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V - 4) Generalisation au controle d'un empilement

On veut realiser le controle direct de 1'empilement ns> (ni, eO i = i, p. II faut
preparer un programme de controle. C'est £ dire que pour chacune des couches il
s'agit de definir le critere d'arret retenu : repe"rage d'extremum ou de z6ro de derivee et
longueur d'onde correspondante. La simulation par le calcul de la formation de
I1 empilement donne le detail de revolution attendue.
La Fig. 8 illustre un exemple
de formation d'un filtre
passe haut. Chacun des
profils trace's correspond au
profil que Ton doit obtenir a
la fin du depot de chacune
des couches successivement
re'alise'es. n faut maintenant
s'interesser au detail de
revolution de chacun de ces
profils au voisinage de
1'epaisseur requise, pour
pouvoir effectuer le choix du 400 800
critere d'arret que 1'on va
retenir.

Figure 8

La Fig. 9 concerne le cas de la couche de rang 7 de cet empilement. On y a represents
les profils calcules pour une se"rie d'e"paisseurs qui sont respectivement de 0,90 67, 67,
1,05 67 et 1,10 67. On a ainsi une idee de revolution du profil lorsque Ton arrive au
voisinage de 1'epaisseur requise. Le controle large bande repose sur une mesure de
1'etat de coincidence entre le profil observe au cours du depot et le profil theoriquement
attendu. Maintenant on peut aussi exploiter le reperage d'extremums ou de zeros des
derivees. On a localise sur la figure 8, toutes les longueurs d'onde particulieres pour
lesquelles une des deux derivees venait a s'annuler sur le profil correspondant &
1'epaisseur e?. On a a priori le choix entre ces diverses longueurs d'onde et il est
evidemment preferable de selectionner celle qui est susceptible de donner la meilleure
sensibilite.
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Figure 9

Le calcul, pour le critere d'arret choisi, de la sensibilit6 ainsi que du detail de
Involution attendue au cours de la formation de la couche (l'6paisseur passe de 0 £ 67)
ne pose pas de difficult^ particulieres.

En effectuant ce travail couche par couche, on elabore ainsi tous les elements qui
constituent le PROGRAMME DE CONTROLE de la totalite" de I'empilement avec une
liste de longueurs d'onde AI, A2,....Ap.

Au cours du d6pot, il reste a suivre scrupuleusement 1'ensemble de ces
instructions pour garantir la r^ussite du projet. Mais avant d'en arriver £ s'interesser
a l'e"tape de la realisation, on va examiner le cas particulier des empilements
constitu6s de couches quart d'onde pour ^laborer le programme de controle de ce type
d'empilement.

V - 4 -1) Cas des empilements quart d'onde
Les couches ont toutes une e"paisseur optique e"gale ou multiple de Xo/4. On a vu

ci-dessus que pour le controle de la premiere couche il suffit d'utiliser la longueur
d'onde XQ avec la d6riv6e DTE. : AI = XQ. On peut montrer que pour le controle de la
couche de rang 2 ainsi que pour toutes les suivantes jusqu'a P, XQ est une solution
particuliere parmi les longueurs d'onde possibles pour le controle.

On est 6videmment tente de choisir AI = A2 = Ap = XQ parce que Ton ne peut pas
rever d'un programme de controle plus simple.
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Si on dispose d'une source monochromatique bien adapted, il suffit de reperer les
extremums de transmission (Fig. 10).

L tronsmittance (X0)

_________l__________ I
i I i^ i

Figure 10

optical thickness

Insistons encore une fois sur le fait que pour un empilement quart d'onde pour
X.Q, le calcul du programme de controle est apparemment inutile, la longueur d'onde
de controle 6tant XQ- On a ainsi tendance a confondre l'e"paisseur 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 controle !

V -4-2) Consequence des imperfections de controle et de realisation de
multicouches.

Les calculs de simulation permettent d'aborder de fapon tres ge"nerale ce
probleme qui a une importance cruciale pour les fabricants de couches minces.

La realisation va s'ecarter du projet si:
- les criteres d'arret ne sont pas exactement respected. Par exemple pour DTE on

arretera le de"pot non pas au zero de DTE mais pour DTEi = £1. Les causes d'erreurs
sont nombreuses : sensibilite insuffisante, bruit....

- les valeurs effectives des indices de refraction sous vide ne sont pas connues
avec precision. On designera par le symbole Nj ces valeurs d'indices.

Partant d'une distribution d'erreurs a priori connues (£i> Nj) il est possible de
ge"ne"rer 1'empilement qui doit effectivement etre obtenu.

Le calcul se fait par Stapes qui s'enchainent automatiquement.
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II s'agit tout d'abord de calculer l'6paisseur EI de la premiere couche d6pos£e :
(ns> NI, EI) correspondant a liquation DTEi - £1 = 0 pour la longueur d'onde AI.

Pour calculer £2 il faut considdrer le systeme de couches avec les parametres :
(ns, NI, EI, N£, £2) ou £2 est la variable est fix6e par la condition DTE2 -£2 = 0 pour A2.

A la fin de 1'empilement on a obtenu ns, NI, EI, N2, NS, E3....Np, Ep

II faut bien comprendre que le controle de la couche de rang j ne conduit a
I'e'paisseur preVue ej (Ej = ej) que si les criteres d'arret sont rigoureusement respectes
et que si les indices NI....NJ sont identiques aux valeurs theoriques utilises au depart
(ni, n2..... nj).

Si les propriet£s optiques de 1'empilements "realise" T(Ni Ej) ne different pas
sensiblement des valeurs "attendues" T(ni, eO pour le domaine spectral int6ressant, le
succes est garanti !".

Mais 1'effet cumulatif des erreurs peut s'ave'rer dSsastreux, au point meme que
Ton risque de perdre le controle.

Ceci nous amene £ considerer deux facteurs importants :
- la sensibility du controle; disons qu'en pratique elle est li£e a la vitesse de

variation du signal en fonction de l'6paisseur.
- la stability qui correspond a la maniere dont les erreurs peuvent s'accumuler.
L'importance pour la fabrication des filtres est 6norme. Ces problemes ont 6t6

largement 6tudi6s par deux 6quipes dans le monde (Newcastle (Macleod) et a
Marseille), il est int6ressant de presenter quelques conclusions par 1'examen de cas
particuliers d'applications.

V -4-3) Simulation du controle d'empilements quart d'onde
II est commode de montrer quelques r^sultats ou Ton fait volontairement

abstraction du critere de sensibility pour mieux aborder le probleme des erreurs
cumulatives. Au lieu d'une erreur sur le critere d'arret, on va simplement introduire
une perturbation sur la valeur de l'6paisseur avec un 8ne sous forme d'une fraction de
1'epaisseur requise 8ne (par exemple Sne = 0,lne, soit 10 % d'erreur).

Les m^thodes de simulation nous permettent de comprendre le m^canisme de
compensation des erreurs.

Avec DTE: une erreur sur la couche j perturbe la couche j+1 et elle seule,
Avec DTL: une erreur sur la couche j perturbe toutes les couches suivantes,

meme si les mat^riaux ne prSsentent pas de dispersion.
Note: A cause de la dispersion des mat^riaux, on ne realise pas avec un controle DTL pour XQ un

empilement de couches toutes strictement ^gales a Xo/4.



La realisation de traitements optiques de surface 423

On resume de facon typique le comportement des controles DTE et DTL du point
de vue de 1'effet cumulatif des erreurs par rapport au cas d'erreurs ind^pendantes,
grace a la Fig. 11, qui montre les performances optiques des filtres respectivement
r6alis6s avec ces modes de controle. Ceci montre clairement que les tolerances de
realisation sont bien sup^rieures si on utilise DTE. En d6pit des erreurs de controle,
les profils du filtre parfait et du filtre obtenu avec DTE sont identiques. Pour la meme
distribution d'erreurs, avec le controle DTL, on b6n6ficie d'une compensation
d'erreurs qui est moins bonne. Tout est relatif, car dans le cas d'erreurs
ind6pendantes, en gardant toujours la meme distribution d'erreurs, le profil du filtre
se degrade tres vite.

Figure 11

Exemple de fabrication avec des
erreurs.
.............. Filtre parfait et filtre
produit en utilisant DTE avec des
erreurs de 10%.
— • — • — Filtre produit en
utilisant DTL avec des erreurs de
10%.
——————— Erreurs de 10%, cas
d'erreurs ind6pendantes.

Facteur de transmission

5461 5561
Longueur dbnde en Angstrom

En toute rigueur, il faut tempe'rer notre conclusion sur la comparaison entre
DTE et DTL car la sensibilite de cette derniere est souvent bien sup^rieure et
1'hypothese d'une confrontation a partir d'erreurs identiques ne plaide eVidemment
pas en faveur de DTL.
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V - 5) Conclusion sur les techniques de controle

On a introduit ici la notion d'un controle stable. Cela met conjointement en jeu :
- la formule de 1'empilement
- le precede de controle
- les propri6t6s optiques inte'ressantes.

En de"pit d'erreurs de realisation, on peut obtenir malgre" tout des propriete"s
optiques conformes aux tolerances.

Le cas d'un empilement des couches quart d'onde en particulier pour les nitres
Fabry-Perot, double onde,.... est criant. L'avantage d'un controle optique direct est
indeniable; lui seul permet la realisation des systemes les plus complexes c'est a dire
des nitres a cavites multiples.

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

- le controle DTE avec 1'utilisation des z6ros de cette de"riv6e comme critere
d'arret pour chacune des couches successivement de"pos6es.

thickness(nm)

-0.96

Figure 12

5250 5500 5750
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- le controle DTL et surtout les valeurs r6siduelles de DTL enregistr^es a la fin du
depot de chacune des couches successives. Abstraction faite de la dispersion - dont on
peut tenir compte - la coincidence entre les zeros de DTE et de DTL (le filtre pr^sente
une transmission maximale et doit etre parfaitement centre") implique que les couches
re'alise'es sont strictement quart d'onde.

DTL est done un moyen pour verifier que le critere d'arret DTE = 0 a ete bien
respect^. Et on a done ainsi UN CONTROLE DU CONTROLE !

Dans le cas general d'empilements de couches d'epaisseurs optiques inegales et
meme dans le cas d'empilements quart d'onde ou les proprie'te's optiques inte"ressantes
ne concernent pas uniquement un etroit domaine autour de la longueur d'onde de
centrage, les choses sont loin d'etre aussi simples. II n'y a plus de longueur d'onde
parti culiere ^Q; des lors les me'thodes de controle a large bande sont a priori
preferables. Elles ont en tout cas 1'avantage d'eViter les fastidieux changements de
longueur de controle lorsque Ton passe d'une couche a 1'autre lors de la formation de
I'empilement.

Une solution a priori eVidente consiste a exploiter les profils spectraux mesures
en temps reel. En s'appuyant sur une fonction de me'rite qui represente la distance
entre le profil mesure et le profil attendu, on peut forger un critere d'arret qui
correspond a 1'annulation de cette distance. Cette methode n'est pas sans
inconvenient. Elle implique d'abord une parfaite connaissance des indices de
refraction des couches dans les conditions memes de production, enfin elle suppose
que 1'on est capable d'assurer une prediction correcte des profils qui doivent
successivement etre obtenus en passant d'une couche a 1'autre dans la construction de
I'empilement. Les r£sultats experimentaux sont souvent decevants des qu'il s'agit
d'un empilement avec un nombre e'leve' de couches. La th6orie differe de 1'experience,
et ceci tient a de multiples effets. On ne maitrise pas suffisamment les epaisseurs des
couches individuelles, la repetabilite des indices n'est pas totalement garantie; plus
grave encore on s'apercoit que les calculs des proprietes optiques ne sont pas forcement
fiables et ceci nous amene a des etudes specifiques pour mieux apprehender la
microstructure des couches minces et le comportement effectif que celles-ci sont
susceptibles d'avoir.....

Quelques remarques compiementaires s'imposent avant de conclure sur le
chapitre concernant les methodes de controle.

On a beaucoup examine le controle avec des mesures de transmission. Que peut-
on dire des mesures de reflexion ? Le tableau suivant resume la situation concernant
les mesures de T ou de R pour un controle optique.
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Fact, de transmission Facteur de reflexion
Calibrage

a
realiser

Inconve"nients

Avantages

- Calibrage du ze"ro
- CaHbrage de 0,96 = T
du substrat nu

Pas de difficulte avec
1'incidence normale.
Bien adapte" pour les
miroirs et les filtres.

- Calibrage du ze"ro
- Calibrage de 0,04 = R
du substrat nu

- Trop sensible au
mouvement de rotation
du substrat

Tres inte"ressant pour
les antireflets

—> n faut revenir sur 1'option a prendre : controle direct ? ou controle indirect ? ou la
solution interme"diaire d'un controle semi-direct ?

En pratique, chaque empilement est un cas particulier et Ton doit l'6tudier en
tant que tel. En ge'ne'ral on pre"ferera un controle direct si on be'ne'ficie d'une sensibility
suffisante. Dans quelques cas, un pre"traitement s'avere tres utile: par exemple un
temoin couvert d'un couple de couches B H va donner une bien meilleure sensibility et
une stability remarquable. Cette technique est tres utile pour le controle de nombreux
antireflets utilises dans 1'industrie.

Les techniques de simulation peuvent nous aider dans le choix du mode de
controle: en effet, on peut the"oriquement re"unir toutes les informations dont on a
besoin pour une estimation des tolerances de nos filtres.

Rappelons-en les grandes lignes :
- la synthese nous a donn6 un empilement de couches
(ni, ei) i = if p avec les propriet^s optiques Tth(A.)
- la r^petabilite de la production des indices est donne"e par une distribution

gaussienne, les fluctuations sont 8ni
- le programme de controle de I'empilement e"tant de"fini, on doit partir de la

connaissance de la distribution d'erreurs commises sur les criteres d'arret pour
calculer :

- la sensibilite de la methode de mesure de 1'^paisseur ei, 1'erreur est 5ei
- et les consequences par effet cumulatif au niveau du controle des couches

suivantes.
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On aboutit a tout un ensemble de solutions du type :
(Ni, EI) 1 = 1,? avec des proprie'te's optiques Teff(X)

La distance II T^ft.) -Teff(X,)|| rend directement compte de la qualite" du
point de vue des performances optiques qui inte"ressent 1'utilisateur.

Ainsi des le niveau de l'6tape de synthese on peut en principe avoir quelques
indications sur nos chances d'aboutir a un produit correct.

Pour une production industrielle on est tente" de parler en terme de rendement et
on va e"videmment chercher a comparer nos pronostics avec une analyse statistique
portant sur les re"sultats effectivement obtenus. La confrontation de 1'exp^rience avec le
calcul n'est malheureusement pas toujours aussi simple que Ton pourrait le
souhaiter. Ces questions font 1'objet du chapitre suivant ou Ton va surtout s'inte'resser
aux aspects exp^rimentaux de la physique des couches minces.

VI - COUCHES MINCES: LIMITATIONS DUES A LA MICROSTRUCTURE

La plupart des difficulty's de realisation s'expliquent par le fait que les couches
ont, sous vide, un comportement different du "comportement mathe'matique" que Ton
est en droit d'attendre.

- Comment controler les proprie'te's effectives des couches?
- Comment controler le precede" de controle et 1'empecher de diverger?

Iransmillance

VI -1) Stoechiometrie
Au cours du de"pot sous vide, la plupart des mate"riaux ont des proprie'te's

optiques qui ne sont pas conformes aux valeurs attendues. II faut admettre que la
stoechiome'trie du mate"riau condense ne correspond pas £ celle de"sire"e.
Exemple: TiO2
La Fig. 13 donne une
idee des proprie'te's
mesurees sous vide et a
1'air si la composition
n'est pas "maitrise'e en
temps re"el". Les ___calculated
Conditions de depot _.__ measured (vacuum)

doivent etre re"glees
pour 61iminer ces
problemes.

wavclcngtfifn m).

TiO,

_ _ _ _ measursd(air)
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VI - 2) Comment controler 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
donn6 Fig. 14. La connaissance des caracte"ristiques de I'empilement n'est pas
necessaire pour determiner n et d de la couche. Cette determination se fait a partir des
quatre valeurs mesurees Tj-i, TM, Tm, Tj. Le travail peut etre effectu6 simultane'ment
pour une s6rie de longueurs d'onde. H reste a eViter par tous les moyens des couches
trop inhomogenes!

= 0.92

TJ_, =0.76

Tm=0.39

During the deposit ion,

recorded for A i

Tj=0.57

Figure 14

VI - 3) Effet cumulatif des erreurs de realisation

On a 6tudi£ la compensation possible dans le cas d'erreurs statiques.
Par le terme "erreur statique" il faut comprendre: une erreur de realisation; la couche
n'est pas exactement conforme a la valeur desiree et on suppose implicitement que
cette erreur n'evolue pas au cours du temps.

Que se passe-t-il si les erreurs evoluent, c'est-a-dire si, au cours du depot, les
proprietes optiques (niei) de I'empilement deja realise 6voluent?

On dit que Ton a des erreurs dvnamiques. Les causes possibles sont:
- Oxydation non terminee a la fin du d£pot d'une couche;
- Variation de temperature qui entrame:

- dilatation sur les valeurs d'indice
- dilatation de l'6paisseur;
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- Adsorption spontan^e de rhumidite" r6siduelle dans 1'enceinte a vide.
La d<§pendance de 1'uniformite avec le temps (Emission des creusets avec une

indicatrice qui varie au cours du temps) interdit le traitement simultane" de nombreux
filtres si les tolerances de realisation (au sens des erreurs inde"pendantes) sont seVeres.

VI - 4) Indices in situ et indices a 1'air - Methodes de determination

1) in situ (methode d6crite ci-dessus)
2) A 1'air. On mesure les propriete"s optiques R (X) et T (X) d'une

monocouche. La determination des constantes opto-g<§ome'triques est un probleme de
synthese que Ton r<§sout par iterations. On part souvent de I'hvpothese d'une couche
inhomogene a gradient constant d'indice (Fig. 15). A partir de R (A.) et T (X), on extrait:
n (X), (An/n)(X), e, k (X). La Fig. 16 donne un exemple de re"sultat avec 1'incertitude sur

n (barres d'erreur).

Refractive index

An

subs t r a t e

Figure 15

inhomogeneous
layer

Thickness

Figure 16 600 700
Wavelength (nm)
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La determination de 1'inhomoge'ne'ite' An/ii repose sur les mesures pour les
longueurs d'onde particulieres pour lesquelles la couche a une e"paisseur optique
multiple de A/2 (pour ces longueurs d'onde une couche homogene serait "absente")-

La Fig. 17 (a, b, c, d) donne les re"sultats pour TiO2 et SiC>2 sous vide et a 1'air pour
differentes conditions de de"pot.

RQfractivg index ('in situ1 measurement)

(b)

2.7 RefractivQ index ( ' a i r measurement)

300 aoo 700 eoa too 400

Wavelength (nm)

Refrac t ive index ( ' a i r ' measurement)

(c)

Refractive index ('in situ' measurement)

(d)

' 40a 300 800 700 8CC QOO 400 300 eOO 700 800 9OO

Wavelength (nm) Wavelength (nm)

Figure 17 (a, b, c, d)

Interpretation des differences entre vide et air
En premier lieu, on a un effet qui est lie a la variation de temperature. II faut

considerer un coefficient de dilatation de 1'indice et un coefficient de dilatation de
1'epaisseur. En fait, on aura souvent acces a une mesure du produit (ne)0 = neo (1 + 70)
ou Y est le coefficient de dilatation de la couche (par exemple de 1'ordre de 5 10'4 pour le
sulfure de zinc; bien plus faible pour le Ti02)-
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En realite, le principal effet pour expliquer la difference entre vide et air est lie a
la penetration d'eau dans les couches par adsorption spontan6e.

A ce sujet, les tentatives de modeiisation sont vou6es a 1'echec sauf dans de
rares cas particuliers.

VH-TECHNIQUES DE MESURE DBS PERTES ET D'ETUDE DBS DEFAUTS DE
STRUCTURE DANS LES COUCHES

Jusqu'a present, nous nous sommes interesses aux mesures des facteurs de
reflexion et de transmission et on a surtout presente 1'ensemble des moyens theoriques
et experimentaux qui ont ete forges pour permettre la realisation de traitements de
surface ayant des proprietes spectrales determinees. On a vu que les couches etaient
souvent loin d'avoir des proprietes optiques ideales, c'est-a-dire strictement conformes
aux previsions calcuiees. Nous avons introduit dans les calculs 1'absorption en ayant
un indice de refraction complexeli = n - ik ou le coefficient d'extinction k (k a 10'5 dans
les meilleurs cas) est bien plus important que celui mesure sur les materiaux massifs
correspondants (de 1'ordre de 10"11 pour la silice!).

Le modele simple de couche n'etant souvant pas suffisant pour rendre compte
des performances effectives, on a egalement introduit une notion de couche
inhomogene en s'interessant particulierement a la determination du gradient d'indice
dans une direction perpendiculaire aux faces. On va maintenant s'interesser en detail
aux techniques de mesure qui nous permettent d'aller plus loin dans la
comprehension des facteurs qui viennent limiter les performances des empilements.
Notre objectif reste toujours le meme puisqu'il s'agit de la caracterisation et du
developpement de modeles .de couches pour permettre une prediction aussi correcte
que possible des empilements que Ton cherche a fabriquer. Ceci nous amene
naturellement a etudier le mecanisme des pertes dans les couches avec une
introduction du phenomene de la diffusion dans un bilan energetique complet.

VII -1) Pertes par diffusion

A cause des rugosites des surfaces et interfaces d'un empilement ainsi que des
heterogeneites de volume, une partie de la lumiere se trouve diffractee (ou plus
exactement diffusee) en dehors des directions specualires de reflexion et de
transmission. Dans ces conditions, le bilan d'energie doit comprendre un terme
compiementaire DQ qui represente la quantite globale de lumiere diffusee dans
1'espace autour du point edaire:
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R + T + A + D G = I
Les composants multicouches que Ton salt fabriquer aujourd'hui pr6sentent des

pertes globales A + DQ qui n'excedent pas quelques milliemes et il nous faut des
techniques extremement precises pour 6tudier chacunb des deux termes.

En ce qui concerne DQ, on peut evidemment collecter point par point dans tout
1'espace le flux de lumiere diffuse'e par un e"chantillon 6claire dans des conditions bien
de'termine'es. Quelques appareillages existent dans le monde; il faut imaginer un
systeme me'canique assez complexe ou un r6cepteur se deplace a volont6 sur une
sphere entourant l'6chantillon. Encore une fois, les problemes de calibration sont
extremement importants et il s'agit de mesurer ici des flux tres faibles puisque dans
certaines directions de 1'espace I'intensite' diffusee peut etre bien inferieure au
millionieme du flux pris dans une des deux directions spe'culaires de reflexion ou de
transmission. On utilise comme unite1 le BRDF (Bidirectional Reflectance Distribution
Function) qui represente 1'intensite' du flux par unite1 d'angle solide (ste"radian). II est
commode de signaler 1'analogie avec la notion de probability pour la repartition de la
quantity de lumiere diffuse'e dans chacune des diff^rentes directions de 1'espace. En
effectuant la somme de toutes ces mesures, on accede a la valeur de la diffusion
globale. Maintenant, si on tient compte des flux re'fle'chis et transmis dans les
directions spe'culaires, la somme des "probability's de presence du photon" est e"gale a
I'unit^ pour respecter la loi de conservation de I'^nergie (avec un terme de correction
pour 1'absorption).

En d6pit de quelques difficult^ instrumentales pour couvrir avec une density
d'echantillonnage suffisante la totality de 1'espace, on accede a une mesure de
1'indicatrice de diffusion (BRDF en fonction des coordonne'es de 1'espace 0 et 9) et a la
quantite globale de lumiere diffusee.
La precision est excellente;
par exemple, pour un miroir
de cavit6 laser, on a trac6 sur
la Fig. 18 la section dans le
plan d' incidence de
1'indicatrice mesuree. Pour
ce miroir, la diffusion
globale est de 3.1 (H avec une
incertitude ne depassant pas
quelques 10~5.

Figure 18
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Pour les composants optiques de qualite, le me"canisme des pertes par diffusion
est bien compris et relativement bien maitrise'. De nombreux auteurs s'accordent [5],
[6] pour montrer que la diffusion est due pour 1'essentiel aux rugosites de la surface du
substrat et des interfaces de 1'empilement. En comparaison, avec la plupart des
materiaux utilises, les effets dus aux he'te'rogene'ite's d'indice dans le volume des
couches etant bien plus faibles. La theorie montre que c'est le coefficient de correlation
entre les interfaces qui est un parametre cle de la diffusion.

Malgre" 1'excellence de tous ces re"sultats de caracterisation, on veut encore aller
plus loin et ceci nous amene d'abord a une etude de la diffusion sur des couches
isolees. L'ide"e est simple: si on arrive a determiner 1'ensemble des parametres pour
rendre compte du phenomene de diffusion, on devrait assurer 1'extrapolation pour la
prediction des pertes d'un multicouche.

Ceci suppose evidemment la connaissance de la loi de composition des deTauts
entre interfaces successives. Ces travaux donnent alors a I'experimentateur les
solutions theoriques d'empilements les mieux adapted a son probleme particulier:
choix des materiaux, des epaisseurs des couches, de la technique de depot, .... pour un
substrat ayant une qualite bien adapted.

A titre d'exemple, on a fait appel a ces techniques pour le de"veloppement de
filtres composant des de"multiplexeurs pour les telecommunications optiques. Dans ce
probleme, on doit faire intervenir pour chacune des longueurs d'onde mises en jeu la
repartition spatiale de lumiere diffuse"e par les diffe"rents composants. On peut alors
chercher a ajuster la position geometrique des diffe"rents composants pour eiiminer au
mieux toute lumiere spectrale parasite et re"duire la diaphonie.

Pour fixer les idees, il faut retenir que les mesures de diffusion sur un substrat
nu (qui ne diffuse pas par le volume, ni par la face arriere) peuvent donner pour le
domaine de frequences spatiales qui nous interesse une mesure de la fonction
d'autocorrelation de la surface et on accede a la mesure de la rugosite meme si celle-ci
est de 1'ordre de 1 A. Avec des traitements multicouches classiques, les rugosites des
interfaces sont de 1'ordre de 5 a 10 A; ceci depend toutefois beaucoup des materiaux et
des techniques de depot utilisees.

VII - 2) Pertes par absorption

Rappelons que meme avec les meilleurs spectrophotometres, il est bien difficile
d'effectuer des mesures des facteurs de reflexion et de transmission avec une precision
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meilleure que 2 ou 3 milliemes. II faut des techniques plus precises que la
spectrophotome'trie pour 6tudier 1'absorption.

Plusieurs solutions ont e'te' proposers. Elles utilisent en particulier la
microcalorim6trie, la photoacoustique et surtout la deflexion photothermique [7]. La
Fig. 19 rappelle le principe de cette derniere me'thode.

Figure 19

PROBE BEAM

A I'endroit ou l'6chantillon est 4clair6 par un faisceau pompe, il se produit un
e"chaufFement proportionnel au taux d'absorption A. On peut de"tecter la gradient de
temperature au voisinage de ce point grace a un faisceau sonde qui va se trouver
de'fle'chi par les variations locales d'indice Ii6es a ce gradient. Une cellule a deux ou
quatre quadrants permet de dStecter sans difficult^ un "effet mirage" de quelques 10'8

radian. Pratiquement on dScele ainsi des pertes par absorption de 1'ordre de 10'6. Sur
une couche isole"e, le seuil de detection sur k est de 1'ordre de 10"7, ce qui est tout-a-fait
suffisant pour des 6tudes de couches minces. La calibration de cet appareillage pose
6videmment quelques difficulty's qui semblent bien r6solues par recoupements entre
differentes mesures.

VII - 3) Etude des anomalies de structure

Nous avons vu plus haut comment on arrivait a mettre en evidence des
insuffisances notoires du modele de couche parfaite des qu'il s'agissait d'interpreter
des resultats de mesure.

Ainsi avec la spectrophotome'trie classique, on a pu introduire la notion
d'inhomoge'neite' d'indice et meme acc6der a une mesure du gradient 9n/8z. Les
mesures d'indicatrice de diffusion nous amenent a la caract6risation des rugosites de
surfaces et d'interfaces. On peut 6videmment envisager les techniques de mesures
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optiques les plus diverses pour tenter de computer cette Etude des anomalies de
structure. On doit disposer de techniques de caractErisation et ceci implique 1'emploi
de modeles choisis pour leur large domaine de validity. Des lors, la question la plus
difficile a rEsoudre concerne justement les moyens quil s'agit de mettre en oeuvre pour
1'Elaboration de tests suffisants pour s'assurer de la validity de nos modeles!

Les photos de microscopie Electronique montrent que les couches qui sont
obtenues par une simple Evaporation ont une microstructure en forme de colonnes bien
analogue a celle que Ton observe avec le basalte. L'orientation des colonnes pour des
susbtrats immobiles pendant 1'Evaporation est directement corrElable avec la direction
du flux de matiere incident. Ainsi, parce que la compacitE est supErieure dans la
direction des colonnes que dans les autres directions de 1'espace, on doit s'attendre a
mettre en Evidence une dEpendance de 1'indice avec la direction de propagation de la
lumiere. Ceci nEcessite des mesures premises.

Pour la determination de 1'indice de refraction on peut utiliser la technique de
mesure des angles de synchronisme avec la detection des lignes noires. Le principe
consiste a utiliser un prisme a reflexion totale pour coupler la lumiere dans la couche
que Ton veut caractEriser. Si on Eclaire le systeme dans une direction qui correspond a
un mode guidE, et si le gap d'air entre le prisme et 1'Echantillon est bien adapted on
peut alors transferor de 1'Energie dans le guide ou cette Energie se propage sur une
petite distance. On observe alors dans le faisceau rEflEchi une ligne noire qui
correspond a un couplage de la lumiere. L1 angle de synchronisme correspond a la
direction pour laquelle on a une ligne noire.

ThEoriquement, il suffit de mesurer les angles de synchronisme relatifs a deux
modes de propagation; on peut alors Ecrire deux Equations faisant intervenir 1'indice n
et 1'Epaisseur e pour determiner ainsi ces deux parametres. Si on dispose de plus de
deux modes, il est Evidemment tentant d'essayer de dEtecter un dEfaut d'homogEnEitE.

Nous allons montrer comment on peut etudier ainsi 1'anisotropie induite par la
microstructure. Pour cela on va s'appuyer sur le modele d'HOROWITZ et MACLEOD
schEmatisE 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, n2, n3.
La direction des axes principaux est indiquEe sur la figure. II faut considErer une
onde guidEe qui se propage a 1'intErieur de la couche et on se place de telle facon que
1'axe de croissance des couches soit situE dans le plan d'incidence du faisceau de
mesure. Dans 1'hypothese d'une couche homogene, on conduit les calculs d'indice de
la maniere suivante: partant des modes TE, on dEtermine d'abord 1'indice n2 et
1'epaisseur d comme dans le cas d'une couche isotrope; 2 modes TE suffisent done.
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substrate n s
Figure 20:

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

Une fois d connu, deux modes TM nous conduisent aux valeurs ni et 113. On
peut e'videmment avoir quelques problemes d'interpr£tation lorsque Ton dispose de
plus de 2 modes TE ou de 2 modes TM et que Ton s'inte'resse aux recoupements
possibles.

n n'est pas utile d'aller ici dans tous les details de cette 6tude de 1'anisotropie car
il est facile d'imaginer la complexity des problemes que Ton va rencontrer avec des
multicouches et des conditions d'e'clairement hors des plans principaux!

Dans le cas g6n6ral, les substrats sont anime's d'un mouvement de rotation et la
formation des colonnes s'en trouve perturbe'e. L'optique guide'e est un moyen pr^cieux
pour 6tudier I'uniformit6 des depots. A titre d'information, on montre ici (Fig. 21) un
exemple de r6sultat concernant I'^tude de I'uniformitS de 1'indice et de I'uniformit6
d'6paisseur sur un disque plan de 150 mm de diametre. Les mesures d'indice sont
r6alis<§es pour la longueur d'onde X = 632,8 nm; il s'agit ici d'une couche de TiC>2
d6pos6e par la technique IAD et le d6faut d'anisotropie est relativement modeste.

Figure 21
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VII - 4) Conclusion

Dans la pratique, lorsque Ton veut re"aliser un empilement, il est impossible
d'introduire tous les termes correctifs pour garantir une prediction parfaite du
systeme multicouche que Ton veut fabriquer. On maitrise mal de nombreux
parametres; 1'inhomoge'neite d'indice, 1'absorption, ... Tout ceci complique
singulierement la realisation de certains empilements.

Vm-CONCLUSIONS ET FUTURS DEVELOPPEMENTS

- La principale limitation dans 1'obtention de filtres ayant des performances
poussees tient au fait que les couches n'ont generalement pas un comportement
strictement conforme aux previsions calculees.

Faute de provisions serieuses, I'experience a bien peu de chances d'aboutir
facilement a un r£sultat satisfaisant.

Les me"thodes de controle optique peuvent nous donner:
- une bonne precision sur I'^paisseur
- et une mesure de 1'indice est possible mais le trajet optique dans la couche doit

etre de 1'ordre de A/2.
On retiendra toutefois que les m^thodes optiques (qui seules permettent

d'acc^der a la valeur de 1'indice) ne permettent pas de mesurer les variations locales
d'indice dans un aggr^gat. On ne mesure que la valeur moyenne n dans une couche
d'epaisseur optique A/2.

VIII -1) Comment ameliorer la production des coatings?

Deux voies sont a explorer conjointement:
La premiere vise a ameliorer la structure. On a vu que les techniques IAD (Ion

Assisted deposition) et IBS (sputtering par faisceau d'ions) semblent etre de bonnes
voies pour avoir des couches replies plus proches du modele de couche parfaite (on
elimine ainsi tous les problemes d'instabilite des indices par adsorption d'eau).

La seconde voie est d'ameliorer la connaissance des indices in situ et la
repetabilite" de 1'indice realise.

Ceci implique de serieuses et multiples precautions dans la definition des
parametres de depot, du conditionnement des mate"riaux dans les creusets, du reglage
de la pression des gaz r^siduels dans 1'enceinte, etc ...



438 E. Pelletier

Les calculs de simulation permettent de choisir la methods de controle optique la
mieux adaptee. Le systeme optique de controle doit etre particulierement soigne; seules
des mesures precises de spectrophotometrie conduisent a un controle correct des
epaisseurs.

Enfin il est prudent d'assurer une automatisation systematique des operations:
prechauffage, evaporation, ... arret, tout doit etre pilote par ordinateur pour eviter
1'erreur humaine.

VIII - 2) Peut-on corriger en temps reel?

On doit evidemment envisager 1'interet potentiel d'une correction en temps reel.
Remarquons toutefois qu'il vaut mieux Eviter de commettre des erreurs et c'est la
raison pour laquelle toutes les operations doivent etre automatisees. En effet, si on
elimine toutes les erreurs importantes (avec un systeme automatique), les seules qui
subsistent sont dues a notre incapacity de calculer avec precision. II faudrait en
particulier arriver a prendre en compte 1'inhomogeneite. Un processus de correction
en temps r6el doit s'effectuer en plusieurs etapes qui sont les suivantes:

1) II faut d'abord detecter 1'erreur sur les proprietes optiques des qu'elle
apparait;

2) On doit arriver a expliquer cette erreur par une erreur de realisation sur la
formule de 1'empilement dej£ realise. L'identification de 1'erreur amene a pr6ciser le
rang de la couche concerned, la valeur de 1'indice obtenu, 1'epaisseur d6pos6e et le cas
echeant le taux d'inhomogeneite de cette couche.

3) C'est maintenant un calcul de synthese qui doit nous pennettre de choisir les
£paisseurs et indices des couches restant a d6poser pour avoir le meilleur r^sultat
possible

4) Pour pouvoir assurer la realisation des 6paisseurs calcul£es en 3) on doit
etablir un programme de controle.

La complexity d'une correction en temps r£el par ordinateur est telle que sa mise
en ceuvre souleve de tres serieuses difficult6s.

On n'oubliera pas que dans certains cas tout ce travail est automatiquement
assure par la lumiere qui se charge de detecter les erreurs et modifie en consequence
le programme de controle 4) des couches suivantes. Dans ce cas, on remplace un
ordinateur qui a un travail considerable a faire ... par un mode de controle
astucieusement choisi.
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VHI - 3) Synthese et tolerances de realisation

Dans un cours de"taill6 on donnerait ici quelques examples pour montrer
comment on doit arriver a prendre en compte au niveau de la synthese de
1'empilement le probleme des tolerances de realisation.

La formule a retenir doit etre d'une realisation facile. On n'a pas re"solu tous les
problemes pour toutes les applications mais on a les moyens de progresser dans cette
voie. II faut nous souhaiter bon courage.
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Annexe
Formulaire pour le calcul des proprietes optiques en incidence

normale d'un empilement de couches minces
On 6crit les Equations de Maxwell
1) Sur un dioptre on 6crit les conditions de continuity des composantes

tangentielles du champ electrique et magne'tique.
On demontre ainsi que :
- a la reflexion sur un dioptre il n'y a pas de changement de longueur d'onde
- les rayons ref!6chis et transmis sont dans le plan d'incidence
- no sin 9o = ni sin 61 (relation de Fresnel)

2) Pour une couche mince

nl

air

En incidence normale on relie les
composantes sur la surface a a celle de la
surface b (dioptre substrat couche)

couche
Ea

Ha

cos 8
i sin 8

substrat

On utilise la notion d'admittance

sur la surface du substrat ns :

sin 5 cos 8

avec 8 =

H

Hb

On pose y = io avec cos 8
sn

1 ̂  I I i ni sin 8 cos 8
Le coefficient de reflexion pour 1'amplitude est :

P = no + y

<il n'y a pas d'absorPtion T = 1-

3) Pour un empilement de couches. Au lieu d'une matrice on a un produit de
matrices (attention a 1'ordre des matrices !)

(=ne)

On calcule
r =

i sin 8r
cos 5r ~n7~

_inr sin 8r cos 8r

avec 8r =
rdr
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