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Echantillons:

La présente expérience entre dans le cadre de la maitrise de la fiabilité des micro-systemes
magneétiques éaborés en technologie « couche mince ». Elle concerne la détermination par DRX des
contraintes résiduelles dans des tétes en aliage CogsFe1oCr, et FessNigs aux différents stades de leur
fabrication. Les tétes sont développées par la société ALDITECH, sur la base de matériaux et d'un
procédé mis au point au CEA-LETI. L’ aliage magnétique est déposé par électrolyse a courants pulsés
dans des micro-caissons de 20 ou 100 pm de coté et 2 um de profondeur, préalablement gravés dans
un substrat silicium. Les étapes de fabrication sont schématiquement |es suivantes :

- gravure des caissons et dépot des sous couches

- dépdt éectrolytique pleine plaque a température ambiante

- recuit post dépét

- planarisation (polissage de la couche au ras des caissons)

- encapsulation

- recuit final

L’ expérience a pour but d’ évaluer I’ effet spécifique de la mise en caisson, de la taille des caissons, du
recuit post dépdt, de la planarisation et de |’ encapsulation, sur le niveau de contrainte des couches.
D’ou lagrille d expérience présentée dans les tableaux suivants :

réf. matériau motifs recuit post dépdt | planarisation | encapsulation réf. matériau motifs recuit post dépdt | planarisation | encapsulation
P27 | CoggFer,Cr, | pleine plague non non non P30 | FessNis pleine plague non non non
P28 | CogsFe,Cr, | pleine plague oui non non P29 | FessNis pleine plague oui non non
2-100 | CoggFey,Cr, | caissons 100 um oui oui non 7 FessNigs | caissons 20 pm oui oui __non
2-20 | CogsFer,Cr, | caissons 20 um oui oui non 8 FessNigs caissons 20 pm oui oui oui + recuit court
3 CoggFe1,Crp | caissons 20 um oui non non
6 CoggFey,Cr, | caissons 20 um non oui non
10 | CogsFe,Cr, | caissons 20 pm oui oui oui + recuit court
4 CoggFe,Cr, | caissons 20 um oui oui oui + recuit long
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Conditions opératoires :

L’ énergie du faisceau incident a été réglée a 7003 eV, soit une longueur d’onde de 1,77046 A. Ce
choix permet d’étre en dessous des seuils Kis du nickel, du cobalt et du fer (respectivement situés a
8333 eV, 7709 eV et 7112 eV) et de limiter ainsi les problémes d’ absorption dans les couches.

CogsFe12Cr; et FessNigs cristallisent dans e systéme cubique (réseau faces centrées) avec un parametre
de maille de I’ordre de 3,55 A. Nous avons choisi d utiliser les plans (111) comme jauge de
déformation car laraie de diffraction associée est la plus intense et la moins large du diagramme. Des
raies a indices hkl plus élevés seraient préférables pour une meilleure sensibilité mais, malgré I’ apport
du rayonnement synchrotron, elles restent difficilement exploitables a cause de leur largeur et leur
faible intensité. A la longueur d’onde choisie, I’angle de diffraction (111) est voisin de 51°: sur un
goniométre classique cet angle serait trop faible pour des mesures de contraintes mais il est suffisant
sur le goniometre multi-technique de laligne I F du fait de sa grande précision angulaire.

Nous avons travaillé avec une incidence du faisceau sur les échantillons de 12° et une fenétre de
compteur de 2 x 2 mm®. Les mesures de déformations ont été réalisées selon la méthode du sin’(*®).
Un seul azimut (parallele au coté des caissons) a éte exploré : la taille des caissons étant grande devant
I’ épai sseur des couches et les textures cristallographiques étant de type fibre, on peut faire I’ hypothése
d’ une isotropie de I’ éat de déformation dans le plan des couches et limiter la mesure a un seul azimut.
Lagamme de déclinaison ¥ allait de 18° &63° avec un pas voisin de 0,1 en sin’(‘P).

Le réglage du goniométre a été vérifié sur une poudre témoin (plating) sans contrainte : les angles de
diffraction mesurés et leur stabilité en fonction de W sont satisfaisants. Des décalages minimes (de
I’ordre du centiéme de degré) sont néanmoins observés : nous les avons pris en compte pour corriger
les mesures effectuées sur CoggFe12Crs et FessNigs.

Principaux résultats :

Les couches pleine plaque brutes de dépdt ou en caissons sont le siége de contraintes intrinseques
biaxiales en traction: 160 MPa pour FessNigs et 600 MPa, pour CogsFe2Cr,. Apres le recuit post
dépbt et retour a I'ambiante, les contraintes ne sont pas relaxées. Dans le cas du FessNigs, €lles
augmentent un peu. Dans le cas du CoggFe2Cr», €lles restent du méme ordre.

Dans tous les cas étudiés, la planarisation provoque une forte diminution des contraintes. Ceci est
observe pour les 2 alliages FessNigs et CoggFeroCro, que les échantillons aient subi ou non un recuit
post-dépbt. On peut faire |I'hypothése d'un effet mécanique de la planarisation, provoquant une
décohésion entre couche et substrat et, de |13, une relaxation des contraintes.

L’ encapsulation et les recuits finaux ne modifient pas I’ état de contraintes qui reste faible des lors que
les échantillons ont été planarisés.

Le recuit post-dépét, s'il ne modifie pas beaucoup le niveau de contrainte, tend a diminuer la largeur
des raies de diffraction. Sous réserve de |’ absence de micro déformations, cet effet est interprétable en
termes de grossissement du grain : ce grossissement est limité pour sur CoggFe2Cr» et plus net pour
FessNiss.
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