. 11, qui montre les performances optiques des filtres respectivement
réalisés avec ces modes de contrdle. Ceci montre clairement que les tolérances de

réalisation sont bien supérieures si on utilise DTE. En dépit des erreurs de contrdle,
les profils du filtre parfait et du filtre obtenu avec DTE sont identiques. Pour la méme

distribution d'erreurs, avec le contrdle DTL, on bénéficie d'une compensation

d'erreurs qui est moins bonne. Tout est relatif, car dans le cas d'erreurs

indépendantes, en gardant toujours la méme distribution d'erreurs, le profil du filtre

se dégrade tres vite.

Figure 11

Exemple de fabrication avec des
erreurs.

.............. Filtre parfait et filtre
produit en utilisant DTE avec des
erreurs de 10%.

— ¢ — o — Filtre produit en
utilisant DTL avec des erreurs de

10%.
Erreurs de 10%, cas

d'erreurs indépendantes.

Facteur de transmission

Longueur donde en Angstrom

En toute rigueur, il faut tempérer notre conclusion sur la comparaison entre
DTE et DTL car la sensibilité de cette derniére est souvent bien supérieure et

I'hypothése d'une confrontation & partir d'erreurs identiques ne plaide évidemment

pas en faveur de DTL.
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V - 5) Conclusion sur les techniques de contréle

On a introduit ici la notion d'un contrle stable. Cela met conjointement en jeu :
- la formule de l'empilement
- le procédé de contrdle

- les propriétés optiques intéressantes.

En dépit d'erreurs de réalisation, on peut obtenir malgré tout des propriétés
optiques conformes aux tolérances.

Le cas d'un empilement des couches quart d'onde en particulier pour les filtres
Fabry-Perot, double onde,.... est criant. L'avantage d'un contrdle optique direct est
indéniable; lui seul permet la réalisation des systémes les plus complexes c'est a dire
des filtres a cavités multiples.

La Fig. 12 montre I'évolution qui est observable lors de la formation d'un filtre
Fabry-Perot; dans ce calcul les couches sont strictement Ag/4. Une bonne solution pour
le contrdle consiste & utiliser en plus de la visualisation du profil:

- le contrdéle DTE avec l'utilisation des zéros de cette dérivée comme critére

d'arrét pour chacune des couches successivement déposées.

) transmittance 0.96

wavelength(nm)

thickness(nm)

Figure 12

L L ]
5250 5500 5750
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- le contrdle DTL et surtout les valeurs résiduelles de DTL enregistrées A la fin du
dépdt de chacune des touches successives. Abstraction faite de la dispersion - dont on
peut tenir compte - la coincidence entre les zéros de DTE et de DTL (le filtre présente
une transmission maximale et doit &tre parfaitement centré) implique que les couches
réalisées sont strictement quart d'onde.

DTL est donc un moyen pour vérifier que le critere d'arrét DTE = 0 a été bien
respecté. Et on a donc ainsi UN CONTROLE DU CONTROLE !

Dans le cas général d'empilements de couches d'épaisseurs optiques inégales et
méme dans le cas d'empilements quart d'onde ot les propriétés optiques intéressantes
ne concernent pas uniquement un étroit domaine autour de la longueur d'onde de
centrage, les choses sont loin d'étre aussi simples. Il n'y a plus de longueur d'onde
particuliere XAg; dés lors les méthodes de contrdle & large bande sont a priori
préférables. Elles ont en tout cas l'avantage d'éviter les fastidieux changements de
longueur de contréle lorsque I'on passe d'une couche a l'autre lors de la formation de
I'empilement.

Une solution & priori évidente consiste & exploiter les profils spectraux mesurés
en temps réel. En s'appuyant sur une fonction de mérite qui représente la distance
entre le profil mesuré et le profil attendu, on peut forger un critere d'arrét qui
correspond a l'annulation de cette distance. Cette méthode n'est pas sans
inconvénient. Elle implique d'abord une parfaite connaissance des indices de
réfraction des couches dans les conditions mémes de production, enfin elle suppose
que l'on est capable d'assurer une prédiction correcte des profils qui doivent
successivement étre obtenus en passant d'une couche & l'autre dans la construction de
l'empilement. Les résultats expérimentaux sont souvent décevants dés qu'il s'agit
d'un empilement avec un nombre élevé de couches. La théorie differe de l'expérience,
et ceci tient & de multiples effets. On ne maitrise pas suffisamment les épaisseurs des
couches individuelles, la répétabilité des indices n'est pas totalement garantie; plus
grave encore on s'apergoit que les calculs des propriétés optiques ne sont pas forcément
fiables et ceci nous ameéne a des études spécifiques pour mieux appréhender la
microstructure des couches minces et le comportement effectif que celles-ci sont
susceptibles d'avoir.....

Quelques remarques complémentaires s'imposent avant de conclure sur le
chapitre concernant les méthodes de contrdle. k

On a beaucoup examiné le contréle avec des mesures de transmission. Que peut-
on dire des mesures de réflexion ? Le tableau suivant résume la situation concernant

les mesures de T ou de R pour un contrdle optique.
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Fact. de transmission Facteur de réflexion
Calibrage - Calibrage du zéro - Calibrage du zéro
a - Calibrage de 0,96 =T - Calibrage de 0,04 =R
réaliser du substrat nu du substrat nu
Inconvénients - Trop sensible au

mouvement de rotation

du substrat

Avantages Pas de difficulté avec Tres intéressant pour
l'incidence normale. les antireflets
Bien adapté pour les

miroirs et les filtres.

— 1 faut revenir sur 'option a prendre : contrdle direct ? ou contrdle indirect ? ou la
solution intermédiaire d'un contrdle semi-direct ?

En pratique, chaque empilement est un cas particulier et l'on doit I'étudier en
tant que tel. En général on préférera un contrdle direct si on bénéficie d'une sensibilité
suffisante. Dans quelques cas, un prétraitement s'avére trés utile: par exemple un
témoin couvert d'un couple de couches B H va donner une bien meilleure sensibilité et
une stabilité remarquable. Cette technique est trés utile pour le contréle de nombreux
antireflets utilisés dans l'industrie.

Les techniques de simulation peuvent nous aider dans le choix du mode de
contrdle: en effet, on peut théoriquement réunir toutes les informations dont on a
besoin pour une estimation des tolérances de nos filtres.

Rappelons-en les grandes lignes :

- la synthése nous a donné un empilement de couches

(nj, eDi=1,P avec les propriétés optiques Tth())

- la répétabilité de la production des indices est donnée par une distribution
gaussienne, les fluctuations sont &n;

- le programme de contrdle de I'empilement étant défini, on doit partir de la
connaissance de la distribution d'erreurs commises sur les critéres d'arrét pour
calculer :

- la sensibilité de la méthode de mesure de I'épaisseur e;j, I'erreur est de;

- et les conséquences par effet cumulatif au niveau du contrdle des couches

suivantes.
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On aboutit 4 tout un ensemble de solutions du type :
(N;, Ei)j=1,p avec des propriétés optiques Teff())
La distance I Tth (&) - TeE )1l rend directement compte de la qualité du
point de vue des performances optiques qui intéressent l'utilisateur.

Ainsi dés le niveau de l'étape de synthése on peut en principe avoir quelques
indications sur nos chances d'aboutir & un produit correct.

Pour une production industrielle on est tenté de parler en terme de rendement et
on va évidemment chercher 4 comparer nos pronostics avec une analyse statistique
portant sur les résultats effectivement obtenus. La confrontation de I'expérience avec le
calcul n'est malheureusement pas toujours aussi simple que l'on pourrait le
souhaiter. Ces questions font 1'objet du chapitre suivant ol l'on va surtout s'intéresser

aux aspects expérimentaux de la physique des couches minces.
VI- COUCHES MINCES: LIMITATIONS DUES A LA MICROSTRUCTURE

La plupart des difficultés de réalisation s'expliquent par le fait que les couches
ont, sous vide, un comportement différent du "comportement mathématique” que l'on
est en droit d'attendre.

- Comment controler les propriétés effectives des couches?

- Comment contrdler le procédé de contrdle et I'empécher de diverger?

VI -1) Stoechiométrie

Au cours du dépdt sous vide, la plupart des matériaux ont des propriétés
optiques qui ne sont pas conformes aux valeurs attendues. Il faut admettre que la
stoechiométrie du matériau condensé ne correspond pas & celle désirée.
Exemple: TiOg

{ransmittance

La Fig. 13 donne une ]
idée des propriétés

mesurées sous vide et &

l'air si la composition

n'est pas "maitrisée en 10, n:2.2

temps réel". Les calculated
conditions de dépdt — .— measured {vacuum)
doivent étre réglées — ——— measuredlair)

pour éliminer ces

problémes.

wavelengthinm)|
400 600 820 1000
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VI - 2) Comment controdler le controle?

On peut exploiter les mesures faites in situ. Si on rajoute une couche sur un
empilement, on va enregistrer pour une longueur d'onde un signal comme celui
donné Fig. 14. La connaissance des caractéristiques de l'empilement n'est pas
nécessaire pour déterminer n et d de la couche. Cette détermination se fait & partir des
quatre valeurs mesurées Tj.1, Ty, Tm, Tj. Le travail peut é&tre effectué simultanément
pour une série de longueurs d'onde. Il reste a éviter par tous les moyens des couches
trop inhomogénes!

B Ty=092 During the deposition,
e 32871,
" Y recorded for A
19
[+ .
o
Elevieeranee .
E T:l 1=0.76
=} B
[}
& .
05| . Tj =057
Ty, =0.39

Figure 14

time

VI - 3) Effet cumulatif des erreurs de réalisation

On a étudié la compensation possible dans le cas d'erreurs statiques.
Par le terme "erreur statique” il faut comprendre: une erreur de réalisation; la couche
n'est pas exactement conforme & la valeur désirée et on suppose implicitement que
cette erreur n'évolue pas au cours du tembs.

Que se passe-t-il si les erreurs évoluent, c'est-a-dire si, au_cours du dépét, les
propriétés optiques (nje;) de I'empilement déja réalisé évoluent?

On dit que l'on a des erreurs dvnamiques. Les causes possibles sont:
- Oxydation non terminée a la fin du dép6t d'une couche;
- Variation de température qui entraine:

- dilatation sur les valeurs d'indice

- dilatation de l'épaisseur;
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- Adsorption spontanée de I'humidité résiduelle dans I'enceinte a vide.
La dépendance de 'uniformité avec le temps (émission des creusets avec une
indicatrice qui varie au cours du temps) interdit le traitement simultané de nombreux

filtres si les tolérances de réalisation (au sens des erreurs indépendantes) sont séveres.
VI - 4) Indices in situ et indices & I'air - Méthodes de détermination

1) in situ (méthode décrite ci-dessus)

2) A l'air. On mesure les propriétés optiques R (A) et T (A) d'une
monocouche. La détermination des constantes opto-géométriques est un probleme de
synthése que l'on résout par itérations. On part souvent de I'hypothése d'une couche
inhomogene 2 gradient constant d'indice (Fig. 15). A partir de R (A) et T (A), on extrait:
A (A), (An/n)a), e, k (A). La Fig. 16 donne un exemple de résultat avec I'incertitude sur

n (barres d'erreur).

Refractive index

Figure 15

inhomogeneous
substrate layer air

0 ¢ Thickness

2.4
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W ey s
20—%\!ﬁmm&ﬂ'}“kw //l” ..................... .

y S P DO .

REFRACTIVE INDEX and UNCERTAINTY

Figure 16 400 500 600 700 800 900
Wavclength (nm)
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La détermination de l'inhomogénéité An/n repose sur les mesures pour les
longueurs d'onde particuliéres pour lesquelles la couche a une épaisseur optique
multiple de /2 (pour ces longueurs d'onde une couche homogéne serait "absente").

La Fig. 17 (a, b, ¢, d) donne les résultats pour TiOg et SiOg sous vide et & I'air pour

différentes conditions de dépdt.

27]Refractive index (‘'air’ measurement) 27| Refractive index ('in situ' measurement)

vs (@ SN (b)

:i N—=—

—NWwe s O

400 500 800 700 600 900 400 300 800 700 900 800
Wavelength (nm) Wavelength  (nm)
LelRefractive index ('air’' measurement) we[Refractive index ('in situ’ measurement)
c
() @
e 1.6
3
.4 ™ 14 :23
1
1.2 1.2
1.0 1.0
400 s0C 800 700 ecc Lo 400 300 800 700 800 900
Wavelength (nm) Wavelength  (nm)

Figure 17 (a, b, ¢, d)

Interprétation des différences entre vide et air

En premier lieu, on a un effet qui est lié 4 la variation de température. Il faut
considérer un coefficient de dilatation de l'indice et un coefficient de dilatation de
I'épaisseur. En fait, on aura souvent accés & une mesure du produit (ne)g = neg (1 + ¥8)
ou v est le coefficient de dilatation de la couche (par exemple de I'ordre de 5 10-4 pour le
sulfure de zinc; bien plus faible pour le TiOg).
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En réalité, le principal effet pour expliquer la différence entre vide et air est lié &
la pénétration d'eau dans les couches par adsorption spontanée.

A ce sujet, les tentatives de modélisation sont vouées a 1'échec sauf dans de
rares cas particuliers.

VII - TECHNIQUES DE MESURE DES PERTES ET D'ETUDE DES DEFAUTS DE
STRUCTURE DANS LES COUCHES

Jusqu'a présent, nous nous sommes intéressés aux mesures des facteurs de
réflexion et de transmission et on a surtout présenté I'ensemble des moyens théoriques
et expérimentaux qui ont été forgés pour permettre la réalisation de traitements de
surface ayant des propriétés spectrales déterminées. On a vu que les couches étaient
souvent loin d'avoir des propriétés optiques idéales, c'est-a-dire strictement conformes
aux prévisions calculées. Nous avons introduit dans les calculs l'absorption en ayant
un indice de réfraction complexe t = n - ik ol le coefficient d'extinction k (k ~ 10-5 dans
les meilleurs cas) est bien plus important que celui mesuré sur les matériaux massifs
correspondants (de l'ordre de 10-11 pour la silice!).

Le modele simple de couche n'étant souvant pas suffisant pour rendre compte
des performances effectives, on a également introduit une notion de couche
inhomogene en s'intéressant particulierement & la détermination du gradient d'indice
dans une direction perpendiculaire aux faces. On va maintenant s'intéresser en détail
aux techniques de mesure qui nous permettent d'aller plus loin dans la
compréhension des facteurs qui viennent limiter les performances des empilements.
Notre objectif reste toujours le méme puisqu'il s'agit de la caractérisation et du
développement de modeles de couches pour permettre une prédiction aussi correcte
que possible des empilements que l'on cherche a fabriquer. Ceci nous amene
naturellement a étudier le mécanisme des pertes dans les couches avec une

introduction du phénoméne de la diffusion dans un bilan énergétique complet.
VII - 1) Pertes par diffusion

A cause des rugosités des surfaces et interfaces d'un empilement ainsi que des
hétérogénéités de volume, une partie de la lumidre se trouve diffractée (ou plus
exactement diffusée) en dehors des directions spécualires de réflexion et de
transmission. Dans ces conditions, le bilan d'énergie doit comprendre un terme
complémentaire Dg qui représente la quantité globale de lumiere diffusée dans

l'espace autour du point éclairé:
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R+T+A+Dg=1

Les composants multicouches que I'on sait fabriquer aujourd'’hui présentent des
pertes globales A + D@ qui n'excédent pas quelques milliémes et il nous faut des
techniques extrémement précises pour étudier chacunb des deux termes.

En ce qui concerne D@, on peut évidemment collecter point par point dans tout
I'espace le flux de lumiére diffusée par un échantillon éclairé dans des conditions bien
déterminées. Quelques appareillages existent dans le monde; il faut imaginer un
systéme mécanique assez complexe oll un récepteur se déplace a volonté sur une
sphére entourant l'échantillon. Encore une fois, les probl2dmes de calibration sont
extrémement importants et il s'agit de mesurer ici des flux trés faibles puisque dans
certaines directions de l'espace l'intensité diffusée peut étre bien inférieure au
millioniéme du flux pris dans une des deux directions spéculaires de réflexion ou de
transmission. On utilise comme unité le BRDF (Bidirectional Reflectance Distribution
Function) qui représente l'intensité du flux par unité d'angle solide (stéradian). Il est
commode de signaler 'analogie avec la notion de probabilité pour la répartition de la
quantité de lumiére diffusée dans chacune des différentes directions de l'espace. En
effectuant la somme de toutes ces mesures, on accéde a la valeur de la diffusion
globale. Maintenant, si on tient compte des flux réfléchis et transmis dans les
directions spéculaires, la somme des "probabilités de présence du photon" est égale a
I'unité pour respecter la loi de conservation de l'énergie (avec un terme de correction
pour l'absorption).

En dépit de quelques difficultés instrumentales pour couvrir avec une densité
d'échantillonnage suffisante la totalité de l'espace, on accéde & une mesure de
I'indicatrice de diffusion (BRDF en fonction des coordonnées de l'espace 6 et ¢) et ala

quantité globale de lumiere diffusée. = =

La précision est excellente;
par exemple, pour un miroir
de cavité laser, on a tracé sur
la Fig. 18 la section dans le
plan d'incidence de
l'indicatrice mesurée. Pour
ce miroir, la diffusion
globale est de 3.10-4 avec une
incertitude ne dépassant pas

quelques 10-5,

Figure 18
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Pour les composants optiques de qualité, le mécanisme des pertes par diffusion
est bien compris et relativement bien maitrisé. De nombreux auteurs s'accordent [5],
[6]1 pour montrer que la diffusion est due pour 'essentiel aux rugosités de la surface du
substrat et des interfaces de l'empilement. En comparaison, avec la plupart des
matériaux utilisés, les effets dus aux hétérogénéités d'indice dans le volume des
couches étant bien plus faibles. La théorie montre que c'est le coefficient de corrélation
entre les interfaces qui est un parameatre clé de la diffusion.

Malgré 1'excellence de tous ces résultats de caractérisation, on veut encore aller
plus loin et ceci nous ameéne d'abord & une étude de la diffusion sur des couches
isolées. L'idée est simple: si on arrive & déterminer l'ensemble des parametres pour
rendre compte du phénomeéne de diffusion, on devrait assurer l'extrapolation pour la
prédiction des pertes d'un multicouche.

Ceci suppose évidemment la connaissance de la loi de composition des défauts
entre interfaces successives. Ces travaux donnent alors a l'expérimentateur les
solutions théoriques d'empilements les mieux adaptés & son probléme particulier:
choix des matériaux, des épaisseurs des couches, de la technique de dépét, .... pour un
substrat ayant une qualité bien adaptée.

A titre d'exemple, on a fait appel & ces techniques pour le développement de
filtres composant des démultiplexeurs pour les télécommunications optiques. Dans ce
probléme, on doit faire intervenir pour chacune des longueurs d'onde mises en jeu la
répartition spatiale de lumigre diffusée par les différents composants. On peut alors
chercher a ajuster la position géométrique des différents composants pour éliminer au
mieux toute lumiére spectrale parasite et réduire la diaphonie.

Pour fixer les idées, il faut retenir que les mesures de diffusion sur un substrat
nu (qui ne diffuse pas par le volume, ni par la face arriére) peuvent donner pour le
domaine de fréquences spatiales qui nous intéresse une mesure de la fonction
d'autocorrélation de la surface et on accéde a la mesure de la rugosité méme si celle-ci
est de l'ordre de 1 A. Avec des traitements multicouches classiques, les rugosités des
interfaces sont de l'ordre de 5 2 10 A; ceci dépend toutefois beaucoup des matériaux et

des techniques de dép6t utilisées.
VII - 2) Pertes par absorption

Rappelons que méme avec les meilleurs spectrophotometres, il est bien difficile

d'effectuer des mesures des facteurs de réflexion et de transmission avec une précision
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meilleure que 2 ou 3 millidmes. Il faut des techniques plus précises que la
spectrophotométrie pour étudier l'absorption.

Plusieurs solutions ont été proposées. Elles utilisent en particulier la
microcalorimétrie, la photoacoustique et surtout la déflexion photothermique [7]. La
Fig. 19 rappelle le principe de cette derniére méthode.

Figure 19
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A l'endroit ol 'échantillon est éclairé par un faisceau pompe, il se produit un
échauffement proportionnel au taux d'absorption A. On peut détecter la gradient de
température au voisinage de ce point grice 4 un faisceau sonde qui va se trouver
défléchi par les variations locales d'indice liées & ce gradient. Une cellule & deux ou
quatre quadrants permet de détecter sans difficulté un "effet mirage" de quelques 10-8
radian. Pratiquement on décéle ainsi des pertes par absorption de 1'ordre de 10-6. Sur
une couche isolée, le seuil de détection sur k est de l'ordre de 10-7, ce qui est tout-a-fait
suffisant pour des études de couches minces. La calibration de cet appareillage pose
évidemment quelques difficultés qui semblent bien résolues par recoupements entre

différentes mesures.

VII - 3) Etude des anomalies de structure

Nous avons vu plus haut comment on arrivait-a mettre en évidence des
insuffisances notoires du modeéle de couche parfaite dés qu'il s'agissait d'interpréter
des résultats de mesure.

Ainsi avec la spectrophotométrie classique, on a pu introduire la notion
d'inhomogénéité d'indice et méme accéder 4 une mesure du gradient dn/dz. Les
mesures d'indicatrice de diffusion nous ameénent 2 la caractérisation des rugosités de

surfaces et d'interfaces. On peut évidemment envisager les techniques de mesures
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optiques les plus diverses pour tenter de compléter cette étude des anomalies de
structure. On doit disposer de techniques de caractérisation et ceci implique 'emploi
de modeles choisis pour leur large domaine de validité. Des lors, la question la plus
difficile A résoudre concerne justement les moyens qu'il s'agit de mettre en ceuvre pour
I'élaboration de tests suffisants pour s'assurer de la validité de nos modeles!

Les photos de microscopie électronique montrent que les couches qui sont
obtenues par une simple évaporation ont une microstructure en forme de colonnes bien
analogue a celle que I'on observe avec le basalte. L'orientation des colonnes pour des
susbtrats immobiles pendant 1'évaporation est directement corrélable avec la direction
du flux de matiére incident. Ainsi, parce que la compacité est supérieure dans la
direction des colonnes que dans les autres directions de l'espace, on doit s'attendre a
mettre en évidence une dépendance de l'indice avec la direction de propagation de la
lumiére. Ceci nécessite des mesures précises.

Pour la détermination de l'indice de réfraction on peut utiliser la technique de
mesure des angles de synchronisme avec la détection des lignes noires. Le principe
consiste a utiliser un prisme a réflexion totale pour coupler la lumigre dans la couche
que l'on veut caractériser. Si on éclaire le systdme dans une direction qui correspond a
un mode guidé, et si le gap d'air entre le prisme et I'échantillon est bien adapté, on
peut alors transférer de I'énergie dans le guide ou1 cette énergie se propage sur une
petite distance. On observe alors dans le faisceau réfléchi une ligne noire qui
correspond & un couplage de la lumigre. L'angle de synchronisme correspond a la
direction pour laquelle on a une ligne noire.

Théoriquement, il suffit de mesurer les angles de synchronisme relatifs a deux
modes de propagation; on peut alors écrire deux équations faisant intervenir l'indice n
et I'épaisseur e pour déterminer ainsi ces deux parametres. Si on dispose de plus de
deux modes, il est évidemment tentant d'essayer de détecter un défaut d’homogénéité.

Nous allons montrer comment on peut étudier ainsi l'anisotropie induite par la

microstructure. Pour cela on va s'appuyer sur le modéle dHOROWITZ et MACLEOD
schématisé Fig. 20. Les colonnes font un angle a avec la normale au substrat. Le
milieu constituant la couche est anisotrope avec trois indices principaux ni, ng, ns.
La direction des axes principaux est indiquée sur la figure. Il faut considérer une
onde guidée qui se propage a l'intérieur de la couche et on se place de telle fagon que
I'axe de croissance des couches soit situé dans le plan d'incidence du faisceau de
mesure. Dans I'hypothése d'une couche homogéne, on conduit les calculs d'indice de
la mani2re suivante: partant des modes TE, on détermine d'abord l'indice ng et

I'épaisseur d comme dans le cas d'une couche isotrope; 2 modes TE suffisent donc.



436 E. Pelletier

air
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Figure 20:

Modele de structure en colonnes de la couche anisotrope (d'aprés F.
HOROWITZ et H.A. MACLEOD)

Une fois d connu, deux modes TM nous conduisent aux valeurs n1 et n3. On
peut évidemment avoir quelques problémes d'interprétation lorsque 1'on dispose de
plus de 2 modes TE ou de 2 modes TM et que l'on s'intéresse aux recoupements
possibles.

Il n'est pas utile d'aller ici dans tous les détails de cette étude de l'anisotropie car
il est facile d'imaginer la complexité des problémes que l'on va rencontrer avec des
multicouches et des conditions d'éclairement hors des plans principaux!

Dans le cas général, les substrats sont animés d'un mouvement de rotation et la
formation des colonnes s’en trouve perturbée. L'optique guidée est un moyen précieux
pour étudier l'uniformité des dépdts. A titre d'information, on montre ici (Fig. 21) un
exemple de résultat concernant l'étude de I'uniformité de l'indice et de l'uniformité
d'épaisseur sur un disque plan de 150 mm de diamétre. Les mesures d'indice sont
réalisées pour la longueur d'onde A = 632,8 nm; il s'agit ici d'une couche de TiO2

déposée par la technique IAD et le défaut d'anisotropie est relativement modeste.
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Figure 21
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VII - 4) Conclusion

Dans la pratique, lorsque l'on veut réaliser un empilement, il est impossible
d'introduire tous les termes correctifs pour garantir une prédiction parfaite du
systéme multicouche que l'on veut fabriquer. On maitrise mal de nombreux
parameétres; l'inhomogénéité d'indice, l'absorption, ... Tout ceci complique

singuligrement la réalisation de certains empilements.
VIII - CONCLUSIONS ET FUTURS DEVELOPPEMENTS

- La principale limitation dans l'obtention de filtres ayant des performances
poussées tient au fait que les couches n'ont généralement pas un comportement
strictement conforme aux prévisions calculées.

Faute de prévisions sérieuses, l'expérience a bien peu de chances d'aboutir
facilement & un résultat satisfaisant.

Les méthodes de contréle optique peuvent nous donner:

- une bonne précision sur l'épaisseur

- et une mesure de l'indice est possible mais le trajet optique dans la couche doit
8tre de l'ordre de 2/2.

On retiendra toutefois que les méthodes optiques (qui seules permettent
d'accéder a la valeur de l'indice) ne permettent pas de mesurer les variations locales
d'indice dans un aggrégat. On ne mesure que la valeur moyenne n dans une couche
d'épaisseur optique A/2.

VHI - 1) Comment améliorer la production des coatings?

Deux voies sont a explorer conjointement:

La premiére vise 4 améliorer la structure. On a vu que les techniques IAD (Ion
Assisted deposition) et IBS (sputtering par faisceau d'ions) semblent étre de bonnes
voies pour avoir des couches réelles plué proches du modele de couche parfaite (on
élimine ainsi tous les problémes d'instabilité des indices par adsorption d'eau).

La seconde voie est d'améliorer la connaissance des indices in situ et la
répétabilité de l'indice réalisé.

Ceci implique de sérieuses et multiples précautions dans la définition des
paramétres de dépdt, du conditionnement des matériaux dans les creusets, du réglage

de la pression des gaz résiduels dans l'enceinte, etc ...
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Les calculs de simulation permettent de choisir la méthode de contréle optique la
mieux adaptée. Le systéme optique de contrdle doit &tre particuliérement soigné; seules
des mesures précises de spectrophotométrie conduisent & un contrdle correct des
épaisseurs.

Enfin il est prudent d'assurer une automatisation systématique des opérations:
préchauffage, évaporation, ... arrét, tout doit &tre piloté par ordinateur pour éviter

l'erreur humaine.
VIII - 2) Peut-on corriger en temps réel?

On doit évidemment envisager l'intérét potentiel d'une correction en temps réel.
Remarquons toutefois qu'il vaut mieux éviter de commetire des erreurs et c'est la
raison pour laquelle toutes les opérations doivent &tre automatisées. En effet, si on
élimine toutes les erreurs importantes (avec un systéme automatique), les seules qui
subsistent sont dues & notre incapacité de calculer avec précision. Il faudrait en
particulier arriver & prendre en compte l'inhomogénéité. Un processus de correction
en temps réel doit s'effectuer en plusieurs étapes qui sont les suivantes:

1) Il faut d'abord détecter l'erreur sur les propriétés optiques dés qu'elle
apparait;

2) On doit arriver a expliquer cette erreur par une erreur de réalisation sur la
formule de l'empilement déja réalisé. L'identification de l'erreur améne & préciser le
rang de la couche concernée, la valeur de l'indice obtenu, 1'épaisseur déposée et le cas
échéant le taux d'inhomogénéité de cette couche.

3) C'est maintenant un calcul de synthése qui doit nous permettre de choisir les
épaisseurs et indices des couches restant & déposer pour avoir le meilleur résultat
possible

4) Pour pouvoir assurer la réalisation des épaisseurs calculées en 3) on doit
établir un programme de contréle.

La complexité d'une correction en temps réel par ordinateur est telle que sa mise
en ceuvre souléeve de tres sérieuses difficultés.

On n'oubliera pas que dans certains cas tout ce travail est automatiquement
assuré par la lumiére qui se charge de détecter les erreurs et modifie en conséquence
le programme de contrdle 4) des couches suivantes. Dans ce cas, on remplace un
ordinateur qui a un travail considérable a faire ... par un mode de contrdle

astucieusement choisi.
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VIII - 3) Syntheése et tolérances de réalisation

Dans un cours détaillé on donnerait ici quelques exemples pour montrer
comment on doit arriver 4 prendre en compte au niveau de la synthése de
I'empilement le probléme des tolérances de réalisation.

La formule A retenir doit étre d'une réalisation facile. On n'a pas résolu tous les
problémes pour toutes les applications mais on a les moyens de progresser dans cette

voie. Il faut nous souhaiter bon courage.
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Annexe
Formulaire pour le calcul des propriétés optiques en incidence
normale d'un empilement de couches minces

On écrit les équations de Maxwell

1) Sur un dioptre on écrit les conditions de continuité des composantes
tangentielles du champ électrique et magnétique.

On démontre ainsi que :

- a la réflexion sur un dioptre il n'y a pas de changement de longueur d'onde

- les rayons réfléchis et transmis sont dans le plan d'incidence

-ngsin g =nj sin §; (relation de Fresnel)

2) Pour une couche mince En incidence normale on relie les
composantes sur la surface a a celle de la
ng air surface b (dioptre substrat couche)
a E isind \ /E
a b
m id couche ( )= cos 3 ny ( ]
b H inysind cosd )\Hb
n2=ng substrat
avecs 2nnid
v —
A
- . e H,
On utilise la notion d'admittance Y=E%.
a
sur la surface du substrat Hy n,
u ce du substrat ng : =
r urface at ng B =0
B isin § 1
On posey =~g— avec ( ): cos & nj ( )
C . . ng
in;sind cos?d
Le coefficient de réflexion pour I'amplitude est :
_Do-y
P=ho+y
no-y 0~y \ "y : .
R_(n0+y) (;o+y) S'll n'y a pas d'absorption T = 1-R

3) Pour un empilement de couches. Au lieu d'une matrice on a un produit de
matrices (attention & I'ordre des matrices !)

np |m (ng |m3 |ng (ns | mng
(=ng)
B P s i sin &; 1 o nd
On calcule ( J: H oS Or ny ( ) avec §, = ————~
C) r=1 iny sin 8, cos dy ns A
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