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I. Introduction geneérale

L'International Technology Roadmap for Semiconductors (ITRS) a identifié les dispositifs a
base d'ondes de spin (SWD pour Spin Waves Devices) comme une alternative a la technologie
CMOS pour les dispositifs logiques [1]. Les SWD sont un type de dispositifs logiques
magnétiques exploitant I'oscillation de spin collective (ondes de spin) pour la transmission et le
traitement des informations. L'intérét de cette approche émergente réside dans la scalabilité
nécessaire pour traiter la quantité toujours croissante de données générées par notre société de
I'information et de la communication. Cependant, I'approche standard pour les SWD souffre de
plusieurs inconvénients avec la miniaturisation [1] et n'offre pas la possibilité d'aborder le
domaine des dispositifs logiques entierement reprogrammables qui sont une pierre angulaire
des technologies de I'information et de la communication (TIC). L'objectif de ma thése est
d'établir une nouvelle voie vers des dispositifs logiques évolutifs et reprogrammables.
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Chapitre I. Introduction genérale

1. Positionnement et contexte de ma théese

Afin de concurrencer les technologies CMOS en silicium en termes d'intégration, les guides
d'ondes magnoniques doivent étre tres étroits, certainement en dessous de 100 nm [2]. Dans ce
contexte, l'utilisation des ondes de spin (SW pour Spin Waves) dans les futurs dispositifs
impliquera inévitablement le guidage efficace des SW dans des nanostructures sophistiquées.
Actuellement, la plupart des approches proposées sont basées sur des systémes nanofabriques,
qui nécessitent des processus de micro et nanofabrication sensibles [3], [4]. Mais il n'est pas
clair comment la mise a I'échelle des prototypes de SWD de I'ordre du micrométre (développés
jusqu'a présent) a des dispositifs sub-micrométriques affecterait les performances des
dispositifs. En particulier, la tolérance aux défauts tels que la rugosité des bords de piste pourrait
étre critique pour le fonctionnement du dispositif [1].

Un aspect original de I’approche proposée dans le cadre de ma thése implique 1'utilisation de
guides d'ondes magnétiques sub-micrométriques naturels, a savoir les parois de domaines
magnétiques (DW) qui permettent de surmonter le besoin de pistes définies par lithographie.
En évitant l'utilisation de procédés de micro et nanofabrication, cette approche nous permettra
de contourner les problémes liés aux défauts introduits lors du processus de lithographie.

L’approche proposée ici est basée sur les résultats obtenus par Garcia-Sanchez et ses
collaborateurs qui ont démontré par des simulations micromagnétiques [5] qu'il est possible
d'exciter des modes d’ondes de spin localisés uniquement dans les parois de domaines (DW
pour Domain Walls), sans exciter les modes dans les domaines magnétiques pour les films
minces ferromagnétiques a aimantation perpendiculaire (Figure 1-1). Comme la largeur des
parois de domaines dans les milieux a aimantation perpendiculaires peut étre ajustée avec
précision en dessous de 10 nm avec des matériaux appropriés [6], le dispositif résultant est
naturellement de taille submicrométrique. En outre, Garcia-Sanchez et al. montrent la
possibilité d'utiliser des DW de formes variées, ici un coude (Figure I-1), pour guider ’onde de
spin. Pour toute utilisation pratique, ce résultat est crucial. En effet, tout comme dans les puces
actuelles a base de silicium, la courbure des €léments de construction ne peut étre évitée dans
les circuits a ondes de spin réels. Plusieurs approches originales ont été testées pour optimiser
la propagation a travers une bande ferromagnétique courbée [7], mais elles reposent sur un
processus de nanofabrication et/ou des propriétés complexes des empilements de matériaux.
L'approche proposeée par [5] représente une solution efficace a ce probléeme de premiére
importance et permet d'aborder la question des dispositifs reprogrammables.

En I’état, le travail de thése démarré en 2017 consistait dans une premiére partie a faire la
démonstration expérimentale de la possibilité de générer et de détecter efficacement les modes
SW hébergés par des DW. La seconde partie du travail de these porte sur la reprogrammation.
En effet, les dispositifs a logique non volatile qui peuvent étre reprogrammeés a la demande sont
hautement souhaitables pour le traitement massif des donnees [1]. Comme les SWD sont trés
prometteurs pour le traitement futur de l'information, I'objectif de cette deuxieme partie du
projet est de démontrer la possibilité de réaliser un dispositif logique reprogrammable en
utilisant des DWCSW. L'idée est d'utiliser la possibilité d'écrire des modéles de DW complexes
a la demande. Comme nous allons le voir, notre approche repose sur 1’utilisation de matériaux
qui présentent des domaines sous forme de bandes naturelles a la rémanence.
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Figure I-1. a) Profil SW généré par le champ micro-ondes a 5 GHz localisé sous I'antenne (jaune). La fréquence
d'excitation est inférieure a I'écart des modes SW du domaine. On peut voir que les SW excités sont confinés a
l'intérieur des DW ; b) Simulations d’une bande ferromagnétique incurvée de 200 nm de large et de 1 nm
d'épaisseur. La bande est séparée en trois domaines, deux vers en bas (noir) et un vers le haut (blanc). Les deux
DW qui sont ici de type Néel, apparaissent en rose et vert. Tirée de [5].

Receptor
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Figure I-2. Dispositif a propagation d’ondes de spin véhiculées dans les parois de domaines magnétiques.
L antenne de gauche excite ['onde de spin. Cette derniére est véhiculée jusqu’a ['antenne réceptrice a droite
dans le cas « ON » alors que dans le cas « OFF », le canal de propagation des ondes n’est pas connecté a

[’antenne réceptrice.

La Figure I-2 donne un exemple de dispositif a propagation d’ondes de spin véhiculées dans les
parois de domaines magnétiques. L’antenne de gauche excite I’onde de spin. Cette derniere est
véhiculée jusqu’a 1’antenne réceptrice a droite dans le cas « ON » alors que dans le cas « OFF
», le canal de propagation des ondes de spin n’est pas connecté a 1’antenne réceptrice.

Les deux parties ont été menées en paralléle et cela dés le début de mon travail de thése en 2017
car le développement technologique de I’antenne émettrice se fera en méme temps que
I’antenne réceptrice. En ce qui concerne les matériaux, des matériaux a faible amortissement
ont porté toute notre attention. Il est difficile de concilier matériaux a anisotropie
perpendiculaire et matériaux a faible amortissement (inférieurs a 2x10°2) car souvent 1’obtention
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d’une anisotropie perpendiculaire nécessite 1’utilisation de métaux lourds, comme le Pt, I’Ir ou
I’Au qui ont des forts couplages spin orbite [8].
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Figure I-3. Relation entre la constante d’anisotropie effective, Kueff, et le coefficient d’amortissement a. Tirée

de [8].

Nous sommes partis sur 1I’étude de films en multicouches de [Co/Ni]» qui semblent posséder de
faible coefficient d’amortissement et qui peuvent étre réalisés épais (ce qui permettra la
détection des ondes de spin de maniere inductive). Nous espérons stabiliser des structures sous
forme de bandes comme celles observées dans le cas du Co épitaxiés [9], [10].

Sur le chemin, nous avons exploré la possibilité de propager des ondes de spin dans des
structures micromagnétiques plus complexes qui sont les structures Weak Stripes. Ces derniéres
sont stabilisées dans des matériaux dont 1’anisotropie perpendiculaire est plus faible, relaxant
totalement la nécessité d’utiliser les métaux lourds. Nous avons étudié les structures Weak
Stripes qui pouvaient se développer dans le CoFeB. Ce matériau est connu pour son faible
damping et de plus est trés utilisé en spintronique pour son intégration notamment dans les
jonctions tunnel magnétiques a forte magnétorésistance tunnel. Si la détection inductive, telle
que prévue au début de la these pose probléme, nous aurons ainsi un moyen plus sensible de
détecter la propagation des ondes de spin.
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Figure 1-4. (a) Structure strong stripes obtenue dans une couche unique de Co a anisotropie perpendiculaire (b)
Variation de la période des domaines avec [’épaisseur de la couche. Tirées de [9].

Initialement, la spectroscopie de diffusion de la lumiere de Brillouin (BLS) et des méthodes
électriques telles que la spectroscopie d'onde de spin a propagation inductive (PSWS) [11]
étaient prévues pour accéder a la relation de dispersion des différents modes de SW. Tres vite
nous avons di nous reporter sur le STXM pour essayer de visualiser la propagation des ondes
de spin car I’acces aux mesures BLS faisait défaut. Cela a eu de lourdes conséquences sur les
développements technologiques puisque les dispositifs ont d( étre réalisés sur membranes
transparentes aux rayons X.

2. Etat des études sur le sujet

En 2015, le domaine était vierge. Suite aux predictions de Garcia-Sanchez et ses collaborateurs
[5], différents groupes se sont lancés dans 1’aventure. De maniére surprenante, c’est dans les
films a aimantation planaire que la premiére démonstration de guidage d’onde de spin a été
faite. Suite a la discussion autour de la Figure I-3, cela peut s’expliquer par la difficulté de
I’obtention de faibles damping dans les matériaux & aimantation perpendiculaire. La difficulté
rencontrée dans les matériaux a aimantation planaire est la stabilisation des parois, droites et a
une localisation spatiale définie (en dessous de I’antenne excitatrice).

La premicre démonstration de guidage d’ondes de spin dans les parois a été faite par K. Wagner
et collaborateurs en 2016 [12]. De maniére élégante, K. Wagner et collaborateurs utilisent la
structure de Landau stabilisée dans une couche de NigiFeig de 40 nm d’épaisseur ayant été
microstructurée. Une image obtenue en microscopie électronique a balayage est reportée Figure
I-5. L’utilisation d’une forme rectangulaire de largeur 5 um d’un c6té et 10 um de I’autre coté
permet la stabilisation d’une paroi Néel a 180° le long de la nanostructure. Pour obtenir cet état
rémanent de maniére reproductible, un champ magnétique oscillant et décroissant est appliqué
le long du petit axe du rectangle. La distribution bidimensionnelle de I'intensité des ondes de
spin a été mesurée par Brillouin Light Scattering (BLS). On voit apparaitre une onde de spin se
propageant le long du nanocanal formé par la paroi de domaines et cela sur une distance
d’environ 3 um. Cette premiere mesure valide la prédiction théorique de Garcia-Sanchez et ses
collaborateurs et cela méme pour des configurations micromagnétiques a aimantation planaire.

D’autres démonstrations ont été faites par E. Albisetti et collaborateurs [13] ou V. Sluka et
collaborateurs [14] en 2018 et 2019 toujours dans des systemes a aimantation planaire. Dans le
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cas du travail de E. Albisetti et collaborateurs [13], une bicouche
ferromagnétique/antiferromagnétique CosoFesoB2o (20 nm)/Ir2Mnzs (10 nm) est chauffée
localement a 1’aide d’une pointe sous champ magnétique pour imprimer localement un champ
de biais dans une direction, dans un sens ou dans le sens opposé. Ainsi, en champ nul, la couche
ferromagnétique aura son aimantation locale soit dans un sens, soit dans I’autre, définissant
ainsi la position d’une paroi de domaines (voir Figure I-6). A I’aide du STXM dynamique, il a
alors été possible de montrer la propagation d’ondes de spin dans la paroi, que cette paroi soit
droite ou incurveée (Figure I-7).
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Figure I-5. A gauche, b) une image MEB de la structure en NiFe étudiée et de I'antenne micro-ondes pour
I'excitation externe de la dynamique de spin. Encadré (en bas a droite) : balayage du champ magnétique utilisé
pour initialiser la configuration des domaines ; ¢) Le contraste noir-blanc de I'image de microscopie Kerr
confirme la formation d'une structure en domaines de type Landau. A droite, distribution bidimensionnelle de
I'intensité des ondes de spin mesurée par BLS et se propageant le long du nanocanal formé par la paroi de
domaines au centre du guide d'onde. Tirées de [12].

Figure 1-6. Texture de spin a I'échelle nanométrique imprimée par l'intermédiaire d’un chauffage local d’une
bicouche ferromagnétique/antiferromagnétique sous champ magnétique. Tirée de [13].
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Figure 1-7. Images de microscopie a rayons X a transmission par balayage a résolution temporelle normalisée
(STXM) montrant la propagation d'ondes de spin localisée le long d'une paroi de Néel a 180° droite (ligne du
haut) et d'une paroi de Néel a 180° parabolique (ligne du bas), respectivement. La fréquence du courant
d'excitation était de 1,28GHz (1,11GHz) pour la paroi droite (courbe). Tirées de [13].

7.5 um
Figure 1-8. Ondes de spin dans une paroi de domaines dans une couche de NiFe excitée a (a) 0,52 et (b) 0,26
GHz. Tirées de [14].

Dans le cas du travail de V. Sluka et collaborateurs [14], c’est une spinvalve qui est utilisée et
nanostructurée sous forme de plot. La encore, a I’aide du STXM, il a été possible de montrer la
propagation d’ondes de spin dans la paroi (Figure I-8).

Il a fallu attendre 2019 pour avoir la premiére démonstration dans un systéme a aimantation
perpendiculaire. C. Liu et collaborateurs ont étudié les ondes de spin dans une structure de
bandes périodiques de 100 nm de large dans des couches minces de Lage7Sro33MnOs [15]. La
structure en bandes est identique a celle que nous avions proposé d’utiliser au début de la these
ainsi que le concept de dispositif logique reprogrammable. En plus des modes basse fréquence
ordinaires, un mode haute fréquence autour de 10 GHz est observé et se propage le long des
bandes avec une dispersion des ondes de spin différente du mode basse fréquence. Sur la base
d'un modeéle théorique qui prend en compte deux domaines couplés d'orientation opposée, ce
mode haute fréquence est considéré comme un mode d’onde de spin antiferromagnétique. Les
ondes de spin présentent des vitesses de groupe de 2,6 km s et se propagent méme en champ
nul. De plus, une impulsion de courant électrique d'une densité de seulement 105 A cm2 peut
modifier de maniére contrélable l'orientation des domaines et passer d’une configuration de
bandes perpendiculaires aux antennes a une configuration de bandes paralléles aux antennes.
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Il est clairement demontré que si les bandes sont perpendiculaires aux antennes, un signal est
transmis alors que si elles sont paralleles aux antennes, aucun signal n’est transmis. Si la
démonstration est faite qu'une porte logique est réalisée, il n’est pas prouvé (I’imagerie n’a pas

été faite) que les ondes de spin sont canalisées dans les parois. Cette question est toujours encore
ouverte.
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Figure 1-9. Structures en domaines sous forme de bandes et spectres d'ondes de spin mesurés par un VNa. a)
Croquis d'un film mince de LSMO avec des domaines up (rouge) et down (bleu). Les antennes sont intégrées sur
le dessus pour exciter et détecter les ondes de spin. Le vecteur d'onde de spin k est paralléle aux bandes des
domaines. b) Textures magnétiques dans la section transversale de la paroi du domaine provenant de
simulations micromagnétiques. ¢) Une image de microscopie €électronique en transmission en champ sombre du
LSMO dépose sur le substrat du LAO (Barre d'échelle, 1 nm). d) Image MFM de la structure en domaines en
champ nul. e) Section de la structure en domaines qui donne une largeur de domaine de 90 nm et une largeur de
la paroi de domaines de 20 nm. f) Spectres de transmission codés en couleur S21 mesurés comme la partie
imaginaire de I'AVN sur le dispositif montré en a). g) Un spectre d'onde de spin unique extrait a champ
magnétique nul. Tirées de [15].
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Figure 1-10. Controle de la propagation des ondes de spin par rotation de la structure en domaines sous forme
de bandes. a-d, imagerie MFM d'un film LSMO avec différentes orientations des bandes 0° (a), 30° (b), 45° (c)
et 90° (d). e-h, Spectres de transmission des ondes de spin S21 a champ magnétique nul avec 0 = 0° (e), 30° (f),
45° (g) et 90° (h). O est défini comme ['angle entre le vecteur d'onde k etle champ magnétique externe utilisé
pour aligner les bandes de domaine. (j), Amplitude de transmission de l'onde de spin en fonction de 6. (K),
Fréquence de l'onde de spin f en fonction de 0. Les barres d'erreur sont basées sur l'incertitude de la
détermination de la fréquence. Tirées de [15].
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3. Travaux réalisés dans le cadre de ma these

Mon travail de these est rapporté dans les 6 chapitres qui suivent.

Dans le chapitre 11, j’ai rassemblé les concepts de base du magnétisme, les différents
termes d’énergies qui régissent la réponse d’un matériau magnétique et notamment la structure
en domaines magnétiques. En fonction de I’épaisseur du film magnétique, des structures en
domaines de type Weak Stripes ou Strong Stripes peuvent se développer. J’ai rassemblé dans le
chapitre les travaux théoriques et expérimentaux qui constituent I’état de 1’art dans ce domaine.
Nous utiliserons ces travaux pour expliquer nos résultats mais également pour en montrer les
limites.

Dans le chapitre 111, j’ai rassemblé la description des techniques expérimentales que
j’ai pu utiliser et apprendre a utiliser durant mon travail de thése. Elles portent sur 1’ensemble
de la chaine de fabrication d’un échantillon, du dépo6t de film mince jusqu’aux mesures
magnétiques macroscopiques et nanoscopiques (imagerie) en passant par la nanofabrication en
salle blanche. J’ai ainsi pu durant ces 3 années de thése me former & une palette de techniques
expérimentales conséquente qui me sera bien utile dans mes futurs travaux de recherche.

Le chapitre 1V est entierement dédié a I’étude des propriétés de 1’alliage CosoFes0B2o.
Dans ce matériau, les domaines magnétiques s’apparentent a des Weak Stripes. Nous avons
étudié cette structure en domaines sous toutes ses coutures. Nous montrons qu’elles sont
facilement orientables, ce qui permettra de facilement ouvrir ou fermer le canal de transmission
des ondes de spin. Nous montrons qu’un faible coefficient d’amortissement peut étre obtenu ce
qui permet de propager les ondes de spin sur de longueur distance. Nous avons étudié les
propriétés structurales de couche d’épaisseur variant entre 100 et 300 nm, leurs propriétés
magnétiques macroscopiques mais également microscopiques. Nous avons déterminé 1’angle
de I’aimantation dans les bandes et montré pour la premiere fois la configuration de surface de
ces Weak Stripes.

Le chapitre V est entiérement dédié a 1’étude des propriétés de multicouche [Co/Ni]n.
Dans ce matériau, les domaines magnétiques s’apparentent a des Strong Stripes. Elles
ressemblent fortement a celles observées dans les couches de Co épitaxiées méme si certains
comportements different (notamment lors de 1’application d’un champ dans le plan). Il est
également possible de les orienter, ce qui permettra de facilement ouvrir ou fermer le canal de
transmission des ondes de spin. Un faible coefficient d’amortissement a pu étre obtenu,
supérieur a celui du CoFeB mais parmi les plus petits pour des systemes a aimantation
perpendiculaire. Nous avons étudié les propriétés structurales de couche d’épaisseur variant
entre 10 et 200 nm, leurs propriétés magnetiques macroscopiques mais également
microscopiques.

Le chapitre VI est dédié aux mesures d’imagerie dynamique avec le développement
d’un procédé technologique de salle blanche qui m’a permis de fabriquer des antennes pour la
génération des ondes de spin dans ces structures en domaines. De surcroit, pour me permettre
I’observation a 1’aide du STXM, ce développement a été fait sur membrane qui permet la
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transmission des rayons X. Nous avons pu réaliser un modeéle électrique de ces antennes et
valider leur fonctionnement. Des premicres mesures de STXM ont été faites mais n’ont pas
permis pour le moment de démontrer la propagation d’une onde de spin. Le manque de temps
et surtout d’acces au rayonnement synchrotron (a cause de la pandémie de COVID) ne m’a pas
permis de conclure sur ce sujet.

Le chapitre VII donne quelques pistes pour des travaux futurs notamment la
propagation unidirectionnelle d’ondes de spin dans des structures de type Strong Stripes.
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1. Les Domaines magnetiques dans les
films minces a aimantation
perpendiculaire

Introduction

Avant de rentrer dans le détail des formules rencontrées dans ce chapitre, nous procéderons a
la définition de quelques quantités qui seront utilisées tout au long de ce chapitre et de cette
these.

On définit le vecteur « aimantation » par le vecteur M (#) qui est égal au moment magnétique
par unité de volume

W (7) = Hmes® (Eq 11-1)

OU [Ly,qq () est le moment magnétique existant dans 1’élément de volume dV a la position 7.

On définit le scalaire « aimantation a saturation» par la quantité Mg qui est égale a la norme du

vecteur M (#) lorsque ce dernier est saturé, ¢’est-a-dire que tous les moments magnétiques
atomiques sont orientés dans la méme direction et le méme sens dans le volume dV. C’est une
caractéristique de tout matériau magnétique, indépendamment de sa forme, ou de son
anisotropie.

On définit le vecteur unitaire qui sous-tend le vecteur « aimantation » par :

w7 = MO (Eq 11-2)

Mg

Dans un référentiel cartésien, on aura donc: M(7) = (Mx(?),My(F),MZ(?)) et m(#) =

> > My, (7) N M, (%)
() = 582, 7) = 222, m, 7) = 22),

My ()
Mg

L’utilisation du terme d’aimantation perpendiculaire (ou hors du plan) dans ce manuscrit revient
a dire que ’aimantation est dirigée selon ’axe Z, qui est lui-méme définit comme 1’axe suivant
la normal 71 a la surface de I’échantillon comme montré dans la Figure 1I-1. Dans la suite, t sera
défini comme I’épaisseur du film magnétique.
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L><l
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Figure 11-1. Systéme de coordonnées utilisé durant cette thése.

Dans les paragraphes qui suivent, on donnera les différents termes d’énergies qui régissent le
comportement magnétique d’un film mince ou d’une nanostructure magnétique. Nous
donnerons les expressions des énergies et, a chaque fois, leurs contributions au développement
de domaines magnétiques. Etant donné que dans le cadre de la these, nous nous sommes
intéressés aux domaines magnétiques de type Weak Stripes (abrégé WS) et Strong Stripes
(abrégé SS), nous exposerons les termes d’énergie dans le cadre de la présence d’un axe

d’anisotropie perpendiculaire, d’ordre 2. Ainsi, nous utiliserons les angles 6 et ¢ que font M@
et champ magnétique extérieur H,,(#) par rapport a I’axe Z (voir Figure 11-1).

Plus d’informations pourront étre trouvés dans le livre rédigé en francais par Etienne du
Tremolet de Lacheisserie « Magnétisme | — fondements » [16], ou celui écrit en anglais par B.
D. Cullity et C. D. Graham « Introduction to magnetic materials » [17], ou bien S. Chikazumi
dans « Physics of ferromagnetism » [18]. En ce qui concerne les domaines magnétiques de
facon général, le livre « Magnetic domains » de A. Hubert et R. Schéfer est extrémement
détaillé et trés complet [6]. Une grande partie de ce chapitre est tiré de ces différents ouvrages.
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Chapitre 1l. Les domaines magnétiques dans les films minces & aimantation perpendiculaire.

1. L’énergie totale d’un film magnétique

1.1. Energie d’échange

Inhérent a I’existence d’un ordre magnétique, ce terme d’énergie provient des interactions
coulombiennes entre ¢lectrons associées au principe d’exclusion de Pauli. L’expression de
I’énergie d’échange entre 2 spins premiers voisins est donnée par

Egly = —J7-7) S+ (Eq 11-3)

ou J est I’intégrale d’échange, qui favorise un ordre ferromagnétique quand J > 0 et un ordre
antiferromagnétique quand J < 0. Ce dernier est fonction de la distance entre les deux spins
§i et .S_'; Dans le cas d’un matériau ferromagnétique, on comprend de I’expression (Eq 11-3)
que tout désalignement de la position parallele entre deux spins premiers voisins coute en
énergie et donc qu’un état uniformément aimanté est favorisé.

Pour avoir 1’énergie d’échange totale, il faut sommer toutes les énergies entre premiers voisins
et prendre garde a ne pas compter des énergies deux fois. Il vient :

Egen = Yo, Exly (Eq 11-4)

Lorsqu’on tient compte d’une variation continue de 1’aimantation, et non pas a des spins
discrets, 1’équation (Eq 11-4) devient [6] :

Agch S = 2
Egon =02 [, (V-M(r)) dv (Eq 11-5)

Avec Agp, est appelée la constante d’échange et s’exprime en [J/m].

1.2. Energie d’anisotropie

Ce terme d’énergie traduit le fait que 1’aimantation s’oriente selon certaines directions
préférentielles en champ appliqué nul. Dans le cas de la présence d’un axe d’ordre 2, orienté
dans la direction Z (voir Figure 1I-1), I’expression générale est donnée par :

Epni = Kperp V 5in%0 (Eq 11-6)

Pour Kp.,, > 0, cette énergie est minimale lorsque M (7) est selon Z, dans un sens ou ’autre.

Plusieurs contributions a ce terme d’énergie existent avec notamment des contributions
d’origine volumique et d’autres d’origine surfacique. Ces derniéres ne contribuent
significativement que lorsque 1’épaisseur de la couche magnétique est petite. On peut alors

. K R . . .
écrire K =K, +-=2 K s’exprime en [J/m®], K, rassemble toutes les anisotropies
Perp 14 t Perp p 14

d’origine volumique et s’exprime en [J/m%], Kg rassemble toutes les anisotropies d’origine
surfacique et s’exprime en [J/m?].

e Contributions de volume

L’anisotropie magnetocristalline (MC) résulte de I’interaction des moments magnétiques avec
le champ cristallin. Cette anisotropie est donc dépendante de I’arrangement cristallographique
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Chapitre 1l. Les domaines magnétiques dans les films minces & aimantation perpendiculaire.

des atomes dans la couche magnétique (cubique, hexagonale ...etc.). Pour un matériau
possédant une symétrie uniaxiale selon z, I’expression de 1’anisotropie magnétocristalline
s’écrit au premier ordre

ENC = KJ)I°V sin?0 (Eq lI-7)

Avec K¢ 1a constante d’anisotropie uniaxiale du premier ordre en [J/m®], 8 1’angle entre la
direction de I’aimantation et I’axe Z.

Ainsi, si KY€ > 0, I’axe de facile de 1’aimantation est selon Z ; si K¢ < 0, cela indique que
le plan de facile aimantation est le plan (%, ).

L ‘anisotropie magnétoélastique de volume provient des contraintes pouvant exister au sein
d’un matériau. Ces contraintes peuvent par exemple étre dues aux différences de paramétre de
maille entre des couches. L’expression prend la forme [19] :

EVE = K)E Vsin?0 (Eq 11-8)

avec KJ'E = (E))lsa dans le cas d’un matériau isotrope, exprimée en [J/m®], A, est le coefficient

de magnétostriction a saturation, ¢ 1’amplitude de la contrainte, 6 I’angle entre la direction de
I’aimantation et la direction de la contrainte.

e Contributions de surface et d’interface

L "anisotropie magnétoélastique de surface provient des dislocations qui peuvent se créer a
I’interface entre 2 couches de paramétres de maille différents apres la relaxation plastique. Elle
prend la forme

ME,1

ME,2
Kg

+Kg

ME _
ES" = :

V sin%6 (Eq 11-9)

ME1 ., ME,2 > : T .
avec Kg ""et K; ™ les constantes d’anisotropie magnétoélastiques aux deux interfaces de la
couche magnétique en [J/m?], 8 I’angle entre la direction de ’aimantation et la direction de la
contrainte.

L "anisotropie de surface ou d’interface provient de la brisure de symétrie a ’interface entre 2
matériaux. Elle prend la forme de :

Int,1

Int,2
Ks

+Kg

Eint —
S t

V sin?6 (Eq 11-10)
avec I(Smt’1 et I(Smt’2 les constantes d’anisotropie d’interface aux deux interfaces (ou de surface)
de la couche magnétique en [J/m?], 6 I’angle entre I’aimantation et la normale aux interfaces.

Ces deux derniers termes sont d’importance dans 1’apparition d’une forte anisotropie
perpendiculaire dans les multicouches [Co/Ni]» comme nous le verrons au chapitre V.

e Bilan

Finalement, I’expression de I’énergie d’anisotropie peut donc se réécrire simplement comme
Ceci :
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Chapitre 1l. Les domaines magnétiques dans les films minces & aimantation perpendiculaire.

ME,1 ME,2 Int1 Int,2
K +K K +K .
Epni = (K‘yc + K+ S+ =5 5 )V sin?6 (Eq 11-11)
ME,1 ME,2 Intl Int,2
. K +K K , .
Dans la suite, le terme (K",”C + KJE + =5 S -5 - S ) sera remplacé par Kpe,, qui

t
est défini comme la somme de toutes les contributions a I’anisotropie perpendiculaire. Selon le
systeme étudié, il y aura des contributions majoritaires de volume ou de surface/interface.

L’expression finale de I’énergie d’anisotropie, dans le cas de la présence d’un axe d’ordre 2,
orienté dans la direction Z (voir Figure 11-1) est donnée par :

Epni = KperpV sin?0 (Eq 11-12)

1.3. Energie de parois

Comme nous venons de le voir, en présence d’un axe d’anisotropie d’ordre 2, ’aimantation se
trouve dans un minimum d’énergie d’anisotropie lorsque 6 =0° et & =180°. Si certaines zones
d’aimantation a 6 =0° se trouvent en contact avec des zones d’aimantation a 8 =180°, il doit 'y
avoir une zone de transition entre 8 =0° et 8 =180°. Cette zone s’appelle une paroi de domaines.
L’aimantation a Dl’intérieur de cette paroi varie graduellement. Si I’aimantation tourne
parallélement au plan de la paroi, la paroi est dite de type Bloch (Figure 11-2-a). Si I’aimantation
tourne perpendiculairement au plan de la paroi, la paroi est dite de type Néel (Figure I1-2-b).
L’une et ’autre peuvent étre rencontrées dans les films minces selon les termes d’énergie en
presence.

L’extension d’une paroi de domaine est finie. Dans le cas d’une paroi de Bloch, une paroi trop
étendue colte extrémement chére en énergie d’anisotropie alors qu’une paroi trop étroite cotite
extrémement chére en énergie d’échange. Un calcul rigoureux qui peut étre trouvé dans [6]
montre que I’extension de la paroi est donnée par :

AEc
Aparoi =T /—KE h (Eq 11-13)
Perp

Pour cette extension spatiale, 1’énergie de la paroi par unité de surface est donnée par :

Oparoi = 4./ Agcn KPerp (Eq 11-14)
(a) (b)

/m\/ 7777 TM/;I/*\\\ iy

\ \A&& g\z’_&uﬁ- ]/~ |

Figure 11-2. Rotation de I'aimantation a l'intérieur d 'une paroi (a) de type Bloch (b) et de type Néel. Tirée de

[6].

-

26



Chapitre 1l. Les domaines magnétiques dans les films minces & aimantation perpendiculaire.

1.4. Energie Zeeman

Le terme d’énergie Zeeman est le terme d’énergie de I’interaction entre un champ magnétique
extérieur et un moment magnétique. Si 1’on considere un échantillon de volume V, possédant
une aimantation M (7) soumise a un champ magnétique extérieur H,,.(7), I’énergie Zeeman
s’€écrit

Ezee = —Mo J, M(7) - Hexe ¥) AV (Eq 11-15)
Qui devient :
Ezee = —HoMsHexV cos(6 — ¢) (Eq 11-16)

si I’aimantation est uniforme.

Avec gy = 4m.1077 [H/m] la perméabilité du vide, H,,, en [A/m], M, ’aimantation a
saturation en [A/m], V en [m®]. En conséquence, E,. est donnée en [J]. @ est I’angle entre
I’aimantation et I’axe Z, ¢ est I’angle entre le champ externe et ’axe Z.

On constate que 1’énergie Zeeman est minimale quand 1’aimantation de tout I’échantillon est
dirigée dans la direction et le sens du champ magnétique. Ainsi, si 'amplitude du champ
magnétique extérieur est forte, ce terme d’énergie est minimum quand une configuration
uniforme de I’aimantation est stabilisée (disparition de la configuration en domaines vers le
monodomaine).

1.5. Energie dipolaire — Energie de champ démagnetisant

Un moment magnétique local 11,4, (7) rayonne un champ dipolaire ﬁDip(?). Chaque moment
magnétique est donc soumis au champ magnétique rayonné par tous les autres. Cela donne lieu
un terme d’énergie appelé énergie dipolaire. Au sein du matériau magnétique, le champ
dipolaire est opposé a la direction de I’aimantation locale et est donc appelé champ
désaimantant ou démagnétisant. L’expression de I’énergie de champ démagnétisant est donnée
par la méme expression que (Eq 11-15) ou ﬁext(F) est remplacé par le champ démagnétisant
ﬁDémag (f) et ’ensemble est multiplié par un facteur % car sinon |’énergie d’interaction est

comptée deux fois. Il vient alors :
EDip =~ %fy M(F) ) ﬁDe’mag () dv (Eq 11-17)

L’expression du champ démagnétisant est donnée par ﬁDémag (#) = =N - M(#) ou N est un
tenseur, appelé tenseur de champ démagnétisant. En général, le calcul du champ démagnétisant
est compliqué excepté pour les ellipsoides contenant une aimantation uniforme. Dans ce cas,
seuls les termes diagonaux sont non nuls et tels que Ny, + Ny, + N,, = 1.

Dans le cas d’une couche mince orientée perpendiculairement a 1’axe Z, dont I’épaisseur du
matériau magnétique est petite par rapport a ses dimensions latérales, les coefficients de champ
démagnétisant sont nuls, sauf N,, = 1. En conséquence, 1’expression de 1’énergie de champ
démagnétisant s’écrit :
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Epip =M - (M- N) = L2 M2V (cos 6)? (Eq 11-18)

Ou 6 est I’angle entre I’aimantation et I’axe Z. Comme nous allons le voir plus loin, le terme
(% MSZ) est associé a une constante d’anisotropie démagnétisante Kpgpmqq. On reviendra plus
tard sur I’importance de cette dernicre.

On voit tout de suite & partir de (Eq 11-18) que le minimum d’énergie est obtenu lorsque
I’aimantation est dans le plan de la couche.

En toute généralité, H pémag €St calculé a partir des densités de courant d’aimantation de surface,
]as, et de volume ]a,,, eux méme egaux a]as =M X 7t et]m, =V xM [20] Lorsque les densités
de courant libres sont nulles, I’une des équations de Maxwell donne V xH=0, ce que montre
que le champ magnétique H dérive d’un potentiel scalaire V, H =7V, tout comme le champ
électrique. H pémag pourra alors €tre calculé en prenant les équations de I’¢lectrostatique et en

tenant compte des charges magnétiques de surface, a,, =M.7 (m est la normale a la surface,
orientée vers I’extérieur du matériau magnétique) et des charges magnétiques de volume, p,, =

—V .M. On retrouve alors le méme résultat évoque plus haut : dans un film mince uniformément
aimanté (donc p,, = 0), le minimum de Ep;, s’obtient lorsque o, =M.7i= 0 c’est-a-dire
I’aimantation est dans le plan de la couche.

Cette description en termes de charges magnétiques de surface et de volume est tres utilisée
pour comprendre facilement 1’évolution de Ep;, en fonction des configurations, o, =M.7 et
pm = —V .M étant plus simples a évaluer que [, =M X 7 et J,, = V xM. Dans la suite, ¢’est
donc ce que nous utiliserons.

2. Configuration magnétique en fonction de I’épaisseur

Comme nous venons de le voir dans les paragraphes précédents, I’énergie totale d’un film
magnétique homogene en champ nul s’écrit :

E= (errp - %ME ) V sin?6
KME,l + KME,Z Klnt,l + KIntZ
(KMC KME 4 =2 T . J —%Ms V sin%0
(Eq 11-19)
Lorsque I’épaisseur t d’un film magnétique est treés petite, en fonction des valeurs de Kg MEL of
K;n“ la situation oU Kpepp > MS peut étre rencontrée. Dans ce cas, 1’énergie totale est

minimale lorsque 8=0° (180°) : 1 aimantation est perpendiculaire (Figure I1-3-a). C’est ce qui
a été observé dans des systemes Co/Au(111) [21], Fe/Cu [22], CoFeB/Pd [23], CoFeB/MgO
[24] ayant une épaisseur de quelques plans atomiques (a partir de 1.5 pour le cas du Fe/Cu).
Cette configuration est stabilisée jusqu’a une épaisseur t égale a 1-2 nm (5.7 monocouches dans
le cas du Fe/Cu). Au-dela de cette derniére, I’aimantation se réoriente dans le plan de la couche.
En effet la décroissance en 1/t des termes de surface et d’interface fait que Kpey, devient
inférieure a %MSZ : ’aimantation passe dans le plan (Figure 11-3-b). On pourrait penser que
I’histoire se termine la.
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Cependant, en augmentant encore 1’épaisseur de la couche magnétique, cette dernieére explore
la possibilité de stabiliser des configurations magnétiques dans lesquelles 1’aimantation n’est
plus uniforme : des structures en domaines apparaissent (Figure I1-3-c, Figure I1-3-d). Dans la
fonctionnelle énergie totale E, une contribution énergeétique de paroi apparait, égale a ,4r0; S
ou S est la surface totale des parois. Ces parois permettent de générer une alternance
d’aimantation perpendiculaire qui permet de diminuer le coefficient de champ démagnétisant
N,, passant de 1 a une valeur plus petite, égale a N ,, dépendante de la période des domaines
formés. On comprend treés bien cette situation a partir de la répartition des charges. En
considérant 1’existence parois de Boch qui possédent p,, = 0, on passe d’une situation
mondomaine ou sur 1’une des faces de la couche a,, = M et sur I’autre a,,, = —Ms a une
situation ou sur chaque face existe une alternance de a,,, = M, et a,, = —M, ce qui diminue
grandement Ep;,.

La composante Kpep, — % M? de E passe alors d’une valeur négative a une valeur positive égale

a Kperp — Po ,MZ et l’axe perpendiculaire redevient un axe de facile aimantation. Dans un
2

premier temps, la composante d’aimantation perpendiculaire est petite et 1’aimantation est
majoritairement dans le plan : on appelle cette configuration, la configuration Weak Stripes
(Figure 11-3-c). En augmentation encore I1’épaisseur de la couche, la composante
perpendiculaire se développe et la structure Strong Stripes apparait (Figure 11-3-d).

Pour savoir si I’on doit s’attendre a 1’apparition d’une phase Weak ou Strong Stripes, on se
réfere souvent au calcul du facteur de qualité (Q), qui désigne le ratio entre la constante
d’anisotropie perpendiculaire et la constante d’énergie dipolaire monodomaine, comme suit :

Q = 22 (Eq 11-20)

T Ko, 2
2 Ms

Lorsque Q est supérieur ou égale a 1, on s’attend a observer une phase Strong Stripes ; Lorsque
Q est inférieur voir tres inférieur a 1, on s’attend a observer une phase Weak Stripes.

R

Perpendiculaire  Planaire Weak Stripes Strong Stripes

. >
Epaisseur

Figure 11-3. Illustration des différentes configurations magnétiques en fonction de l’épaisseur. (a) aimantation
perpendiculaire, (b) aimantation planaire, (c) configuration en Weak Stripes, (d) configuration en Strong
Stripes.

Au cours de mon travail de these, et dans le but de construire un systeme magnetique adapte a
la propagation d’ondes de spins guidées dans les parois de domaines magnétiques, nous avons
décidé de travailler sur une échelle d’épaisseur qui stabilise ces deux derniéres configurations.
Dans les paragraphes qui suivent, nous allons détailler 1’état de 1’art sur les phases Weak et
Strong Stripes.
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3. Les domaines magnetiques a faible anisotropie

perpendiculaire, Weak Stripes

3.1. Présentation des Weak Stripes

On associe le terme de domaines magnétiques en Weak stripes a une configuration ou
I’aimantation est majoritairement dans le plan de la couche, et seule une l1égére composante
perpendiculaire de I’aimantation est présente. Cette composante alterne, oscille entre une valeur
positive et négative, d’'un domaine a un autre pour diminuer I’énergie de champ démagnétisant
(Figure 11-3-c). L’¢lément déclencheur est la réduction de E,; et Ep;, par la réorientation
alternée de I’aimantation le long de 1’axe de facile aimantation, la géométrie des domaines
provient de la compétition entre un terme d’énergie a longue portée, Ep;,, €t une terme
d’énergie a courte portée Eg .

Ce type de configuration de domaines peut étre observé dans des systemes a anisotropie
perpendiculaire modérée avec des facteurs de qualité Q inférieurs voir tres inférieurs a 1. En
tenant compte de la forte composante dans le plan, dans les domaines, 1’aimantation forme un
angle avec le plan de la couche, ce dernier variant de quelques degrés a 90° dans la structure
Strong Stripes que nous évoquerons plus loin.

En terme de compétition, I’énergie dipolaire tend a rapprocher les charges magnétiques et donc
a réduire la période des domaines. De I’autre coté, I’échange tente d’éviter une réorientation
brusque de 1’aimantation d’un domaine a un autre et affiche alors une tendance a augmenter la
période du systeéme. Un compromis doit donc étre trouvé pour satisfaire ces termes d’énergies
et une période d’une valeur donnée est stabilisée pour une épaisseur donnée. Les composantes
de I’aimantation hors plan laissent apparaitre des charges magnétiques libres en surface. Cette
situation, n’étant pas favorable a 1’énergie dipolaire, pousse le systeme a développer des
domaines de fermetures en surface pour entre autre réduire son énergie dipolaire mais au prix
de I’échange et de 1’anisotropie. On verra par la suite que la présence de ces derniers a un effet
direct sur la taille des domaines lorsque le compromis énergétique est établi.

Pour compléter cette présentation, il convient de souligner certains points :

e Nous avons évoqué au début de cette section 1’oscillation de la composante
perpendiculaire de I’aimantation. La forme de cette oscillation est encore débattue dans
la communauté. Alors qu'une oscillation sinusoidale est majoritairement utilisée dans
les calculs, un profil en dents de scie a aussi été suggéré dans [25]. On apportera plus
loin dans le manuscrit des preuves expérimentales sur ce sujet (Chapitre 1V).

e L’angle maximal que fait la composante perpendiculaire de I’aimantation au centre de
chagque domaine par rapport au plan de la couche dans les Weak Stripes est toujours
défini comme étant inférieur a 90°. Cette quantité est rarement étudiée de maniére
expérimentale. Dans le chapitre IV, une étude approfondie sera faite a 1’aide du STXM.

e Ladétermination et la configuration expérimentale des domaines de fermeture sont elles
aussi rarement explorées de manicre expérimentale. A 1’aide de la comparaison d’une
technique de surface (XPEEM) et d’une technique de volume (STXM), cette
détermination sera possible.
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Selon les modéles, la période des domaines est proportionnelle a la racine carrée ou la
racine un tiers de I’épaisseur. On s’attardera a comparer ces modeles a nos données
expérimentales encore une fois dans le chapitre 1V dédié aux Weak Stripes dans CoFeB.

L’existence d’une configuration de type Weak Stripes peut étre identifiée en scrutant 1’allure du
cycle d’aimantation macroscopique. La forme typique de ce dernier est montrée dans la Figure
I1-4 quand le champ magnétique est appliqué dans le plan de la couche. On trouve que cette
forme du cycle est souvent désignée dans la littérature par le terme en anglais transcritical-
shape loop. La compréhension théorique de ce type de cycle et des domaines magnétiques
associes fut traitée par de multiples auteurs. On se restreint ici a citer les travaux pionniers de
Saito et al [25] et de Murayama [26], [27].

-|Phase I|-|—|Phase IIHPhase IIIHPhase II|—|-|Phase I|—
1 |

Moment magnétique

1
1
1
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Champ Magnétique

Figure ll1-4. Cycle d’aimantation typique d 'une structure en domaines Weak Stripes.

L’analyse du cycle, a partir des configurations micromagnétiques, montre 1’existence de trois
phases magnetiques qui existent suivant le domaine d’intensité du champ magnétique :

Phase | : toute 1’aimantation est dirigée uniformément dans la direction et le sens du
champ magnétique quand ce dernier est supérieur au champ de saturation (terme
Zeeman dominant).

Phase Il : la composante planaire de 1’aimantation subit une réduction linéaire lorsque
le champ appliqué est ramené de la saturation positive (respectivement négative)
jusqu’au champ coercitif négatif (respectivement positif). Cette réduction est liée a
I’augmentation de la composante perpendiculaire qui se réoriente dans la direction de
I’anisotropie magnétique pour réduire 1’énergie d’anisotropie magnétique. Plus le
champ appliqué est faible, plus cette composante est grande. Cette réorientation
s’apparente a de la rotation, comme celle d’un macrospin dans le modele de Stoner —
Wohlfarth lorsque le champ est appliqué perpendiculairement a 1’axe d’anisotropie. La
structure en domaines se développe sur la considération de minimisation de 1’énergie de
champ démagnétisant déja évoqué plus haut.

Phase 111 : elle apparait entre les deux champs coercitifs pour lesquels on observe un
renversement « brusque » du signe du moment magnétique mesuré et qui laisse
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apparaitre une hystéreése. Ce comportement suggere que la composante d’aimantation
dans le plan tourne de manicre irréversible. L’explication de cette irréversibilité ne peut
étre entreprise a ce stade du manuscrit, mais nous y reviendrons plus tard en apportant
des preuves sur la distribution de 1’aimantation dans cette phase, et cela par le biais
d’expériences et de simulations micromagnétiques. Une maniére simple d’entrevoir la
configuration serait de considérer que, comme dans un film aimanté dans le plan, la
composante planaire de I’aimantation tourne tout en conservant la structure en bandes.
Trés peu de travaux expérimentaux rapportent cette configuration car, dans le passé,
I’observation des configurations sous champ magnétique était rare car difficile a mettre
en ceuvre.

Apres cette introduction trés générale, nous allons par la suite faire un état de ’art des
connaissances sur cette structure en domaines particuliére. On s’attardera a résumer le contenu
de certaines publications pour faire apparaitre les données clef nécessaires a notre étude et pour
mettre en évidence les points d’ombre qui persistent malgré la littérature foisonnante a leur
sujet. Nous donnerons également quelques informations des structures stabilisées dans le
matériau choisi pour notre étude a savoir le CoFeB (Chapitre 1V).

3.2. Les Weak Stripes dans la littérature

Les premiéres preuves de 1’existence des structures Weak Stripes ont été données par Cohen et
al [28] ainsi que par Spain et al [29] dans du NiFe par le biais d’imagerie de Bitter au début des
années soixante. A I’heure actuelle, elles ont été observées dans une large gamme de matériaux.
On peut citer notamment NiFe [30]-[40], NdCos [41]-[43], FePt [23],[24], FeZrN [46],
FeCoAION [47]-[49], FeSiB [29],[30], FeTaC [52], Ni/BaTiO3 [53], Fe-B/Co-Si-B [54], Fe-
N [55], FeGa [56]-[58], MnsGesCo.7 [59], Co/Gd [60], Co [9]. Pour I’observation de ces
structures ou leurs études, on dénombre 1’utilisation de multiples techniques de caractérisation,
telles que la microscopie électronique a transmission [30], la magnétométrie a échantillon
vibrant [32]-[34], [36], [37], [39], [44]-[52], [54], [56], [57], la microscopie de force
magnétique [32], [33], [36]-[39], [41], [44]-[52], [54]-[57], [59], la résonance ferromagnétique
[33], [34], [36], [37], [39], [40], [49], les techniques synchrotron telles que le TXM [43], PEEM
[53], [61], STXM [61], XRMS [62]-[64] ou encore les mesures eélectriques de
magnétorésistance [56], [63], les mesures de spectroscopie Brillouin [39] ou Mdssbauer [46].

3.2.1. Conditions d’apparition

Pour les matériaux magnétiques sous forme de film mince possédant une anisotropie
perpendiculaire avec un facteur de qualité modéré ou méme tres faible (Q « 1), ’apparition
d’une configuration magnétique en WS en champ nul est prédite dans le modele de Murayama
[26] et elle intervention dés lors que 1’épaisseur du film dépasse 1’épaisseur critique

te = 2 /“E—h (Eq 11-21)
KPerp

Expérimentalement, cette épaisseur critique a été déterminée pour une large palette de
matériaux et quelques exemples sont reportés dans le Tableau 1I-1. D’aprés les lectures des
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publications, 1’équation (Eq 11-21) donne des valeurs proches de celles observées
expérimentalement. Il a d’ailleurs ét¢ démontré que la dépendance de cette épaisseur critique
est sensible aux conditions de dépdt. Ces observations viennent tout simplement de la
dépendance des parametres intrinseques du matériau tels que Ms, Kperp, Agcn aux conditions
de dépbt (pression de travail, structure cristallographique, température du substrat ..etc). On ne

s’attardera pas trop sur ce point, mais des données expérimentales peuvent étre consultées par
exemple dans [32], [34], [45].

Matériau Epaisseur critique ter | Facteur de qualité Q
NiFe [37] ter =355 Nm Q=0.012
FePt [44], [45] ter =300 Nm Q=0.3
ter =[25-78] nm Q=[0.18-0.32]
MnsGesCo.7 [59] ter =28 Nm Q=0.2

Tableau I1-1. Liste des épaisseurs critiques pour [ ’apparition d’une configuration WS ainsi que le facteur de
qualité Q mesuré sur ces derniers.

En deuxiéme lieu, I’apparition des domaines magnétiques en WS est aussi dépendante de la
présence d’un champ magnétique planaire. Le formalisme développé par Hubert [6], [65], qui
redonne la formule déterminée par Murayama, s’écrit de cette maniére :

A 1 Heoyxt M,
tcr =(2r Ech ( ) ,h — Hext™s
KPerp 1-h ZKPerp

Un diagramme de phase réalisé par Hubert et al [6] montre dans la Figure 11-5, 1’évolution de
I’épaisseur critique en fonction du facteur de qualité et du champ magnétique appliqué. De cette
figure, on constate que dans un régime WS (Q « 1), la présence d’un champ magnétique
planaire implique directement une augmentation de 1’épaisseur critique a atteindre pour la
visualisation des domaines en WS.

(Eq 11-22)

_ N

O 1
107 107 10™ I 10
—= 0 =K,/Ky4

Figure 11-5. Evolution de I’épaisseur critique normalisée pour [’apparition d’une structure magnétique en WS en
fonction du facteur de qualité Q pour différentes valeurs du champ magnétiques planaire. Tirée de [6].
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De maniére intéressante, 1’équation (Eq 11-22) permet également, pour une épaisseur de film
donnée, de déterminer le champ de saturation dans le plan. Ainsi, on montre que le champ de
saturation dans le plan est donné par :

2 2
Hs = M_s (KPerp - Tn\/ AEchKPerp) (Eq 11-23)

3.2.2. Taille des domaines a rémanence

Il existe dans la littérature une multitude de modeles traitant ce sujet. 1l serait donc difficile pour
nous de faire une revue compléte de ces travaux. On s’attardera uniquement sur les modeles
proposés par Murayama dans [26]. Ces modéles sont un exemple idéal pour comprendre les
différentes contributions énergétiques nécessaires a la stabilisation des WS et comment la taille
des domaines en WS se dessine.

Dans un systéme a faible anisotropie perpendiculaire (Q < 1), Murayama propose 3 modeles
de complexité croissante. Les définitions des angles utilisés par la suite sont données dans la
Figure 11-6-a.

e Dans le premier modele, le plus simple, I’aimantation oscille de maniére sinusoidale
avec un certain angle ¢ par rapport au plan de la couche. L’angle 6 est pris égal a zéro.
Cette configuration correspond a une oscillation de 1’aimantation paralléle aux parois
lorsqu’on se déplace selon x, la direction perpendiculaire aux parois.

Ainsi, Modéle I : ©=0¢x),0=0

e Dans le deuxiéme modéle, 1’angle 6 est toujours pris égal & zéro mais pour permettre
I’intégration de I’influence du champ démagnétisant sur ¢, une dépendance en épaisseur
est introduite, selon Z.

Ainsi, Modeéle |1 : ©=0(x2),0=0

e Dans le 3°™ modele, il reprend la méme configuration présentée auparavant en
introduisant le fait que des domaines de fermeture puissent exister. Pour ce faire, il
autorise 1’aimantation a sortir du plan de la paroi, I’angle 0 ne sera plus nul.

Ainsi, Modeéle 111 : ¢©=¢(x2),0 =06(x2)

Les tailles des domaines qui minimisent 1’énergie magnétique totale du systéme pour les 3
configurations magnétiques sont données par (en unité GCS) :

L=m [2 2“‘;—;’:2]1/3 (tl/B) (Eq 11-24)
L= [n2 2“:—;;2]1/4 (tl/Z) (Eq 11-25)
L= [nz i (Krory + ZHMSZ)]1/4 () (Eq 11-26)

A noter que dans le second papier de Murayama [27], I’auteur traite aussi le cas ou les bandes
ondulent. Dans ce dernier, la période des domaines reste inchangée comparée au modéle I11.
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Une représentation graphique de ces 3 dernieres expressions est donnée dans la Figure 11-6-b
dans le cas d’une couche de NiFe standard. On peut constater dans cette derniére que 1’état
magnétique tel que défini dans le modele 111 est celui qui présente les domaines magnétiques
les plus larges. En effet, Murayama explique que dans ce systéme, 1’existence des domaines de
fermeture pousse a 1’¢élargissement des domaines. Cette constatation va également dans le sens
des conclusions tirées par Kittel pour les systémes a plus forte anisotropie (voir [66], [67]). En
effet, ’auteur avait déja montré que la période des domaines est influencée par 1’état
magnétique de surface.

A noter aussi que dans les travaux de Murayama, il est démontré que la configuration
magnétique en stripes avec des domaines de fermeture est celle qui stabilise 1’état de plus basse
énergie tant que (Q < 1).

_Domain width vs film_fhickness

ok 90%Ni-Fe_Ts=200°C
C . p=0.17 _A/2mE=7x10 tm?

.5 1 . P 2d(103A)
50

Figure 11-6. (a) lllustration de la structure magnétique considérée. (b) Evolution de la taille des domaines
magnétiques en fonction de I’épaisseur pour les 3 configurations magnétiques telles que calculée par
Murayama. Tirées de [26].

Pour ce qui est de la comparaison aux autres modéles, 1’expression proposée par Saito et al

/ 1
[25], quiestde L =2 (%2) ’ (%) 3, est proche de celle donnée par Murayama dans le

modele . La légere différence dans les expressions provient du profil en dent de scie qui a été
considéré par Saito et al. Etant donnés que les domaines de fermeture ne sont pas pris en compte
par Saito et al et qu’ils sont d’une importance essentielle pour nous, nous ne présenterons pas
plus en détails les travaux de Saito et al.

3.2.3.  Orientation des stripes

De ce qui est rapporté majoritairement dans la littérature, on trouve que les Weak Stripes
s’alignent dans la direction d’application du champ magnétique. Cet état de fait est lié a
I’orientation de la composante planaire de 1’aimantation qui s’aligne dans la direction du champ
magnétique. Par couplage d’échange avec la composante planaire de I’aimantation, les bandes
s’alignent dans la direction du champ. Lorsque le champ est ramené a zéro, les bandes restent
alignées dans la direction d’application du champ magnétique. Cette conclusion est valable
uniquement lorsque la couche magnétique est magnétiquement isotrope dans le plan (pas d’axe
d’anisotropie dans le plan).

Pourtant, quelques papiers rapportent des orientations inhabituelles des stripes.
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En premier, il a été rapporté que la magnétostriction joue un réle important dans la stabilisation
de la direction des stripes. Selon I’intensité de cette derniére, les Stripes peuvent s’orienter
perpendiculairement a la direction d’application du champ ou méme former des zigzags. Des
informations supplémentaires peuvent étre retrouvées dans le diagramme de phases construit
par Paterson et al, et reporté dans le livre de Hubert et al [6]. Cet état zigzag a également été
constaté par Asenjo et al [54] lorsqu’un champ magnétique planaire est appliqué transverse a
la direction d’élongation des stripes. Barturen et al [57] ont quant a eux remarqué que dans du
FeGa épitaxié, lorsque le champ est appliqué selon certains axes cristallins et puis ramené a
rémanence, certains échantillons laissent apparaitre des ondulations (Figure I1-7-a). Alors que
dans [54], les auteurs sont démunis devant cette constatation et suggérent un effet de I’existence
d’une anisotropie planaire, cet effet est clairement démontré dans FeGa épitaxi¢ par O. V.
Billoni et collaborateurs [68].

Théoriquement, 1’existence intrinséque d’ondulations ou de zigzag dans les Weak Stripes ou
Strong Stripes a été adressée pour savoir quelle configuration entre stripes qui ondulent et
stripes droites stabilise 1’état de plus basse énergie. En suivant les calculs de Kittel rapportés en
[66], il est clair que 1’état en damier de charges (Figure 11-7-b) qui se construit quand les stripes
ondulent ou bien forment des zigzag, minimise le terme d’énergie dipolaire. Cependant, cette
distribution de charges magnétiques admet la multiplication du nombre de parois, au prix de
I’augmentation de 1’énergie totale du systéme. Au final, les stripes droites devraient toujours
constituer I’état de plus basse énergie. Cette conclusion est partagée aussi par Kaplan et al [69]
méme si le calcul de I’énergie dipolaire est réalisé différemment. Dans [69], les auteurs
admettent tout de méme que la différence en énergie est extrémement petite, et qu’aucune
configuration ne peut étre considérée comme prépondérante. Czech et al [70] ainsi que
Zablotskii et al [71] ne sont pas du méme avis. Dans ce dernier papier, ils expliquent que
I’amplitude et la période des ondulations sont des facteurs qui déterminent fortement la
stabilisation de telle ou telle configuration.

En résumé, I’existence d’orientations inhabituelles des stripes reste une question ouverte et
nourrit quelques désaccords dans la communauté. Dans les quelques travaux rapportant des
états zigzag, quand une explication est donnée, une origine extrinséque (axe d’anisotropie)
semble étre la cause de la réorientation de I’aimantation dans le plan.

(a) (b)
+0 I\ T+
+ 1)+
g + ( &
- +) )
+( 1T

Figure l1-7. (@) Image MFM d’un échantillon FeGa affichant une structure WS avec des stripes qui ondulent,
tirée de [57]. (b) Représentation de la distribution de charges magnétiques dans une configuration WS avec les
stripes qui ondulent. Tirée de [71].
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3.2.4.  Angle maximum de la composante perpendiculaire de

I’aimantation

Un paramétre important de la structure WS est I’angle maximum que fait 1’aimantation au
centre de chaque domaine par rapport au plan de la couche. A notre connaissance, la valeur de
cet angle n’a été rapportée que trés rarement de maniére expérimentale dans une mesure directe.

Le premier travail a s’étre intéressé a cette valeur est celui de Koikeda et al (1964) [30]. En
utilisant un microscope électronique a transmission, un angle de 36° a été mesuré dans du
Permalloy. Il a fallu attendre 2015 pour que Blanco et al [43] fasse une mesure sur un systéeme
NdCos en utilisant judicieusement un microscope a rayons X en transmission (TXM). Leur idée
¢tait de scruter la variation du signal magnétique dichroique en fonction de 1’angle du faisceau
incident de rayons X. Une représentation du protocole utilisé par les auteurs est montrée dans
la Figure 11-8.

Contrast (a.u.)

—60 —40 —20 0 20 40 60
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Figure 11-8. Géométrie et principe de mesure de I’angle de I’aimantation dans des échantillons NdCo5 réalisé
par Blanco et al en utilisant un Microscope a Transmission a Rayons X. Tirées de [43].

Des mesures indirectes ont également été faites. Wei et al [40] ont pu déduire un angle de 8°, a
partir de la modélisation des résultats d’expériences de résonance ferromagnétique dans du
Permalloy. En utilisant les résultats de la spectroscopie Mdssbauer dans du Fe-Zr—N, Crauss et
al [46] ont mesuré un angle quant a lui compris entre 55°et 78°. Ce qui est a noter aussi dans
cet article est ’extraction de I’angle de 1’aimantation a partir des cycles VSM. Dans ce dernier,
les auteurs travaillent dans I’hypothese que les domaines de fermetures en surface forment un
angle (m/2) par rapport a 1’axe d’élongation des stripes pour reproduire le comportement du
cycle d’aimantation. Les résultats obtenus des 2 expériences affichent tout de méme un certain
désaccord entre-elles.

3.2.5. Domaines de fermetures

Théoriguement, la présence de domaines magnétiques de fermeture est fréguemment relayée
dans la littérature, notamment par Murayama dans [26]. Depuis la démocratisation des codes
de calcul micromagnétique (OOMMF, Mumax3 etc...), il est facile de montrer que selon
I’angle maximum de 1’aimantation dans les domaines, I’existence de domaines de fermeture est
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plus ou moins importante afin de réduire 1’énergie dipolaire de la texture micromagnétique, et
d’atteindre ainsi un état magnétique de plus basse énergie.

On peut alors toujours dire que 1’observation de ces domaines de fermeture n’apporte pas
grande chose car ils sont prédits par les codes micromagnétiques (dixit certains referees de
journaux). Cependant, I’incertitude dans la détermination des constantes micromagnétiques du
matériau (Agech, Ms, Kperp,...) rend incertaine la prédiction des états de surface. De plus, a notre
connaissance, aucune observation de I’évolution en champ n’a été faite. Les seules preuves
expérimentales de la présence des domaines de fermeture ont pu étre obtenues par le biais
d’expériences XRMS. Le premier a ’avoir réalisé est Diirr et al [62] dans un échantillon FePd
affichant une structure Weak Stripes. Les auteurs ont ainsi mesuré un signal provenant des
domaines de fermetures et ont pu estimer a 25 % leurs contributions au volume de 1’échantillon.
Ce résultat fut confirmé par la suite dans Dudzik et al [64] sur le méme type d’échantillon en
utilisant la méme technique de mesure. L une des majeures constatations de ce travail, est celle
de I’effacement des domaines de fermetures lorsque 1’anisotropie perpendiculaire est de plus
en plus forte dans le systeme. Ces observations sont en adéequation avec les attentes théoriques
qui prédisent une configuration a flux fermé stabilisant I’état de plus basse énergie tant que le
facteur de qualité Q est petit. Enfin, au moment de rédiger cette thése, la méme technique fut
reprise par Pianciola et al [63] sur des échantillons FeGa et a confirmé une fois de plus
I’existence de ces domaines de fermetures quand une structure Weak Stripes est stabilisée.

3.3. Les Weak Stripes dans les couches de CoFeB

Au commencement de cette thése, trés peu d’articles relataient la stabilisation d’une structure
Weak Stripes dans les couches de CoFeB. Parmi les articles publiés, la majeure partie s’est
intéressée a la détermination de I’épaisseur critique et au comportement de cette derni¢re dans
diverses conditions expérimentales.

Tout d’abord, on note les travaux de Sharma et al [72], [73], qui par des mesures VSM et MFM
ont traité le comportement magnétique des couches de CoFeTaB d’épaisseurs allant de 0.4 a
2.5 um. Dans cette étude, la transition d’une aimantation dans le plan a une configuration WS
fut observée a 210 nm. Celle-ci montre une forte dépendance aux conditions de dépét,
spécialement a la température du substrat. Ensuite, Gayen et al [74], [75] ont étudié une série
d’échantillons CosoFesoB2o et CozoFesoB2o préparée par pulvérisation magnétron sur substrats
de Si, ou I’épaisseur varie de 7 a 200 nm. De la forme des cycles d’aimantation, les auteurs ont
suggéré que les domaines en WS se stabilisent quand 1’épaisseur du film dépasse 50 nm. Cette
derniére valeur est proche de celle mesurée par Das et al (67 nm) [76], qui de plus, ont montré
une transition inverse (WS a aimantation dans le plan) en réalisant des multicouches
[CoFeB/Ta]/CoFeB avec 1’augmentation du nombre de répétitions [77]. Enfin, Tang et al [78]
ont étudié¢ le comportement d’une couche de CoFeB d’une épaisseur allant de 5 a 200 nm
réalisée par pulvérisation magnétron sur substrat flexible. Une réorientation de la configuration
magnétique d’une aimantation dans le plan a une aimantation en Weak Stripes fut ainsi observée
a 150 nm.
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Figure 11-9. (a) lmage MFM d’un échantillon CoFeTaB d’épaisseur égale a 650 nm affichant une structure WS.
Tirée de [73] ; (b) Image MFM d’un échantillon CoFeB 150 nm déposé sur un substrat flexible, tirée de [78].

Ensuite, un intérét fut porté au comportement de cette phase magnétique aux basses
températures. 1l a été constaté que sur un échantillon CoFeTaB de 650 nm d’épaisseur que la
phase WS a tendance a disparaitre aux basses températures, avec une température critique aux
alentours de T=200 K [73]. A ’opposé, Gayen et al [74] n’ont observé aucun changement de
la forme des cycles aux basses températures (30K-300K) pour une couche de CoFeB de 200
nm d’épaisseur. Ces observations sont rapportées dans la Figure 11-10.
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Figure 11-10. Evolution de la forme des cycles d’aimantation pour des échantillons affichant une structure en WS
en fonction de la température (a) CoFeTaB (650 nm). Tirée de [73]; (b) CoFeB 200 nm. Tirée de [74].

Comme discuté auparavant, dans certains papiers, I’angle de I’aimantation a été déterminé de
maniére indirecte a partir des cycles VSM. Das et al dans [76], [77] affichent des valeurs
comprises entre 28° et 58° selon 1’épaisseur du film alors que Gayen et al dans [74] trouvent
des valeurs entre 46° et 80° selon 1’épaisseur et la steechiométrie des couches.
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4. Les domaines magnetiques dans des systéemes a forte

anisotropie perpendiculaire, Strong Stripes

4.1. Présentation des Strong Stripes

Le terme de domaines magnétiques de type Strong Stripes est communément utilisé pour
décrire une texture magnétique ou les domaines s’arrangent en bandes rectilignes a aimantation
perpendiculaire, d’aimantations alternées entre deux domaines premiers voisins. Ce type de
structure en domaines est stabilise dés lors que Q > 1. Ces domaines sont délimités par des
parois de type Bloch. Les aimantations de centre parois peuvent étre dirigées dans n’importe
quelle direction. Dans la Figure 1lI-11, c’est la configuration qui serait obtenue apres
I’application d’un champ dans le plan : les centres de parois sont alors tous alignés dans la
direction et le sens du champ appliqué.

H® Période, P = 2L Aparoi

Figure I1-11. Vue de cété d’une texture magnétique type Strong Stripes. Les fleches blanches
représentent la direction de I’aimantation dans les domaines.

L’origine de la stabilisation de cette structure est identique a celle des Weak Stripes ¢’est a dire
permettre de diminuer 1’énergie d’anisotropie et I’énergie de champ démagnétisant en créant
une structure d’aimantations alternées. Cette redistribution de 1’aimantation s’opére au prix
d’introduire des parois dans le systéme qui vont colter en énergie d’échange et d’anisotropie.
Un compromis est donc trouvé entre ces trois termes d’énergies, et qui va se traduire
essentiellement par 1’adaptation de la période des domaines. On reviendra au prochain point sur
I’expression de I’énergie totale du systéme, qu’on utilisera pour exprimer la taille des domaines
qui fixent cette configuration magnétique.

Ce qui contraste fortement avec la structure Weak Stripes c’est qu’une variété de textures peut
étre observée (stripes rectilignes, labyrinthes, bulles...etc.). Ces derniéres correspondent a des
états métastables ou un léger apport énergétique ou une histoire en champ/température peut
faire basculer le systeme d’une configuration a une autre.

En pratique, on observe cette configuration dans de nombreux matériaux dés lors qu’une forte
anisotropie perpendiculaire existe. On cite parmi eux Co [9], [10], [79], [80], Co/Pt [81]-[83],
Co/Pd [84], CoTb [85], Fe/Pt [86], Fe/Pd [87], Fe/Au [88], CoFeB/MgO [89], Lao.7Sro.3Mn0Os
[90], FesGeTe2[91]. Les observations de ces textures magnétiques ont essentiellement éte faites
par le biais d’expérience MFM, ou plus récemment avec des techniques synchrotron comme
XRMS [84], TXM [88], [92], PEEM [91]. On peut également noter la présence d’un unique
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travail realisé par Toyoki et al [93] sur la stabilisation des domaines en Strong Stripes dans le
[Co/Ni] par mesure VSM et MFM.

4.2. Théorie des Strong Stripes

Cet arrangement si spécial des domaines magnétiques a suscité 1’intérét d’un grand nombre
d’études scientifiques. Sous forme de bandes, bulles ou labyrinthes, les Strong Stripes sont
observés dés lors que Q est de I’ordre ou supérieur a 1. D’un point de vue technologique, les
Strong Stripes sous forme de bulles sont utilisés dans des dispositifs de stockage d’information
appelés mémoire a bulles. La compréhension de ces structures a donc donné lieu a des
développements théoriques poussés. Dans la suite, nous ferons une revue des différents aspects
relatifs a ces textures nécessaires a la compréhension du comportement des Strong Stripes
observés dans les multicouches [Co/Ni]n présenté dans le chapitre V. Pour compléter cette
courte revue, le lecteur pourra consulter les travaux publiés dans [6], [66], [67], [94]-[97].

4.2.1. Taille des domaines

Divers auteurs se sont penchés sur la détermination théorique de la taille des domaines en
fonction des divers parametres du matériau mais également de 1’épaisseur du film. Nous
retrouvons notamment historiquement Kittel [66], [67], Kooy et Enz [98], Kaplan et Gehring
[69] et finalement Gehanno et al [99], [100]. Les modeles sont de complexité croissante, le
point clef étant 1’évaluation de I’énergie dipolaire. Ici, nous rapportons le modele le plus
complet, celui donné par Gehanno et al [99], [100]. A partir de ce modele, les comportements
faibles épaisseurs et fort Q de Kaplan et Gehring [69] ainsi que fortes épaisseurs de Kittel [66],
[67] peuvent étre retrouvés. De méme, pour simplifier les calculs, surtout dans les modeles les
plus complexes, une structure sous forme de bandes est considerée.

—> >
L1 LZ

Figure 11-12. Configuration en domaines magnétiques dans le cas des fortes anisotropies.

Dans les modéles évoqués, le facteur de qualité Q est de I’ordre ou supérieur a 1 et
I’approximation est faite d’une taille de paroi négligeable devant la taille des domaines. Sans
domaines de fermeture, la structure en domaines produit une distribution de charges
magnétostatiques en surface dont la forme est une fonction créneau + Ms. Les parois quant a

elles sont des parois de Bloch a 180° dont I’énergie est égale a 0,4r0i = 41/ Agcn Kperp-
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Nous considérons donc une couche mince d’épaisseur t dans laquelle la direction de
I’aimantation M est perpendiculaire au plan de la couche (Figure I1-12). La période des
domaines magnétiques est 2L. En champ nul, la taille des domaines magnétiques up, L, est
égale a la taille des domaines down, L.

L’¢énergie totale du systéme est la somme de I’énergie des parois et de I’énergie de champ
démagnétisant que nous rapporterons a I’unité de volume. Pour obtenir la période, on cherchera
le minimum de cette densité d’énergie volumique par rapport a la période. Nous donnons ci-
apres les expressions des énergies volumiques

- La densité d’énergie d’une paroi (par unité de surface de paroi) est constante et égale a
Oparoi = 4/ Agch Kperp- DONC la densité d’énergie de paroi (par unite de volume) s’écrit

_ ZlDipa
€paroi = tVEL Eq I1-27
o i t 2nM?
aveclmpzﬁ, =2L§etu=1+;—s
S Perp

Gehanno et al ont inclus ici «I’effet de u» qui rend compte de la présence de charges
magnétostatiques de volume lorsque 1’énergie d’anisotropie perpendiculaire Kp,,, €st a peine
supérieure a 1’énergie 2mM2.

- La densité d’énergie de champ démagnétisant est obtenue en considérant la distribution de
charges en surface ayant la forme d’une fonction créneau. Elle est égale a :

8 1 . nm sinh(nra
€pip = ZT[M“S? (a_gzgozlﬁsnlz (7 (1 T m)) (n sinh(nna)-fﬁcish(nmx))) Eq 11-28
La minimisation de 1’énergie totale donne la variation de la taille L des domaines notamment
en fonction de 1’épaisseur t de la couche mince (Figure I1-13). Pour les faibles épaisseurs, la
taille des domaines décroit rapidement lorsque 1’épaisseur augmente alors qu’aux fortes
épaisseurs, la taille des domaines augmente lentement. Ce comportement se comprend
qualitativement

e Dans le domaine des fortes épaisseurs, 1’augmentation de la taille des domaines avec
I’épaisseur de la couche mince résulte du fait que 1’énergie de paroi augmente avec
I’épaisseur : minimiser 1’énergie totale revient a diminuer le nombre de parois, ce qui
se traduit par une plus grande taille de domaines.

e Dans le domaine des faibles épaisseurs, le comportement est différent car dans ce cas,
le terme dominant est I’interaction magnétostatique entre les deux surfaces de la couche
mince et cette interaction favorise les grandes tailles de domaines.

Selon le domaine d’épaisseurs considéré, différentes expressions approchées peuvent étre
utilisees pour prendre compte de la variation de la taille des domaines magnétiques en fonction
de I’épaisseur.

. , . . L .
e Dans le cas des faibles épaisseurs, le logarithme du rapport (?) suit un comportement
linéaire en fonction de I’inverse de I’épaisseur. Il vient alors que :
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L) . mloip _
ln(t)~2 2 4y Eq 11-29

1
AvecY = Ln(mr) — 1+ “(E — Ln(2)).
e Dans le cas des fortes épaisseurs, on peut montrer aisément que la taille des domaines
varie comme la racine carrée de 1’épaisseur. On retrouve une expression analogue a celle

proposée par Kittel [66] (en CGS) :

L =1.92/Tp;pt Eq 11-30

diD,

1 1
0 5 10 15 20
t/D,

Figure 11-13. . Taille des domaines en fonction de [’épaisseur du film magnétique lorsque [’aimantation est
perpendiculaire au plan du film dans toute la gamme d’épaisseur. Tirée de [100].

4.2.2. Action d’un champ magnétique perpendiculaire

Lorsque le champ magnétique est appliqué perpendiculairement au plan de la couche, le cycle
caractéristique qu’une structure Strong Stripes est donné dans la Figure I1-14. On peut
facilement le confondre avec un axe difficile d’aimantation si le champ magnétique n’est pas
poussé proche de la saturation a laquelle des ouvertures hystérétiques apparaissent.
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Figure 11-14. Cycle d’aimantation typique de la présence d’une configuration magnétique en Strong Stripes avec
le champ appliqué perpendiculairement au plan de la couche.

De maniere qualitatif, la forme du cycle passe par trois régimes essentiaux (nucléation,
¢longation, annihilation). Nous essayerons donc d’apporter un commentaire sur la forme du
cycle, en sachant que plus loin dans le manuscrit, des évidences expérimentales de nos propos
seront montrées.

e Chemin I (sens de la fleche rouge dans la Figure I1-14) : On part donc du champ de
saturation positif le point zéro champ.

L’effet de la diminution de ’intensité¢ du champ magnétique se traduit essentiellement par le
grossissement de bulles résiduelles dans un premier temps (ou la nucléation et le grossissement
de bulles). Ensuite, les bulles magnétiques commencent a se déformer et s’allongent au champ
de nucléation Hy,,. identifié sur la Figure I1-14. Des zones d’aimantation antiparall¢le au champ
sont donc créées. L état état magnétique se compose alors de bulles et de domaines un peu plus
allongés. En poursuivant la descente en champ, les bulles disparaissent laissant place a une
structure de bandes. A champ nul, la structure obtenue est soit labyrinthique, soit composée de
bulles allongées ou de bandes allongées [20]. Dans la derniere situation, a peu de chose pres,
les volumes des bandes a aimantation vers le haut et vers le bas sont les méme (il y a quasiment
toujours une petite rémanence). Un des processus de transformation bulles — bandes sera évoqué
un peu plus loin.

e Chemin Il (sens de la fleche verte, champ partant de zéro, Figure 11-14) : On part donc
d’une configuration magnétique avec des stripes bien alignés a rémanence en allant vers
le champ de saturation positif.

L’augmentation de I’intensité du champ favorise en premier lieu 1’¢largissement des domaines
ou I’aimantation est paralléle au champ mais au prix de réduire les domaines ou 1’aimantation
est antiparallele. Dans ce premier régime, la période des domaines est tout de méme conservée.

En augmentant davantage le champ, un état magnétique énergétiquement métastable apparait
en premier lieu. Dans ce dernier, on observe la coexistence de bulles magnétiques qui se forment
suite a un premier mouvement de pincement des stripes. De I’autre c6té, certaines stripes
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demeurent encore présentes a ce stade. Ces dernieres s’effacent petit a petit en augmentant
encore I’intensité du champ. Suite a ¢a, seule une configuration magnétique en bulles est gardée.
L’aimantation dans ces bulles magnétiques est dirigée de fagon antiparalléle a la direction du
champ et une sorte de maillage se construit tout autour de ces bulles avec 1’aimantation quant
a elle parallele au champ.

Quand le champ magnétique est ramené a la saturation, la densité de bulles chute fortement
mais quelques bulles résiduelles peuvent étre toujours presentes.

La transformation bandes-bulles a été étudiée Grundy et al sur des échantillons de Cobalt par
microscopie Lorentz [101] en présence d’un champ perpendiculaire. Les bandes ont été
préparées par ’application d’un champ dans le plan de telle sorte que I’aimantation dans toutes
les parois soient paralléles. L application de ce champ perpendiculaire entraine un mouvement
de pincement des domaines. Les bulles sont alors réparties en hexagones pour minimiser leur
interaction dipolaire. Le processus de pincement est accompagné par la création de deux lignes
de Bloch a I’extrémité de chaque bulle formée comme le montre la Figure I1-15.

© @
. O

Figure 11-15. (a) Cliché de microscopie Lorentz de bulles magnétiques en présence d’un champ magnétique
perpendiculaire, (b) représentation de la structure en domaines. Tirées de [101].

De maniére quantitatif, les points les champs de nucléation et d’annihilation ont été calculés
par Thiele dans [102]. Dans son mod¢le, I’auteur considére le cas d’une bulle magnétique
unique (isolée) de forme cylindrique. Cette derniére est traitée en présence d’un fort champ
magnétique dirigé selon 1’axe d’anisotropie (perpendiculaire). Une illustration du systéme est
montrée Figure 11-16.

45



Chapitre 1l. Les domaines magnétiques dans les films minces & aimantation perpendiculaire.
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Figure 11-16. Systémes de coordonnées et configuration magnétique tels que traités dans [101].

Ici, seuls les termes Ep;,, Epgroir Ezee sont considérés dans le calcul de I’énergie totale du
systeme. La largeur de la paroi est supposée tres petite devant la taille de la bulle et sera donc
négligée. La forme de la bulle magnétique est identifiée par la fonction r;,(8). Cette derniere
détermine la déviation du rayon de la bulle de son point d’équilibre (r,) comme suit :

1,(0) =19+ Ary + Yo, A, cosn(6 — 6, — 46,) (Eq 11-31)

Avec (n) le n°™ ordre de déformation que subit la bulle magnétique. En supposant que lorsque
un champ magnétique est present, la variation de la forme (4n,) n’excéde jamais le rayon de la
bulle au point d’équilibre (1), autrement dit |ry| > |Arg| + Xpeq n |41 ].

La minimisation de 1’énergie totale du systéme passe déja par le calcul des dérivées premicres

et secondes de (Ey,;) par rapport a (4r,) et (46,). Cette derniére donne naissance a la

. s . . . )
condition d’équilibre, qui dépend uniquement de r, comme suit (AETot = a:"f = 0), les
0

autres termes sont considérés comme invariants.

Ainsi, le terme (4E;,;) qu’on normalise ici par unité de (4mMZ2), et du volume de la bulle
(2mt3) s écrit de la fagon suivante1

i = (1 - F )2+ 3 ) -5 (O] + 53t -
D (D[ ()] (42) }+os (Eq 11-32)

Avec :

e (d=2ry)et(t), le diametre et la hauteur (épaisseur) de la bulle respectivement.

e (D) longueur caractéristique définit ici comme [ = %.
N

d d e } ) e 1
o F (?), Sn (?) sont définis respectivement comme les fonctions force et stabilité d’une

bulle magnétique en présence de champ.

Le champ de stabilité d’une bulle magnétique est alors obtenu de 1’équation 11-32 et égal a :

1 L’expression est donnée en CGS.
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l d H d t d l
i F (D) =0 H = amm 5 (F (5) ) (Eq11-33)
La solution reviendrait donc a déterminer le diametre pour lequel 1’équation 11-33 est vraie pour

des valeurs de M, [ et t données. Ceci par respect & la condition de stabilité, S, (%) > é >

Su(5) avecn > 2.

Cette entité peut donc étre déterminée de maniere graphique en représentant les fonctions F (%)

So (%), S (%) tel que proposé par ’auteur (voir Fig 3 dans [102]). Cependant, de notre c6té, on
a préfeéré déterminer ces entités de maniére analytique, ou le calcul en détail peut étre retrouvé

dans la thése de M. Hehn pour I’¢tude des couches de Co affichant une structure SS (voir annexe
B dans [20]).

Il est donc donné dans ce dernier que les points en champs qui déterminent le point
d’annihilation d’une bulle Hg, et celui propre a une seconde déformation elliptique de la méme
bulle Hy, sont les suivants :

Hg ~ 4mM, <1 ~1.596 \/E) (Eq 11-34)

Hy ~ 4nM, (1 — 2.66 \ﬁ) (Eq 11-35)

On utilisera ces équations plus tard dans pour comprendre les comportements de Hg, Hy des
multicouches de [Co/Ni]n qu’on a traité du chapitre V.

4.2.3. Action d’un champ magnétique planaire

Lorsque le champ est appliqué dans le plan de la couche, le cycle d’aimantation typique d’un
échantillon possédant une configuration SS est donnée dans la Figure 1I-17. 1l peut étre
décomposé en 3 phases.

e Phase | : tous les moments magnétiques sont uniformément alignés selon la direction
du champ.

e Phase Il : ’amplitude du moment magnétique planaire mesuré subit une diminution
lorsque le champ est ramené du champ de saturation positif (négatif) jusqu’au champ
coercitif négatif (positif). Cette diminution correspond a une rotation de I’aimantation
hors plan.

e Phase Ill : renversement « brusque » du signe du moment magnétique mesuré. Dans la
littérature, ce renversement est attribué a I’inversion de 1’aimantation de centre de
parois.
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Figure I1-17. Cycle d’aimantation planaire propre d’une configuration magnétique en SS.

La forme du cycle est synonyme de I’évolution du systéme d’une configuration ou I’aimantation
est uniformément dirigée selon la direction du champ a une configuration ou 1’aimantation est
hors plan, d’aimantations alternées dans les domaines. L’aimantation rémanente est quant a elle
le résultat de 1’addition des contributions de centres de parois, tous alignés dans la direction et
le sens du champ de saturation. Quand le sens du champ est renversé, en allant donc du point
zéro champ a la saturation, le méme comportement est observe.

Une preuve expérimentale du comportement de 1’aimantation tel que décrit auparavant fut
observée par microscopie a force magnétique par Gao et al [103]. Le résultat de leurs
expériences est montré dans la Figure 11-18. Il est clair de cette figure que 1’application du
champ magnétique réduit I’intensité du contraste magnétique, ce qui traduit la diminution de
I’angle de ’aimantation dans les stripes (voir chapitre I11 pour la théorie du MFM).

dpm

Figure 11-18. Images de microscopie a force magnétique du comportement des domaines magnétiques en SS en
présence d’un champ magnétique planaire d’intensité égale d : (&) 0 T (b) 0.1 T(c) 0.2 T (d) 0.3 T. Tirées de
[103].
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Lorsque le champ est appliqué dans le plan du film, une transformation bandes-bulles n’a pas
été mise en évidence. Les bandes sont alignées dans la direction du champ magnétique et se
renversent en champ nul.

Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons rapporté certains concepts de base du magnétisme, avec des
parties plus détaillées sur la présentation des domaines magnétiques dans des films minces a
anisotropie perpendiculaire. Ces derniers nous seront utiles pour 1’interprétation des résultats
expérimentaux du chapitre 1V relatif aux Weak Stripes dans CoFeB et du chapitre V relatif aux
Strong Stripes dans les multicouches [Co/Ni].

En ce qui concerne les domaines magnétiques de type Weak et Strong Stripes, nous avons fait
une revue de I’état de 1’art. Cette revue concerne des travaux expérimentaux qui sont supportés
par des travaux théoriques. Les théories d’antan, permettant d’avoir des résultats analytiques,
permettent de comprendre quelles sont les balances d’énergie a satisfaire pour obtenir I’énergie
minimale du systeme magnétique. Ces travaux représentent une approche trés instructive pour
appréhender le comportement global de ce type de domaines magnétiques. A 1’heure actuelle,
ces travaux analytiques sont complétés par des simulations micromagnétiques qui ont été
démocratisées par la mise a disposition du grand public de code a éléments ou différences finis.
Par ailleurs, les travaux expérimentaux exposés tout au long de ce chapitre nous ont permis de
voir quels sont les points encore discutés dans la littérature comme par exemple 1’existence de
zigzag dans les Weak Stripes ou la détermination de I’angle maximum de 1’aimantation dans
les domaines.

Avant de rentrer dans le vif du sujet, nous présenterons dans le chapitre suivant les outils
expérimentaux qui ont été utilisés durant mon travail de these. Certaines techniques seront plus
détaillées que d’autres car elles ont été essentielles a la réalisation de ce travail de thése.
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1. Techniques de dép6t de couches minces

1.1. Pulvérisation cathodique

1.1.1. Principe de fonctionnement

La pulvérisation cathodique est une technique de préparation de couches minces sous vide
secondaire. Elle permet de déposer tous types de matériaux, qu’ils soient bons ou mauvais
conducteurs thermiques ou ¢électriques, tant qu’ils résistent a un échauffement inférieur a une
centaine de degrés et a une mise sous vide.

Cette technique consiste a déposer sur un substrat des atomes ou grappe d’atomes arrachés a
une cible a I’aide d’un plasma (Figure 111-1). Ce plasma est créé par une décharge obtenue en
polarisant négativement la cible du matériau a déposer qui est placé dans une atmosphére
gazeuse contrdlée. Les électrons émis par des filaments de tungsténe sont accélérés jusqu’a
atteindre une énergie suffisante pour ioniser le gaz. Chaque collision entre les électrons et les
atomes du gaz va fournir un ion positif et un électron supplémentaire qui a son tour va provoquer
des ionisations. Les ions positifs vont alors bombarder la cible du matériau a déposer. L’énergie
de ces ions doit étre supérieure a une valeur critique appelée seuil de pulvérisation sans quoi,
aucune émission d’atome n’est possible. Lors d’une pulvérisation purement physique, par
opposition a la pulvérisation réactive, les ions et les atomes du gaz ne doivent pas réagir avec
le film en croissance. Ceci limite donc les gaz de pulvérisation aux gaz rares. Dans notre cas,
nous utilisons de I’argon. Les dépots sont non directifs ¢’est-a-dire que les atomes sont éjectés
dans toutes les directions de I’espace.

Verre

masse

Figure 111-1. Principe de fonctionnement de la pulvérisation cathodique.

Deux modes de polarisation sont possibles et leur utilisation dépend de la nature du matériau a
pulvériser. La polarisation en tension continue, dite DC, permet de pulvériser uniquement les
matériaux conducteurs. Dans le cas de cibles non métalliques, une accumulation de charges
positives peut apparaitre a la surface de la cible ce qui diminue au fur et a mesure le taux de
pulvérisation de la cible. On utilise alors la polarisation en mode RF (radiofréquence).
L’alternance de la polarisation permet 1’évacuation des charges positives accumulées sur la
cible. Afin d’augmenter la vitesse de dépot, les ions positifs du plasma sont confinés au
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voisinage de la cible a ’aide d’un champ magnétique créé par un aimant situé sous la cathode
appelé magnétron.

1.1.2. Le banc de pulvérisation du laboratoire 1JL

Le banc de pulvérisation ultravide utilisé pour les dépdts des couches de ma thése est un banc
Alliance Concept DP 850 qui se compose d’une enceinte principale et d’un sas d’introduction.
La pression de base a ’intérieur de I’enceinte est inférieure a 10°° mbar. Elle est assurée par un
groupe de pompage cryogénique.

Pormpe 10 de pulvérisati
cryogénique Catﬁggggle; e pulvérisation

Enceinte d’élaboration

4 alimentations DC et 2
alimentations RF

Pompe

- — £ turbomoléculaire
commande des-T & = N J du sas

Canne transfert
UHV

Sas
d’introduction
des échantillons

|
Figure 111-2. Banc de pulvérisation ultravide & /’1JL — Nancy.

Les substrats sont introduits dans I’enceinte par le sas d’introduction, dans lequel un vide
secondaire est établi lors de I’introduction d’un échantillon dans la chambre de dépdt. Cela
permet de diminuer le temps de pompage de 1’enceinte en évitant sa contamination. Ce sas est
également équipé d’un ascenseur permettant soit de charger 5 masques, soit de charger 5 portes
substrats. Ces derniers sont chargés automatiquement par I’automate de la machine et
permettent donc soit de déposer des couches au travers de 5 masques, soit de faire des dépots
successifs sur 5 échantillons différents.

Figure 111-3. Le sas avec son ascenseur permettant de charger 5 masques ou 5 portes échantillons.
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Figure ll1-4. Intérieur de I’enceinte de dépot du bati de pulvérisation cathodique.

L’enceinte principale du bati de pulvérisation cathodique est dotée de dix cibles : 6 cibles de 2
pouces (Co, Pt, IrMn3, Cu, Th, MgO) et 4 cibles de 3 pouces (Ta, Al, Co et Ni). Les cathodes
des cibles de Th et de Co en 2 pouces et les cathodes des cibles de Ni et de Co en 3 pouces sont
convergents, ce qui nous permet de réaliser des alliages CoxThix et CoxNiix ou bien des
multicouches (CoxTby)n et (CoxNiy)n. Avant chaque dépdt, un nettoyage préliminaire de la
surface du substrat ainsi que de celle des differentes cibles est réalisé par bombardement
ionique. Des caches placés au-dessus de chaque cible permettent de protéger le substrat pendant
la pré-pulvérisation de la surface des différentes cibles. Pour assurer 1’homogénéité de
I’épaisseur déposée, le porte-substrat effectue des rotations alternées au-dessus de la cible
durant la pulvérisation. La température du porte substrat est maintenue a la température
ambiante par un dispositif de refroidissement pendant les dép6ts. Ce type de technique de dép6t
est peu directif : les atomes sont pulvérisés dans toutes les directions de 1’espace.

1.2. Evaporateur

1.2.1. Principe de fonctionnement

L’évaporation thermique est une technique de préparation de couches minces sous vide
secondaire. Elle permet de déposer tous types de matériaux qui posseédent une température
d’évaporation faible.

Cette technique consiste a déposer sur un substrat des atomes évaporés par chauffage a partir
d’une charge composée du matériau a évaporer (Figure I11-5). Ce chauffage est obtenu soit par
effet Joule c’est-a-dire le chauffage du creuset dans lequel se trouve le matériau, soit par
bombardement électronique. Dans le premier cas, un courant électrique de forte intensité passe
par le creuset métallique dans lequel se trouve la charge, soit il passe par un fil ou thermocoax
entourant le creuset. Dans le second cas, les électrons émis par un filament de tungsténe sont
accélérés et déviés par un champ magnétique pour atteindre la charge a chauffer.
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(@) (b)
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Figure 111-5. (a) Cellule d’évaporation par effet Joule (cellule de Knudsen). (b) Schéma de principe d’un canon
a électrons (Tirés du cours NanoScience — Polytech Nancy — M. Hehn).

Dans le cas du canon a électrons, le faisceau d’électrons est balayé sur la surface afin de ne pas
faire un trou. Pour certains matériaux ou certaines températures, le matériau a évaporer est
liquide. Dans tous les cas, les atomes se trouvant sous forme gazeuse au-dessus de la charge se
déposent sur un substrat qui est placé au-dessus de la charge. Ce dépot est extrémement directif :
les atomes suivent majoritairement une trajectoire rectiligne, perpendiculaire a la surface de la
charge.

1.2.2. L’évaporateur de centre de compétence Minalor a IJL

Figure 111-6. Evaporateur du CC Minalor a I’1JL.

Le banc d’évaporation du CC Minalor est un évaporateur PLASSYS MEB400s. Il est constitué
d’une enceinte, sans sas. L’insertion de 1’échantillon se fait directement sur le porte substrat, ce
qui assure un trés bon contact thermique et un bon refroidissement de I’échantillon. Pour
atteindre un bon vide, une nuit de pompage est nécessaire. L’évaporation est effectuée a 1’aide
d’un canon de marque Telemark. Les procédés sont standardisés et sont effectués par un
programme de pilotage de I’ensemble de la machine.
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2. Techniques de caractérisation

2.1. Magnétometre a échantillon vibrant

Plus connu par son acronyme, VSM (Vibrating Sample Magnetometer), le magnétometre a
¢chantillon vibrant est I’instrument qui a été utilisé durant ce travail de these pour la mesure de
la réponse de I’aimantation M sous champ magnétique H, M(H), des films minces synthétisés
(film mince de CoFeB et multicouche [Co/Ni]n). Trois appareils différents appartenant au centre
de compétence « CC magnétisme et cryogénie » ont été utilisés : (i) un VSM de marque
Lakeshore permettant des mesures rapides de cycles M(H) avec champ magnétique maximal
n’excédant pas les 1.7 Tesla, (ii) un VSM de marque ADE permettant 1’application d’un champ
magnétique d’amplitude maximale égale a 2.5 Tesla, avec la possibilité de faire des mesures
automatiques en angle, (iii) un PPMS-VSM de marque Quantum Design qui fut utilisé pour les
mesures en température, a basses températures.

Le principe physique des mesures sur ces 3 VSM est identique et peut étre retrouvé dans la
référence [104]. L’échantillon étudié est placé dans un électroaimant et est fixé a I’extrémité
d’une tige en quartz (Figure I11-7). Cet ensemble est mis en vibration (oscillation) a I’aide d’une
téte mécanique vibrante dans un champ magnétique constant et en face de bobines de
détections. Des bobines sont placées dans la direction du champ appliqué et mesureront la
composante de 1’aimantation dans la direction du champ ; Des bobines sont placées a 90° de la
direction du champ appliqué, elles mesureront la composante de 1’aimantation perpendiculaire
au champ. Une mesure vectorielle de I’aimantation est donc possible.

Reference signal
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Figure 111-7. Principe de fonctionnement de base d'un VSM. Tirée de [104].

L’oscillation de I’échantillon revient a faire osciller un moment magnétique en face d’une
bobine : une tension électrique V;.,, est induite par le champ rayonné par ce moment
magnétique selon la loi de Lenz.

ao
dat

(Eq 111-1)

Vienz =

ou @ est le flux du champ magnétique rayonné. Ce signal électrique est directement
proportionnel a la composante du moment magnétique dans la direction ou perpendiculaire a la
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direction du champ magnétique (selon les bobines de mesure). En changeant la valeur du champ
magnétique, le cycle M(H) peut étre mesuré.

2.2. Transport électronique sous champ magnétique

L’équipe Nanomagnétisme et Electronique de spin de 1’lJL est connue et reconnue pour les
possibilités offertes en terme de transport électronique sous champ magnétique. C’est une
caractérisation de base de la spintronique, regarder les variations de résistance d’un échantillon
tout en appliquant un champ magnétique. Dans le cadre de ma thése, j’ai utilisé un banc de
transport qui combine I’utilisation d’une bobine cuivre pour la production du champ
magnétique et d’un cryocooler pour la mise en froid.

Portiques découplés par limiter les vibrations
\

Téte froide
Cryostat

\ ?"\3'
Electroaimant —=_

Base rotation -

Echantillons

Figure 111-8. Banc de transport sous champ magnétique utilisé pour les mesures d’anisotropie de
magnétorésistance.

L’aimant est de marque Caylar. Il est mont¢ sur un roulement a billes d’éolienne, ce qui permet
sa rotation (automatisée). Il permet 1’application d’un champ de 2T tournant. L’échantillon est
monté a plat dans un cryocooler de marque ARS qui permet des excusions en température de
20 a 400K. Le cryostat est monté sur un double portique afin que les vibrations de la téte ne se
transmettent pas a 1’échantillon. Les contacts €lectriques sont pris a 1’aide de laque d’argent
dans une géeométrie 4 pointes (Figure 111-8-droite). La mesure de résistance est réalisée a 1’aide
d’un pont afin d’obtenir une résolution en résistance inférieure au mg.

2.3.  Microscope de force magnétique (MFM)

La microscopie champ proche de force magnétique (MFM) représente aujourd’hui I’un des
outils d’imagerie le plus répandu et le plus versatile pour la caractérisation de surface de films
magnétiques. Cette technique repose sur I’interaction entre une pointe magnétique et le champ
magnétique rayonné par un échantillon magnétique. La cartographie bidimensionnelle de la
dérivée seconde du champ de fuite permet de reconstruire, avec une résolution de quelques
dizaines de nanométres, la distribution locale de 1’aimantation.
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Les avantages sont liés a (i) sa résolution spatiale, pouvant atteindre de 50 nm & 10 nm [105],
(ii) la préparation de I’échantillon mesuré qui est inexistante si la surface de I’échantillon est
propre et (iii) la possibilit¢ de mener des expériences d’imagerie magnétique dans des
environnements différents et notamment sous champ magnétique. Les inconvénients reposent
sur le fait que la surface doit étre idéalement peu rugueuse et qu’il n’y a pas de lien direct entre
le signal mesuré et la distribution de I’aimantation : une distribution de contraste peut parfois
étre attribuée a plusieurs configurations d’aimantation. On combinera alors toujours les signaux
MFM a des mesures macroscopiques ou bien de microscopie X-PEEM ou STXM.

Pour aiguiller le lecteur dans la compréhension du principe de fonctionnement du MFM, ce
sous-chapitre sera donc organis€ comme suit. Aprés une bréve description de I’instrument
utilisé, on rappellera les principes physiques de base de cette technique. On donnera ensuite les
contrastes prédits pour des films minces a aimantation perpendiculaire en bandes a partir de la
théorie de la réponse MFM.

Il s’agit ici de donner les bases de I’interprétation des images obtenues dans le cadre de cette
these. Pour plus d’informations sur cette technique, le lecteur pourra se référer a la derniére
revue de O. Kazakova et al, « Frontiers of magnetic force microscopy » [106] ou bien a la
revue de U. Hartmann, « Magnetic Force Microscopy » [107]. D’autre part, la thése de M. Hehn
[20] en francais donne la théorie de la réponse MFM des films minces a aimantation
perpendiculaire.

2.3.1. Instrumentation

Durant ce travail de thése, deux microscopes ‘Asylum Research’ de type (MFP3D) et
(ORIGIN+) furent utilisés. Les deux machines sont semblables et permettent 1’acquisition
d’images MFM de haute résolution, avec la possibilité de faire des études en présence d’un
champ magnétique (planaire et perpendiculaire), dans un milieu a pression atmosphérique. Un
de ces appareils est montré dans la Figure I11-9.

Figure 111-9. Microscope de force magnétique MFP3D Asylum Research installé a I’Institut Jean Lamour.

Ces microscopes, dans leurs schémas basiques, sont constitués de 3 éléments, comme suit :
- Le premier, qu’on appellera la téte de détection est constituée de :
e Une pointe magnétique faite a base de (Si) ou (SiN) revétue d’un alliage composé d’un
matériau magnétique (Co, Fe, Ni) et d’un autre élément (Cr ou Pt). La composition de
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’alliage permet d’avoir des pointes de différents moments magnétiques et de différentes
coercivités. Géométriquement, une pointe MFM possede une structure pyramidale de
rayon de courbure de quelques dizaines de nanomeétres a I’apex (typiquement < 50 nm)
et une base de quelques micrométres (Figure 111-10). Cette pointe est fixée a un levier
flexible appelé ‘cantilever’. De longueur typique de 200 um et de largeur typique de
30um, il permet de faire osciller la pointe ou de mesurer la force exercée entre la pointe
et la surface. Le levier est lui-méme attaché a une partie massive en Si qui permet de
manipuler le systéme (pointe + levier) pour I’échange de pointe et de forcer 1’oscillation
du levier dans le mode ‘tapping’ (plus d’informations sur ce mode d’acquisition seront
exposées dans la suite du tapuscrit).

Figure 111-10. Image SEM d’une sonde magnétique de type ASY-MFM-HM-R2. A gauche, un cantilever d’une
longueur de 240um, largeur=35um et d’épaisseur=3um. A droite, un zoom sur la pointe MFM ayant une
hauteur de 12.5um et la couche magnétique de 100nm d’épaisseur est composée de CoCr. Tirée de [107].

Un ensemble d’éléments qui permet de mesurer la déflection du levier liée a
I’interaction de la pointe avec la surface. La Figure 111-11 donne le schéma simplifié du
montage. Un faisceau laser est envoyé sur la face arriére du levier, est réfléchi et le
faisceau laser réfléchi est envoyé sur deux photo-diodes montées en signal différence.
En mode contact, sans interaction avec la surface, le montage est réglé pour avoir une
différence de potentiels électriques égale a zéro. Lorsque la pointe se déplace sur la
surface, le levier se tord, le faisceau laser réfléchi se décale sur les diodes et un signal
non nul est mesuré. Une calibration permet de convertir la tension des diodes en
rugosité. En mode vibrant, le signal des diodes permet d’obtenir I’amplitude, la
fréquence, la phase de la vibration du levier qui changent en fonction de 1’interaction
avec la surface.

/ Rayon laser

\ Systeme de balayage

Pointe
+ levier

Photodiode

Figure 111-11. Principe de détection de la vibration ou déformation du levier.
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- Le deuxiéme ¢élément est un plateau sur lequel est maintenu le dispositif d’application du
champ magnétique (VFM pour Variable Field Module - Figure 111-12). Ce dernier crée un
champ magnétique statique par la présence d’un aimant permanent. Les lignes de champ de cet
aimant permanent sont ramenées au niveau de 1’échantillon par un circuit magnétique.

——

High Field

Figure 111-12. 4 gauche, image de dessus du dispositif d’application de champ magnétique. A droite, illustration
de I’arrangement des pdles magnétiques en configuration planaire montrant [’emplacement de la sonde de Hall
et les lignes de champ issues du circuit magnétique (vue de coté). Tirées de [109].

La rotation de I’aimant permanent permet de modifier le flux du champ magnétique dans le
circuit magnétique et donc de modifier I’intensité et le sens d’application du champ sur
I’échantillon. Une sonde de Hall intégrée permet de mesurer I’intensité du champ magnétique.
En configuration planaire, quand I’espacement entre les 2 pdles est réduit au minimum, le
champ maximal crée est égal a 700 mT. En configuration perpendiculaire, un champ maximal
de 300 mT est atteint. L’ensemble est posé sur une dalle anti vibration active, elle-méme posée
sur un marbre. On limite et compense les vibrations issues du sol. Pour limiter les vibrations
issues de I’air, le microscope est placé dans une caisse phonique. Comme plusieurs microscopes
se trouvent dans la méme salle, ce caisson limite les bruits acoustiques des opérateurs présents
dans la salle.

- Enfin, le dernier élément est le programme informatique qui permet de controler le
microscope. Parmi toutes les fonctionnalités, il faut souligner la possibilité de réalisation de
macro pour 1’automatisation de 1’acquisition des images. Un exemple d’application est donné
Figure I11-13 ou des scans de 1’état magnétique sont réalisés en fonction du champ de fagon
motorisée (& chaque changement de champ, la pointe doit étre désengagée et réengagée). La
caractérisation des images a quant a elle été réalisée avec des scripts Mathematica [110] et
I’utilisation du logiciel WSxM [111].
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Figure 111-13. Un exemple de macro qui permet de réaliser un cycle d’images MFM sous champ magnétique en
variant de maniére progressive, sans la présence l’opérateur, l'intensité du champ magnétique appliqué.

2.3.2.  Principe physique du MFM

Dans cette partie, on décrira les principes théoriques fondamentaux de I’exercice d’imagerie
magnétique par MFM. Pour s’y faire, on s’intéressera uniquement au mode de détection qui fut
utilisé durant cette thése, a savoir le mode ‘tapping’ (mode oscillant). On assimile alors le
mouvement du levier a un oscillateur harmonique amorti régi par la deuxieme loi de la
dynamique. En absence de forces d’interaction entre la pointe et 1’échantillon, 1’équation
différentielle du second degré s’écrit donc de cette maniére :

02z(t) +y 0z(t)

F) =m—; 3t

+kz(t) (Eq 111-2)

avec F(t)=Ao cos(mt) la force d’excitation, m la masse effective, z(t) la position du levier, y

mwg

le facteur d’amortissement définit pary = et k la constante de raideur du levier ; w, = \/E

m
est la pulsation propre d’oscillation du levier et Q est son facteur de qualité.

Les expressions des grandeurs caractéristiques de 1’oscillation du levier sont [112], [113]:

w
o Amplitude : A(w) = —20XCo) (Eq 111-3)
\/1+Q2(m/mo—wo/m)
. Phase:(p(oo)ztan‘l(%) (Eq 111-4)

L’existence d’interactions pointe-échantillon affectent directement le mouvement d’oscillation
du levier. De maniére effective, les equations ci-dessus peuvent étre réutilisées en tenant compte
d’une modification de la constante de raideur du cantilever par les forces agissant sur le levier
. . : aF; e
[113]. La constante de raideur effective k.;r = k + Zi%, avec Zia—z‘ la somme des dérivées
selon z de toutes les forces interagissant avec la pointe (le signe (1) dépend de la nature des
. o L F; .
forces, attractives ou répulsives). En considérant Zia—z‘ < k, les décalages des grandeurs

caractéristiques de I’oscillation résultant de I’interaction pointe/ force sont égaux a[112],
[113]:
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JdF;

o Décalage en pulsation : Aw = wg — Wegr = + % Y (Eq 111-5)
e Décalage en phase : Ap = g —tan™! <%> ~ i%Zi% (Eq 111-6)
Q%2
, itudes - A4 = 24 _ 24\ @ow OFi L 2400 OF;
e Décalage en amplitudez : AA = a(")wc Aw = 6w)wc v i 2~ 3k, 2o
(Eq 111-7)

Dans tous les modes de fonctionnement, la mesure a 1’aide du microscope donne le gradient de
I’ensemble des forces exercées sur la pointe par la surface de 1’échantillon. Le lien n’est donc
pas direct avec la configuration magnétique de la surface. De plus, il faut pouvoir s’affranchir
de toutes les forces autres que magnétique, y compris les forces de Van der Waals liées a la
topographie de la surface. C’est pour cela que la mesure de la force magnétique est faite en
deux étapes. C’est le principe du lift mode. Dans un premier passage, la pointe balaie la surface
de I’échantillon en boucle fermée pour mesurer la topographie de la surface (Figure I11-14,
gauche). En boucle fermée, 1’amplitude et donc la fréquence de vibration du levier est
maintenue constante par le mouvement de 1’élément piézoélectrique gérant la distance de la
pointe par rapport & la surface. Dans ce premier passage, les forces de Van der Waals sont
dominantes. Dans un second passage, la boucle de rétroaction est ouverte et le signal électrique
de topographie est réinjecté dans 1’élément piézoélectrique (Figure I11-14, droite). La distance
entre la pointe et la surface est donc constante (ajustée a hiix) et les forces de Van der Waals
sont constantes. Les variations de pulsation (Aw), d’amplitude (AA), ou de phase (A@) ne seront
alors que liées au gradient de la force magnétique. L’image MFM est ainsi reconstruite.

( _7_’—-/0—\/\’\%,0
p— he|

) . -I-;j' - () o= g
h s -
e Aol L‘-_ ;}i »
X . X

Figure 111-14. Schéma du principe du lift mode lors d’expériences d’imagerie magnétique par MEM réalisé dans
le mode ‘tapping’. Tirée de [106].

2 La pulsation w, pour laquelle la pente Z—:)) est la plus grande a été calculée par Martin et al [112], et est égale
Wce

N _ 1 . 94 _ 4AQ
Adw, =wy(1x \/EQ). Pour cette pulsation, 0 — iag
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2.3.3. Theorie de la réponse MFM et domaines magnétiques a

aimantation perpendiculaire

Nous avons vu dans le paragraphe précédent qu’en présence d’interactions entre la pointe et
I’échantillon, un décalage en pulsation, en amplitude ou en phase du levier (Aw, AA, A@)
apparait qui est proportionnel a la dérivee spatiale de la force exercée sur la pointe. Il est donc
essentiel de déterminer 1’expression de cette force et de calculer sa dérivée dans le cas de la
force magnétique.

De maniére générale, une force dérive d’une énergie. Dans le cas de 1’énergie d’interaction
magnétique entre le moment d’une pointe magnétique, fyqg; €t du champ de fuite de

I’échantillon ﬁd, I’expression de la force peut étre calculée a partir de I’équation :
F = _V(uoumag ) Hd) (Eq 111-8)

Dans le cas ou le moment de la pointe est uniforme et aligné dans la direction z, 1’équation (Eq
[11-8) se simplifie et la composante de la force dans la direction z devient :

0HA
F, = _HOUmag_za_Zd (Eq 111-9)
Il vient alors que
0F, 0%HZ
9z _P'Ol-lmag_zaTzd (Eq 111-10)

De cette derniére, il convient donc de déterminer 1’expression du champ de fuite de la structure
en domaines et de calculer sa dérivée seconde pour évaluer le gradient de force exercé sur la
pointe et ainsi reconstruire le signal (MFM). Pour s’y faire, I’expression du champ de fuite est
donnée dans [20] par I’expression suivante :

P
T —=r/

Ho(®) = = [, Vr - M) g &7 + [(AGF) - Mo()

|7

dx#  (Eqlll-11)

|7 =713

ol Mg(¥) est la distribution spatiale de I’aimantation dans la couche magnétique ou la
nanostructure a 1’étude, fi est un vecteur unitaire perpendiculaire aux surfaces de la
nanostructure, orienté vers 1’extérieur. Le premier terme correspond aux charges de volume et
le second terme aux charges de surface.

Pour déterminer le champ de fuite, il faut connaitre ﬁS(F). Nous allons maintenant nous
intéresser a des configurations de parois de domaines et notamment la configuration ou
I’aimantation des domaines est perpendiculaire au plan de la couche. La distribution utilisée est
celle proposée par Rugar et al [114] a savoir :

M;(x,z) = — = Mytan™ (g) H(z)? (Eq 111-12)

Ou 2 est un vecteur unitaire selon ’axe z (perpendiculaire a la surface), x représente la distance
par rapport au centre de la paroi, & est ’extension spatiale de la paroi et H(z) est égale a 1 si
0<z<t (t est I’épaisseur de la couche), a 0 sinon. L’expression du champ de fuite d’une paroi
unique est alors [20] :
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xt

HZ(x, 2) = —4Mtan™" -) pour 2>0 (Eq 111-13)

(z+6)(z+6+t)+x

Finalement, I’expression de la dérivée seconde du champ de fuite pour un film a aimantation
perpendiculaire contenant une paroi positionnée en x = 0, s’écrit maintenant de la maniére
suivante :

2z
0 Hq (x,z) = —8M,x [[

(Eq I11-14)

(6+z2)  (t+6+2)
0z*

x2+(8+2)2]°  [(t+6+2)2+x2]?

Pour un échantillon avec n parois de période P, les champs s’additionnent et 1’on obtient :

' (x,2) = Ba(~1)"HE (x =%, z) (Eq 111-15)
asz,total 32HZ
T (x,2) = Zu(- D" S (x — 2, 2) (Eq 111-16)

A partir des équation 111-14 et 111-16, le contraste MFM peut étre calculé dans le cas, par
exemple, d’un film de 200 nm d’épaisseur et d’une séparation de parois plus grande que
I’épaisseur de la couche (ici séparation =0.75 um). Ainsi, les centres de parois sont assez
espaces. On a choisi (z + 8)/t) = 0.5. Le résultat est donné dans la Figure I11-15.
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Figure 111-15. Signaux MFM calculés a I’aide des équations 111-14 et 111-16. A gauche, image bidimensionnelle.
A droite, coupe perpendiculaire aux parois. Cas de 2 parois espacées de 750 nm.

On observe que la dérivée seconde du champ de fuite est nulle partout sauf a proximité des
parois. Ainsi, si I’aimantation n’est pas modifiée par le passage de la pointe magnétique, le
contraste magnétique mesuré par le MFM provient directement des parois.

Dans un 2™ cas de figure, on considére un film mince avec des parois périodiques dont la
périodicité est proche de 1’épaisseur du film (ici 300 nm). On observe alors que la dérivée
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seconde du champ de fuite varie de maniére quasi sinusoidale. Les extrema d’intensité sont
alors localisés au centre des domaines méme si le signal provient des parois. Ce comportement
trouve son origine dans le recouvrement des signaux provenant des différentes parois, qui est
une conséquence du rapprochement spatial entre les centres de parois. Le signal MFM attribué
a ce cas de figure proviendrait donc toujours des parois magnétiques mais permettrait
I’identification des domaines magnétiques d’une fagon directe.
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Figure I11-16. Signaux MFM calculés a [’aide des équations I1I-14 et 111-16. A gauche, image bidimensionnelle.
A droite, coupe perpendiculaire aux parois. Cas de multiples parois espacées de 150nm.

2.4. Scanning Transmission X-ray Microscope (STXM)

Durant ce travail de thése, un STXM (pour Scanning Transmission x-rays Microscope en
anglais) installé sur la ligne HERMES du synchrotron SOLEIL [115] fut utilisé pour étudier la
structure en domaines du CoFeB.

Dans sa description la plus €lémentaire, ce microscope est un spectrometre d’absorption des
rayons X polarisés, résolu spatialement. Son mode de fonctionnement repose sur le balayage
d’un faisceau focalisé de rayons X sur 1’échantillon et a la mesure de I’intensité du faisceau
transmis a travers 1’échantillon en fonction de la polarisation du faisceau incident. Cette
absorption dépendante de la polarisation est issue du phénomeéne de dichroisme magnétique qui
permet de déterminer la composante locale de I’aimantation. Cette mesure peut étre réalisée
sous champ magnétique, dans un vide primaire ou secondaire, dans un environnement
échantillon peu contraint, ou plus complexe (haute pression, cryo.etc).

Dans la suite, nous allons décrire le phénomene de dichroisme magnétique et montrer comment

il est utilis€ pour la réalisation de I’imagerie magnétique. Le but ici est de donner suffisamment
d’informations au lecteur pour comprendre les clichés STXM présentés dans ce manuscrit.
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2.4.1. Absorption du faisceau et dichroisme magnétique

Comme cela a été annoncé au début de ce sous-chapitre, le principe fondamental de 1’imagerie
par STXM repose sur I’interaction photons/ matiere. A la traversée d’un échantillon, le faisceau
de rayons X est absorbé et, dans le cas d’un matériau magnétique, cette absorption est
dépendante de la polarisation de la lumiére (circulaire droite ou gauche).

Absorption des rayons X

Un faisceau de rayons X est envoy¢ sur I’échantillon a une énergie donnée E. Le signal mesuré
aprés la traversée de I’échantillon suit la loi de Beer-Lambert [116] ou I’intensité du faisceau
transmis s’ écrit

I = Igexp(—t = p(E)) (Eq 1-17)

avec I, ’intensité des photons incidents, t1’épaisseur de la couche et u(E) le coefficient
d’absorption des rayons X a I’énergie E.

Lorsque I’énergie des photons correspond a une transition des électrons de cceurs des atomes
vers les bandes d (cas des métaux de transitions), on parle de résonance ou de seuil d’absorption,
n(E) augmente fortement ce qui va occasionner une forte diminution de 1’intensité du faisceau
transmis. Pour les métaux de transition, les seuils L» et Lz correspondent a des transitions
2p12—3d et 2p3—3d respectivement (Figure 111-18). Un exemple de spectre d’absorption des
rayons X est donné dans la (Figure 111-17, droite). Les énergies des seuils dépendent de la nature
chimique des atomes ce qui va rendre la technique STXM sélective en élément chimique.

(a) Transmission = 0
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_ c
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Sample 760 780 800 820

Figure 111-17. 4 gauche, principe de la mesure en transmission ; Au centre, transition entre 2 niveaux d’énergie
pour un électron si l’énergie des photons hw est égale a la différence d’énergie entre les deux niveaux ; A droite,
intensité transmise et mise en évidence de pics d’absorption. Tirées de [117].

Dichroisme magnétique circulaire (X-ray magnetic circular dichroism, XMCD)

Lorsqu’un matériau est magnétique, I’absorption des rayons X va déependre de la polarisation
de la lumiere. Cette différence est induite par les regles de sélection qui dépendent de la
polarisation. Plusieurs articles de revue sur le dichroisme peuvent étre consultés pour les aspects
théoriques. Nous avons pris pour référence [118]

Lorsque E, le vecteur d’onde des photons X, est parallele a M, I’aimantation de la couche, au
seuil Ls, plus d'électrons de spin-down (spin-up) sont excités par des rayons X polarisés
circulairement a droite (gauche). Ces photoélectrons polarisés sont utilisés pour analyser la
densité d’état finale de la bande d. La conservation du spin impose donc que c’est la bande

65



Chapitre 111. Techniques exérimentales.

majoritaire (resp. minoritaire) qui est principalement sondée avec des rayons X polarises
circulairement a droite (resp. gauche). La différence des coefficients d'absorption des rayons X
refléte ainsi le déséquilibre de la densité d’états dépendant du spin de la bande d, c'est-a-dire le
déséquilibre des bandes majoritaire et minoritaire. Si la direction de propagation des photons
est inversée ou 1’aimantation retournée, c’est la bande minoritaire (resp. majoritaire) qui est
principalement sondée avec des rayons X polarisés circulairement a droite (resp. gauche).

Spin “up” Spin “down™
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Figure 111-18. Description schématique des transitions dépendantes de I'hélicité aux seuils L2,3 d’un métal de
transition 3d. Par excitation avec des rayons X polarisés circulairement des états 2p initiaux, des photoélectrons
polarisés en spin sont créés. La densité d'états d agit comme un détecteur de spin sensible. Tiré de [118].

Il apparait donc que le coefficient d’absorption des rayons X a 1’énergie E dépend de k.M. En
tenant compte du dichroisme, 1’équation (Eq 111-17) devient :

. 1d %”g—”
I = Tpexp | —=— X ’ (Eq 111-18a)
—=1

k

1+q-K M

CR _ __t TN )
[*® = I,exp i X T (Eq 111-18b)
llell

ou L est la longueur d’atténuation des rayons X, d est ’amplitude maximum de 1’effet
dichroique et 71 est la normale a la surface. L’acronyme CL est utilisé pour Circular Left et CR
pour Circular Right.

Du fait de la géométrie du STXM en transmission le STXM est trés adapté a la caractérisation

des films minces a aimantation perpendiculaire (|| ik ” ” est alors maximum). Inversement, en

incidence normale, il n’est pas possible d’obtenir le contraste d’une distribution d’aimantation
planaire. Elle peut étre obtenue en tiltant le faisceau par rapport a la normale. Enfin, et cela
n’est pas un détail dans la mise en ceuvre de cette technique, la mesure est faite en transmission.
Ceci implique la fabrication de films minces et de nanostructures sur membranes ultraminces
(quelques dizaines de nanometres). Cela va grandement complexifier les étapes technologiques.

A partir des équations (Eq 111-18), le contraste magnétique est obtenu en calculant le signal
XMCD (Xray Magnetic Circular Dichroism). Ce dernier est égal a
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CL_jCR

XMCD = -

Afin de faire de I’imagerie, il ne nous reste plus qu’a quantifier I’XMCD pixel par pixel pour
en faire une cartographie et remonter a la projection de 1’aimantation dans la direction du
faisceau. Pour réaliser une telle cartographie, on doit étre en mesure de focaliser le faisceau de
rayons X et de le déplacer sur la surface de 1’échantillon (ou de déplacer I’échantillon par
rapport au faisceau).

2.4.2. Instrumentation

D'un point de vue plus pratique, pour utiliser cette technique, une source de lumiére polarisée a
longueur d'onde réglable est nécessaire. La lumiére doit également étre focalisée en un seul
point de I'échantillon et I’échantillon doit pouvoir étre déplacé. Cela nécessite une installation
spéciale, il faudra d'abord utiliser le rayonnement synchrotron pour obtenir une lumiere
suffisamment brillante, accordable en énergie dont la polarisation peut étre changée. Puis il faut
pouvoir focaliser un faisceau de rayons. La focalisation est obtenue a I’aide d’une lentille de
Fresnel. Le faisceau doit traverser 1’échantillon et pour cela il doit étre déposé sur membrane et
I’épaisseur de la couche magnétique elle-méme ne doit pas excéder quelques 100 nm. Enfin, il
faut pouvoir mesurer I’intensité du faisceau transmis. Les mesures ont été effectuées sur la ligne
de lumiére HERMES au synchrotron SOLEIL a Paris [115]. Le schéma de la ligne est donné
par la Figure 111-19.
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Figure 111-19. Schéma de principe du STXM de la ligne de lumiére HERMES & SOLEIL
(https://www.synchrotron-soleil.fr/fr/lignes-de-lumiere/hermes).
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Figure 111-20. Détails de l'instrumentation autour de 1’échantillon.

Nous n’allons pas nous appesantir sur le fonctionnement d’un synchrotron, mais ce dernier, par
la circulation d’électrons produit des photons et une lumiere brillante, monochromatique,
accordable en énergie dont la polarisation peut étre changée. Cette derniere est incidente sur la
Fresnel Zone Plate qui permet la focalisation du faisceau.

Fresnel Zone Plate : souvent réduit au titre de Zone-Plate (ZP), elle est 1I’élément clef du
fonctionnement du STXM. Elle sert a la focaliser les rayons X incidents. Elle détermine donc
fortement la résolution spatiale que peut atteindre le microscope. Comme tout le monde le sait,
il n’est pas possible de focaliser les rayons X a I’aide des lentilles optiques du visible. Pour les
rayons X, elle pourra se faire a I’aide d’une lentille de Bragg-Fresnel, qui repose sur le principe
de diffraction d’un réseau 2D. Cette derniére est composée d’anneaux concentriques COmposés
d’un matériau absorbant des rayons X (métaux lourds) dont la largeur diminue en s’¢loignant
du disque central. Cette géométrie permet le passage des rayons X uniquement a travers les
zones transparentes (Figure 111-21-gauche), gauche. Si le chemin optique parcouru par 2 rayons
X provenant de deux zones transparentes adjacentes varie d’ une longueur d’onde multipliée par
le m*™ ordre de diffraction, une interférence constructive est créée dans le spot de focalisation
(Figure 111-21-droite). Pour y arriver une condition géométrique est imposée, ou r,,, le rayon du
n®™M anneau, doit satisfaire 1’équation suivante [119], [120]

12 = mnAfy + 200 0= 1N (Eq 111-20)

ou, m est I’ordre de diffraction, A la longueur d’onde et f,,, la distance focale de 1’ordre m.

dry,

Figure 111-21 : Lentille de Fresnel. A gauche, vue de face. A droite, vue de coté. Tirées de [121].
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Sous I’approximation ou ( f;; > nA), ¢’est-a-dire aux faibles longueurs d’ondes (quelques nm),
le second terme de 1’équation (Eq 111-20) est négligé. On en déduit alors que la distance focale
est égale a

ri

f = (Eq 111-21)

mnA

A f,,, souvent de I’ordre du millimétre, le spot de focalisation est alors constitué, et sa taille
peut étre calculée [122], [123]

A
2dry

061 =192 & A . _
o = 0.61 —A 1.22 —— avec NA = I’aperture numérique (Eq 111-22)

ou dry est la largeur de I’anneau le plus externe, le N*™. On comprend de 1’équation (Eq I11-
22), que la résolution obtenue en étant sélectif qu’au premier ordre de diffraction est
approximativement égale a la largeur de la N*™ ‘ZP’. Ceci explique I’intérét technologique
porté par certains au développement des ‘ZPs’ avec la largeur de 1’anneau extérieur la plus
petite possible [124]. De méme, une plus forte résolution latérale est obtenue en travaillant a
des ordres de diffraction (m) plus grands, mais qui implique en retour a travailler a des distances
focales trop petite (quelques centaines de pm). Pour finir, la ZP est montée sur un étage de
balayage piézoélectrique qui permet son déplacement dans les 3 directions de 1’espace (X, y, z).
Le positionnement de la ZP est maintenu a I’aide d’une boucle interférométrique avec une
précisions de I’ordre du nm. Apres la focalisation, le faisceau passe par ’OSA

OSA : (Pour Order Sorting Aperture en anglais) est constitué¢ d’un seul anneau de diamétre
Iégerement plus petit que le diamétre du disque central de la ‘ZP’(<100 pm). Cet élément, de
par sa géométrie, possede la mission de filtrer les ordres supérieurs de diffraction de la ZP de
telle sorte que seul le premier ordre de diffraction de la lumiére est transmis a I’échantillon. De
méme que pour la Zone Plate, I’OSA est fixé sur un étage de balayage piézoélectrique pour
gérer son déplacement.

Echantillon/ Porte échantillon : du fait que 1’exercice d’imagerie se fait en transmission, il est
obligatoire que 1’échantillon soit déposé sur un substrat peu absorbant aux rayons X. Souvent,
des membranes a base de (SisN4) sont utilisées. En conséquent, le porte échantillon est un
support métallique avec des ouvertures ou la fenétre optique de la membrane coincide par-
dessus. Encore une fois, le porte échantillon est fixé sur un étage de balayage piézoélectrique
qui gére les déplacements lui-méme contrélé par une boucle interférométrique. Dans certaines
expériences, un systéeme d’application du champ magnétique a été mise en place pour des
mesures sous champ in situ. C’est un quadrupdle magnétique qui permet I’application d’un
champ magnétique pouvant aller jusqu’a 200 mT perpendiculairement ou parallélement au plan
de I’échantillon. Il est composé de 4 aimants permanents sous forme de cylindre, aimantés
perpendiculairement a 1’axe du cylindre.

Photomultiplicateur (PMT) : pour finir, un photomultiplicateur permet de faire la mesure du

flux de photons transmis en changeant la position de I’échantillon par rapport aux flux de
photons incidents.
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Figure 111-22 : Une photo de la manip STXM avec ses différents éléments

2.5. X-ray PhotoEmitted Electron Microscope (X-PEEM)

Dans ce paragraphe nous présenterons succinctement la microscopie XMCD-PEEM. Tous les
détails de la technique se trouvent dans la these de Souliman El Moussaoui qui a été réalisée
sur le méme instrument [125]. L’acronyme signifie en anglais : X-ray Magnetic Circular
Dichroism — Photomission Electron Microscopy. Cette technique de microscopie est basée sur
I'émission de photoélectrons par un matériau soumis a un flux de photons. Il s’agit de détecter
les électrons photo émis suite a la désexcitation d’un niveau de ceeur (le processus décrit dans
la partie dichroisme). Ce nombre de photoélectrons va donc dépendre du dichroisme

. . . g . . -
magnétique et donc de I’orientation de K, le vecteur d’onde des photons X, et ’aimantation M
du matériau. Nous obtiendrons a nouveau la projection de I’aimantation dans la direction du
faisceau et nous aurons a nouveau la sélectivité chimique du dichroisme.

Ces ¢électrons sont a leur tour collectés par une colonne d’optique €lectronique pour ensuite
former I’image finale. Compte tenu de leur libre parcours moyen, ces ¢€lectrons peuvent
provenir d'une distance d'environ 5 a 10 nm sous la surface : la microscopie X-PEEM est donc
une technique essentiellement sensible a la surface des échantillons. La résolution latérale de
I’instrument est déterminée par 1’optique électronique. Les meilleures résolutions obtenues sont
de I’ordre 20 nm avec des rayons X
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Figure 111-23. Figure de principe du X-PEEM

3. Techniques de nanofabrication

Dans le cadre de ma thése, nous avons été confrontés a I’étude de nanostructures de [Co/Ni]n et
de CoFeB réalisées a partir de films minces pulvérisés ainsi qu’a la fabrication d’antennes pour
I’excitation d’ondes de spin. Un gros travail de développement et d’optimisation de deux
procédés de nanofabrication a donc été entrepris. Différents appareils appartenant au centre de
compétence « CC minalor » ont donc servi a cette étude. Nous exposerons dans ce qui suit les
différentes étapes et équipements qui nous ont permis de le faire. Le développement des
nanostructures est reporté dans la suite. En ce qui concerne les antennes, il sera rapporté dans
le chapitre relatif a la propagation des ondes de spin.

Il existe une infinité de techniques qui permettent la réalisation de nanostructures. Ici, nous
ferons référence a celles issues de la microélectronique. Elles reposent sur la réalisation d’un
dessin dans un matériau photosensible ou électrosensible et (i) le transfert de ce dessin dans la
couche active dont on veut faire une nanostructure par gravure (technigque soustractive) ou bien
(i1) I’ utilisation de ce matériau comme un pochoir pour le remplir du matériau dont on veut faire
une nanostructure, qui se révéle apres dissolution du matériau sensible (technique additive).

Dans le cadre de ma thése, des nanostructures magnétiques ont été réalisées a partir d’une
multicouche [Co/Ni]n d’épaisseur totale égale a 50 nm ou d’une couche unique de CoFeB
d’épaisseur égale a 180 nm. Un schéma qui résume tout le procédé est présente dans la Figure
I11-24. On abordera dans ce qui va suivre les détails de chaque étape.

71



Chapitre 111. Techniques exérimentales.

! il i i) PY;

Développement

Enrésinement A
apres litho-elec

Evaporation de Ti Apres lift-off Apreés gravure IBE

; Couche
Substrat (Si) . magnétique

. Résine Masque de
bicouche gravure (Ti)

Figure I11-24. Schéma de la procédure de nanofabrication des nanostructures magnétiques.

3.1. Enrésinement

Dans cette premiere étape, une résine électro sensible est déposée sur la surface de 1’échantillon.
Cette derniére est constituée d’un polymére (série de chaines carboniques) dilué dans un
solvant. Dans le cadre du procedé realise, nous avons utilisé une bicouche de (PMMA/MA) /
PMMA (PMMA pour polyméthacrylate de méthyle). La bicouche est déposée en plusieurs
¢tapes. Tout d’abord quelques gouttes de PMMA/MA sont déposées sur la surface et sont
¢talées a I’aide d’une tournette par centrifugation (rotation de 1’échantillon sur lui-méme).
L’¢épaisseur finale dépend de plusieurs paramétres comme la viscosité de la résine, la vitesse de
rotation et I’accélération. Aprées centrifugation, la résine est recuite pour évaporer les solvants.
Puis ces deux étapes sont renouvelées pour le PMMA.

Une bicouche (PMMA/MA) / PMMA est donc réalisée avec des épaisseurs respectives de
200nm et 100nm.

Ce sont 2 résines dites positives c’est-a-dire que lorsqu’elles sont irradiées par un faisceau
d’électrons, les longues chaines carbonées sont cassées. Cependant, aprés irradiation, la résine
PMMA se dissout moins rapidement que la PMMA/MA ce qui permettra par la suite la
réalisation des motifs de résine en casquette qui faciliteront le lift off.

Recette : nettoyage de I’échantillon a ’acétone puis 1’isopropanol et séchage a 1’azote.
Enduction PMMA-MA (ARP 617.06), 5000 tours/min pendant 90s, accélération de 7000
rpm/s? et recuit & 180°C sur plaque chauffante pendant 5 minutes. Enduction PMMA 2% (ARP
672.02), 5000 tours/min pendant 90s, accélération de 7000 rpm/s? et recuit & 180°C sur plaque
chauffante pendant 5 minutes.

3.2. Lithographie par faisceau d’électrons

La lithographie par faisceau d’électrons repose sur le balayage de la surface d’une résine
electrosensible d’un faisceau d’électrons focalisé. Si la résine est positive, I’interaction entre le
faisceau et la résine entrainera la coupure des longues chaines carbonées ce qui rendra la résine
plus soluble que les zones non insolées. Si la résine est négative, I’interaction entre le faisceau
et la résine entrainera une polymeérisation des chaines carbonées qui deviendront longues, ce
qui rendra la résine moins soluble que les zones non insolées. Dans le cadre de cette thése, j’ai
utilisé le masqueur électronique du CC Minalor de I’'TJL qui est de marque Raith [126].
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La résolution des motifs est gouvernée par deux eléments. Le premier est lié a I’interaction des
électrons avec 1’échantillon (résine plus substrat). En effet, la diffusion des électrons a
I’intérieur de 1’échantillon, ainsi que la nature des phénomeénes physiques qui I’accompagnent
(backward and forward scattering) modifient fortement la résolution de la technique.
Expérimentalement, cette interaction peut varier en changeant les parametres propres du
faisceau tel que la tension d’accélération des électrons, la densité des €lectrons, la taille de
I’aperture. etc., ou bien avec I’utilisation de différents substrats (isolant ou conducteur par
exemple). Le second élément qui détermine la résolution de la technique est la résine elle-méme
et notamment la longueur des chaines carbonées. Entre-autres, la résolution est dépendante de
la taille du polymere qui constitue la résine (typiquement de quelques de nm). Il est donc
nécessaire  d’optimiser ces deux ¢léments selon la  résolution  souhaitée.

D’une maniére générale, la résolution qu’on peut atteindre par lithographie €lectronique est
meilleure comparée a d’autres méthodes de lithographie (optique ou laser). Cependant, sa
maniere séquentielle d’exposition nécessite un temps d’écriture plus grand que les autres
techniques. Pour plus d’informations sur cette technique, il est conseillé de lire [127]-[129].

Ainsi, le développement des nanostructures magnétiques a éte réalisé suivant les mémes
parametres de lithographie. L’énergie d’accélération des électrons étant égale a 20 kV,
I’aperture a 10 pm, la distance de travail a 9 mm ainsi que la densité de courant a 100 pC/cm?
avec des variations de doses pour chacun des échantillons. Le design choisi est donné par la
Figure I11-25, ou pour les barreaux de [Co/Ni]n la largeur a été variée de 150 nm a 2.5 um pour
une longueur fixe de 20 um. Pour les plots de CoFeB, le rayon a été varié de 750 nm a 15 um.

SWG-CoNI-Test Width 18-11-2018
20 kV, 100 uC/om2

ar W

(111 i I fise Rt e soses srase aas

i 1] R e deses saaed

i E pm
A1 1171 Plots CoFeB 20kV 10um 100uC/cme

Figure 111-25 : Dessin des motifs réalisés par lithographie électronique. A gauche, barreaux de [Co/Ni],. A
droite, plots de CoFeB.

3.3. Developpement

Apres I’étape de lithographie électronique, 1’échantillon est plongé dans un développeur. Ce
dernier va dissoudre progressivement la résine. Cependant, comme nous ’avons dit dans le
paragraphe précédent, les parties de résine insolées et non insolées n’ont pas la méme vitesse
de dissolution. Pour une résine positive, la surface exposee a une solubilité plus grande car les
chaines carbonées sont les plus courtes. Selon le type de résine, la vitesse de dissolution est
également différente. Ainsi, la vitesse de dissolution du PMMA est plus petite que celle du
PMMA/MA. Cette différence va nous permettre de réaliser des motifs dits « casquettes ». Le
développement a éte réalisé en suivant la recette énoncé ci-dessous.
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Recette : Développeur MIBK: IPA 2:3 pendant 60 s, et rincage avec isopropanol (IPA) pendant
30 s et séchage a I’azote.
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Figure 111-26 : Images de microscopie optique des formes définies dans la résine. A gauche, formes définies dans
la résine au-dessus d’'une multicouche [Co/Ni]n. A droite, formes définies dans la résine au-dessus d 'une couche
unique de CoFeB. Image aprés développement.

Des images au microscope optique aprés développement sont données pour les 2 types de
structures réalisées dans la Figure 111-26.

Pour une résine donnée, le développement est isotrope. Si I’on considére une résine bi-couche,
le profil de la résine aprés développement, en considérant que la résine 2 se dissout plus
lentement, va ressembler a celui schématisé Figure 111-27. On parle alors d’un profil casquette.
Nous allons voir par la suite I’intérét d’un tel profil.

A I’issue de cette étape, nous avons réalisé des nanostructures dont le matériau est composé
d’un polymére et non de nanostructures composées des matériaux d’intérét ([Co/Ni], et
CoFeB). Il nous faut donc maintenant transférer ces formes dans les films minces réalisés par
PVD.

Zone insolée

Résine 1

Substrat

Figure 111-27. Schéma de la réalisation d’un profil « casquette ».

3.4. Masque de gravure et lift-off

Le transfert des formes dans les films minces obtenus par PVVD est réalisé par gravure. A priori,
la nanostructure polymeére peut étre utilisée pour masquer des zones de la couche qui ne seront
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pas gravees. Cependant, la résistance du polymere a la gravure est limitée, elle va durcir pendant
la gravure ce qui entrainera un retrait difficile de la résine apres la gravure et, de plus, le
polymeére peut fluer si I’échantillon chauffe durant la gravure. C’est pour cela que souvent des
masques a base de métaux, d’oxydes ou de nitrure sont utilisés. A I’IJL, les procédés développés
jusqu’a présent sont a base d’aluminium, son retrait étant ais¢ a la fin de tout procédé
technologique a ’aide d’une solution de soude. Nous parlerons donc de masque a base de
métaux.

3.4.1. Masque de gravure par lift-off

Le masque métal sera obtenu par dépot d’un métal sur les motifs en résine. Une couche de métal
sera déposée par pulvérisation ou évaporation sur la bi-couche de résine. C’est 1a que nous
voyons I’intérét d’une bi-couche. Sur la (Figure 111-28 gauche), a cause de la forme casquette,
la couche de métal ne sera pas continue. Aux endroits entourés de rouge, le solvant des résines
pourra atteindre les résines, dissoudre les résines et ne laisser sur la surface que le dép6t de
métal sur le substrat ou sur la couche déposée sur le substrat. Sans ce profil « casquette », la
couche de métal peut étre continue et la dissolution de la résine impossible. Ce processus de
dissolution de résine tout en laissant des zones métalliques sur la surface est appelé lift off de
la couche de métal.

métal métal

métal -métal

Figure 111-28. Schéma de la réalisation d’un profil « casquette ».

Pour que le métal joue son role de masque a la gravure, il faut qu’il protége la couche a graver
durant la gravure de la couche. Si la vitesse de gravure du métal est égale a celle de la couche,
les épaisseurs du métal et de la couche doivent étre égales. Si la vitesse de gravure du métal est
plus petite, son épaisseur pourra étre réduite. Plus 1’épaisseur du métal est grande, plus le lift
off est difficile a réaliser. Ainsi, on cherche a utiliser des métaux qui ont des vitesses de gravure
petites. Plus la technique de dépbt du métal est directive, plus le lift-off sera facilité. On
privilégie alors 1’utilisation de 1’évaporation par rapport a la pulvérisation.

3.4.2. Masque de gravureen Ti

Un masque de gravure en titane fut élaboré par évaporation specialement pour la fabrication
des nanostructures magnétiques. Le titane posséde des propriétés physiques lui permettant
d’étre un choix alternatif a I’utilisation traditionnelle de I’aluminium comme masque de
gravure. Entre-autre, le titane étant un atome plus lourd (Z=47) que I’aluminium (Z=27), lui
permet d’avoir une vitesse de gravure plus petite que celle de I’aluminium. Ainsi, les épaisseurs
de titane a utiliser pour protéger les couches sont plus petites. Les épaisseurs d’aluminium
devenaient prohibitives pour la gravure de couches de 300 nm d’épaisseur de CoFeB.
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L’évaporateur par faisceau d’électrons de chez « plassys » du CC Minalor de I’TJL a été utilisé

pour le dépdt du masque de Ti.

E1 : eTl E2 - eq (gravée) te Si (gravée) E3 :

Apreés lift-off

€5 (gravée)

Aprés gravure IBE Aprés gravure chimique

B s | BT

Epaisseur réel gravée = E, — ( E, —E;)

Figure 111-29. Schéma de la procédure de développement du masque de gravure en Ti.

La vitesse de gravure du Ti a été mesurée a I’aide de 3 échantillons. Ces échantillons sont
composés de barreaux de Ti de 40nm d’épaisseur, de dimensions (longueur =20 pm, largeur =1
pm) élaborés par lithographie et évaporation sur substrats de silicium. L’épaisseur du Ti est
vérifiée avant gravure sur les 3 échantillons par profilométre. Par la suite, les 3 échantillons ont
été graves par gravure ionique séche (voir dans le prochain paragraphe) pendant 10, 20 et 30
minutes respectivement, en utilisant les parametres suivants (Gaz Ar, énergie des ions 200 eV,
angle d’incidence par rapport a la normale a la surface 10°). L’épaisseur des structures apres
gravure fut mesurée. Enfin, pour éliminer la couche de titane restante, un procédé de gravure
chimique (20g NH4F, 100ml HCI, 300ml H20) a été opéré, et 1’épaisseur des structures fut
vérifiée. Ainsi, I’épaisseur gravée de la couche de titane pour les 3 échantillons fut déduite. Un
schéma récapitulatif de la procédure est montré dans la Figure I11-29, et les résultats de
I’expérience sont résumés dans le tableau ci-dessous.

Liste échantillons El E2 E3 E
(apresevap/ | (aprésgravure | (apres gravure Epaisseur
lift-off) IBE) chimique) gravée

Echantillon A : 38.68 nm 60.9 nm 27.9 nm 5nm
10mn de gravure IBE
Echantillon B : 38.4 nm 82.3nm 56.5 nm 12.6 nm
20mn de gravure IBE
Echantillon C : 38.3nm 99.1 nm 79.2 nm 18.4 nm
30mn de gravure IBE

Tableau I11-1. Résumé des mesures d’épaisseurs par profilométre des échantillons utilisés pour le
développement du masque de gravure.

L’évolution de 1’épaisseur de Ti gravée en fonction du temps de gravure réalisé (Figure 111-30)
a permis la détermination de la vitesse de gravure du Ti qui est égale a 0.64 nm/mn.
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Figure 111-30. Evolution de I’épaisseur gravée du masque de Ti en fonction du temps de gravure réalisé.

Pour la réalisation des nanostructures dans le [Co/Ni]n et CoFeB, 1’épaisseur du Ti a été calculée
pour correspondre au temps de gravure de chaque matériau.

3.5. Gravure séche par faisceau d’ions

L’étape de gravure séche par faisceau d’ions est la derniére de notre procédé de nanofabrication.
Elle est réalisée sur un équipement « 4wave », un équipement de gravure seche par faisceau
d’Ar. Son principe de fonctionnement repose sur la création d’un plasma, via I’ionisation d’un
gaz (ici Ar), a I’intérieur d’un canon de gravure. Ce faisceau d’ions est par la suite accéléré,
focalisé et neutralisé par son passage a travers une série de grilles avant de bombarder la surface
de I’échantillon. Ainsi, si I’énergie des atomes constituant le faisceau est suffisante, les atomes
de I’échantillon a graver sont arrachés. Un schéma de principe de la technique est donné dans
la Figure I11-31. Par rapport a la pulvérisation cathodique, la gravure est beaucoup plus
anisotrope ce qui rend 1’angle d’incidence du faisceau un paramétre important a optimiser.

[BE

Ineri Gas —%

Subsirate

Figure 111-31. Schéma de principe de fonctionnement d’'une gravure séche par faisceau d’ions, tiré de [130].

En effet, la vitesse de gravure est dépendante de 1’angle de gravure [131]. Son optimisation
permet de s’affranchir du re-dép6t des atomes sur les flancs de la nanostructure et notamment
de la formation de collerettes. Durant la gravure, les especes gravées sont analysées par un
spectrometre de masse ce qui permet de suivre en temps réel I’avancement de la gravure. En ce
qui concerne le développement des nanostructures de [Co/Ni]» et CoFeB, cette etape fut realisée
de la méme maniére, avec un plasma d’ions Argon ou I’angle de gravure est fixe a 10°. En
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amont de cette étape de ce travail, le temps de gravure a été mesuré pour les deux types
d’échantillons qu’on a utilisés. On a donc une vitesse de gravure ¢galé a =~ 2.7 nm/mn pour le
[Co/Ni]n, et égale a = 1.85 nm/ mn pour le CoFeB.

Ti Pt Ni Co Cu Ta Si

LA I

Intensité (coup/sec)

00:05:37 00:12:04 00:18:32
Temps de gravure (mn)

Figure 111-32. Suivi de la gravure d’un échantillon [Co/Ni]n d’épaisseur égale a 50 nm par SIMS.

Recette : Angle de gravure 10°. Gaz Argon. Courant-faisceau =50 mA. Tension-faisceau=200
V. Puissance RF=72.6 W. Pression de travail 3.3 10 Torr.

En guise d’illustration des nanostructures réalisées, la Figure 111-33 donne des mesures AFM
de la topographie d’une nanostructure de [Co/Ni]n. La Figure 111-34 donne une représentation
en 3d d’un plot de CoFeB d’un rayon d’1 um. L’utilisation d’une fine couche de Ti permet de
s’affranchir de la présence de collerettes et facilitera les observations MFM.
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Figure 111-33 : A gauche : image AFM d’un réseau de barreaux de [Co/Ni]n a la fin du procédé de
nanofabrication. Au centre : image AFM d’une microstructure de [Co/Ni]n. A droite : un profil de I’épaisseur est
tracé pour la méme structure.
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Figure 111-34 : Plot de CoFeB d’épaisseur égale a 180 nm et d’un rayon de lum a la fin du procéde de
nanofabrication.
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V. Les domaines magnetiques en Weak
Stripes dans les couches minces de
CoFeB

Introduction

Ce chapitre est entiérement dédié a 1’étude des propriétés magnétiques de 1’alliage CosoFesoB2o
en couche mince. Comme nous 1’avons évoqué dans le chapitre II, des domaines magnétiques
s’apparentant a des Weak Stripes ont été observés dans ce matériau. Ces Weak Stripes sont
facilement orientables, ce qui permettra de facilement ouvrir ou fermer le canal de transmission
des ondes de spin. De plus, cet alliage est connu pour avoir un faible coefficient
d’amortissement ce qui permettra de propager les ondes de spin sur de longue distances. En
partant du savoir-faire de 1’équipe dans le dép6t de ce matériau sous forme de couche ultrafine,
nous avons étudié les propriétés structurales de couches d’épaisseur variant entre 100 et 270
nm, leurs propriétés magnétiques macroscopiques mais également microscopiques. L’ensemble
de ces propriétés feront 1’objet des différents paragraphes qui vont suivre.
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Chapitre IV. Les domaines magnétiques en Weak Stripes dans les couches minces de CoFeB

1. Echantillons

Nous avons donc décidé de travailler avec une couche de CoFeB déposée par pulvérisation
cathodique magnétron & partir d’une cible CoaoFe40B20 atomique avec des épaisseurs variant
entre 100 nm et 270 nm. Cette variation en épaisseur nous permettra de trouver 1’épaisseur de
transition entre 1’état planaire et 1’état Weak Stripes (WS). Comme toujours, ces couches sont
déposées sur des substrats extrémement plats, a 1’échelle atomique. Ces substrats seront soit du
verre float glass, soit du silicium intrinséque, soit du silicium recouvert de 100 nm de SiO
thermique ou bien des membranes. Le choix du substrat dépendra du type de mesure a réaliser
ou du type de process technologique a réaliser. Pour gommer 1’influence du substrat sur la
croissance du CoFeB, pour éviter la diffusion du silicium ou de 1’oxygéne dans le CoFeB, et
pour permettre une bonne accroche de la couche, nous déposons systématiquement 3a 5 nm de
tantale sur le substrat. Ensuite, la couche active est déposée et protégée contre I’oxydation ou
les attaques des produits chimiques utilisés durant les étapes technologiques. Cette protection
est assurée soit par une couche de Pt (5 nm), soit par une couche de Ta (5 nm).

Echantillon type : Substrat/Ta (3 nm)/CoFeB (t nm)/Pt (5 nm).

Conditions de croissance :
e Etching substrat
Pression 1x102 mbar, gaz Ar, 100W, 60s, taille porte échantillon 4 pouces
e Dép6t des couches
Pression 5x107 mbar, gaz Ar

Matériau Cible Alimentation | Puissance Nombre de Vitesse
balayages
Ta 3 pouces DC 30W 24 4tours/mn
CoFeB 3 pouces RF 0w X 1tour/mn
Pt 2 pouces DC 15W 28 4tours/mn

Tableau I1V-1. Conditions de croissance des multicouches.

2. Propriétés structurales et chimiques

L’¢étude de la structure cristallographique des films minces de CoFeB a été réalisée par
microscopie électronique a transmission (MET) et a balayage (METB) sur un équipement JEM
- ARM 200F. Pour ce qui est de I’analyse de la composition chimique, ’EDS (Energy
dispersive spectroscopy) et ’EELS (Electron energy loss spectroscopy) furent utilisées d’une
part et le SIMS (Secondary lon Mass Spectrometry) d’autre part. Ces expériences ont été
réalisées a |’ Institut Jean Lamour notamment au centre de compétence « CC 3M ». Des mesures
complémentaires d’AFM ont quant a elles servi a I’étude de la rugosité de la surface.

L’étude de la microstructure des couches de CoFeB par MET a été réalisée sur 1’échantillon
Si/SiO/Ta (3 nm)/CoFeB (300 nm)/Pt (5 nm). En amont de 1’analyse, une couche de platine fut
déposée sur la surface de I’échantillon, pour permettre la réalisation d’une lame mince
d’environ 100 nm d’épaisseur par gravure ionique FIB (Focused lon Beam). Cette lame est par
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la suite soudée sur une grille avant son introduction dans le microscope. Afin d’essayer de
mettre en évidence 1’origine de I’axe d’anisotropie induit durant le dép6t, des lames ont été
réalisées dans deux directions de 1’échantillons: la lame mince « CoFeB para » permettra une
observation de la structure a 1’échelle atomique parallele a 1’axe d’anisotropie magnétique alors
que la lame mince « CoFeB ortho » permettra une observation de la structure a 1’échelle
atomique orthogonale a I’axe d’anisotropie magnétique.

CoFeB ortho

axe facile d'aimantation.

CoFeB para l Echantillon
axe difficile d’aimantation

Figure IV-1. Les différentes orientations de coupes qui ont été réalisées pour [’observation au TEM.

La Figure 1\VV-2 montre un cliché MET typique d’une coupe transverse de 1’échantillon réalisée
en mode BF (Bright Field). Ce dernier a permis de mesurer 1’épaisseur de la couche magnétique
déposée, qu’on trouve 10% inférieure (270 nm) a celle attendue (300 nm). Cette différence
provient uniquement d’une mauvaise calibration du temps de dépdt. Ainsi par la suite, nous
donnerons les épaisseurs vraies, avec la bonne calibration d’épaisseur. Cette information est
primordiale pour la détermination des parametres magnétiques qui dépendent du volume et
donc de I’épaisseur qui seront exposés tout au long de ce chapitre.

En complément de cette mesure, un cliché MET en haute résolution en mode BF est réalisé sur
la couche magnétique (Figure 1V-3-a). Une analyse dans I’espace de Fourier de I’image
présente quant a elle un anneau suggérant une structure amorphe. La mesure du rayon de ce
cercle permettra de connaitre la distance premier voisin. Nous avons également constaté
qu’aprés un temps d’observation long, des anneaux supplémentaires, plus fins, pouvaient
apparaitre (Figure 1\VV-3-b). Ces derniers sont directement liés a la cristallisation de la couche
de CoFeB sous le chauffage du faisceau d’électrons. Nous prendrons donc garde par la suite &
faire des mesures rapides pour éviter cette cristallisation.
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Figure IV-2. Cliché TEM en mode BF d’une coupe transverse d’un échantillon CoFeB (270 nm).

(@) (b)

Figure 1V-3. Cliché TEM a haute résolution réalisé en mode BF sur la couche magnétique et transformée de
Fourier bidimensionnelle du cliché HR-TEM de la couche de CoFeB. (a) faible irradiation ; (b) forte
irradiation.

Pour confirmer ces résultats, des expériences de diffraction d’électrons (SAED) ont été
réalisées. Ces dernicres ont été réalisées sur les deux coupes de 1’échantillon ainsi qu’a trois
positions dans la couche (proche du Pt, au centre de la couche, proche du Ta). Les résultats sont
reportés dans la Figure 1V-4. Tous les clichés SAED se ressemblent : un large anneau diffus est
présent, anneau que nous allons analyser par la suite.

En regardant les clichés de la Figure 1\VV-4, il est difficile de mettre en évidence une quelconque
asymétrie des clichés de diffraction. C’est pour cela que nous avons fait une analyse angulaire
des clichés. Pour chaque cliché, a chaque angle est assigné la moyenne sur un secteur angulaire
de 5° comme cela est décrit dans la Figure I\V-5-a. La variation de cette moyenne en fonction
de I’angle est reportée sur la Figure 1VV-5-b pour les 6 clichés de diffraction ci-dessus.
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CoFeB ortho — cliché dans difféerentes zones
Coté Pt Milieu CotéTa

CoFeB para — cliché dans différentes zones
Coté Pt Milieu CotéTa

Figure 1V-4. Clichés de diffraction réalisés sur la couche magnétique de CoFeB. En haut, dans la coupe ortho,
dans le CoFeB proche du Pt, au milieu de la couche et proche du Ta. En bas, dans la coupe para, dans le CoFeB
proche du Pt, au milieu de la couche et proche du Ta.
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Figure 1V-5. Analyse angulaire des 6 clichés de diffraction.

Les 6 clichés présentent exactement les mémes comportements angulaires tres bruités, avec une
variation maximale de + 2.5%. En moyennant les points pour sortir du bruit, nous sommes
proches de + 1% qui est dans la limite d’astigmatisme de nos microscopes. Malheureusement,
de cette variation, il n’y a pas grand-chose a tirer & part que nos couches semblent isotropes
avec une distance entre atomes premiers voisins proche de 0.2 nm. Nous n’avons ainsi pas pu
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mettre en évidence des effets de contraintes pour expliquer I’origine de 1’anisotropie planaire
et perpendiculaire de nos couches.

En ce qui concerne la steechiométrie de 1’alliage, 1’analyse chimique de la couche de CoFeB a
été realisee par EDS (Figure 1V-6). Nous retrouvons les pics d’absorption correspondant aux
seuils K et L du cobalt et de fer. Ce résultat confirme logiquement la présence de ces deux
éléments dans la couche, et présente un pourcentage atomique proche de celui de la cible de
pulvérisation : Co 51% et Fe 49%. On constate également 1’existence d’un pic de faible
intensité au seuil K du bore. Néanmoins, a cause de la faible sensibilité de la technique aux
¢léments légers, nous n’avons pas pu remonter au pourcentage atomique de cet ¢lément dans la
couche. Dans la Figure 1V-7, nous montrons des cartographies réalisées par EDS en mode
METB des différents éléments présents dans notre échantillon. De cela, on confirme que les 2
¢léments magnétiques utilisés sont parfaitement homogenes sur I’ensemble de la couche
magnétique. Pour ce qui est du bore, et pour les mémes raisons citées auparavant, ne nous
pouvons conclure sur sa distribution dans la couche magnétique.

s Fe 1 48.62 % cox
s C0:51.38%

Countg

FeKesc

T T T T T
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Figure 1V-6. Analyse de la composition chimique de la couche de CoFeB faite par EDS.
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Figure IV-7. Cartographies des différents éléments chimiques réalisées par EDS en mode METB.
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Pour répondre a la question du pourcentage atomique des atomes de B dans la couche
magnétique, des mesures complémentaires faites par SIMS (Figure 1VV-8-a) et de EELS (Figure
I\V-8) ont été réalisées. Ces derniéres ont confirmé la présence d’atomes de B dans nos couches,
mais n’ont pas été concluantes pour remonter au pourcentage atomique du B dans notre couche.
Pour I’EELS, cela provient de la faible intensité du signal, pour le SIMS, cela provient de
I’absence d’un échantillon de référence.

(@) e 118 54Fe 59CQ mmm 195Pt|
1x10° ' '
1x10°
1x10*
W ——
o) 0 500 1000 1500 2000

Temps (sec)

2x10°
1x10°

0
120 160 200 240 280

Energie (eV)

Intensité (unit.arb) Intensité (cps/s)

Figure 1V-8. (a) Evolution des signaux provenant des différents éléments chimiques en fonction du temps de
gravure (SIMS) (b) Spectre EELS propre au seuil K du bore présent dans [’échantillon.

La morphologie de la surface a été étudiée a I’aide d’un microscope a force atomique. Nous
rapportons ici le résultat de la mesure sur I’échantillon le plus épais c¢’est-a-dire 270 nm, sachant
que les autres échantillons sont plus plats. Comme nous le voyons sur la Figure 1V-9, la rugosité
RMS est égale a 0.26 nm et la rugosité pic a pic est inférieure a 0.8nm. Comme nous le voyons
sur le scan de 5pum x 5um, la surface est homogeéne.
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Figure IV-9. Mesure par microscopie de force atomique de la surface d’un échantillon de 270 nm d’épaisseur.
(a) image 2D de la surface. (b) profil de topographie sur la ligne verte définie dans ['image.

3. Propriétés magnétiques macroscopiques

La détermination des propriétés magnétiques macroscopiques de nos couches de CoFeB est une
premiére étape dans la réussite de notre projet. En effet, d’aprés ce que nous avons pu apprendre
de I’état de I’art des Weak Stripes, leur existence dans un film mince induit des réponses
magnétiques caractéristiques que nous allons chercher dans nos échantillons. La détermination
des différentes sources d’anisotropies qui régissent notre matériau magnétique sera une étape
décisive. En deuxiéme lieu, notre but est d’avoir un matériau possédant un faible amortissement
magnétique. Ce dernier critere est essentiel pour assurer une propagation a longue portée des
ondes de spin dans les parois. Ce parametre sera mesuré dans notre systéme.

3.1. Propriétés magnétiques statiques
3.1.1. Détermination de I’aimantation a saturation (Ms)

Un soin particulier a été porté a 1’évaluation de 1’aimantation a saturation de notre matériau
(Ms). En effet, cette valeur va étre utilisée par la suite pour la détermination des constantes
d’anisotropie puisqu’elle intervient dans celle du champ démagnétisant. Une premiere série de
mesures a été réalisée a 1’aide du VSM. La Figure 1\VV-10 rapporte la variation du moment
magnétique par unité de surface en fonction de I’épaisseur des couches déterminées par
microscopie TEM. S’il n’y a pas de couche morte ou de variation de Ms avec I’épaisseur, nous
nous attendons a une variation linéaire. Le résultat des mesures est donné dans la Figure 1VV-10.
L’ajustement par une régression linéaire donne une valeur de I’aimantation a saturation égale a
Ms= 1310 kA/m. Dans un second temps, I’échantillon de 180 nm a été mesuré a 1’aide du
PPMS-VSM en configuration planaire du champ magnétique. Une valeur de Ms égale a 1316
kA/m a pu étre déterminée. Ce méme échantillon a été mesuré a 1’aide du SQUID-VSM en
champ perpendiculaire. Cette mesure a révélé une valeur de Ms égale a 1369 kA/m. Dans la
suite, nous avons décidé d’utiliser une valeur de Ms resultant de la moyenne des différentes
mesures. L’aimantation a saturation moyenne pour la série d’échantillons de CoFeB est de
<Ms>=1331 KA/m.
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Figure IV-10. Variation du moment magnétique par unité de surface en fonction de l’épaisseur des couches de
CoFeB.

3.1.2. Réponse a I’application d’un champ dans le plan

3121 Le cycle caractéristique des Weak Stripes

Comme nous avons pu le voir dans le chapitre II, la présence d’une structure Weak Stripes peut
étre prédite par la mesure d’un cycle macroscopique caractéristique lorsque le champ est
appliqué dans le plan de la couche. Une mesure typique sur un échantillon CosoFes0B2o de 180
nm d’épaisseur est donnée Figure 1VV-11-a pour un champ variant de +Hs a -Hs. Ce type de
cycle combine une partie linéaire quasiment non hystérétique avant la saturation positive ou
négative, avec une réponse hystérétique autour de zéro. Si I’anisotropie dans le plan est nulle,
le cycle est indépendant de la direction d’application du champ dans le plan de la couche. Ce
type de cycle se développe dans des films épais (quelques centaines de nanometres) avec une

anisotropie perpendiculaire faible de telle sorte que le facteur de qualité (Q = i’;;:f) est tres
=5 Ms

inférieur a 1, voir inférieur a 0,1.

A +Hs ou -Hs, la nucléation homogeéne d’une structure sous forme de bandes intervient a partir
de I’état saturé planaire. Dans cette derniére, ’aimantation est majoritairement dans le plan de
la couche, et seule une petite composante perpendiculaire de 1’aimantation apparait, alternée de
bande a bande pour réduire 1’énergie de champ démagnétisant (Figure 1V-11-b). Cette
composante perpendiculaire augmente lorsque le champ appliqué diminue entrainant
I’augmentation de I’énergie de champ démagnétisant et de 1’énergie d’échange mais réduisant
I’énergie d’anisotropie. Cette compétition entraine une rotation de 1’aimantation dans chaque
bande et I’apparition de la partie linéaire du cycle d’aimantation. Nous reviendrons plus en
détails sur ce processus dans le point 5 de ce chapitre. Dans la partie hystérétique, c’est
I’ensemble de la structure en domaines qui doit tourner. Ce processus est trés peu documenté
dans la littérature. Nous y reviendrons également dans la partie 4 de ce chapitre.
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(@) (b)
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Champ magnétique

Moment magnétique

Figure IV-11. (a), cycle d’aimantation typique d’une distribution de I’aimantation en domaines \Weak Stripes.
(b), illustration d’une distribution de domaines magnétiques en Weak Stripes. Tirée de [25].

Si le facteur de qualité est trop petit ou la couche trop fine, I’aimantation reste dans le plan tout
au long du cycle d’aimantation. On retrouvera des réponses magnétiques proches de celles
prédites dans le modele de Stoner et Wohlfarth [132] avec un cycle carré avec une forte
rémanence si le champ est appliqué dans la direction de 1’axe d’anisotropie et un cycle peu
hystérétique et linéaire quand le champ est appliqué dans la direction perpendiculaire a 1’axe
d’anisotropie. S’il n’y a pas d’axe d’anisotropie, le cycle est indépendant de la direction
d’application du champ dans le plan, avec en général une forte rémanence. Nous allons
maintenant étudier la dépendance en épaisseur des cycles d’aimantation sachant, d’apres la
littérature (voir chapitre I1), qu’il existe une épaisseur critique pour laquelle on passera d’un
comportement « couche a aimantation planaire » a un comportement « Weak Stripes » pour une
épaisseur critique égale a :

A

ter = (27‘[ E—“) (Eq 1V.1)
KPerp

Au début de cette étude, nous n’avions pas d’idée précise sur les valeurs de Agcp, €t Kpeyp. NOUS

avons donc balayé large en épaisseur. Comme nous allons le voir par la suite, grace a la

détermination précise de Ms, une valeur de Ag., = 17 p]/m3 a pu étre déterminée par FMR et

une gamme de valeurs de Kp.,, = [28 — 44] k]/m3 a pu étre déterminée par FMR et
magnétométrie VSM. Ainsi, I’épaisseur critique ter doit se situer entre 120 et 154 nm.

3122 Dépendance en épaisseur

Le VSM a été utilisé pour mesurer les réponses magnétiques avec le champ magnétique
appliqué dans le plan en fonction de 1’épaisseur du CoFeB. Les résultats sont reportés dans les
Figure I\V-12 et Figure 1VV-13 pour des épaisseurs variant entre 100 et 270 nm. A partir de ces
mesures, nous avons tracé les évolutions des parameétres magnetiques caractéristiques des
cycles (Hs, Hc et Mr/Ms) en fonction de 1’épaisseur de la couche de CoFeB (Figure 1V-14).
L’évolution de la forme des cycles d’aimantation observée dans la Figure 1\VV-12 indique bien
un passage d’un comportement « couche a aimantation planaire » a un comportement « \Weak
Stripes » pour une épaisseur autour de 126 nm (dans la fourchette des valeurs estimées dans le
paragraphe 3.1.2.1).
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Chapitre IV. Les domaines magnétiques en Weak Stripes dans les couches minces de CoFeB

En dessous de 126 nm, les cycles sont anisotropes a aimantation planaire. Parallelement a 1’axe
d’anisotropie, la rémanence Mr/Ms est grande (autour de 80%) et le champ coercitif est faible
(inférieur @ 1 mT). Perpendiculairement a I’axe d’anisotropie, la rémanence est petite (autour
de 25%), le champ de saturation autour de 7,5 mT. Cette valeur permet de déterminer une valeur

approximative de la constante d’anisotropie dans le plan K,, =5 K /m3' Méme si I’existence

d’un axe d’anisotropic est claire, les rémanences paralleles a 1’axe d’anisotropie
(respectivement perpendiculaires a I’axe d’anisotropie) ne sont pas égales a 1 (respectivement
0). Cela veut dire qu’a ces épaisseurs, des distributions d’aimantation doivent déja étre
observables.

Au-dessus de 126 nm, les courbes M(H) montrent des courbes typiques d’une aimantation en
« Weak Stripes ». Ces cycles sont cependant anisotropes dans le plan démontrant que 1’axe
d’anisotropie planaire subsiste méme pour les fortes épaisseurs, voir (Figure 1V-13). Son impact
dans la réponse magnétique devient de moins en moins visible lorsque I’épaisseur de la couche
augmente. Il faudra garder a 1’esprit son existence dans I’interprétation des mesures sur les
structures en domaines. Globalement, les champs coercitifs sont trois fois plus grands que dans
la situation a aimantation dans le plan. Le processus de renversement de 1’aimantation ne sera
certainement pas le méme.
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Figure 1V-12. Cycles d’aimantation avec le champ appliqué dans le plan de la couche. Les mesures ont été
réalisées en changeant I’angle dans le plan de la couche. Les mesures sont rapportées en fonction de [’épaisseur
de la couche de CoFeB.
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Figure IV-13. Mesure de la rémanence planaire en fonction de [’angle pour des couches de CoFeB d’épaisseur
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Figure IV-14. Variation des parametres magnétiques statiques Hs, Hc et Mr/Ms en fonction de [’épaisseur de la
couche de CoFeB, mesurées en configuration planaire du champ magnétique selon [’axe difficile et facile de la

composante planaire de [’aimantation.

92



Chapitre IV. Les domaines magnétiques en Weak Stripes dans les couches minces de CoFeB

L’aimantation rémanente chute lorsque 1’épaisseur du film augmente signe du développement
d’une composante d’aimantation perpendiculaire au plan de la couche. Mr/Ms est ainsi réduit
a 63 % pour une épaisseur de 180 nm et a 50 % pour une épaisseur de 270 nm. Comme évoqué
précédemment, au-dela de 150 nm, Mr/Ms dépend moins de 1’orientation du champ dans le
plan. Enfin, le champ de saturation Hs augmente quand 1’épaisseur du film augmente. C’est un
parameétre dont I’évolution a été déterminée par Hubert (voir chapitre Il). Théoriquement, le
champ de saturation dans le plan devrait suivre la loi :

2 2
Hy = ﬁs (KPerp - Tn\/ AEchKPerp) (Eq IV'Z)

ou t est I’épaisseur du film. Nous avons tracé 1’évolution de Hs en fonction de 1’épaisseur en

prenant Ag., = 17 p]/m3 et Kperp = 44 k]/m3 (courbe rouge dans la Figure 1\VV-14). Un trés

bon accord est obtenu. Ici encore on retrouve le fait que la tendance prédite pour les Weak
Stripes n’est pas suivie en dessous des 150 nm.

L’existence d’une anisotropie dans le plan des couches n’est pas une surprise. En effet, étant
donné que le dépot est réalisé par pulvérisation cathodique en balayant 1’échantillon au-dessus
des cibles, des effets d’ombrage peuvent apparaitre (création de colonnes) ou, plus probable, le
dépdt des atomes sous le champ magnétique provenant des magnétrons. Les dépots sous champ

sont connus pour induire des axes d’anisotropie magnétique. L’existence de K;, =5 K / m3

n’est donc pas surprenante. Par contre, I’existence de Kp,,,, avec des couches magnétiques aussi
épaisses, dans des matériaux amorphes, est plus surprenante. Pour essayer d’y voir un peu plus
clair, nous avons choisi une épaisseur de CoFeB 180 nm et avons réalisé une étude en fonction
de la température.

3.1.2.3 Dépendance aux basses températures

Dans cette partie, nous avons étudié la réponse magnétique d’un échantillon CoFeB 180 nm a
I’aide d’un PPMS-VSM. Le champ magnétique est appliqué dans le plan de la couche, paralléle
et perpendiculaire a K,,. La température fut variée entre 295 K et 30 K, et les résultats de
I’expérience sont donnés dans la Figure 1VV-15. L’analyse des paramétres caractéristiques de
cycles d’aimantation est donnée dans la Figure 1\V-16.

Il est clair qu’on observe un changement drastique de la forme des cycles d’aimantation en
fonction de la température. Cette transformation s’opére de maniére continue entre 200 K et
155 K. De 295 K a 200 K, nous retrouvons un comportement Weak Stripes et en dessous de
155 K, le comportement d’un film mince a aimantation planaire. Etant donné que 1’aimantation
a saturation ne varie quasiment pas sur toute la gamme de température étudiée, ce
comportement doit €tre li€ a I’évolution en tempéerature de la constante d’anisotropie Kpep,. D€
plus, le passage Weak Stripes vers film a aimantation plan ne peut se faire que par une
diminution de Kpeyp. Ainsi Kp,,, doit diminuer lorsque la température diminue.
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Figure IV-16. Variation du champ de saturation HS, du champ coercitif HC, de | 'aimantation rémanence
(MR/MS) et de MS/MS(300K) en fonction de la température pour une épaisseur de CoFeB égale & 180 nm. Le
champ est appliqué dans le plan, paralléle et perpendiculaire a K//.

De maniére intéressante, il est possible de reprendre les équations (Ep IV-1) et (Eq IV-2) pour
evaluer les valeurs de Kp.,,, en fonction de la température. En effet, en dessous de 150 K, nous
avons perdu la structure Weak Stripes. L’anisotropie n’est plus suffisante pour stabiliser la
structure. L’équation (EQ IV-1) nous permet d’évaluer la valeur de Kp.,,, lorsque cette transition
intervient pour une épaisseur t=180 nm

2m\? k
KPerp = (T) Agen = 20.7 ]/m3

Ensuite, nous pouvons prendre 1’expression du champ de saturation dans le plan (Eq IV-2) pour
essayer de reproduire la variation expérimentale du champ de saturation dans le plan a partir
d’une variation en température de Kp,,. NOUS connaissons les Kp,,,, pour deux valeurs de
température (22 kJ/m* & 150 K et 37 kJ/m® & 295 K) et ferons I’hypothése de Kp,,, Varie
linéairement avec la température. 1l vient alors que :
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Chapitre IV. Les domaines magnétiques en Weak Stripes dans les couches minces de CoFeB

Kperp(T) = 20.7 + 0.11 (T — 150) "/ (Eq IV-3)

Au champ de saturation calculé avec (Eq 1V-2), nous rajouterons une contribution résiduelle de
la couche égale a 2.5 mT. Le résultat est reporté sur la Figure 1\VV-16. Un bon accord avec la
variation expérimentale a pu étre obtenu. Une diminution de I’anisotropie lorsque la
température diminue n’est pas un comportement habituel. En effet, c’est souvent le
comportement inverse qui est observé notamment pour [’anisotropie d’origine
magnétocristalline. Dans notre cas, nous avons montré que le CoFeB est amorphe et la seule
source d’anisotropie que nous suspectons est celle d’origine magnétostrictive. En effet, CoFeB
est connu pour avoir des coefficients magnétostrictifs de 1’ordre de grandeur de celle du Ni.
Pour un matériau polycristallin, 1’énergic d’anisotropie magnétostrictive possede pour
expression (chapitre 1)

EVE = K)E Vsin?0 (Eq IV-4)

3 , e o
avec KJE = (5)4s0 dans le cas d’un matériau isotrope. Une diminution de K}E est donc

synonyme d’une diminution du produit A o.

En ce qui concerne A, le coefficient de magnétostriction pour du CosoFesB2o a température
ambiante est positif et égal & 1= 20.10° selon [133], [134]. O’Handley et al [134] ont montré
que la variation du coefficient de magnétostriction avec la température est tres dépendante de
la steechiométrie de I’alliage CoFeB. D’apres, il apparait clairement que, dés lors que le
pourcentage atomique de fer dans 1’alliage est supérieure a 10 %, A, est toujours positif et
augmente quand la température diminue. Ainsi, une diminution de A;o et donc de K}'E ne peut
étre liée qu’a une diminution de la contrainte o. Pour confirmer cette intuition, des mesures
complémentaires sont nécessaires, qui par default de temps n’ont pas pu étre réalisées dans le
cadre de cette thése.

FegoB,
32 80520

Tgo Bag GLASSES
10%)g

-4 v v
CogoBag (Nigg Bag)

Figure 1V-17. Evolution du coefficient de magnétostriction en fonction de la composition chimique pour des
alliages (FeCoNi)80B20. Tirée de [134].
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Figure 1V-18. (a), évolution du coefficient de magnétostriction pour des alliages CogoB2o, Co7aFesB2o et

CoroFe10B2o en fonction de la température. (b), évolution du coefficient de magnétostriction pour des alliages
FesoB2o en fonction de la température. Tirées de [134].

3.1.3. Réponse a I’application d’un champ perpendiculaire

Regardons maintenant la réponse de 1’aimantation lorsque le champ est appliqué
perpendiculairement au plan des couches (Figure 1V-19) en fonction de 1’épaisseur de la couche
de CoFeB. Comme on pouvait I’imaginer, la réponse est globalement celle d’un axe difficile.
La dépendance de 1’aimantation avec le champ est plus ou moins linéaire et plus ou moins
hystérétique.

Le champ de saturation perpendiculaire est donné dans un modéle simple de rotation cohérente
de I’aimantation par le modé¢le de Stoner et Wohlfarth [132] :

Hs = 4mM, — =L (Eq IV-5)

N

A partir de notre connaissance de la valeur de M, il doit étre possible de déterminer la valeur
de la constante d’anisotropie perpendiculaire. Ce n’est cependant pas une chose aisée. En effet,
comme nous le voyons dans la Figure 1VV-19 mais également dans la Figure 1VV-20 pour les
couches de 180 nm et 225 nm, le champ de saturation perpendiculaire est tres dépendant de
I’angle existant entre le plan de la couche et la direction d’application du champ. Ce type de
comportement a déja était reporté par Grimsditch et al pour du Co hcp [135]. Il se comprend
trés bien a I’aide du modele de Stoner et Wohlfarth : tout désalignement de la perpendiculaire
a l’axe d’anisotropie entraine une augmentation significative (qui peut étre de plusieurs
centaines de mT) du champ de saturation. Ainsi, une étude en angle est nécessaire pour trouver
le minimum de champ de saturation. Idéalement, ce minimum doit étre recherché en changeant
I’angle dans deux directions orthogonales de I’espace, chose que nous n’avions pas pu faire
dans nos systéemes expérimentaux.
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Figure 1V-19. Cycles d’aimantation mesurés avec le champ appliqué perpendiculairement au plan des couches.

Mesures faites avec différentes épaisseurs de CoFeB, en fonction de I’angle entre le plan de la couche et la

direction du champ. Réalisés par VSM-ADE.
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Figure 1V-20. Variation de Hs pour une épaisseur de CoFeB égale a 180 nm (a gauche) et 225 nm (a droite) en
fonction de ’angle entre le plan de la couche et la direction d’application du champ magnétique.

On voit alors par exemple que pour la couche de CoFeB de 180 nm d’épaisseur :
Hs . =162T B Ky
{4-1TMS —167T etdonc Kpeprp = +33 —

Cette valeur indique alors la présence d’une anisotropie perpendiculaire de signe positif qui
tend a pousser I’aimantation a sortir du plan de la couche. Ce résultat est en adéquation avec les
conclusions tirées des cycles d’aimantation qui suggerent le développement d’une structure
Weak Stripes a cette épaisseur. Des mesures complémentaires de résonance ferromagnétique
(RFM) ont été entreprises pour confirmer ce résultat.

3.2. Proprietés magnetiques dynamiques

Dans cette partie, nous allons reporter des expériences de résonance ferromagnétique (RFM).
Ces mesures ont été réalisées a I’IPCMS par M. Grassi en ce qui concerne 1’échantillon de 180
nm d’épaisseur et a I’IJL par S. Petit-Watelot en ce qui concerne 1’échantillon de 270 nm
d’épaisseur. L’idée ici est de reconfirmer la gamme de valeurs de Kp,,, extraites par ailleurs
mais également de déterminer le coefficient d’amortissement du CoFeB.

En allant droit au but, lorsque le champ est appliqué dans le plan du film mince et que
I’aimantation est saturée dans la plan, la fréquence de résonance est donnée par la relation :

(fR) =2 \/ (oH + Hyy) (RoH + Hiy + MoMeyy) (Eq IV-6)

Lorsque le champ est appliqué perpendiculaire au plan du film mince et que 1’aimantation est
saturée hors du plan, la fréquence de résonance est donnée par :

(fd) =22 (oH — poMegy) (Eq IV-7)
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A 2K« . .
Dans ces équations, Hy; = u_l\; OU K est la constante d’anisotropie dans le plan, poM,rr =
0Ms

2K . , . oL
oM, — % ol Kperp est la constante d’anisotropie perpendiculaire au plan et y, est le
S

facteur gyromagnétique. Suivant la geométrie utilisée, si Kp,,, > 0, ce dernier favorise une
aimantation hors du plan selon Z.

3.2.1. Détermination de la constante d’anisotropie perpendiculaire

e Couche CoFeB 180 nm

En configuration perpendiculaire du champ magnétique et a partir des spectres RFM d’un
échantillon CoFeB 180 nm, on trace la fonction fréquence versus les valeurs de champ de
résonance mesures. Le résultat est montré Figure 1\VV-21. L’ajustement des points expérimentaux

en utilisant (Eq IV-7), ou la pente représente le facteur gyroscopique qu’on trouve égale a % =

(28,4 +0,3) % L’abscisse a 1’origine est quant a lui représentative du champ effectif égal a
HoMgg = (1,60 £+ 0,03)T.

MoMess = HoMs — Hg,,,,, = (1,60 £ 0,03)T
Onaalors:
Hkpg,, = —1,60T + 1,67T = +0,07 T

HoHKpoppy Ms
donc Kperp = —2— = +46 -2 avec M, = 1331 kd/m

On extrait donc une valeur de la constante d’anisotropie perpendiculaire égale a 46 m—]3 Cette

valeur indique bien I’existence d’un axe de facile aimantation perpendiculaire au plan de la
couche qui favorise le développement d’une structure Weak Stripes. Ce résultat confirme alors
les conclusions tirées a partir de la forme des cycles VSM.
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Figure 1V-21. Variation de la fonction f (uyH), fréquence d’excitation versus champ de résonance pour un
échantillon CoFeB 180 nm d’épaisseur.
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e Couche CoFeB 270 nm

L’analyse des constantes d’anisotropie en configuration planaire du champ magnétique a été
réalisé en deuxieme lieu pour un échantillon CoFeB d’épaisseur égale a 270 nm. L’ajustement
des points expérimentaux en utilisant (Eq IV-6), nous permet d'extraire la valeur du champ
magnétique effectif qu’on trouve égale a oM,y = (1,59 + 0,03)T et un champ d’anisotropie
planaire a Hyy = 9 mT.

MoMeff = MOMS - HerTp = (1,59 i 0,03)T

Onaalors: { Hy,, = =159T + 1,67T = +0,08T

donc Kperp = 22022 = 532 avec M = 1331 kd/m
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Figure 1V-22. Variation de la fonction f2(uyH), le carrée de la fréquence d excitation en fonction du champ de
résonance pour un échantillon CoFeB 270 nm d'épaisseur, en configuration planaire du champ magnétique.

A partir du cycle d’aimantation, il est trés difficile de faire une évaluation du K,,. La FMR nous
le permet. Pour un champ d’anisotropie de Hg; = 9 mT, on trouve alors que la constante

d’anisotropie dans le plan K,, = 6 K /mg. On voit que cette constante semble indépendante

de I’épaisseur de la couche. Cela est tout a fait raisonnable si elle provient d’un dépot sous
champ magnétique.

3.2.2. Détermination de la constante d’amortissement magnétique

A partir des spectres RFM en configuration planaire du champ magnétique, on extrait la largeur
pic a pic du spectre de résonance (AHF?), qui est directement proportionnelle au facteur
d’amortissement magnétique ;

2 a

AH™P = AHyes +AH, avec  AHpes = o-2nf

avec « le facteur d’amortissement de Gilbert.

(Eq 1V-8)
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On montre alors 1’évolution des valeurs mesurés de AHPP en fonction de la fréquence pour un
¢chantillon CoFeB 180 nm, qu’on ajuste en utilisant (Eq IV-8). A partir de la pente, on déduit
le facteur d’amortissement magnétique. Il est égal 4 « = 5.1073 pour 180 nmet a = 7.1073
pour 270 nm. Ces valeurs sont proches des valeurs déja reportées dans la littérature [75], et trés
prometteuses pour la propagation guidée d’ondes de spin.

0.020

.Q. Mesures |

CoFeB 180 nm
u,AH,=0.0016 (T)
a=0.005 + 4e-4

0 10 20 30 40 50
Frequence (Ghz)

Figure 1V-23. Variation de la fonction p,AH(f), largeur de raie en fonction de la fréquence d excitation pour
un échantillon CoFeB de 180 nm d’épaisseur.
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Figure 1V-24. Variation de la fonction p,AH(f), largeur de raie en fonction de la fréquence d excitation pour
un échantillon CoFeB de 270 nm d’épaisseur.

Conclusion

Dans cette partie du chapitre, nous avons montré par des mesures macroscopiques que
I’existence de domaines sous forme de Weak Stripes est possible dans des couches de CoFeB
d’épaisseurs supérieures a 150 nm. La stabilisation de cette structure repose sur 1’existence
d’une faible anisotropie perpendiculaire certainement induite par des contraintes dans le
CoFeB. La mesure de la dynamique de I’aimantation donne des indications d’un trés faible
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coefficient d’amortissement, inférieur & 7.1073 trés prometteur pour la propagation d’ondes
de spin.

4. Observation des différents états magnétiques a I’aide de la

microscopie de force magnétique (MFM)

Aprés avoir fait la mesure des propriétés magnétiques macroscopiques dans lesquelles nous
avons eu des indices d’existence de domaines de type Weak Stripes au-dela d’une épaisseur
critique de CoFeB, il est venu le temps de prouver leur existence. Dans ce paragraphe, nous
allons étudier 1’ état magnétique des films en fonction de 1’épaisseur mais aussi en fonction d’un
champ appliqué dans le plan du film. Pour ce faire, nous allons utiliser un microscope de force
magnétique disponible au laboratoire et dont le principe a été détaillé au chapitre I1I.

4.1. Structure en domaines et dépendance en epaisseur

L’état magnétique rémanent apres saturation dans le plan de la couche est reporté dans la Figure
IV-25. Lorsque I’épaisseur de la couche de CoFeB est inférieure 126 nm, aucun contraste de
bandes n’a pu étre mesuré suggérant ainsi une aimantation totalement dans le plan de la couche.
Au-dela de cette épaisseur (t > 126 nm), une texture magnétique donnant un contraste de bandes
est observée avec des bandes alignées dans la direction du champ magnétique appliqué avant
la mesure. Cette observation est en accord avec I’estimation de 1’épaisseur critique ter
d’apparition des Weak Stripes qui devait se situer entre 120 et 154 nm. En ce qui concerne les
bandes, il convient de toujours encore rester prudent quant a I’attribution de ces contrastes a
une structure Weak Stripes. Tout au long de ce paragraphe, nous allons le faire. Cette attribution
sera définitive apres les observations du paragraphe 6 durant lequel la mesure directe de la
projection de I’aimantation sera faite.

Dans un second temps, nous avons fait I’observation de 1’évolution de 1a période des domaines
magnétiques en fonction de 1’épaisseur des films. Cette derniere a €té calculée a partir des
transformées de Fourrier réalisées sur les images MFM a ’aide d’un script Mathematica. Il
s’agit donc de valeurs moyennées sur toute la taille de I’image. Les bars d’erreurs affichées
représentent la déviation standard de la période maximale mesurée.

it i ;‘ LR ” 1t i I

Figure 1V-25. Domaines magnétiques observés par MFM aprés saturation dans le plan. De gauche a droite
épaisseur décroissante du CoFeB : 270nm, 225nm, 180nm, 135nm et 126 nm. Scan des images 5 pm par 5 pum.
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A partir de la Figure 1VV-25, il est clair que I’augmentation de 1’épaisseur de la couche entraine
une augmentation systématique de la périodicité des domaines. Plusieurs modeles ont été
reportés dans la littérature pour expliquer ce lien. Le modéle le plus proche des Weak Stripes
en tenant compte des domaines de fermeture est celui de Murayama qui prédit une variation de
la période selon :

Y4
P =2vi [nz R A anSZ)] (Eq IV-9)

KPerpansz

L’évolution prédite par (Eq 1V-9) a été tracée sur la Figure 1\VV-26 en utilisant les parametres
magnétiques de notre matériau (Aech = 17 pJ/m2, Ms=1331 KA/m? et Kpep=37 kJ/m?). On voit
gque méme dans ce modele évolué, un désaccord avec les données extraites du MFM existe.
Seul le calcul micromagnétique permet d’obtenir une valeur proche de celle trouvée
expérimentalement. Nous verrons plus loin que le modele de Murayama doit sous-estimer
I’extension spatiale des domaines de fermeture.

@ Res. Exp% Simu MicroMag == Murayama Mod.ll|
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Figure IV-26. Evolution de la période des domaines magnétiques en bandes en fonction de I’épaisseur de la
couche de CoFeB (points verts). Evolution de la période des domaines selon le modéle de Murayama tenant
compte des domaines de fermeture (ligne bleue).

La « qualite » de la structure en domaines stabilisée est attestée par un scan sur une grande
surface comme celui reporté Figure 1\/-27. Sur une surface de 50 pm x 50 um, nous voyons des
bandes parfaitement alignées, légérement ondulantes, sans aucun défaut (pas de dislocation
magnétique). Cette structure a simplement été stabilisée en appliquant le champ dans le plan et
en ramenant le champ a zéro. Les bandes sont alignées dans la direction du champ. C’est donc
un matériau de choix qui permettra facilement de placer les canaux de conduction des ondes de
spin dans n’importe quelle direction dans le plan, avec une histoire magnétique des plus simple.
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Le nombre de parois participant a la propagation des ondes de spin pourra étre modifié en
changeant I’épaisseur de la couche magnétique. En effet, comme la taille des domaines
augmente avec I’épaisseur de la couche magnétique, augmenter I’épaisseur reviendra a
diminuer la densité des parois.

B

Figure IV-27. (a) image MFM prise sur un échantillon de 300nm sur une zone de scan 50um x 50 um ; (b) zoom
sur une zone de 10um x 10 um ; (c) Transformée de Fourrier.

4.2. Evolution de la structure en domaines en présence d’un

champ magnétique appliqué dans le plan

Dans cette partie, nous nous concentrerons sur les échantillons possédant une structure que nous
pensons étre Weak Stripes. Une étude sous champ a donc été entreprise sur 3 échantillons de
135 nm, 180 nm et 270 nm. Avec I’échantillon de 135 nm, nous sommes proches du passage a
un état planaire. Avec le 270 nm, nous pensons que la structure Weak Stripes est bien établie.
Nous gardons ici en téte I’existence de 1’axe d’anisotropie dans le plan des couches et nous
étudierons les histoires en champ lorsque le champ est appliqué dans le plan, paralléle et
perpendiculaire a cet axe d’anisotropie.

4.2.1. Dépendance en épaisseur du comportement des Weak Stripes

Epaisseur de 135 nm

Tout d’abord, a la vision de la Figure 1VV-28, on voit bien le developpement de bandes. A 135
nm, il y a donc bien une structure micromagnetique compatible avec 1’apparition de Weak
Stripes. Lorsque le champ est appliqué dans la direction de 1’axe d’anisotropie, les bandes sont
bien alignées dans la direction du champ (et donc de ’axe d’anisotropie). Dans la limite de la
résolution en champ du systéme de production de champ du MFM, nous n’avons pas résolu la
transformation de cette structure lors du renversement de 1’aimantation en champ négatif apres
saturation positive. Ainsi, pour tous les champs appliqués, seules des bandes ont été observées.
Ces bandes ondulent Iégerement. Les choses sont trés différentes lorsque le champ est appliqué
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perpendiculairement a I’axe d’anisotropie. Dans ce cas, méme si une structure sous forme de
bandes est observée, ces bandes s’alignent progressivement selon la direction de 1’anisotropie
lorsque le champ, aprés saturation, est ramené a zéro. Cette rotation des bandes est en fait liée
a la rotation de la composante planaire de I’aimantation vers 1’axe d’anisotropie. Cette rotation
peut étre horaire ou anti-horaire (Figure 1\VV-28, lignes du bas, 1.9 mT et 3.2 mT). Il peut donc
y avoir formation de parois supplémentaires, a la jonction entre deux régions de 1’espace
d’aimantations planaires opposées. C’est ce qui est arrivé dans la (Figure 1V-28, lignes du bas,
0.2 mT). En passant en champ négatif, c’est encore la rotation de la composante planaire de
I’aimantation qui va progressivement réaligner les bandes dans la direction du champ.

Epaisseur de 180nm

Le comportement qui a été mesuré sur 1’échantillon de 180 nm d’épaisseur est reporté dans la
Figure 1V-29. Le comportement est similaire que le champ soit appliqué le long ou
perpendiculairement a 1’axe d’anisotropie. Apreés saturation dans le plan, lorsque I’intensité du
champ est réduite, des bandes sont observées et alignées dans la direction du champ. Par rapport
a I’échantillon de 135 nm, les ondulations sont plus marquées. Ces ondulations sont conserveées
jusqu’a un champ proche de zéro. Entre 0 et le champ de retournement, des zigzags
apparaissent. Il est difficile de dire s’ils sont plus marqués lorsque le champ est appliqué dans
une direction particuliére. Des images sur de plus grandes surfaces auraient été nécessaires.
Lorsque le champ de retournement est atteint, des bandes paralléles Iégerement ondulantes et
alignées dans la direction du champ sont conservées jusqu’a la saturation.

Epaisseur de 270nm

Le comportement qui a été mesuré sur I’échantillon de 270 nm d’épaisseur est reporté dans la
Figure 1\VV-30. Le comportement est a nouveau anisotrope mais différent de celui mesuré sur
I’échantillon de 135 nm. Lorsque le champ est appliqué le long de 1’axe d’anisotropie, des
bandes sont observées et alignées dans la direction du champ. Les bandes ondulent avec une
amplitude plus grande que celle du 180 nm. Lors du renversement de 1’aimantation, quelques
zigzags apparaissent, moins marqués que sur le 180 nm. Lorsque le champ est appliqué
perpendiculairement a 1’axe d’anisotropie, le comportement est singulier : une structure bandes
alignées dans la direction du champ est observée pour n’importe quelle valeur de champ. De
plus, ces bandes sont extrémement droites, sans ondulation. Ce comportement contraste avec
tous ceux observés jusqu’a présent.
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Figure IV-28. Images de microscopie de force magnétique sur un échantillon de 135 nm d’épaisseur. Les
mesures sont faites avec le champ appliqué parallélement (ligne du haut) et perpendiculairement (ligne du bas)
a ’axe d’anisotropie identifié par les mesures VSM. Double fleche verte : axe d’anisotropie.
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Figure IV-29. Images de microscopie de force magnétique sur un échantillon de 180 nm d’épaisseur. Les
mesures sont faites avec le champ appliqué parallélement (ligne du haut) et perpendiculairement (ligne du bas)
a l’axe d’anisotropie identifié par les mesures VSM. Double fleche verte . axe d’anisotropie.
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Figure 1V-30. Deux séries d’images de microscopie de force magnétique sur un échantillon de 270 nm
d’épaisseur. Pour chaque série, les mesures sont faites avec le champ appliqué parallélement (ligne du haut) et
perpendiculairement (ligne du bas) a [’axe d’anisotropie identifié par les mesures VSM. Double fleche verte :
axe d’anisotropie.
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4.2.2. Influence des domaines de fermeture sur les configurations

Nous avons ¢€laboré un petit modele pour tenter d’expliquer I’ensemble des comportements
observés. C’est un modéle extrémement simple, macrospin, dont le schéma explicatif est
reporté Figure 1V-31. Le matériau magnétique est le méme partout, de champ d’anisotropie Hk.
L’aimantation ne peut tourner que dans le plan ce qui simule I’existence du champ
démagnétisant. La composante hors plan de 1’aimantation sera négligée. La couche est scindée
en plusieurs blocs qui sont couplés les uns aux autres. Un premier bloc d’un volume St; et de
moment magnétique m; = M,St;. Ce bloc est couplé par un champ de couplage H; a deux

S S .
autres blocs de volume Nz chacun de moment m, = m3; = Mg St Ce couplage va favoriser

une orientation a 90° de my et mz, de my et ms. Enfin, un couplage antiferromagnétique est
impose entre my et ms, simulé par un champ de couplage Hap. L’épaisseur totale de la couche
estt = t; + t,. La surface de couche est S.

L’énergie réduite totale du systéme sera alors donnée par :

1t, 1t, )
E = —Hcos(6; — @) — Et_HCOS(HZ — @) — Et_HCOS(03 — @) + Hgsin?(6,)
1 1

1t 1t 1
+ __ZHKSinZ(Hz) + __ZHKSin2(93) + _H]COS(Z(HZ - 61))

2t 2t 2

1
+ EH]COS(2(93 — 91)) + Hypcos(05 — 6,)

(Eq 1\V-10)

Figure IV-31. Schéma explicatif du modele macrospin.

Si les champs de couplage sont forcés a de fortes valeurs, la configuration obtenue sera celle de
la Figure I\V-32. Elle est tres proche de la structure Weak Stripes avec des domaines de
fermeture. Il faut garder en mémoire que la fermeture de flux, et donc I’existence des domaines
de fermeture, est forcée par la composante perpendiculaire a la couche de 1’aimantation qui
n’est prise en compte ici que par I’existence de H; et Hap.
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my m3
— [ — Y

®© (@®

t
my 1

A J

Figure 1V-32. Configuration calculée pour un jeu de paramétres qui reproduit la structure avec des caps qui
ferment le flux. Cette configuration permet de voir ot nous voulons en venir avec le petit modéle. La vue est en
coupe de la couche

Regardons maintenant ce qui se passe pour un jeu de paramétres fixe. Nous n’avons dans ces
. . . A t, N .
simulations juste modifié le rapport t—z c’est-a-dire le rapport entre les volumes de domaines de
1
fermeture et de domaine a aimantation plane. Nous savons a partir des calculs

micromagnétiques qui seront présentés plus loin que plus la couche est épaisse, plus le volume
pris par les domaines de fermeture sera grand. Ainsi, nous simulerons 1’augmentation de

r . . t
’épaisseur de la couche par une augmentation du rapport t—z Dans tous les calculs, Hk = 9.0, H;
1

=10 et Hap = 50. Le champ sera toujours 1égerement désorienté par rapport a I’axe d’anisotropie
(¢=0.001°) ou par rapport a la perpendiculaire a I’axe d’anisotropie (¢=90.001°).

Echantillon de 135 nm, z—z =0.5
1

Figure 1V-33. Configuration en champ nul calculée pour to/t; =0.5. A gauche, le champ a été appliqué le long
de ’axe d’anisotropie. A droite, le champ a été appliqué perpendiculaire a I’axe d’anisotropie.

Lorsque le champ est paralléle a I’axe d’anisotropie, seuls les caps (fleches bleues) se renversent
par rotation. La fleche rouge, représentant la composante planaire de 1’aimantation se renverse
brutalement au champ coercitif. A champ nul, comme les bandes suivent la direction de la fleche
rouge, elles sont orientées dans la direction du champ et de I’anisotropie de la couche. Lorsque
le champ est perpendiculaire a I’axe d’anisotropie, les trois moments magnétiques tournent dés
les champs positifs pour se retrouver en champ nul avec la composante planaire de 1’aimantation
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et donc les bandes le long de I’axe d’anisotropie. Nous retrouvons ici point par point les
observations faites pour 1’échantillon de 135 nm.

Echantillon de 180 nm, :—2 =1.2
1

A

Figure 1V-34. Configuration en champ nul calculée pour to/t; =1.2. A gauche, le champ a été appliqué le long de
l’axe d’anisotropie. A droite, le champ a été appliqué perpendiculaire a ’axe d’anisotropie.

Dans les deux cas de figure (champ paralléle ou perpendiculaire a 1’axe d’anisotropie), nous
rencontrons une rotation de tous les moments magnétiques qui se stabilisent en champ nul a des
angles entre 0 et 90°. Comme les rotations peuvent démarrer dans le sens horaire ou antihoraire,
des configurations sous forme de zigzag des bandes vont apparaitre.

Echantillon de 270 nm, :—2 =1.8
1

Figure IV-35. Configuration en champ nul calculée pour to/t; =1.8. A gauche, le champ a été appliqué le long de
l’axe d’anisotropie. A droite, le champ a été appliqué perpendiculaire a I’axe d’anisotropie.

Lorsque 1’épaisseur de domaines de fermeture devient prépondérante (t2 treés supérieur a t1), ce
sont les domaines de fermeture qui vont ordonnées les bandes. On le voit tres nettement lorsque
le champ est appliqué dans la direction perpendiculaire a 1’axe d’anisotropie : ce sont les
domaines de fermeture qui vont s’aligner dans la direction de I’anisotropie, les bandes restant
alignées dans la direction du champ. Lorsque le champ est aligné dans la direction de
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I’anisotropie, la composante planaire de I’aimantation fait un angle avec 1’axe d’anisotropie et
les bandes ondules.

Résumé

A TI’aide de ce petit modele et en tenant compte d’une part de I’existence d un axe d’anisotropie
dans le plan et d’autre part que le rapport du volume des domaines de fermeture et des parties
a aimantation plane change en fonction de 1’épaisseur, nous retrouvons grossiérement
I’évolution du comportement de 1’orientation des bandes en fonction du champ appliqué et de
I’épaisseur des couches. Nous voyons ici apparaitre le premier impact des domaines de
fermeture sur la configuration Weak Stripes.

4.2.3. Cycle mineur sur les structures zigzag

Dans ce paragraphe, nous regardons de maniére plus approfondie la structure zigzag dont
I’existence a ét¢ démontrée sur 1’échantillon de 180 nm d’épaisseur. L’étude est toujours
réalisée par MFM. La Figure 1\VV-36 rapporte la configuration en bandes pour une gamme de
champ limitée, avec des pas de champ plus faibles que sur les observations précédentes. On
voit bien le développement des zigzags en champ négatif. Sur un dé-zoom a -2.5 mT, on voit
également apparaitre une périodicité le long des bandes, une période variant entre 1 et 3um. Si,
a partir d’une saturation positive, le champ est stoppé a -2.5 mT et I’on revient vers les champs
positifs, la structure zigzag reste stable. Une hystérésis existe donc autour de zéro, soit des
bandes ondulées sont stables, soit des zigzags. Il sera ainsi possible, en appliquant une histoire
en champ choisie, d’observer les zigzags en champ nul.
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Figure 1V-36. Images de microscopie de force magnétique sur un échantillon de 180 nm d’épaisseur. Ligne du
haut : évolution de la structure en domaines de la saturation positive a négative. Ligne du bas, a gauche :
évolution de -2.5 mT to +1.2 mT apres une saturation positive. Ligne du bas, a droite : image sur une zone de
15pum x 15pum.
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5. Détermination de structure Weak Stripes par STXM

Jusqu’a présent, nous avons été trés prudents sur 1’évocation de la structure Weak Stripes.
L’ensemble des données disponibles nous laisse a penser que c’est bien la structure présente
dans nos échantillons, avec I’existence de domaines de fermeture qui ont une influence non
négligeable sur la direction des bandes. L’utilisation du STXM va nous permettre d’avoir la
projection locale de 1’aimantation dans la direction du faisceau alors que le MFM ne donne que
la dérivée seconde du champ de fuite. Nous apporterons des mesures de 1’angle de 1’aimantation
dans les stripes et cela en fonction du champ appliqué. A I’aide de ces mesures, nous montrerons
également que la réponse magnétique macroscopique ne peut &tre comprise que par la présence
de domaines de fermeture.

Les expeériences décrites dans ce paragraphe ont été réalisées sur le microscope STXM
disponible sur la ligne HERMES du synchrotron SOLEIL [115]. Nous avons travaillé sur une
couche magnétique de CoasoFes0B20 de 180 nm d’épaisseur qui, pour les besoins de la mesure,
fut déposée sur une membrane de SiN. La membrane est collée sur un porte échantillon qui
permet de changer 1’angle d’incidence du faisceau par rapport a la normale a la surface. Le
controle de la rotation peut se faire a distance, sans toucher a 1’échantillon. De plus, un
quadripble magnétique est installé et est solidaire de la chambre du STXM. Il permet
d’appliquer un champ magnétique dans un plan contenant la direction du faisceau et
perpendiculaire au plan de la membrane. Au cours cette expérience, nous travaillons au seuil
L2 du Co (@792.25eV), le faisceau étant totalement absorbé au seuil L3 par la couche de
CoFeB (Figure 1\VV-37).

Co L2 edge
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Figure IV-37. Spectre d’absorption des rayons X d’une couche de CoFeB 180nm entre [765-805] eV réalisé par
STXM.

La définition des angles est une étape clef dans ce paragraphe compte tenue de la complexité
de la structure en domaines. Une représentation est faite sur la Figure 1\VV-38. Les spins de la
configuration font un angle 6 par rapport au plan du film. Cet angle oscille en fonction de la
position du spin. Il est maximal au centre des domaines ‘up’ et égal a +0™*. 1l est minimal au
centre des domaines ‘down’ et égal a -0™*. Nous considérons que la structure est symétrique
par rapport au plan de la couche. Nous noterons @neam 1’angle d’incidence du faisceau de rayons
X repéré par rapport a la normale au plan de la couche. Dans les calculs qui vont suivre, il sera
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Chapitre IV. Les domaines magnétiques en Weak Stripes dans les couches minces de CoFeB

parfois plus facile de repérer les angles des spins par rapport a la normale au plan de la couche.
Nous définissons alors ¢=m/2-6.

¢beam )
N 2 ;
\\»r._////_‘,r/.‘\\\‘n ////
\“"‘///[ﬁ/,-\»\ ///}; <
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Figure 1V-38. Illustration d'une configuration magnétique en Weak Stripes associée a la géométrie de mesure
utilisée lors des expériences STXM.

Avec ces définitions des angles, nous allons pouvoir réécrire les expressions des intensités du
faisceau transmis pour les deux polarisations de la lumi¢re dans le cas des domaines ‘up’ et
‘down’.

Tout d’abord les intensités pour les deux polarisations

t 1 -,
——F——~(1-d.b.m)

JCL — Ioe cos(@peam) L (Eq |V-11a)
—*t  la+dbm)

JCR = Ioe cos(@peam) L (Eq |V-11b)

- I, est I’intensité du faisceau de photons qui a traversé la membrane
-t est ’épaisseur de la couche.

- L est la longueur d’atténuation des rayons X.

- d est amplitude maximale du signal dichroique.

- b est le vecteur unité définissant la direction du faisceau.
- m est vecteur unité définissant la direction de 1’aimantation.

Le calcul du produit scalaire pour les domaines ‘up’ et ‘down’. Les vecteurs ont pour
composantes :

Sin(Ppeam) sin(p™) sin(@™ax)
b = [ O ]’ mlrlr;)ax = O et mgzc‘l:}fn — [ 0
—c0S(Ppeam) cos(p™*) —cos (™)
Donc :
b. My = Sin(@peam) * Sin(Q) — cos(Ppeam) * c0s(Q) = —cos(Ppeam + ™) =
—c0s(; = 0™ + Pheam) (Eq IV-12a)
b. Mgoim = S Ppeam) * SIN(P) + coS(Ppeam) * c0s(@) = cos(Ppeam — ™) =
c0s(; = 0™ = Ppeam) = =055 + 0™ + Ppeam) (Eq IV-12b)
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5.1. Dépendance angulaire de P’XMCD

La premicere série de mesures consiste a regarder le signal XMCD au centre des domaines ‘up’
et des domaines ‘down’ en fonction de I’angle d’incidence du faisceau de rayons X. Avant la
mesure, afin d’obtenir de belles bandes parall¢les, 1’échantillon est saturé ‘ex-situ’ avec un
champ de 150 mT. Les bandes sont orientées de telle sorte que, lorsque 1’échantillon sera tourné,
I’axe du faisceau soit orienté dans la direction des bandes. Pour chaque angle d’incidence,
I’intensité du faisceau transmis est mesurée avec une polarisation de lumiere circulaire gauche
(CL) et une autre avec une polarisation de lumiére circulaire droite (CR). Le signal XMCD sera
alors calculé a I’aide :

JCL_JCR

xMmcp ==L (Eq IV-13)

JCL4CR

Des exemples de mesures sont donnés dans la Figure 1\VV-39 pour des angles de 0°, 15°, 20° et
25°. La taille des images est de 5*5 um?.

L

ﬁ

L

Figure 1V-39. Images d’une structure magnétique en Weak Stripes & rémanence, de taille (5um*5um) en
fonction de [’angle d’incidence du faisceau (a) 0° (b) 5° (c) 15° (d) 20°.

Nous mesurons la variation du signal dichroique au centre des domaines ‘up’ (blanc) et ‘down’
(noir) en fonction de I’angle d’incidence du faisceau. Les résultats sont rapportés Figure 1V-40.
Nous constatons que pour les domaines ‘up’, le signal dichroique change de signe pour un angle
proche de 34°. Afin de comprendre ce comportement, reprenons 1’équation donnant le signal
dichroique [117] :

L ICR

1CL— t 1,7 — t 1,7 > 7 —
XMCD = T—— = tanh d.b.7i)~ ————.>d.b. b (EqIV-14)

cos(Ppeam) L cos(@peam) L

Calculons le signal XMCD pour le centre des domaines ‘up’ et ‘down’ a partir des (Eq
IV-12a,b). Il vient que :
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XMCDdomaine up x COS(E —m* + (pbeam) (Eq 4‘153-)
XMCDgomaine down & COS(% + 0™ + Qpeam) (Eq 4-15b)

Ainsi, lorsque @peam = Omax » 1€ signal XMCD des domaines ‘up’ s’annule. Nous pouvons
méme aller plus loin en réalisant 1’ajustement des XCMD pour les domaines ‘up’ et ‘down’ en
fonction de @peam- UN tres bon accord est obtenu comme nous pouvons le voir sur la Figure
I\V-40. Ainsi, une mesure précise de 0,,.x peut étre obtenue, égale a 33.9° + 2.8°. Il faudra
garder a ’esprit que cet angle de stripes est une moyenne de 1’angle des spins sur 1’épaisseur
de la couche. Il est fort & parier que cet angle sera plus grand au centre de la couche et plus petit
a la surface. Il n’empéche que ’aimantation fait un angle avec la surface ce qui légitimise
I’utilisation du mot Weak Stripes pour définir notre configuration. Pour une épaisseur de CoFeB
de 180 nm, I’angle moyen des spin dans chaque bande des Weak Stripes est estimé a 33.9° +
2.8°.
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Figure IV-40. Evolution du signal magnétique dichroique en fonction de l’angle d’incidence des rayons X pour
les domaines magnétiques ‘up’ (a gauche) et ‘down’ (a droite) d'une couche de CoFeB 180 nm affichant une
structure Weak Stripes.

Malgré ’efficacité de cette méthode de mesure de ‘zéro’, elle demeure longue a appliquer,
techniquement difficile a moyen angle (45°) et méme impossible aux grands angles (au-dela de
45°). Le risque technique est d’endommager des composants internes du microscope tels que
I’OSA ou la zone-plate. C’est pour cela que nous avons développé une nouvelle approche pour
déterminer 1’angle moyen maximum des spins dans les Weak Stripes, en utilisant cette-fois un
seul angle d’incidence du faisceau et en profitant de la polarisation des rayons X incidents.

5.2. Utilisation de la polarisation de la lumiére pour la

détermination de I’angle maximum des Weak Stripes

La méthode que nous développons ici repose sur 1’utilisation de la polarisation de la lumiére et
une mesure avec un angle d’incidence @peam # 0. Revenons dans un premier temps sur les
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équations (Eq 1V-11). Elles donnent I’intensité de faisceau transmis pour les polarisations CL
et CR des photons. A partir de ces équations, nous pouvons definir :

CLy_ CR N
C$beam = nd D tnd ) =d.b.m = —dCOS(fpbeam + (P) (Eq IV_16)

Ln(ACLY+LnACRY—2Ln(ly)

Si la texture magnétique est translatée d’une demi période dans la direction y, 1’angle des stripes
qui était ¢ devient T — ¢. Ainsi C? e ™sera obtenu numériquement en décalant I’image STXM
d’une demi-période. Il vient alors que :

Cff:oam = —dcos(Ppeam + T — @) = dcos(Ppeam — ¢) (Eq IV-17)

Par simple opération trigonométrique et en faisant des combinaisons linéaires des C(f”e‘"" et
®b e A dé - , '
Cr2g™, on arrive a déterminer I’angle @ des stripes

(C$beam +C7‘f_b;am)>

*
® 7
tan Ppeam (C(p beam _Cn_b;am)

¢ = ArcTan < (Eq IV-18)

Nous voyons dans 1’équation (Eq 1\VV-18) que cette méthode pourra étre utilisée dés lors que
@peam # 0. Dans un premier temps, nous avons choisi arbitrairement de prendre @,eqm = 30°
et de rester sur le seuil L2 du Co (791.25 eV). Pour utiliser les formules (Eq 1V-16), (Eq IV-17)
et (Eq IV-18), la détermination de I, est nécessaire. I, est I’intensité du faisceau traversant la
membrane sans couche magnétique. La mesure de I, est donnée dans la Figure IV-41. Nous
mesurons également les configurations magnétiques avec les polarisations (CL) et (CR). Elles
sont données dans la Figure IV-42. La premiére donnera C$°°et la seconde, lorsqu’elle sera
décalée d’une demi-période, nous donnera C3%,.
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Figure IV-41. Mesure de !'intensité du faisceau de photons |y & travers une membrane sans couche magnétique.
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Figure 1V-42. Cliché d’absorption des rayons X en polarisation (a) CL et (b) CR d’une structure magnétique en
Weak Stripes a rémanence pour un échantillon CoFeB 180 nm, a un angle d’incidence du faisceau fixé & 30°, la
taille de la zone scannée est de (5um*5um).

Pour réaliser le décalage de I’image CR, nous choisissons une zone de 1’image ou les bandes
sont bien paralléles (partie basse de I’image). A 1’aide de (Eq IV-18), ¢ est calculé ainsi que
0(y) = g — . La mesure est reportée Figure 1V-43. Tout d’abord, on extrait un angle

maximum de canting de I’aimantation par rapport au plan de 0,,,,, = 34.4°. Cette valeur est en
parfait accord avec la mesure angulaire reportée dans le paragraphe précédent. Ensuite, et de
maniere ¢légante et non reportée dans la littérature jusqu’a présent, nous obtenons un profil de
variation spatiale de I’aimantation moyenne dans 1’épaisseur donnée par I’angle 6 (y). Ce profil
s’ajuste avec une fonction cosinus.

40

20

0(°)

Figure IV-43. Profil de I’angle moyen de l’aimantation dans [’épaisseur en fonction de la position. La courbe
bleue est un ajustement réalisé avec une fonction cosinus. La mesure a été faite avec ppean=30°.

Une seconde mesure a été réalisée avec un angle @peq.m = 45°, les autres conditions étant
identiques. La mesure de 6(y) =§—cp est donnée Figure 1\VV-44. Encore une fois, nous

retrouvons une valeur en accord avec les autres mesures 6,,,x = 34.17° et un profil pouvant
étre ajusté par une fonction cosinus.
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Figure IV-44. Profil de ’angle moyen de l’aimantation dans [’épaisseur en fonction de la position. La courbe
bleue est un ajustement réalisé avec une fonction cosinus. La mesure a été faite avec ppeam=45°.

Ces deux résultats sont en parfait accord avec la premiére mesure en dependance angulaire.
Nous avons donc réussi a remonter a I’angle de 1’aimantation dans une configuration
magnétique en Weak Stripes dans un systéme CoFeB 180 nm, en utilisant qu’un seul angle
d’incidence du faisceau en utilisant la polarisation de la lumiere. Dans le point qui suit, nous
montrerons une 3°™ méthode avec laquelle nous avons également pu obtenir la dépendance de
I’angle des stripes avec le champ appliqué dans le plan de la couche.

5.3. Angle de Weak Stripes en fonction d’un champ magnétique

planaire

Pour la détermination de 1’angle de Weak Stripes en fonction du champ magnétique, nous
revenons a un angle @peam = 0°. Cette configuration nous simplifie la vie pour I’application
du champ dans le plan sans qu’il n’y ait une composante du champ perpendiculaire. Nous
restons aussi au méme seuil L2 du Co. On place le quadrupdle magnétique de facon a pouvoir
appliquer un champ magnétique selon la direction parallele au plan d’incidence du faisceau et
des images sont prises avec les 2 polarités CL et CR. Les images XMCD sont calculées pour
chaque valeur du champ magnétique Hx. A partir de ces images, on extrait les signaux XMCD
au centre de des domaines ‘up’ (blanc) et ‘down’ (noir) et I’on mesure la variation de ces
signaux avec le champ appliqué.

A partir de I’équation (Eq 1V-14), nous montrons que :

XMCDJ™ = tanh (+d.cos( = Omax)) (Eq IV-19a)

XMCD™, = tanh ({d. cos(G + emax)) (Eq IV-19b)

0,... = |ArcSin (%W)‘ (Eq 1V-20)
T
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La valeur de 6,,,, peut donc étre évaluée mais pour cela il est nécessaire de connaitre la valeur
de n d. Pour cela, il faut évaluer le signal XMCD dans une géométrie d’aimantation connue (Eq

I\V-14, b. 7 connu). Cela est souvent fait, soit en saturant 1’aimantation dans le plan et en
prenant @peam # 0, SOit en saturant en perpendiculaire. Ces deux situations ne peuvent étre
réalisées experimentalement ici : le champ de saturation perpendiculaire est trop grand et ne
peut pas étre appliqué avec le quadrupdle ; si @peam # 0, le champ aura une composante hors
plan (la configuration de champ n’est pas suffisamment bien connue avec le quadrupole pour
appliquer un champ dans le plan lorsque 1’échantillon est tilté).
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Figure 1V-45. Evolution du signal XMCD et de I’angle 0,,,, calculé en fonction du champ magnétique appliqué
dans le plan sur un échantillon CoFeB de 180 nm d’épaisseur.

Nous avons utilisé une autre astuce. Etant donné que nous connaissons 1’angle 8,,,,, au centre
. : P . LT
des stripes, nous connaissons en cette position b.ni. Ainsi, une valeur estimée a -d ~ 0.2294

a pu étre obtenu avec a partir de I’image XMCD prise a @peam = 30°. En utilisant (Eq 1V-20),
nous calculons 1’évolution de 6,,,,, avec le champ magnétique planaire appliqué (Figure 1\V-45).
Nous retrouvons ici de maniére expérimentale 1’évolution prédite théoriquement : lorsque
I’intensité du champ magnétique planaire augmente, 6,,,, diminue pour étre égal a zéro a la
saturation. Bien évidemment, cela peut paraitre évident mais encore fallait-il faire la mesure
pour le montrer. En effet, jusqu’a présent, cette démonstration n’avait pas été faite.

5.4. Domaines de fermeture

Etant donné que nous avons pu déterminer le profil moyen de I’aimantation dans les directions
y et z et en considérant qu’il est indépendant de x (bandes bien parall¢les), nous pouvons pour
la premiere fois dans la littérature réaliser une reconstruction du cycle d’aimantation
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macroscopique. La composante de I’aimantation dans la direction du champ peut étre calculée
a partir de

Mx(Hx) _ lfTstripe cos (emax (HX) cos (27-[ %)) dy (Eq IV-21)

Mg PY0

ou Hy est le champ magnétique planaire orienté selon I’axe x, P est la période des stripes
mesurée par MFM, 6™ (Hy) est la variation de 1’angle maximal de I’aimantation au centre

des stripes en fonction du champ appliqué déterminé expérimentalement, cos (Zn%) est le

profil de [D’aimantation dans la direction perpendiculaire aux stripes déterminé
expérimentalement.

Le résultat du calcul est donne dans la Figure 1V-46. On constate que I’aimantation calculée est
systématiquement supérieure a celle mesurée sur le cycle d’aimantation. Nous surévaluons donc
la composante de 1’aimantation selon x. Cet état de fait ne peut pas provenir d’'une mauvaise
évaluation de la composante z puisque 1’angle des stripes a été mesuré. Elle doit provenir d’une
composante y de 1’aimantation qui correspondrait a I’existence de domaines de fermeture en
surface.
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Figure IV-46. Zoom sur le cycle d’aimantation en configuration planaire du champ magnétique d’un
échantillon CoFeB 180 nm (en bleu). Reconstruction de [’aimantation & partir des mesures STXM pour le méme
échantillon (en vert).

Nous avons essayé de les mettre en évidence expérimentalement par des mesures STXM. Pour
cela, nous avons décidé de saturer 1’échantillon & 90° par rapport au plan d’incidence du
faisceau (stripes selon I’axe y). L’idée derriére la configuration choisie est a la fois de minimiser
le signal provenant de la composante perpendiculaires, et deuxiémement de maximiser le signal
propre aux domaines de surface, en faisant varier I’angle d’incidence du faisceaus. Le résultat
des mesures sur les valeurs du signal dichroique tirées au centre de chaque domaine pour les

3 La direction du faisceau perpendiculaire a ’orientation de I’aimantation dans les domaines, signal dichroique
minimisé.

4 L’angle d’incidence du faisceau de plus en plus colinéaire a I’aimantation dans les domaines de surface, signal
dichroique maximiseé.
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différents angles d’incidence du faisceau est montré dans la Figure IV-47. On s’apergoit que le
signal magnétique dichroique est constant pour les deux domaines magnétiques ‘up’ et ‘down’.
Son intensité est proche de celle mesurée jusqu’a présent, en configuration saturée selon x. Ceci
confirme que le signal STXM provient majoritairement de la composante perpendiculaire de
I’aimantation et qu’il est donc difficile d’extraire un signal propre aux domaines de fermeture
en surface.
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Figure IV-47. Signal dichroique mesuré au centre des domaines ‘up’ (bleu) et ‘down’ (vert) en fonction de
I’angle d’incidence du faisceau pour un échantillon CoFeB 180 nm saturé ex-situ selon [’axe y.

6. Micromagnetisme

Comme dans la majorité de travaux menés sur ces structures complexes, nous avons été obligés
d’en passer par des simulations micromagnétiques. Elles ont été menées par Daniel Stoeffler de
I’TPCMS. Ces derniéres reposent sur I’utilisation du code MuMax3 [136]. Tous les parametres
micromagnétiques du CoFeB ont été extraits des différentes mesures expérimentales: Ms =
1290 kA/m (mesuré par VSM et SQUID), Aech = 17 pJ/m (mesuré par FMR), Kperp = 36.5 kJ/m3
perpendiculaire au plan du fil (mesuré par FMR et SQUID) (voir les paragraphes précédents).
Une taille de cellule typique de 2,87x2,87x3nm? a été utilisée, ce qui permet de décrire avec
précision la configuration micromagnétique sur la plage utilisée du champ appliquée. Le
comportement micromagnétique des films CoFeB d'une épaisseur allant de 150 nm a 300 nm a
été étudié. Evidemment, les champs critiques de la nucléation des bandes, de I'ondulation des
bandes, de l'inversion de lI'aimantation, de la taille des domaines stables et de I'aimantation
résiduelle dépendent de I'épaisseur du film.

De grandes mailles elémentaires dans les directions x et y dans le plan avec des conditions aux
limites périodiques (PBC) au sens du code MuMax3 ont été utilisées pour simuler de grands
échantillons. Ceci est réalisé en ajoutant un grand nombre de copies de la maille élémentaire
dans les directions +x et —x ainsi que dans les directions —y et + y. Ces conditions sont critiques
et nous en déduisons que c'est la raison pour laquelle les processus décrits dans ce manuscrit
n'ont pas été rapportés jusqu'a présent. En effet, par convention, I'énergie totale par unité de
volume de la maille de la texture des bandes est minimisée en faisant varier la taille de la maille
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le long de y, c'est-a-dire perpendiculairement a la bande. Lorsque la bande est supposée droite
dans la direction longitudinale x, une cellule est utilisée dans la direction x avec la PBC simulant
des échantillons tres longs. Cela permet de déterminer la période de la bande en minimisant
I'énergie totale par unité de volume de cellule par rapport a la taille de la maille dans la direction
y. Le long de x, c'est-a-dire le long des bandes, ces conditions périodiques restreintes sont
généralement fixées de maniére a réduire le nombre de cellules et a diminuer I'utilisation de la
mémoire et le temps de calcul. En effet, a premiére vue, le probleme micromagnétique semble
étre invariant le long de la direction x. Aux vues de nos résultats, cette affirmation est
évidemment fausse. En effet, dans tous les cas, les états d'ondulation ou de zigzag ont toujours
des énergies inférieures a celles des bandes droites. Afin d'étudier la sensibilité de I'état zigzag
a la taille de la cellule unitaire plane, la longueur de la cellule unitaire dans la direction x a été
modifiée entre 1 et 5 um : une seule période de I'ondulation (pour un champ appliqué positif)
ou de I'état zigzag (pour un champ appliqué négatif) a toujours pu étre obtenue, mais aucun
minimum d'énergie en fonction de la période de 1’ondulation clair n'a pu étre mis en évidence.
Dans ce qui suit, la taille de la maille, et donc la période soit de I’ondulation soit de 1’état zigzag
le long de x a été fixée a 1,7 um.

6.1. Structure des Weak Stripes

Un résultat typique de calcul en champ nul est représenté dans la Figure 1\VV-48. Elle représente
une coupe dans 1’épaisseur de la couche d’une maille élémentaire, perpendiculaire aux bandes.
Ce résultat démontre trés clairement que, pour les parameétres micromagnétiques des couches
de CoFeB, des domaines de fermeture existent. Ils permettent de boucler le flux aux surfaces
pour diminuer le champ démagnétisant.
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Figure 1V-48. Structure en domaines calculée ou nous voyons clairement apparaitre les domaines de fermeture.
Ici une seule maille en y est représentée.

Comme nous allons le voir par la suite, la présence de ces domaines de fermeture va fortement
influencer le comportement magnétique des bandes. De maniere complétement
phénoménologique, Kittel [66], [67] avait déja démontré I’impact que pouvait avoir les
domaines de fermeture sur la période des bandes. En effet, en comparant les situations avec
(Figure 1V-49-a) et sans domaines de fermeture (Figure I1V-49-b), il avait montré que
I’extension spatiale des bandes était différente.

124



Chapitre IV. Les domaines magnétiques en Weak Stripes dans les couches minces de CoFeB

Er"®=0,(2°?+(h-d)/d)+ Kd/2
d®=20,K)"?

(b)

— 4+ —— 4t ==t ——

I

F—FF—FF—F7F

Er°®=1.7M;2d+0h/d
d®=((oh)/(1.7M2)"?
Figure IV-49. Energie et taille des domaines qui minimise I’énergie pour une structure sous forme de bandes

avec (a) et sans (b) domaines de fermeture. oy est [’énergie de paroi par unité de surface. K est la constante
d’anisotropie, d est la période des domaines et h est ’épaisseur du film. Tirées de [20].

Il avait obtenu le résultat suivant :
P@ ~ — Eq IV-22
= (Eq IV-22)

Pour raison de conformité, nous rappelons seulement que (P) est la période des domaines (Ce
terme est désigné par la lettre (d) dans la Figure 1\V-49,

Ainsi la période des bandes avec domaines de fermeture est a peu pres égale a celle des bandes

sans domaines de fermeture divisée par m Dans le cas de matériaux a faible Q (ce qui est le
cas de notre CoFeB), la période des Weak Stripes avec domaines de fermeture est grossiérement
dix fois plus grande que dans le cas sans domaines de fermeture. Ainsi, I’existence des
domaines de fermeture contrdle la période des stripes. Dans son calcul, Kittel n’a pas tenu
compte des charges de volume. Un terme d’énergie démagnétisant supplémentaire doit étre

2
1.7M2

> P® ou B est lié au facteur de champ
Z+BME

ajouté, proportionnel a M2. Ainsi, P =~

démagnétisant des stripes avec domaines de fermeture. Au final,

P(a) ~

(Eq 1V-23)

H

2Q+;

Etant donné que P est plus petit que 1.7 (énergie de champ démagnétisant plus petit avec des
domaines de fermeture), la période avec domaines de fermeture sera toujours plus petite que
sans domaines de fermeture, mais le contraste sera réduite par rapport au facteur 10 calculé plus
haut.
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6.2. Evolution sous champ magnétique

En partant de la saturation positive avec le champ appliqué dans le plan, le champ appliqué est
progressivement réduit a zéro. Lorsque la nucléation se produit a 15 mT, des bandes droites et
périodiques bien définies sont créées avec une période de 270 nm (Figure I\V-50). Lorsque
I’intensité du champ décroit, la période des bandes droites augmente lentement jusqu'a 330 nm
almT.
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Figure 1V-50. Variation de la période des stripes avec le champ appliqué. Superposition des valeurs
expérimentales (en bleu) et calculées par les simulations micromagnétiques.

La Figure 1V-51-a montre la structure en domaines obtenues @ 1 mT. De 1 mT a 0 mT, la
diminution du champ entraine la formation d'ondulations Figure 1\VV-51-b,c : pour atteindre le
minimum de I'énergie totale, la période le long de y augmente plus rapidement que dans le cas
de la bande droite instable correspondante (obtenue avec une cellule unitaire n'ayant qu'une
seule cellule dans la direction x) . Une nouvelle diminution du champ appliqué entraine
I'apparition de I'état zigzag (Figure IV-51-d, -1mT). En diminuant davantage le champ appligqué,
la période le long de y augmente jusqu'a 430 nm pour trouver le minimum de I'énergie totale
(Figure 1V-50). 1I est intéressant de noter que la période de la bande (définie
perpendiculairement a la paroi) est constante. Ces résultats ne peuvent étre obtenus que lorsque
la période le long de x est supérieure a 1 um (seules des bandes droites sont obtenues en
dessous). Ceci est conforme a la periodicité de l'ondulation entre 1 et 3 um observée
expérimentalement.

Dans nos structures Weak Stripes, la configuration 3D de 1’aimantation est complexe, Voir
(Figure IV-51). L’existence des ondulations, apparaissant en champ positif, semble étre un
phénoméne intrinseque. En effet, dans le cas des expériences réalisées sur nos couches de
CoFeB, I’existence d’un axe d’anisotropie planaire pourrait étre a I’origine de ces ondulations
mais dans le cas des simulations numériques, cet axe d’anisotropie n’existe pas.

La relative facilité de formation des ondulations est en fait une propriété assez générique des
phases modulées unidimensionnelles. Comme nous 1’avons évoqué dans le chapitre 11, de telles
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phases proviennent de la compétition entre une interaction a courte et a longue distance (ici
I'échange et les interactions dipolaires), qui dicte une période optimale susceptible de s'établir
le long d'une direction donnée, y dans nos simulations. Si I'ensemble du systeme est invariant
en rotation, cette direction est arbitraire, et le colt énergétique associé aux rotations locales de
la structure devrait étre particulierement faible. Plus précisément, l'approximation dite
harmonique (expansion de Taylor du quatriéme ordre de I'énergie en fonction du paramétre
d'ordre et de ses gradients spatiaux) indique que les codts énergétiques pour une ondulation de
longueur d'onde A le long de x varient de 1. Le peuplement thermique de ces fluctuations
d'énergie anormalement faibles conduit a une divergence logarithmique qui empéche
I'établissement d'un ordre unidimensionnel & longue portée a une température finie (Landau,
Physique statistique, p.434-445 [137]). En raison de leur tres faible colt énergétique, ces
ondulations peuvent également se former de maniére quasi-statique pendant le processus de
commutation, a condition que la coercivité intrinseque du milieu soit suffisamment faible, ce
qui, selon nous, est precisément le cas de nos films CoFeB.

Deux mécanismes différents pourraient étre en jeu dans notre systéeme pour “peupler” ces
fluctuations.

e La premiére hypothése est celle d'une origine purement intrinseque. Les Weak Stripes
ont une structure interne compliquée impliquant des domaines de fermeture de type Néel
caps bien développées. Par rapport a une modulation purement unidimensionnelle, on
obtient un degré de liberté supplémentaire, a savoir la composante transversale dans le
plan de I’aimantation a l'intérieur de chaque paroi My.

e La seconde hypothése est de nature plus extrinseque et est similaire a celles utilisées
pour expliquer le mode de renversement a grande longueur d’onde de type « buckling »
observé dans les films magnétiquement doux [138]. L'effet de taille finie est connu pour
étre responsable de la formation d'un état de « buckling » dans les éléments allongés, de
maniére a minimiser I'énergie de démagnétisation associée a 1’aimantation transversale
dans le plan. Les effets de taille finie sont toujours présents dans MuMax3 en raison de
la mise en ceuvre de la PBC qui ne peut étre véritablement étendue a 1'infini.

(2)

(x)

Figure 1V-51 Configurations micromagnétiques en fonction du champ appliqué (1, 0.5, 0 et -1 mT) et de I'impact
de la rotation de I'aimantation sur les domaines de fermeture. Les calculs ont été effectués pour le CoFeB de 180
nm d'épaisseur et la PBC le long de y a été modifiée pour trouver le minimum d'énergie. La périodicité le long
de x est prise égale a Lx=1,7 pm.
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Nous avons donc etudié en détails les charges magnétiques stockees dans la configuration 3D.
Cet examen révele que la divergence de 1’aimantation le long de z et y s'annule dans le volume,
ne laissant que les charges de surface liées a la divergence y de I'aimantation responsables de
I'énergie de champ démagnétisant, voir (Figure IV-52-a). A partir d'une saturation positive
dans le plan, la diminution du champ entraine la réorientation de lI'aimantation le long de I'axe
d'anisotropie (Figure 1\VV-51, ligne du bas) : la composante perpendiculaire de l'aimantation
augmente et alterne pour réduire le champ de démagnétisation comme elle se produit dans une
phase de bandes rectilignes (Figure I\V-51-e). Les domaines de fermeture commencent a
apparaitre pour fermer le flux a la surface et I'aimantation de surface tourne d'un angle Ocw et
Bccw (définition donnée en Figure 1\V-51-a) par rapport a la direction du champ appliqué (angles
toujours pris positifs).
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Figure IV-52. (a) Répartition 3D de la divergence de I’aimantation dans une structure en domaines avec
ondulation ; (b) Vue en surface de la répartition des charges magnétiques sur la structure en domaines ; (c)
Variation du maximum de divergence de surface calculée pour les bandes droites forcées (rouge) et dans les

parties droites de I'ondulation des domaines en zigzag (noir). Insert : variation de cette divergence maximale a
partir du champ de saturation dans le plan ; (d) variation des angles des domaines de fermeture pour les bandes
droites forcées (rouge) et dans les parties droites de I'ondulation des domaines en zigzag (noir).

La diminution du champ jusqu'a 1mT renforce cette tendance, Ocw et Occw augmente de maniére
symétrique : Ocw=0ccw et les charges de surface augmentent (insert de la Figure 1V-52-c). A
1mT, la texture magnétique peut suivre deux voies : la premiere consiste a poursuivre ce
processus de rotation symétrique des angles de calotte qui maintient les bandes dans une forme
droite (Figure I\V-52-d, points rouges). Ce processus est toujours décrit dans la littérature et
semble étre le chemin a forte divergence et donc forte énergie de champ démagnétisant. La
deuxiéme voie consiste a diminuer Ocw tandis que Occw augmente (Figure 1V-52-d, points
noirs). Dans cette deuxiéme voie, l'augmentation de la charge de surface est ralentie et une
rotation de l'aimantation au coeur de la couche serait induite par échange. Une ondulation se
produit (Figure 1V-51-g) et la texture magneétique réarrange les charges magnétiques d'une
distribution 1D vers une distribution en damier 2D (Figure 1\VV-52-c), ce qui entraine une
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nouvelle diminution de I'énergie de champ démagnétisant. Alors que la période de la bande
reste pratiquement constante, la nouvelle diminution du champ appliqué entraine un
resserrement des charges le long de X, I'énergie de champ démagnétisant étant la plus faible
lorsque les charges alternatives sont les plus proches. Ceci se produit par le développement de
I'amplitude de I'ondulation et dans le champ appliqué négatif par I'apparition de zigzags d'angle
croissant.

Au cours de ces transformations, la composante de 1’aimantation dans le plan tourne dans le
plan soit dans le sens des aiguilles d'une montre, soit dans le sens inverse. Lorsque le champ
appliqué est inversé (c'est-a-dire négatif), la composante de 1’aimantation dans le plan continue
sa rotation dans la direction du champ appliqué. Cela conduit & une évolution asymétrique des
domaines de fermeture. Le volume des Neéel caps avec une aimantation antiparalléle a la
direction de I'aimantation locale diminue (rouge dans la Figure 1VV-51-d) alors que le volume
des Néel caps avec une aimantation parallele a la direction de lI'aimantation locale augmente
(bleu dans la Figure I\V-51-d). Il en résulte la formation de domaines de fermeture de type Néel
décalés. Comme I'état de zigzag a été observé a la rémanence par MFM, cette configuration
doit pouvoir étre observee a champ appliqué nul.

Ainsi, par cette premiére lecture des résultats, ¢’est la création du damier de charges par les
ondulations pour réduire 1’énergie de champ démagnétisant qui semblent étre a 1’origine de la
rotation de I’aimantation dans le plan. Nous allons voir par la suite que c’est le contraire. Cela
est lié¢ a I’évaluation imparfaite du champ démagnétisant dans le plan par le code Mumax3.

6.3. Probleme identifié dans MuMax3

Comme nous 1’avons évoqué au début du paragraphe, des conditions aux limites périodiques
dans le plan ont été utilisées pour simuler la couche infinie. Ces conditions de calcul sont
prévues dans le code MuMax3. Elles consistent a répéter dans la direction x et y la maille
élémentaire du calcul. Cette maille élémentaire a une taille fixée a 1,7 um le long des bandes,
et la taille dans la direction y change pour chaque épaisseur de couche et de champ magnétique
pour minimer 1’énergie de la configuration micromagnétique (comme évoqué plus haut). Les
mailles répétees sont représentées en bleu dans la Figure 1\VV-53. Le nombre de répétitions dans
les directions x et y donnera le champ de coupure du champ démagnétisant puisqu’en dehors
des mailles bleues et orange, il n’y a pas de couche magnétique. Le champ démagnétisant ainsi
calculé ne traduit qu’imparfaitement le film infini qu’on cherche a simuler : il manque la
contribution provenant du film qui n’est pas inclus dans les mailles bleues de la maille orange.

La contribution manquante peut étre estimée a partir de celle d’un film infini aimanté
uniformément avec I’aimantation moyenne de la maille élémentaire a laquelle on retranche celle
calculée par le code MuMax3. Ce champ démagnétisant « manquant » ainsi calculé est
guasiment homogene sur la maille orange. Mais surtout, il est opposé a lI'aimantation moyenne
dans la maille orange et a toutes les composantes x de I'aimantation dans la maille. Ce champ
va donc favoriser le renversement de l'aimantation et entre en compétition avec le champ
applique. Avec les conditions PBC utilisées dans tous les calculs présentés jusqu’a présent
(c’est-a-dire le nombre de mailles répétées dans les directions x et y). La surface couverte par
les mailles bleues est d’environ 100 um par 100 um, ce champ démagnétisant « manquant »
vaut environ -0.7 mT au voisinage de la rémanence. Ainsi, lorsque nous avons décrit
I’apparition des ondulations autour de +0.7 mT, cette apparition se fait en réalité a un champ
magnétique total égal a zéro. Si I’on augmente le nombre de mailles dans les directions x et y,
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ce champ peut tomber a -0.15 mT, mais au prix d’un temps de calcul des tenseurs
démagnétisants trés élevé. Dans ce cas, on voit apparaitre les ondulations pour un champ
compris entre +0.1 et +0.2 mT.

Film (infini)

Figure 1V-53. Schéma explicatif du principe de simulation des conditions périodiques dans MuMax3.

Ainsi, I'apparition des ondulations et des chevrons correspond au début du processus de
renversement de l'aimantation. Ce n’est donc pas 1’apparition du damier de charges qui entraine
la rotation de I’aimantation mais bien le contraire. Lorsque la composante de I’aimantation dans
le plan tourne, cette dernicre n’est pas homogene et entraine la formation du damier de charges.
Par rapport a ce que nous avons évoqué précédemment, les ondulations et zigzag ne sont pas
d’origine intrinseque, ni d’origine extrinséque liée a des effets de taille finie. Elles sont tout
simplement liées a I’apparition de la rotation de la composante planaire de 1’aimantation lorsque
le champ magnétique est renversé. Par manque de temps (les simulations prennent beaucoup de
temps), nous n’avons pas pu refaire I’ensemble des calculs et des traitements de données. Nous
avons simplement verifié¢ qu’une bonne image du comportement de I’aimantation est obtenu en
considérant que les ondulations commencent a apparaitre lorsque le champ vu par la couche
devient négative.

Il nous reste maintenant a identifier quel sera ’'impact d’un axe d’anistropie dans le plan de la
couche sur I’apparition des ondulations et zigzag. C’est 1’objet du paragraphe suivant.

6.4. Influence de la présence d’un axe d’anisotropie dans le plan

Dans ce paragraphe, nous présentons 1’influence que peut avoir un axe d’anisotropie planaire
sur la configuration de surface d’une couche de 180 nm d’épaisseur. A titre d’exemple, nous
avons pris une valeur de la constante d’anisotropie dans le plan égale & 5 kJ/m? pour I'épaisseur
de 180 nm.

Dans la Figure IV-54-Gauche, nous retrouvons le résultat déja obtenu jusqu’a présent avec une
anisotropie nulle. Les ondulations apparaissent en champ négatif, ondulations qui se
transforment progressivement en zigzag.

Lorsqu’un axe d’anisotropie est ajouté a la simulation, avec ’axe parallele a la direction
d’application du champ magnétique, le comportement observé sans anisotropie est conserve, il
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est juste décalé en champ (Figure 1VV-54-Milieu). Des ondulations d’amplitude équivalente sont
observées a -1 mT (sans anisotropie) et & -3.6 mT (avec ’anisotropie). Cela est tout a fait
compréhensible puisqu’il convient maintenant non seulement de passer en champ négatif pour
renverser la composante planaire d’aimantation mais ¢galement de vaincre le champ
d’anisotropie.

Lorsqu’un axe d’anisotropie est ajouté a la simulation, avec 1’axe perpendiculaire a la direction
d’application du champ magnétique, la transition bandes rectiligne-ondulations se produit vers
+2.3 mT. Cela correspond tout naturellement a la rotation de 1’aimantation dans la direction de
I’axe d’anisotropie et cela intervient en champ positif (comme dans le modéle de Stoner-
Wohlfarth). Les zigzags restent stables et cela jusqu’a 0 mT. A -0.1 mT, ’aimantation se
renverse tout en conservant un état zigzag avec un retour progressif vers les stripes rectilignes
vers -2.3 mT. Le point nouveau est que dans la fenétre [-2.3 mT, +2.3 mT], on a des ondulations
ou des zigzags comme solution la plus stable mais avec une aimantation qui change
brusquement de signe a 0 mT.

Kux=Kuy=0 Kux=5 kJ/m3 Kuy=5 kJ/m3
BOx=-1.0 mT Ny=121 (proche minimum) BOx=-3.6 mT Ny=122 (proche minimum) BO0x=2.2 mT Ny=121 (proche minimum)

S N e

BOXx=-1.7 mT Ny=132 (proche minimum) BOX=-3.75 mT Ny= 132 proche mmlmum BOx=1.0 mT Ny=132 (proche minimum)

NN N N

BOx=-2.0 mT Ny=142 (proche minimum) BOX=-3.75 mT Ny=142 BOx=0.3 mT Ny=142 (proche minimum)
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BOx=-2.07 mT Ny=156 (pas de minimum) BOx=0.0 mT Ny=156 (proche minimum)
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Figure IV-54. Calcul de la distribution d’aimantation de surface dans une couche de 180 nm d’épaisseur en
fonction du champ magnétique appliqué. L anisotropie perpendiculaire est égale a 36.5 kJ/m3. Colonne gauche
: lorsque ’anisotropie magnétique dans le plan est égale a zéro. Colonne du centre : lorsque [’anisotropie
magnétique dans le plan est égale a 5 kJ/m3 et orientée dans la direction du champ appliqué. Colonne de droite
. lorsque ’anisotropie magnétique dans le plan est égale a 5 kJ/m3 et orientée perpendiculairement au champ

appliqué.

Ce résultat est particulierement intéressant puisqu’il corrobore les mesures de MFM faite sur
I’échantillon de 180 nm d’épaisseur. Ainsi le comportement observé est directement li¢ a
I’existence de cette composante d’anisotropie planaire. Des simulations micromagnétiques ont
également été entreprises sur une échantillon typique de 150 nm d’épaisseur. La aussi, nous
retrouvons toutes les caractéristiques observées sur les mesures MFM. La conclusion se trouve
renforcée quant a I’influence de cet axe d’anisotropie planaire. La seule simulation qui
malheureusement n’a pas pu se faire et celle sur I’échantillon de 270 nm d’épaisseur. Le temps
de calcul est conséquent mais il aurait été d’intérét car ce calcul aurait pu démontrer I’influence
des domaines de fermeture sur la direction des bandes lors de I’application d’un champ
magnétique.
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7. Observation des domaines de surface par X-PEEM

Cette structure étonnante et inhabituelle de domaines de fermeture de flux sous forme de zigzag
(ou chevrons) n'a jamais été identifiée dans un film mince et nécessite l'utilisation d'une
technique sensible & la surface pour étre observée. Par conséquent, I'état rémanent a été observé
par microscopie XPEEM sur la ligne de lumiere HERMES du synchrotron SOLEIL [115].
Avant I’observation de la surface, un léger décapage ionique de la surface a été utilisé pour
enlever une partie de la couche de protection en Pt afin d'améliorer le contraste magnétique.
Pendant l'acquisition, les mesures XMCD-PEEM ont été effectuées au seuil du Co L3
(777,5eV) en utilisant une lumiére polarisée circulairement gauche et droite. Etant donné que
nous cherchons a déterminer la configuration de domaines de fermeture, nous choisissons une
configuration rasante des rayons X. Afin de déterminer la structure bidimensionnelle
d’aimantation en surface, I'échantillon sera tourné pour obtenir les configurations a 90°. Comme
les calculs micromagnétique prévoient 1’apparition de ces échelons pour toutes les épaisseurs
entre 150 et 270 nm, l'observation a été faite sur une couche de 270 nm d'épaisseur.

Deux histoires magnétiques ont été utilisées pour I’observation de la structure. L’échantillon A
a été monté sur un cartridge non magnétique. Il a été saturé dans le plan, de maniére ex situ et
de telle sorte que, aprés montage de 1’échantillon, les stripes soient alignées dans la direction
du faisceau. L’échantillon B a été monté sur un cartridge magnétique. Il a été soumis a I’histoire
magnétique (30mT—->-5mT->0) qui a démontré en MFM la stabilisation de domaines
magnétiques en zigzag. Le résultat de ces expériences est montré dans la Figure 1\VV-55. En ce
qui concerne 1’échantillon B, plusieurs zones ont été scannées et présentent toutes des domaines
de fermeture en chevrons. Dans les deux cas, des structures chevrons sont observées et
confirment les prédictions des calculs micromagnétiques.

Une image XPEEM haute résolution est présentée a la Figure I\V-56-b. Elle révele les domaines
de fermeture sous forme de chevron avec une modulation transversale entre 1 et 3 um. La
présence d'un défaut de paroi de domaines a 360° a gauche (Figure 1VV-56-b, contraste blanc)
atteste que l'aimantation de surface est orientée le long du faisceau de photons (contraste noir)
et la structure des domaines de fermeture en quinconce oblique a principalement son
aimantation perpendiculaire au faisceau de photons (Figure I\V-56-b, contraste gris). La rotation
de I'échantillon de 90° met en évidence l'orientation de I'aimantation dans les domaines de
fermeture (Figure I\V-56-c) avec une aimantation le long du faisceau de photons, soit paralléle,
soit antiparalléle comme prévu par la simulation micromagnétique. Ce résultat est en parfait
accord avec la simulation magnétique. Elle confirme la forte corrélation entre le mécanisme
d'inversion des bandes dans le volume comme le montre la MFM et la disposition a la surface
des domaines de fermeture décalées. En conséquence, nous montrons non seulement I'existence
des domaines de fermeture qui ont été indirectement mesurés par [62] et qui n'ont pas pu étre
observés par les techniques sensibles au volume [9], [43], [139], [140], mais nous montrons
également la complexité de la distribution en surface qui n'avait pas éte relevée jusqu'a présent.
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Direction Rayons Echantillon A - E= 778,5 eV
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Figure IV-55. Domaines magnétiques de surface pour un échantillon préparé par 2 histoires magnétiques
différentes. En haut, saturation ex situ et imagerie sur des field of view de plus en plus petits. En bas, histoire
magnétique (30mT vers -5mT vers 0) qui a démontré en MFM la stabilisation de domaines en zigzag.
Observation dans des régions différentes avec un field of view de 10um.

Figure 1V-56. Configuration magnétique de surface. (a) Prédiction de la configuration de surface de domaines
de fermeture en chevrons. (b) et (c) des images XPEEM mesurées sur un échantillon de 270 nm d’épaisseur dans
I’état rémanent pour deux directions du faisceau de rayons X incident.

8. Mesures de magnétorésistance

Pour finir de cette étude sur cette structure en domaines complexe, nous avons entrepris des
mesures de magnétorésistance. Le but est toujours de mieux caractériser la distribution de
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I’aimantation dans le volume. En effet, dans une mesure de magnétométrie, les signaux des
composantes d’aimantation selon z se compensent si la structure est symétrique par rapport au
plan du film. Il en sera de méme pour les éventuels signaux provenant de domaines de fermeture
orientés selon y puisque les signaux des domaines de fermeture selon +y compenseront les
signaux de ceux orientés selon -y. Dans une mesure de magnétorésistance anisotrope, cela ne
sera pas le cas. En effet, la résistivité électrique est donnée par :

p = py+ (py — py) cos?(j, M) (Eq IV-24)

ou j est le vecteur densité de courant, M est le vecteur aimantation, p, est larésistivite lorsque
Jet M sont perpendiculaires et p; est la résistivité lorsque J et M sont paralleles. La variation
en cos?(J, M) permet de mesurer la présence d’une composante de M perpendiculaire a J
qu’elle soit a % ou — g

Figure IV-57. Géométrie de mesure 4 pointes pour la mesure de la magnétorésistance anisotrope.

Les mesures ont été réalisées en géométrie 4 pointes dans un banc de transport sous champ
rotatif, appliqué dans le plan de la couche. L’échantillon est placé sur une plaque de cuivre et
les contacts ont été pris a la laque d’argent comme cela est montré dans la Figure 1V-57.
L’ensemble est placé dans un cryocooler qui permettra de faire les mesures a basse température.
Le champ accessible avec la bobine cuivre estde 1.8 T.

8.1. Echantillon de 270 nm d’épaisseur

Nous allons dans un premier temps évoquer le cas d’un échantillon de 270 nm d’épaisseur.
Dans ce cas, nous avons montré qu’importe la direction d’application du champ magnétique,
des bandes alignees dans la direction du champ sont obtenues (ces bandes sont plus ou moins
ondulées).

Tout d’abord, sur la Figure I\/-58-a, nous trouvons la dépendance en cos? (f, M ) prédite par (Eq
IV-24) lorsque I’aimantation est saturée (pour un champ de 38mT). En dessous du champ de
saturation, déterminé comme étant égal a 26 mT, I’amplitude de ’AMR chute progressivement
montrant que I’ensemble de 1’aimantation de la couche ne tourne plus. Sur la Figure 1\V-58-b,
nous avons la dépendance de la résistance lorsque le champ est applique parallelement et
perpendiculairement au courant. Lorsque le champ est appliqué dans la direction du courant,
toute composante de I’aimantation perpendiculaire au champ appliqué va contribuer a diminuer
la résistance. Or nous pouvons déterminer le volume magnétique d’aimantation perpendiculaire
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au champ a I’aide du cycle d’aimantation. En effet, dans la direction perpendiculaire a 1’axe
d’anisotropie, = = 0.42 et Hs = 26 mT.
S
(a) (b)

| ——38mT —11.7mT 7.3mT | 0° 90°
7.455 I I I I I I I

~
N
ol
N

7.449

.

Resistance (Ohm)

H 0 100 200 300 -30 -15 O 15 30
Eﬁ a (°) Champ magnétique (mT)

Figure 1V-58. Mesures realiseées sur un échantillon de 270 nm d’épaisseur. (a) Variation de la résistance en
fonction de I’angle entre le courant et le champ pour 3 valeurs de champ appliqué. (b) Variation de la résistance
avec le champ appliqué lorsque le champ est appliqué parallelement et perpendiculairement au courant.

Comme le cycle varie linéairement avec le champ appliqué, le volume magnétique
d’aimantation perpendiculaire au champ variera aussi linéairement. Ainsi

Vi(H) =058(1-) (Eq IV-25)

Nous considérons que les deux canaux de conduction sont en paralléle. Il vient que

R1R

RUH) = 2 any v

(Eq IV-26)

Enprenant R, = 7.445 Q et R, = 7.4535 Q et lavariation de V, (H) de I’équation (Eq 1V-25),
nous trouvons la courbe noire de la Figure 1V-58-b. Utiliser une relation du type R(H) =
R,V,(H) + Ry(1 =V (H)) donnera un résultat similaire. Une courbe qui s’approche en plus

de la mesure expérimentale pourra étre obtenue en utilisant V, (H) = 0.66 (1 - 255) (courbe

noire pointillés de la Figure 1\V-58-b. Ceci implique que la rémanence n’est que de 0,34 et que
le champ de saturation n’est que de 25mT. Si ce dernier est possible, il semble qu’avoir une
rémanence de seulement 0.34 est loin des 0.42 mesurés expérimentalement.

Lorsque le champ est appliqué perpendiculairement a la direction du courant, seulement une
partie de la composante de 1’aimantation perpendiculaire au champ appliqué va contribuer a
augmenter la résistance. C’est la partie de I’aimantation contenue dans les domaines de
fermeture. En regardant les calculs micromagnétiques, nous avons constaté qu’environ la moitié
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de I’aimantation perpendiculaire se situe dans les domaines de fermeture. Nous considérons a
nouveau que les deux canaux de conduction sont en parallele. 1l vient que

RiRy
1 T
Ry (1—3VL(H)+R VL (H)

R(H) =

(Eq IV-27)

Nous trouvons la courbe rouge de la Figure 1\V-58-b et la courbe rouge pointillés si la rémanence
est prise égale a 0,34. Dans cette direction, il y a une forte différence entre les mesures et la
simulation. Un meilleur accord peut étre obtenu en tenant compte du fait que les bandes
ondulent comme nous ’avions observé par MFM. La mesure des ondulations donne un angle
approximatif de 20°. Ainsi, il y a une composante additionnelle de I’aimantation dans la
direction paralléle au courant ce qui va entrainer une augmentation de R. Deux estimations ont
été faites pour le champ nul (nous ne connaissons pas exactement la variation de 1’angle des
ondulations avec le champ) : I’étoile rouge est estimée avec un angle de 20° et 1’étoile noire
avec un angle de 30°. Nous ne trouvons pas exactement la valeur expérimentale, mais nous n’en
sommes pas loin.

Nous avons donné dans cette partie une vision simplifiée mais compréhensible de la variation
de la résistance anisotrope dans une couche de 270 nm d’épaisseur. Elle n’a pu se faire qu’en
tenant compte de 1’existence de domaines de fermeture. Si 1’épaisseur de la couche est plus
faible, nous nous attendons a ce que les amplitudes de variations des résistances avec le champ
parallele ou perpendiculaire au courant soient plus petites car les volumes de domaine de
fermeture sont plus petits. Mais regardons ce qui se passe.

8.2. Echantillon de 180 nm d’épaisseur

Dans ce paragraphe, nous reportons les mesures qui ont été réalisées sur un échantillon de 180
nm d’épaisseur. Les mesures sont en rapport avec celles faites en magnétométrie. Tout d’abord,
a température ambiante, nous retrouvons un comportement proche de celui observé sur
I’échantillon de 270 nm d’épaisseur. Comme nous I’avions attendu, les amplitudes de variations
des résistances avec le champ paralléle ou perpendiculaire au courant sont plus petites car les
volumes de domaine de fermeture sont plus petits. Les deux courbes ne se croisent quasiment
plus (Figure 1VV-59) 290 K.

Lorsque la température est inférieure a 150 K, nous savons que 1’aimantation passe dans le plan.
On retrouve alors le comportement observé pour un film mince. Lorsque le champ est

o ., , . . . 1
perpendiculaire au courant et appliqué selon I’axe d’anisotropie, I’augmentation de 3 (Ry—R.)

observée est compatible avec la forte rémanence mesurée sur le cycle. Lorsque le champ est
paralléle au courant et appliqué perpendiculaire a 1’axe d’anisotropie, la diminution de

résistance de - (Ry—R_) observée est compatible avec la faible rémanence mesurée sur le cycle.
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Figure 1V-59. Mesures réalisées sur un échantillon de 180 nm d'épaisseur. Le courant est appliqué
perpendiculaire a l'axe d’anisotropie. Les mesures d’anisotropie de magnétorésistance ont été réalisées en

fonction du champ et de la température.
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Conclusion

Ce chapitre est enticrement dédi¢ a I’étude des propriétés de I’alliage CoaoFes0B2o et a 1’étude
des structures en domaines qui peuvent y apparaitre. Nous montrons que le CoFeB contient des
textures magnétiques de type Weak Stripes lorsque 1’épaisseur de la couche est supéricure a 126
nm. Ces dernicres sont liées a 1’existence d’une anisotropie perpendiculaire dont nous n’avons
pas pu clairement établir 1’origine. L’étude entreprise en microscopie ¢lectronique en
transmission n’a pas pu mettre en évidence une quelconque anisotropie de la répartition spatiale
des atomes dans la limite de la résolution/astigmatisme de 1’appareillage utilisé. En considérant
la variation en température de la constante d’anisotropie, la meilleure piste reste une anisotropie
liée a I’existence de contraintes.

Les Weak Stripes sont facilement orientables avec une simple histoire en champ magnétique,
juste en appliquant un champ dans le plan et en ramenant le champ a zéro. De belles bandes de
plus de 50 um de long peuvent étre stabilisées, sans la présence de dislocations. Comme on
peut le trouver dans la littérature, nous montrons également que le coefficient d’amortissement
est faible, inférieur & 7x103, ce qui permettra de propager les ondes de spin sur de longues
distances. Ainsi, ce matériau est un matériau de choix pour la propagation guidée d’ondes de
spin dans des parois de domaines qui sont facilement orientables. Des calculs
micromagnétiques, menés dans le cadre de la thése de Matias Grassi, montrent qu’un guidage
est possible.

Les propriétés magnétiques macroscopiques mais également microscopiques ont été étudiées
sous toutes les coutures. D’un point de vue macroscopique, la transition d’une aimantation
planaire a une texture magnétique possédant les réponses caractéristiques des Weak Stripes est
démontrée pour une épaisseur de 126 nm. L’influence d’un axe d’anisotropie planaire est
¢galement démontré. D’un point de vue microscopique, la structure sous forme des bandes est
observée. Des ondulations et des zigzags sont observés avec des comportements qui different
selon 1’épaisseur de la couche magnétique signe de I’influence des domaines de fermeture sur
les configurations.

A I’aide d’une étude combinée de microscopies (sensible au volume ou a la surface), nous avons
mesuré directement 1’angle de I’aimantation des bandes, déterminé la variation spatiale de cet
angle ainsi que son évolution sous champ magnétique. Pour la premiere fois, il nous a été
possible de déterminer le cycle macroscopique et de montrer 1’existence indéniable de domaines
de fermeture. Ces domaines de fermeture ont été observés pour la premiére fois ainsi que leur
configuration en zigzag, prédite par les simulations micromagnétiques.
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V. Les domaines magnétiques de type
Strong Stripes dans les multicouches
[Co/Ni]n

Introduction

Ce chapitre est entiérement dédi¢ a 1’é¢tude des propriétés des multicouches [Co/Ni]n. Cet
empilement de matériaux magnétiques est bien connu pour présenter, sous certaines conditions,
une anisotropie magnétique perpendiculaire nécessaire a la stabilisation des domaines
magnétiques en Strong Stripes. Comme nous ’avons évoqué dans le chapitre Il, nous
cherchons a stabiliser des domaines magnétiques de type Strong Stripes. D’apres la littérature,
ces Strong Stripes sont facilement orientables par 1’application d’un champ dans le plan, ce qui
permettra de facilement ouvrir ou fermer le canal de transmission des ondes de spin. Dans les
multicouches que nous allons réaliser, aucun métal lourd ne sera en contact avec la multicouche
ainsi nous espérons pouvoir obtenir des coefficients d’amortissement faibles qui permettront de
propager les ondes de spin sur de longues distances. En partant du savoir-faire de I’équipe dans
le dépot de ce matériau (these de C. Vautrin), nous avons étudié les propriétés structurales de
couche d’épaisseur totale variant entre 10 et 200 nm, leurs propriétés magnétiques
macroscopiques mais également microscopiques. L’ensemble de ces propriétés feront 1’objet
des différents paragraphes qui vont suivre.
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1. Echantillons

Les échantillons qui ont été étudiés dans le cadre de ma these sont des multicouches [Co/Ni]n
réalisées par pulvérisation cathodique (voir chapitre 1ll) dont 1’épaisseur totale des couches
magnétiques a été variée entre 10 et 200 nm. Une large gamme d’épaisseurs a été testée afin de
pouvoir, selon la théorie des domaines magnétiques Strong Stripes, balayer une large gamme
de période de domaines magnétiques. Ainsi, la densité de parois pourra étre ajustée a volonte.
Deux types de substrat ont été utilisés : des membranes en SisNs pour des expériences
synchrotron (STXM) ou bien le plus souvent des substrats de Si orienté (100) ayant une surface
extrémement plate a I’échelle atomique.

Un exemple type d’un échantillon [Co/Ni]n est le suivant
Substrat/Ta(5nm)/Cu(2,5nm)/Ni(0,6nm)/[Co(0,2nm)/Ni(0,6nm)]~/Cu(2,5nm)/Pt(5nm)

Ici n représente le nombre de répétitions. Afin de balayer des épaisseurs de [Co/Ni], entre 10 et
200 nm, n’a été varie entre 12 a 250 répétitions. Comme nous allons le voir par la suite, le choix
des couches entre contact avec la multicouche de [Co/Ni]n n’est pas anodin. Tout d’abord, la
couche de Ta, amorphe, est nécessaire pour faciliter ’adhésion de nos couches sur le substrat
et de supprimer I’influence de ce dernier lors de la croissance. De plus, comme on le verra plus
tard, cette couche permet de forcer une croissance du Cu cubique selon la direction (111). Cette
couche de Cu permet elle-méme, grace a sa texture, d’assurer la croissance (111) de la
multicouche de [Co/Ni]n avec le bon état de contrainte. Cet état est conserve par le capping avec
une couche de Cu(111), elle-méme protégée par une couche de Pt inerte aux attaques chimiques
lors des procédés technologiques de salle blanche ou a I’oxydation.

Conditions de croissance :
e Etching substrat

Pression 1x102 mbar, gaz Ar, 100W, 60s, taille porte échantillon de 4 pouces
e Dépobt des couches

Pression 7x107 mbar, gaz Ar

Matériau Cible Alimentation | Puissance Nombre de | Vitesse
balayages

Ta 3 pouces DC 60W 19 4tours/mn

Cu 2 pouces DC 15W 18 4tours/mn

Co 2 pouces DC 11W 4 2tours/mn

Ni 3 pouces RF 90W 6 1tour/mn

Pt 2 pouces DC 15W 25 4tours/mn

Tableau V-1. Conditions de croissance des multicouches.

2. Propriétés structurales

L’étude de la structure cristallographique des multicouches de [Co/Ni]n a été réalisée au sein
du centre de compétence « CC X-Gamma » a ’institut Jean Lamour. Pour cela, nous avons
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utilisé 1’équipement « D8 Advance » de Bruker pour réaliser une étude systématique de
diffraction de rayons X (DRX). Des spectres de diffraction dans la géométrie 6/26 ont été
Mmesurés avec la raiec d’émission du cuivre K, ;-Cu (/1 = 1.54056 10\). Des mesures
complémentaires de microscopie de force atomique ont quant a elles servies a 1’étude de la
rugosité de la surface.

Comme nous I’avons évoqué dans le paragraphe précédent, pour stabiliser la phase magnétique
Strong Stripes, il est nécessaire d’obtenir une forte anisotropie perpendiculaire au plan des
couches. Pour obtenir cette anisotropie perpendiculaire, une bonne maitrise des parametres de
dépbt est nécessaire (pression de travail, tempeérature du substrat, etc). Cette derniére doit
induire la texture (111) de la phase cubique fcc avec un bon rapport entre I’épaisseur des deux
couches magnétiques [141]-[143]. Ce travail d’optimisation avait été réalisé au laboratoire dans
la thése de C. Vautrin [144] pour les multicouches [Co/Ni]n de 2 jusqu’a 6 répétitions. Lors de
cette optimisation, il a été montré que le meilleur rapport d’épaisseur des couches était
Co0.2nm/Ni0.6nm. La bonne texture avait été obtenue avec I’utilisation d’un buffer de Ta/Cu
et d’un capping Cu. Il est bien connu que le dépo6t d’un métal sur du Ta amorphe favorise la
croissance des phases denses, a savoir fcc(111).

La Figure V-1-a contient le spectre de diffraction de rayons X d’un échantillon [Co/Ni]n
d’épaisseur égale a 50 nm. La présence d’un pic de diffraction intense centré au tour de la
position 260 = 44.4 ° montre que 1’empilement des multicouches de [Co/Ni]n se fait bien avec
les plans denses (111) paralléles & la surface. Autour de cette position angulaire, nous
retrouvons la superposition de pics de diffraction des éléments (Cu, Co, Ni). En effet, les
positions 26 théoriques attendues pour les éléments (Cu, Co, Ni)sc orienté (111) sont
respectivement (Cu) 260 = 43.3°, (Co) 20 = 44.3°, (Ni) 20 = 44.5°. Enfin, le pic a 20 =
39.2 ° est quant a lui associé a la couche de platine qui croit bien selon la direction [111] en
contact de la couche de Cu inférieure.
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Figure V-1. (a) Zoom sur un cliché de diffraction de rayons X d’un échantillon [Co/Ni]n d’épaisseur égale a 50
nm. (b) Clichés de diffraction pour des échantillons de [Co/Ni]n d épaisseur variant de 10 a 200 nm.
L’indexation des clichés de diffraction a été obtenue numériquement en utilisant le logiciel EvaX.

A partir de la position des pics des différents matériaux, nous remontons au paramétre de maille
(Tableau V-2). Nous constatons une différence de 0.6% entre les paramétres de mailles du Co
et du Ni.

Matériau Systtme | Paramétres de maille (A)
Pt Cubique a=3,9200
Cu Cubique a=3,5200
Ni Cubique a =3,5229
Co Cubique a=3,54410

Tableau V-2. Struture cristallographique et parametre de maille hors plan des différents matériaux

L’étude sur toute la série de [Co/Ni]n avec 1’épaisseur variant de 10 a 200 nm est rapportée dans
la Figure V-1-b. Pour toutes les épaisseurs, I’empilement des multicouches de [Co/Ni]n se fait
avec les plans denses (111) paralléles a la surface. Cela ne veut pas dire qu’il n’y a pas
d’évolution dans la structure. En effet, comme on peut le voir dans la Figure V-1-b, non
seulement le parametre de maille diminue lorsque 1’épaisseur augmente, mais la largeur du pic
diminue également. On attribue 1’évolution de la largeur de pics soit a la modification de la
taille des grains, soit a la mosaicité de la texture. Pour faire la différence entre les deux sources
d’élargissement, des « rocking curves » autour de I’axe [111] sont nécessaires. Ce type de
mesure est bien au-dela de la caractérisation nécessaire dans le cadre de cette étude. En effet,
nous voulions juste nous assurer de la texture (111) pour I’ensemble des multicouches réalisées.
Cependant, si 1’on attribue I’évolution de la largeur a mi-hauteur du spectre correspondant a la
direction de croissance (111) du [Co/Ni]n, (260 = 44.4 °) a I’évolution de la taille des grains
uniquement, on observe que cette derniére augmente de 10nm jusqu’a environ 30 nm. En ce
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qui concerne le parametre de maille, son évolution suggére une modification de la contrainte
au sein de la multicouche avec une diminution progressive lorsque I’épaisseur augmente.
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Figure V-2. (a) Evolution de la largeur & mi-hauteur du pic 26= 44.4 ° correspondant a une croissance selon la
direction [111] du [Co/Ni], en fonction de I épaisseur. (b) Variation du paramétre de maille moyen du [Co/Ni],
avec /’épaisseur.
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Figure V-3. Mesure par microscopie de force atomique de la surface d’un échantillon de 10nm (haut) et de
200nm (bas). A gauche : image 2D de la surface. A droite, profil de topographie sur la ligne verte définie dans
l’image.

Pour finir cette partie sur les propriétés structurales de nos échantillons, nous avons également
entrepris des mesures de la rugosité de la surface de ces derniers. Ces expériences ont été
menées a 1’aide d’un microscope de force atomique. Nous rapportons ici le résultat de la mesure
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de I’¢échantillon le plus fin (10 nm) et de 1’échantillon le plus épais (200 nm). Comme nous le
voyons sur la Figure V-3, nous observons que les échantillons sont homogénes avec une
rugosité RMS qui augmente de 0.29 nm a 0.65 nm avec une rugosité pic a pic qui passe de 0.3
nm a 2 nm lorsque 1’épaisseur totale de la couche passe de 10 nm a 200 nm.

3. Propriétés magnétiques macroscopiques

3.1. Détermination de I’aimantation a saturation (Ms)

La détermination de 1’aimantation a saturation des multicouches de [Co/Ni]s a été réalisée par
des mesures de VSM. Les mesures ont été réalisées en configuration parallele et perpendiculaire
du champ magnétique. La détermination de ce paramétre est essentielle car Ms intervient dans
nombre de nos calculs pour la détermination des constantes d’anisotropies, de la taille des
domaines magnétiques théoriques, etc.....

Le résultat des mesures est donné dans la Figure V-4. Dans le cas ou Ms est invariant avec
I’épaisseur de la multicouche, nous nous attendons a une variation linéaire du moment
magnétique rapporté a la surface de I’échantillon en fonction de 1’épaisseur de la multicouche.
La pente donnera la valeur de Ms. Dans le cas ou la droite passe par zéro, cela démontre
qu’aucune couche morte n’existe aux interfaces avec le Cu. L’ajustement des droites de la
Figure V-4 par une régression linéaire donne une valeur de I’aimantation a saturation égale
aMg = 715+ 8.36 KA/m en configuration perpendiculaire du champ et Mg = 690 +
13.4 [KA/m] en configuration planaire avec un moment a I’origine égal a 0. Les deux valeurs
mesurées sont en adéquation avec celles qui sont rapportées dans la littérature [145], [146]. En
ce qui nous concerne, nous choisissons de prendre la moyenne des deux valeurs mesurées pour
le restant de ce chapitre. Ainsi < Mg >= 702.5 + 13.4 KA/m.
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Figure V-4. Variation du moment magnétique par unité de surface en fonction de 1’épaisseur des couches de
[Co/Ni].. (a) en configuration perpendiculaire du champ. (b) en configuration planaire du champ.
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3.2. En configuration perpendiculaire du champ magnétique

Les cycles d’aimantation obtenus par mesure VSM en configuration perpendiculaire du champ
magnétique sont donnés dans la Figure V-5. On voit I’évolution progressive d’un cycle typique
d’une configuration perpendiculaire avec une rémanence égale a 1 (10 nm de [Co/Ni]») a des
cycles typiques d’une configuration de type Strong Stripes (a partir de 14 nm de [Co/Ni]n). Pour
plus de détails sur ce type de cycle, on peut se rapporter au chapitre Il de cette thése. De maniere
élégante, on montre ici que le champ de nucléation passe progressivement de négatif a positif.

Ainsi, juste avec cette étude magnétique VSM, nous pensons avoir pu stabiliser des états
magnétiques Strong Stripes propre a des systémes a forte anisotropie perpendiculaire. Nos
observations vont dans le méme sens que celle rapportées par Toyoki et al dans [93], et
completent celles de Al Subhi et al dans [147] pour des multicouches de [Co/Ni].. Nous
confirmerons 1’existence des domaines par des observations par de microscopie de force
magnétique dans les paragraphes qui vont suivre.

Comme nous I’avions évoqué dans le chapitre 11, plusieurs champs sont caractéristiques de la
structure Strong Stripes : les champs de saturation, Hg, et de nucléation, Hy. Le premier
correspond a ’annihilation des domaines perpendiculaires et le second a une déformation
elliptique des bulles pour les transformations en bandes. Les expressions données par Thiéle et
al, redonnées dans le chapitre |1, sont

L l Oparoi
Hg = 4mM; (1 - 1.596\/;) , Hy =~ 4mM; <1 — 2.66\/;) = 4er§

A partir des cycles d’aimantation de la Figure V-5, nous avons rapporté ces deux champs dans
la Figure V-6 en fonction de 1’épaisseur du [Co/Ni]». On note bien une augmentation de ces
deux champs caractéristiques au fur et a mesure que 1’épaisseur de nos multicouches augmente.
Ce comportement est identique a celui observé dans les couches a aimantation perpendiculaire,
comme par exemple le Co épitaxié avec une épaisseur supérieure a 50 nm [20]. Pour des
épaisseurs supérieures a 25nm, le modele de Thiéle permet de reproduire les comportements
des champs de saturation et de nucléation. Un ajustement de Hg permet une détermination de
I=(5+0.5)x10" cm et celui de Hy donne 1=(3.85+0.79) x10~" cm. Nous pouvons ainsi déterminer
une valeur moyenne de I’énergie de parois par unité de surface €gale a 0pqrp; = 2.710.4
erg/cm?2. Nous reviendrons plus tard aux commentaires sur cette valeur lorsque nous parlerons
de I’évolution de la taille des domaines magnétiques avec 1’épaisseur du film. Nous appellerons

cette valeur de Iénergie de paroi o5y, = 2.7+0.4 erg/cm?

Aux faibles épaisseurs, en dessous de 25 nm, I’ajustement est moins bon. L’extension
géomeétrique de la paroi n’est plus négligeable devant le rayon des bulles magnétiques, il est
donc justifiable 1’éloignement des mesures qu’on a réalisé (plus exactement Hy) du modele
théorique utilisé.

Enfin, nous nous sommes intéressés a la derniere caractéristique du cycle a savoir la déependance
en épaisseur de I’aimantation rémanente. Dans le cas idéal, comme nous I’avons évoqué au
chapitre I, nous nous attendons a obtenir une valeur égale a zéro car le volume des domaines
up devrait étre égal au volume des domaines down. Le résultat est reporté dans la Figure V-6-
bas. On voit que la rémanence posséde un comportement exponentiel décroissant avec
I’épaisseur de la couche et ce comportement est a mettre en regard avec 1I’évolution du champ
de nucléation. En effet, en dessous de 12 nm, le champ de nucléation est négatif et la remanence
normalisée est donc unitaire. A 12 nm, le champ de nucléation devient positif et la rémanence
commence a chuter. Cette chute est brutale jusqu’a 15 nm. Cette chute de rémanence sur une
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gamme d’épaisseur trés réduite (3 nm), correspond au passage de Hy de négatif a positif,
suffisamment positif pourque I’on arrive au passage a H=0 dans la partie linéaire du cycle
d’aimantation. Au-dessus de 15 nm, la rémanence est quasi constante, inférieure a 0,05.
L’existence de cette rémanence est directement liée a des processus de pinning des domaines
magnétiques lorsque ces derniers sont déplacés par I’application d’un champ perpendiculaire.
Les valeurs reportées ici sont 2 a 3 fois plus grandes que celles qui ont été observées dans les
systemes épitaxiés de Co [20] montrant que le paysage de potentiel vu par les domaines
magnétiques est bien plus chaotique (lié¢ a I’existence d’une taille de grain fini ou d’une plus
grande mosaicité de la texture de la couche).
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Figure V-5. Cycles d’aimantation en configuration perpendiculaire du champ magnétique réalisés par mesure
VSM. Les épaisseurs sont données dans chaque courbe.
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Figure V-6. Variation du champ de saturation, Hs (haut), du champ de nucléation, Hy (centre), et (bas)
aimantation rémanente normalisée.

3.3. En configuration planaire du champ magnétique

Les cycles d’aimantation obtenus par mesure VSM en configuration planaire du champ
magnétique sont donnés dans la Figure V-7. Cette vision globale de I’ensemble des cycles
montre que tous les cycles se ressemblent et qu’il ne semble pas, a premiére vue, y avoir de
différence de comportement avec 1’épaisseur de la couche magnétique. Pour aller plus loin, il
nous faut tracer les éléments caractéristiques des cycles. Dans la Figure V-8, nous tragons
1’évolution du champ de saturation, Hg, du champ coercitif, H. et de I’aimantation rémanente
normalisée en fonction de I’épaisseur du [Co/Ni]n.

I apparait bien qu’en dessous et au-dessus de 40 nm, des comportements différents peuvent
étre rapportés pour le champ coercitif H. et I’aimantation rémanente. L’épaisseur de 50 nm, a
la transition entre ces deux comportements, se révélera étre particulier lors de I’étude de la
structure en domaines. Au-dela de 50 nm, on trouve le comportement rapporté dans la these de
M. Hehn [20]. Dans ces travaux, la rémanence planaire était directement reliée a I’aimantation
de centre de parois avec toutes les parois aimantées dans le méme sens et la méme direction.
La diminution de I’aimantation rémanente, lorsque I’épaisseur de couche augmentait, était alors
reliée a la diminution de la densité de parois. Une décroissance en 1/+/t était prédite. Cette
derniére semble a nouveau étre poursuivie dans le cas de notre étude (Dans la Figure \VV-8-bas,
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courbe rouge). En dessous de 50 nm, on trouve que la rémanence planaire augmente lorsque
I’épaisseur augmente. Ce résultat est surprenant car il démontre que méme si I’aimantation se
réoriente perpendiculairement au plan des couches, une composante non négligeable de
I’aimantation reste non seulement dans le plan mais aussi orientée dans la direction et le sens
du champ appliqué planaire. Un élément de réponse sera donné lorsque nous observerons les
domaines sous le MFM avec 1’application du champ dans le plan. En fait, nous montrons qu’a
la rémanence, pour un échantillon de 20 nm d’épaisseur totale, un mélange bulles / bandes
existe. Dans les bulles, la composante planaire de I’aimantation est distribuée a 360°. Dans les
bandes, elle orientée dans la direction d’application du champ.
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Figure V-7. Cycles d’aimantation en configuration paralléle du champ magnétique réalisés par mesure VSM.
Les épaisseurs sont données dans chaque courbe.
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Figure V-8. Variation du champ de saturation, Hy,, (haut), du champ de coercitif, H. (centre), et aimantation
rémanente normalisée.

Ce mélange n'existe pas un échantillon de 12 nm d’épaisseur totale pour lequel la structure est
plut6t dendritique. Dans ce cas, la composante planaire de 1’aimantation est distribuée a 360°.
Nous reviendrons sur cela dans la partie consacrée a 1’observation des textures magnétiques
microscopiques. Le champ coercitif semble tout simplement, et normale, suivre 1’évolution de
ces structures en domaines.

Loin de ces considérations proches du champ nul ou une structure en domaines est bien définie,
I’évolution du champ Hg ressemble a celle obtenue pour le Co épitaxié et peut étre reproduite
avec le modéle de Muller en utilisant les valeurs de Ms et Kperp mesurées sur les couches [148].
On retrouve le fait que, proche de la saturation, les détails de la structure en domaines observée
en champ nul ont peu ou pas d’importance.

3.4. Propriétés magnétiques extraites des mesures dynamiques

Cette section est dédiée a I’extraction des propriétés magnétiques de nos couches de [Co/Ni]n @
I’aide de mesures dynamiques. Comme nous 1’avons déja exploité dans le chapitre dédi¢ au
CoFeB, les mesures FMR permettent non seulement d’extraire les valeurs des constantes
d’anisotropie (ce qu’il est aussi possible de faire a 1’aide de mesures de magnétométrie
classique), mais aussi d’extraire la valeur de la constante d’échange Aech et le coefficient
d’amortissement. Ces mesures ont été réalisées dans le cadre de I’ANR Swangate, une
collaboration avec I’'TPCMS a Strasbourg et le C2N a Paris. Nous nous contenterons de donner
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les résultats essentiels pour I’interprétation de nos resultats, une description detaillée de ces
travaux pourra étre trouvée notamment dans la thése de M. Grassi.

Un exercice de résonne ferromagnétique a été donc réalisé sur un échantillon [Co/Ni]s
d’épaisseur totale égale a 50 nm. Pour extraire les valeurs de la constante d’anisotropie
perpendiculaire et du coefficient d’amortissement, un champ magnétique dirigé de maniere
perpendiculaire au plan de la couche a été appliqué. L’expérience s’est déroulé en mode,
balayage du champ magnétique pour des valeurs fixes de la fréquence d’excitation. A partir des
spectres FMR, on extrait les valeurs du champ de résonance qu’on trace pour les différentes
valeurs de la fréquence. Le resultat de cette premiere mesure est affiché dans la Figure V-9-a.

L’ajustement des points expérimentaux est réalisé en utilisant (Eq IV-7), qui décrit la
dépendance de la frequence de résonance a un champ magnétique perpendiculaire. On rappelle
ici son expression :

Yo
(fél) = o (HoH — UoMeff)

GHz

o
L’abscisse a 1’origine est quant a lui représentative du champ effectif et est égal a poMyg =
(0.020 £+ 0,004)T, qu’on réécrit de cette facon :

MoMess = WoMs — Hg,,,,, = MoMs[1 — Q] = —0.02 £ 0.004 T

La pente représente le facteur gyroscopique qu’on trouve égale a % = (30.5+0,1)

MOHKPeTp MS

On retrouve alors : Q = 1.03 et Kppp, = —y = +203% avec Mg = 702.5 kA/m

On identifie également la valeur du coefficient d’amortissement en tracant la largeur de raie du
spectre de résonance en fonction des valeurs de fréquences appliquées (Figure V-9).
L’ajustement est réalisé a ’aide de 1’équation (Eq IV-8), qu’on rappelle réecrit ici :

AH,es =

Un coefficient d’amortissement a est ainsi extrait, qu’on trouve égal a 8.8 x1072,

Cette valeur place ce matériau dans les matériaux a aimantation perpendiculaire qui ont les
amortissements les plus petits. Il est donc trés prometteur pour la propagation des ondes de spin.

Pour finir, des mesures de la constante d’échange ont également étaient entreprises, et donnent
une valeur proche de Agch=14. 1012 #
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Figure V-9. (& gauche) Variation de la fonction f (o H), fréquence d’excitation versus champ de résonance
pour un échantillon [Co/Ni]n de 50 nm d’épaisseur. (a droite) Variation de la fonction u,4H (f), largeur de
raie en fonction de la fréquence d’excitation pour un échantillon [Co/Ni]n de 50 nm d’épaisseur.

4. Observation des différents etats magnétiques sous MFM

4.1. Etude en fonction de I’épaisseur

4.1.1. Désaimantation dans le plan

L’objectif de mon travail de thése est la construction d’un systéme magnétique compatible avec
la propagation guidée d’ondes de spin dans les parois de domaines magnétiques. Le cahier des
charges est simple : trouver 1’épaisseur optimale du [Co/Ni]n qui présente en champ nul les
parois magnétiques les plus paralléles possibles et longues possibles, avec le moins de défauts
magnétiques (points de branchements, bulles résiduels, domaines ciselé, etc).

Pour ce faire, il est connu des études publiées dans la littérature que I’histoire magnétique la
plus adaptée, qui permet d’accéder a cet état, est la désaimantation avec le champ appliqué dans
le plan des couches. Le protocole est simple : en partant du champ de saturation planaire,
I’intensité du champ est ramenée a zéro de maniere sinusoidale en fonction du temps
(alternativement positive puis négative). La couche magnétique est censée pouvoir sonder ses
états de plus basse énergie et ainsi se stabiliser en champ nul avec son état de plus basse énergie
a la fin du processus. Si le comportement de nos échantillons suit ceux qui ont été rapportés
dans la littérature, des domaines magnétiques Strong Stripes avec les bandes bien alignées dans
la direction d’application du champ magnétique sont censées apparaitre.

Les images MFM obtenues aprés une désaimantation planaire et accompagnées par les
transformées de Fourier rapide (FFT) en 2D sont rapportées Figure VV-10 pour des épaisseurs
de couche allant de 10 a 200 nm. On constate bien qu’une phase modulée existe comme nous
I’avons prédit des expériences de VSM.

Dans un premier temps, nous avons mesuré la période des domaines en fonction de I’épaisseur
des couches magnétiques (Figure V-11). Tout d’abord on s’apercoit que la période des
domaines ne varie que trés légerement pour les 3 protocoles de désaimantation qui ont été
réalisés. Les échantillons de plus faibles épaisseurs montrent les domaines magnétiques les plus
larges avec un minimum pour une épaisseur de 35 nm. Un comportement similaire a été observe
par Hellwig et al dans des multicouches de Co/Pt [149] et Gehano et al [99] dans du FePd.
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C’est d’ailleurs le mod¢le développé par Gehano et al [99], [100] qui a été utilisé ici pour ajuster
la courbe expérimentale. Dans ’approximation des faibles rapports % Pour les épaisseurs

étudiées, et la valeur du facteur de qualité Q, I’utilisation de ce mod¢le est justifiée dans notre
cas pour toute la gamme d’épaisseurs. Ainsi, 1’ajustement de la période des bandes mesurée
expérimentalement se fait a 1’aide de la formule

DD ) )14
P=2t exp( 7t TLn(m-1+uG Ln(z)))

__ Oparoi

avec lp;, = 22
S
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Figure V-10. Mesure de la structure en domaines par microscopie de force magnétique. Etude en fonction de
I’épaisseur de la couche magnétique. Pour chaque image MFM, on trouve la transformée de Fourier calculée a
partir de l'image.
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Le résultat de I’ajustement est affiché dans la Figure VV-11. Nous voyons clairement que le
comportement est bien reproduit a I’aide de I’ajustement.
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Figure V-11. Variation expérimentale de la période des domaines avec l’épaisseur de la couche magnétique.
Ajustement & partir de [’expression de Gehano et al [99] pour les faibles valeurs de %

Extraite de I’ajustement, nous trouvons lp;, = 28 nm ce qui correspond a une énergie de paroi

de 0paroi = 8.16 erg/cm®. Nous appellerons cette valeur d’énergie de paroi opgre; "¢ =

8.16 erg/cm?.

Une derni¢re valeur d’énergie de paroi que I’on peut obtenir est celle de sa valeur théorique
considérant que 1’on a une paroi de Bloch. L’expression a été donnée dans le chapitre |1

Tparor © = 4 /AEctherp = 6.74 erg/cm’

En utilisant Ag,, = 14 x 10712 L ¢t Kperp = 203 kJ/m3 extraits des mesures FMR.

m

Les trois valeurs d’énergie de paroi aggﬁo ; = 2.710.4 erg/cm?,

olheorie = 6.74 erg/cm? et ojemAnenee = 8.16 erg/cm® sont proches de celles rapportées

par Toyoki et al dans des multicouches de [Co/Ni]n (apami = [4 — 8lerg/cm?) [93].
Comparées a d’autres matériaux magnétiques, on trouve que ces valeurs sont 2 a 3 fois plus
petites que sur celles mesurées dans des couches de Co [9] ou de Fe/Pt [150]. Dans ces derniers,
des valeurs de 25 erg/cm2 et entre [16-20] erg/cm? ont été retrouvées respectivement. Au regard
des valeurs de Agcpet Kprp reportés dans ces travaux, la différence est justifiée.
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Plus intéressante est la comparaison des valeurs obtenues proche de la saturation et en champ

nul. En effet, dans nos travaux, osar,; = 2.7+0.4 ergicm? et gjera™e"® = 8.16 erg/cm?.

Ainsi, un facteur 3 entre les 2 valeurs est observe, 1’énergie de paroi étant plus grande a la

rémanence. Dans ses travaux, M. Hehn et al avait trouvé que dans du Co épitaxié, aggﬁoi =8.7

erg/cm? et aggmnence = 25 erg/cm?, soit un facteur 2.9 entre les 2 valeurs, 1’énergie de paroi

étant toujours plus grande a la rémanence. Nous trouvons ici un point commun trés fort entre
les deux matériaux.

Nous ferons ici la méme remarque qu’avait faite M. Hehn et collaborateurs. Une telle variation
ne peut pas étre simplement expliquée par une compression magnétique de la paroi. Cependant,
un changement de sa structure interne, ¢’est a dire un passage d’une paroi de type Néel a une
paroi de type Bloch, peut faire apparaitre une forte variation d’énergie. Il est probable qu’au
niveau des surfaces de la couche, la paroi de Bloch séparant deux domaines d’aimantation
opposée se transforme en une paroi de Néel afin d’éviter la formation de charges de surface.
Lorsqu’un champ est appliqué perpendiculairement a la couche, son effet s’ajoute a
I’anisotropie de I’échantillon et entraine une réorientation de 1’aimantation du domaine de
fermeture perpendiculairement a la surface faisant ainsi disparaitre la paroi de Néel. Les
énergies de paroi mesurées a bas et haut champ ne sont pas nécessairement invraisemblables.
Prés de la saturation, il ne subsistera dans la couche que des parois de type Bloch et c’est
pourquoi I’énergie de paroi mesurée est en bon accord avec celle du matériau massif.

4.1.2. Caractérisation de la directivité des bandes

Comme nous I’avons évoqué au début de ce chapitre, notre but est de trouver la couche a Strong
Stripes qui possede les bandes les plus adaptées a la propagation guidée des ondes de spin dans
les parois. Ainsi, nous cherchons s’il existe une épaisseur optimale pour laquelle les bandes
sont bien alignées, sans point de branchement ou de bulles résiduelles. Ainsi, la propagation
guidée sera assurée sur une grande distance, si ’amortissement du matériau le permet. Pour
cela, nous avons fait un traitement numérique des images MFM. En partant de la mesure MFM,
nous analysons indépendamment les domaines a aimantation down (Figure V-12) et les
domaines & aimantation up (Figure V-12). Dans I’analyse, nous cherchons a la fois la densité
de bulles et la densité de branchements en fonction de 1’épaisseur.
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Figure V-12. Traitement numérique sur une structure en domaines de la densité de bulles et de la densité de
branchement pour les domaines up et les domaines down.
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Nous constatons tout d’abord que la densité de bulles totale mesurée (on compte les domaines
up et down a la fois) est d’autant plus grande que 1’échantillon est de faible épaisseur. Il s’avere
qu’il y a une tendance a favoriser davantage la coexistence de bulles magnétiques résiduelles
avec des domaines en bandes. Nous excluons que 1’origine de ce comportement ait une relation
avec la présence de points d’ancrage ou de défaut structuraux qui empécheraient I’élimination
de ces bulles par mouvement de parois lors du processus de désaimantation. En effet,
I’application d’un champ magnétique permet de faire disparaitre ces bulles. Nous pensons alors
que cet état hybride (bulles plus bandes) est juste une conséquence de la compétition en énergie
qui s’installe entre le terme de parois dominant a cette échelle d’épaisseur d’un c6té et du
dipolaire de I’autre.
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Figure V-13. (a), densité de bulles. (b), densité de branchements en fonction de [’épaisseur de la couche de
[Co/Ni]n.

Deuxiemement, nous nous intéressons a quantifier le nombre de point de branchements pour
chaque épaisseur. Le résultat reporté dans la Figure V-13 est extrémement surprenant puisque
clairement un minimum de branchement est obtenu pour la couche de 50 nm d’épaisseur total.
A I’heure actuelle, nous n’avons pas trouvé d’explication a ce comportement. Par contre, c’est
évidemment cette épaisseur que nous avons utilisé par la suite pour la réalisation des dispositifs
pour la propagation guidée des ondes de spin. On se rappelle tout de méme que pour cet
échantillon que Mr et Hc dans le plan sont les plus grands.
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4.1.3. Effet de la température de recuit

Dans le but d’améliorer encore le taux de branchements dans la couche de 50 nm d’épaisseur,
nous avons tenté un recuit sous champ magnétique perpendiculaire. Le recuit sous champ est
bien connu pour renforcer 1’anisotropie perpendiculaire. Un mélange des interfaces quant a lui
pourrait diminuer 1’anisotropie perpendiculaire. Regardons le résultat. L’analyse numérique des
images rapportée dans la Figure V-14 montre que la densité de points de branchements
augmente et que la période des domaines diminue. Etant donné que nous cherchions une
diminution des branchements, la piste du recuit en température a été abandonnée.
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Figure V-14. (a), densité de branchements et (b), période des domaines en fonction de la température de recuit
pour un échantillon de 50 nm d’épaisseur.

4.2. Cas deI’échantillon de 50 nm d’épaisseur

Nous consacrons ici un paragraphe entier a 1’étude de ’échantillon de 50 nm d’épaisseur.
Comme nous I’avons évoqué précédemment, ¢’est I’échantillon qui présente le moins de bulles
et de branchements. Comme c’est I’échantillon qui sera utilisé dans nos dispositifs, nous avons
souhaité connaitre sa réponse dans toutes les configurations de champ possibles.

Champ appligué perpendiculairement au plan des couches

Un premier type d’expérience consiste a appliquer le champ perpendiculaire au plan de la
couche. Nous avons décidé de démarrer I’expérience a partir d’'une structure en bandes
désaimantée dans le plan (Figure VV-15). Le mécanisme que nous observons est bien celui qui
est décrit dans la littérature : au fur et a mesure de I’augmentation de I’intensité du champ
perpendiculaire, les bandes se pincent pour créer des bulles. Ce qui est surprenant, c’est que
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des bandes de longueur finie se forment perpendiculairement aux bandes initiales (image
@125mT). Ces derniéres résultent certainement de I’interconnexion de bulles formées par
pincement dans les bandes paralléles premiéres voisines. Lorsque 1’intensité du champ continue
a augmenter, les bandes deviennent de plus en plus courtes jusqu’a I’obtention d’un réseau
dense de bulles a 210 mT. La densité de bulles décroit jusqu’a la saturation a 270 mT.

A partir de cet état, lorsque le champ diminue a nouveau, nous observons la nucléation de bulles,
certaines intervenant exactement a la méme position qu’observées lors de la montée en champ.
Il est donc possible que ces bulles n’aient pas complétement disparues en champ ascendant mais
soient devenues de taille plus petite que celle observable par MFM. La densité de bulles
augmente progressivement lorsque I’intensit¢é du champ diminue comme escompté
théoriquement. A partir de 180 mT, le réseau de bulles est dense et se transforme
progressivement en un mélange de bulles plus ou moins allongées.

En ce qui concerne la variation de la période des domaines sous champ magnétique hors du
plan, elle est reportée Figure \V-16. Elle suit la description théorique classique en deux temps :
dans un premier temps, la période des domaines est constante en champ jusqu’a ce que des
domaines disparaissent. A partir de ce moment-la, la période augmente. Nous avons
I’impression dans notre courbe de I’existence d’un double plateau (de 0 a 100 mT, puis de 150
mT a 200 mT). La transition entre les deux plateaux correspond au passage bandes paralléles
avec quelques pincements a bandes paralleles avec bandes de longueur finie perpendiculaires
aux bandes initiales. Elle correspond également a la modification de la configuration des pbles
du dispositif d’application du champ magnétique. En effet, le dispositif d’application du champ
perpendiculaire permet d’accéder a des plages en champ magnétique selon sa configuration : 0
a 150 mT (partie noire de la courbe), 125 mT a 225 mT (partie rouge de la courbe) et pour finir
220 mT a 250 mT (partie verte de la courbe). Pour passer d’une configuration de pdles a une
autre, le champ doit étre ramené a zéro. C’est certainement le changement de pole et le passage
a zéro pour ce changement qui explique la formation de bandes de longueur finie
perpendiculaires aux bandes initiales par I’interconnexion de bulles formées par pincement dans
les bandes paralleles premiéres voisines.
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Figure V-15. Structure en domaines sous champ magnétique hors du plan. Couche de 50 nm d’épaisseur. Etat
magnétique de départ désaimanté dans le plan.
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Figure V-16. Variation de la période des domaines sous champ magnétique hors du plan. Couche de 50 nm

d’épaisseur. Etat magnétique de départ désaimanté dans le plan.

Champ appliqué dans le plan des couches

Un second type d’expérience consiste a appliquer le champ parallelement au plan de la couche.
Nous avons décidé de démarrer 1’expérience a partir d’une structure en bandes vierge (Figure
V-17-haut). Le mécanisme est moins bien documenté dans la littérature. Nous voyons que la
structure labyrinthique varie trés peu jusqu’a 344 mT. Des bulles commencent alors a se former
et leur nombre ne cesse d’augmenter. A 600 mT, qui est le maximum de champ que 1’on peut
appliquer dans le plan, seul un réseau de bulles est conservé. Avec le champ maximal qui peut
étre appliqué dans le plan, 1’échantillon n’est pas tout a fait saturé.

A partir de cet état, le champ appliqué est progressivement ramené a zéro. Dans une premiére
¢tape, la densité¢ de bulles augmente et ces bulles s’interconnectent progressivement pour
former les bandes plus ou moins allongées dans la direction du champ appliqué. D’aprés nos
connaissances, ce processus, avec le champ appliqué dans le plan des couches, n’a pas été
rapporté dans la littérature jusqu’a présent. Il mérite d’étre étudié plus en profondeur, a la fois
du point de vue expérimental et du point de vue de la simulation micromagnétique.

D’un point du vue expérimental, comme nous I’avons fait pour 1’évolution de la structure en
domaines en fonction de 1’épaisseur pour 1’état désaimanté, nous avons réalisé un traitement
numerique des images MFM nous permettant a la fois de montrer les changements
morphologiques de la structure en domaines sous champ magnétique (Figure VV-17-bas) mais
¢galement d’obtenir 1’évolution de la densité de bulles et densité de branchements (Figure
V-18).

En ce qui concerne le changement morphologique, nous voyons trés clairement dans la Figure
V/-17-bas, que la transformation bulles / bandes procéde en deux étapes : la premiere consiste
en I’allongement de bulles pré-existantes (-610 mT vers -540 mT). Cet allongement se fait le
long de la direction d’application du champ. On pourrait interpréter cette directivité par
I’alignement de 1’aimantation de centre de paroi dans la direction du champ. Cet allongement
est stoppé lorsque la bulle allongée rencontre une autre bulle sur son chemin, I’arrét se fait a
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une distance égale a la demi période des domaines (image a -400 mT). Lorsque le champ
décroit, cette demi période disparait progressivement par 1’interconnexion des bulles / bulles

allongées (image a -370 mT a 0 mT).
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A part constater la fusion des bulles, nous ne pouvons pas aller plus loin sur le processus de
fusion lui-méme. Il nécessiterait de connaitre trés exactement les configurations d’aimantation
de centre de paroi. C’est I’'une des perspectives de la thése et cette possibilité est offerte pour
des mesures STXM haute résolution.

Lorsque le champ devient positif, les bandes sont tout d’abord pincées puis des bulles se
forment progressivement, cela ce qui a été observé lorsque le champ est appliqué
perpendiculairement au plan des couches.
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—(O— Bandes down —O— Bulles down
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Figure V-18. Données quantitatives sur la transformation bandes — bulles.

On retrouve I’ensemble de ces éléments de transformation dans la Figure \V-18 ou nous perdons
I’information spatiale pour avoir une information quantitative. En partant du champ le plus
grand que I’on puisse appliquer dans le plan, seules des bulles up existent. Leur nombre diminue
continuellement pour se transformer en bandes up avec un mélange de ces entités en champ
nul. Lorsque le champ est inversé, le nombre de bulles et bandes down augmentent de concert
et graduellement jusqu’a -410 mT. A ce champ, les bandes down qui se sont formées se
resubdivisent en bulles pour ne laisser apparaitre que des bulles down.

On apprend ici tres clairement qu’il y a une composante de champ perpendiculaire dans notre
expérimentation. En effet, en saturation positive, seules des bulles up existent alors qu’en
saturation négative, seules des bulles down existent (nous avons tenu compte dans ces mesures
d’une éventuelle inversion de I’aimantation de la pointe. Ce n’est pas cette derni¢re qui peut
expliquer cette inversion de contraste). On peut alors se poser la question de ’influence de la
composante perpendiculaire de champ sur la transformation bandes / bulles. En effet, lors de
I’expérience réalisée avec le champ perpendiculaire, cette transformation était observée pour
des champs supérieurs a 100 mT (Figure V-15). Avec un champ maximum de 600 mT, cela
nécessiterait une désorientation du champ de plus de 10°.

Cette étude nécessite encore un approfondissement avant que des conclusions solides puissent
étre apportées. Notamment 1’ observation du phénomene a I’aide du STXM permettra d’apporter
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des conclusions. Ce phénomene est certainement le plus original rapporté sur ces structures par
rapport a I’existant dans la littérature.

Conclusion

Ce chapitre est entiérement dédié a I’é¢tude des propriétés de multicouches [Co/Ni]n et a I’étude
des structures en domaines qui peuvent y apparaitre. Nous montrons que le [Co/Ni]n contient
des textures magnetiques de type Strong Stripes pour toute la gamme d’épaisseur explorée entre
10 et 200 nm. Ces derniéres sont liées a I’existence d’une anisotropie perpendiculaire provenant
de la bonne texture (111) que nous avons su induire a I’aide de I’utilisation d’une couche
tampon Ta/Cu de bonne qualité. L’étude standard entreprise en diffraction de rayons X
confirme cette bonne texture.

Les propriétés magnétiques macroscopiques ont été étudiées et sont compatibles avec
I’apparition de la phase Strong Stripes. L’ensemble des caractéristiques extraites des cycles
d’aimantation et leur variation en épaisseur a pu étre interprété a I’aide des théories classiques
des Strong Stripes. Aucune surprise n’a été détectée de ce coté-la. Les résultats des mesures
FMR du mode d’échange montre que le coefficient d’amortissement se situe dans une
fourchette comprise entre 8x102 et 2x102. Cela place le [Co/Ni], dans les matériaux a
aimantation perpendiculaire qui ont les amortissements les plus petits. Ainsi, ce matériau est un
matériau de choix pour la propagation guidée d’ondes de spin dans des parois de domaines qui
sont facilement orientables. Comme attendu dans les prédictions de Garcia et al, des calculs
micromagnétiques, qui font ’objet de la thése de Matias Grassi, montrent qu’un guidage est
possible.

L’¢tude des propriétés microscopiques confirme 1’intuition que nous avons pu avoir a 1’aide de
I’étude des propriétés macroscopiques : des structures en domaines modulés sont observées a
I’aide de la microscopie de force magnétique. D’apres la littérature, les Strong Stripes sont
facilement orientables avec une simple histoire en champ magnétique. Cependant, par rapport
aux structures Weak Stripes, différentes géomeétries peuvent étre obtenues comme les bandes
paralleles, les labyrinthes ou les bulles. Ainsi, I’histoire en champ magnétique doit étre
optimisée. L’histoire la plus adaptée est la désaimantation avec le champ appliqué dans le plan
des couches. C’est cette histoire qui a été appliquée a toutes les couches pour faire une étude de
la taille des domaines en fonction de 1’épaisseur de la couche mais également pour qualifier la
qualité de la structure en bandes stabilisée. En effet, si le coefficient d’amortissement permet
théoriquement de propager des ondes de spin sur de grandes distances, il faut que les bandes
soient suffisamment allongées, sans défauts ou branchement.

Une analyse fine des structures en domaines nous a amené a quantifier le nombre de point de
branchements ainsi que le nombre de bulles résiduelles pour chaque épaisseur. Le résultat
reporté est extrémement surprenant puisque clairement un minimum de branchement est obtenu
pour la couche de 50 nm. A I’heure actuelle, nous n’avons pas trouvé d’explication a ce
comportement. Par contre, c’est évidemment cette épaisseur que nous avons utilisée par la suite
pour la realisation des dispositifs pour la propagation guidée des ondes de spin.

Dans les perspectives de cette étude, 1’identification de l’origine de ce minimum de
branchement serait une priorité. Une autre étude intéressante consisterait a identifier quel est le
processus de fusion des bulles / bulles allongées lorsque le champ est appliqué dans le plan des
couches. A 1’aide du MFM, la configuration d’aimantation de centre de paroi ne peut pas étre
mesurée. Cela est possible a I’aide du STXM si des images hautes résolution sont acquise.
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Ce dernier chapitre expérimental rassemble le travail d’optimisation sur les antennes et les
premiers tests de mesure de la dynamique d’excitation d’ondes de spin dans les parois de
domaines magnétiques. En effet, méme s’il a été important d’étudier en profondeur les
configurations micromagnétiques Weak Stripes et Strong Stripes dans nos deux matériaux,
I’objectif de la thése était de mener des expériences de microscopie a rayons X en transmission
a balayage résolu en temps (TR-STXM). Pour cela, la réalisation d’antennes excitatrices sur
une membrane a été nécessaire, cette réalisation passant obligatoirement par 1’optimisation du
procédé de nanofabrication ainsi que la réalisation de tests électriques pour vérifier le bon
fonctionnement des antennes ainsi que leur couplage avec la couche magnétique.
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1. Spécifications

Nous avons fait le choix de fabriquer des antennes larges bandes en fréquence et en vecteur
d’onde. Des antennes sélectives en vecteur d’ondes sont plus difficiles a réaliser, et pour des
mesures préliminaires ce choix n’est pas approprié. Cependant, méme pour ces antennes
simples, des exigences sont rencontrées a la fois au niveau de la fabrication et au niveau des
caractéristiques électriques.

D’un point de vue de la nanofabrication, les challenges étaient

(i)
(ii)

(iii)

de réaliser un dispositif sur un substrat flexible (membrane) sans I’endommager.

de developper un procéde de lithographie électronique adapté a la géométrie du
dispositif.

de s’assurer que le procédé n’affecte pas les paramétres magnétiques des
échantillons utilisés (notamment les recuits de résine ou la gravure ionique).

D’un point de vue électrique, les exigences étaient

(i)

(ii)

d’isoler électriquement 1’antenne de la surface de I’échantillon magnétique
conducteur. L’isolation est obtenue par 1’insertion d’une couche de SiO> entre la
couche et I’antenne, avec une épaisseur comprise entre 10 et 150 nm.

de fabriquer des antennes avec une faible résistance €lectrique. L’obtention d’un
champ magnétique excitateur intense nécessite un fort courant qui peut détruire
’antenne si la résistance électrique est trop forte. De plus, une faible résistance
limitera le courant de fuite passant par la couche magnétique a haute fréquence.
Comme résumé dans la Figure VI-1, la dimension latérale d’un pad de contact a
été fixée a 500 um, pour permettre un contact optimum des sondes de contacts
qui seront utilisées mais aussi de faire du wire bonding. Pour ce qui est de la
longueur des pads, elle est égale a des valeurs allant de 500 um a 2mm pour les
dispositifs finaux (sur membranes). Lors des premiers tests de validation (sur
film plein), des dimensions égalent a 75 um de longueur et de largeur des pads
ont aussi été utilisées. Enfin, la largeur de la strip-line a été variée de 100 nm a

1 um, pour une longueur allant de 1 a 20 pm.
[500 pm = 2mm] [500 um]

(a)

[500 pm]

[100 nm — 1um]

()

i

[1ym =20 pm]

Figure VI-1. (a), vue du dessus de I’antenne avec ses gros pads de contact ; (b), zoom sur la partie antenne avec

les dimensions caractéristiques.
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2. Nanofabrication

2.1. Optimisation de I’étape de lithographie électronique

L’étape clef dans le processus de nanofabrication est I’étape de lithographie qui sera suivie
d’une étape de lift off. En effet, le design des antennes comporte des zones qui nécessitent une
forte résolution et qui sont de petite surface et des zones de grande surface qui ne nécessitent
pas une forte résolution, tout cela devant étre réalisé dans un temps d’écriture raisonnable. Pour
cela, deux protocoles expérimentaux ont été testes.

Le protocole le plus raisonnable en deux étapes : la premiére étape consiste en la réalisation
des pads de contact, étape ne nécessitant pas une grande résolution (Figure VI-1 haut). Les
parameétres utilisés sont fixés a 20 kV/5 kV/1 kV pour la tension d’accélération des électrons,
30 pm/20 pm/10 pm pour I’ouverture du diaphragme, et enfin une distance de travail fixe a 9
mm ; La seconde étape consiste en la réalisation de 1’antenne, étape nécessitant une grande
résolution (Figure VI-1 bas) pour permettre la fabrication des strip-line de tailles
nanomeétriques. Les paramétres utilisés étaient donc 20 kV pour la tension d’accélération des
électrons, 10 um pour 1’ouverture du diaphragme, et enfin une distance de travail fixe a 9 mm.

Cette stratégie, la moins couteuse en temps d’écriture, n’a pas été retenue a cause de problémes
de « stitching ». Ce probléme, bien connu lors des expériences de lithographie électronique,
est une conséquence de la maniere séquentielle d’exposition des zones, ou le motif a écrire est
divisé en plusieurs zones de travail, eux-mémes se subdivisent en petits carreaux (pixels). Un
probléme de « stitching » viendrait donc d’un désalignement entre deux zones de travail
provoquant une discontinuité dans le motif & reéaliser. Une image de microscopie optique illustre
le probléeme engendré (Figure V1-2).

Pour mieux faire correspondre des zones de travail de deux étapes de lithographie distinctes,
des croix d’alignements sont conventionnellement utilisées. Cependant, la réalisation de ces
derniéres nécessiterait une étape de nanofabrication supplémentaire. Dans notre cas, vue la
fragilité des membranes utilisées, nous n’avons pas voulu prendre ce risque.

Figure VI-2. lllustration a [’aide d 'une image de microscopie optique réalisée aprés développement de la résine,
d’un probléme de « stitching » obtenu lors de ['utilisation de deux recettes distinctes de lithographie
électronique pour la réalisation de [’antenne avec ses contacts électriques.
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Le protocole de la sagesse en une étape que nous avons choisi d’optimiser repose sur la
réalisation de tout le dispositif en une seule étape de lithographie. Un compromis doit étre
trouvé pour €viter un temps d’écriture prohibitif. Ainsi, le protocole ne permet pas d’atteindre
la résolution ultime de la machine mais nous a été suffisante pour les tailles d’antenne choisies.
Les parameétres utilisés étaient donc 20 kV pour la tension d’accélération des électrons, 30 um
pour I’ouverture du diaphragme, et enfin une distance de travail fixe a 9 mm. Les autres
parametres sont listés dans le tableau récapitulatif de la procédure.

2.2. Procédé

Le procéde de nanofabrication des antennes au-dessus de la couche magnétique est resumeé dans
la Figure VI-3 . 1l a été optimisé dans un premier temps sur des films minces déposés sur des
substrats de Si intrinséque (fortement résistif) avant de le réaliser sur les couches déposées sur
membranes.

D S el £

Dépot de (Si02) - Développement Dépot de (Cu) re It
par PVD Enrésinement aprés litho-elec par PVD Apres lift-off
. Couche Couche Résine Couche
Substrat (Si) magnétique isolante (Si02) bicouche conductrice (Cu)

Figure VI-3. Schéma de la procédure de nanofabrication des antennes électriques pour I’excitation des ondes de
spin.

La premiere étape consiste a déposer par pulvérisation cathodique une couche de SiO2. Pour
nos tests, nous avons vari¢ son épaisseur de 10 a 150 nm. Ce dépdt est réalisé a partir d’une
cible de Si, par pulvérisation réactive dans un plasma Ar + O,. Ce procédé avait été optimisé
par le passé lors de travaux sur les jonctions tunnel magnétiques. Il est accessible a tous les
utilisateurs du CC Minalor.

La seconde étape consiste a réaliser le négatif du motif de I’antenne par lithographie
électronique dans une résine bicouche. Les protocoles d’enrésinement et de développement sont
identiques a ceux décrits dans le chapitre I11 avec le protocole de la sagesse décrit plus haut.

La troisieme étape consiste a déposer la couche conductrice, dép6t realisé par pulvérisation
cathodique. Afin de limiter le poids du matériau sur la membrane, nous avons choisi d’utiliser
du Cu au lieu d’Au (qui est conventionnellement utilis€¢) avec une épaisseur égale a 200 nm.
Cette couche est déposée sur une couche de Ta de 3 nm d’épaisseur qui permet une bonne
adhésion au substrat tout en limitant la diffusion du Si dans les couches. La méme couche de
Ta est également utilisée pour protéger le Cu sur le dessus, notamment contre 1’oxydation.

La derniere étape est le lift off de la couche de Ta/Cu/Ta. Etant donné que le remover 1165
réagit avec le Cu, nous avons utilisé de I’acétone sans ultrasons pour la réalisation du lift-off.
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La liste de I’ensemble des parametres utilisés est donnée dans le Tableau VI-1.

Apres optimisation des parameétres du procédé, le dispositif d’excitation des ondes de spin est
réalisé sur membrane pour I’imagerie STXM résolue en temps et ce dernier est montré dans la
Figure VI-4 sur le [Co/Ni]n et la Figure VI-5 sur le CoFeB.

Figure VI-4. Image SEM d’un dispositif d excitation des ondes de spin réalisé sur membrane pour un échantillon
[Co/Ni]n de 50nm. Les dimensions de l’antenne sont de 1um*100nm, avec une épaisseur de SiO; égale a 40 nm.

Figure VI-5. Image SEM d’un dispositif d excitation des ondes de spin réalisé sur membrane pour un échantillon
CoFeB de 135nm d’épaisseur.

Etapes Parameétres
Dépobt Si02 Cible Si. Puissance RF 100 W (cible 4°). Pression 0.006 mbar (Ar
par PVD 20 sccm, O2 20 scem). Vitesse de dépét 0.085 nm/s. Température

substrat room température

Préparation de la | Enduction PMMA-MA (S1813) sur un échantillon de Si a 500

membrane tours/min pendant 10s, accélération de 500 rpm/s?
Recuit a 115°C sur plaque chauffante pendant 20 secondes
Enrésinement Enduction PMMA-MA (ARP 617.06), 5000 tours/min pendant

90s, accélération de 7000 rpm/s?

Recuit a 180°C sur plague chauffante pendant 5 minutes
Enduction PMMA 2% (ARP 672.02), 5000 tours/min pendant
90s, accélération de 7000 rpm/s?

Recuit a 180°C sur plaque chauffante pendant 5 minutes
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Lithographie Tension d’accélération : 20 kV ; Aperture : 30 um ; Distance de
électronique travail : 9 mm
Courant faisceau : 295,4 pA; Dose :100 puC/cm?; Step size:
0,0306 pm

Développement Développeur MIBK: IPA 2:3 pendant 60s, et rincage avec
isopropanol (IPA) pendant 30s et séchage a 1’ Azote.

Dépdt Ta/Cu/Ta Ta 3nm /Cu200nm /Ta 3nm

Lift-off Acétone sans ultrasons. En remuant avec une pipette.

Tableau VI-1. Paramétres du procédé de nanofabrication des antennes.

3. Caractérisation électriques

3.1. Choix de ’antenne

Le premier test électrique a été mené sur un échantillon [Co/Ni], d’épaisseur totale égale a 50
nm. Pour ce test électrique, 1’épaisseur de la couche isolante de SiO> a été fixée a 40 nm. La
couche de [Co/Ni]n a été déposée sur un substrat de silicium intrinséque pour empécher tout
court-circuit par ce dernier. Trois longueurs d’antennes ont été choisies égales a 1, 5 et 20 um
pour une largeur fixée a 100 nm. La taille des pads de contacts a été fixée a 75 um de largeur
et a 75 pm de longueur. Une image de microscopie optique d’un des dispositifs testés est
montrée dans la Figure VI-6. L’objectif est de déterminer les paramétres électriques de ces
dispositifs. Plus spécialement, nous cherchons 1’antenne qui présente la résistance ¢lectrique la
plus adéquate a I’excitation des ondes de spin par respect du cahier de charges déja détaillé dans
Dose08 Dose-0.7

la section VI.1.
Dose~0.7%
Dose-05
Ant : 100 nm * 1 um

Figure VI-6. Imagerie par microscopie optique d’un exemple d’antenne mesurée lors des tests electriques.

Dose-0.85 Dose+0.95

Nous avons alors utilisé un analyseur de réseau vectoriel (VNA) de marque Agilent
Technologies, E5061B. Ce dernier permet de générer une onde hyper fréquence de pulsation w
dans la gamme 10 MHz - 20 GHz au sein de 1’échantillon a caractériser. Dans notre travail,
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étant donnée la géométrie des dispositifs testes (dipble électrique), nous mesurerons
uniquement le coefficient de réflexion de 1’onde de tension injectée, ¢’est-a-dire le paraméetre
S11 de la matrice des coefficients de réflexion et de transmission du VNA, autrement appelé
matrice S. De cela, nous remontons a I’impédance du systéme, qui se calcule simplement par
la relation :

Zyy = Zo + Tt avec Zy; € C. (Eq V1.1)

=511

Avec Z, I’impédance caractéristique du VNA, égale a 50 Ohm dans notre cas. Lors de la
mesure, une onde hyper-fréquence de puissance 0 dBm (1 mW) est injectée au niveau de
I’antenne a 1’aide d’une sonde GS. Les contacts ¢€lectriques sont pris sur les deux pads de
contacts. Nous avons répété ces expériences pour une gamme de fréquences qui varie entre 10
MHz et 10 GhZ. Un spectre Z(f) est ainsi reconstruit a partir des résultats expérimentaux et
I’utilisation de 1’équation VI.1.

Pour extraire les parametres électriques souhaités a partir du signal mesuré, nous entreprenons
une modélisation €lectrique de I’antenne pour reproduire le spectre mesuré. Ce travail passe par
la description des composants électriques que nous pensons avoir dans notre échantillon. Ainsi,
nouS jugeons avoir :

¢ Quand le transport de I’onde hyperfréquence se fait a travers I’antenne électrique. Cette
derniere est naturellement synonyme d’une résistance électrique. De méme la
circulation du courant hyperfréquence induit un champ magnétique, qui est utilisé pour
exciter la dynamique de 1’aimantation de la couche ferromagnétique en dessous. De ce
fait, il faut tenir compte de 1’existence d’une auto induction (self).

e Une capacitance qui se crée entre les pads de contacts (Cu) et la couche métallique
ferromagnétique [CoNi]n séparée par la couche isolante (SiO2). La présence de cette
capacité permet ainsi la circulation d’un courant hyper-fréquence dans la couche
métallique ferromagnétique. Cette circulation d’un courant hyperfréquence implique
donc aussi D’existence d’une inductance et d’une résistance de la couche
ferromagnétique.

De cela, nous construisons le schéma électrique équivalent de notre systéme, comme ceci :

1

R1 c2
i R2
Si(HR) L1 L2

Figure VI-7. (a) Coupe veticale sur [’échantillon utilisé, (b) Schéma electrique équivalent.
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Il est donc question d’une mise en paralléle des deux impédances Z, (R4, L;) et Z,(C,, Ry, Ly).
Les expressions de ces dernieres sont respectivement

le(R1+]L1(l)) ZZ=R2+]( +L2(l)>
C,w
Nous remontons a I’impédance équivalente du systéme, qui est égale a :
_ 12,
Zeqg = 7z, (Eq V1.2)
Qu’on sépare en sa partie réelle et imaginaire comme suit :
_ Rl—2C2L2R1(.L)2+C22R12R20)2+C22L12R20)4+C22R1(.\)2(R22+L22(.\)2)
Re[Zeq] - 1—2C2(L1+L2)0.)2+C220.)2(R12+2R1R2+R22+(L1+L2)2(.02) (Eq VI.3)
Im|Z,,]| =

w(Ly — 2C,L1 Lyw? + CuR12(—=1 + CuLyw?) + CuLi 2w? (=1 4 CoLyw?) + Co2 L w2 (Ry% + Ly2w?))
1—2C,(Ly + Ly)w? + C2w2(R1% + 2R R, + Ry2 + (Ly + Ly)%w?)
(Eq VL. 4)

Nous utiliserons ces deux dernieres équations pour ajuster les paramétres R,, L; et C,, R,, L,
préalablement estimées a partir de la géométrie et des matériaux utilisés dans le dispositif testé
pour qu’ils permettent de reproduire au mieux le signal mesuré. Le résultat obtenu (Figure VI-8,
Figure VI-9) décrit parfaitement le comportement électrique du dispositif. Cet exercice nous
permet donc de remonter aux paramétres électriques de nos dispositifs, qu’on résume dans le
Tableau VI-2, pour les 2 cas extrémes, ¢’est-a-dire une longueur d’antennes égale a 1 et 20 pum.

Comme attendu, I’antenne d’un micron de longueur affiche la résistance la plus faible. Nous
décidons donc de faire de cette géométrie notre premier choix lors de la mise en place du
dispositif sur membranes. De plus, I’épaisseur de la couche isolante déposée donne naissance a
une valeur de la capacité trés adéquate avec notre besoin de travailler sur des fréquences assez
faibles, typiquement entre quelques MHz et 4 & 5 GHz lors des expériences de STXM résolues
en temps.

E — Mesure Re[Z] 1um

e °r - ]

w - Mesure Im[Z] 1um

(S

Y oaf ]

K ‘__’M‘/‘J’/ ..... Simulation Re[Zeq] 1um
R

g ] Simulation Im[Zeg]) 1um

2%10° 4x10° 6107 8107 110

Fréquence (Hz)

Figure VI-8. Spectre de I'impédance mesurée versus la fréquence de [’onde de tension utilisée pour une antenne
de dimension 100 nm*1um. L adjustement du signal mesuré est réalisé en utilisant les équations VI.3 et V1.4
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Impedance (Ohm)

Fréquence (Hz)

— Mesure Re[Z] 20um

Mesure Im[Z] 20um

Simulation Re[Zeq] 20um
Simulation Im[Zeq]) 20um

Figure VI-9. Spectre de 'impédance mesurée versus la fréquence de I’onde de tension utilisée pour une antenne
de dimension (100 nm*20um). L ‘adjustement du signal mesuré est réalisé en utilisant les équations V1.3 et V1.4

Entités Valeurs
Longueur 1um Longueur 20um
R, 1.5 0Ohm 110 Ohm
Ly 0.15nH 1.4nH
C, 7 pF 7 pF
R, 8 Ohm 8 Ohm
L, 18 pH 80 pH

Tableau VI-2. Récapulatif des valeurs des éléments nécessaires a [’adjustement du signal de [’impédance

mesurée a [’aide des les équations V1.3 et VI.4.

3.2. Test de la puissance de claquage de I’antenne

Dans un second temps, I’antenne de plus faible résistance électrique a subi un test de tension
de claquage. Dans cet exercice, nous avons utilisé un second VNA qui nous permet d’atteindre
une fréquence de 40 GHz. Le principe reste le méme que celui détaillé dans la partie 3. Dans
cette mesure, la fréquence de travail est fixée et la caractéristique I(V) est mesurée a I’aide d’un
programme LabVIEW. Cet exercice est répété pour des fréquences égales a 10, 20, 40 GHz et
des puissances électriques allant de 0 a 20 dBm. Nous montrons le résultat de la mesure pour
la puissance maximale pouvant étre appliquée dans notre banc de mesure (20 dBm) avec les
différentes fréquences utilisées. Les valeurs de résistance mesurées sont bien égales a celles
déja rapportées dans la premiére partie. De plus, I’antenne ne présente pas de claquage. Cette
information est t¢émoin de la robustesse de 1’antenne.
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B 20dBm_fl0GHz @ 20dBm_f20GHz
A 20dBm_f40GHz Wy Rf power =0
R=9,32 Ohm
_1x10° HR=9,57 Ohm
S R=9,54 Ohm
~ R=9,23 Ohm y
c
Q 0
0
c
Q) -
- 3
-1x10°

-1.0x10™ 0.0 1.0x10™
Courant (Amp)

Figure VI-10. Caractéristique 1(V) pour les antennes & différentes fréquences d’excitation.

3.3. Test de résonance ferromagnétique

Pour s’assurer du couplage entre le champ magnétique hyper-fréquence créé par I’antenne et
I’aimantation de la couche mince, nous avons réalis¢ des expériences de résonance
ferromagnétique dans le mode uniforme de I’aimantation ou le champ magnétique statique est
appliqué perpendiculairement a la surface de I’échantillon. Cette expérience nous permet d’une
part de valider le couplage antenne/échantillon mais également de s’assurer que les propriétés
dynamiques de la couche magnétique sont inchangées apreés le processus de nanofabrication
qu’a subi I’échantillon.

Un exemple de spectre de résonance ferromagnétique est donné dans la Figure VI-11 pour un
échantillon [Co/Ni], d’épaisseur totale égale a 50 nm. Dans cette expérience, le champ
magnétique est fixe et un balayage en fréquence est réalisé. De cette mesure, on extrait la valeur
de la fréquence de résonance f, et de la largeur de raie Af de cette résonance du systéme
magnétique que I’on trace pour les différentes valeurs de champ magnétique statique appliqué
(Figure VI-12). En utilisant les équations données dans les chapitres IV et V, nous remontons
a partir de la courbe f,.(H) directement a la valeur du facteur magnétique gyroscopique du
matériau qu’on trouve identique a nos précédentes mesures présentées déja dans le chapitre V
(Y/2n=30.2 GhZ/T). Nous avons également retrouvé a partir de la courbe Af(f) le facteur
d’amortissement de Gilbert. Ce dernier est estimé a 2.2x1072, en adéquation avec celui déja
mesuré dans le chapitre V.

L’ensemble de ces mesures montre que 1’on peut étre optimiste sur les futures mesures
dynamiques au STXM.
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Figure VI-11. Exemples de spectres de résonance ferromagnétique pour un champ magnétique perpendiculaire
d’amplitude égale a (a) 0.36 Tet (b) 0.38 T.
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Figure VI-12. Echantillon [Co/Ni]n de 50 nm d’épaisseur totale excité par ’antenne intégrée a [’échantillon. (a)
Evolution de la fréquence de résonance en fonction du champ magnétique appliqué perpendiculairement au plan
de la couche f,.(H) ; (b) Evolution de la largeur de raie Af (f) permettant la détermination du facteur
d’amortissement.
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3.4. Test électrique sur membranes

Apreés avoir testé nos exigences électriques sur des échantillons a film plein, nous avons
reproduit le dispositif électrique sur membrane tel que montré déja dans la Figure VI-4. Pour
s’assurer de I’efficacité électrique de ces dernieres, nous avons essay¢ de comparer la résistance
électrique de I’antenne directement sur I’échantillon sur membrane. Vu la fragilité du dispositif,
nous avons entrepris que des mesures en courant continu. La valeur retrouvée (7 Ohm) est
proche de celle mesurée précédemment sur le dispositif élaboré sur substrat rigide (9 Ohm).
Nous attestons donc de la conductivité électrique de 1’antenne montée sur membrane.

| R1 (test sur membrane) = 7 Ohm

1x10°

Tension (V)
(@)

-1x10°3

-1.0x10* 0.0 1.0x10™
Courant (Amp)

Figure VI-13. Variation de la tension mesurée sur une antenne en fonction du courant électrique appliqué, pour
une antenne montée sur membrane.

4. Observation de la propagation d’ondes de spins dans les

parois de domaines magnétiques par TR-STXM

Cette partie de mon travail de these a été fortement impacté par la conjoncture sanitaire qu’a
traverseé le monde. En effet, les expériences de STXM résolues en temps nécessitent 1’acces a
une ligne de lumiere synchrotron, dans mon cas en Suisse, Allemagne ou Paris. En ce qui
concerne les expériences prévues au synchrotron SOLEIL a Paris, elles nécessitaient non
seulement ’acces a I’instrument mais aussi le développement de la technique. Ces deux raisons
ont fait qu’aucune mesure n’a pas étre faite, le développement de la technique nécessitant la
venue d’un professeur américain sur la ligne. En ce qui concerne celles prévues a Bessy en
Allemagne ou a SLS en Suisse n’ont pas pu étre menées comme prévues. En effet, seuls deux
jours de mesure ont pu €tre faits et de plus, elles ont été faites sans que je puisse m’y rendre, les
déplacements entre pays n’étant pas autorisés. Nous avons donc envoyé des échantillons a nos
collaborateurs S. Wintz et S. Mayr a PSI Suisse pour effectuer ces tests de faisabilite.

177



Chapitre VI. Antennes et mesures électriques

41. TR-STXM

Le TR-STXM repose sur I’utilisation du microscope STXM qui a déja été présenté dans le
chapitre 111 de cette thése. Cependant pour pouvoir imager la dynamique de I’aimantation, nous
utilisons le rayonnement synchrotron dans un mode de mesure pump-probe spécial. Ce mode
consiste a exciter la dynamique de I’aimantation dans la couche magnétique en appliquant un
courant hyper fréquence dans I’antenne. Ce dernier génére un champ magnétique hyper
fréquence exercant un couple dynamique sur la structure en domaines, entrainant la propagation
des ondes de spin guidées dans les parois. Le train de pulses de rayons X du synchrotron, d’une
résolution temporelle pouvant allant & 70 ps, est synchronisé avec le courant hyper fréquence
pour suivre le déplacement spatial des ondulations de la structure.

Les deux matériaux, dont nous avons étudié les structures en domaines, ont été testés a 1’aide
de cette technique. Cela est rendu possible par le fait, qu’aprés une alternance du champ
excitateur dynamique, la structure en domaines reprend sa configuration initiale puisque les
domaines sont stables.

4.2. Tests réalisés sur le CoFeB

Le CoFeB est un matériau trés magnétostrictif. Ainsi, lorsque son épaisseur augmente, il induit
des contraintes trés fortes dans le substrat sur lequel il est déposé. Alors que nous avons pu
étudier le magnétisme du CoFeB jusqu’a des épaisseurs de 270 nm, il n’en a pas été de méme
sur les membranes. En effet, pour des épaisseurs supérieures a 150 nm, la membrane se casse
au niveau des raccords avec le cadre rigide en Si épais (frame). Ainsi, des antennes n’ont pu
étre réalisees que sur des échantillons avec des épaisseurs de CoFeB de 135 nm.

Notre connaissance de la structure Weak Stripes nous renseigne des le départ que la composante
perpendiculaire de 1’aimantation sera trés faible puisque 1’angle dans les stripes par rapport au
plan de la couche diminue lorsque I’épaisseur de la couche diminue. Nous n’avons donc pas été
tres surpris par la mesure faite en STXM. Comme le montre la Figure VI-14 , les bandes de la
structure Weak Stripes sont bien observées dans I’image XMCD mais le contraste est trés faible.
En tenant compte du niveau de bruit, il n’a pas été possible d’en tirer des images de dynamique.

(@) (b)

Figure VI-14. (@) Image STXM de taille égale a 50*50um, réalisée sur un échantillon CoFeB 135 nm au seuil
du Co (b) Image XMCD (4*4 um) de la structure magnétique du méme échantillon.
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4.3. Tests réalisés sur le [Co/Ni]n

Compte tenu du calendrier trés serré des mesures, nous avons donc concentré nos efforts sur le
systeme [Co/Ni]n de 50 nm d’épaisseur totale. Pour ce systéme, les premiers résultats sont plutét
encourageants. En effet, comme nous le voyons dans la Figure VI-15, la structure en domaines
est conservée dans la couche aprés I’ensemble des étapes technologiques et le contraste XMCD
est d’amplitude suffisante pour permettre 1’observation de la dynamique de la structure en
domaines.

(@)

Figure VI-15. (a) Image STXM (8*8um) réalisée sur un échantillon [Co/Ni]» 50 nm au seuil du Co, (b) Image
XMCD (2pum*2um) de la structures en domaines du méme échantillon.

Malencontreusement, les mesures qui suivent ont été réalisées sur une structure en domaines
qui a été stabilisée en appliquant un champ dans le plan, sans prendre la précaution de réaliser
une désaimantation. Comme nous 1’avons évoqué dans le chapitre V, méme dans le cas d’une
désaimantation planaire, la structure en domaines est loin d’étre aussi réguliére que dans le
CoFeB et des points de branchement peuvent exister. Ici, la situation est encore pire comme
nous pouvons le voir dans la Figure VVI-15-b.

La Figure VI-16 rapporte la modification de la structure en domaines lorsqu’un champ
hyperfréquence est appliqué a la structure en domaines avec des amplitudes de fréquence
croissante.
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3GHz . 6GHz
1Vpp -20dBm -20dBm +5dBm

Figure VI-16. Mesure de la modification des structures en domaines sur un échantillon de [Co/Ni], en fonction
de la fréquence d’excitation, Scan de 2*2 um.

Aucune dynamique n’a pas pu malheureusement étre mise en évidence. Ce résultat peut étre
expliqué par deux effets. Le premier peut étre dii au fait que la structure en domaines n’est pas
assez réguliere et qu’une désaimantation planaire doit étre utilisée pour mieux définir la
direction des bandes. Le second peut étre lié a la méthode qui a été utilisée pour prendre le
contact électrique sur les antennes. En effet, dans toutes les expériences que nous avons menées
au laboratoire pour caractériser les antennes, une station sous pointes a été utilisée dans laquelle
la pression des pointes sur les contacts est faible. Dans les expériences menées au synchrotron,
le fil de contact a été microsoudé. 1l est connu que si la pression exercée lors du soudage est
trop forte, le fil peut transpercer 1’isolant SiO2 qui ne possede que 40 nm d’épaisseur. Ainsi, le
courant hyperfréquence excitateur ne passe plus par I’antenne mais directement dans la couche
magnétique. Pour éviter cela, nous aurions di développer un procédé dans lequel une premiére
étape aurait consisté a couper la couche magnétique en une nanostructure ainsi de reporter les
contacts électriques de 1’antenne en dehors de la couche magnétique. Percer I’isolant n’aurait
alors pas eu un impact sur la circulation du courant. Cette nanostructuration aurait cependant
eu d’autres impacts, comme la modification des configurations magnétiques dans la couche ou
bien comme I’apparition de « coudes » dans la forme de 1’antenne pouvant étre le si¢ge de
points chauds de courant et donc d’endroit ou I’antenne peut fondre.

La nanostructuration de la couche n’a donc pas été testée avec les antennes mais de nouveaux

échantillons ont été réalisés en fin de thése avec des pads de contact plus grands permettant une
prise de contact a la laque d’argent. Cependant, ces échantillons n’ont pas pu étre mesurés.
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VII. Conclusions et Perspectives

Ce tapuscrit de theése relate trois années de travaux de recherches menées dans le cadre d'une
collaboration entre I'équipe Nano-Magnétisme et Electronique de spin de I'Institut Jean Lamour
et la ligne Hermés du Synchrotron Soleil. Ce travail de recherche est également en étroite
association au projet Swangate (Spin-WAve Nanochannels for reprogrammable logic GATES)
financé par I'ANR dont Michel Hehn ft le coordinateur principal. L'objectif de Swangate était
de réaliser des nouveaux dispositifs de I'électronique de spin reprogrammable pour la
transmission de I'information. Le principe de fonctionnement de ces dispositifs est basé sur la
propagation d'ondes de spin au sein de parois de domaines magnétiques ré-orientables. La
réalisation de ce projet de recherche ambitieux a été confié a un consortium composé de trois
équipes de recherches appartenant a trois unités de recherches différentes : le C2N (Paris-
Scalay), I'lPCMS (Strasbourg) et I'Institut Jean Lamour (Nancy). Les partenaires du C2N et de
I'IlPCMS étaient principalement chargés des simulations et des mesures électriques hyper
fréguences. Pour notre part, nous étions en charge de la partie associée au développement de
matériaux ayant les propriétés adéquates a la réalisation des dispositifs.

Le chapitre I qui introduit de facon détaillée le contexte de mon travail de thése est suivi par un
chapitre contenant une étude bibliographique approfondie concernant les domaines
magnétiques potentiellement présents au sein de films minces a anisotropie perpendiculaire.
Cette étude bibliographique cible deux textures magnétiques pertinentes dans le cadre ce travail
: les Weak Stripes et les Strong Stripes.

Dans le troisiéme chapitre j’ai décrit les principales techniques expérimentales utilisées pour
effectuer mon travail de thése en m’attardant plus particulierement sur les principes de
fonctionnement des trois méthodes de microscopie magnétiques (MFM, STXM et X-PEEM)
qui m’ont permis de caractériser localement les structures en domaines magnétiques présentes
dans mes échantillons.

Aprés ces trois chapitres d’ouverture, les résultats obtenus concernant les domaines
magnétiques de type Weak Stripes dans les films de CoFeB et de type Strong Stripes dans les
multicouches [Co/Ni]n sont rapportés respectivement dans les chapitres IV et V.

Finalement le chapitre VI rapporte les avancées faites au sujet de la fabrication des antennes
nécessaires a 1’excitation des ondes spin dans les parois de domaines magnétiques.

Dans la suite de ce bref chapitre, je consacre trois paragraphes a rappeler les principaux résultats
obtenus ainsi qu’a proposer des perspectives ouvertes par ces travaux concernant les deux types
textures magnétiques étudiées et la réalisation d'antennes hyper fréquences.
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CoFeB & Weak Stripes

Nous avons dans un premier temps caractérisé les propriétés structurales et chimiques des films
de CoFeB ¢élaborés par PVD. Une analyse dans 1’espace de Fourier d’images de microscopie
¢lectronique en transmission a montré la présence d’un anneau suggérant une structure amorphe
avec une distance premiers voisins de 0.2nm. Aucun effet de contraintes pouvant expliquer
I’origine d’une anisotropie soit planaire soit perpendiculaire présente au sein de nos couches
n’a pu étre mis en évidence par cette technique. Une étude poussée de diffraction de rayons X,
par RMN (résonnance magnétique nucléaire) ou par EXAFS (Extended X-ray Absorption Fine
Structures) pourrait étre menée afin d’explorer plus en avant 1’existence d’une anisotropie
structurale et/ou chimique.

Une analyse chimique par EDS (spectroscopie a rayons X a dispersion d'énergie) nous a permis
de déterminer la steechiométrie de I’alliage en pourcentage atomique : Co 51% et Fe 49%. Les
valeurs ainsi déterminées sont proches de la composition de la cible utilisée. Si la présence de
Bore dans nos couches est avérée, sa concentration ne s’est pas révélée quantifiable malgré nos
mesures complémentaires effectuées par EELS (Spectroscopie de perte d'énergie des électrons)
et par SIMS (Secondary lon Mass Spectrometry).

Les propriétés magnétiques de films de CoFeB ayant des épaisseurs comprises entre 100 et 270
nm ont été étudiés. Le passage d’un comportement « couche a aimantation planaire » a un
comportement «Weak Stripes» au-dela d’une épaisseur de 126 nm est constaté. Nous avons
mesuré un moment magnétique moyen a saturation pour 1’alliage CoFeB de 1331 kA/m. Une
détermination précise de cette valeur s’est révélée cruciale car elle a été utilisée pour déterminer
les constantes d’anisotropie magnétique. Des mesures FMR nous ont permis de déterminer une
constante d’échange égale a 17 pl.m-3. Les constantes d’anisotropies planaire et
perpendiculaire sont trouvées comme étant respectivement environ égales a 5 kJ.m-3 et 44
kJ.m-3. Nous avons mesuré des valeurs d’amortissement magnétique égales a 5.10° et 7.107
pour des épaisseurs de 180nm et 270nm. Ces valeurs sont proches des valeurs déja reportées
dans la littérature et trés prometteuses pour la propagation guidée d’ondes de spin. Notre étude
du comportement magnétique en fonction de la température entre 295 K et 30 K montre une
disparition de la texture Weak Stripes en dessous de 200 K, température a laquelle I’aimantation
du film bascule dans le plan. Ceci est attribué a une diminution de I’anisotropie magnétique
perpendiculaire, ce qui est un comportement assez inhabituel. Un effet de magnétostriction
pourrait €tre a 1’origine ce comportement. Cette piste intéressante a suivre nécessiterait des
mesures complémentaires et constitue une des perspectives de ce travail.

L’¢étude de la texture magnétique par microscopie de force magnétique quant a elle nous révélait
la présence de bandes rectilignes sans défaut pour des surfaces aussi grandes que 50 pum x 50
pum, leur périodicité augmentant avec 1’épaisseur de la couche. Cette tendance suit les
prédictions d’un modéle développé par Murayama méme si ce modéle tend a sous-estimer les
valeurs de périodes acquises grace aux expériences. Le comportement de cette texture
magnétique lorsqu’un champ magnétique est appliqué dans le plan de I’échantillon selon deux
directions orthogonales et pour différentes épaisseurs montre 1’influence de I’existence d’une
anisotropie magnétique planaire. Un modéle que nous avons développé met en exergue
I’importance de prendre en compte les domaines de fermetures de flux magnétique associés a
la formation des Weak Stripes en rendant compte des différents comportements observés. De
plus, des mesures effectuées par STXM (Scanning transmission X-Ray Microscopy) sur la ligne
Hermés du synchrotron Soleil nous ont permis de maniére élégante et non reportée dans la
littérature jusqu’a présent, d’obtenir un profil de variation spatiale de 1I’aimantation moyennée
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dans I’épaisseur. Nos observations ont été comparées avec des calculs de configurations micro-
magnétiques effectués par Daniel Stoeffler a I’'IPCMS. Ces simulations corroborent nos
mesures en montrant I’importance de 1’anisotropie magnétique planaire ainsi que celle des
domaines de fermeture de flux. Afin de visualiser de fagon directe ces domaines de fermeture,
nous avons alors mené une campagne d’X-PEEM (X-ray photoemission electron microscopy)
sur la ligne Hermes. L’utilisation de cette technique de microscopie particuliérement sensible a
la surface nous a permis d’imager pour la premiére fois la configuration magnétique de
domaines de fermeture générée par une texture Weak Stripes tout en confirmant tout a fait les
prédictions issues des simulations micro-magnétiques.

[Co/Ni]n & Strong Stripes

Dans un premier temps, nous avons étudié les propriétés structurales de multicouches
d’épaisseurs totales variant entre 10 et 200 nm via des mesures de diffraction de rayons X en
configuration 6/26. Pour toutes les épaisseurs, les diffractogrammes ont révélé que les couches
sont formées par un empilement paralleles a la surface de plans denses (111) de la phase fcc.
Nous avons également pu observer qu’une augmentation de 1’épaisseur s’accompagnait a la
fois d’une diminution du parametre de maille de la structure et d’un élargissement du pic de
diffraction. Cet élargissement peut étre attribué a deux phénomenes : une augmentation de la
taille des grains et/ou a une augmentation de la mosaicité. Des mesures complémentaires
comme des rocking curves permettraient de différencier ces deux sources d’¢élargissement.

Ensuite, 1’étude des propriétés magnétiques macroscopiques montrent que, sur toute la gamme
d’épaisseurs étudiées, les cycles d’aimantation en fonction du champ magnétique sont
similaires a ceux observés habituellement dans des matériaux a forte anisotropie magnétique
perpendiculaire et suggérent la stabilisation d’états magnétiques en bandes de type Strong
Stripes. Une aimantation a saturation moyenne de 702 kA.m-1 est mesuré. Si aux fortes
épaisseurs les champs magnétiques de saturation et de nucléation sont parfaitement ajustables
avec le modéle de Thiéle, un écart est constaté aux basses épaisseurs. Les résultats des mesures
FMR du mode d’échange montre que le coefficient d’amortissement magnétique se situe dans
une fourchette comprise entre 1072 et 8.8 x107. Cela place le [Co/Ni], dans les matériaux a
aimantation perpendiculaire ayant les amortissements les plus petits. Ce matériau est donc un
candidat tres prometteur pour la propagation guidée d’ondes de spin dans des parois de
domaines qui sont facilement orientables. Les prédictions de Garcia et al, les calculs
micromagnétiques, qui font ’objet de la these de Matias Grassi, montrent qu’un guidage est
possible dans ce matériau.

Puis, la texture magnétique de ces échantillons a fait 1’objet d’une série d’observations par
microscopie de force magnétique. Une configuration magnétique propre a des systemes a forte
anisotropie perpendiculaire est bien stabilisée. Les Strong Stripes sont orientables avec une
histoire en champ magnétique adaptée. Cependant, par rapport aux structures Weak Stripes,
différentes géométries peuvent étre obtenues comme les bandes paralleles, les labyrinthes ou
les bulles. Des domaines magnétiques plus larges sont observees dans les échantillons de faible
épaisseurs. Nous avons alors montré que la variation de la période des domaines magnétique
en fonction de I’épaisseur s’ajustait parfaitement en utilisant le modele développé par Gehano.
Gardant a ’esprit notre but (réaliser des guides d’ondes de spin formés de parois de domaines)
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nous avons alors cherché I’histoire en champ magneétique qui permettait d'obtenir la texture
magnétique la plus "propre™ (bandes rectilignes exemptes de points de branchement et de bulles
résiduelles). L’histoire la plus adaptée est la désaimantation avec un champ appliqué dans le
plan des couches. C’est donc cette histoire qui a été appliquée a toutes les couches pour faire
une étude de la taille des domaines en fonction de 1’épaisseur totale de la couche mais également
pour qualifier la qualité de la structure en bandes stabilisée. Une analyse fine des structures en
domaines nous a permis de quantifier le nombre de point de branchements ainsi que le nombre
de bulles résiduelles pour chaque épaisseur. Le résultat que nous reportons est extrémement
surprenant puisque clairement un minimum de branchement est obtenu pour la couche de 50
nm d’épaisseur. A I’heure actuelle, nous n’avons pas trouvé d’explication a ce comportement.
Par contre, c’est évidemment cette épaisseur que nous avons utilisée par la suite pour la
réalisation des dispositifs pour la propagation guidée des ondes de spin.

L’identification de 1’origine de ce minimum de branchement serait une perspective prioritaire.
Une autre étude intéressante consisterait a identifier quel est le processus de fusion des bulles /
bulles allongées lorsque le champ est appliqué dans le plan des couches. A ’aide du MFM, la
configuration d’aimantation des centres de paroi ne peut pas étre mesurée. Cela est possible a
I’aide du STXM si des images haute résolution sont acquises.

Antennes

Les antennes hyper fréquences sont les briques finales du démonstrateur au cceur du projet
Swangate et de ma théese. Elles sont nécessaires a la démonstration du guidage des ondes spin
dans les parois de domaines magnétiques. Elles permettront I'excitation des ondes de spin et
potentiellement aussi leur détection.

Dans le but de réaliser des expériences de TR-STXM (Time Resolved STXM), il a alors été
nécessaire d’effectuer un travail d’optimisation d'un procédé de nanofabrication sur membranes
ainsi que des tests électriques pour Vérifier les caractéristiques des antennes nanofabriquées. Il
a fallu isoler électriquement les antennes des couches magnétiques et également s'assurer que
le procédé de fabrication n’affecte pas les parameétres magnétiques des films minces. Le procédé
de fabrication le plus adapté a consisté principalement a utiliser une étape de lithographie
électronique nécessaire pour la définition d'un masque afin de réaliser le lift-off d'une couche
de cuivre de 200 nm d'épaisseur.

Trois géométries différentes ont été testées électriquement. Elles se distinguent par leurs
longueurs : 1, 5 et 20 um. La largeur étant fixée a 100 nm. Des mesures d'impédance en fonction
de la fréquence ont été effectuées. Afin d'extraire les paramétres électriques, nous avons alors
modélisé les spectres mesurés. L’épaisseur de la couche isolante (40 nm de SiO2) donne
naissance a une valeur de capacité adéquate pour les fréquences que nous comptons utiliser
pour I'excitation des ondes spin (de quelques MHz a 5GHz). L’antenne d’un micron de longueur
présente la résistance la plus faible comme attendue. C'est elle que nous avons sélectionné pour
la suite de notre étude. Des tests puissances de claquage nous ont permis de déterminer la
puissance maximum qu'il était possible d'injecter sans détruire les antennes. Finalement, des
mesures de FMR dans le mode uniforme de 1’aimantation ou le champ magnétique est
perpendiculaire a la surface de 1’échantillon nous ont permis de montrer un couplage entre le
champ magnétique créé par 1’antenne et 1’aimantation du matériau. Nos antennes sont bien
fonctionnelles !
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Plusieurs échantillons sur membranes comprenant des antennes ont alors été réalisés sur la base
du procédé de nanofabrication et des matériaux développés, et des expériences d'imagerie
résolue en temps sur synchrotron ont pu débuter. Ces premieres expériences ont montre qu'il
est essentiel de prendre un soin particulier lors la manipulation des membranes et plus
particulierement lors de la prise de contact électrique sur nos antennes. De plus, les temps
d'expériences prévus en 2020 ont fortement été perturbés par la crise sanitaire due au virus
SARS Cov-2. Les conditions de réalisation de ces expériences étaient alors loin d'étre idéales
(e.g. absence d'un nombre critique d'utilisateur lors des mesures). Si jusqu'a présent aucun
résultat de la dynamique de propagation des ondes de spin dans les parois de domaine n'a pu
étre obtenu malgré les quelques expériences deja tentées, il y a fort & parier que la prolongation
de l'effort initié permettra I'observation dynamique de la propagation d'ondes guidées dans les
parois car les éléments essentiels a cette étude sont maintenant tous en place !
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Abstract

Domaines magnétiques périodiques pour la propagation guidée d’ondes de spin

L'International Technology Roadmap for Semiconductors a identifié les dispositifs a base
d'ondes de spin comme une alternative a la technologie CMOS pour les dispositifs logiques [1].
Cependant, les dispositifs standards souffrent de plusieurs inconvénients liés a la
miniaturisation et n'offrent pas la possibilité d'aborder le domaine des dispositifs logiques
entierement reprogrammables. L'objectif de ma thése est d'établir une nouvelle voie vers des
dispositifs logiques évolutifs et reprogrammables. Cette voie repose sur la stabilisation de
domaines magnétiques périodiques rectilignes dont 1’orientation peut étre configurée a souhait
pour ouvrir ou fermer le canal de transmission de I’information. Ce canal sera formé dans un
matériau a faible amortissement pour une propagation des ondes de spin sur des distances
microniques. D’une part, des domaines magnétiques de type Weak Stripes ont été obtenus dans
I’alliage CoaoFes0B20. Nous avons montré que ces domaines sont facilement orientables, ce qui
permettra de facilement ouvrir ou fermer le canal de transmission des ondes de spin. Un
amortissement inférieur & 7.10° peut étre obtenu. La microscopie magnétique nous a permis de
déterminer I’angle de I’aimantation dans les bandes, sa distribution spatiale ainsi que sa
variation sous champ magnétique. De plus, nous avons montré pour la premiére fois la
configuration de surface de ces Weak Stripes, configuration en accord avec les simulations
micromagnétiques. D’autre part, des domaines magnétiques de type Strong Stripes sont obtenus
dans les multicouches [Co/Ni]n. Leurs propriétés sont proches de celles observées dans d’autres
matériaux comme le Co épitaxié. Un coefficient d’amortissement inférieur a 8.8 x107 est
obtenu, parmi les plus petits pour des systemes a aimantation perpendiculaire. Leurs propriétés
magnétiques microscopiques montrent que 1’orientation des bandes est plus difficile a obtenir
a cause d’une transformation bandes/bulles non encore répertoriée dans la littérature.

Periodic magnetic domains for channeled spin wave propagation

The International Technology Roadmap for Semiconductors has identified spin wave devices
as an alternative to CMOS technology for logic devices [1]. The interest of these emerging
devices lies in the scalability needed to process the ever-increasing amount of data generated
by our information and communication society while maintaining low power consumption.
However, standard devices suffer from drawbacks related to miniaturization and do not offer
the possibility to enter the field of fully reprogrammable logic devices. The objective of my
thesis is to establish a new path towards scalable and reprogrammable logic devices. This path
is based on the stabilization of rectilinear periodic magnetic domains whose orientation can be
configured to open or close the transmission channel. This channel will be formed in a low-
damping material for spin wave propagation over micron distances. On one hand, magnetic
domains of the Weak Stripes type have been obtained in the CosoFes0B20 alloy. We have shown
that these domains are easily orientable, which will allow to easily open or close the
transmission channel of spin waves. We show that a damping lower than 7x107 can be obtained.
Magnetic microscopy allowed us to determine the angle of magnetization in the stripes, its
spatial distribution as well as its variation under magnetic field. In addition, we show for the
first time the surface configuration of these Weak Stripes, a configuration in accordance with
the micromagnetic simulations. On the other hand, Strong Stripes magnetic domains are
obtained in the [Co/Ni]n multilayers. Their properties are close to those observed in other
materials such as Co epitaxial films. A damping coefficient lower than 8.8 x107 is obtained,
among the smallest for perpendicular magnetization systems. The study of their microscopic
magnetic properties shows that the orientation of straight domains is more difficult to obtain
because of a stripe/bubble transformation which has not yet been documented in the literature.
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