Etude et développement de couches antireflets
pour la raie d'émission Lo du silicium

Les multicouches Cr/Sc développées pour 'EPMA (cf. Chapitre 1) ont pour fonction de
sélectionner la raie d’émissionoKde l'azote a I'énergie de 392,4 eV, et donc de collecter un
maximum de signal autour de cette énergie, sans que le signal ne soit trop perturbé par celui
d’autres éléments contenus dans I'’échantillon a analyser. Les échantillons analysés par EPMA sont
principalement des substrats en silicium, dans lesquels on cherche a doser des traces d'azote, quelle
gu’en soit sa forme chimique. Le signal issu du substrat en silicium est a prendre en compte car il
pourrait apporter un bruit non négligeable sur les mesures de traces par EPMA. De ce fait, nous
avons cherché a améliorer les revétements multicouches développés jusque lors afin d’optimiser le
rapport signal sur bruit, en ajoutant un traitement antireflet destiné a atténuer la raie d’émaission L
du silicium tout en gardant une bonne réflectivité a I'énergie d’utilisation.

Dans les domaines visible et infrarouge, les traitements antireflets ont été largement étudiés [1].
Ce type de traitement consiste a réduire la réflexion due a la variation brutale de l'indice entre le
milieu incident et le matériau constituant le dispositif optique, et ainsi obtenir un facteur de
transmission élevé, en déposant une ou plusieurs couches d’indice intermédiaire afin d’obtenir une
variation d’indice la plus continue possible. Les épaisseurs des couches sont choisies afin de
produire des interférences destructives pour les rayons réfléchis, et des interférences constructives
pour les rayons transmis.

Dans la gamme spectrale de 'EUV, bien que peu de travaux sur les traitements antireflets aient
été effectués, il est possible d’ajouter une couche ou un empilement pour éviter des réflexions
parasites a d’'autres énergies. Le principe technique des couches antireflets dans la gamme spectrale
de 'EUV est donc semblable a celui des antireflets utilisés dans le visible, mais leur principe
physique est différent. L’effet antireflet dans 'EUV est obtenu a partir d’interférences destructives
dues a 'ajout d'une couche simple ou d’'un empilement d’épaisseurs appropriées. E. dbuistet
développé de nouvelles multicouches Mo/Si pour la lithographie BEU/13,5 nm, E = 100 eV),
et ont montré qu’il était possible de diminuer la réflectivité d’'un facteur 5 dans la région spectrale
VUV (E =6 a 12 eVA = 100 a 200 nm) tout en conservant un bon pouvoir réflecteur a I'énergie

d’utilisation [2] (pertes de réflectivité de I'ordre de 4,5% a E = 100 eV). En effet, les multicouches
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Mo/Si produisent une réflectivité non négligeable @ehors du pic principal de réflectivite,
particulierement dans la gamme spectrale 100-200untas résines sont photosensibles.

Dans notre cas, nous avons cherché a obtenir itentent antireflet nous permettant de
diminuer significativement la raie d’émission du silicium (E = 92 eV), sans gu'il n’affecte trop
le pouvoir réflecteur de la multicouche a I'énerdiatilisation (E = 392,4 eV). Dans un premier
temps, nous avons effectué une étude théoriquesipaslation nous permettant de choisir le
revétement antireflet le mieux adapté a I'applmatvisée. Dans un second temps, nous présentons
le développement du procédé de dépbt de cet detieef LCFIO, puis son transfert chez Xenocs et
son intégration sur une optique 3D pour 'EPMA. d&@ment, des mesures comparatives de
réflectivité effectuées avec le rayonnement syrtcbno sur deux optiques 3D avec et sans

traitement antireflet ont permis d’évaluer leursf@enances.

1. Etude théorique par simulation

Nous avons débuté ce développement par une étédeghe par simulation, afin d’optimiser la
nature et les épaisseurs de différents antiredletiien tester la robustesse.

La premiere étape de cette étude consiste a comnpi€cisément I'énergie d’émission
correspondant a la raie d’émissiom dlu silicium. Une recherche bibliographique a dét&cmenée,
et plusieurs sources [3, 4, 5] nous ont permis éerchiner la valeur de cette énergie afin de
développer le revétement antireflet. La figure drésente des spectres d’émission de la raielu
silicium. Nous pouvons constater que 3 pics (At B}esont représentatifs de cette raie d’émission
du silicium, et ont comme position en énergie 89, &2 eV (le plus intense) et 95 eV

respectivement.
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Figure 1 :Spectres d’émission de la raigsldu silicium, pour des échantillons de silicium apte (a), et
pour des échantillons de silicium cristallin (In),fenction de I'’énergiea (en eV) des photons excitateurs.
Le spectre nommé « e-beam » a été stimulé parisoetau d’électron de 3 keV.

Les données sont décalées selon I'ordonnée posidplalarté. [4]

Une fois la gamme d’énergie de la raie d’émissiorndlu silicium connue, nous avons effectué
des simulations avec IMD, afin de déterminer le less matériaux susceptibles d’atténuer la
réflectivité de la raie d’émissionaldu silicium. La gamme de matériaux disponible dartzase de
données d’'IMD étant large, nous nous sommes limdéss un premier temps, aux matériaux
disponibles au LCFIO et chez Xenocs, pour des maipoatiques. La simulation nous a ainsi permis
d’optimiser les épaisseurs de différents traitememtireflet et d’en tester la robustesse, tout en
tenant compte de la contribution de la multicou€hésc. Un schéma représentant 'empilement

multicouche avec antireflet est décrit en figure 2.

AR

Cr } x 60
Sc

Figure 2 :Schéma représentant 'empilement multicouche aaitement antireflet (AR).
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1.1. Revétements antireflets parfaits

Les premiéeres simulations ont été effectuées agsaalétements antireflets dits parfaits, pour
lesquels nous n'avons pas tenu compte de la rdégds#t couches, ni des erreurs sur les épaisseurs.
Plus d'une quinzaine de matériaux ou couples dénmaaix ont été testés, mais nous ne décrirons,
dans ce chapitre, que ceux qui nous ont sembléeggants. Ne disposant pas de spécifications
relatives aux performances attendues pour leseflets, nous nous sommes fixés deux criteres de
choix qui sont la simplicité de réalisation et fiefcité du traitement antireflet. C'est pourquous
avons classés ces antireflets en deux catégotess revétements antireflets en chrome et/ou
scandium, et ceux a base d’'oxydes. En ce qui coades revétements antireflets a base d’oxydes,
nous avons choisi de nous restreindre aux matéeawtre disposition au LCFIO et chez Xenocs.
Les antireflets retenus dans cette approche censiatajouter au dessus d’une multicouche Cr/Sc
soit une couche simple, soit une ou 2 périodeseda thatériaux.

Toutes les structures étudiées (multicouche Crigx antireflet) ont été comparées a une
structure multicouche de référence. Cette derrgéeresiste en une multicouche Cr/Sc de période
d=4,05 nmN = 60,I" = 0,39, et de rugosité interfaciale moyeag = 0,48 nm. Ce modéle a été
utilisé pour tous les calculs effectués avec es samireflet, seul le revétement antireflet changea
Le tableau 1 représente les résultats de simukateffectuées avec IMD pour les différents
antireflets. Les réflectivités ont été calculéearpane lumiére non polarisée, a I'énergie d’émissio
Ka de l'azote (E = 392,4 eV) et autour de la raievd&sion La du silicium (E = 92 eV).

Couche antireflet Réflectivité (%)
Matériaux |ear ("M)| Tar |R@392.4eVR@89eV|R@926V R@95eV, Fjgggz'if/\’
M“F';i,CQUChe de . i 29,35 393 | 332 281 8,84
éférence
(CriSc)x1 | 124 | 010 2826 029 024 026 11775
Sc 145 | - 26,91 023 017 021 15829
(CrOyJSi)x2 | 43 | 033 2643 0,08 001 007 264340
sio, 11,6 | - 25,63 005 | 0008 004 427167
(SiOJ/Si)x1 | 9,7 | 080 2526 0,08 002 007 126300
(CrOySiO)x1| 103 | 0,08 25,03 007 002 008 125150
(SiOJ/Si)x2 | 54 | 090 24,97 0,08 003 007 83233

Tableau 1 :Résultats des réflectivités calculées a I'énergidlidation (392.4 eV) et autour de la raie
d’émission lo du silicium, pour différents revétements antireflgarfaits.
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Comme nous pouvons le voir, les deux antirefletsS€x1 et Sc nous permettraient d’atténuer
d'un facteur ~10 les réflectivités autour de laeraix du Si (89 eV< R < 95 eV). Comparé a
lantireflet (Cr/Sc)x1, I'antireflet en scandiumsble étre plus performant dans cette gamme
d’énergies, alors gu’il semble atténuer d’avantageéflectivité a I'énergie d’utilisation.

Concernant les autres traitements antirefletslupgot d’entre eux nous permettraient de diviser
les réflectivités calculées a 92 eV d'un facteud Ed moyenne par rapport a la réflectivité de la
multicouche de référence. Par contre, ils atténd&avantage la réflectivité a I'énergie de la raie
Ka de l'azote par rapport aux antireflets (Cr/Sc)k$e En effet, les réflectivités obtenues avec les
revétements antireflets sont de I'ordre de 85 &:@e la réflectivité calculée de notre multicouche
de référence, contre 90 a 96 % dans les cas desflets Sc et (Cr/Sc)x1.

Le but de ces antireflets étant d’optimiser le mpgignal sur bruit, il est alors intéressant de
regarder le rapport R@392.4eV /| R@92eV, et de tleera le maximiser. Dans ce cas, I'antireflet

le plus performant est la couche simple d’oxydsitieium.

1.2. Robustesse des différents revétements antireflets

Dans un second temps, nous avons voulu approftesdaalculs effectués avec IMD en étudiant
I'effet de différents parametres tels que la rugodierreur sur I'épaisseur, et I'erreur surllgs.
Nous ne ferons varier ces parametres que surridleti et non sur la multicouche Cr/Sc de
référence. Cette étude, dont les résultats sonégeptés dans le tableau 2, nous a permis de tester
la robustesse de ces différents antireflets. Naamsa effectué les calculs pour une rugosité de
0.5 nm, un écart d’épaisseur de + 0,5 nm et unati@r sur lel'ag de+x 0,1.

Les résultats du tableau 2 montrent que la réfleéta 'énergie d'utilisation semble étre peu
affectée par les différents défauts ajoutés augtezments antireflets. Néanmoins, on constate que
I'antireflet (CrOs/a-Si)x2 semble I'étre le plus.

En ce qui concerne les réflectivités obtenues autieula raie d’émission ddu silicium,
'antireflet le plus robuste semble étre le systaar®iQ. En effet, ce revétement n’étant qu'une
monocouche de SiQl'effet de la rugosité a moins d’influence quenslde cas d’une bicouche a
une ou deux périodes, et I'erreur surTlg n'intervient pas. L'antireflet le plus affecté plas
différents criteres de robustesse semble étreaiaelé plus le systeme (Qr/a-Si)x2.
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Antireflet R@392,4 eV R@92 eV R@392,4eV /| R@92¢V

Multicouche de référence 29,35 3,32 8,8
Réflectivité (%) pour des revétements antireflets arfaits

(Cr/Sc)x1 28,26 0,24 117,8
Sc 26,91 0,17 158,3
(Cry0O5/a-Si)x2 26,43 0,01 2643
a-SiG 25,63 0,006 4271,7
(a-SiG/a-Si)x1 25,26 0,02 1263
(CrO5/a-Siky) x1 25,03 0,02 1251,5
(a-SiG/a-Si)x2 24,97 0,03 832,3

Réflectivité (%) pour 6 = 0,5 nm,A

(d) = +0,5 nm,A(I) = +0,1/-0,1

(Cr/isc)x1 27,44 | 27,05 1,22/0,26 22,5/103,1
Sc 26,87/26,87 0,20/0,20 137,1/137,1
(Cr.04/a-Si)x2 25,29/2453 0,51/0,3¢ 49,6 / 66,3
a-Sig 25,74 125,74 0,02 /0,02 1287,0/1287,0
(a-SiO/a-Si)x1 25,27124,85 0,02/0,21 1263,5/118,3
(Cr.04/a-Sigy) x1 24,84 125,44, 0,52/0,0% 47,8 /508,8
(a-Si0Q/a-Si)x2 25,69/25,19 0,007/0,22 3670,0/114,1

Réflectivité (%) po

ur ¢ = 0,5 nm,A(d) =-0,5 nm,

A() =+0,1/-0,1

(Cr/isc)x1 26,97 /27,34 0,88/0,49 30,6 /55,4
Sc 26,91/2691 0,16/0,16 171,9/171,9

(CrO4/a-Si)x2 25,33 /25,44 0,5/0,29 50,7 /87,7
a-Sig 25,47125,47 0,03/0,03 849,0/849,0
(a-SiO/a-Si)x1 26,13/25,68 0,17/0,10 153,71 256,8
(Cr.04/a-Sigy) x1 25,72125,95] 0,27/0,23 95,3/112,8
(a-Si0Q/a-Si)x2 25,94/252Q0 0,22/0,18 117,9/193,8

Tableau 2 :Réflectivités calculées a I'énergie d'utilisatidh £ 392.4 eV) et autour de la raie d’émission L
du silicium, pour différents traitements antiredldt’influence de la rugosité, de I'erreur sur &ipde, et de
I'erreur sur lel” sont évalués par comparaison aux antireflets iparfa

Afin de mieux visualiser ces résultats autour deala d’émission b du silicium, nous avons
tracé, en figure 3, les résultats des simulationar pquelques antireflets, en comparant les

revétements antireflets parfaits a ceux tenant temgs différents critéres de robustesse.
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Figure 3 Résultats des réflectivités calculées autour daiéad’émission k du silicium, pour différents
traitements antireflets. (a) Les revétements parfint comparés au systeme de référence. (I8t (d) Les
effets de la rugosité, de I'erreur sur la périagtale I'erreur sur I€ respectivement ont été comparés aux
antireflets parfaits afin de tester leur robustesse

La figure 3(a) met clairement en évidence une ditnam de la réflectivité autour de la raie
d’émission lo du silicium. L'antireflet le plus efficace pourndinuer cette réflectivité est la couche
simple de Si@ La robustesse de ce revétement est représentéiguem 3(b) et montre gu’une
erreur sur I'épaisseur de Si@écale la position du minimum de réflectivité, sgour autant trop
affecter l'atténuation. En effet, la réflectivité92 eV augmente d’un facteur 4 si I'épaisseur de
I'antireflet varie det 0,5 nm.

Pour les autres antireflets, nous avons choisi aletrar, pour une meilleure lisibilité, seulement
les deux systémes les plus significatifs, qui septésentés en figure 3(c) et 3(d). Ces deux figure
montrent que les réflectivités autour de la raiémission lo du silicium augmentent nettement,
parfois de plus d’'une décade, et que les courbedésalent de part et d’autre de la gamme

d’énergie visée. Ces décalages en énergie sortigmlament dus aux erreurs sur les épaisseurs
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(effet sur @r etI'ar). En effet, ces décalages sont beaucoup moinopeés pour des couches
simples de matériaux que pour des bicouches.

D’aprés les résultats obtenus a partir des sinaurafil’'ajout d’'un revétement antireflet pour
atténuer la raie d’émissionalLdu silicium parait étre une bonne solution pourélirer les
performances des revétements multicouches Cr/Salajipeés jusque lors. A partir de ces résultats,
nous avons choisi d’étudier expérimentalement &teevents : les antireflets Sc, [Cr/Sc]x1 et la
couche simple de SOOIl reste maintenant a realiser les dépots de areseflets et veérifier

expérimentalement leurs performances par des nweauee le rayonnement synchrotron.

2. Optimisation du procédé de dépo6t de I'antireflet

Les essais ont débuté par I'étude sur les deuemnants antireflets Sc et [Cr/Sc]x1, et nous a
permis de vérifier leur faisabilité . Les résultatstenus nous ont montré que ces deux antireflets
ont des performances équivalentes et proches delats obtenus par simulation. Ainsi, I'un de ces
antireflets a été intégré sur un prototype d’omiguour 'EPMA, et ensuite testé chez le client. Il
s’est alors avéré que les performances de cetefletim’étaient pas suffisantes : le rapport
R@392.4eV /| R@92eV était trop faible. De plus, biee la multicouche Cr/Sc avec antireflet ait
une réflectivité plus faible autour de la raie digsion Lo du silicium par rapport a la multicouche
Cr/Sc de référence, elle a une réflectivité plupantante pour des énergies supérieures a 400 eV
(cf. figure 4), ce qui augmente le bruit de fontslde I'analyse par EPMA. C’est pourquoi nous ne
décrirons dans la suite de cette étude, que lesla@ements effectués sur le troisieme antireflet
constitué d’'une couche simple de &i(En effet, ce revétement est non seulement le plus
performant d’aprés les simulations effectuées, naaissi le plus robuste et le plus simple de

réalisation (couche simple), en dehors des argisec et [Cr/Sc]x1.
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Figure 4 Réflectivité calculée pour deux multicouches Cd8®&0 périodes, I'une étant revétue de
I'antireflet [Cr/Sc]x1 (courbe rouge).

Dans un premier temps, nous avons mis au pointoeédé de dépbt de la couche de SHN
LCFIO, par pulvérisation cathodique magnétron enoaphere réactive d’'oxygene a partir d’'une
cible de silicium. Apres avoir démontré sa faiséhilce procédé de dépobt a été transféré chez

Xenocs, afin d’'intégrer cette couche antirefletwuiprototype d’optique pour TEPMA.

2.1. Deéveloppement du procédé de dépdt au LCFIO

Afin d’obtenir les performances antireflet souha#gil est important d’optimiser le procédé
d’élaboration du Si@ Il est en effet essentiel que sa composition mamithe de la stoechiométrie,
tout comme la couche introduite dans les simulatigui s’est avéré optimale. Une étude
préliminaire de la composition des couches a ét8i a@ffectuée avant d’élaborer et d’étudier les
performances de cet antireflet intégré a une natibe Cr/Sc.

2.1.1 Etude et optimisation des couches de,SiO
La composition des couches de Sadété étudiée par spectroscopie de photoéleatmrsée a
des mesures d’indice par ellipsométrie a annulatices mesures XPS (X-ray photoelectron

spectroscopy) ont été effectuées sur les équipsnaig a notre disposition par le Centre de

Spectrométrie Nucléaire et de Spectrométrie de MEESNSM), a Orsay.
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L’XPS [6] est une méthode d’analyse de surface @gpasseur d’environ 1 & 2 nm est sondée
(libre parcours moyen des électrons)), basée sifet’ photoélectrique. Le principe de cette
meéthode d’'analyse et les équipements mis a nosgosition sont décrits en annexe 5. Tous les
echantillons analysés par XPS ont suivi le mémeerapkratoire, et ont préalablement été érodés
dans les mémes conditions (E = 15 keV, incidensanta de 15°, durée de 30 min), afin de décaper
la surface de I'échantillon et de pouvoir analylsecomposition a I'intérieur de la couche. Dans
cette étude, nous nous sommes intéresses a loopadds pics de photoémission du silicium et de
'oxygéne, ainsi qu’au rapport des aires sous d¢e(g@ont le fond continu aura été soustrait, lessair
des pics étant pondérées par les sections effichicesraction) pour la détermination du composé
étudié (stcechiométrie déterminée avec une inceetitde +10%). La position du pic de
photoémission dépend de son environnement chimiduedravail de sortie du spectrometre (qui
peut étre modifié en fonction de la présence déacoimants dans la couche), ou encore de la nature
méme du composé (isolant, semi-conducteur, méialid-’énergie de liaison théorique du pic de
Sipp dans une matrice de silicium pur est de 99,15 abdfis que celle du pic desbidans une
matrice de Si@est de 103,4 eV.

Deux premiers échantillons ont été fabriqués pdvépisation cathodique magnétron sous
atmosphere d’oxygene a partir d’'une cible de siliti en faisant varier le pourcentage gtfans le
mélange @ + Ar lors du dépét. La figure 5 montre I'évoluticie la tension d’autopolarisation en
fonction du débit d'@dans le mélange G- Ar.

P = 150W, p = 2 mTorr, Débit Ar+O, = 50 sccm
215

—&— croissant

210 + —8— décroissant
205 4
200 +

195 4

Vhbias (V)

190 ~
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180 T T T T 1
0 2 4 6 8 10
Débit O, (sccm)
Figure 5 Courbe de la tension d’autopolarisation en fonctiordébit d’'oxygéne dans le mélange
argon + oxygéne lors du dépét de SiO
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La figure 5 montre que la tension d’autopolarigat{¥nia9 de la cible de silicium passe de
208 V a 183 V pour un débit d'oxygene de 2 sccnpair un débit total de 50 sccm (soit un
pourcentage d’ @de 4 % dans le mélange @ Ar), et ce, qu'on augmente le débit d’'oxygéne ou
gu’'on le diminue. Cette chute de tension peut digupr par le fait que le pourcentage d’oxygene
est suffisant pour que la surface de la cible gdexyrégime oxydé). On ne pulvérise plus de
silicium mais de I'oxyde de silicium. Pour un poemtage d’oxygéene inférieur a 4%, la cible est
dite en régime métallique, alors que pour un pouege d’oxygeéne supérieur a 4%, la cible est dite
en régime oxydée.

Les deux échantillons ont été mesurés par elliptgeng annulation, afin de déterminer si leur
indice n a 546 nm était proche de celui de I'oxyde de isilfit (Nneorique-sio2@sasnn= 1,46). Les

résultats de ces mesures sont représentés daimdatt 3.

Conditions de dépot Indigea 546 nm
MPO0O605 P=150W, 49 sccmAr+1sccn O 2,87+0,01
MP06013 P =150 W, 45 sccm Ar+5sccm O 1,48+ 0,01

Tableau 3 :Tableau récapitulatif des résultats obtenus panaesires d’ellipsométrie a annulation sur 2
échantillons dont les pourcentages dians le mélange Ar +,3ont différentes.

Les résultats du tableau 3 montrent que pour umcpatage d’oxygéne dans le mélange argon
+ oxygene de 2% (MP0605), I'indice mesuré est @ievé que lindice théorique de I'oxyde de
silicium stoechiométrique. Dans ce cas, il y a ucesxde silicium dans la couche (la couche n’est
pas transparente) et le modéle utilisé pour larai@tation de l'indice par ellipsométrie n’est alors
pas valide, puisqu’il suppose que l'absorptibnest nulle. Par contre, pour un pourcentage
d’'oxygéne dans le mélange oxygéne + argon de 10%0@d13), I'indice mesuré est proche de
l'indice théorique. Le régime oxydé sera donc pééfau régime métallique afin d’obtenir des

couches de Si&stoechiométriques.

Suite a ces résultats, trois autres échantillonSi€a ont été fabriqués avec des conditions de
dépdbt différentes, et leur composition déterminge XPS a été comparée a celle d’'un échantillon
de référence (SiOthermique, fabriqué a partir d'un wafer de siliniloxydé thermiguement par
voie seche, d'épaisseur ~ 100 nm). Les spectres A€ quatre échantillons en $SiGont
représentés en figure 6. Le tableau 4 regroupecdeslitions de dépbt utilisées, ainsi que les

résultats obtenus a partir des mesures XPS etljpmoenétrie a annulation.
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Figure 6 Spectres issus des mesures XPS effectuées sehbestidons de Sifabriqués au LCFIO,
comparés au spectre XPS d'un échantillon de 8i€@mique (échantillon de référence). (a) SpecteS
autour des raies 2s et 2p du silicium. (b) SpectfeS autour de la raie 1s de I'oxygéne. Les spectnt été

normalisés au fond continu pour les basses E

Les positions des pics de photoémission (cf. tabgamontrent bien que le silicium est lié a de
'oxygéne dans chacun des échantillons analysésquel I'énergie de liaison des différents pics est
plus proche de I'énergie de liaison théorique duda Sjp dans une matrice de SiQue de celle du
pic de Sj, dans une matrice de silicium pur. Nous pouvonsargoer un léger décalage de 1 eV sur
les 3 pics observés (Q Shs et Spp) entre les échantillons fabriqués au LCFIO etHattillon de
référence en Sigxhermique (cf. figure 5). Ce décalage est du awveif de sortie de I'échantillon et
a un environnement local autour du silicium qui psibablement différent entre échantillons
fabrigués au LCFIO et I'échantillon de référence $i©, thermique (changement de degré
d’oxydation, confirmé par I'analyse semi-quantita)i Les échantillons fabriqués au LCFIO ont le
méme travail de sortie (pas de décalage observéselats différents pics représentatifs de ces 3
échantillons), ce qui est cohérent puisque tous3lesit eté fabrigués dans la méme enceinte de

dépbt, et ont donc été exposés aux mémes contamiéaantuels.

Par ailleurs, a partir de ces spectres, nous adéteyrminé la stoechiométrie (analyse semi-
guantitative) de nos échantillons. Les résultatd seprésentés dans le tableau 4 et sont comparés
aux mesures d’'indice effectuées par ellipsométarraulation.

Nous pouvons remarquer que les 3 procédés de délE#s sont équivalents. La stoechiométrie
des couches, déterminée par XPS, est proche de delll’échantillon de référence en IO
thermique a I'erreur de mesure pres, et ce, indiffénent de la puissance appliquée aux cibles et
du pourcentage d'©dans le mélange L O+ Ar. Les valeurs d’indices des différentes cosche
déterminées par ellipsométrie, confirment les piénées affirmations. Nous pouvons néanmoins

remarquer de légéres différences sur les résubtatse les deux techniques utilisées. Ceci peut
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s’expliquer par le fait que I'’XPS sonde une épaissge matériau de 1 a 2 nm, alors que
I'ellipsométrie moyenne sur toute I'épaisseur dectaiche et lisse donc les faibles écarts de
stcechiométrie observés en XPS. Ces écarts peutrenliés au décapage initial effectué sur les

échantillons avant la mesure d’XPS (variation dixtde pulvérisation entre Si et de O).

Energie E des pics de  Composition

Echantillon Congw\cl))n :tc!;)gepot : photoémission (eV) déterminée Irétijgenr:na
SIO, Echantillon de .
thermique référence 537,1 157,9 107,0 SiOy17:022 1,47+£0,01

MP06013 150W 10% 538,1 159,2 108,0Si0;03:020 1,48+ 0,01
MP06017 150W 20% 538,1 159,2 108,0SiO; go+018 1,48+ 0,01
MP06021 250W 20% 538,1 159,2 108,0Si0,11:021 1,48+ 0,01

Tableau 4 :Tableau récapitulatif des résultats obtenus panméesires XPS et d’ellipsométrie a annulation
sur 4 échantillons dont les conditions de dépats didférentes.

Pour la suite de ce développement, nous avonsiatiélaborer les couches de Si@vec des
débits de 40 sccm d’argon pour 10 sccm d’oxygeoieusie proportion de 20% d’oxygene dans le
mélange oxygéne + argon. La puissance appliquaeidle de silicium (entre 200 et 220 W) a été

adaptée pour déposer les épaisseurs dedgifirées.

2.1.2 Réalisation et performances des couches antirefle&Q

Nous avons élaboré 3 multicouches Cr/Sc (N=60)t#isant les mémes conditions de dép6bt,
dont deux recouvertes d’'une couche antireflet €p.IDeux épaisseurs différentes de SdDt été
testées, afin de déterminer expérimentalement isépar optimale de l'antireflet. Ces systémes
multicouche + antireflet ont été comparés a la imliche Cr/Sc de référence.

Nous présentons les résultats des mesures effectueeces trois systemes par réflectométrie
des rayons X en incidence rasante et avec le r@yoant synchrotron a I'énergie d’utilisation et

autour de la raie d’émissioruldu silicium.

2.1.2.1 Mesures de réflectométrie des rayons X en incidessante

Nous avons tout d’abord effectué des mesures dectémétrie des rayons X en incidence
rasante afin de vérifier la structure des systenéposes, et estimer leurs performances par le biais
de simulations avec IMD. La figure 7 représententessures de réflectométrie des rayons X en

incidence rasante effectuées au LCFIO sur les sy@gemes étudiés.
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Figure 7 :Courbe de réflectométrie des rayons X en incideasante pour les trois systemes étudiés
(2 multicouches Cr/Sc + antireflet Sié 1 multicouche de référence).

Les courbes de la figure 7 montrent que les pésialds 3 multicouches semblent comparables,
les pics de Bragg étant relativement bien aligh&sdlure des courbes semble également montrer
gue les rugosités sont du méme ordre de grandéarojdsance du fond continu semblable). Dans
le cas des systemes avec antireflet, nous pouvemarquer que les épaisseurs obtenues sur les

deux couches de Si@Bont différentes, car les minima sur les modufestiobservées sont décalés.

Pour vérifier et quantifier ces résultats, destajuents par simulation ont été effectués a partir
des courbes expérimentales de réflectométrie dgmsaX en incidence rasante, pour les trois
systemes étudiés (cf. tableau 5).

Compte-tenu de la forte réactivité du chrome al@cg/géne de l'air, il convient d’ajouter une
couche superficielle de ¢@; de 2,3 nm pour ajuster au mieux la simulation acdarbe
expérimentale de la multicouche Cr/Sc de référeBeeméme, il a fallu ajouter une couche de
Cr,0; de 2,3 nm d’épaisseur entre la couche de chromeelet de SiQ@ pour modéliser les
structures des deux systemes avec antireflet. ey &frs de I'élaboration de I'antireflet en S$jO
'oxygene contenu dans l'atmosphére réactive Ar#Opu oxyder partiellement la couche de
chrome de surface.

Les résultats du tableau 5 confirment bien lesyseal qualitatives effectuées sur les courbes de
réflectométrie des rayons X en incidence rasanteisNavons pu estimer les épaisseurs des deux
couches de Si£déposées : la couche antireflet n°1 a une épaidsell,8 nm alors que I'épaisseur
visée était de 11,6 nm, et la couche antirefletanithe épaisseur de 12,1 nm, ce qui correspond a

I'épaisseur visée. L’incertitude sur les valeurs dpaisseurs de Si@st de I'ordre de £ 0,1 nm.
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Multicouche Cr/Sc de référence
Ambiant : vacuum

Cr,0, layer : z=2.3 nm, o(vacuum/Cr 203) = 0.5 nm
Crlayer:z =1.0 nm, o(Cr 203/Cr ) =0.5nm
[Sc/Cr] multilayer : N = 60, d= 4.01 nm, T =0.61
Sc layer : z = 2.45 nm, o(Cr/Sc) = 0.2 nm, o(Cr/Sc) = 0.25 nm
Cr layer: z = 1.56 nm, o(Sc/Cr) =0.3 nm
Si substrate, c=0.3nm
Multicouche Cr/Sc + antireflet n°1
Ambiant : vacuum
a-Sio , layer: z=11.8 nm, o(vacuum/a-Si0O ) =0.2 nm
Cr,0; layer: z=2.3 nm, o(a-Si0 ,/Cr ,0;) =0.2 nm
Cr layer : z=0.84 nm, o(Cr 203/Cr ) =0.2 nm
[Sc/Cr] multilayer : N = 60, d= 4.03 nm, T =0.61
Sc layer : z = 2.46 nm, o(Cr/Sc) = 0.3 nm, o(Cr/Sc) = 0.2 nm
Crlayer: z = 1.57 nm, o(Sc/Cr) = 0.4 nm
Si substrate, c=0.3nm
Multicouche Cr/Sc + antireflet n°2
Ambiant : vacuum
a-Sio , layer: z=12.1 nm, o(vacuum/a-Si0O ) =0.2 nm
Cr,05 layer : z=2.3 nm, o(a-Si0 ,/Cr ,G;) = 0.2 nm
Cr layer : z = 0.84 nm, o(Cr 203/Cr ) =0.2 nm
[Sc/Cr] multilayer : N = 60, d= 4.01 nm, r=0.61
Sc layer : z = 2.45 nm, o(Cr/Sc) = 0.3 nm, o(Cr/Sc) = 0.2 nm
Cr layer : z = 1.56 nm, o(Sc/Cr) = 0.4 nm
Si substrate, c=0.3nm

Tableau 5 :Structures des ajustements effectués sur lesslystémes étudiés.

A partir des résultats présentés dans le tabledunbus a alors été possible de modéliser les
performances finales aux énergies d’'intérét deddé&rents antireflets. Les résultats obtenus sont

représentées dans le tableau 6. Pour ces mod#iisatious nous sommes placés en lumiére non

polarisée.
Systeme R@392.4eV R@89%eV R@92eV R@95eV
Multicouche Cr/Sc de référence 39,86% 4,22% 3,60% ,08%
Multicouche Cr/Sc + antireflet n°1 30,08% 0,18% 30 0,11%
Multicouche Cr/Sc + antireflet n°2 32, 77% 0,12% a0 0,12%

Tableau 6 :Réflectivités calculées sur les différents systéélasorés. R@89eV, R@92eV et R@95eV
correspondent aux réflectivités autour de la raiell. Si. R@392.4eV correspond a la réflectivitéadrgie
d’utilisation.
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Les résultats représentés dans le tableau 6 mompuenles performances des deux antireflets
autour de la raie & du Si sont du méme ordre de grandeur. L'antirgff@ semble Iégerement
mieux atténuer cette raie. Il nous reste mainteaaetfectuer des mesures avec le rayonnement

synchrotron sur ces deux systemes afin de déterrekpmerimentalement I'épaisseur optimale de
SiO..

2.1.2.2 Mesures effectuées avec le rayonnement synchrotron

Afin de vérifier les performances de nos antirsfletous avons effectué des mesures avec le
rayonnement synchrotron, sur la ligne BEAR a Edefirieste, Italie). Les résultats de ces mesures

sont représentés sur la figure 8.

Les résultats de la figure 8(a) montrent que léecélité a 392,4eV passe de 40% pour le
systeme de référence a 35% pour les deux systaérmesaatireflet. En effet, Siest un matériau
fortement absorbant dans cette gamme d’énergigqucegéduit de maniére non négligeable la
réflectivité des systemes avec antireflets companaient au systeme de référence. En ce qui
concerne 'application visée (EPMA), la réflectéva la longueur d’'onde ou énergie d’utilisation est
un facteur important, mais le plus intéressant p@atlient reste le rapport signal sur bruit quiles
rapport R@392,4eV/IR@92eV.

Les résultats de la figure 8(b) montrent que leeoéf/ité autour de la raieodu silicium a été
nettement atténuée par I'ajout de la couche aldtrefa réflectivité autour de la raiexldu silicium
est divisée par 100, comme le prévoyaient les sitiuls (cf. partie 1.1). L’épaisseur de la couche

de SiQ reste néanmoins a étre ajustée afin que le miniarinéflectivité soit centré sur 92 eV.
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Figure 8 Mesures de réflectivité effectuées sur la ligne BEAElettra (Trieste, Italie) sur les trois systeme
étudiés, a I'énergie d'utilisation (a), et autoerld raie lo. du silicium (b).

Afin de déterminer I'épaisseur idéale de Sg@rmettant d’obtenir un minimum de réflectivité
centré sur 92 eV, nous avons représenté, en figuta position de ce minimum en fonction de

I'épaisseur de la couche antireflet.
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Figure 9 Position du minimum de réflectivité autour de lerdémission lo du Si en fonction de
I'épaisseur de Sigde la couche antireflet. En bleu sont représemédgsrédictions faites a partir de
simulations et en rouge les mesures effectuéeslavagonnement synchrotron.

D’aprés les estimations faites a partir des simanat nous pouvons voir que la position du
minimum de réflectivité (Rmin) autour de la raiedulission lo du silicium varie de maniere
linéaire avec I'épaisseur de SIONous avons alors supposé qu’il en était de ménee d&s
positions du minimum de réflectivité mesurées avéx rayonnement synchrotron.
Expérimentalement, I'épaisseur optimale de la ceuattireflet de Si@est de 12,55 nm pour que

le minimum de réflectivité soit centré sur 92 eV.

R@392.4eV R@392.4eV

Systeme R@392.4eV R@92eV Rmin | R@92eV / Rmin

Multicouche Cr/Sc

o 40,1% 4,85% - 8,3 -
de référence
Multicouche Cr/Sc 5, 4o, 0,15% 0,008%  229,1 4191,5
+ antireflet n°1
Multicouche CIISC 34 490 0,05% 0006%  687.6 5545,2

+ antireflet n°2

Tableau 7 : Réflectivités mesurées des différegrgemes déposés. R@392.4eV correspond a la reiécti
a I'énergie d'utilisation, R@92eV correspond adéactivité de la raie & du silicium, Rmin correspond a la
réflectivité minimale autour de la raiedldu silicium.

Les valeurs de réflectivité mesurées a I'énergidildsation et autour de la raienldu silicium

sont répertoriées dans le tableau 7, pour plussibdité. Ces résultats mettent en évidence laenet
amélioration résultant de l'effet antireflet desucbes de Si®: les rapports signal sur bruit
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(R@392,4eVIR@92eV et R@392,4eV/Rmin) des systemes antireflet sont considérablement

augmentés par rapport a celui de la multicouchefiégence.

Cette étude nous aura donc permis de demontraisabilité et I'efficacité de cet antireflet en
Si0,, qui atténue de maniere significative la raie d&&sion Lo du silicium. Nous avons pu
également déterminer I'épaisseur optimale de amiteche, afin de lintégrer sur des optiques
focalisantes pour 'TEPMA (optiques 3D).

2.2. Transfert du procédé de dépot chez Xenocs

Afin de pouvoir intégrer cette couche antireflet sne optique focalisante, une premiere étape
consiste a transférer chez Xenocs le procédé di dépSiQ en atmospheére réactive d’oxygéne a
partir d’'une cible de silicium. Cette étape paszeli@tude de la composition des couches de, SIO
en fonction des parametres de dépot. Une foisdegole de dépbt optimisé, un antireflet en,SH0
pu étre intégré sur un prototype d’optique focalisgpour 'EPMA pour la raie d’émissionokde

I'azote.

2.2.1 Etude de la composition des couches de SiO

Tout comme pour les couches de Séaborées au LCFIO, nous avons étudié la compasiti
des couches de Si@abriquées chez Xenocs, par le biais de mesuré&s céRplées a des mesures
d’'indice par ellipsométrie. Les mesures XPS onte¥téctuées sur les équipements mis a notre

disposition par le CSNSM, a Orsay.

Cing échantillons de SiJont été fabriqués en utilisant des conditions égdd différentes (cf.
tableau 8), et leur composition a été comparée lie ceun échantillon de référence (SIO
thermique) et a un échantillon fabriqué au LCFIO.

Les spectres XPS des sept échantillons de &i€surés sont représentés en figure 10. Le
tableau 3 regroupe les conditions de dépo6t deérdifts échantillons, ainsi que les résultats olstenu

a partir des spectres XPS et des mesures d’indicelljpsométrie.
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Figure 10 : Spectres issus des mesures XPS effectuées sehi#tilons de Si@fabriqués chez Xenocs,
comparés au spectre XPS d'un échantillon de 8i€@mique fabriqué au LETI (échantillon de réfé&en
(a) Spectres XPS autour des raies 2s et 2p db)Spectres XPS autour de la raie 1s de I'O.

Sur la figure 10(a), nous observons deux famillespits de photoémission, décalées de 5 a
6 eV (cf. tableau 8). La premiéere famille de piosaerne les échantillons TOM-1330, TOM-1306,
TOM-1304 et TOM-1318, alors que la seconde fantiéepics concerne les échantillons MP06021,
TOM-1369 et de I'échantillon SO de référence. Ce décalage est di a une différence
d’environnement chimique, liée a la composition desiches analysées. Tous ces échantillons
contiennent de l'oxygene (cf. figure 10(b)), maiaspen méme proportion: les pics de
photoémission de '3 des échantillons MP06021, TOM-1369 et de I'échiantide référence de
SiO, sont plus intenses que ceux des échantillons T80, 1TOM-1306, TOM-1304 et TOM-
1318. Nous pouvons également observer un décatadead? eV sur la position du pic dntre
les deux familles d’échantillons citées précedemm€r décalage est du au travail de sortie de
I'échantillon et a un environnement chimique loaaltour de I'oxygene qui est différent entre
'échantillon de SiQ@ thermique et les échantillons fabriqués au LCFICclez Xenocs. Ces
résultats montrent que les échantillons TOM-133@MF1306, TOM-1304 et TOM-1318
contiennent peu d’oxygene, alors que les échansill®P06021, TOM-1369 et I'échantillon de

SiO, thermigue semblent avoir une composition procheelle d’un SiQ stoechiométrique.
La synthese des résultats obtenus lors de I'analgda stcechiométrie des composés déposés

est représentée dans le tableau 8. Ces résultdts@uoparés a des mesures d’indice effectuées par

ellipsométrie.
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Energie k£ des pics de Composition

Echantillon Congi(stl))n :td(;)gépét: photoém?ssior_l (eV) déterminée Iréciigenr;né
Ois/ Shs/ Shy par XPS
SiO2 thermique Ecgﬁgﬁg'r?g‘ede 536,8 157,8 106,8 SiOigos01 1,47+ 0,01
mposo21  “XM 2006 5378 1588 1076 SiOimsow L147%0,01
TOM-1330 ;g%%‘l’zé 20% 5352 1534 1021 SiOpseoos 4,34+ 0,01*
TOM-1306 Dlg%%\gé 0% 5352 1534  102,1 SiOysiro0r 4,67%0,01*
TOM-1304 sltg?](gi\;\i | 20% 5355 1534 1021 SiChossoes 4,22+ 0,01*
TOM-1318 Dlg’%%\l’gé 20% = 5352 1534  102,1 SiOyspsc0s 4,18+ 0,01*
TOM-1369 D%SSXYSé 20% 537,10 1582  107,1 SiOiseso1s 1,46+ 0,01

Tableau 8 : Tableau récapitulatif des résultaterlg par des mesures d’XPS et d’ellipsométrie sur 6
échantillons dont les conditions de dép6ts soffiérdintes. Une fréquence d’'inversion f = 150 kHzéa é
utilisée pour les dépobts réalisés en mode DC ptiisélices déterminés par ellipsométrie spectrospog

Les résultats d’analyse de la composition des amide Si@ (cf. tableau 8) confirment les
conclusions issues de l'analyse qualitative desctege XPS. Les échantillons TOM-1330,
TOM-1306, TOM-1304 et TOM-1318 contiennent peu ggane et sont donc proches du silicium
amorphe (E si2p amorphe= 99,15 €V), quel que soit le procedé de dépdiséitiLes résultats
d’ellipsométrie spectroscopique montrent aussi lgpseindices de ces couches sont proches de
l'indice théorique du silicium a 546 nmmg = 4,08). En revanche, les échantillons MP06021,
TOM-1369 et I'échantillon de référence en SiBermique ont des compositions proches du,.SiO
Leurs indices déterminés par ellipsométrie a animunaont proches de I'indice théorique du SiO
Pour les dépots réalisés chez Xenocs a puissaeneeg|P=1500W), les taux de dépbt calculés sont
de l'ordre de 1,5 nm/s, alors que pour les dépgabses a plus faible puissance (P=250W) les taux
de dépbt calculés sont de 0,07 nm/s. Cette demadeer est alors du méme ordre de grandeur que
le taux de dépbt calculé dans le cas des couchésées au LCFIO. Ceci montre qu’a puissance
élevée, le flux d’atomes de silicium arrivant séchantillon lors du dépot est trop important par
rapport au flux d’oxygéne pour que le silicium laittemps de s’oxyder. Pour pouvoir obtenir des
couches minces de SiQl faut travailler a basse puissance et avec aurgentage d'@de 20%

dans le mélange G Ar, pour que le silicium et 'oxygéne aient &rtps de se combiner.
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2.2.2 Intégration d’'une couche antireflet en $Elr une optique asphérique

Nous allons maintenant passer a l'intégration de amuche antireflet de SiQur une optique
asphérique : il s’agit, dans le cas présent, d'ootopype d’optique focalisante pour 'EPMA
(1136#1). Pour cela, nous avons utilisé un prowgyga revétu d’'une multicouche Cr/Sc, et avons
déposé, a sa surface, I'épaisseur optimale de @& 12,55 nm) déduite des mesures effectuées
avec le rayonnement synchrotron (cf. § 2.1).

Le procédé utilisé pour élaborer I'antireflet e®sest le suivant : = 250 W, débit de gaz de
30 sccm (Ar 80% + ©20%), mode de dépbt DC pulsé. Nous avons égalemse dans ce run de
dépbt un échantillon témoin issu du méme dépotcglig ayant permis de produire la multicouche
Cr/Sc sur l'optique 3D a revétir de I'antirefletifhoin-1136). Ce témoin nous sert a estimer
I'épaisseur de SiPréellement déposée, grace a des mesures de oéfletcie des rayons X en

incidence rasante, représentées en figure 11.

— SiO2 sur témoin-1136
— ajustement

Intensité normalisée

l,E'OS T T T T T 1
0 0,5 1 15 2 25 3
Angle rasant (deg)

Figure 11 : Mesure de réflectométrie des rayons X en incideasante et son ajustement (en rouge),
effectués sur I'échantillon témoin-1136, constitigne multicouche Cr/Sc de 60 périodes revétueal’'un
couche antireflet de SO

L’ajustement par simulation effectué sur la mesigeéflectométrie des rayons X en incidence
rasante de I'échantillon témoin-1136, revétu d’'anache antireflet de SiJcf. figure 11), nous a
permis de déterminer I'épaisseur réelle de,SU€posée qui est de 12.4 nil(nm). Cette valeur
nous semble convenable, car elle est proche daisggur cible (g, visée = 12,55 nm). Reste
maintenant a caractériser I'optique 3D 1136#1 revé&e sa couche antireflet avec le rayonnement

synchrotron, afin d’évaluer ses performances ewlitions d’utilisation.
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3. Performances de I'antireflet sur une optique asgbérpour 'TEPMA

Ces essais ont pour but de comparer les mesurasflidetivité a I'énergie d'utilisation
(E =392,4 eV) et autour de la raie d’émissian du silicium, effectuées sur deux optiques 3D
issues du méme dépobt de Cr/Sc. La premiéere deecesaptiques est revétue de la couche antireflet
en SiQ (1136#1), et l'autre (1136#2) est utilisée comgfénence.

Dans un premier temps, nous avons comparé les aesestiectuées au centre des deux optiques
EPMA 1136#1 et 1136#2. Dans un second temps, noussaomparé les mesures de réflectivité
effectuées a I'énergie d'utilisation ainsi qu'autaie la raie d’émissiond_du silicium sur la ligne
centrale des deux optiques. Ces mesures de refléaint été effectuées sur la ligne 6.3.2 a I'ALS
(Berkeley, Etats-Unis).

3.1. Mesures comparatives entre les optiques avec stisatement antireflet

Dans un premier temps nous avons voulu quanté®pkrtes de réflectivité induites par I'ajout
de la couche antireflet sur l'optique 3D, a I'énergl’utilisation, et I'apport de cette couche
antireflet autour de la raie d’émission Idu silicium. Pour cela, nous avons comparé lesuness
de réflectivité effectuées au centre des optigueMA 1136#1 et 1136#2. Les résultats de ces
mesures sont représentés en figure 12.

Bien que la réflectivité maximale de I'optique samgireflet soit supérieure a celle de l'optique
avec antireflet (28% et 26,6% respectivement), réesultats de la figure 12(a) montrent que la
réflectivité des optigues EPMA 1136#1 et 1136#2(&0) est de 26,5% a 392,4 eV. L'état de
surface de I'optique 1136#1 est meilleur que caéul'optique 1136#2, et ceci est du au procédé de
fabrication qui s’est mieux déroulé dans le caga®ique 1136#1, ce qui pourrait expliquer que
les réflectivités mesurées soient voisines. Nous/gas également remarquer que ces deux courbes
sont décalées d’environ 1 eV. Ce décalage peutepinde l'ajout de la couche antireflet, d’'une
différence d’épaisseur (erreur d’uniformité), owmnk erreur d’alignement. Par simulation, I'ajout
de la couche antireflet n’induit pas de décalag@margie. Par contre, les deux autres hypotheses
nous semblent réalistes. En effet, par simulatioa différence d’épaisseur de 0,01 nm ou une
erreur d’alignement de 0.08 degré induit un déaathgpic de réflectivité de 1 eV.
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Figure 12 : Mesures de réflectivité effectuées au centre déquaes 1136#1 (avec antireflet) et 1136#2
(sans antireflet). (a) Mesures a I'énergie d'wtiisn. (b) Mesures autour de la raie d’émissiondu Si.

Les résultats de la figure 12(b) montrent que fkecévité a 92 eV de l'optique 1136#1 (avec
antireflet) est de plus de deux décades en deskmuelle de I'optique 1136#2 (sans antireflet).
Ceci montre clairement I'efficacité de la couchérafiet de SiQ. Le positionnement du minimum
de réflectivité dépend de I'épaisseur de la coummiireflet, et, dans notre cas, il est quasiment
centré sur 92 eV, ce qui nous montre que le prodéd#pdt de Sien mode réactif de Xenocs est

bien maitrisé.
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3.2. Effet de l'antireflet sur la réflectivité des opties 3D

Pour compléter cette étude, nous avons voulu eétigfficacité de la couche antireflet a 92eV
sur la ligne centrale de l'optique, tout en vérnfigue la réflectivité a 392.4 eV ne soit pas trop
affectée par l'ajout de cette couche. Pour celajsnavons effectué des mesures a I'énergie
d’utilisation et autour de la raie d’émission Hu silicium, sur la ligne centrale des deux opgju

Les résultats obtenus sont représentés en figure 13

Optique 1136#1,y = 0mm Optique 1136#2, y = 0mm
——Rmax —=—R@392.4eV —— Rmax —s— R@392.4eV
@ 30 @ 30
> >
5 20 5 20
i M §
N o 10
& 10 &
0 - T T T T 0 T T T T
-40 -20 0 20 40 -40 -20 0 20 40
X (mm) x (mm)
(a) Optique 3D avec antireflet (b) Optique 3D sansreflet
R@92eV

—s— Optique 1136#1 —e— Optique 1136#2

1,E+01
1,E+00

1,E-01

1,E-02

1,E-03 - : ‘ ‘ ‘

-40  -20 0 20 40
X (mm)
(c) Comparaison des deux optiques a E = 92 eV

Figure 13 : Résultats des séries de mesures de réflectivitétaties a I'énergie d’utilisation et autour de la
raie d’émission b du Si, sur la ligne centrale des optiques 11364186#2.

Réflectivité

Les résultats de la figure 13 montrent d’'une pa¢ q réflectivité a 392,4 eV des deux optiques
est du méme ordre de grandeur (de I'ordre de 2@%)aatre part que le profil de réflectivité de
'optique avec antireflet est plus uniforme queucele I'optique sans antireflet. Ces différences ne
sont probablement pas dues a la multicouche, peikrsu2 optiques ont été revétues de Cr/Sc lors
d'un méme dépbt, mais plus vraisemblablement agépi® de fabrication des optiques. Nous
savions que la fabrication I'optique 1136#1 s’émiéux deroulée que celle de I'optique 1136#2, ce
qui semble cohérent avec les résultats obtenusstliprobable que l'optique 1136#2 ait été

détériorée lors du procédé de fabrication, ce qui dégrader son état de surface.
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Nous pouvons néanmoins comparer le profil de réfliée de I'optique 1136#1 a celui de
l'optique 1127#1 revétue d’'une multicouche Cr/Sgssantireflet (cf. figure 30 du chapitre 4), afin
d’essayer de tirer des conclusions sur I'effetaleduche antireflet sur la réflectivité a 392,4 eV.
Nous pouvons remarquer que la réflectivité a 3@X/4asse de 30% pour I'optique 1127#1 (sans
antireflet) a 26% pour l'optique 1136#1 (avec a&iltat). Ceci montre que l'antireflet atténue
légerement le pouvoir réflecteur des multicouche$a dongueur d’onde d'utilisation. Il est
cependant a noter que le profil de réflectivitéI'dptique 1136#1 est moins plat que celui de
l'optique 1127#1. Ceci pourrait provenir du faitegie gradient de période sur I'optique 1136#1 est
moins bien centré dans l'intervalle de toléranads Chapitre 4) que celui de l'optique 1127#1.
Ceci est en accord avec les résultats des meseirédlectométrie X en incidence rasante effectuées
sur les échantillons témoins des deux dépbts auanbde leur élaboration.

Les résultats de la figure 13(c) montrent que lache antireflet atténue correctement la raie
d’émission lo du silicium, pour —20 mma x < +20 mm. Mais, sur les bords de I'optique, (engte
sortie), I'effet de la couche antireflet est bieains significatif. Ceci vient du fait que I'épaisseale
la couche de SiPavait été optimisée pour atténuer au maximumit@ada@&mission k. du silicium
au centre, mais pas en tout point de I'optique.Dansouci de simplification et pour mieux évaluer
son influence, nous avions choisi de ne pas fargrddient sur cette couche antireflet. Les résulta
montrent clairement qu’un gradient d’épaisseumnésessaire afin que I'effet de la couche antireflet

soit efficace sur toute la longueur de I'optique.

Ces caractérisations nous ont permis de montrigicBeité et les limites de la couche antireflet
de SiQ. En effet, les performances expérimentales eneeate réflectivité et de rejet de la raie
d’émission lo du silicium, obtenues sur l'optique 3D revétue m#ucouche antireflet sont
conformes aux performances calculées par simulaiorg 1 de ce chapitre et, nous avons pu
montrer la nécessité d’effectuer un gradient d'sgmir sur la couche de Siéfin qu'il soit efficace

tout le long de 'optique.
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4. Conclusion

bY

D’aprés les résultats obtenus a partir de simuiatid’ajout d’'une couche antireflet pour
atténuer la raie d’émissionaldu silicium paraissait étre une bonne solutionrpaméliorer les
performances des revétements multicouches Cr/Selajgpes jusque lors. Le développement du
procédé de dépbt de Sieffectué au LCFIO nous a permis de démontrerisalfdité et I'efficacité
de cet antireflet, qui permet ainsi d’'atténuer deni@re significative la raie d’émissionuLdu
silicium. L'ajout de ce traitement antireflet a pes de diminuer d’'un facteur 100 la réflectivitéaa
raie d'’émission b du silicium. Nous avons pu déterminer I'épaissgutimale de cette couche, et
l'intégrer sur des prototypes d’optiques pour 'ERMaprés avoir contribué au transfert chez
Xenocs du procédé développé au LCFIO.

Finalement, les mesures de réflectivité effectudesc le rayonnement synchrotron sur les
optiques 3D avec et sans antireflet ont confirns&désultats des simulations et ceux obtenus sur les
échantillons fabriqués au LCFIO. Cette couche efftir en SiQ permet d'atténuer la raie
d’émission la du silicium, sans pour autant affecter de martgne importante la réflectivité de la
multicouche a I'énergie d’utilisation. Les mesurgs réflectivité effectuées avec le rayonnement
synchrotron ont révélé que cet antireflet permattdhuer d’un facteur 100 la raie d’émissiandu
silicium. Nous avons pu voir que l'efficacité detteecouche antireflet dépend fortement de son
épaisseur. En particulier, afin d’améliorer sedqraerances sur la totalité de I'optique 3D, il serai

nécessaire d’effectuer un gradient d’épaisseur.
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