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Introduction générale

La science et la technologie entretiennent depuis toujours des rappoits ét se déve-
loppent conjointement, la science donnant acces a une nouvelle technqlogiermet en retour
d’améliorer I'instrumentation scientifique. Le XXiécle a vu le développement technologique
de la microélectronique, lié a I'exploration de la matiere a I'échelle du micron. dbéadu
XXl €siecle, la majorité des grandes questions scientifiques a I'échelle du midrétéaréso-
lues, et la microélectronique atteint ses limites de développement. Linté@&tegétest déplacé
vers I'échelle du nanometre, qui ouvre de nouvelles voies vers la letrdique et plus géné-
ralement vers les nanotechnologies, grace aux propriétés de la matéte @éabhelle.

C’est tout naturellement que la recherche sur les propriétés magnétiguasnatiere suit
cette évolution. Le développement du nanomagnétisme appelle a I'inventiamudelles tech-
niques permettant de I'étudier. L'interaction de la lumiére avec les moments titagrse connue
depuis le milieu du XIXsiécle, est bien établie dans le domaine optique. Siles phénoménes équi-
valents dans le domaine des rayons X sont prédits depuis le milieu 8sietke, la technologie
n'a permis leur étude que depuis peu d’années. Dans ce domaine, l#histbiétrangement
passée de I'échelle optique a I'échelle de I'Angstrom : I'existence endidice de sources de
rayons X durs relativement puissantes explique I'antériorité de la dédeude la diffraction
magnétique dans la gamme des longueurs d’onde de I'’Angstrom avantdielesmiometre. La
diffraction magnétique des rayons X mous a connu un rapide développamartir des années
1990, grace aux instituts de rayonnement synchrotron de troisiemeagiénéportée par l'inté-
rét technologique de la nanoélectronique.

Ce n’est pas un hasard si Grenoble est au centre de ce développeaeresence conjointe
de I'European Synchrotron Radiation Facility (ESRF) et d’une industriea@lectronique puis-
sante sont en partie I'héritage de Louis Néel, pére fondateur de I'étudeagnétisme dans la
matiére. C'est donc naturellement que la diffraction magnétique des ra§tnosive sa place
dans ce cadre propice.

Cette thése s'inscrit dans la lignée des théses récentes de Laureifi]Sélreolas Jaouen
[2] et Karine Chesneld], qui ont montré I'utilité des rayons X mous pour I'étude des systéemes
magnétiques a I'échelle nanomeétrique. Laurent Séve et Nicolas Jaogentgarincipalement
intéressés a la diffraction en réflexion spéculaire, puis Karine Chasitenhdu I'étude a la dif-
fraction hors spéculaire en géométrie de réflexion. J'ai poursuitvawail et je présente dans ce
document de nouveaux outils permettant I'analyse quantitative de catf@s magnétiques
périodiques dans les couches minces.

L'utilisation de la forte cohérence du rayonnement synchrotron, péétiement dans la
gamme des rayons X mous, a permis récemment les premiéres expérienéeadgatifmagné-
tique cohérente. Ce document apporte sa pierre a ce nouvel édifiags@ran brillant avenir : le
développement actuel du laser a électrons libres laisse entrevoir dpegidres excitantes sur
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la possibilité d’imager les domaines magnétiques avec des rayons X.

Par ailleurs, les systemes étudiés dans ce document sont des nan@Estnnetgnétiques en
rapport direct avec les préoccupations des acteurs impliqués damtigchnologies. Ce sont
d’une part des couches minces d’alliages ferromagnétiques, d’artrdgs media nanostructu-
rés. lls bénéficient d’'une longue tradition dans notre laboratoireggréx théses de Véronique
Géhanno 4] et de David Halley ] pour les couches minces de FePd, et aux théses de Stefan
Landis [], de Jérome Moritz{] et de Vincent Baltz§] pour les medias nanostructures.

Ce document est une sélection des études que j'ai menées pendanisraasstoe these. J'ai
eu l'occasion de participer a des expériences dans trois instituts deneagent synchrotron,
sur 6 lignes différentes, ainsi que sur deux lignes du réacteur a neuttoLaboratoire Léon
Brillouin. Toutes ces expériences n'ont pas encore été exploitées aitauhale ce qu’elles
méritent, et je m’'en excuse auprés des personnes impliquées, aussinésant® ici que la
substantifique moelle.

Ce document s’articule de la maniere suivante :

Dans une premiére partie, jexposerai rapidement les propriétés degeslfierromagné-
tiques en général, et des couches minces étudiées dans ce docunaatitaligr. Je présenterai
également les outils utilisés pour les caractériser.

Dans une deuxiéme partie, je montrerai quels sont les apports de latdifiratagnétique
des rayons X mous pour ces systemes. Je mettrai I'accent sur I'aspeditatif des informations
gue cette technique peut amener pour la compréhension des systémesquagné

Dans une troisiéme partie, je porterai I'attention sur I'utilisation de la cohérdes rayons
X et sur son intérét pour I'étude des processus locaux. Une oueertua faite vers la recons-
truction de configurations magnétiques, en vue d’'un développemeritinexgerie.

Finalement je concluerai et discuterai des perspectives.



Premiere partie

Alliages ferromagnetiques
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Notre laboratoire a acquis depuis de nombreuses années une camaeggprofondie des
métaux ferromagnétiques, tant sur le plan de leur croissance et de lextuistrque sur le plan
de leur comportement magnétique. Nous disposons donc a la fois de nandlgrepements et
de ressources humaines liés a ce sujet, soit en propre, soit par démiaitans locales tres
développées.

Ce contexte tres favorable m’a permis de m’'impliquer personnellement ddes tes étapes
de I'étude des échantillons, de la croissance a la caractérisation paatas gnstruments, en
passant par les caractérisations "de laboratoire".

La plupart de ces techniques sont d’usage courant, particulierensemiéhodes de crois-
sance et de caractérisation de laboratoire. Nous les avons utiliséealgérehnt de maniere
"standard", dans le but unique d’obtenir des informations utiles sur ¢tggiptés structurales et
magnétiques des échantillons, et non de développer la technique. Egaense, elles n'ont pas
vocation a étre décrites en détail dans ce manuscrit, et seule une bseviptilen en est faite.
C’est également le cas de la réflectivité de neutrons. Inversement,riectidh magnétique ré-
sonante des rayons X fait I'objet d'une description détaillée.

La grande majorité des échantillons que nous avons étudiés sont com@aosésides minces
épitaxiées a base de métaux ferromagnétiques. Ce manuscript reparsielement sur I'al-
liage équiatomique FePd. De nombreux autres matériaux ont été étudiés : esdllaPt, FePt,
MnPt, MnPg, CoPd, Fe, Ni... La plupart des études sur ces matériaux sont restéysenaires
et ne sont pas présentées dans ce manuscrit.

D’autres échantillons ont été réalisés autrement que par épitaxie par jetutanés. Ce
sont essentiellement des multicouches de Co/Pt déposées par pulvérisatien substrats na-
nostructurés dans le silicium. Ces dépots ont été faits par Vincent Baltz {Sgixtec), sur des
substrats fournis par Stefan Landis (CEA - Leti). Ces échantillons sprésentés en détail dans
la partie I11.

Des agrégats nanométriques de Cobalt, déposés par une équipe datoa®ire, ont éga-
lement été étudiés.

Nous présentons dans cette partie les résultats concernant les coirtesépitaxieées. Une
attention particuliére sera portée sur une série d’échantillons de «b&puehde «tricouches»
de FePd : il s’agit d’empilements de deux ou trois couches de FePd qux§iés structurales et
magnétiques différentes. Les techniques de caractérisation préstaméa®tte partie vont nous
permettre d’étudier le couplage entre les différentes couches constirsaéthantillons.

Cette étude s'inscrit dans un cadre plus global, celui de la recherclhessuatériaux des-
tinés a I'enregistrement magnétique. Les matériaux a aimantation perpendisalairen effet
I'objet d'un intérét croissant : on étudie le couplage d'échange eotiehes minces a aiman-
tation perpendiculaire et antiferromagnétiques, en vue d’'une utilisatioexgamsple dans les
tétes de lecture. On étudie également le couplage dipolaire entre couches maicnantation
perpendiculaire en vue d'une utilisation comme matériau de stockage, paplexdans des
structures multiniveaux.

Par ailleurs, nous allons voir que ces échantillons offrent la possibilibéehir des domaines
magnétiques alignés en rubans. Ce type de matériau est particulieremessiatépour I'étude
de I'effet des parois magnétiques sur les propriétés de transport.
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Chapitre 1

Croissance et structure des échantillons

1.1 Alliages binaires a maille cristalline cubique

Les alliages que nous avons étudiés sont principalement les alliages dégiiatomiques
FeysPdys et CasPiys. Par la suite, les alliages mentionnés sans leurs indices de compaosition
(par exemple FePd, FePt et CoPt) se référent aux alliages équiatomiques

Prés de la stoechiométrie 50-50, ces alliages existent principalementspbs$es Al (Cu-
bique a Faces Centrées)dj, (tétragonale). Ces structures cristallographiques sont représentées
sur la Figurel. 1. Mentionnons aussi la phak&,, qui apparait lorsque la composition s’approche
du rapport 75-25.

Phase cfc Phase L1,

de Palladium Q Atome de Palladium

FiG. 1.1 —Schéma des structures cristallographiqudseALl, (Cas du FePd).

La structure Al consiste en une répartition aléatoire des atomes de déwegspatomes
sur les sites d’'un réseau cubique a faces centrées. En consédasyo®itrie est statistiguement
cubique et les 3 axes de symétrie sont équivalents.

Dans la structuré 1y, les deux espéeces d’atomes s’organisent en plans alternés, césqui br
la symétrie cubique au profit d'une structure tétragonale. Dans le cadlidges FePd et CoPt

17



18 CHAPITRE 1. CROISSANCE ET STRUCTURE DES ECHANTILLONS

déposés sur une couche tampon de Palladium ou de Platine, le processassance favorise
I'orientation de I'axe d’anisotropie de la maille tétragonale perpendiculaireaneplan.

A température ambiante, la phals#, est thermodynamiquement plus stable que la phase
Al, mais la cinétique de la mise en ordre est trés lente, et le dépbt conduthasia métastable
Al. On peut néanmoins favoriser cette mise en ordre soit en chaufdliede (au-dessus de
350°C pour le FePd), lors du dépbt ou lors d’'un long recuit post-croigsawit en I'irradiant. Il
est clair que le dép6t a haute température est plus efficace que le raclés atomes peuvent
s'organiser au fur et & mesure du dép6t sur la surface libre, plugddeunigrer dans la couche.
De plus, le recuit donne lieu aux trois variants en proportions égales,qlerle dépét a chaud
favorise la formation du variant perpendiculaire a la couche.

Les conditions de dépdt pour la mise en ordre sont explicitées plus loiétatiées dans
le cas du FePd dans la thése de Véronique Géhatjnbd mise en ordre du FePd par recuit
post-croissance a été étudiée par David Hal#y [

La structure cristallographique de I'alliage détermine grandement sesgiégamagnétiques
(cf. 82).

1.2 Epitaxie par Jets Moléculaires
Les couches minces épitaxiées que nous avons étudiées ont toutesosi&edétans notre

laboratoire, par épitaxie par jets moléculaires (EJM), dans un bati soasidér(101° Torr)
dédié a la croissance des métaux.

1.2.1 Le béati d’épitaxie

Cache motorisé

écran fluorescent

four
------------------- &chantillon ™~~~
canon RHEED caméra

—panneau refroidi

évaporateur 2 bombardement
électronique

FiG. 1.2 —Schéma du béati d'épitaxie par jets moléculaires

La chambre d’évaporation du bati est équipée de deux évaporateamszardement électro-
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nique, ce qui permet de déposer des alliages binaires. Chaqueaeapaontient quatre cibles
métalliques différentes. Deux cellules a effusion permettent en plus deetégautres maté-
riaux en petite quantité. Des caches mécaniques obturent ou décdegrémaiporateurs et les
cellules, afin de maitriser les temps de dép6t, et les flux sont contréléssaaldaeces a quartz.
Un masque motorisé permet de masquer I'échantillon, ce qui permet deedégmsouches en
coin d’épaisseur.

Le porte-échantillon est muni d’un four permettant de chauffer lesditioas jusqu’a 600C.

Un canon a électrons et un écran fluorescent permettent de mesufeatdidn d’électrons
de haute énergie en incidence rasante (RHEED), ce qui permet déleotiétat de surface de
I'échantillon en cours de croissance.

Une description plus détaillée du bati, avec tous ces équipements asssicdmreee dans
[10].

1.2.2 Croissance

Tous nos dépbts ont été faits sur des substrats monocristallins de Mg @@8lsubstrats
sont préalablement nettoyés par des bains successifs de trichlorétfouede dichlorométhane),
d’acétone et de méthanol, puis séchés a I'azote sec. lls subisseit¢ emsaycle de dégazage
sous vide, dans une chambre annexe du béati, par un chauffagdipes.pa

Le paramétre de maille de la surface (001) du MgO est de 4.21 A, ce dréesifférent des
paramétres de maille des alliages que nous avons étudiés, qui sont cederdl8 Aa 3.9 A.

Pour avoir une bonne épitaxie de I'alliage, on dépose généralemenbucteectampon assez
épaisse (quelques dizaines de nm) de Palladium ou de Platine. Pour céémase préalable-
ment a température ambiante une couche de mouillage de Chrome de 2 a 3 nesiobaetr
couche tampon est alors déposée a température ambiante, puis rec&@a pendant envi-
ron 15 minutes, pour obtenir une surface bien lisse.

Les couches d'alliages peuvent ensuite étre déposées. Les condiialépot de 'alliage
sont trés variables, selon le résultat souhaité. En mode "codépositionlele espéces de I'al-
liage sont déposées simultanément, et la mise en ordre dépend de la terapératuautre
maniére de faire croitre 'alliage est la méthode "couche par couchetpgsiste a ouvrir les
caches masquant les cibles a tour de role, de facon a déposer alaneativune couche ato-
migue de chaque espéce. Cette méthode donne unldigipartiel avec I'axec perpendiculaire
au plan de la couchel].

Il est aussi possible de déposer l'alliage directement sur le substig@e(001) a haute
température~ 500°C). Les premiéres couches d’alliages sont alors "sacrifiées" etriete
couche tampon pour les couches suivantes. Cette méthode exige derdépoépaisseur rela-
tivement importante d’alliage, car la différence de paramétre de maille entrg@ed¥ll'alliage
perturbe la mise en ordre cristallographique sur quelques dizaines deétas.

En fin de croissance, I'échantillon est généralement recouvert @inmé¢2 a 3 nm) couche
de protection de Palladium ou de Platine, déposé a température ambiante.

Récemment, Anthony Meunier a montré la possibilité d'épitaxier I'alliage FePdrssub-
strat de Silicium, grace a une couche intermédiaire en siliciure delEer [

1.2.3 Structure de l'alliage et conditions de croissance

Les conditions de croissance conditionnent la structure de l'alliage.déwcBePd est étudié
dans les théses de Véronique Géhafjef de David Halley §].
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La mise en ordré 1 des alliages équiatomiques de FePd et de CoPt est cinétiquement blo-
quée a température ambiante. Les couches d’alliage élaborées engitidé@otempérature
ambiante adoptent donc la structure cristallographique Al, désordohimdiguement.

Au dela d’'une certaine température de transition, de I'ordre dé@%sans le FePd et le
CoPt, la cinétique de mise en ordre est suffisamment rapide pour agir eudiodépbt. On
obtient alors un alliage de structuté, dont la qualité augmente trés vite aprées la température
de transition avant de se stabiliser. En déposant I'alliage &50fh obtient une mise en ordre
de trés bonne qualité, comme nous le verrons plus loin.

On peut aussi favoriser la mise en ordre aprés le dép6t, en recuéaraiitillon. Cela néces-
site des recuits relativement longs, car la cinétique est plus lente dansleeoquia sa surface
lors du dépbt, et on obtient les trois variants dans les mémes propofjons |

On peut favoriser I'ordré.1 par la méthode de dépét couche par couche. On obtient ainsi
une mise en ordre partielle, méme a température ambiante. Les dépbts cauwthepa peuvent
étre pilotés soit par les oscillations d’intensité de RHEED, soit simplement gracealibration
des flux d’évaporation. La mise en ordre est meilleure dans le premief]cas [

1.2.4 Composition des bicouches et tricouches de FePd

Nous présentons ici une série d’échantillons qui seront étudiés msds méthodes dans
ce document. Il s’agit de "bicouches" et de "tricouches" de Feldi-&-dire d’empilements de
deux ou trois couches minces de FePd.

Les couches minces de FePd constituant ces échantillons, de 10 ou 3taoome&, sont
obtenues en épitaxie par codépbt. La température de croissance dhargeouche a une autre,
afin d'obtenir des propriétés structurales et magnétiques différentéétedlier leur couplage.
Certaines couches sont déposées a température ambiante, favonisalat structure isotrope
Al, d'autres sont déposées a 40@fin d'obtenir la structure tétragonaldy avec le variant
perpendiculaire. Dans certains échantillons a 3 couches, des cantelnggdiaires de Palladium
de 2 nm ont été introduites entre les couches de FePd.

La Figurel.3présente la structure générale de ces échantillons. Leur compositide egac
récapitulée dans le Tabledul

Pd (2 hm) Pd {2 nm)
FePd (e2,T2) Fepd(es.Ty Pd spacer
FePd (e2,T2)
FeRd (e1T1) FePd (e1,T1) P spacer
Pd (60 nm) Pd (60 nm)
Cr (3 nm) Cr 3 nm)
MgO MgO

FiGc. 1.3 —Schéma de la composition des échantillons de bicouches et tricouche®de F
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Echantillon| Ty e | Espaceur T, e | Espaceur Tz €3 | &gt
B1 20 30 - 400 30 - - - | 60
B2 20 10 - 400 30 - - - | 40
B3 20 10 - 400 10 - - - |20
B4 20 30 - 400 10 - - - | 40
B5 400 30 - 20 10 - - - | 40
B6 400 30 - 20 30 - - - | 60
T1 20 10 - 400 20 - 20 10| 40
T2 20 10 - 400 10 - 20 10| 30
T3 20 10 2 400 20 2 20 10| 44
T4 20 10 2 400 10 2 20 10| 34

TAaB. 1.1 —Composition des bicouches et tricouches de FePd étudiées : tempérdauctois-
sance T(°C), épaisseurs nominales(@m), pour chaque couche i et I'épaisseur nominale totale
€ot. VOIr Fig. 1.3 pour I'indice des couches.

Parmi les bicouches, quatre sont déposées avec la couche a tengpgmatiante en premier
et la couche a haute température ensuite. Les deux autres bicouchdémmsees dans l'ordre
inverse. Les tricouches sont des sortes de "sandwichs" magnétigusdesquels la couche de
structurel 1y est entourée de deux couches de struciire

Cette étude a été amorcée par la thése de Karine Chegneéafis laquelle on trouvera un
début de I'étude présentée ici.

1.3 Diffraction de rayons X

La diffraction de rayons X, aux grands angles, permet de sonderuetgte cristallogra-
phigue des échantillons. On mesure ainsi les paramétres des différeiites grace a la posi-
tion des pics.

Pour un cristal de maille cubique a faces centrées, les pics de diffragtitype 0 0 2n+1
sont "éteints". C’est le cas des alliages FePd et CoPt désordonaés |€3 alliages ordonnés
chimiguement, la symétrie cubique a faces centrées est brisée, ce qaildna des pics dits
de surstructure, par opposition aux pics fondamentaux. Ainsi, dans deda structurély de
variant perpendiculaire a la couche, on observe par des balayhg@6™les pics de surstructure
001 et 003, que I'on compare aux pics fondamentaux 002 et 004. Ledjoire supérieur
ne sont pas accessibles aux longueurs d’onde utili9ées¥.79 A pour la raieKq; de notre
générateur a anode de Cobalt).

Les intensités relatives des pics de surstructures et des pics fondargeteaet de quanti-
fier le degré d’ordre a longue distance dans l'alliage. Ce critére eséast@nt pour I'évaluation
des propriétés magnétiques des échantillons, car il donne une indicatl@mrdne chimique lo-
cal, qui est responsable de I'anisotropie magnéto-cristalline. En preagipreximation, on peut
estimer que I'anisotropie magnéto-cristalline varie linéairement avec |'ortinegiue distance.
Toutefois, des mesures d’EXAFS (Extended X-Ray Absorption Finetime) sur des couches
de FePd ont montré que cette approximation sous-estimait I'anisotropie magiséatine [L7].
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1.3.1 Mesure de I'ordre a longue distance

Dans le cas particulier de la structurg, composée de 2 espéces chimighest B en pro-
portions 50-50, et si seul le variant perpendiculaire est présertéesités diffractées des pics
(001) et (002) s'écrivent :

loo1 = L (B001)P(B001)A(Boo1) DW (Bo01) | fa — fi|?

loo2 = L (8002)P(B002) A(B002) DW(B002) | fa + fi|?

— Sest le parameétre d'ordre a longue distance.
— fa et fg sont les facteurs de diffusion atomiques (partie imaginaire incluse) desessp

etB.
- L(B) = sinlze est le facteur de Lorentz, qui décrit la vitesse a laquelle on parcophéas
d’Ewald.

— P(8) = % (1+cog20cog2a) (1+ cog2a) est le facteur de polarisation.est I'angle de
réflexion utilisé par le monochromateur (13.3%ur notre monochromateur de Graphite,
utilisé dans saréflexion (111). La réflexion par le monochromateur agfieide polariser
partiellement le faisceau.

- AB) = %1(1— exp(—2ph/singd)) est le facteur d’absorption, duest I'épaisseur totale et
U le coefficient d'absorption linéaire. Dans le cas d'une couche mincesctentaine de
nanometres, I'absorption est négligeable a ces longueurs d’ondeaetderf d’absorption
se réduit a un terme proportionnel & la surface éclaifé®) ~ ﬁ

— DW(6) = exp(—2sir?6) ouB est le facteur de Debye Waller.

On déduit ainsi le paramétre d’ordre a longue distance, par le rappoityo.. Les intensités
doivent étre intégrées dans I'espace réciproque, au moyen de pedd§a- 26" et de balayages
transverses e ("rocking curves"), le détecteur étant fixe. Localement, ces 2 typbaldgages
suivent des directions perpendiculaires dans I'espace réciproque.

1.3.2 Ordre dans l'alliage FePd

La Figurel.4 présente des balayages— 26" pour 3 échantillons d’alliages FePd :

1. Une couche de FePd de 45 nm déposeée couche atomique par ctouslygia a tempéra-
ture ambiante, en alternant les dépots de Fer et de Palladium. C’est lilohatudié au
chapitre &. Son ordre chimique est partiel : les plans atomiques de Fe et de Pd ipasont
parfaitement purs et alternés. Les pics de surstructure 001 et O0fadades par rapport
aux pics fondamentaux.

2. Une couche de FePd de 18 nm codéposée a0Bon ordre chimique est trés bon
(S~ 0.9), la structure cristallographique est majoritairemielyg. Les pics de surstruc-
ture sont intenses. Le pic de FePd 004 est hors champ car la bonne noislreemduit
une compression du parameétre de maille perpendiculaire de 3.80 A a 3.72ld&gkar
des "rocking curves" révéle une mozaicité dans l'alliage et dans la edaatpon plus
élevée que dans les deux autres échantillons. Ceci s’explique par [eiblesépaisseur
de la couche tampon (ici du Platine). La mozaicité de l'alliage est induite pautzheo
tampon.

3. La bicouche B1, qui consiste en deux couches de FePd de 30 nrep&pe déposée a
température ambiante et la seconde déposée a 468 pics de surstructure 001 et 003
sont dus a la mise en ordikd, dans la couche déposée a 400épaule visible sur le pic
fondamental 004 révele la différence de paramétre de maille entre les aeches.
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Fic. 1.4 —Balayage 8 — 28" pour différents alliages de FePd : une couche de 45 nm déposée
couche par couche a température ambiante (A), une couche de 1@pwsék par co-dépdt a
500 (C), et la bicouche B1, comprenant une couche co-déposée aranmpéambiante (30 nm)

et une couche co-déposée a 4080 nm). Les "rocking curves" sur les pics sont en couleur.
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Pour une étude compléte de I'ordre chimique dans le FePd en fonction a@isias de
dépbts, on se réferera aux théses de Véronique Gehdheode David Halley §].

1.4 Reéflectivité de rayons X

En condition de réflexion spéculaire, les rayons X ne sont sensiblaslajstructure ver-
ticale des échantillons. lls sont extrémement sensibles aux interfacesesptigas différentes
interfaces créent des oscillations d’intensité (dites "franges de Kigssigdc des rayons X
durs, on peut dans les meilleurs cas caractériser les épaisseursidasscavec une précision de
I'ordre du plan atomique.

Echantillon B3
Mesure

0.01 —— Modeéle & une couche
2 1E3 —— Modéle a 2 couches
S 1E
2
(%]
9 1E-4
=
@
1E-5
1E-6
1E-7 4 T T T T T T T T T T .
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
1
0.1 Echantillon B1
= Mesure
o 001 Modéle a 2 couches
= by by . . .
'S —— Modeéle a 2 couches + ségrégation du Pd
¥ 1E3
2
=
“Q —
2 1E4
1E-5
1E-6
1E-7 T T T T T T T T T T T —
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6

FiG. 1.5 —Réflectivité des échantillons B1 et B3.

Nous avons mesuré la réflectivité des bicouches B1 et B3 en utilisant éedaisntense
délivré par une anode tournante (Fig5). La raie utilisée est la raia; du Cuivre € = 8047
eV,A = 1541 A).

Les données ont été analysées en utilisant le logiciel libre "Parratt32lofpé par Chris-
tian Braun (Hahn Meitner Institut). Le modeéle utilisé repose sur la théorie @ptga medias
stratifiés, telle que décrit par Parratf]. Les rugosités des interfaces sont prises en compte selon
le modéle de Croce et Névot4, 15].
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Nous avons ainsi pu évaluer I'épaisseur des différentes couchessdéchantillons. Ces
valeurs sont en assez bon accord avec les valeurs nominaleg @ab.

La réflectivité de I'échantillon B3 ne présente pas d’oscillations dont lmgeércorrespon-
drait a 'une des deux couches de FePd. Linterface entre les dewches est invisible pour
les rayons X, car la différence de densité électronique entre la coudbarge et la couche
désordonnée n'est que de I'ordre du demi pourcent. On repro@liedrs assez bien la me-
sure en considérant les deux couches comme une couche uniquealktitioch de I'épaisseur
totale entre les deux couches, donnée par I'ajustement avec dewespudst probablement
pas significative.

Au contraire, la réflectivité de I'échantillon B1 présente clairement deiflaigms dues a
une interface entre les deux couches de FePd. Cette interface pedii€tida ségrégation en
surface des atomes de Palladium pendant le chauffage précédgrbteleéa deuxieme couche.
Une autre possibilité est la Iégére différence de densité des strudtlisit 1y, qui se répercute
sur l'indice optique. Il est impossible de reproduire cette mesure sandrpren compte deux
couches de densité légerement différentes ni introduire une fine eintehmédiaire de Palla-
dium. L'épaisseur de celle-ci est ajustée a 7 A. On reproduit cependanx les données avec
le modéle a deux couches en introduisant une différence de densité.dea®buche la plus
dense est la couche de FelP), qui est aussi Iégérement plus fine.

Echantillon| Pd FePd Al FePdL1g Pd
N RX N RX N RX N RX
B1 60 59.72 30 28.95 30 28.18| 2.5 2.00
B3 60 60.91 10 9.97 10 85725 1.84

TAB. 1.2 —Epaisseurs nominales (N) et déduites des courbes de réflectivitéatesrdy(RX) des
couches constituant B1 et B3. Les résultats présentés dans ce tablgazesx du modele a 2
couches de FePd, sans ségrégation de Pd a I'interface. Les valeutrd@anées en nanometres.
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Chapitre 2

Proprietés magneétiques

2.1 Généralités sur les alliages ferromagnétiques

Les alliages de FePd et de CoPt possedent une forte aimantation a satukégie- 1030
emu/cn? pour le FePd 6] et Ms = 780 emu/crd pour le CoPt{7].

Cette aimantation est due principalement a I'élément magnétiqueigame pour le Fe
et 1.7 pyg/atome pour Co), mais aussi a la contribution du Pd et du Pt, qui portent unmhome
magnétique induit significatif : 0.6@g/atome pour le Pd dans le FePd] et 0.35ug/atome
pour le Pt dans le CoPL17].

L'organisation des moments magnétiques dans l'alliage résulte de la compétitierieen
champ démagnétisant, les interactions d’échange, et I'éventuelle anisatragnétique.

Dans une couche de structure Al, les trois directions cristallograprsqueéquivalentes, et
le champ démagnétisant s’oppose a I'orientation des moments magnétiqués dieestion de
I'axe de croissance. Les moments magnétiques se couchent donc dardeaquatre directions
cristallographiques planaires.

Dans les alliages ordonnés chimiquement, I'anisotropie de la maille cristallinergsgoée
a une anisotropie magnétique : on parle d’anisotropie magnéto-cristalline.|®structuré. 1o,
I'axe de facile aimantation est I'axe de déformation tétragonale. Le pnosésscroissance (cf.
81.2.2 permet d’obtenir uniqguement le variant perpendiculaire dans le FeledsetPt, ce qui
confére a I'alliage une anisotropie magnétique perpendiculaire.

Quand I'ordre chimique locadll, est suffisamment important, I'anisotropie magnétique per-
pendiculaire favorise 'orientation des moments magnétiques hors du plaoni@étition entre
anisotropie magnétique perpendiculaire et champ démagnétisant méne @adidorde do-
maines magnétiques perpendiculaires, dans lesquels I'aimantation pointataignent vers le
haut et le bas de la couche (on parlera par la suite de domaines d’aimagtgiiont «downs).

Cet état d’équilibre ou un état assez proche est facilement obtensencagbde champ ma-
gnétique extérieur dans les matériaux dont la rémanence est faible, est tpicas des alliages
L1y de FePd et de CoPt. Au contraire, l'alliag&, de FePt est- 100% rémanent, ce qui fait
de lui un matériau trés étudié en vue des applications pour I'enregistremgnétitme. Dans
ces matériaux rémanents (méme partiellement), des procédures de démigméiideent Etre
appliquées pour obtenir I'état d’équilibre avec alternance de domaiésndlque I'état obtenu
a la croissance est généralement assez proche de cet état d’équilibre

Si I'anisotropie magnétique perpendiculaire est assez forte, 'aimantatitnles domaines

27
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atteint la direction perpendiculaire. On obtient généralement une cagifiguisotrope de do-
maines entrelacés.

Dans le cas contraire, I'anisotropie magnétique ne parvient pas asedkes moments ma-
gnétiques perpendiculairement au plan de la couche. Il reste aloroomposante planaire de
'aimantation, qui induit une anisotropie dans I'orientation des domaines.b®eree alors une
configuration dite "en rubans faibles", dans laquelle les domaines risggd en rubans plus ou
moins bien alignés, selon I'anisotropie magnétique.

On trouvera une étude détaillée dans la thése de Véronique Géhgries [conditions de
formation, de la forme et de la taille des domaines magnétiques dans les cdadfes2d.

Nous allons dans ce chapitre décrire les techniques de caractérisatioétinag en les
illustrant par des résultats sur la série d’échantillons de bicouches eidhies de FePd.

2.2 Configuration des domaines magnétiques

2.2.1 Principe de la microscopie a force magnétique

Le principe de la microscopie de champ proche repose sur l'interactioe dende de taille
nanomeétrique avec la surface de I'échantillon. Les forces qui émanardttk surface (van der
Waals, capillarité, magnétique, électrostatique, etc.) perturbent la sonael&placent de sa
position d’équilibre. Cette perturbation, détectée et asservie par urimélgoe de régulation,
constitue le signal de base de la microscopie de champ proche.

La Microscopie a Effet TunneScanning Tunneling Microscomn anglais, STM) sonde la
surface a I'échelle nanométrique en asservissant le courant turir@iayle entre la sonde et
la surface. La dépendance exponentielle du courant avec la distambe-surface fournit a cet
instrument une résolution atomique exceptionnelle, car en premiere apptioxirseul I'atome
situé a I'extrémité de la sonde interagit avec la surface. La microscopie Saikisapermis
d’observer les micromacles sur une surface de FePd codéposg8ad PdJ].

Dans le cas de la microscopie a force atomigimihic Force MicroscopyAFM), déve-
loppée en 1986, les forces ne sont que faiblement dépendantes d&feelidl s’agit donc
d’employer une pointe la plus effilée possible afin de limiter I'aire d’interacttafiazigmenter
la résolution. Si elle n'atteint pas facilement la résolution atomique, I'AFM eanehe n’est pas
limitée par la nature conductrice ou isolante de la surface. De plus, le STdé smiquement les
densités électroniques au niveau de Fermi de la surface, tandis qv paE aussi bien sonder
la topographie que les propriétés physiques des matériaux, tant a l'air giira-vide ou encore
en milieu liquide. LAFM est utilisée selon deux modes différents : le mode "cthtdans le-
quel la pointe suit la surface au contact, en régulant sa hauteur pdtdetid@ de la pointe, et
le mode "tapping”, dans lequel la pointe oscille & la fréquence de résodarlevier. Il existe
plusieurs modes de régulation qui dépendent du facteur de qualité dudamgson environne-
ment (air ou vide). Classiquement a I'air, le mode le plus sensible est daufieeconsigne de
régulation sur 'amplitude de vibration et en UHV une régulation sur la frécpide résonance.

La Microscopie a Force Magnétique (MFM) découle d’une utilisation pdidimide I'AFM
avec une pointe couverte d’un matériau magnétique dur. Cette technigsisteanmesurer le
champ de fermeture lié aux domaines. Plus précisemment, les oscillations vedie#epointe
en mode tapping sont sensibles principalement au gradient spatial de laszortgverticale de
ce champ@Bz). Cette mesure est faite en mode "lift", qui consiste a effectuer deuagesa la
surface de I'échantillon : un premier en mode tapping enregistre la togogrde surface, puis
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la pointe est relevée et effectue un deuxieme balayage a altitude conspagligués dizaines
de nm) au dessus du profil enregisté (Fidl). La régulation du deuxieme balayage se fait en
fréquence, et le décalage de fréquence enregistré est fonctiontdealction a grande distance
entre les dépbts magnétiques de la couche et de la pointe. Ce mode de détectien de
décorréler les forces a courtes distances de la topographie du chameétimag vertical.

FiIG. 2.1 -Schéma de principe de la Microscopie a Force Magnétique. En survidahgntillon
a hauteur constante, la pointe aimantée subit I'influence des champs deléuiéchantillon,
gui modifient sa fréquence d’oscillation.

La résolution théorique du MFM est de 10 a 20 nm, pourvu que la pointeisaigigué. A
guelques exceptions pres, les images MFM présentées dans ce mamisiét faites avec des
pointes AFM sur lesquelles nos collaborateurs de Spintec ont déposgulii@uche de Co/Pt
ou de Co/Cr. Il est probable que ces pointes faites "maison" n'aientrgasi bonne résolution,
ce qui n'est pas génant tant que la taille caractéristiqgue des domaisepasdrop petite, I'idéal
étant d’avoir une résolution au moins inférieure a la moitié de cette taille casticiée.

La MFM ne mesure que la composante perpendiculaire du champ de fuite.|®tdit que
I'on n’a pas d’information sur les deux autres composantes, la MFM nemmpas I'aimantation
dans le volume, contrairement, par exemple, aux microscopies Kerr etréeetzo

Son avantage réside dans la relative facilité de mise en oeuvre, qui an faitil de carac-
térisation rapide et pratique.

2.2.2 Observation de domaines magnétiques dans le FePd

La Figure2.2présente les configurations magnétiques des bicouches et tricouasd'etd
de dépbt, observées en MFM.

Forme des domaines magnétiques

On constate que seul I'échantill&4 ne présente pas de domaines magnétiques a aimantation
perpendiculaire. Dans cet échantillon, la couche d’alliage désordestrstiffisamment épaisse
(30 nm) par rapport a la couche ordonnée (10 nm) pour forcer l'airiantdans le plan. La
composante perpendiculaire oscillante, si elle existe, est trop faible peunésurée en MFM.

Les 5 autres bicouches présentent des domaines d’aimantation peutenelid.orsque la
couche désordonnée est déposée la premiére, les domaines formamales bien rectilignes,
alors que les domaines des deux autres échantillons sont entrelacésiéle isatrope. Dans le
premier cas, la couche ordonnée subit I'influence de la couche désare au cours du dépbt :
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FiG. 2.2 —Images MFM 4 umx 4 um des bicouches et tricouches dans I'état de dépét, et
aprés application d’un champ planaire saturant pour ceux dont la gondition initiale est en
domaines entrelacés.
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les domaines perpendiculaires se forment et s’alignent simultanémeniirsudeola croissance.
Dans le deuxiéme cas, les domaines perpendiculaires de la couche éxdmforment sans
contrainte d’orientation. Une fois les domaines formés, la couche déswédpdont I'aimanta-
tion est préférentiellement dans le plan, ne parvient pas a modifier la eatfan des domaines.

Dans le cas des tricouches, le méme phénoméne explique 'alignement desetodaas les
échantillonsT 1 etT2. On remarque également que I'échantilloh présente plus de "fourches"
gue I'échantillonT 2 : I'effet de I'anisotropie magnétique est plus important dafisque dans
T2, car I'épaisseur de la couche ordonnée est plus grande. La canmtpg@danaire de I'aimanta-
tion, qui assure la direction des rubans grace au couplage dipolaaéaas@uche a aimantation
planaire, est alors diminuée. Les couches intermédiaires de Palladiuségéptans les échan-
tillons T3 et T4 diminuent suffisamment le couplage dipolaire entre la couche ordonte® et
couches désordonnées pour que les domaines ne s’alignent pagadwcdépot.

Les échantillons dont la configuration magnétique initiale formait des rubaredacés ont
été soumis a un champ planaire saturant. Cela a pour effet d’orienter laosantp planaire
non peériodique de I'aimantation, qui est importante grace a la coucheddés@re. Cela permet
d’'aligner les domaines, comme le montrent les images MFM.

Remarquons que les contrastes d'intensité refletent le degré d’anieajtolpal de I'échan-
tillon. En effet, I'anisotropie magnétique perpendiculaire favorise I'origoriades moments ma-
gnétiques hors du plan, ce qui augmente le champ de fuite.

Taille des domaines magnétiques

Echantillon Configuration Pmag pﬁnag PGL FFT \
Bl Rubans paralleles 133 nm 134 nm
B2 Rubans paralléles 107 nm 115 nm
B3 Rubans paralleles 85 nm 83 nm
B4 Pas de domaines 64 nm
B5 Domaines entrelacés 133 nm 145nm 115 nm
B6 Domaines entrelacés 150 nm 154 nm 134 nm
T1 Rubans paralleles 105 nm 112 nm
T2 Rubans paralléles 92 nm 102 nm
T3 Interlaced domains  172nm 151 nm 141 nm
T4 Interlaced domains 192 nm 157 nm 134 nm

TAB. 2.1 —Caractéristiques des domaines magnétiques dans les bicouches ettigsale FePd.
La période magnétique moyenngg est évaluée a partir des images MFM. Pour les échan-
tillons & domaines entrelaceés, I'application d'un champ planaire saturantyet d’aligner les
domaines. On mesure en MFM leur nouvelle période magnétifjye Ipa derniére période est
la période d’équilibre déterminée par le code GL_FFT (&.4.

La période magnétiqupmag des échantillons a été mesurée a partir d'images MFM géne-
ralement plus grandes que celles présentées sur la Eigljr&fin d’obtenir une mesure la plus
proche possible de la période moyenne des I'échantillaqg, est reportée dans le Tableal.
Dans le cas des domaines entrelacés, il s’'agit du double de la largectécatique des do-
maines. La période magnétique de ces échantillons a également été meseséaigpement
des domaines,,g)-

Les périodes s’étendent de 85 a 192 nm et sont globalement crosasatel’ épaisseur to-
tale de FePd. Dans le cas des tricouch@®tT4, la période magnétique est grande car la couche
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anisotrope est découplée des deux autres. Or, en-dessous eftaieecépaisseur critique, la pé-
riode des domaines dans le FePigd augmente rapidement quand I'épaisseur dimiruig [

Les échantillon81 etB6 d'une partB2 etB5 d'autre part, sont constitués des mémes épais-
seurs nominales d’alliage ordonné et d’'alliage désordonné, mais degass I'ordre inverse.
On constate que les domaines entrelacéBXlet B6 sont plus larges que les domaines alignés
obtenus danB1 etB2. Il est probable que la taille des domaines obtenus lors de la croissance
soit hors équilibre, car leur formation commence lors des premiers stadiépdede la couche
ordonnée?(]. Ainsi, dans le cas dB1 etB2, les domaines se forment alors que la couche désor-
donnée (respectivement 10 et 30 nm) est déja déposée, ce qui feeforetation de domaines
dont la taille est caractéristique des couches de FePd de plus de 10 ndonheises ainsi for-
més grandissent lors du dép6t, mais sans atteindre leur taille d’équilibre lé®ears d&5 etB6,
la couche ordonnée est déposée la premiére, et les domaines se falonedians une couche
relativement fine, ce qui favorise la formation de domaines assez ged®fdre du micron)
dont la taille diminue ensuite, mais sans atteindre non plus la taille d’équilibre.

2.3 Magnétomeétrie

2.3.1 Anisotropie magnétique perpendiculaire

L'anisotropie magnétique perpendiculaire conditionne la réponse des rtoomagnétiques
dans l'alliage quand 'échantillon est soumis a un champ magnétique extéoéyerpendicu-
laire, soit planaire.

L'anisotropie magnétique perpendiculaire dans le FePd est uniaxiale. @#lisgassez bien
la dépendance angulaire de I'énergie volumique d’anisotropie magnétque p

Ex = K sirfa

Ky est la constante d’anisotropie magnétique est I'angle entre le moment magnétique et I'axe
de facile aimantation. Des modéles plus raffinés incluent des termes daidiupérieur.

Dans un modéle d’aimantation uniforme, on peut considérer que I'énesljinique "ma-
gnétique" est la somme des contributions de I'énergie dipolaire, de I'ériagissotropie, et de
I'énergie Zeeman :

Emag= 22 cog o + K sirf a — HMscosB (2.1)

ol B est I'angle entre I'aimantation et le champ applidiié

A champ nul, I'orientation des moments magnétiques est donc déterminée patels @e
qualitéQ défini par :

Ky

2nv2
Dans ce modele simple, la position d’équilibre est soit dans le plaD<sil, soit perpendicu-
laire au plan, sQ > 1. Bien s(r, la situation réelle est plus complexe, mais le facteur de qualité
Q permet de décrire relativement bien le comportement de I'alliage a champ QUEA, les
moments magnétiques sont tous dans le plan de la couche. Qual0 1, et si I'épaisseur
d’alliage est supérieure a une certaine épaisseur critique, I'aimantatiie asitour d’'une po-
sition moyenne située dans le plan de la couche, et le redressement maxisiahddomaine
augmente ave®. QuandQ > 1, 'aimantation dans les domaines atteint la direction perpendi-
culaire («up» ou «down») et la taille des domaines de fermeture diminue Qenginentef1].

Q=
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CommeK, est une énergie volumique, on peut évaluer une constante d’anisdtrépreue
globale pour un empilement de couches par la moyenne des constaniestdigie pondérée
par les épaisseurs des différentes couches. Dans les bicouchsdratdeches de FePd, l'ai-
mantation a saturation est du méme ordre dans les deux types d’alliagesit@ompedéfinir un
coefficient de qualité moyen :

O — YieQ

2i6
En se basant sur des valeurs@e&onnues dans les monocouches de FePd, c'est-a8dird
pour l'alliage déposé a température ambiant@ #t1.8 pour I'alliage déposé a 40G, on calcule
ainsi une valeur théoriqu@y, dans les bicouches et les tricouches.

Le coefficient de qualité moyen permet d’apprécier le comportement gledachantillon.
Nous allons voir comment I'évaluer par des mesures de magnétomeétrie.

2.3.2 Cycles d’aimantation

Nous avons mesuré les cycles d’'aimantation des bicouches et des tasalelfrePd sous
champs magnétiques planaire et perpendiculaire gFg).

La méthode utilisée est la magnétométrie a échantillon vibkahtgting Sample Magneto-
metry, VSM), qui consiste a faire vibrer I'échantillon dans une bobine. Le momagnétique
porté par I'échantillon, en vibrant dans la bobine, crée une force éleuttrice alternative in-
duite. Elle est mesurée par détection synchrone. On accéde ainsimieati®u moment magné-
tique de I'’échantillon. Si I'on connait bien la quantité de matiére, on peut remmar’aiman-
tation. Le dispositif que nous avons utlisé dispose d’un cryoaimant qaidadivrer un champ
magnétique jusqu’a 7 Teslas. En pratique, 2 ou 3 Teslas suffisent ardatiePd, dans le plan
ou perpendiculairement au plan.

Les courbes d’aimantation sous champ magnétique planaire comportent toatpente
raide lorsque le champ appliqué change de signe, ce qui correspogtdaunement de la couche
magnétique douce (I'alliage désordonné). La hauteur relative du aacdport a I'aimantation
a saturation correspond assez bien a I'épaisseur relative de la amuotepar rapport a I'épais-
seur totale de FePd. En outre, le retournement en bloc de I'aimantation deharitillonB4
confirme que la couche douce impose une aimantation planaire dans adtflichae qui em-
péche la formation de domaines d’aimantation perpendiculaire.

Les mesures sous champ perpendiculaire mettent en évidence un changeipente (sauf
pour B4) qui correspond a la saturation de la couche dure, plus facile a shtnedu plan
gue la couche douce. La facilité a saturer cette couche est en borl @cear les épaisseurs
relatives d'alliage ordonné et d’alliage désordonné. On remarqumraparant les cycles del
et deT3 d'une part, deT2 et deT4 d’autre part, que la saturation de la couche ordonnée est
plus facilement atteinte en présence de couches intermédiaifed, @de qui confirme que ces
couches affaiblissent le couplage entre la couche ordonnée et ldsesodésordonnées.

Mesure de I'anisotropie magnétique perpendiculaire

En comparant les cycles d’aimantation en champ planaire et en champ gliet@ine pour
un échantillon, on peut évaluer son anisotropie magnétique moyenndeEm@pres le modéle
d’aimantation uniforme.1, I'énergie magnétique dans les états saturés perpendiculairement et
dans le plan s’écrivent respectivement :

Emag = 2MMZ — HMs
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FiG. 2.3 —Cycles d’aimantation des bicouches et tricouches de FePd sous cmaagpetiques
planaire (en bleu) et perpendiculaire (en vert)
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Effag= Ku— HMs

La différence d’énergie entre les deux états saturés s'écrit aloh@sissant un champ appli-
qué qui sature I'échantillon dans les deux géomeétries) :

NEFS, = Ky — 21ME

Or I'énergie qu'il faut apporter pour faire un petit changement d'étaginétique estidM,
de sorte que la différence d’énergie entre un état saturé et |'état détis@esgfoMstM. La
différence d’énergie magnétique entre les deux états saturés est donc :

Ms
AESE = /(HL —H,)dM
0

C’est donc l'aire entre les deux courbes d’aimantation (Eid). En supposant connlds et les
épaisseurs, on évalue ainsi la valeur moyenni€ et on en tire une estimatidp,sm du facteur

de qualité global.

0.1 — in plane field
0 —— perpendicular field
0 0.5 1 15 2 25 3
H (Tesla)

FiG. 2.4 —Evaluation de I'anisotropie magnétique globale par intégration des coullzéman-
tation. Exemple de I'échantillon B

Les valeurQysm évaluées par cette méthode, et les valeurs atterfgyesont rassemblées
dans le Tablea.2 L'accord entre les deux évaluations Qeest relativement bon. Les diffé-
rences peuvent étre expliquées par I'incertitude sur la valeur évapeéirxdes cycles d’aiman-
tation. En particulier, le moindre défaut d’orientation de I'’échantillon papogipa la direction
souhaitée a des répercutions différentes en champ perpendiculaineckaimp planaire, car
la couche d’aimantation planaire se retourne plus facilement que la conidutrape. Cet ef-
fet se voit sur les courbes d’aimantation perpendiculaire au moment digema&nt de signe
du champ appliqué : on observe un saut d’aimantation probablement @fioaunemant de la
couche désordonnée dans le plan, si celui-ci est incliné.
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| Echantillon| ea a1, | Qsm  Qm |

Bl 30nm 30nm| 0.95 0.80
B2 10nm 30nm| 1.35 1.20
B3 10nm 10nm| 0.86 0.8
B4 30nm 10nm| ~0.2 0.4

B5 10nm 30nm| 1.25 1.20
B6 30nm 30nm| 0.65 0.80
T1 20nm 20nm| 0.9 0.8

T2 20nm 10nm| 0.7 0.53
T3 20nm 20nm| 1 0.8

T4 20nm 10nm| 0.6 0.53

TAB. 2.2 —Anisotropie magnétique perpendiculaire des bicouches et tricouchEsRig Elle
est caractérisée par le coefficient de qualité moyen évalué par detlvodss : Qsmest évalué
par intégration des cycles d’'aimantation mesurés en VSMe& la moyenne des facteurs de
qualité habituellement mesurés dans les couches ordonnées eta@séed. La moyenne est
pondérée par les épaisseurs totales d'alliage désordopnétad’alliage ordonné g,,,.

2.4 Simulations micromagnétiques

2.4.1 Description du code GL_FFT

Afin d’analyser la configuration magnétique de nos échantillons et leur @tement sous
champ magnétique, nous avons utilisé le programme de simulation micromagnétigge&TGL
©[22, 23]. Ce code a été développé au sein du Laboratoire Louis Néel paCleatophe Tous-
saint.

Ce code de calcul décrit I'évolution dynamique d’'une assemblée disaareothents ma-
gnétiques. En supposant nos systemes invariants dans la dingdésirubans magnétiques, on
réduit la simulation a un systéme bidimensionnel, tout en gardant I'aspect tnision@el des
moments magnétiques. Dans les deux autres dimensions, on impose des coaditiiimites
périodiques dans la directionde la périodicité magnétique, et des conditions aux limites finies
dans la directioz de I'axe de croissance de I'échantillon. La boite de simulation représemte do
une période magnétique de I'échantillon.

Un maillage régulier de la boite définit des noeuds qui portent chacun un mhomagné-
tique. Les pas de maillagkx et Az peuvent étre différents. Les paramétres du matériau sont don-
nés pour chaque noeud, a savoir I'aimantation volumique a satuMgjda constante d’échange
Aex, la constante d’anisotropie magnétidtiget sa direction.

GL_FFT integre numériquement I'équation d’évolution de Gilbert-Land#shltz qui dé-
crit la précession des moments magnétiques autour du champ magnétiqtitl etflc

dm o
gr = YA Hef (2.2)
Hett = H+a (mA ﬁ) (2.3)

Dans cette équatiom = M /M; est le moment magnétique réduit loddlest le champ magné-
tique local,y est le facteur gyromagnétique, eetest le coefficient d’amortissement. Le champ
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magnétique locaf s'obtient par dérivation de I'énergie libre magnétique.

Dans I'approximation des milieux continus, I'énergie libre magnétique s’expconeme la
somme des énergies d'échange, d’anisotropie (définie par la diregtidn Champ démagnéti-
santHp et de Zeeman, intégrées dans le volume :

— ZHOMS () Fio (1(7)) —qusmmHext} (2.4)

Dans le code GL_FFT, l'intégrale de volume est remplacée par une sommetelisor les
noeuds de la boite. Il faut donc que le maillage soit suffisamment fin podreeompte des
variations d’orientation des moments magnétiques. En particulier, pour bieined&s parois
magnétiques, le pas doit étre inférieur a la taille caractéristique de celg{fie(/K,)). Dans
nos échantillons de FePd, la période magnétique est de I'ordre de la eedéaimanométres,
pour des épaisseurs de quelques dizaines de nanomeétres. Un maillagelidedu nanomeétre
permet de bien rendre compte de la configuration magnétique. Nous ailgstypiquement
un maillage de 12864 noeuds. Dans le cas d’échantillons a grande période magnétique, de
I'ordre du micron, et trés anisotropes, il faut augmenter le nombre dedsost garder un pas
suffisamment fin pour rendre compte des parois. C’est le cas desesaweh fines (quelques na-
nométres) de FePd et de CdRY,. Cette faible épaisseur permet de compenser I'augmentation
du nombre de noeuds dans la direction latérale par une diminution du nomfoe s dans la
direction verticale. Cela évite de multiplier le temps de calcul. Dans ces situatmus aaons
utilisé un maillage a 1024 noeuds latéralement et 16 ou 32 noeuds verticalement.

Dans I'équatior2.4, les termes d'échange et d'anisotropie décrivent I'environnemeat loc
du moment magnétique, et leur évaluation est sans difficulté, ainsi que cédlente de Zeeman.
La difficulté provient de I'évaluation du champ démagnétisémtqui dépend de la distribution
compléte des moments magnétiques. Dans GL_HBEst évalué par la convolution de la distri-
bution de charges magnétiques volumigpg®t surfaciques, avec une fonction d’interaction
modélisée par le gradient spatial de la fonction de Green :

Fio = . on(r)CeG(r —1)dS — | (M) G(r— )
S \Y%

La convolution tire avantage des méthodes de transformée de Fourier (gmtiFourier Trans-
form, FFT) pour accélérer le calcul : le nombre d’opérations est rédiNed@eN InN. La rapidité
du calcul est optimale si la boite de simulation est maillée avec un nombre desnumuels-
pondant a une puissance de 2. La contrepartie de cette méthode ests#impanaillage a pas
constant.

GL_FFT décrit donc I'évolution du systéme en discrétisant I'équation dee@illandau-
Lifshitz (2.3), a partir d’'une certaine configuration initiale, jusqu’a un minimum local. Erséeon
guence, I'état final, qui est ici notre premier centre d'intérét, est tpsidant de I'état de départ.
Il faut donc fournir en entrée une configuration suffisamment proehia configuration réelle
pour aboutir a une configuration finale satisfaisante.
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Relaxation de la période magnétique

GL_FFT offre la possibilité de relaxer la période magnétique, pour rebbet’état ma-
gnétique final le plus stable. Il procede par un algorithme de minimisation derdfi@nlibre
magnétique de type simplex, en calculant & chaque itération la configuratioretivag finale
et son énergie libre magnétique.

2.4.2 Modélisation micromagnétique des bicouches et tricahes

La Figure2.5 présente les configurations magnétiques issues des simulations micromagné-
tiques des bicouches et tricouches de FePd, sous champ magnétiqueéapplid.es paramétres
physiques utilisés sont les suivants :

— WoMs = 1.32 T (Ms = 1050 emu/cr?)

- Ax=7x10"1J/m

— Ky =1.1x 10 J/m? (Q = 1.6) dans la couche ordonnée

— Ky = 0 dans la couche désordonnée
Les simulations ont été faites avec un maillagende= 128, n, = 64 noeuds ou dey = 64,
n, = 32 noeuds, selon I'échantillon, en relaxant la période magnétique. iadpénagnétique
initiale est celle mesurée en MFM, et la configuration magnétique initiale esiedébmme
suit :

my(i,j) = sin(2mi/ny)
My(i,j) = cog2mi/ny)

L'effet de découplage magnétique des couches intermédiaires de Pallddins les échan-
tillons T3 et T4 est bien visible.

Remarquons que le code ne peut pas prévoir que tous les moments magreiitj@ehan-
tillon B4 sont dans le plan. C’est une illustration de I'importance de la configuratitale : a
partir d'une configuration initiale périodique, I'algorithme converge vers configuration pé-
riodique, qui est un minimum local de I'énergie.

Les périodes magnétiques relaxées sont rassemblées dans le Pableéauifférence avec
les périodes mesurées en MFM n’excéde pas 15%, ce qui est assfdssant.

Ces simulations nous fournissent un modele de la configuration magnétsjaeldmtillons
gue nous utiliserons par la suite pour expliquer des mesures de diffracdigmétique des rayons
X mous.

En outre, ce modéle va pouvoir étre confronté aux résultats de réfleckvitéutrons pola-
risés, décrits dans la section suivante.

2.5 Mesures de neutrons

2.5.1 Reéflectivité de neutrons polarisés

Les neutrons, comme les rayons X, sont sensibles en réflectivité aufade®i?4]. Au
contraste d’indice optique pour les rayons X correspond le contradtendeeur de diffusion
neutronique. On peut donc, avec un modéle adéquat, évaluer leseépsides couches. Les
neutrons polarisés présentent 'avantage d’étre également sendilesraposante de I'induc-
tion magnétiqued paralléle & leur axe de polarisation. Ainsi I'indice du matériau percu par les
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Fic. 2.5 — Configurations magnétiques des bicouches et tricouches de FePdésamar
GL_FFT (la dimension périodique est horizontale). La couleur représé&a composante per-
pendiculaire au plan de la figure : le rouge représente une composanéediole vert une com-
posante faible. Dans ce modele, I'anisotropie de la couche désord@shéeille, tandis que le
coefficient de qualité de la couchédest Q= 1.6.
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neutrons polarisés dépend de cette composante. En inversant la pasmiigudrons, on observe
donc des interférences différentes. En combinant les mesures adesuibepolarités, on accede
donc non seulement a l'indice moyen du matériau, mais aussi a sa composamketioue,
directement liée a I'induction, donc a I'aimantation locale.

Il existe par ailleurs un autre effet, dit de "spin flip" (retournement duo)sjen effet, les
composantes de l'induction perpendiculaires a la polarisation peuvenpféicesser le spin des
neutrons. Cet effet est assez faible et n’est donc observablerggee I'induction est suffisam-
ment importante, et nécessite d’analyser la polarisation.

La réflectivité de neutrons polarisés des bicouches de FePd a été emsueréflectometre
2 axes "PRISM" du Laboratoire Léon Brillouin (LLB), avec analyse diapsation, en collabo-
ration avec Frédéric Ott (CEA-LLB). La longueur d’'onde des newtrdélivrés sur cette ligne
est de 0.43 nm. Leur polarisation est assurée par un champ permai@nGdess.

20
Polarisation N\

20

Polarisation

FiG. 2.6 —Géomeétries transverses (gauche) et longitudinale (droite) en réfleatieitéeutrons
polarisés.

Les échantillons étaient placés en géométrie transverse, c'est-a-eiréeeavdomaines ali-
gnés perpendiculairement au faisceau incident, la polarisation du faiétz# choisie paralléle
a I'axe des domaines (Fig@.6, gauche). Dans cette géométrie, les neutrons polarisés sont sen-
sibles a la composante de I'aimantation paralléle aux rubans. C’est normalensenle dont
la composante constante n’est pas nulle. La différence de réflectilotélagpolarisation ("up”
ou "down") confirme l'existence de cette composante constante non-rulteld direction de
I'axe (Fig.2.7). D’autre part, 'absence de signal significatif de "spin-flip" dans agé@métrie
confime que les composantes constantas,det m, sont nulles.

La réflectivité des échantillons B1 et B4 ont également été mesurées arefgieolongi-
tudinale (Fig.2.6, droite), c’'est-a-dire avec les domaines alignés dans la direction dedaisc
La polarisation des neutrons, perpendiculaire a la composante plansiéettimtillons, permet
d’observer le signal de "spin-flip" (Fig.7). De plus, on vérifie que la composante transverse
(my) de I'échantillon B1 est nulle en moyenne, car la réflectivité est identiquaokarisation
"up" et en polarisation "down". Dans le cas de I'échantillon B4, la |ég#&férence de réflecti-
vité dans cette géométrie est certainement due a un léger défaut d’oriemtatiéchantillon,
qui possede une forte composante longitudimajgc’est I'échantillon qui ne présente pas de
domaines). C’est cet échantillon qui présente la plus grande difiéancéflectivité en géomé-
trie transverse.

Nous avons modélisé les courbes expérimentales en utilisant le logiciel libréR&iflec,
développé par Frédéric Ott (CEA-LLB). Ce programme simule les réflagtide neutrons et de
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Fic. 2.7 —Réflectivité de neutrons polarisés des bicouches de FePd, en géondtseetrse
(les 6 courbes du haut), et en géométrie longitudinale (les 2 courbegagju lbes mesures en
polarisation "up" (UP) et "down" (DO) sont comparées aux ajusteais@rl TUP et FITDO). En
géomeétrie longitudinale, le "spin-flip" (SF) a également été mesuré aegjebl SF).
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rayons X en utilisant une méthode optique matricielle, a partir d’'une descrigni@ouches de
I'échantillon. Les parametres utilisés sont les épaisseurs, densitéseloagle diffusion (pour
les neutrons ou les rayons X), et les moments magnétiques tridimensionagistément des
parametres se fait par un algorithme de simplex.

L'ajustement des épaisseurs a été fait en modélisant le systéeme avealmecsehe de
FePd. Pour les deux échantillons pour lesquels nous disposions deemdans les deux géo-
métries, les épaisseurs ont d’abord été obtenues a partir des mesgéesretirie longitudinale,
qui présentent peu ou pas de différence entre les deux polarisdige®n fixant les épaisseurs
obtenues, le profil d’aimantation dans la couche de FePd est ajustécédand par dichotomie,
en divisant a chaque étape chaque couche de FePd en deux, jusdoial de 16 sous-couches.
Il a été veérifié que des ajustements en partant d’'une configuration initialéégippar GL_FFT
ne donne pas de meilleurs résultats. Le critére d’erreur utilisé au cooettdeorocédure est :

[sim_ |exp>2

2
X = Z <|sim+|exp

Echantillon Pd FePd Pd
N RX RN | N RX RN N RX RN
B1 60 59.72 58.05 60 57.13 5856 25 2.00 4.16

B2 60 58.05| 40 33.44| 2.5 3.33
B3 60 60.91 5892 20 1854 18.4Q0 2.5 1.84 3.44
B4 60 52.62| 40 46.40| 2.5 2.01
B5 60 62.04| 40 56.16| 2.5 3.64
B6 60 57.84| 60 63.20| 2.5 3.71

TAB. 2.3 —Epaisseurs nominales (N) et déduites des courbes de réflectivité atesrxy(RX)
et de neutrons (RN) des couches de FePd et de Pd (couche tamumrcké de protection) des
bicouches. Les valeurs sont données en hanometres.

Les profils ainsi obtenus sont comparables a ceux obtenus par simulati@mragnétique
(Fig. 2.8). Dans la plupart des échantillons, les deux profils présentent la ménentendeé-
nérale, la composante, décroissant de la couche désordonnée a la couche ordonnées Sur le
échantillons B2 et B5, la simulation micromagnétique et la réflectivité de newtaosordent
sur I'existence d'un "ventre" a l'interface entre les deux coucheguktement de réflectivité de
neutrons prédit également I'existence de ce "ventre" dans les échaniiiiort B6, contraire-
ment aux simulations micromagnétiques. Dans I'échantillon B3, I'ajustement éi¢detivité de
neutrons méne a une interface magnétique plus franche entre les detesque ce que prédit
la simulation. Enfin, les observations sur I'échantillon B4 ne correspomdsraux simulations
micromagnétigues. La mauvaise concordance des épaisseurs esilgmmahd a I'origine de la
convergence de I'ajustement vers un profil improbable.

En conclusion, la réflectivité de neutrons polarisés nous a permis dagvaleomposante
planaire de I'aimantation des bicouches de FePd. Ces résultats sontteemeat bon accord
avec ceux des simulations micromagnétiques, sauf pour I'échantillon B4.
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FiG. 2.8 —Profil vertical de la moyenne de la composantg déduite des ajustements de réflecti-
vité de neutrons et des simulations micromagnétiques (GL_FFT). Wéaleaticale correspond
a I'épaisseur ajustée pour les neutrons et a I'épaisseur nominale psuiteulations.
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2.5.2 Diffusion hors spéculaire

La réflectivité ne donne acces qu'a la moyenne planaire des composwgastiques, et ne
permet donc pas de sonder les composantes périodiques. La périodigitétigae s’exprime
hors spéculaire. On peut I'observer avec des neutrons en diffasiorpetits angles en inci-
dence rasantedrazing Incidence Small Angle Neutron ScatteriGgSANS) [25]. Nous avons
pu faire de telles mesures au Laboratoire Léon Brillouin, sur la ligne PAR@g un détecteur
bidimensionnel de 128128 cellules a gaz. Les spectres mesurés Eif).permettent d'obser-
ver des satellites de part et d'autres du faisceau transmis et du faigfkhi. Des mesures
exploratoires ont été faites en variant I'angle d’incidence et I'axe darigation, mais les ef-
fets observés sur la position et l'intensité des satellites, ainsi que surlgaort d’asymeétrie,
demeurent inexpliqués.

4
I-..I;
=

FIG. 2.9 — Spectres GISANS de I'échantillon B1, mesurés en polarisation "up’clgguet
"down" (droite), avec un angle d’incidence dé. Bur chaque image, on observe sur la par-
tie gauche le faisceau transmis et ses satellites magnétiques, et sur la paitiele faisceau
réfléchi et ses satellites magnétiques.
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Introduction

La diffusion magnétique résonante des rayons X (XRMS : X-ray Resdhagnetic Scatte-
ring) est une méthode relativement récente qui a pu se développeragramstituts de rayonne-
ment synchrotron, qui fournissent un faisceau de rayons X inténs#aisable dans une vaste
gamme d’énergie.

Des 1954, la sensibilité des rayons X au spin de I'électron est préditeptrderies non
relativistes de la diffusion Comptor2§, 27]. En 1970, Platzman & Tzoaf] démontrent la
possibilité d'utiliser cette sensibilité pour étudier la densité de moments magnétignesed
solides, comme on le fait déja avec les neutrons, et ils évaluent la sectaateftle la diffusion
magnétique 19fois inférieure a celle de la diffusion Thomson, dans le cas des rayonssxde
5 keV.

La confirmation expérimentale des prédictions de Platzman & Tzoar esttépmor 1972,
par Brunel et de Bergevin. Plusieurs jours d'acquisition avec un tuagans X leur permettent
d’observer un pic de surstructure antiferromagnétique dans un aestdlO, et sa disparition
au-dela de sa température de Né&i|[ lls poursuivent leurs travaux pionniers sur la diffrac-
tion magnétique non-résonante, parmi lesquels deux résultats marqubliés jpm 1981 : ils
mesurent la variation d'intensité induite par l'inversion de I'aimantation de ceéwpterro- et
ferrimagnétiquesd(] et observent la transition de structure magnétiqud-eg3; de part et
d’autre de la température de Morigl]. lls démontrent en outre la contribution des moments
orbitaux a la diffusion magnétique et explicitent les dépendances en ptilamisle la diffusion
par les moments orbitaux et les moments de spin.

L'apparition des premiers instituts dédiés au rayonnement synchrotrorepa la diffrac-
tion magnétique de se développer considérablement. Les propriétéodaeayent synchrotron
permettent de nombreuses études, parmis lesquelles on peut citer cellélideatimétisme de
I'Holmium métallique [37], qui est 'une des premiéres a apporter de nouvelles informations sur
les matériaux caractérisés.

En 1985, Platzman et Tzoar étendent la théorie au cas de la diffusion tigagriéélastique
[33]. Les premiers résultats expérimentaux suivent en 19863].

Jusqu’alors, les effets de résonance ne sont pas exploités. lisésmhoins mentionnés en
1985 par Blume{6], qui évalue leur ordre de grandeur. En 1988, Hannon et Tramfélrpns-
posent la théorie de la résonance nucléaire (I'effet MossbaueRsadecla résonance électro-
nique et explicitent la contribution des effets résonants a la diffusionagess X. Cette théorie
se montre en accord avec les résultats expérimentaux publiés simultanénmabpaGibbset
al [34], qui mettent en évidence la trés nette augmentation du pic hélimagnétique de I'Holmiu
métallique quand I'énergie du faisceau incident correspond aulsguile I'Holmium.

L'efficacité de la méthode est ainsi démontrée, et de nombreuses éivaes, s’abord dans
le domaine des rayons X durs, en particuliers aux sditee I'Uranium [39, 40, 41, 42, 43].
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On observe aussi la diffusion magnétique résonante d’'ions non-maggetiians un ma-
tériau magnétiquedfl], que I'on explique par l'interaction entre les électrons résonants et leur
voisinage électroniquelf).

A partir de ce moment, la diffusion magnétique non-résonante devient plgéalar, réser-
vée a quelques études particulieréq]

Dans le domaine des rayons X mous, la diffraction magnétique résonanseails. des
métaux de transition est mesurée des 1990 {&. Dans cette gamme de longueur d’'onde,
l'intérét se porte sur la réflectivité magnétique, qui permet I'exploratierpdefils d’aimantation
dans les multicoucheg, 50, 51, 1, 52, 53].

La diffusion magnétique résonante des rayons X mous s’avére étiaiaugsil performant
pour étudier la rugosité magnétique des surfaces et interfa¢gss, 56).

Enfin, la longueur d'onde est également adaptée a I'étude des natostsupériodiques
latéralement. On peut ainsi étudier les domaines magnétiques périodiqussfquinent dans
certaines couches minces/[ 58], ou les matériaux nanostructurés artificiellement pour I'enre-
gistrement magnétiqué{).

Le travail présenté ici s'inscrit dans la lignée des travaux sus-mentiatarésle domaine
dans rayons X mous. Il consiste d’'une part dans l'utilisation de méthodamtes pour I'ana-
lyse de nanostructures magnétiques, en particulier en ce qui conceéfledtivité magnétique,
et d’autre part dans la mise au point de nouvelles méthodes d’analységiode des profils
d’aimantation complexes dans les couches minces.

L'utilisation de la cohérence du faisceau pour I'étude des propriétékefofat I'objet de la
partie Ill de ce manuscrit.



Chapitre 3

Formalisme de la diffraction
magnetique resonante des rayons X

3.1 Interaction photon-électron

3.1.1 Hamiltonien d’interaction

La diffraction des rayons X résulte de l'interaction d’une onde électrowitague avec les
électrons d’'un matériau. La diffraction magnétique résonante n’eshauds particulier de ce
processus. Nous allons brievement reprendre le formalisme de la tiiffrates rayons X pour
comprendre 'origine de la diffraction magnétique résonante.

Considérons donc l'intéraction d’un électron et d’un photon. On ndésrétats de I'électron
avec des caractéres romaife ( |b), etc...) et les états du photon avec des caractéres goecs (

IB), etc...).

L'électron est caractérisé par son énelfgjeson moment cinétiqup et son moment de spin

Le photon est la représentation particulaire d’'un champ électromagnétgaetérisé par
son potentiel vecteuk et son potentiel scalaie. Ce dernier est généralement négligeable de-
vant le potentielp imposé par I'environnement de I'électron (le noyau et les autres életrons
Le potentiel vecteur s’exprime en termes d’opérateurs de créajoet @'annihilation C*) de
photons comme suit :

1
~ PN 2 [ o i e o oo o
A-%( Vw) [C<k70)e(k,0)é +C*(k,0)&* (k,0)e

ouk est le vecteur d’onde du photon annihilé ou ci@ést son état de polarisation (1 ou 2fet
est le vecteur unitaire du champ électrique associé.

L’hamiltonien du systéme électron - photon s’écrit comme la somme de 4 contrigution

H = Hk + Hz + Hso+ Hem

49
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2Me c
Hy = —;n:;g(m/&)
Hso = 2(:Zc)2§' <i(cp+¢)+i%§> A(p—g,&)
Hen = Zhw(C*(E,s)C(R,£)+;>

— #Hy décrit 'énergie cinétique de I'électron dans le champ électromagnétique.
— Hz décrit I'intéraction Zeeman entre le spin de I'électron et le champ électroriiqgeé
local.

— Hsodécrit I'interaction spin-orbite.

— Hgwm décrit I'énergie propre au champ magnétique.

Parmi ces termes, on identifie ceux qui décrivent l'interaction elle-mémégissant les
termes propres a I'électron d’une part et au champ électromagnétiqiteedart. L’hamiltonien
de l'intéraction s’écrit doncdf] :

2
p eh >
H = H—Hgpy— — — S.(OoA
[ EM 2me  2(Mmec)? (HoeAp)
= .‘7‘[A2—|—.‘7‘[Ap+l7‘[slo+.7‘[spin+}[z
avec
&€ 2 Tezo
Hpe = 2me(:2A =2h
e -
Hap = ~ e p
eh oA -
Hiy = —=8 [ =—Ap—elorA
0 = omgc <c7t P—ee >
Eh | (oA - re h oA
Hespn = —=—555| =ANA|=—=—=5 | —ANA
spin 2mgct <6t > 2 mec? \ ot

La regle d'or de Fermi exprime les sections efficaces, c'est-a-dirertdmbilités de tran-
sition entre deux états, a) et |b, ) du systéme électron-photon en fonction de I'hamiltonien
d’interaction. Elle s’écrit au second ordre, en fonction des états intéames|n,n) comme :

21 2 ,

ou f est défini par :

b7B‘}[||n7r]><n7n ‘}[l
En—Ea— hw—i%p

Lesl, décrivent les largeurs spectrales des niveaux électronkjies

a,0)

f:<b,[3\5{|\a,a>+z< (3.2)
i

Parmi les termes constituant I'hamiltonien d’interaction, on distingue les termegéaén
A, qui sont des processus a 1 photon, des termes quadratiqéesyansont des processus a
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2 photons. Les processus a 1 photon décrivent I'absorption et la+4@naission, alors que les
processus a 2 photons décrivent la diffusion, considérée commefdios et I'émission simul-
tanées d’'un photon.

Parmi les processus a 1 photar,, décrit 'absorption "normale” etz décrit I'effet Zee-
man, beaucoup plus faible et occasionnellement mesurable sous fon chagnétique.

3.1.2 Diffusion élastique non-résonante

Parmi les processus a 2 photons, nous nous intéressons uniqguemdiifisian élastique,
au cours de laquelle le photon et I'électron retrouvent leurs énergipsatves initialesiw =
ho!, Ea = Ep), quels que soient les processus intermédiaires.

On décompose I'amplitude de diffusion élastique en 3 termes :

fo = (B.b|sw|aa)="<E" &) (3.3)
fapn = (B\b|stapn] @) = —i2 "D g (@ £ 7)ddr (3.4)
spin = ; spin| &,0) = 2 M2 )
f(2) — Z<b’B}}[|/}n’r]><n7n"{.]-[rll}a’a> (35)
AR En—EBa—nhw—i3

avec .
H = Hpp+ Hz + Hio

d =K —k est le vecteur de diffusion.

fo décrit la diffusion par la charge (diffusion Thomson), alors @y décrit la diffusion par
le spin.

(@ regroupe les processus de diffusion de second ordre : ce sontolesspus tels que
I'absorption du photon incident crée une transition électronique vergatimérmédiairen,n),
suivi d'un retour a I'état électronique initial provoquant la réémissiamddhoton. Ce terme
est trés dépendant de I'énergie du photon incident, car si celle-preste de I'énergie d’'une
transition électronique (c’est-a-difeo ~ E,, — Ey), I'un des termes de la somme définissait
devient tres important, jusqu’a étre d’amplitude comparable a la diffusiom$bo. On parle
alors de phénomeéne de résonance.

Dans le cas contraire, ces processus sont tous faibles et partioiperit g, a un terme glo-
bal de diffusion magnétique non-résonante, dont 'amplitude est dgrarédatzman & Tzoar

[29] :
a>é'af'

Bs=&AE+ (KAE) (k&) — (kAE)(KE)— (K AE) A (kNE)

qAP

. hw
fiag == fopin+ @) = eme? <a

avec .
éL:?Z//\é

Dans I'approximation cinématique de la diffraction, I'intensité diffractée darectiong
de I'espace réciproque se calcule comme le module au carré de la trarestberRéurier de .

Ainsi, de méme que la diffusion Thomson est liée a la transformée de Fouli@iddasité
électronique, la diffusion magnétique non-résonante s’exprime en fordei® transformées de
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Fourier des moments orbital et de spin, respectiveens :

Ry () = rerg s  L(@.8 + 008

I§’L est un vecteur géométrique dérivéiie

La diffusion magnétique non-résonante est trés faible & cause du kesmac? qui est de
I'ordre de 102 dans la gamme des rayons X durs et de®l@lans la gamme des X mous. Son

avantage est la possibilité de séparer les contributions orbitales et dgrfiga,aux termes de
polarisationB etBs.

3.1.3 Processus résonants

Lorsque I'’énergie du photon incident est proche d’'un seuil de transitiectronique /{w ~
En— Ea), 'une des transitions électroniques vers un état intermédiidevient prépondérante
sur les autres et contribue de maniére importante a 'amplitude de diffusisrdasforme d'un
terme supplémentairg®s,

Ces transitions virtuelles ont lieu entre un état de coeur et un niveauogliecte vide (pour
un atome isolé). Dans les solides, le niveau de transition d’'intérét est dee lanvalence, car
elle détermine le magnétisme de I'atome non-excité. Les transitions sont dugype3@ pour
les seuild des métaux de transition, et 3- 4f pour les seuil des Terres Rares.

4p s T GREE R
Spin up Spin down

3d \ f [ R PPty "

4s T l P AU I S

sp —

3s T l .........................

L3

9 14 [ SN A R .
zp% Iyl W L2

P 1 T e e |_1 ................

s L 1 1 e

v
1s T i SeuilK

FIG. 3.1 — Schéma des niveaux électroniques impliqués dans la résonance alsxLsdas
métaux de transition.

Bien que ces transitions soient purement électroniques, le couplagerbjimdans I'état de
coeur leur confére une sensibilité au magnétisme. La différence de @eoughation de la bande
de valence selon le spin sert d’analyseur en spin a cette transitior8(Big.
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K L1 L, L3

Is—4p 2s—4p 2pi»—3d 2p3»— 3d
Cr 5989 696.0 583.8 574.1
Mn | 6539 769.1 649.9 638.7
Fe 7112 844.6 719.9 706.8
Co | 7709 925.1 793.2 778.1
Ni 8333 1008.6 870.0 852.7
Cu | 8979 1096.7 952.3 932.7
Zn 9659 1196.2 1044.9 1021.8

TAB. 3.1 —Seuils des métaux de transition usuels dans le domaine des rayons Xi€sres
eV)

L'origine du terme résonant, créé par les transitions électroniques eéndiairde coeur et
bande de valence, lui confére une propriété trés particuliere, a davedlectivité chimique.
En effet, I'énergie de ces transitions électroniques est propre aelé&Ement, de sorte que I'on
peut sélectionner un élément particulier d'un matériau et "allumer" seegsos résonants. Cela
permet d'étudier séparément les propriétés de chaque élément d’uiramnatérqui est tres utile
dans le cas d’empilements de couches minces comprenant des éléments meguifieyents
(Fig. 3.2). Cette propriété va méme plus loin, car en choisissant un seuil particulieetEment
on choisit également une orbitale de transition. Si I'on veut étudier 'aimantdtd’atome, il
faut choisir une bande dont le taux d’occupation des états differe efmin.

324

{1 FeL_3
28
24
20 Reflectivité 4 20 = 45°
ns
e
ko) 16 Co L3
Z |
8 12 Fel 2 ColL 2
£ ]
8
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0 T T T T T T T T T T T T T 1
680 700 720 740 760 780 800 820

Energie (eV)

FiG. 3.2 —Réflectivité spéculaire 280 = 45° d’'un échantillon constitué d'une couche de FePd
et d’'une couche de CoPt, en fonction de I'énergie du faisceau incidenpits d’intensité sont

les seuils k et Lz du Fer et du Cobalt. Les modulations lentes sont dues a la modification des
interférences entre couches avec la variation de longueur d’onde.
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Hannon[37] a montré qu’il est possible d’écrire la contribution résonafité sous forme
de somme des contributiorfg, des transitions électrique$-ultipolaires. Ces termes s’ex-
priment en fonction des harmoniques sphériques vectorigliget de la force )y, des oscilla-
teurs associés.

L
fres— Z fE|_ = 4T[reZ z [él* ~YLMY|_*|\/|-§] FLM
M

2rgt
_rEL
Ea—Ep—hw—1-5-

Fum =) papa(b)
e%aa

Pa st la probabilité pour que I'électron soit dans I'état initiaét pa(b) est la probabilité de
transition de I'étag a I'étatb. IEL- est la largeur énergétique due aux seuls processus électriques
2L-polaires.

La contribution des transitions électriques dipolaites-(1), qui est dominante, s’écrit{] :

ey = Fo(8.8) — iFL (8" A &).fh+ Fp(8.1) (E.10)

avec :
3\
Fo= X (Fy+Fu
0 8T[( 11+ F1-1)
3\
Fi= ) (Fiy— Fy
1 81'[( 11— F1-1)
3A
— M oFo-Fu-Fi
F 81'[( 10— F11—Fi-1)

m est I'axe de quantification local, c’est-a-dire la direction de I'aimantationldodans le
cas d’'un atome magnétique.

Le premier terme de cette expression est la diffusion anomale non-magnéfiguéon
écrit généralement’ +if”. Cet effet est important prés des seuils d’absorption et s’ajoute a la
diffusion Thomson. Il permet d’observer I'ordre de charge.

Le deuxiéme terme dépend linéairement de la direction de I'aimantation. Son amplitud
devient comparable a la diffusion par la charge (diffusion Thomsonoghale non-magnétique)
pres des seuilk des métaux de transitions et des seMIsles Terres Rares. Ce terme permet
d’observer I'ordre magnétique et est responsable du dichroisme titagnéirculaire (XMCD).

Il est parfois notén' +im” dans la littérature.

Le troisiéeme terme est quadratique en fonction de la direction de quantificatiale.ldl
est identiquement nul dans le cas d'une maille de symétrie cubique, et Eno®tde mesurer
I'anisotropie magnéto-cristalline, grace au dichroisme magnétique linéaire XI5 1]. Il est
néanmoins tres petit devar et ;.

Dans les sytémes que nous avons étudiés, comme on s’intéresse a des dédiespace
réciproque ou la transformée de Fourier d’au moins un des deux premrigrss est de module
significatif, on peut négliger ce terme quadratique.

Les transitions électriques dipolairds1) sont généralement dominantes, mais les transi-
tions électriques quadripolaireBZ) peuvent jouer un rble appréciable, particulierement dans le
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cas des transitiongl2— 4f dans les Terres Rares. Les 5 amplituBigs de transitions quadripo-
laires interviennent dans 13 termes supplémentaires au facteur de diffdsinique. Le détail
de ces termes est donné dang|[ Dans les cas qui nous intéressent, aux séuiles métaux de
transitions, on peut négliger les transitions quadripolaires.

La contribution non-résonante du spigyin dépend linéairement du spin, de sorte qu’elle se
confond dans I'espace réciprogue avec le terme linéaira da fS. Au voisinage de la réso-
nance, ce dernier devient beaucoup plus importantfeggse que I'on peut alors négliger. Nous
nous placerons dans ce cas pour la suite.

Finalement, I'amplitude de diffusion pour un électron résonant s'écrit :
f = fo+ fspint+ 5~ fo+ fer = fo+ f' +if "+ m +im”

Il est pratique de réécrirecomme la somme de deux termes, I'un étant la diffusion de la charge
(fo) et 'autre la diffusion magnétique ) :

fo = fotf +if"=(re+F)(E".8) (3.6)
fm = m+im’"=—iF (€ AE).M (3.7)

La suite du développement est donc donnée a partir de la forme simplifiél + fr,. Pour
simplifier I'écriture, on assimilera aussi+ Fy a k.

Connaissant I'amplitude de diffusion d’un électron, I'intensité totale diffysdr un échan-
tillon s’écrit (dans I'approximation cinématique) comme le module au carré densforanée de
Fourier def, calculée sur le volume irradié ou le volume de I'échantillon, selon le cas.

3.1.4 Dépendance en énergie

Les phénomeénes résonants sont extrément dépendants de I'énepgietdnl incident, car
ils sont associés a une transition électronique entre deux états d'érBegieterminées.

Les amplitudes de résonanég, F1 et F,, issues de I'hamiltonien d’interaction photon-
électron, se modélisent sous la forme de lorentziennes de largeur Epéctrentrées sur la
différence d’énergidE entre les deux niveaux électroniques :

ho— AE +iT /2
(hw—DE)2+ (y/2)2

Fo,F1, 2 O

Leurs parties réelles et imaginaires sont liées par les relations de Krmosrigt:

OF(w)] = iP/Ey[EEQ({))Z] wdw
0

O[F ()] = —iwp/de’
0

P désigne la partie principale de I'intégrale au sens de Cauchy.

F désignery, iF; ou . Le role différent de est due a la brisure de symétrie d’'inversion
du temps en présence de champ magnétique.

Les relations de Kramers-Kronig posent quelques difficultés d’intégradioes au pole de
la fonction a intégrer et a la lente décroissance de cette fonction loin des @Géleproblémes et
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la maniére de les résoudre sont décrits dans la thése de L. §éve |

Expérimentalement, on mesure généralement I'absorption, liée a la partie imagiaa
amplitudedH, et on en déduit les parties réelles par les relations de Kramers-Krasgadrties
imaginaires des termdsg, F1 et F, sont mesurées respectivement par le spectre d’absorption
moyen, le dichroisme circulaire et le dichroisme linéaire.

D’autres approches permettent de mesurer plutét la partie réelle, enamilsudépendance
en énergie de la réflectivité:]], la position du pic de Bragg d’'une multicouch@’], I'effet
Faraday {3, 64, 65], ou I'effet Voigt [66].

Si les valeurs déy (souvent notéf’ +if”) sont généralement bien connues, celles-de
(notém' +im”) n'ont été mesurées que pour peu d’éléments. Cependant, le Fer didi, Qai
sont les deux principaux éléments magnétiques que nous avons utilidgggmifiimdes éléments
les plus étudiésd/, 69]. Les valeurs dé, des métaux de transition ont été peu étudiées car elles
sont souvent négligeables, comme dans notre cas.

Les valeurs déy et F; que nous avons utilisées nous ont été fournies par J. M. Tonnerre.

— RefiF ]
-15} L Im[iFl]
L L L L _20 L L L L
690 700 710 720 730 740 690 700 710 720 730 740
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0.4 ‘ 1 : —
— R VIR _._ arg(iF /F)
05f
E
S 0
c
S
-0.5
0 : : : : -1 : : : :
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Energie (eV) Energie (eV)

Fic. 3.3 —Amplitudes de résonance Et i, du Fer : valeurs absolues des parties réelles et
imaginaires (en unitésJ. En bas, le rapport £/F, est tracé en module et en phase.

Les Figures3.3 et 3.4 montrent le comportement des parties réelles et imaginaires des fac-
teursky et F; autour des seuilk); etl);; du Fer et du Cobalt. Ces valeurs varient trés vite au
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-10¢ RefiF,]
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FiGc. 3.4 —Amplitudes de résonancg Bt i, du Cobalt : valeurs absolues des parties réelles et
imaginaires (en unités. En bas, le rapport £/Fp est tracé en module et en phase.

voisinage de la résonance. En particulier, le rappoffy varie rapidement en phase et en mo-
dule, ce qui rend les interférences entre le terme de charge et le termétigagires sensibles
a I'énergie du faisceau.

3.2 Formalisme matriciel de la diffraction

A partir de I'interaction d’'un photon avec un électron, nous allons mainter@rsidérer
l'intéraction d’un faisceau de photons avec les électrons d'un solidgltins On se place ici
dans le cas d'un faisceau parfaitement monochromatique de longuewied @t parfaitement
collimaté dans la directiok.

L'approximation cinématique de la diffraction suppose que l'interaction ghoton dans la
matiére est suffisamment faible pour que I'on puisse considérer un uihrdnement de diffusion
par photon mesuré dans la directidnet faire abstraction des effets optiques. Tout se passe alors
comme si le photon se propageait dans le vide, avant et aprés |'évéradmuiifusion. Dans cette
hypothése, I'intensité diffusée s’écrit comme le carré du module de lafbramée de Fourier de
'amplitude de diffusion par un électroi(r) :
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2

1(q) = / f(r)ddrdr (3.8)

Dans ce formalisme, on peut utiliser une description matricielle de la diffraciopermet
de rendre compte de sa dépendance en polarisation.

Nous verrons plus loin les limites de I'approximation cinématique dans le cagg@ssrX
mous.

3.2.1 Polarisation du faisceau

Les ondes électro-magnétiques se propageant dans le vide sontgeslgréspendiculaire-
ment a la direction de propagation. On peut donc décrire la polarisatiarptioton (incident ou
diffusé) dans une base de 2 vecteurs complexes.

On utilise habituellement la base, (i), ou o est la polarisation linéaire perpendiculaire au
plan de diffraction ettest la polarisation linéaire paralléle au plan de diffract@mast un vecteur
commun aux 2 bases du photon incident et du photon diffusé, alora (paar le photon inci-
dent) etrt (pour le photon diffusé) sont différents.et tsont les vecteurs propres de I'opérateur
de diffusion par la charge.

Lorsque I'on considere un faisceau de photons, la polarisation désrzhio’est pas forceé-
ment uniforme. L'état de polarisation du faisceau se caractérise partgeentke polarisation.
Dans la baséo, 1), la matricep s’écrit en fonction des 3 coefficients de StokesP, etPs :

S T
“_2{ . }_2 P,—iP; 1-P,

| est la matrice identitéd = (P1,P»,P3) est le vecteur des coefficients de Stokesg et
(01,02,03) est le vecteur des matrices de Pauli :

oo %) w39 o5

Les coefficients de Stokes définissent I'état de polarisation du faigé&aul]. Ainsi son
degré de polarisation est donné E%Pr P2?+ Péz. S’il vaut 0, le faisceau n’est pas polarisé, alors
que s'’il vaut 1, il est parfaitement polarisé. Les états de polarisatiorrgemales sont :

1. Polarisation linéaire parfaite®? + P2 = 1 (et doncP; = 0). Plus particuliérement :
— Polarisation linéaire parfaite :P, =1,P,=P;=0

§o = %(I +01) = <(1) 8)

— Polarisation linéairet parfaite :Pp = —1,P, =P3 =0

1 00
e — =
— Polarisation linaire a #%entrec etmt: P, = +£1,PL=P;=0
; 1 1/1 +1
diag _ — _ =
W=l k02) =5 (il 1 >

2. Polarisation circulaireP, =0,P, =0,P; = +1

1 1/1 i
+ - -
H _2('103)_2<¢i 1)
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Ecriture matricielle de la diffraction magnétique résonante

On utilisera par la suite les notations suivantes :

F est la transformée de Fourier fle

F. est la transformée de Fourier fie

Fn, est la transformée de Fourier dig

p est la transformée de Fourier de la densité électromque

M la transformée de Fourier du vecteur d’aimantation unitaireette transformée de
Fourier inclut la densité des électrons résonants portant ces vecteurs)

— * est 'opérateur de conjugaison matricielle

Dans la base de polarisatioa, 1), 'amplitude de diffusion (Eq3.7) s’écrit [60] :

1 0\ .. /0 K.
f=fc+fm= Fo(o R’R) —iF <—k R//\R> .m (3.10)
En terme de transformées de Fourier,on a:
(1 0\ . 0 K\ -
L'intensité diffusée s’écrit alors simplement :
| =Tr(F*uF) (3.12)

On peut décomposérselon la décomposition naturelle géEquation3.9), en une parti¢®
gue I'on obtient en faisceau non-polarisé, et une paitidue a la polarisation du faisceau :

(@ = 1°@+a1@

1 1 -
= STHFFl+ S TrF (PO)F]

3.2.2 Expression de I'intensité selon les polarisations

Nous allons explicitetr pour les polarisations linéaireset 1t et les polarisations circulaires.
Pour apprécier les différentes contributions de la densité de chargd’aetndantation a l'inten-
sité, il est utile de développérselon la décompositior8(10 de f :

1@ = lo(d)+12(d) +12(3)

1
= 5 [Tr(FEuR) + Tr(FSuFn+ Fauke) + Tr(FruFn)]

— Polarisation linéaire o

I5@ = [Fol*IB?
I7(@ = 0
15(@) = [Ff R’-M(Z (3.13)
— Polarisation linéaire 1t
5@ = [RlIpf (kk)?
(@) = 2kk)(kAK).0{FoFpM"}

5@ = rFﬂz[ |

1 (3.14)
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— Faisceau non polarisé 1°=1/2 (1° +17)

80 = IRP e KS

9@ = (kK)(kAK).O{FoFipM" |

0 L TP L

159 = 2[k.M + [K.M| + |(kAK).M ] (3.15)

— Polarisation circulaire
En polarisation circulaire, la matrice de polarisation s’écrit :

+

1
U= <[l £ 03]

Al
Cette décomposition permet d'écrire I'intensité obtenue comme la somme d’un terme in

dépendant de I'hélicité et d’un terme changeant de signe avec I'héligtéerine indé-
pendant de I'hélicité correspond au faisceau non polaié (

1£(d) = Tr[F*F] £ Tr[F*osF] = 1°(d) = AI°(d)

Al° est a son tour développé selon les contributions de la densité de chdegkagman-
tation :

AI°(@) = Alg(d) +Alf(d) +A13(d)
- % THFOaFs] + Tr[F203Fm+ Fi03Fe] + Tr[F03Fm]

Alg@ = 0
AS@E) = [k+(k.id)fd].m{ S } (3.16)
AS@E) = —|F1|2DH Hk AK) l\ﬂ} (3.17)

Dichroisme circulaire

En polarisation incidente circulaire, le terfdE s’ajoute ou se soustrait a I'intensité moyenne
19, selon I'hélicité de la polarisation. On définit le rapport dichroique par :

It —1-  AI°

= = —
Tt 10

(3.18)
C’est I'outil le plus couramment utilisé pour quantifid(d), particulierement en réflectivité.

Remarquons que, contrairement au cas du dichroisme magnétique cirealaisorption,
inverser I'aimantation ne revient pas exactement a inverser la polarisatidiffraction, carAl
comporte un terme quadratique Ehissu de I'interférence entre les canamx- et T— Ti, et
19 comporte un terme linéaire &h. Ces deux termes sont proportionneAIS/%f(’ et disparaissent
donc en transmission (aux petits angles).

Propriétés de symétrie en polarisation circulaire

Si I'on se place dans une région de I'espace réciproque ou la contritulgida densité de
charge est négligeable devant celle des moments magnétiques, seul Iegtteqmdratique en
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M, contribue a l'intensité diffuséen étant une fonction réelle de I'espace direct, sa transformée
de FouriefM vérifie M(—@) = M*(g). Comme(ut)* = u—, l'inversion d’hélicité de la polarisa-
tion revient a inverser le vecteur de diffusion :

1"(=8) = Tr [F(~dK Fn(~0)] = Tr [(Fr(@W Fmn(@) ] =17(3) (3.19)

En géomeétrie de réflexion, on n'a acces qu’a la moitié de I'espace réaipgec 0, donc on
ne peut pas mesurk(d) etl (—q), mais on peut comparer 2 points de I'espace réciproque de part
et d'autre du pic spéculaire, c’est-a-dir@,qy, ;) et l(—0x, —0y,d,). Ces deux intensités ne
sonta priori pas égales. Néanmoins, la symétrie est vérifiée si on néglige en premiéogiapp
mation la structure verticale de I'échantillon : on est alors ramené a un probidimensionnel
ou I'on a la propriété équivalentd ¥ (—ax, —dy) = | ~ (0, dy).

Cet effet de symétrie est rapporté par H. Diirr et E. Dudzik ] dans une dimension de
I'espace réciproque, puis par K. Chesnél][a 2 dimensions. pour les deux premiers, la mesure
en diffraction incohérente ne bénéficie pas de la résolution suffisantegentifier des diffé-
rences. Dans le troisieme cas, l'intensité mesurée en diffraction cohéstmmyennée sur une
large zone du détecteur, ce qui revient au méme @f. 8

En géométrie de transmissiayy & 0), cette symétrie a été observée en diffraction cohérente
par Goedkoopet al sur un systeme de rubans magnétiques périodiques dans le FeGd (résultat
non publié a notre connaissance).

Réflectivité spéculaire et petits angles

Explicitons les valeurs de I'intensité pour le faisceau réfléchi spéculant@eec un angle
d’incidencef :

19(0,0,q,) = |Fo|?||*+ |F1|?|MycosB + M_sin6)|? (3.20)
1™(0,0,0,) = |Fo|?|P|?cos’ 26 — sin40 [ {FoF; pM;:}
F|Ff? [yMX\Zsinzze+ M, cosd — Mzsineﬂ (3.21)

3+4+cosd sindd T
2 4 - 2 D{FOF]. pMX}

,Sin’ 20

1°00,0,0,) = |Fo|*|P|

+|Fy)? [\Mxy +|My|?cog 6 + ]MZ|23in29} (3.22)

AI°(0,0,q,) = 20 {RoF{P (M; cos’6 —M;sin®6) }
+|F1[%sin 20 O{Mj;(MycosB + M,sin8)} (3.23)

Ces formules sont données pour I'azimgttie I'échantillon nul (FigA.1). Pour nos échan-
tillons a périodicité latérale, il s’agit de la géométrie longitudinale (Fi@).

Dans beaucoup de cas présentés dans ce manuscrit, la zone d’iatérBeésipace réciproque
est proche du faisceau réfléchi spéculairement, par exemple quanelsone la diffusion autour
du pic spéculaire sur un détecteur bidimensionnel. Pour ces petits anglesdwpic spéculaire,
les paramétres géométriques varient peu, de sorte que I'on peut utiliseéess expressions
avec les valeurs adéquates des tranformées de Fourier.
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3.3 Particularité des rayons X mous

L'approximation cinématique de la diffraction (Equati®rd) s’applique quand les interac-
tions entre les photons et la matiére sont faibles, donc quand les efféfsaigion et d’absorp-
tion, ainsi que la diffusion magnétique et les diffusions multiples, sont nédigs.

On défini I'indice magnéto-optique d'un matériau comme son indice de réfraction étendu
aux effets d’absorption et de diffusion magnétique. Il est lié linéairemefacteur de diffusion
électroniquef par :
reAp

2n
Commef, les indicesd et B dépendent de I'énergie et de la polarisation du faisceau, ainsi que
de l'aimantation du matériau. lls sont de I'ordre de4@ans la gamme des rayons X durs et de
102 dans la gamme des rayons X mous. Aux seuils de résonance, I'absomatiosepenir trés
importante et I'indice varie trés rapidement.

La conséquence directe de la forte absorption est I'impossibilité de standwmatiere au-
dela de quelques centaines de nanometres. Méme en-dessous de eigpa contribution
au signal diffracté des atomes profonds est largement réduite partapgelle des atomes de
surface.

Les effets de réfraction sont sensibles aux trés petits angles, aest-adx angles proches
de I'angle critique. Or I'angle critique est d'un ordre de grandeur ptaadydans le domaine des
rayons X mous que dans celui des rayons X durs. Par exemple, ppwounhe de Palladium,
au seuilLz du Fer, il est d’environ 43

Il faut donc tenir compte de ces effets magnéto-optiques.

n=1-3—ip=1-

f (3.24)

3.3.1 Absorption et réfraction

On considere une onde plane se propageant dans le vide avec w dameleko, de module
ko = 21/A. D’aprés les lois de I'électrodynamique, sa propagation dans un matéinalice
complexen se fait avec un vecteur d’onde complef«ele modulenky. En outre, les conditions
de continuité aux interfaces assurent que seule la composante penteinglia I'interface est
modifiée. On en déduit la loi de Snell-Descartes qui relie I'angle d’incidénet I'angle de
réfractionf; :

ncosd; = cosb (3.25)

La composant&; du vecteur d’onde réfracté est :

Nl

1
2

k, = ko (n* — c0$'0) ? ~ ko (Sin? 6 — 25— 2ip) (3.26)

Grands angles

Quand l'incidence est suffisamment grande par rapport a I'angle @jtiou peut utiliser
I'approximation :

K, ~ ko <sin6— 6: iB) (3.27)

La partie absorption du terme correctif est bien connue. On I'écrit stievgl — LZ5), ol

M= @ est le coefficient d’absorption linéaire.
La partie réelle de la correction-§/ sinB) est responsable du déplacement des pics de Bragg
en diffraction anomale avec des X durs.
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L'approximation3.27 est valable quand si® >> 2(5+iB). Or & et 8 sont de l'ordre de
102 dans la gamme des rayons X mous. En particulier, a la résonance, I'ibsaipvient
importante B atteint 5x 102 dans le FePd et 8 10 2 dans le Fer au seduil; du Fer. Dans
de tels cas, I'approximatioB.27 s’avére inappropriée, sauf aux trés grands angles (pour des
expériences de rétrodiffusion par exemple).

On s’en tiendra donc a la formulati@26

3.3.2 Transmission et réflexion

A l'interface entre le vide et un matériau (ou entre deux matériaux), 'oeder@gpageant
dans le matériau (1) vers le matériau (2) voit son amplitude complexe modifiée edaa@ar
le coefficient de transmissidip. Il existe également une onde réfléchie par I'interface, dont I'am-
plitude complexe est déterminée par rapport a I'onde incidente par lecieeffile réflexion,.
Ces coefficients de transmission et de réflexion sont donnés en fodetiamgle d'incidenc®
et de la polarisation de I'onde (ou 1) par les relations de Fresnel :

&

fi2= §1+& (3.28)
3!

2= &1+&2 (3.29)

ou lesg; sont définis ainsi, en fonction de la polarisation de I'onde :

& = v/n2—cogo (3.30)
2
gr YT~ COS® n2co§9 (3.31)

On peutinclure les effets de la rugosité de l'interface en suivant le modegpese par Croce
& Névot [14, 15], qui corrige les équation3.29 par un terme dépendant de la variam@ale la
distribution de hauteur a I'interface :

&1—¢&2

= — 2k, 1ky 207 3.32

ri 515, exp(—2Kz 1kz207) (3.32)
281 1 2 2)

t1o = —(ky1 —k 3.33

2= eXp(Z( 21— kz2)°0 (3.33)

La rugosité de l'interface augmente la transmission et diminue la réflexion.

3.3.3 Modele de diffraction magnétique des rayons X mous

Nous présentons ici le modéle que nous avons utilisé pour modéliser latiiffranagné-
tique de nos échantillons. Ce modele est basé sur une description cinéndatiqueiffraction,
mais inclut les effets optiques que nous venons de mentionner.

La structure classique de nos échantillon est composée d’'une cowdliegd’ magnétique
déposée sur une couche tampon épaisse de Palladium ou de Platineugemecd’'une fine
couche de protection également en Palladium ou en Platine.

Les hypothéses sur lesquelles nous basons notre modéle sont lesesuiva



64 CHAPITRE 3. FORMALISME DE LA DIFFRACTION MAGNETIQUE

— Ladiffraction (magnétique ou de charge) hors spéculaire a lieu uniqueiaesla couche
magnétique. On suppose donc que, méme si les échelles de rugositésutatampon
et de la couche de protection sont du méme ordre que celle des domainesiquagnieur
contribution peut étre négligée. Dans le cas de la couche de protectietygeothése est
justifiée par sa fine épaisseur. Dans le cas de la couche tampon, osegped’absorp-
tion de la couche magnétique est suffisamment forte pour que les coutdrésuires ne
contribuent pas. Comme on travaille a un seuil de résonance de la coughétinae,
I'absorption est effectivement trés forte (la longueur d’absorptiqnalu seuilLs du Fer
dans une couche de FePd est de I'ordre de 30 nm).

— L'absorption est suffisamment forte pour qu’aucune onde ne parwia 'interface infé-
rieure de la couche tampon. Donc aucune onde réfléchie ne provientoleche tampon.

— La probabilité d'un événement de diffusion d’'un photon par la couchgnétajue est
suffisamment faible pour que I'on n’ait pas besoin de considérer lassiifis multiples.
Au dela de la validité de cette hypothése, il convient d'utiliser I'approximat®Bain de
I'onde déforméeDistorted Wave Born ApproximatipPWBA) pour décrire la diffraction
magnétique. Un tel modéle a récemment été développé paatlaépour modéliser I'effet
des rugosités structurale et magnétique [ 3].

Le modéle consiste donc en une onde incidente transmise a travers la deyatogection,
diffusée dans les couches magnétiques, puis retransmise a traversha dsuprotection. La
diffusion dans les couches magnétiques est modélisée par un calcul tqnémacluant les
corrections de réfraction et d’absorption sur les vecteurs d’ondéanegées plus haut.

Par la suite, les vecteurs d’onde et leurs composantes seront indi¢és paur le vide, "1"
pour la couche de protection, et "2" pour la couche magnétique.

Les vecteurs d’onde dans le vide de I'onde incidente et de I'onde éntergent respecti-
vementky etl?(). Les composantes perpendiculaires des vecteurs d’'onde dans tdes@ont
déterminées a partir de I'équati@n26 0 et 0 sont les angles respectivement d’incidence et
d’émergence.

L'onde incidente et I'onde diffusée doivent toutes deux traversenlelie de protection. Le
coefficient de transmission en amplitu@i€d) pour I'onde incidente €t’(6') pour I'onde diffu-
sée s’expriment a partir des coefficients de Fresnel aux interfaggset0'1-2" et de I'épaisseur
d; de la couche de protection :

tostioexp(iky -d1)
1- lol12 exp(2ik17zd1)
t21t10 exp(ik’del)

- A
T (e) N 1—r12r10exp(2ik’l’zd1) (335)

T(8) (3.34)

La diffusion dans la couche est décrite de maniere cinématique, a partectesrs d’ondes
adéquats. Le vecteur de diffusion s’éqjit R’Z —ko. Il est différent du vecteur de diffusion que
I'on observe dans le vidgy = I?() — ko g intégre en particulier une partie imaginaire qui décrit
I'absorption sur le trajet optique.

L'amplitude diffusée par la couche magnétique s’écrit simplement, a partiiadesurs de
diffusion électroniqud :

F@ = [ 1netiar (3.:36)
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On aboutit finalement a l'intensité mesurée :

2

I(q) = ﬁ T(8)T(6) / £(F)d47dr (3.37)

Le préfacteur 1sinB rend compte de I'effet d’éclairement.
Ce modéle sera utilisé par la suite pour rendre compte de la diffraction magndegubi-
couches et tricouches de FePd.
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Chapitre 4

Analyse de configurations magnetiques
périodiques dans le FePd

Comme nous l'avons vu dans le chapi&@, la diffraction des rayons X mous permet de
mesurer le module au carré de la Transformée de Fourier modifiée durfdeteiffusion ato-
migue. En ajustant I'énergie du faisceau incident a un seuil de réseagpcoprié, le facteur de
diffusion atomique acquiert une sensibilité au moment magnétique local, et éprdhnce est
en premiere approximation linéaire. L'intensité diffractée contient dondnfoemation assez
complexe sur I'arrangement des moments magnétiques.

La réflectivité magnétique permet d'accéder au profil en profondeliagnantation nette
[1, 2]. Dans le cas de nos échantillons périodiques de FePd, on pourrainaisisrer le profil de
la partie constante de la composante de I'aimantation paralléle aux rubang!dede été fait,
mais cette composante a été mesurée par réflectivité de neutrons pol&iSé. (8

Nous allons montrer que, pour des échantillons a périodicité latérale, lacdifin magné-
tique hors spéculaire permet d’accéder au profil en profondewaieposantes de Fourier dans
le plan.

Les bicouches et tricouches que nous avons présentées dansgiesh@éceédents vont
nous permettre d'illustrer ce propos.

Les résultats présentés ici sont publiés dars 5]

La diffraction magnétique des bicouches et tricouches de FePd a étémesauta ligne 1.1
du Synchrotron Radiation Source (SRS) a Daresbury (Royaume Us)miesures ont été faites
dans un diffractométre 2 cercles sous vide, décrit daf [es échantillons étaient placés en
géomeétrie transverse, c’'est-a-dire avec I'axe principal des rubdaoé perpendiculairement au
faisceau incident (cf. FigA.3). Le faisceau incident était polarisé linéairemenet son énergie
choisie au seuil3 du Fer. Lintensité diffractée était mesurée dans le plan d'incidencernzar u
photodiode Silicium.

4.1 Périodicité magnétique dans les bicouches et tricouches de FePd
En balayant I'angle d’incidend® le détecteur restant fixe, on parcourt un arc de cercle dans
le sous-espace réciproqus,(@;). Ce balayage permet d'intercepter, de part et d'autre du pic

spéculaire, deux satellites correspondant a la périodicité magnétiqueldantélon (Fig.4.1).
Une fois extraits du fond diffus, leur centre correspond a la périodeétiagiepmag, et leur

67
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FiG. 4.1 —Rocking curves mesurées sur les bicouches et tricouches en gieamagtsverse

largeur a la dispersion de cette période, a laquelle correspond unelordpicorrélation\y :

21 21
Ao, = ——
R /\mag

R Pmag
D’autre part, le diffus sous le pic spéculaire nous renseigne sur Igitagructurale. Dans une
approximation assez grossiere, nous avons modélisé ce diffus paaussienne dont I'écart
type nous donne une estimation de la rugosité latéfale

Le Tableawd.1 récapitule les périodes magnétiques mesurées en MFM, prédites par les si-
mulations micromagnétiques GL_FFT, et mesurées en SXRMS, ainsi que ¢eelos de cor-
rélation mesurées en SXRMS.

Les périodes magnétiques mesurées en MFM et en SXRMS correspassenbien. L'écart
entre les deux valeurs ne dépasse pas 10%, ce qui est raisonmapte ¢enu du fait que la me-
sure MFM est une mesure locale, contrairement a la SXRMS qui moyenpela$étés sur une
large zone. Toutefois, on remarque que la période mesurée en MFMijpsirlégérement plus
grande que celle mesurée en SXRMS. De récentes mesures sur deslléohananostructurés
laissent supposer un défaut de calibration du microscope.
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| Echantillon  puwem  PoLFFT  PsxRMs  Amag Re & |

Bl 133nm  134nm 121nm 790nm 2.12 71
B2 107nm 115nm 104nm 550nm 2.90

B3 85 nm 83 nm 76nm 360nm 4.42 40
B4 -

B5 145nm 115nm 130nm 930nm 1.68

B6 154 nm 134nm 141 nm 1050nm 1.39

T1 105 nm 82nm 320nm 3.0

T2 92 nm 81 nm 580 nm 2.2

T3 151 nm 141nm 128 nm 480nm 2.1 47
T4 157nm  134nm 134nm 430 nm 1.5 40

TAB. 4.1 —Récapitulatif des périodes magnétiques mesurées en MEMMP en SXRMS
(psxrM9, €t obtenues par simulation micromagnétique@eT). La longueur de corrélation
magnétique\mag le rapport d’asymetrie Rdes satellites magnétiques et la taille caractéris-
tique de rugosité latéral&, mesurée en SXRMS sont également donnés.

4.2 Asymeétrie des satellites magnétiques en géométrie transverse

On remarque sur la Figure1 que les deux satellites magnétiques ne sont pas symétriques.
Cette asymétrie dans l'intensité s’explique par 3 contributions :

1. Le facteur d’éclairement,/5in6

2. Le facteur de transmission a travers la couche de protection en Pallad@i@jir’(6')
explicité par I'équatior8.35
3. La dépendance géométrique du facteur de diffusion magnétique

En polarisation incidents, les amplitudes diffusées par la charge et par le moment magné-
tique n'interférent pas, car leurs polarisations sont orthogonal@g®r la charge ett pour le
magneétisme). L'intensité totale est donc la somme de leurs intensités, et nonsdenfgalitudes.

Par conséquent, on peut séparer ces deux contributions en exitimyansité des satellites ma-
gnétiques du fond diffus lié au pic spéculaire.

D’apres I'Equation3.13 et en incluant les effets d’éclairement et de transmission a travers
la couche de Palladium, I'intensité des satellites magnétiques s’exprime comme :

2

|Rf? 2

~ sind (4.1)

(@)
g est le vecteur de diffusion dans la couche magnétique, explicité danspigret§s.3.3
Par la suite, les indices "g" et "d" se référent au satellite gauche (faitildeimce, grande
émergence) et au satellite droit (grande incidence, faible émergence).
Le rapport d’'asymétri®; = ILS est le produit de 3 contributions :

T(6)T'(8)K. / (F) expli.F)

SinBy

e sinBy 4-2)
T(8y)T'(6y) |°

= [aie, @
B , 2

Ry — gg.fr?(?)exp(?qg.?)d? 4.4)
k. [ ™(T) exp(idg.r)dr
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On voit que le rapport d’asymétrie comporte une information sur la corfligur magné-
tique, due a la dépendance géométriqu&’eﬁ du facteur de diffusion magnétique. Cette in-
formation ne suffit pas a elle seule a retrouver le profil magnétique, massations voir qu’en
nous aidant de simulations micromagnétiques, on peut espérer accédiirdsgparametres.

Nous avons donc essayé de simuler le rapport d’asymétrie de la bicBlicka utilisant le
modéle présenté ci-dessus et les configurations micromagnétiques caparéecode GL_FFT.
Les paramétres que nous avons utilisés dans les simulations de GL_FFasgmrameétres stan-
dards connus pour I'alliage FePd, & savqigMs = 1.32 Teslas efey = 7 x 1012 J/m. Il reste
a déterminer la constante d’anisotropie de I'alliage. Nous avons supped&nqisotropie dans
la couche déposée a température ambiante est nulle, afin de ne garder paramétre que
I'anisotropie de la couche déposée a 400

1.14 T T T T T T T T
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FiG. 4.2 -Dépendance du rapport d’'asymétrigjlen fonction de la position du détecteu@™),
pour 4 valeurs acceptables du facteur de qualitg,@ans la couche ordonnée.

L'asymétrie due a la configuration magnétique dépend des vecteurs étsgrgar les deux
satellites (Eq4.4). Or, plus I'angle ® du détecteur est grand, plus les satellites sont proches
du pic spéculaire et donc proches I'un de l'autre. Les angles d’émeg@eet vecteurs d’onde
émergent&’ se rapprochent, et le contraste diminue, comme le montre la FHigRr®n aug-
mente donc la sensibilité au contraste magnétique en diminuant au maximum I'ardgéedu
teur, ce qui rapproche par ailleurs la position du satellite gauche de l'aritiggie. Les modula-
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tions du rapporRy sont liées a la structure en profondeur de I'échantillon. Cet aspedsestél
dans la section suivante.

21
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FiG. 4.3 —Dépendance du rapport d’asymétrie et de ses composantes en fodeti®nergie
(26 = 20°).

Pour extraire le rappoRy, qui contient I'information magnétique, il faut bien connaitre
les deux autres contributions. Or le facteur de transmission dépend fattemdéénergie du
faisceau incident (Figt.3, droite). En effet, les facteurs de diffusion atomique du Fer varient trés
vite au voisinage de la résonance. Le contraste optique entre la coateetfce de Palladium
et l'alliage FePd est affecté par cette variation, ce qui modifie les coefficae Fresnel de
transmission et de réflexion.

Les variations des facteurs de diffusion atomique dans l'alliage modifiater@gnt les in-
terférences au sein de l'alliage, ainsi que I'absorption, ce qui Sieemsur le rapport d’asymétrie
Rwv, mais dans une mesure moindre queRurEnfin, les variations d’énergie ont pour seul effet
surRe de changer Iégerement I'angle ou I'on observe le satellite périodiquéjppermédiaire
du changement de longueur d’'onde.

Le rapport que nous avons mesuré expérimentalement pour I'échargilloobtenu avec
20 = 20@ aprés extraction des satellites et intégration, est de 2.12. On voit sur & Bi§ugue
la valeur que I'on simule & 708 eV est de I'ordre de 1.9, ce qui est asselagg compte tenu du
fait que le calcul repose sur une configuration magnétique simulée.
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Notons que les configurations magnétiques présentées sur les Fidlees 3sont trés sem-
blables et que la variation du rapp& vers B = 20° est pourtant déja de quelques pourcents.
Les valeurs expérimentales montrent par ailleurs que les deux bicoughast da couchd 1,
sous la couche désordonnée ont un rapport d’asymétrie plus fablegautres échantillons.

La différence d’asymétrie est certainement tres importante si I'on congsacenfigurations
magnétiques d'un échantillon a trés forte anisotropie et d'un échantillorpdeybans faibles”,
dans lesquels les moments magnétiques oscillent autour de I'axe des ramgjasais atteindre
la direction perpendiculaire.

On peut donc penser que cette mesure permet d'estimer correctemeéstti@pie d'un
échantillon simple, comme une couche mince seule de FePd.

4.3 Réflectivité magnétique

— 709 eV
107t Bl —— 705eV

10 20 30 40 5 10 15 20 25 30 35 40
0 (degrees) 6 (degrees)

Fic. 4.4 —Réflectivité des échantillons B1 et B3, au seyitll Fer et hors seuil de résonance,
en polarisation incidente et géométrie transverse.

En réflectivité, on mesure le profil en profondeur de 'indice magnétimto@, ou plus exac-
tement sa composante moyenne dans le plan. La réflectivité magnétiqueode ¥aynous est
ainsi un outil puissant pour étudier les profil d’aimantation dans les esutinces(7, 52, 53].

Or dans les configurations de domaines en rubans alignés, seule la entepdes moments
magnétiques parallele a I'axe des rubamg) @ une partie constante. En géometrie transverse et
polarisation incidente, cette composante n’est pas mesurée : on s’attend a observer des effe
anomaux uniqguement dus a la partie de charge de I'indice magnéto-optique.

Effectivement, la réflectivité mesurée sur I'échantillon B3 (Flgl) présente les mémes
franges de Kiessig caractéristiques de I'épaisseur totale de FePd (2Aunsa@uil de résonance
et hors seuil.

Sur I'échantillon B1, les réflectivités mesurées a la résonance et resaréce montrent
des franges de Kiessig différentes. Hors résonance, on distinguedeillations dues aux deux
couches de FePd de 30 nm. A la résonance, I'absorption devient imigortiensorte que les
photons ne parviennent plus a l'interface inférieure des couchesRigdvec la couche tampon :
seules les interférences entre les deux interfaces de la couche sigpdad-ePd produisent des
oscillations. Cette courbe met en évidence l'existence d'une interfaceueptiatre les deux
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couches de FePd. Cette observation est cohérente avec les mesufectieité des rayons X
durs (cf. 8..4).

Les courbes de réflectivité des autres échantillons de la série sonttrégpcturées, et sont
trés semblables a la résonance et hors résonance, comme dans le 8aPde<:ertains cas, la
forte absorption a la résonance masque les franges principales dépaiadeur totale de FePd,
ce qui permet de deviner des franges dues a l'interface entre lesediffé couches de FePd,
comme dans I'échantillon B1. Ces franges sont cependant toujoursaidlessfque dans le cas
de B1.

4.4 Tiges magnétiques

4.4.1 Mesures expérimentales

La coordonnéeg), du vecteurd a laquelle on observe le satellite magnétique est déterminée
par la période magnétiquemag En gardant cette coordonnée fixée, on peut sonder I'espace
réciproque en parcourant une "tige" dans la directjgrce qui permet de sonder la structure de
I’échantillon selon I'axez. On parlera de "tiges magnétiques", par analogie au tiges de troncation
mesurées sur les cristaux avec des rayons X dis [

Expérimentalement, il faut asservir les moteurs correspondant a |'atigtédence® et a
I'angle du détecteur@® pour gardeny constant tout en faisant varigy :

Ox = K, — kg = 2711 (cog28p — 6) — cosH) = constante (4.5)

En comparant les mémes tiges mesurées a la résohadcerer et hors résonance, on véri-
fie que le signal mesuré est essentiellement di a I'intensité magnétiqueelCastord avec les
balayages ef présentés précédemment, qui montrent que le fond d’intensité sous létesate
magnétiques est faible. On mesure donc essentiellement le prafideta transformée de Fou-
rier 1D dans la directior du moment magnétique. En polarisation incidemten mesurd’.M,
donc les composantes; et m,.

Les oscillations que I'on observe sur les tiges magnétiques révelent Idadeteentre les
couches de FePd et les couches de Pd (couche de protection, sdécbeplantes dans T3 et
T4, et couche tampon). Ces interfaces sont vues grace au contragteides magnéto-optiques.

Ainsi, on observe sur les tiges magnétiques de B3 et T2 des oscillatiorsgondant a
I'épaisseur totale de FePd (respectivement 20 et 30 nm). Sur les tigestiags de T3 et T4,
les oscillations correspondent aux épaisseurs des différentesesadetrePd (10 et 20 nm).

Sur les tiges magnétiques des échantillons dont I'épaisseur totale de kePskdl tenant
(sans couche découplante) est supérieure a 30 nm, on n’obsenreascillation, a cause de la
trés forte absorption a la résonance : la longueur d’absorption, qudéfinit pardps= A /4T3,
est de I'ordre de 30 nm dans le FePd au segidu Fer, ce qui signifie qu’en incidence normale,
l'intensité de I'onde est réduite d’un facteufelapres 30 nm. L'effet est amplifié par I'incidence
non perpendiculaire.

Sur la tige magnétique de I'échantillon B1 (Fig5), on observe des oscillations semblables
a celles mesurées en réflectivité (Figd), correspondant a une épaisseur d’environ 30 nm. Cela
confirme l'existence de l'interface magnéto-optique entre les deux ceulchg0 nm de FePd.
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— ‘magne‘tic rod (E:709éV)

— magnetic rod (E=705eV) |]

== background (E=709eV)
diffuse scattering (E=709eV.
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FiG. 4.5 -Tige magnétique de I'échantillon B1, en géométrie transverse et polamnsataente
0. Le signal magnétique mesuré a la résonance (709 eV) disparaitésosance (705 eV). La
mesure d’'une tige dans le diffus proche du spéculaire permet d'absene oscillation due a la
couche de protection 2.5 nm de Pd).

4.4.2 Modélisation

Nous avons essayé de rendre compte de ces tiges magnétiques en lesamca@léstir du
modéle proposé par I'équatiéh37. Nous avons en outre inclus I'effet de la rugosité de l'inter-
face entre le vide et la couche de protection par I'intermédiaire d’'un fadeDebye-Waller
exp(—a°q?) dont le paraméte? est & ajuster. Nous avons négligé la rugosité des autres inter-
faces. Les mesures RHEED au cours du dép6t, ainsi que les ajustesriargtclicture a partir
des mesures de réflectivité des rayons X durs et des neutrons, igiessar que cette approxi-
mation est valable. En ajoutant un fond constaet une constante multiplicative expérimentale
C, le modéle que nous avons utilisé s’écrit donc :

2

1(g) = m% ‘T(B)T’(G’)R’. / Fui(r)edr| e o%d (4.6)

L'intégrale se fait ici dans les directionsetz, car le systéme est invariant selpat observé
agy=0.

Il est possible que le terme de résonakgelu Fer soit Iégérement différent dans les deux
couches, car il est directement lié a la structure électronique locale.W®dquec penser qu'il est
sensible a I'anisotropie magnéto-cristalline. Cette question n’a, a notraissance, jamais été
étudiée théoriguement ni observée expérimentalement. Faute d’élémeépodse, nous avons
considéré qué, était identique dans les deux couches.

Les calculs ont été faits a partir des résultats de simulation micromagnétiqueileten
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supposant nulle I'anisotropie de la couche désordonnée et avectenrfale qualitéd) = 1.6
pour la couche ordonnée. Lintégrale dans I'Equatdobest remplacée par une somme discréte
sur les noeuds du réseau. La somme dans la dirextipourdy = 211/Lmag donne simplement

le coefficient d’ordre 1 de la transformée de Fourier discréte, paguehaltitudez :

1 -y
m(z) = — (X, 2)e2
X j=Tny

Il reste a calculer la somme dans la directmqui n’est pas une transformée de Fourier.

Le maillage utilisé pour la configuration micromagnétique, en éléments dont la taitle es
'ordre du nanometre, induit des pics de surstructures artificiels dasale réciproque. lls
ne sont pas génants dans la directigncar le nombre d’éléments, pour décrire une période
magnétique est assez grand (128 le plus souvent pour ces échantiolespic artificiel est
ny fois plus loin de I'origine de I'espace réciproque que le satellite magnétiqueesanche,

il apparait dans la directiog, pour g, ~ 2rmnm-1, c’est-a-dire assez prés de la zone explorée,
qui s'étend jusq'a, = 5 nmt pour certains échantillons. Le pied de ce pic artificiel induit
une déformation sensible sur I'intensité modélisée. Il faut donc essaydatire la densité de
moments magnétiques a une échelle inférieure a celle de la cellule micromagnétieudenim),

par exemple a I'échelle cristallographique.

A I'échelle cristallographique, I'orientation des moments magnétiques estruonafet leur
agencement correspond a celui des atomes de Fer. Sur les tiges mamgfichag = 211 et
Lmag €st environ 300 fois plus grand que le paramétre de maille. Donc la strukzinsde plan
de la maille cristallographique n’a aucune importance et les photons voeptates atomiques
homogénes. Dans la directigp les mesures s’étendent jusqu’a des valeurs de I'ordre de’s nm
pour lesquelles|,ap est de I'ordre dat/3. L'agencement des moments magnétiques a I'échelle
cristallographigue a donc une trés légére influence sur les tiges magsétienseles grandes
valeurs dey;.

Dans la couche désordonnée, les atomes de Fer et de Pd occuptmritesidnt les sites
d’'un réseau Cubique a Face Centrées de parametre de egailles plans atomiques ont donc
une densité de moments magnétiques proportionnell&$ tes plans étant espacésaig?2.
Dans la structure tétragonaldy, en supposant l'ordre chimique parfait, les atomes de Fer et
de Palladium forment des plans alternés, donc les moments magnétiquesriaegpplans de
densité Zaf/ espacés da, . Les facteurs de structure des couches micromagnétiques sont donc :

1 sin(gAz/2) 2 sin(qAz/2)
Bl e Bl 1= o

7 g sinGuao/4) 2 singa./2)

Ces facteurs de structure permettent le raccord d’échelle entre I'édkslidans atomiques
et I'échelle des cellules micromagnétiques grace a un rapport de sinuacced est approxi-
matif, car la taille de la cellule micromagnétigiie n'est pas un multiple entier des distances
inter-plans magnétiques /2 eta, . Il ne décrit donc probablement pas trés bien les interférences
aux valeurs dej, comprises entre1?/Az et 2rt/ag, mais cela repousse le pic de surstructure ar-
tificiel vers un pic de Bragg réel, loin du domaine mesuré. En outre, cetoeijplesn prend en
compte la différence de densité de moments magnétiques, ce qui est méqamsareproduire
les oscillations visibles sur la tige magnétique de I'échantillon B1.
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Finalement, I'intensité est modélisée par I'’équation suivante :

@)= lo+ % IT(6)T'(8)F|*sir? <qZA22> o 02k

4.7)

y M(z, ) %% 217(z,,) €92 % ] ‘2

“ [Z Bsilao/8) | 4 snaa 2

Les sommes se font sur les noeuds appartenant respectivement éHa désordonnée et a
la couche ordonnée.

Dans ce modele, la décroissance générale de l'intensité le long des tigssersiellement
due au terme de rugosité et aux facteufsifi(q.a0/4) et 1/sin(gza, /2). La rugosité que I'on
décrit correspond a I'échelle de discrétisation utilisée, ici le plan atomiquecdhséquent, la
valeur a donner au paramété change si on change d’échelle de discrétisation.

Les paramétres que nous avons ajustés pour reproduire les tiges magmétgt I'épais-
seurd; de la couche de protection, I'épaisseur totddedes couches de FePd, en incluant le
cas échéant les couches intermédiaires de Palladium, la rugo®td'énergieE du faisceau
incident.

Ce dernier paramétre est en effet mal déterminé lors des mesuresncadeer analogique
du monochromateur de la ligne 5U.1 du SRS connait des problémes de @#ries coeffi-
cients magneto-optiques du Fer, qui varient trés vite au voisinage deolaarése, jouent un
réle trés important dans les interférences qui produisent les oscillatimesv@es sur les tiges
magnétiques, tant par I'effet de réfraction que celui d’absorptioauidé part, les coefficients
magnéto-optiques utilisés ont été obtenus par Jean-Marc Tonnerreesautre ligne, ce qui
n'exclut pas un décalage di aux calibrations des lignes.

Echantillon E (eV) di (nm) dz (nm) o (nm)
B1 708 2.0 58.0 0.28
B3 706.2 0.8 194 0.33
T3 707.9 3.1 43.7 0.48
T4 707.7 3.4 32.4 0.39

TAB. 4.2 —Parameétres obtenus par les ajustements des tiges magnétiques detlléolsaBil,
B3,T3, T4

Echantillon FePd Pd

N RX RN T™M | N RX RN TM
Bl 60 57.13 5856 58.025 200 4.16 2.0
B3 20 1854 18.40 19425 184 3.44 0.8
T3 44 43.7| 1.9 3.1
T4 34 324|119 3.4

TAB. 4.3 —Epaisseurs nominales (N) et déduites des courbes de réflectivité alesrxy(RX)
et de neutrons (RN) et des tiges magnétiques (TM) des couches dddgfaceurs éventuels
inclus) et de protection en Palladium. Les valeurs sont données emres.

Les valeurs attribuées a ces paramétres pour reproduire les tiges magmetqt récapitulés
dans le Tablead.2 Les épaisseurs de FePd et de la couche de protection en Pd sontéesnpa
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aux valeurs nominales et aux valeurs issues des réflectivité de rayduns ¥t de neutrons dans
le Tableaut.3.

La valeur obtenue pour I'épaisseur de la couche de protection s’éloamneoup de I'épais-
seur nominale. Cette épaisseur étant faible (2.5 nm pour B1 et B3, 2 nnTfai T4), elle ne
produit qu’une seule oscillation dans le domaingdeesuré, ce qui ne permet pas d’'obtenir une
valeur précise de I'épaisseur. La valeur obtenue est donc fausséssméfauts d’alignement :
en particulier, le diffractométre utilisé n'est pas installé de maniére permasariteligne 5U.1
et l'alignement de son centre de rotation par rapport au faisceauregheenent moins bon que
ce gue I'on peut attendre d'un diffractométre installé de maniére permanente

L'épaisseur totale de FePd modifie essentiellement la période des oscillatiolzstige
magnétique, ce qui permet d’en déterminer une valeur correcte. Lesvaliisées sont en re-
lativement bon accord avec celles déterminées par réflectivité de rxyduns et réflectivité de
neutrons.
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FiG. 4.6 —Tiges magnétiques des échantillons B1, B3, T3 et T4, et leurs ajusteDantsle
cas de B1, on montre aussi la méme tige expérimentale, mesurée smmanée. Dans le cas de
B3, deux simulations supplémentaires illustrent I'importance de la comfiigur magnétique. La
premiére est issue de l'inversion du profil de la bicouche ; dans laidewg; I'aimantation de la
couche est considérée comme nulle (I'oscillation résultante est de péiimable par rapport a
la simulation avec les deux couches).

Limportance de la configuration magnétique est illustrée sur la FiguieOn voit qu’en
inversant I'ordre des couches, les oscillations sont décalées, eppasant nulle 'aimantation
dans la deuxiéme couche, la période des oscillations est doublée c@sd&paotale de FePd
"magnétique" est réduite de moitié.
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En conclusion, notre modéle permet de reproduire de maniére satisfdesantesures de
tiges magnétiques dans les bicouches et tricouches de FePd. Cette métinoelte gréice aux
simulations micromagnétiques, d’accéder au profil vertical de la compgsamnbelique de I'ai-
mantation. Il démontre également que la sensibilité de ce type de mesure dwtiped’estimer
I'anisotropie magnétique perpendiculaire des différentes couches.

4.5 Conclusion et perspectives sur la diffraction magnétique réso-
nante

Nous avons étudié le magnétisme dans des couches minces de FePd fasndoindines
magnétiques périodiques par diffraction magnétique résonante des paynous (SXRMS).

Cette technique permet d’accéder a la distribution des composantes de taioradans le
volume. Pour des échantillons a domaines magnétiques périodiques, o miesufa période
des domaines et la qualité de leur périodicité sur une échelle plus grantiergiseoscopie de
champ proche.

En outre, une détection bidimensionnelle permettrait d’évaluer la qualité denBafignt
des domaines et d’étudier ainsi le désordre d’orientation di & 'onduldésromaines et aux
fourches formées par les rubans. Plus généralement, la détection bidinmstie donne une
indication sur I'anisotropie des domaines magnétiques.

Ainsi, un arrangement isotrope de domaines d’aimantation perpendicutaire dieu en
SXRMS a un cylindre dans I'espace réciproque. Un détecteur bidimergipermet de mesu-
rer une coupe de ce cylindre sur un plan incliné par I'angle d’incide@oeobserve ainsi une
ellipse. Son rapport d’aspect est déterminé par I'angle d’incideaceilte par la taille carac-
téristigue des domaines, et sa finesse par la largeur de la distribution dedailli®mhaines. Si
'arrangement des domaines n’est pas isotrope, cela se répercligmimatropie de I'ellipse (en
plus de 'allongement d( a I'angle d’incidence).

En utilisant la propriété de sélectivité chimique de la SXRMS, on peut ainsieétlid-
fluence mutuelle de deux couches a domaines d’aimantation perpendidNtaisen donnons
un exemple Figurd.7, sur un systéme composé d’'une couche de FePd et d’une couch®te Co
séparées par une couche de 20 nm de Palladium. Elle montre que I'aneartgdes domaines
est identiquement isotrope dans les deux couches et que leur distribatiaiielest la méme.

Par ailleurs nous avons vu que la diffraction magnétique résonanteyadess rd mous per-
met aussi d’accéder au profil en profondeur de I'aimantation. C’'estdenon seulement de la
composante constante dans le plan, que I'on mesure en réflectivité spgaulais aussi des
composantes périodiques, que I'on mesure le long de "tiges magnétiqumss.aMons ainsi
validé la modélisation micromagnétique des bicouches et des tricouchesdle FeP

Appliquée a d'autres systémes, cette méthode doit permettre d'étudier legeupagné-
tique entre deux couches a aimantation périodique. Dans le cas que mosspagsenté, les
deux couches comprenaient le méme élément magnétique (le Fer), ce que idgtsiter le
systéme comme une seule couche du point de vue du magnétisme. Dang@leesysilisant
différent éléments magnétiques, ce type d’'étude tirerait avantage de divi@ehimique de
la diffraction magnétique résonante. On pourrait ainsi étudier le praihdintation induit par
une couche a domaines périodiques dans une couche ferromagnéitaiespcomme pour les
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FiG. 4.7 —Figures de SXRMS en réflexion &4Bun échantillon de composition CoPt/Pd/FePd,
aux seuils k du Fer (a gauche) et du Cobalt (a droite). Les échelles d’intensité diffatentes
(la diffraction au seuil du Fer est environ 4 fois plus intense que celle ail delCobalt). Le
faisceau réfléchi spéculairement dépasse du "beamstop" horizprifatotége le détecteur. Une
simple homothétie prenant en compte la différence de longueur d’omdepde constater que
I'arrangement des domaines est identiques dans les deux couchmmdgnétiques. Mesures
effectuées sur la ligne 5U.1 du Synchrotron Radiation Source, Darg$big).

bicouches et tricouches de FePd) ou dans un matériau antiferromagnétiqu

La diffraction magnétique résonante des rayons X mous est donc unedadtien adaptée
au ferromagnétisme des couches minces, par sa capacité a mesurertidorépas moments
magnétiques non seulement en surface, mais aussi en profondesicddeuxiéme cas, la forte
absorption des rayons X mous limite le domaine accessible a quelques dizain@sametres.
En utilisant également I'avantage de sa sélectivité chimique, les applicatiesibles sont trés
larges.

Par ailleurs, les exemples montrés ici présentent la technique en tant que mlebale,
c’est-a-dire qu’elle permet de mesurer les propriétés magnétiques né@gesur une vaste zone
définie par I'empreinte du faisceau. Nous allons voir dans la partie geivarien utilisant la
forte cohérence du rayonnement synchrotron, elle permet égaletaenéder aux détails non
moyennés des propriétés locales.
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Introduction

La diffraction de particules ou d’ondes (photons, électrons, neutrpest un principe tradi-
tionnellement associé a I'idée d’'une recherche de propriétés moyennesctiantillon, contrai-
rement a la microscopie, qui permet d’accéder a une information locaéefait ion moyennée.
Ainsi on cherche en diffraction de rayons X durs un paramétre de maillemeyen diffraction
magnétique de rayons X mous une configuration magnétique moyenne, comsi&axons vu
précédemment.

En effet, les faisceaux de particules et d’'ondes couramment utilisétrésmpeu cohérents,
en ce sens que deux régions de I'échantillon trop éloignées 'une deslizipeuvent interférer,
car leurs phases ne sont pas corrélées. Les processus d'enedgrtels que la diffraction ont
donc lieu localement, dans un volume qu’on appelle le volume de cohérermee taldifférence
de chemins optiques entre deux ondes soit dans ce volume. Lintensigetdiffrdans un volume
de cohérence se mélange de maniére incohérente avec celles diffpastdiaitres volumes (ce
quirevient a dire que I'on somme des intensités et non des amplitudesjtelqeel’'on naccede
gu’aux propriétés moyennes de I'échantillon. La moyenne se fait suldenedotal d’interaction
entre le faisceau et I'échantillon, qui dépend de I'empreinte du faisagdiéshantillon et de
I'absorption dans I'’échantillon.

Lorsque l'on utilise un faisceau partiellement cohérent, le processusrdérence s’étend
significativement dans I'échantillon, et donne lieu a des fluctuations diiérspatiales et/ou
temporelles, la ou un faisceau incohérent ne permet que de mesurer lamaoges fluctuations
sont appeléemvelureg(specklegn Anglais).

SiI'on est capable d’obtenir un faisceau parfaitement cohérent, onatéoriquement ac-
ces aux propriétés locales et non-moyennées dans tout le volume dfittera

C’est d'abord dans le domaine optique visible que les techniques expliaitesitérence de
la lumiére se sont développées. L'exemple le plus célébre dans ce dorslilesmerience des
fentes d'Young. Le développement des lasers, qui sont des sdueésgfortement cohérentes, a
permis I'étude des phénomenes dynamiques dans la matiére "molle", quinsgiatente dans
le domaine optique, par I'analyse des fluctuations temporelles d’intefhsigédgity Fluctuation
SpectroscopyFS), ouPhoton Correlation SpectroscolCS), ou encorBynamic Light Scat-
tering (DLS)) [79, 80].

Les synchrotrons de troisieme génération ont vu le développement dekors, qui pro-
duisent un rayonnement partiellement cohérent, c’est-a-dire dorgwrsplectionner une partie
cohérente non négligeable. De nouvelles approches exploitant lazcckéartielle de ces fais-
ceaux sont apparues, d’abord dans le domaines des rayons Xudigrdans celui des rayons X
mous.

83



84

En 1991, Suttoret al observent les premiers speckles statiques issus de rayons X, sur des
domaines d’antiphase dans I'alliaGesAu (100) [31]. Notons que ce travail pionnier fut réalisé
avec un faisceau issu d’un wiggler, et non d’un onduleur. Les méghaeldiffraction dynamique
de la lumiere sont alors adaptées aux rayons X, pour permettre d’étud@nfeortement dyna-
migue des matériaux a I'échelle de la structure cristalline, en particulier peledanansitions
de phase{?2, 83, 84, 85, 86, 87]. Ces nouvelles méthodes sont généralement connues sous les
noms deX-ray Intensity Fluctuation Spectroscof¥lFS) etX-ray Photon Correlation Spectro-
scopy(XPCS).

Les progrés technologiques ont permis d’obtenir des faisceaux degaybeaucoup moins
divergents, donc plus beaucoup plus cohérents. En effet, la tailletéastique/ sur laquelle le
faisceau est considéré comme cohérent est de I'ordre du rappsatidegueur d’onda sur sa
divergencey’ : \

A
Cela a permis de mesurer avec une haute résolution le module de la transt@rRéerier
d’'objets bien plus gros que les mailles cristallines, jusqu’a quelques diziénescrons, alors
gue I'on n'accédait auparavant qu’a sa fonction enveloppe.

Plusieurs équipes ont alors étudié la possibilité de déduire la forme de |®ipettir du
module de sa transformée de Fourier. La perte d’information résultantrdedare du module
sans la phase est compensée par le sur-échantillonnage et I'utilisatigarittemes itératifs.
Miao et al [8F] appliquent avec succés ces méthodes pour imager une assemblée baimens
nelle organisée de plots d’or submicrométriques, avec une résolutioslam, a partir de son
spectre de diffraction aux petits angles obtenu avec des rayons X nmtoérents. Puis Robinson
et al [89) déterminent la forme tridimensionnelle d’un cristal micrométrique d’or, ettgecs
ture interne §0], avec des rayons X durs cohérents. Ces premiers résultats omt zuveie a
de nombreuses autres études, 02, 93]. En particulier, la diffraction cohérente en position de
Bragg permet d’étudier les contraintes, déformations et défauts selsctes matériaux avec
une haute résolution.

Tout cela concerne uniqguement la densité électronique, mais on chereld@gtér aux sys-
témes magnétiques. Plusieurs équipes développent donc la diffract@mranés de rayons X
mous cohérents, et les premiers speckles magnétiques statiques sonéohse seuild des
métaux de transition9, 95]. Leur évolution sous champ permet de caractériser la mémoire
magnétique des matériauit] 97]. Rahmimet al [98, 99 approfondisssent la question de la
reconstruction pour les sytémes magnétiques et mettent en évidence |edtékiffieées au mé-
lange des informations sur le magnétisme avec la densité électronique, eunligattcrugosité
des surfaces. Eisebét al s’affranchissent de ces contraintes grace a une méthode holographiq
qui permet d’extraire directement I'amplitude magnétique, grace auxiptéprdu dichroisme
circulaire [LO(. lls proposent ainsi la premiére image reconstruite de domaines magsétique
[101]. Cette méthode holographique, basée sur I'interférence de I'ondeséfpar I'objet avec
une onde référence, est aussi efficace pour des systémes noatigags [ 07].

Dans ce contexte, notre équipe a participé au développement de I'utilisatioaydns X
mous cohérents pour I'étude de nanostructures magnétiques, tant fam kxpérimental que
sur le plan théorique. La partie expérimentale a vu la création d’'une insttatisenadaptée
pour le diffractométre de la ligne 1D08, dont un dispositif pour filtrer le fa&@cet en extraire
une partie de haute cohérence, ainsi qu’un petit électroaimant. Nous également développé
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I'utilisation des caméras CCD a illumination arriére et mis au point des méthodesipent de
les utiliser pour le comptage de photons sur une grande gamme d’intensitéioQela permis
d’enregistrer des images de diffraction d'une grande qualité. La &tioit d'échantillons fut
aussi une part importante du projet. Sur le plan théorique, la priorité a étéuniteprobleme
de la reconstruction d’images magnétiques, pour laguelle un algorithme begité@adéveloppé.

Des résultats intéressants ont également été obtenus par XPCS sur la nméagpiggique de
certains échantillons.
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Chapitre 5

Dispositif instrumental

Toute la partie expérimentale de notre étude a été menée dans le cadregjairagong
terme sur la ligne ID08 de 'ESRF. Ce projet garantissait 4 semaines dedaiséparties sur 2
ans.

Dans cette section, nous allons décrire tout le dispositif instrumental, élémealgment,
en insistant sur les propriétés du faisceau.

5.1 LESRF

L'ESRF (European Synchrotron Radiation Facility) est un institut dermagment synchro-
tron de troisieme génération. 40 lignes de lumiéres y sont installées, en majoritéssondu-
leurs. Il fournit un faisceau d’électrons de haute énergie (6.03 Ga\ui est plutdt favorable
aux lignes de rayons X durs. Le faisceau d’électrons circulant dansdau de stockage est re-
nouvelé 2 fois par jour, et depuis peu sans interruption de faisceau aunndmemplissage.

Il fonctionne avec différents modes de remplissage :

— un mode uniforme, pour lequel les électrons sont uniformément réparéi92paquets
dans I'anneau. Ce mode délivre le maximum d’intensité (200 mA).

— un mode "2x1/3" (200 mA), aussi intense que le mode uniforme, mais aeestucture
temporelle non-uniforme.

— un mode "16-bunch" (90 mA), pour lequel les électrons sont répartiGepaquets uni-
formément espacés dans I'anneau. Ce mode délivre moins d'intensité, ns#isclaire
temporelle périodigue du faisceau permet I'étude de processus dynamitpaerapides.

— un mode "monobunch" (15 mA), qui ne comporte qu’un seul paquktaiéns, remplacé
depuis 2004 par un mode "4-bunch” (4x10 mA) qui en comporte 4.

— un mode hybride

Nous avons utilisé les modes uniforme et "2x1/3", qui délivrent le maximumedisité.

C’est essentiel dans notre cas, car le faisceau que nous utilisongeséduit pour obtenir
une bonne cohérence, et les sections efficaces magnétiques stad, faibme aux seuils de
résonance. Les deux autres modes auraient été intéressants par latdgnamique de nos
systemes, en appliquant par exemple un champ pulsé synchronisé apaguess d’électrons.
Cette direction d’étude, bien qu’envisagée, n’était pas prioritaire dimééement pas été rete-
nue.

Le profil du faisceau électronique circulant dans I'anneau de stecksipgaussien, et bien
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plus étendu horizontalement que verticalement. Ses principales caractésstans un élément
d’insertion tel que ID08 sont récapitulées dans le Tabteau

Extension horizontale rms Oh 402pum
Divergence horizontale rms op, 10.7prad
Emittance horizontale &h= crhcr;] 4.3 nm.rad
Fonctionp horizontale Bh ~ on/0, 35.2m
Extension verticale rms Oy 7.9um
Divergence verticale rms o, 3.2prad
Emittance verticale ey =0y0, 0.025nm.rad
Fonctionf verticale By~ aoy/0, 2.52m

TAB. 5.1 — Caractéristiques typiques du faisceau électronique, en mode uniforroe)éss
au centre d’'un élément d’insertion du type d’'ID08. Les caractérisgsgere mode "2 1/3" sont
similaires. (Source : ESRF Highlights 2004). Lors de nos expériefiéasitance verticale était
plutdt de I'ordre de 0.04 nm.rad.

5.2 Laligne IDO8

La ligne ID08 est montée sur deux onduleurs du type APPLE Il en ségst la seule ligne
fournissant des rayons X mous a I'ESRF. Sa gamme d’énergie couwdeeeuild des mé-
taux de transition et les seuild des Terres Rares (Fi§.1). C'est un onduleur quadripolaire,
délivrant un faisceau 100% polarisé, quelle que soit la polarisationiehois

. x 10%8 Brillance (ph/s/mmzlmradzlo.l%BW)
6 - -
4+ i
Polarisation circulaire
2r Polarisation linéaire h
O 1 1 1 1 1 1 1
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Energie (eV)

FiG. 5.1 — Spectre d’énergie du faisceau délivrable par 'onduleur APPLE II.

L'optique de la ligne ID08 est schématisée sur la Figufe
Le monochromateur de type "Dragon” (qui a donné son nom a la lignejtieélee une
énergie dans la gamme 400 eV - 1500 eV. Son pouvoir résolvahiE est défini par ses fentes
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Vertical Retocusing Mirror gratings  Vertical Focusing Mirror Undulators
gapD g;pUU
table phaselr  phase
ECC1 - I I 3
] I phaser
Zapl gaplt
ECC2 3 I | | I phasgeD  phasel
= = — &= R e
| I phaser
ECCl F ‘ ‘ Secondary shts
Primary slits
Exit slit
Defl ecting Mirror Enirance slit Double mirror

FiGc. 5.2 — Schéma de la ligne 1D08.

d’entrée et de sortie, et peut atteindre 10000, soit une résolutionrded’de 0.1 eV. Cette trés
bonne monochromaticité est bien sdr obtenue aux dépens du flux. Eioforeanent "standard",

son pouvoir résolvant est de I'ordre de 3000, soit une résolutioroddré de 0.25 eV aux seuils
Lz du Fer et du Cobalt (707 eV et 778 eV respectivement). Ce bon paéaailvant et la parfaite

polarisabilité du faisceau sont particulierement adaptés aux expérigmdashroisme circulaire

ou linaire, qui sont une des spécialités de la ligne. Nous avons fait pésierces avec le pou-
voir résolvant "standard" du monochromateur, afin de bénéficier fflsasument de flux pour

observer les speckles dus a la diffraction cohérente avec une batisgagie.

En fin de cabine optique, un miroir de déflection permet de sélectionner desesorties
de la ligne. L'une (ECC1 sur la Figute?2) est équipée d’'un aimant supraconducteur produisant
un champ magnétique de 7 Teslas, ou sont menées des expériencesrdisrdeltirculaire
et linéaire (XMCD et XMLD). Le dispositif utilisé pour les expériences ddrddtion est sur
l'autre sortie (ECC2), derriére une station ultravide dédiée a la spegfriesde photo-émission
de rayons X mous polarisés(d.

Le faisceau est focalisé verticalement a 0.2 mm au niveau de cette stadshdtinc lége-
rement divergent et assez étendu en arrivant au niveau de riftaetdmeétre, situé quelques
meétres derriére.

5.2.1 Emittance du faisceau

C’est le faisceau électronique qui joue le réle de source de lumiere dd@nént d’inser-
tion. Ses caractéristiques déterminent grandement les caractéristidaéscdau de photons, en
particulier son émittance et sa cohérence.

Chaque électron émet des photons dans un certain cone d’émissioartimesy = /A /2L ~
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22.4 prad (pour A = 1.6 nm, la longueur de I'onduleur APPLE Il étant= 1.6 m), de sorte
que la divergence du faisceau de rayonnement synchrotron a la dertienduleur est issue
de la convolution du céne d’émission avec la divergence du faisceatrogliegie :o’(@) =

\/m. On obtient en ordre de grandeur, pour la divergence et I'émittandeisiteau de
photons :
on(®) ~ 24.8 yrad = €,(¢) = oh0n(®) ~ 10nmrad

0y(9) ~ 22.6 prad = &,(@) = 0,0, (@) ~ 0.2 nmrad

L'effet de diffraction domine largement celui de la divergence du &idsod’électrons. Cela si-
gnifie qu'a cette longueur d’onde, on pourrait élever la brillance sigtifiement en allongeant
I'onduleur (ou en en mettant deux en série, si un effort est fait peunkttre en phase).

5.2.2 Cohérence du faisceau
Cohérence transverse

A sa source, le faisceau de rayonnement synchrotron est codérentin domaine angulaire
déterminé par I'effet de diffraction, caractérisé par son émittagcde laquelle on déduit les
divergences correspondantes a partir de la taille du faisceauXpoliré nm) :

€ =A/4m~ 0.127nmrad

€
Opn = — ~0.32prad

Ch
Ocy = £ ~16prad
V= o,

On s’apercoit que la divergence verticale du faisag@p) est Iégérement supérieur@ga,,
ce qui signifie que le faisceau est partiellement cohérent verticalemetite8gence horizontale
0,(@) est quant a elle bien plus grande dgjg,, et le faisceau est donc trés incohérent horizon-
talement. Ces valeurs laissent supposer qu’on ne peut pas récpipérde quelques milliémes
de l'intensité du faisceau total si I'on veut obtenir un faisceau cohérent.

Remarquons que, grace a la dépendance proportionnklteed’émittance due a la diffrac-
tion, il est plus facile d’obtenir un faisceau cohérent avec des rayansus qu’avec des rayons
X durs.

On peut quantifier les longueurs de cohérence transverse a uneeBtH0 m de la source
(en faisant abstraction des éléments d’optique de la ligne) :

AD
= ~50um
" opT/2 a
AD
Ny = ~2mm
o,TV/2

Les éléments d'optique de la ligne servent entre autres a focaliser legfajssequi réduit
en proportion les longueurs de cohérence transverses. Pour abitdaisceau cohérent, on doit
donc filtrer le faisceau incident avec un diaphragme dont les dimensiomsnéérieures aux
longueurs de cohérence transverses. En pratique, nous avonsdedidéaphragmes circulaires
de diameétres 10 et 20 microns. Bien sir, on augmente la cohérence d@afapee I'on extrait
en diminuant la taille de I'ouverture, mais au détriment de l'intensité.
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Cohérence longitudinale

La cohérence longitudinale du faisceau (appelée aussi cohérencarédig)p caractérise la
différence de trajet optique acceptable dans la direction de propagatitaisdeau pour que
deux ondes secondaires puissent interférer. Elle est directemeataéiéésolution en longueur
d’onde du faisceau, donc au pouvoir résolvant du monochromataug pelation :

2
a M _AE
20N 2AE
Comme pour la cohérence transverse, la cohérence longitudinale psttimonelle a\, ce qui
favorise le cas des rayons X mous par rapport aux rayons X durs.

Aux seuils L du Fer et du Cobalh(~ 1.5 nm), la cohérence longitudinale est d’environ
2.5um C’est bien supérieur aux longueurs d’absorption typique4& @0 nm) dans les métaux
a ces longueurs d’ondes, y compris hors seuil d’absorption, ceagantit que des ondes dif-
fusées a différentes profondeurs dans I'échantillon peuvent irderféour deux points situés
a la surface de I'échantillon et distants g dans la direction longitudinale, la différence de
trajet optique s’exprime commidy(1/cosb —1/co¥’)|. Aux angles auquels nous avons tra-
vaillé (0 ~ 0 ~ 15°), imposer que la différence de trajet optique soit inférieure a la longleur
cohérence longitudinale revient a imposgfly < ko/\|. Comme on s’intéresse aux regions de
I'espace réciproque correspondant a la période magnetiquelysoiTt/ Pmag on doit vérifier
Ay < pmag/\i /A ~ 150um. C’est une condition assez bien remplie, car 'empreinte du faisceau
sur I'échantillon est inférieure a 1Q@n pour un diaphragme de 20n de diamétre, le plus gros
gue nous ayons utilisé.

Intensité cohérente

En principe, on peut estimer l'intensité cohérente totale disponible dansdedais partir
de la brillanceB de I'onduleur et des propriétés de cohérence longitudinale et traesder
faisceau, qui sont proportionnelled ade la maniére suivante :

M\ 2 AE
|coh: B(2> E

Notons que l'intensité cohérente est proportionneld,&e qui est aussi favorable aux rayons X
mous, mais les onduleurs délivrant des rayons X mous ont moins de brjlzardés ont moins
de périodes, a cause de la taille de celle-ci.

On estime que la brillance des onduleurs de la ligne est de I'ordre de gsel@¥epho-
tons/s/mm/mrad/0.1%BW. Lintensité cohérente maximale, aux longueurs d’onde qui nous
concernent, est donc probablement de I'ordre dé potons/s. Sachant que l'intensité totale
du faisceau est de I'ordre de %¥(photons/s aprés les éléments optiques, I'intensité cohérente
représente quelques milliemes de l'intensité totale. C'est compatible avec la taitjaey{i0
um) des diaphragmes que nous avons utilisés, qui interceptent environ le midliefaesceau
(sa taille rms est environ 1 mm 0.3 mm au niveau du diffractometre).

Cependant, lors de nos expériences, nous avons estimé que l'intensiéélsantillon der-
riere le diaphragme était inférieure a8lhotons/s, soit seulement envirop100006du fais-
ceau. La divergence du faisceau, qui est focalisé verticalemeltjupsemeétres avant le diffrac-
tometre et éclaire donc une surface bien plus grande que celle du djahra’explique pas
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toute la différence. Nous pensons donc que beaucoup de la qualitéaleda sst perdue dans
les imperfections optiques.

Parmi d’'autres, I'effet d’'un élément particulier a été discuté, a savoaniatfe d’Aluminium
de 0.1um d’épaisseur séparant le vide de la ligne du vide du diffractometre gdaité pourrait
étre a l'origine d’une perte de cohérence, mais les spécifications de emdteef laissent penser
que la perte de cohérence doit étre minime. Une solution alternative saraiatler un pompage
différentiel pour la remplacer.

Quelle que soitI'origine de cette perte de cohérence, il est évident géduation du nombre
d’éléments d’optique ne peut qu’augmenter la cohérence résiduellaueddntigne.

5.2.3 Structure et stabilité du faisceau

Dans les expériences exploitant la cohérence, la structure du faisse&gs importante.
L'onde produite par I'onduleur est normalement assez "lisse", et asblmikur un petite région
du faisceau, a une onde plane. Elle est cependant déformée paniesi&@ptiques de la ligne.
Les imperfections des miroirs déforment le front d’'onde, et les diftésefentes créent des ré-
flexions parasites, de sorte que le faisceau arrivant au niveaufdactiimétre est parfois trés
structuré. Cette structure s’observe facilement avec un détecteur bgianeel, soit en illumi-
nation directe, soit dans le faisceau réfléchi spéculairement. S'il esssifpp® de compenser
les déformations du front d’onde créées par les imperfections des monifgeut en revanche
essayer d’'éliminer certaines structures du faisceau, en en masqeapaniie, aux dépens de
lintensité.

Nous disposions a cet effet de 4 masques motorisés (les "bafflesEs@agiron 3 métres
en amont du diffractométre : 2 masques verticaux et 2 masques horizob@siscans sur la
position de ces masques permettent d’éliminer la queue du faisceau eta@eeque sa partie
centrale, ce qui le "nettoie" en partie, tout en conservant la plus ggartidu flux incident.

Un autre aspect trés important du faisceau est sa stabilité. En effetasidedu est instable,
sa dérive peut d’'une part occasionner une perte d’intensité, une @2 son énergie, et une
modification de sa structure. Ce dernier effet est amplifié par les masgues lpissent passer
gu’une certaine partie du faisceau.

L'instabilité du faisceau est généralement due a I'échauffement desrémgtiques de
la ligne sous l'effet du flux de photons. C’est particulierement le momouohteur, placé di-
rectement en sortie des onduleurs, qui chauffe le plus. Les élémemptsqd® doivent donc
étre convenablement refroidis. Le refroidissement du monochromé&tBP@8ckst assez efficace
pour les expériences utilisant tout le faisceau. Cependant, nous puaisserver lors de nos
expériences que la position du faisceau dérivait horizontalement peundaertain temps apres
I'ouverture de la ligne, puis se stabilisait. On peut le corriger grace au ndieaiéflection, mais
cela ne garantit pas la stabilité de la structure du faisceau. Celle-ci nars atpble, une fois
que le faisceau était correctement replacé par rapport aux masques.

5.3 Le diffractometre

Le diffractométre que nous avons utilisé a été congu par Sarnjeet Dhikaneeth Larsson,
et a été mis en service au début du projet de diffraction cohérente. plangere semaine
d’expériences fut aussi sa premiére utilisation par des utilisateurs exterie

Le goniométre 5-cercles a son plan principal de diffraction vertical. Lie &thantillon est
équipée de 3 rotation®,({ et @) et de 3 translations. Le bras détecteur a 2 degrés de liberté
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Fic. 5.3 — Schéma du diffractométre de la ligne ID08, vu de 3/4 arriére (le faisceant dig@
fond a gauche).

angulaires (R etX). Les portées et résolutions des moteurs du diffractométre sont népesto
dans le Tableat.2

Le bras détecteur porte une photodiode Silicium montée derriére un disquearb portant
des trous et des fentes horizontales et verticales de tailles diversas @300um de diameétre
pour les trous, 2pm a 1 mm de largeur pour les fentes), ce qui permet de changer facildment
taille de fente et de direction, selon la nature du balayage.

Un jeu motorisé de fentes horizontales (25 a u60de largeur) et de trous (25 a 50 de
diametre) est également monté a I'entrée du diffractométre.

Le goniomeétre réside dans une chambre congue pour I'ultra-vide (USt\M).pompage lui
permet de descendre dans la gamme®IMillibars. Un tel vide nécessite un environnement
"propre”, ce qui induit des contraintes sur les appareillages instalgty, tels que les moteurs
et la bobine de courant. Nos expériences ne nécessitaient ceppaslanttel vide, et nous avons
travaillé aux alentours de 10 millibars.

Cette chambre posséde de nombreuses brides, ce qui permet de fddeifgenent aux
besoins des utilisateurs. Nous avons ainsi pu monter simultanément 2 c&a#gsine a 30
et une a 60 par rapport au faisceau incident) et un systéme portant un électro@manporte-
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Moteur Description Portée Résolution
Angles échantillon
0 angle d’incidence 5-100 0.00053
C berceau +10° 0.05
[0) azimuth +178 0.r
Translations échantillon
X translation transversale + 2.5 mm 0.5um
y translation longitudinale =+ 2.5 mm 0.5um
z translation verticale +2.5mm 0.5um

Angles détecteur
20 angle dans le plan principal +108 0.00053

X angle hors plan principal ~ +120° 0.0r
Translations du porte-diaphragmes

Xp tranlation horizontale 6 mm 0.35n

Yp translation verticale 6 mm 0.25m

TAB. 5.2 — Portée et résolutions des moteurs du diffractométre.

diaphragmes motorisé sur la bride sommitale.

En outre, une chambre de préparation, avec bombardement ioniquet taliules d’évapo-
ration, est connecté a l'une de ses brides latérales.

Un systeme de refroidissement a I'Helium permettant de maintenir I'échantiltom 2h K
et 80 K peut étre installé sur le porte-échantillon, mais nous n’avons pag ggli€quipement.

5.4 |’électroaimant

Le porte-échantillon du diffractométre peut normalement étre équipé atr@imant pla-
naire pouvant délivrer un champ de 2 kOe en statique. Nous n'avengifiaé ce dispositif car
il était plus intéressant pour nos échantillons d’appliquer un champ maiqueaire.

Nous avons donc congu un systéme permettant d’appliquer un champtigagmerpendi-
culaire a I'échantillon a I'intérieur de la chambre ultra-vide.

Il est constitué d’'une bride adaptée a la bride sommitale de la chambre, seltdagpt fixée
un bras amenant I'électroaimant au-dessus de I'échantillon §. Le bras comprend une
translation verticale micrométrique et un trépied de positionnement. La partieeim&du bras
est flexible, de sorte que I'on peut adapter I'angle de I'électro-aimainglé de I'échantillon
(cette partie est entierement manuelle, et doit donc étre réglée avant de lametiambre sous
vide). On peut donc amener I'électroaimant jusqu’au ras de I'échantidloa déplacer la table
échantillon.

L'électroaimant lui méme est un noyau de fer doux entouré d’un bobinadi dk cuivre,
alimenté grace a des connecteurs étanches dans la bride.

Le champ magnétique créé au niveau de I'échantillon a été calibré en fodetlardistance
entre le noyau et I'échantillon (Fig.5). En faisant circuler 7 Ampéres, on obtient un champ
de 2 kOe a 2 mm du noyau. Le diameétre du fil de cuivre ne permet malheorenispas de
faire circuler un courant intense trés longtemps. Celui-ci chauffe eapédt et dégaze. Outre les
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FiG. 5.4 —Schéma du dispositif portant I'électro-aimant. Ce dispositif se monte suride b
sommitale du diffractometre. Le bras supportant I'électroaimant essalertical. L'autre tige,
en forme d’équerre, est destinée a supporter les moteurs des dgapbs dans la premiere
configuration décrite ci-apres.

problemes liés a l'ultra-vide et la pollution de I'enceinte, le chauffage petaimer un dépla-

cement appréciable du diaphragme, compte-tenu de I'important bras deslevle sytéme qui

le supporte, ce qui se reflete dans la structure des speckles. On doitadiser de maniere

pulsée, avec des impulsions d’'une a deux secondes, ce qui esbbpatap court pour mesurer
des speckles sous champ. Nous avons pu toutefois mesurer I'évolut®nlsmp de l'intensité
du faisceau spéculaire avec la photodiode.

5.5 Le porte-diaphragmes motorisé

Nous avons également di concevoir un systéeme pour amener les drapli@d@vant I'échan-
tillon. Plusieurs paramétres étaient a prendre en compte lors de la conception
— Nous voulions pouvoir mettre plusieurs diaphragmes, d’'une part puwvop disposer de
plusieurs diametres, d’autre part pour disposer de diaphragmes@damgecsi I'un d’entre
eux était obstrué ou de mauvaise qualité (ce qui est arrivé).
— Il était nécessaire que le porte-diaphragmes dispose d’au moins Rti@rss (transverse
et verticale) indépendantes de celles de I'échantillon, afin de placer lerdgpe voulu
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FiG. 5.5 —Calibration du champ délivré par I'électroaimant.

dans le faisceau et face a la zone d’intérét de I'échantillon. La motorisions transla-
tions était souhaitable.

— |l fallait réduire au maximum la distance entre les diaphragmes et I'échanskms en-
traver les degrés de liberté de I'échantillon, afin d’assurer des corgléiossi bonnes que
possible du champ proche : ce critére est important pour les simulationseeblastruc-
tion, comme nous le verrons plus loin.

— Lastabilité du porte-diaphragme était un enjeu majeur, afin de toujoureéeleactement
la méme zone de I'échantillon, avec la méme répartition d’amplitude.

Nous avons donc congu successivement 2 porte-diaphragmes.

Le premier systéme, utilisé lors de 3 des 4 campagnes de mesures du pribfisteétar la
méme bride que I'électro-aimant, par I'intermédiaire d’un bras en aluminium §F6g.Pour la
premiére campagne de mesures, les translations étaient contrélées mamiellEaide de vis
micrométriques. Puis 2 moteurs micrométriques traités pour le vide ont été ajoutia@ace-
ment des vis micrométriques. Leur alimentation était assurée grace a desteams étanches
placés dans la bride. Les déplacements des diaphragmes étaient ainsicpitobés les autres
moteurs par le logiciel de contréle de la ligne (SPEC). Deux diaphragmesagies (un de dia-
meétre 10 microns et un de diamétre 20 microns) étaient maintenus sur leurtquaopaes petits
ressorts.

Ce systeme permettait de placer un des diaphragmes dans le faisceau,na @vant
I’échantillon, ou de retirer le porte-diaphragmes pour laisser passdetfaisceau. Etant donné
la faible course des moteurs, il est arrivé que I'un des diaphragmesssepas étre placé devant
la zone d'intérét de I'échantillon. Concernant la stabilité du systéme, rfavens pas observé
de signes de dérive ou de vibrations, malgré le bras de levier relativémpattant entre la
bride et les diaphragmes, sauf pendant une application prolongéeaunypchagnétique causant
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FiG. 5.6 —Photo du premier dispositif utilisé pour positionner les diaphragmes.

un échauffement du dispositif.

Dans le deuxieme systéme, nous avons choisi de placer les diaphragmesndsupport
solidaire de la table-échantillon du diffractomeétre (Figl). Ce support portait 2 diaphragmes
et un trou large entre les deux pour pouvoir laisser passer le faisgestt €e sont donc les
moteurs du goniométre qui contrdlaient les diaphragmes. La forme dursé@pgibadaptée pour
compenser I'angle d’'incidence de la table-échantillon. L'échantillon ét#i# sar un support
supplémentaire lié a la table échantillon par les deux moteurs micrométriques utifisédgm-
ment pour les diaphragmes, de sorte que I'on pouvait déplacer I'échantllativement aux
diaphragmes.

Avec ce systéme, les diaphragmes étaient environ 7 millimetres devant lacaméezsur
I'échantillon.

Les conditions de champ proche sont respectéesii2a)? << 1, oud est la distance entre
I'échantillon et le diaphragme etz st le diametre du diaphragme. Avec le premier dispositif,
Ad ~ 4 un?, donc on vérifie bien les conditions de champ proche avec le diaphrag?@ de
microns, mais mal avec le diaphragme de 10 microns. Avec le deuxiéme dispabitif] punt,
donc on vérifie les conditions de champ proche avec ces deux tailles deatjape. Ce critére
est important pour modéliser 'amplitude de I'onde diffusée par le diaphragmeiveau de
I'échantillon.
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Echantillon

FiGc. 5.7 —Photo du deuxiéme dispositif utilisé pour positionner les diaphragmes.

5.6 Les diaphragmes

Les diaphragmes que I'on place devant I'échantillon ont deux réles :

— ils servent de filtre de cohérence, en ne laissant passer qu'wtierirde faisceau bien
plus cohérente que le faisceau entier. Cela impose de choisir une taille deadjae
inférieure aux longueurs de cohérence transerses du faisceau.

— ils déterminent la forme de I'onde qui éclaire I'échantillon, et en particutirrextension
spatiale.

Le choix de la taille 2 du diaphragme est également lié & la résolution de la détection. Avec
un détecteur bidimensionnel de taille de pixeROum placé a environ 50 cm de I'échantillon,
comme c’était le cas pour nos expériences, on dispose d'une résolngalaee d’environ 40
prad. Or la taille angulaire des speckles est déterminée par la diffractiomaghbrdgme, de
I'ordre deA /2a. Avec une longueur d’onde de I'ordre de 1.6 nm, on doit utiliser des diaphes
de taille au moins inférieure a 30n.

Ce deuxiéme réle expligue I'importance qu'il faut accorder a la forme dphdégme. En
effet, les effets de diffraction du diaphragme sont sensibles et I'onddeinte sur I'échan-
tillon n’est plus assimilable a une onde plane. Toutefois, dans le champ lointaiiaphragme
(2xd/(2a)? >> 1), 'onde est quasi sphérique et peut étre localement approximémeamde
plane, si I'échantillon est suffisamment petit. Dans le champ proche, I'amplitad’'onde est
assimilable & une onde plane en face du diaphragme et son module chutepidesnent en
s'excentrant. Les variations de phase au voisinage de ce bord fnainzés "rapides" a I'échelle
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des nanostructures que nous étudions, ce qui se modélise par uaaldadsire. Cette situation
de champ proche est donc adaptée aux objets de taille inférieure a timevddans les situa-
tions intermédiaires, I'amplitude de I'onde a une forme complexe déterminée foamea et les
dimensions du diaphragme. On congoit alors I'intérét d’utiliser un diaphesde forme simple,
si I'on veut pouvoir modéliser I'onde diffusée par le diaphragme. Et méans de cas I3, il est
utile de vérifier la qualité du diaphragme (propreté, rugosité des bordse3 eimensions.

Les diaphragmes que nous avons utilisés, fournis par Eloise S.A.R.L. tétaieen alliage
Pt/Ir, de forme circulaire, et de diamétre nominal 10 ou 20 microns. Deuesleiaphragmes
ont été imagés avec un microscope a balayage FEG§Fg.Cette image atteste de la qualité
du diaphragme, dont la rugosité est inférieure a la limite de résolution. Le tli@mes également
mesuré avec une bonne précision. On s’attend donc a pouvoir modélisectement I'ampli-
tude qu'il diffracte.

FiGc. 5.8 —Images FEG de diaphragmes circulaires de diamétr&0 um (gauche) et 20 um
(droite).

Lorsqu'un diaphragme est parfaitement circulaire et éclairé par ude plane cohérente,
I'amplitude, et donc lintensité, qu'il diffracte en champ lointain est décrite e fonction
de Bessel (voir le chapitre Modélisation). Celle-ci a la forme d’oscillatiargentriques qui
deviennent périodiquement espacées lorsqu’on s’éloigne de letrec&es oscillations sont
observables avec des rayons X mous (voir le chapitre sur les résulsnegntaux), mais
également dans le domaine visible, avec un laser.

Nous avons pu évaluer la qualité de nos diaphragmes en mesurant leastiff de la lu-
miére aux petits angles (Small Angle Light Scattering, SALS), en collaboratiea C. Rochas
(Laboratoire de Spectroscopie Physique de Grenoble). L'expériemasiste a éclairer le dia-
phragme avec un laser optique et a enregistrer sa diffusion aux peties ang une caméra
CCD. La qualité des oscillations enregistrées correspond a la circulard@plragme. La Fi-
gure5.9présente quelques résultats obtenus sur les diaphragmes que naustiigés. On voit
gue I'un d’entre eux est probablement bouché par une poussiamne doat I'image FEG atteste
de la qualité produisent effectivement des cercles concentriquegupresirfaits, alors que le
troisieme diaphragme, dont les bords sont mal définis, donne des abitbenés.

Nous avons pu observer qualitativement les mémes franges d’interé&raaec des rayons
X mous.
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FiG. 5.9 —Spectres SALS de quelques diaphragmes utilisés lors de notre projeaudkega
droite : le spectre des diaphragmes imagés au FEG (Fig). de diametre 10 et 20 um respecti-
vement, et le spectre d'un diaphragme de diamétre 20 um, probakieartiellement bouché.

5.7 Lacaméra CCD

Pour observer des variations spatiales et/ou temporelles d’intensité, il estamid’utiliser
un détecteur performant, qui combine une bonne résolution spatiale onne bynamique et
une forte sensibilité afin de mesurer les faibles intensités avec précisios'Bat actuel de la
technologie, les cameras "CCD" (Charge Coupled Device) sont leg@étedes plus couram-
ment utilisés pour ce type d’expériences. Ce type de détecteur cowesmmna bidimensionnelle
relativement étendue avec une résolution de I'ordre de la taille des piaitldesune a quelques
dizaines de microns. Leur trés bonne sensibilité permet de compter les photoasun dans les
cas favorables. La contrepartie de ce type de détecteur est le tempsude tecla caméra, qui
limite la gamme temporelle des phénoménes qu’on peut étudier : avec unetéqleelecture
typique de 1 MHz, il faut environ 4 secondes pour lire une image de:22@88 pixels. On peut
éventuellement augmenter la fréquence de lecture, mais au détriment déidxtrionique. Une
autre solution pour réduire le temps de lecture est de se limiter a une zoneéd!iBténs tous
les cas, on descend difficilement en dessous d’'une seconde de telapide

5.7.1 Caractéristiqgues du détecteur

Nous avons utilisé deux caméras CCD. Nous ne disposions pour nos faeex@ériences
que d’'une caméra CCD "classique”, a détection directe, comportank1342 pixels de 22.5
um de coté. L'éclairement "frontal" dans le domaine des rayons X mousas/ésé assez des-
tructeur pour toutes les implantations électroniques, qui ne sont pas §eetdg rayonnement
dans ce type de caméra.

Nos collaborateurs anglais du Magnetic Spectroscopy Group de Dayesit par la suite
acquis une caméra CCD a illumination arriere ("back illuminated") de marquerANdus en
présentons ici une étude.

La puce de la caméra (modéle 42-40 de "e2v") est composée dex2048 pixels de 13.5
microns de coté. Son efficacité quantique atteint 70% a 95% dans la gamnasoles X mous
(400-1500 eV, Fig5.10. L'électronigue code I'image en entiers de 2 octets, ce qui donne une
gamme de 65536 valeurs par pixel.
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FiG. 5.10 —Efficacité quantique typique du modéle de CCD DO436. En bleu : modéle a-illum
nation frontale ; en noir : modeéle a illumination arriére.

La caméra est dite "back illuminated" car les photons arrivent sur la capaeraarriére,
ou ils rencontrent directement une couche de silicium d’'une centaine dermmidrépaisseur.
Cette couche absorbe la quasi-totalité des photons dans la gamme des X'atmapition des
photons libere des électrons qui sont drainés sur la face avant merélectronique adaptée.
Le nombre d'électrons libérés par photon dépend de I'énergie du phosuitaine loi bien
connue pour le siliciumn = E(eV)/3.62. Cela fait plusieurs centaines d’électrons par photon,
ce qui permet de détecter chaque photon individuellement. L'électrotrigiugforme le nombre
d’électrons en une intensité exprimée en ADU (Analog Digital Units), selotaux de conver-
sion propre a I'électronique de la chaine de détection.

Chaque cellule du CCD est un petit condensateur qui sature vers@8@&@drons. Lorsque
la saturation est atteinte, les charges en exces se répartissent sueley@isins de la méme
colonne, ce qui est a éviter. Il convient de choisir le temps d’acquisitiocnaséquence. Sur
la ligne ID08 de I'ESRF, la saturation est atteinte en 1 a 10 secondes edansre faisceau
cohérent réfléchi par un échantillon métallique.

Remarquons que le taux de conversion des électrons en ADU, quieestaleur codée en
entiers a 2 octets (de 0 a 65536 ADU), est adaptée pour que la satutativordique d’un pixel
corresponde a peu pres a la "saturation" du codage numérique.

5.7.2 Etude du bruit de fond du détecteur

Afin d’extraire correctement les photons des images, il faut soustnas@dal enregistré un
bruit de fond moyen, pixel par pixel. Il est donc important de caraeeas mieux le bruit de
fond du détecteur. Nous en avons donc fait une étude statistique a paréiiséérie d’acquisitions
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sans faisceau. Il faut que toutes les acquisitions de la série soienéegalians des conditions
identiques : la distribution du bruit de fond dépend en particulier de la dilaéquisition et de
la température du détecteur.
La distribution des intensités enregistré€@s j, k) d'une série (ol et j repérent les pixels
etk est le numéro de I'acquisition dans la série) est caractérisée principalparesa moyenne
1 et sa variance?, qui seront des données utiles pour le traitement des images. Le cogfficie
d’asymétrie $kewnesen Anglais)y; et le coefficient d'excés d'aplatissemehktiftosis excess
en Anglais)y, permettent en plus d’évaluer I'écart de la distribution a la distribution gaussie
On calcule une estimation de ces grandeurs de la maniére suivare [

_ 10
AT S
Wi, ) (L) =5 2103k
Oi) =g SN0 TH
Vl(',]) = (n—l)(nEZ)Ge’(i,j) kil[l(hjvk)_l_(i:j)]s
N TR Ut G P S Y . Sl [
’ (N=2)(n=3) [ (51, j. 0~ TG, pp* N1

La moyenney est le bruit de fond que nous cherchons. On utilise son estimEtjmur
corriger les intensités enregistrées avec faisceau. Elle permet en lpgartieurepérer les pixels
chauds, qui ont un bruit de fond plus élevé, et sur lesquels le sénliensité correspondant a
I'absorption d’'un photon est plus élevé que sur les autres pixels. Umeds points identifiés,
les autres pixels de forte intensité, qui n'apparaissent que dans wiedraage de la série, sont
généralement dus aux particules cosmiques. On les élimine afin de recaluslprécisément
les moments statistiques.

La variances? permet de quantifier I'incertitude sur notre estimation.

Le coefficient d’'asymétrigy quantifie comme son nom l'indique I'asymétrie de la distri-
bution par rapport a la moyenne. Il est nul quand la distribution esaipamient symétrique.
Comme on attend que la distribution soit symétrique, une valeur trop forte gentise nous
permet de repérer un probléme dans la série d’acquisitions, par exeogaerfence d’'une par-
ticule cosmique de forte énergie.

Le coefficient d’exces d’aplatissemeptdécrit la finesse du pic de la distribution. Il vaut O
dans le cas d’une distribution gaussienne ; il est plus grand quand le [giditribution est plus
aigte. C’est un critére supplémentaire de la qualité de I'estimation.

Nous avons donc effectué une étude détaillée du fond en prenaréroessde 5 images sans
faisceau, en utilisant tout le champ de la caméra (2048x2048 pixels), Ine fi@guence de 1
Mhz, avec différentes durées d’acquisitidh(1's, 2's,5 s, 10 s, 20 s et 50 s), et a différentes
températured (-45°C, -35°C, -25°C, -15C, 20°C). Etant donné le faible nombre d’images par
série, les estimations des grandeurs statistiques pixel par pixel ontamgeggrreur. Nous avons
donc étudié leurs moyennes sur I'ensemble des pixels (notatjthet supposé qu’elles sont
représentatives du comportement de chaque pixel.

Les coefficients d’'asymeétrie et d’excés d’aplatissement mofighst (y2) sont de I'ordre de
103 a 10 * pour les séries d’'images de température inférieure ou égales@,-@%elle que soit
la durée d’acquisition, ce qui signifie que les distributions d'intensité pawdtee considérées
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comme gaussiennes dans ces cas.

La moyennel_et la variances?, calculées sur une série d'images de méme temps d’acquisi-
tion At et & températur@ constante, se modélisent assez bien a partir des équations :

1(i,j)  =lo+an(T,i,j)At
o’(i,j)  =05+a’n(T,i,j)At

— lp est une constante fixée par le voltage de référence de I'électronidacaméra et n'a
pas de signification physique.

— 03 est le bruit de 'amplificateur. Il est assez élevé, méme prépondérassé kempéra-
ture, et d'autant plus élevé que la fréquence de lecture est haute £JdiH$ notre cas).

— a est le taux de conversion des électrons en ADU.

— n(T,i, ) est le courant de fuite, en électrons par unité de temps. Le comportement en
température du courant de fuite est assez bien représenté par udgrioédius OUE; est
I'énergie d'activation du processus :

n(T,i,n=no<i,j>exp<—Ea“’”)

ko T

Les paramétrek, a3, a etn(T,i, j) peuvent étre obtenus par un ajustement linéaire pour
chaque température. La connaissanca(dei, j) pour plusieurs températures permet d’estimer
no(i, ) etEa(i, ). En pratique, le nombre réduit d’acquisitions (5 par jeu de paramé&ifgs
ne nous permettait pas d’obtenir une évaluation raisonnable pixel pdr [does avons donc
calculé les moyennes spatiales de ces grandeurs. Il faut dans agaasrra I'expression de
<02> un terme quadratique & qui prend en compte la variation pixel a pixel. Les ajustements,
a partir de la Figur®.11, conduisent aux estimations suivantes :

— 1o =334.84+ 1.84 ADU

— 05=12.89+ 0.87 ADW?

— a=0.43+ 0.09 ADU/électron

— (ng) =5.57 16* & 4.86 13* électrons/s

— (Eq) =0.737+£ 0.019 eV

La barre d’erreur indiquée poly;, og eta est I'écart type des valeurs calculées aux tempéra-
tures -48C, -35°C, -25C et -15C. On voit qu’'elle est relativement petite, ce qui confirme que
ces paramétres sont indépendants de la température.

Sur la Figures.11, qui montre la dépendance du bruit de fond par rapport au tempsuisacq
tion et a la température, on voit I'importance de refroidir la caméra. En affeisse température
(-45°C et -35C), le bruit d0 au courant de fuite est négligeable par rapport au deufam-
plificateur, pour des temps d’acquisition jusqu’a la cinquantaine de secbadlistribution de
o?(i, j) & basse température ou avec un faible temps d’acquisition donne dononureriepré-
sentation de la distribution dg3(i, j) (Fig. 5.13.

A basse température et pour des temps d’acquisition courts, I'intensité doeant de fuite
est négligeable. Le bruit de fond mesuré & —45°C avect = 1s est une bonne cartographie
delo(i, ) (Fig. 5.14). Sa distribution spatiale d’intensité est trés proche de la distribution gaus-
sienne. On sait que, a basse température et pour les temps d’acquisitits) lzovariance est
dominée par le bruit d’amplificateur, indépendant du pixel, ce qui donrieuit gaussien. Pour
des températures plus hautes ou des acquisitions longues (50 sectandisjibution des in-
tensités moyennes s’écarte de la distribution gaussienne, et devientrdgyengécette asymétrie
est due a la distribution des courants de fuite a travers les pixels, quihplss négligeables.
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FiG. 5.11 —Moyenne (1)) et variance (0?)) des distributions d'intensités sur des mesures de
bruit de fond. Les données expérimentales sont représentées mmbsles, les ajustements
par des lignes pleines.
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FiG. 5.12 —Courant de fuite en fonction de la température.

La distribution des variancez(i, j) est peu dépendante de la température et du temps d'ac-
quisition, comme le montre la FiguEel3 En supposant que la distribution d’intensité d’un pixel
est gaussienne, sa variance doit alors suivre une Igf @ mesures indépendantes (5 mesures,
moins la détermination de la moyenne), qui s’exprime comme :

En caractérisant ainsi le comportement du détecteur, on calcule ungrapti® du fond
moyen du détecteur et on évalue I'erreur que I'on peut commettre en tedratre fond moyen
des images avec faisceau. Nos expériences ont toutes été réalisée€ du3-45C. A ces
températures, I'écart type moyen du bruit de fond est de I'ordre de B8 @oit 9 électrons)
pour une série de 5 images de 50 secondes (et méme moins si on diminuadadede lecture).
On verra par la suite que c’est suffisamment petit par rapport a I'intesrgié® par I'absorption
d’un photon X.
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FiG. 5.13 —Distributions del_(i, j) et ded?(i, j). En haut, & température constante=T—35°C
pour différents temps d’acquisition ; en bas, a différentes températoasyn temps d’acquisi-
tion de 1 seconde.

5.8 Lalgorithme de gouttelettes

Dans cette section, nous allons décrire les principes de fonctionnenu@rdldorithme qui
permet de compter les photons un par un a partir de la répartition d’intenségisrée par
I'électronique de la caméra. Cet algorithme est décrit plus précisémenfidih

5.8.1 Principe de l'algorithme

Le principe de comptage photon par photon consiste a prendre une’'séageas dans des
conditions identiques, avec un temps d’acquisition pas trop élevé, de tabegsmr le nombre
de photons incidents dans la zone d'intérét du détecteur soit assezpefitquvoir les séparer.
Dans les cas que nous avons étudiés, le signal magnétique est sépmeallde charge dans
I'espace réciproque, et leur rapport d'intensité garantit que le sigpaghétique est formé de
photons bien individualisés tant que I'on ne sature pas le signal deecharg

On extrait alors les photons de chaque image, puis on les somme afin d’abienimage
avec une bonne statistique. Cette méthode permet un comptage précis tes mans les
faibles taux de comptage, ce qui est trés important pour analyser umesgediffraction co-
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FiG. 5.14 —Fond moyen résultant de I'acquisition de 5 images d'l seconde &C4%t sa
distribution d'intensité. Le modele est une distribution gaussienne de meard’'écart type
égaux a ceux de la distribution expérimentdle 333.63 ADU eto = 1.80 ADU.

hérente, dans la mesure ou les faibles intensités sont aussi importantes fprees intensités.
Au contraire, si on somme plusieurs images brutes ou si I'on prend une emagein trop long
temps d’acquisition, de faibles intensités dues au bruit du détecteur pedexemir suffisam-
ment importantes pour se confondre avec les coups utiles.

On travaille donc a partir d'images contenant peu de photons dans la Zotéréd. La
premiére étape consiste a corriger chaque image en lui soustrayantdimfiyen que I'on
aura caractérisé comme expliqué ci-dessus et mesuré dans un tempsde detipérience. On
elimine ainsi les effets de "pixels chauds", ainsi qu’une partie des flimtisea long terme de la
ligne de base du convertisseur Analogique / Digital que I'on obserwesbu

Le réle de I'algorithme de gouttelettes consiste alors a extraire les photorer wm plans
une image corrigée. Son principe est le suivant : on balaie les pixeldeltteidr jusqu’a rencon-
trer une intensité supérieure a un certain seuil. Il faut que ce seuilsiidsesnment supérieur au
bruit de fond du détecteur. Quand ce seuil est atteint, on a potentiellegtenté&@un photon. On
balaie alors les pixels premiers voisins pour voir lesquels dépassentmégalie seuil critique,
puis les premiers voisins de ceux-ci et ainsi de suite, de proche dmgpafin de déterminer une
zone connexe de pixels ou le seuil critique est dépassé. On appellearedtare "gouttelette”.
Lintensité totale qu’elle porte permet de déterminer le nombre exact de ghqtoelle com-
prend, quand celui-ci est suffisamment bas. La répartition de cetteitétpasmet de déterminer
précisément dans quel pixel chaque photon est arrivé, en cansaiasi la résolution du pixel.

5.8.2 Distribution d’intensité des gouttelettes

Quand tous les pixels de I'image ont été balayés, on dispose d'une eatigyides gout-
telettes avec leur position et leur intensité. Le résultat dépend en partioelepdramétres de
I'algorithme : la valeur d'un photon en ADU et le seuil de détection. On déterigeis parameétres
a partir de la courbe de distribution des intensités des goutteletteS (Fijy.

Celle-ci présente des oscillations périodiques dont la période est l'irtansyenne créée
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Fic. 5.15 —Distributions d’intensités des gouttelettes en ADU. A gauche, au sgullFer
(707.7 eV), un photon donne 76 ADU ; a droite, au segildu Cobalt (778.9 eV), un photon
donne 87 ADU. Les courbes rouges sont calculées avec un seudteetidn trop haut : les
oscillations sont décalées.

par un photon X. Le premier pic correspond a I'absorption d’'un phdtous avons déterminé
ainsi la valeur des photons a 708 eV (séuil du Fer) et 778 eV (seull;; du Cobalt) a respec-
tivement a 76 ADU et 87 ADU. Le taux de conversion d’un photon en é@astdans le silicium
étant connu (n = E(eV)/3.62), on obtient ainsi une estimation du taux desxgdona d’'un
électron en ADU 0 ~ 0.40+ 0.01 ADU/électron. Cette estimation est compatible avec celle
déterminée plus haut, d’apres la Figarél(a ~ 0.43 ADU/électrons). Cette derniere valeur est
déterminée a partir d'un ajustement de quelques points, et nous pensdas/gleur déterminée
a partir des oscillations dans la distribution d’intensité des gouttelettes estrgtisep

De plus, si les oscillations de la courbe de distribution des intensités deslgestesont
décalées par rapport a l'origine, cela signifie que le seuil de détectiotaéshoisi. Avec la CCD
gue nous avons utilisée, il faut utiliser un seuil de détection assez bd3\{3 Bar I'intensité des
photons est étalée sur plusieurs pixels : avec un seuil plus haut, onmeprtie de l'intensité
des gouttelettes. Ce seuil est assez bas, alors que I'écart type ddebfoitd de la caméra est
de 'ordre de 3.6 ADU, mais on élimine les gouttelettes dont 'intensité totale esieinfé a un
certain seuil (ici 40 ADU) bien inférieur a la valeur d’'un photon.

Si les parametres de 'algorithme sont bien réglés, on est capable dmidéide nombre de
photons contenus dans chaque gouttelette, si ceux-ci sont peu mxmbre

Cas des gouttelettes a 1 photon

Voyons d’abord le cas des gouttelette issues de I'absorption d’un ketdmp
Pour chaque gouttelett®, on établit son centre de gravité, yk) et sa taiIIe(AxE,Ayﬁ) en

pixels :
— L)L)
Npixelsi_rje%k ’ ’

ZG (i, 1) (G 1) = (W)
J€0bk

(X, Yk) =

1

(D, v0) =
pixelsj,
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FiG. 5.16 —Distributions de taille des gouttelettes a 1 photon en ADU, pour une série de 100
images au seuil 4 du Cobalt. Cette distribution dépend de la maniére donc on identifie les
gouttelettes, selon que I'on inclut leur frontiére ou non.

La distribution du nombre de pixels contenus dans les gouttelettes a 1 photooresce
Figure5.16 pour deux maniéres différentes de définir les gouttelettes. L'une staratie pixels
connexes dont l'intensité est supérieure au seuil de détection, alia dauxieme inclut aussi
leurs premiers voisins (la "frontiére" de la gouttelette), pour prendre@epte la dispersion des
charges : en effet, les électrons libérés par I'absorption d’'un phetdispersent Ilégerement en
traversant la couche de silicium jusqu’a I'électronique, ce qui expligeeles gouttelettes a un
photon s’étalent généralement sur plus qu’un pixel.

La distribution du nombre de pixels contenus dans les gouttelettes a 1 phéituesdgans
les frontiéres présente un pic bien défini vers 4-5 pixels. Nous avoeffet observé que la forme
la plus courante des gouttelettes sans leur frontiéres est un carsé2dexls, avec parfois un
pixel supplémentaire.

Le nombre de pixels inclus dans les gouttelettes a 1 photon comptées aveomgierd est
plus varié, mais proche de la situation d’'un carré centralxi2 gixels entouré de ses 8 pixels
frontieres (12 pixels en tout), ou de la situation d’'un ensemble>d2+2 pixels avec leurs 9
pixels frontieres (14 pixels en tout).

Nous avons choisi, pour traiter les images avec une forte dynamique destisged’inclure
les frontieres dans le traitement des gouttelettes.

Le nombre moyen de pixels par gouttelette contribue a la largeur des oscilldiosda
distribution des intensités des gouttelettes (Figude) : le bruit de chaque pixel étant essen-
tiellement celui de 'amplificateus? ~ 13 ADU?, la contribution de 16 pixels a la largeur a
mi-hauteur des pics de distribution est 23816 x 13~ 34 ADU : c’est environ la largeur a
mi-hauteur que I'on observe dans le cas d’'un photon individuel, ce quiremqoe I'étalement
des photons est la cause principale de la dispersion statistique de l'intesgéuttelettes.

Cas des gouttelettes a plusieurs photons

On peut étudier "I'étalement” d’un photon a partir de la distribution de taille datejettes
en fonction du nombre de photons qu’elles contiennent, en déterminatdill@enoyenne des
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FIG. 5.17 —Taille moyenne des gouttelettes en pikeds fonction du nombre de photons qu’elles
contiennent, pour une série de 100 images au seuill_Cobalt.

gouttelettes en fonction du nombre de photons :
(Ar?) = (D +0y%)

ou la moyenne se fait sur les gouttelettes contengrttotons. Un ajustement linéaire permet
d’en tirer I'étalement d’'un photon (Fi¢.17). Cet étalement est de I'ordre de 0.7 pixel en écart
type, donc de l'ordre de 2 pixels en terme de largeur a mi-hauteur. Seet &talé, mais le
calcul du centre de gravité de la gouttelette nous permet d’estimer la positibmpact avec
une résolution du pixel.

Comme le nombre de pixels inclus par gouttelette augmente rapidement avec le mmamnbr
photons, la largeur de la distribution des charges augmente aussi, ce quidivig@ilité des
oscillations a environ 5 rayons X dans le cas de la figui&

Dans le cas ou I'intensité devient grande, I'algorithme revient a divisaetigité sur chaque
pixel par la valeur en ADU du photon.

5.8.3 Efficacité de I'algorithme

Nous présentons ici un exemple concret montrant I'efficacité de I'algoeéth ’image que
nous avons étudiée est issue d’'une série de 1000 mesures aveaaisise d'une série de 100
mesures sans faisceau, qui permettent de caractériser le bruit ddufalddecteur. Nous avons
étudié 3 zones assez différentes de cette image, et nous allons monpertld@ptraitement par
I'algorithme de gouttelettes pour ces 3 cas.

Respect de la dynamique

La Figure5.18représente les anneaux de diffraction d’'un diaphragme circulaire adettia
10 um, observés en réflexion sur I'échantillon. L'intensité suit une fonctioBekssel d’ordre 1
en fonction du vecteur de diffusion planade et décroit asymptotiquement a la fonctiofgd.

Les anneaux de diffraction apparaissent clairement sur 6 ordremdéeayrs, et la décrois-
sance em’ est réguliére. La courbeg,) x g° montre que I'algorithme de gouttelettes n’induit
pas de distortion entre les différents ordres de grandeurs.
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FiG. 5.18 —Anneaux de diffraction d’un diaphragme circulaire de diametre 10 prsenkes en
réflexion sur I'échantillon.

Dans les zones de forte intensité, I'effet de I'algorithme est marginal, sdiuetuations
statistiques sont naturellement moyennées et le bruit négligeable. Stildef étalement des
photons demeure, mais il n’induit pas d’erreur significative si le comtidimtensité "réelle" est
faible de pixel & pixel. Nous allons montrer maintenant I'intérét de 'algorithme fes zones
de faible intensité.

Remarque

A partir de la Figures.19, on retrouve le rayom du diaphragme par les oscillations qu'il
engendre : leur période eAt, = 2rt/a. Ici, on a 28 oscillations sur 200 pixels. Connaissant la
distance entre I'échantillon et le détecteDrs 61 cm), la taille des pixelg & 13.5 um) et la
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FiG. 5.19 —A gauche, I'intensité intégrée angulairement ; a droite, I'intensité intégréguiai-
rement multipliée par

longueur d’ondeX = 1.59 nm), on vérifie (et c’est bien le cas) :

21 N 21200t

‘a A 28D

Zones de faible intensité

La Figure5.20montre l'efficacité de I'algorithme pour les zones de faible intensité : il per-
met de diminuer considérablement le bruit. Il permet aussi de corrigertefa@s d'intensité
qui ne sont pas dus a des photons utiles. Par exemple, sur la Big@ren élimine une trainée
induite par la saturation d’un pixel lointain (plus de 1000 pixels a gauchettie zone).

Etude quantitative du bruit

Etudions maintenant quantitativement la variance de la distribution des intesgigggstrées
en ADU sur une zone de faible intensité. L'exemple que nous allons peég€igure5.21) est
tiré de la méme série d’acquisitions que la FigbrQ mais concerne une zone sans trainée
de saturation, et ou le fond diffus est constant, afin de simplifier le calettie Gone comporte
23700 pixels. La série d’acquisitions comprend 1000 images de 0.8 s=cawudc faisceau et
100 images de 0.8 secondes sans faisceau {Fid).

Considérons une image calculée a partiNgemesures avec faisceau corrigées par un bruit
de fond moyen déterminé a partir big mesures sans faisceau. On note respectivemety
l'intensité calculée en ADU et le nombre moyen de photons sur un pixel dhesérincipales
contributions a la variance totale, moyennées sur la zone d'intérét, saunivaestes :

— Le bruit de Poisson sur le nombre de coupsg :

— La variance due & la cohérence du faiscefinZ. Le coefficientl mesure le degré de

cohérence et est compris entre 0 et 1. Les méthodes permettant d'éalceefficient
sont détaillées dans le chapitre suivant. Ici, il est de I'ordre de 0.6.

— Ces deux contributions sont augmentées du facteur multipli@agifi rend compte de la

dispersion du nombre d’électrons libérés par photon absorbé et dgtrgien spatiale
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FiG. 5.20 —Zone de faible intensité (16AL00 pixels). En haut, image obtenue en sommant
1000 images corrigées avec 100 fonds équivalents. En bas, imageielateec I'algorithme de
gouttelettes a partir des 1000 mémes images et 100 mémes fonds. Uksénitetté choisies
pour que les intensités soient équivalentes, selon le taux de converspirothin en ADU (ici,

87 ADU/photon). L'intensité maximale sur ces images est de 18 photons.
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Fic. 5.21 —Zone de faible intensité. De haut en bas : 1) somme de 1000 images [#ltes,
somme de 1000 images corrigées de 100 images du bruit de fond (esmitdois chacune),
3) somme de 100 images corrigées de 100 images du bruit de fondn#)esde 1000 images
traitées par I'algorithme de gouttelettes. L'intensité maximale sur ces figiré4ephotons sur

le méme pixel. On voit ici I'efficacité de I'algorithme, qui élimine presquieesment le bruit

dd au détecteur. On remarque également que la correction du bruitrdkif@uit éEnormément
de bruit, au point de masquer les speckles que I'on apercoit sur I'irbagie.
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de ces électrons :
G= Y E’g(E,d)
E,A

E est I'énergie en ADU associée a I'absorption du phofoest la distance entre un pixel
et le centre d'impacg(E,A) est la réponse du détecteur a un rayon X.

E= %EQ(E,A)

E est le taux de conversion moyen du photon en ADU, que nous avonmiiédgaius haut
a 87 ADU/photon au seullz du Cobalt. On peut déterminer la valeur @& partir des
résultats de I'algorithme de gouttelettes. Nous I'avons évalué@=a1800+100 ADU?
[104.

— Le bruit propres2.p, du détecteur. A basse température et pour les temps d’acquisitions
courts, il est essentiellement di au bruit de I’amplificategu(on néglige les courants
de fuite). Le bruit sur le®N,, mesures est dormlmog. On détermind\ldog a partir deNg
mesures du bruit de fond, et une régle de trois nous donne une évaldama]cr%. Sile
nombre d’images sans faisceau est différent du nombre d’imagesaaseedu, on doit les
remettre a I'échelle pour calculer I'image corrigée. Le bruit résultant der@ction du
bruit de fond est don(:l\lm/Nd)szoé. Le bruit total d0 au détecteur est donc :

N N\ 2
O2cp = <NZ'+ (Nr;) ) Nyo3

La variance totale s’écrit donc :
12—T° = G (nx +Bnd) + 02cp

Nous avons choisi une région du détecteur ou l'intensité diffuse estamate (les seules va-
riations significatives d’intensité sont dues au speckles), afin de p@pgmroximer les moyennes
statistiques par des moyennes spatiales calculées sur la région choisie :

<|2 . >2> -G <<nx> + B<nx>2) +0&cp

On a négligeé les variations pixel a pixel du bruit de fond du détecteur Bbdibre de rayons X
enregistrés, et on a supposé que G est uniforme sur le détecteur.

La partie utile du signal, que I'on souhaite maximiser, est le teBf. On peut exprimer
le rapport signal sur bruit comme :

GBn%

SNR= "X
Gnx +0Ecp

L'analyse de®y = 100 images sans faisceau nous a permis de déterminer le bruit intrinseque
moyen du détecteuNgo3 ~ 1304 ADLA.

Le nombre moyen de rayons X enregistrés est calculé a partir de I'intensyEnm® et du
taux de conversion photon/ADUt) = 87(nx)

Prenons 2 exemples tirés de la Figarel:
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1. Sil'on ne considere que 100 images avec faisceau et les 100 imagefasaeau, les
différentes contributions sont :
— (nx) = (1) /87~ 0.203
— G(ny) ~ 365 ADL?
— GPB(nx)%~ 37 ADU2
— 0%cp~ 2 x 1304 = 2608 ADY
On estime donc la variance totale & environ 3010 ADtk qui est trés proche de la
variance que I'on mesure sur I'image corrigée : 2973 ADIcart est de I'ordre de 1%.
Le rapport signal sur bruit est ici trés faible, de I'ordre de 1%.da&&le 10% sans le bruit
du détecteur.

2. Sil'on prend les 1000 images avec faisceau et les 100 images saesgies différentes
contributions sont :
— (nx) = (1) /87~ 2.06
— G(nx) ~ 3708 ADV?
— GB(nx)?~ 3819 ADL2
— Nmo§ ~ 10 x Ngo3 = 13040 ADV
- (’R‘Tr;)szog = 100x 1304= 130400 ADV
— 02cp = 143440 ADY
On estime donc la variance totale a 150967 ADtk qui est encore trés proche de la
variance que I'on mesure sur I'image corrigée : 154174 AOEcart est de I'ordre de 2
%.

Le rapport signal sur bruit est ici environ de 2.6% seulement, aloiksguait d’environ 1
sans le bruit du détecteur.

Les estimations précédentes sont faites sur un nombre relativement madeisedsl(23700),
en considérant I'intensité diffuse sous-jacente aux speckles constarienégligeant les varia-
tions de bruit de I'amplificateur pixel & pixel. Cela explique les faibles diffées entre nos
estimations et les valeurs mesurées.

On constate que dans les deux cas, le bruit intrinséque du détecteugestdat dominant,
par sa contribution a la fois sur les images avec faisceau et les imageaisaeat : il représente
87% de la variance totale dans le premier cas et 95% dans le deuxieme @diss [ amplifie
considérablement ce bruit si on n’enregistre pas autant d'image$assseesau qu’avec faisceau.
Dans le deuxieme exemple, la variance due au bruit est 5.5 fois plus éley&ean avait partage
le temps de mesure également entre mesure du signal et mesure du broi.de fo

On constate ici I'intérét de I'algorithme de gouttelettes, qui €limine presque@midit le
bruit électronique et augmente le contraste des rayons X en supprinféettd’étalement des
rayons X. La variance n’est donc due qu’au bruit poissonien et @Harence du faisceau :

((nx — (nx))?) = (nx + Bng)

Le rapport signal sur bruit est alg8gny ), soit respectivement 10% et 1 pour les deux exemples.
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Chapitre 6

Diffraction cohérente de domaines
magnetiques périodiques

Au cours de nos 4 campagnes de mesures, nous avons étudié principadieme types
d’échantillons : des couches minces de FePd formant des domainesaes,rtédles que celles
présentées dans le chapitre 2, et des nanolignes paralléles gravééssiicium et recouvertes
d’'une multicouche de Co/Pt. Pour ces deux types d’échantillon, nous atadié le cas du
support infini (échantillon bien plus grand que le faisceau défini pardghdagme) et le cas
du support fini (échantillon plus petit que le faisceau). Nous préssrttans cette section les
principaux résultats expérimentaux obtenus sur ces échantillons, en terowrdlations de
speckles. La modélisation et la reconstruction de configurations magnétijussrne les deux
sections suivantes.

6.1 Diffraction magnétique cohérente de films minces de FePd

Dans le chapitre 2, nous avons étudié des couches minces de FeRdgpreses rubans ma-
gnétiques alignés. Nous avons vu que la diffraction magnétique de semdsmanne lieu a des
pics dans I'espace réciproque dont la position correspond a la pénaglectique moyenne et la
largeur au désordre de ces rubans. Eclairés en faiceau cohésepice diffus se fragmentent en
une figure contrastée de speckles propre a la configuration particldiemeibans éclairés par le
faisceau §].

Les résultats présentés ici ont été obtenus lors de notre premiére cantgagresures, au
cours de laquelle nous ne disposions pas encore de la caméra CCD plésrhiaut, mais d’'une
caméra CCD a illumination frontale, disposant d’'un champ de £24%2 pixels de 22.pm
de cOté. Cette caméra couvre donc a peu pres la méme étendue de I'éspaogue que celle
décrite plus haut, mais avec une résolution moindre.

Nous avons utilisé ici un diaphragme de diamétreu@0positionné 2.5 cm devant I'échan-
tillon grace au premier dispositif décrit plus haut (F3g).

6.1.1 Description de I'échantillon

L'échantillon est une couche mince de FePd de faible anisotropie magisitdlioe. Ce
type de systéme permet la formation de domaines en rubans particulierenmeadtdniés et dont
I'aimantation oscille autour du plan de la couche sans jamais attendre la direstpmmgiculaire
(cf. Chapitre 1). La composante de I'aimantation paralléle a I'axe des susrdonc la seule a

117
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avoir un moment net non-nul, les deux autres composantes ayant enngreppéoximation tous
leurs coefficients de Fourier pairs nuls. La période magnétique de figlhba, évaluée d’apres
les images de Microscopie a Force Magnétique @iy, est de 101 nm.

7

\
\

FIG. 6.1 — Image MFM de 44 pm de la couche mince de FePd. Les rubans magnétiques sont
alignés selon une direction cristalline [1 0 0], a 48e I'image. La période magnétique est de
101 nm.
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FIG. 6.2 —Rocking curve en géométrie transverse (schéma a gauche) mesiar@botodiode.
La position des pics magnétiques correspond a une période de 99 nmargeur a une lon-
gueur de corrélation de 1 um environ.

Une "rocking curve" en géométrie transverse au seyilu Fer confirme I'ordre de gran-
deur de la période magnétique 9 nm) et la bonne périodicité des domaines (la longueur de
corrélation de la périodicité magnétique est de I'ordre du micron,G=i).
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6.1.2 Quelques résultats connus

Diffraction en géométrie longitudinale

FIG. 6.3 — Spectre SXRMS de I'échantillon obtenu en géométrie longitudinale et ersadiain
circulaire a 708 eV (Echelle d’intensité logarithmique).

En géomeétrie longitudinale, cet échantillon diffracte deux satellites magnégquiesme de
bananes de part et d’autre du faisceau réfléchi spéculairemené (Big_eur finesse témoigne
de la bonne périodicité magnétique. La largeur des domaines étant tre€bige, de désordre
prépondérant est donc le défaut d’orientation, qui explique I'eidarisngitudinale des satel-
lites. Ceux-ci s’'inscrivent sur une ellipse dont le rapport d’aspsti/ sinf ~ 3.9.
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FiG. 6.4 — Dépendance en énergie de l'intensité spéculaire et de l'intensité "mageéfjigté-
grée sur les deux satellites), en polarisation circulaire.

En intégrant l'intensité des satellites magnétiques d’'une part et du spécadilairre part,
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on peut mesurer leur dépendance en énergie autour du_gedil Fer (Fig.6.4), ce qui permet
d’optimiser le rapport d’'intensité en faveur de I'intensité diffractée hpésslaire par les do-
maines magnétiques. C’'est important car I'intensité "magnétique" est plies daib I'intensité

spéculaire d’au moins 2 ou 3 ordres de grandeurs. Or il faut une itésugfisante pour observer

des speckles, dont 'intensité individuelle est trés faible.

Intensité intégrée (photons)

1 1 1
500 1000 1500 2000
d, (pixels)

FiG. 6.5 —Pics magnétiques d’'ordre 1 et 2 de part et d'autre du spéculaire éielul’intensité
logarithmique). L'ordre 2 c6té droit n'apparait qu’en sommant lesgiixsur les colonnes. L'effet
dichroique s’observe sur les pics d'ordre 1 et d’ordre 2. Le brsit @0 principalement aux
colonnes endommagées de la caméra.

La géométrie longitudinale permet d’observer plus facilement les satellitesétgggs
d’'ordre 2 (Fig.6.5), essentiellement dus a la composante longitudinale de I'aimantation, qui
est mesurée par les canaox— 1t et T— o avec un coefficient géométrique cosb ~ 0.97,
alors qu’en géomeétrie transverse, on la mesure par le seulcanatavec le coefficient géomé-
trique~ sin20 = 0.5 (cf. 83.2.9. En terme d’intensité, on a donc un facteur 22<ﬁj$in2 20~ 8
en faveur de la géométrie longitudinale. L'effet dichroique, qui n'esisible qu’en géométrie
longitudinale, permet en plus de renforcer I'un des 2 satellites.

Pour mesurer les pics d’'ordre 2 avec la caméra CCD, qui est fixe,ibimdmer le berceau
de I'échantillon (angl€). Le faisceau n’étant probablement pas exactement au centre derrotatio
la zone éclairée varie, d’autant plus que le faisceau filtré par le diapleragt trés fin. Toutefois,
avec un diaphragme de diamétre 20, le faisceau éclaire plus de 200 périodes magnétiques, de
sorte que I'on peut estimer que les effets des défauts magnétiques sestament moyennés
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en intégrant l'intensité des satellites. Nous avons par ailleurs pu vérifeelagiorme générale
des satellites d’ordre 1 changeait peu lorsque I'on translate I'échantilgng.6).

polarisation circulaire gauche

=
o
(=)

~

[
o

Intensité intégrée (photons)

200 400 600 800 1000 1200
d, (pixels)

FiG. 6.6 — Intensité intégrée sur les colonnes, mesurée en polarisation circulairehgapour

3 zones différentes de I'échantillon. Les trois courbes se superpoisgnice qui prouve que la
zone éclairée par le faisceau est suffisamment grande pour quedpsgiés moyennes soient
représentatives de I'échantillon entier. Le fond de la courbe rouge estéavé car le temps
d’acquisition était moins long.

Dichroisme circulaire et asymétrie

En polarisation incidente circulaire, on observe un effet dichroiquengsrtant (Fig.6.7),
gue I'on mesure par le rapport dichroigde(Eq. 3.19. Cet effet s’exprime sur le pic spécu-
laire et tres fortement sur les satellites magnétiques d’ordre 1. Nous o@d'gpas mesuré sur
les satellites d’ordre 2, mais leur trés forte asymétrie est certainement cheetena un effet
dichroique.

Le dichroisme sur le pic spéculaire, calculé a partir des intensités intégrdaségion du
spéculaire, est de 4.9%. Si I'on suppose que seule la compasaffiaralléle a la direction prin-
cipale des rubans) a un moment net non-nul, d’apres 'Equatid® le dichroisme spéculaire
s’écrit :

Al® 2co$6 O {RoF; pMy }

5(: - —F =
|0 |F0‘2|F_>2|1+Cg§26 + [F12|My[2cog 6
Le dichroisme sur les satellites magnétiques est beaucoup plus fort : 74&o satellite
gauche et 54% sur le satellite droit. Si 'on suppose que la densité électeqnésgt uniforme a

cette échelle et quay, a tous ses coefficients de Fourier impairs nuls, d’apres les Equati®®is
et3.22 le dichroisme des satellites vaut :

5 A 2coB0{MxM; }
710 T 2c080|My[2 4 |M,[2

On constate que le dichroisme (en intensité absolue) n’est pas identide® dewx satellites
magnétiques, ce qui signifie que les transformées de Fddgiet M, des composantas, etm;,
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FIG. 6.7 —Effet dichroique en polarisation circulaire. En haut, images 2D prisesaarisation
circulaire gauche et droite, et I'image du rapport dichroique au milieu.mileu, les intensités
de ces images sont intégrées colonne par colonne. En bas, rappbroidjue calculé a partir
des intensités intégrées sur les colonnes.
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des moments magnétiques ne vérifient gy, 0y, dz) = Mx(—0x, —0y,dz) et Mz(0x, Oy, ) =
M_(—0x, —0y, 0z). Cette rupture de symétrie montre que la transformée de Fourier que I'on me-
sure n'est pas la transformée de Fourier d'une fonction réelle. Bt d#ux effets interviennent

et modifient la transformée de Fourierme ~

1. Le premier effet est I'absorption, qui brise la symétri@erComme nous I'avons vu dans
le chapitre 8.3.3 tout se passe comme si on mesurait une transformée de Fourier de ~
étendue pour les valeurs dedans le plan complexe.

2. Le second effet est celui du diaphragme, qui éclaire une petitedsohéchantillon avec
une onde non-plane trés cohéreen’est donc pas directement la transformée de Fourier
dem, mais de son produit avec I'amplitude compléX&) de I'onde :

Ni(g) = / A(T)M(7)ETdr

Le calcul de 'amplitude de I'onde est détaillé dans la sediidn Cet effet brise la symé-
trie enqgy etqy.

Cet effet d’'onde non-plane se voit également sur la somme des interfsiéésies avec les
2 polarisations circulaires, car les satellites devraient étre symétriqueriient aussi sur les
satellites d’ordre 2, mais on ne peut pas le séparer de I'effet dichrgipnsemesurer les deux
polarisations circulaires, ce qui n'a pas été fait.

6.1.3 Apport de la cohérence

Grace a la forte cohérence du faisceau, les speckles constituantdiisesaapparaissent
clairement, avec un fort contraste (F&98). L'intensité varie trés rapidement dans I'espace réci-
proque de quelques dizaines de photons a plus de 1000.

Ces variations représentent I'exacte transformée de Fourier de lgwaion magnétique,
et contiennent toute I'information sur le désordre magnétique. Chaque figwpeckles est le re-
flet d’'un état magnétique particulier, ce qui permet d’étudier I'évolutionmétigue du systeme
en suivant I'évolution des speckles, en fonction de parameétres exté(temps, température,
champ magnétique). L'autre possibilité offerte par la diffraction cohéresitdeepermettre de
reconstruire une image exacte du systéme, grace a des algorithmes rsgreetion qui com-
pensent la perte de la phase de la transformée de Fourier par le suittnhaage.

Pour ces deux types d'applications, il est nécessaire d’avoir le &aideglus cohérent pos-
sible. Nous allons donc essayer de quantifier la cohérence du faisceau

Quelques définitions

Historiguement, I'utilisation de la diffraction cohérente de la lumiéere a été dguétopour
les phénoménes fluctuants, pour lesquels on étudie la corrélation des figuspeckles en fonc-
tion du temps, définie par :

L) (t+T1)

I(t)

L'opérateur "barre" désigne ici la moyenne sur la variable tempatrella cohérence se carac-

térise alors par la limite de cette corrélation normalisée quaedd vers 0. Si cette limite est
1+ B, on dit quep est "l'intercept” de la corrélation et quantifie la cohérence.

Corr(t) =
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FiG. 6.8 —Détail du satellite magnétique gauche de la Figéré. A droite, coupe longitudinale
du satellite et son lissage.

Comme notre systeme ne présente pas de fluctuations temporelles a I'échelleadeita,
nous allons transposer la méthode en remplacgant les fluctuations temparediesté@me par les
variations de configuration magnétique.

Par la suite, I'opérateur "barre" (exempb€).désignera la moyenne sur les états magnétiques
mdu systeme. La moyenne inclut une pondération en fonction de la probakitijéle ces états.
Donc, pour une grandelt du systéme, on a :

X = pmX(m)

Dans le cas de notre couche mince de FePd, les états les plus probabfesHamp nul)
sont ceux qui respectent la période magnétique moyenne et la densifadesdi’alignement
moyens.

En pratique, on ne peut pas mesurer cette moyenne idéale car on nedjgpasun nombre
N fini de mesure¥, a partir desquels on en fait une estimation, que I'on notera

P4

X=179 %

1

Zl -

k

Bien s{rX s'approche d’autant plus d&queN est grand.
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L'opérateur( ) reste associé a la moyenne sur les pixels d’une région d'intérét du deétecte

Pour un état magnétiqua donné, on noté&(d, m) I'intensité mesurée sur un pixel du détec-
teur correspondant a un vectdjude I'espace réciproque.
On définit également :

B(d) = 1(d,m) (6.1)
En faisceau incohérent, I'intensité que I'on mesure est moyennée suand gombre de
configurations magnétiques, et dans ce cas la mesure elle méme est assinilghig.2C’est
bien ce que I'on observe quand on utilise tout le faisceau : la moyennét setfarellement
grace au faisceau qui est incohérent sur 'ensemble de la zone éd&{ii¢ est donc l'intensité
incohérente de référence que nous allons utiliser par la suite.

Lintensité incohérent8(q) ne porte pas d’information sur la configuration magnétique par-
ticuliere mesurée pafd, m). Cette information est contenue dans la fonction de spe&kigm)
que I'on définit par :

1(d,m) = B(q)S(a,m) (6.2)
Une conséquence directe de cette définition est :
S@m =1 (6.3)

Par analogie avec les systémes dynamiques, nous allons quantifier larm#héu faisceau
a partir de I'écart quadratique moyen (moyenné sur les configurationsétiqges) entre I'in-
tensité cohérente et I'intensité incohérente, exprimées en nombre de phwsareés :

(I(d,m) —B(@))> = BB(d)?® +B(d) (6.4)
12(d,m) = (1+P)B*d,m)+B(d.m) (6.5)

F@,m = (1+B)+B(lq) (6.6)

Ces 3 expressions sont strictement équivalentes.

Le parametrd3, appelé facteur de cohérence, est un parametre intrinséque auda$@ea
la mesure, et, dans notre cas, ne dépend pas du pixel considépFéfiemnte bien la cohérence
du faisceau, car plus le faisceau est cohérent, plus les variationsnditétgoar rapport a la
moyenne sont importantes. (Le terme supplémeng&dgem) rend compte du bruit de Poisson
sur 'ensemble de mesures.)

Nous allons voir différentes manieres d’évaluer le facteur de cohéfeageartir de figures
de speckles.

Moyenne sur les configurations magnétiques

En remplaganB(d) par sa définition (Ec6.1) dans I'équatiorb.4, on obtient :

(1@m -T@m) =pT@m’ +i@m 6.7)

On voit que le degré de cohérenpeest défini a partir de la moyenne et de la variance
statistiques de l'intensité, calculées sur les états magnétiques du systemeal8atiah dépend
donc de I'échantillon statistique des états magnétiques que I'on a mesurés.
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Sil'on dispose dN figures de speckldg(d) correspondant & un échantillon d’états magné-
tiques, les meilleurs estimateurs non-biaisés de la moyenne et de la variatce so

1 N
l(qv m) ~ I(qv m) = Nkzllk(q)

2 —2

@~ giam
TN
1

=

(1am ~i@m) = N_lé(lk@ ~idm)’

Le degré de cohéren@eest donc évalué de maniére non biaisée par :

B —2 —~

(lam—lam) = 2 i@m +am ©8)
N

Par rapport a I'’équatioB.7, I'effet de la statistique sur un échantillon fini de mesures est
I'apparition d’'un facteur correctif/(1+ /N) qui est important quand on dispose de peu de
mesures.

En pratiqueN est petit et il est rare de disposer de suffisamment de mesures peunriair
bonne estimation pixel par pixel. Cependant, on peut évfugirle nombre de pixels de la
région d'intérét est assez grand. En efledst supposé indépendant des pixels du détecteur. En
moyennant sur les pixels, on minimise I'erreur faite sur les autres quantit&sdation6.8:

((am-riam)") = 25 (@) +(im) 69
N

On peut montrer que l'erreur statistique que I'on fait en évaliapéar cette méthode est
dépendante du nombre de speckles indépenddntie la mesure. Si le bruit de Poisson est

négligeable, elle s’évalue comme :
1
M~ ——
v/Ns
Expérimentalement, on a essentiellement deux possibilités pour sondecéedps états
magnétiques :

1. En appliquant un "pulse" de champ magnétique de direction et d’intedsipéée au sys-
téme, on peut le mettre brievement hors-équilibre. Il est probable queaulai® confi-
guration d’équilibre soit différente de la configuration initiale, tout en gatdes mémes
propriétés moyennes, ce qui a pour effet de changer radicalemegtita fie speckles.
Dans le cas de la couche mince de FePd que nous présentons ici, un araemdicu-
laire de 0.8 Teslas sature I'aimantation, et le retour a I'équilibre méne a ufiguration
ou les défauts de périodicité et d’'orientation des rubans magnétiqueprsbablement
différents. Nous n’avons cependant pas appliqué cette méthode glaeteamp magné-
tique assez fort.

2. Sil'échantillon est suffisamment homogéne latéralement, ses propriééétigaes moyennes
ne varient pas d’'une zone a une autre : la période des domaines,iguaton, la qualité
de leur alignement et la densité de défauts dans I'alignement (fouratias,.q restent
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identiques, mais I'agencement des défauts change. Le translater pant@pfaisceau re-
vient a mesurer le méme systéme dans un état magnétique différent. On pentaien-
ner sur les positions pour évaluer la moyenne sur les états magnétiques.

Sur cet échantillon, nous ne disposions que de deux figures de sppiikis dans les mémes
conditions expérimentales avec des états magnétiques différents. Nasschaisi une région
d’intérét de 64x 256 = 16384 pixels, centrée sur I'un des deux satellites magnétiquesed’ord
1 (Figure6.9). Ces 2 figures de speckles sont trés différentes, bien qu’ayantrte riméensité
totale a 0.1% pres (soit environ 1.25 millions de photons pour chaque fiflie.ne sont pas
corrélées (nous le montrerons plus loin), ce qui est trés important deas @& I'on n’a que tres
peu de figures pour faire la statistique. L'équattoBmeéne a I'estimatiofs ~ 0.55.

On peut évaluer l'incertitude siren estimant que la taille des speckles est inférieure a 10
pixels, et qu'il y en aurait donc environ 1600 sur la région d'intérét,ste erreuA ~ 2.5%.

Estimation de I'intensité incohérente

La méthode précédente nécessite de disposer d’au moins deux mesawreeseétats ma-
gnétiques différents, ce qui n'est pas toujours le cas. Nous allonsenamte autre méthode de
détermination d@ a partir d’'une seule figure de speckles.

Les moyennes sur les configurations magnétiques sont difficiles a évahisron profite de
l'indépendance d@ par rapport au pixel pour faire des moyennes sur une région dutelétec
Ainsi, a partir de I'équatioi®.4, on obtient :

(12@m)) = (1+B) (B2(@) + (B(@) (6.10)

Nous allons évalue{l 2(q, m)>, (B(d)) et(B?(d)). Pour cela, il faut faire 2 hypothéses :

1. §(d,m) varie tres rapidement a la fois avget avec la configuration magnétique. Nous
avons effectivement observé que la structure des speckles étaikmigbls a la configu-
ration magnétique, car une translation micrométrique de I'échantillon parntegpéais-
ceau la bouleverse compléetement. Si la moyenngjsiétend sur une zone de I'espace
réciproque assez large, c'est-a-dire beaucoup plus grande gquiteladeactéristique des
speckles, il est équivalent de moyen&d, m) et S*(g, m) surg et sur les configurations

magnétiques :
(S(@m) =@ m)

2. Les échelles de variation grde B(q) et deS(d, m) sont trés différentes, de sorte dBi@)
et S(d, m) d’une partB?(q) et (4, m) d’autre part, sont décorrélés et que I'on a :

(B(d)S(d,m)) = (B(d)) (S(d,m))
(B%(0)S*(d,m)) = (B*(d)) (S*(d,m))

Cette hypothese est vérifiée dans I'exemple de la Figi#re
Onaalors::

B@) = (@m)
(PEm) = (B@S@m) - (BAQS@m)=(2am)
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FIG. 6.9 —A gauche, deux figures de specklég,in); au centre, leurs fonctions enveloppes

B(d) obtenu par un lissage gaussien awsc= 3 pixels etoy = 5.7 oy ; a droite, les fonctions

de speckles (§,m). On peut vérifier sur cet exemple que les intensités lissées corremmond

assez bien a la méme diffraction incohérentg)Balors que les structures de speckles, issus de
configurations magnétiques différentes, ne se ressemblent pas.
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Avec ces 2 hypothéses, une estimation satisfaisante du facteur derehésefinalement :

<|2(q7 m) -1 (qv m)>

B2@) -1 (6.11)

B=

D’apres I'équatiorb.11, I'évaluation def3 est le rapport de deux moyennes sur une certaine
région de I'espace réciproque. Celle du numeérateur se calcule direcdtarpartir d’'une seule
figure de specklegd, m). Celle du dénominateur n’est en revanehgriori pas connu, et il faut
donc I'évaluer a son tour.

Lissage de l'intensité cohérente

La méthode la plus évidente pour évaldBF(d)) est d’évaluer la fonctioB(d) sur tous les
pixels de la région d’intérét.

Dans le cas, comme le n6tre, ou I'on ne dispose pas d’assez d'imagesrd#&pour faire
une moyenne raisonnable, on peut évaluer la fon@i@j) en lissant la figure de speckles. Cela
donne une estimation correcte, dans la mesure ou les échelles de variaBi@j) dedeS(d, m)
sont trés différentes. Ainsi, un lissage approprié permet de moy&igan) sans moyenner

B(d).

Nous avons utilisé des méthodes classiques de lissage, par exemplevotutgmmavec une
gaussienne, ou par un algorithme itératif qui moyenne les pixels de progireehe, ce qui est
a peu prés équivalent. Il est important que le lissage respecte I'amigogénérale du satellite
magnétique (Fig6.10).

La Figure6.11montre que I'évaluation d&, calculée selon I'équatiof 7, dépend des écarts-
typesoy et oy de la gaussienne par laquelle on convdl(@ m). La transition de valeurs trés
faibles ¢~ 0.2) a des valeurs tres hautes 1) est réguliére. On remarque toutefois un palier entre
B=0.5etp=0.6 (Fig.6.11, oy = 5 0x). Ainsi, I'estimation def est biaisée par la qualité du
lissage dé (g, m) : si le lissage n’est pas suffisant, on sous-estime la cohérence, aéosslest
trop fort, on la sur-estime.

On peut toutefois estimer la qualité du lissage par exemple grace a deus filguspeckles
mesurées sur des zones différentes de I'échantillon, car elles comdes a la méme intensité
incohérente. Les deux lissages doivent donc donner des résuitditabies (Fig6.9).

Avec cette méthode, nous avons évalué le facteur de cohépednemviron 0.60 pour cette
expérience. Cette valeur est en accord avec celle trouvée par la mgtiéoddente.

On peut évaluer la cohérence d’'une maniére légérement différenva slipose d’une zone
ou I'on sait que I'intensité incohérente varie peu. Dans ce cas, ongraptacer I'intensité lissée
par la moyenne de l'intensité sur la zone choisie. On évite ainsi le biais d( agdismais on
introduit celui du choix de la zone, qui est aussi subjectif. De pluss diarcas des satellites
magnétiques, les régions ou l'intensité incohérente est a la fois homogémtedpbur réduire
le bruit de Poisson) sont généralement peu étendues. Le nombrecliespedépendant qu’elles
comportent est plus faible et peuvent induire une erreur statistique impmrta
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FIG. 6.10 -La figure de speckles de référence et deux lissages gaussieng imename facteur
de cohérence : un lissage isotrope et un respectant le rapport e&siu satellite.

Autocorrélation

Nous allons caractériser une figure de specklgam) par sa fonction d’autocorrélation :

A(8d) = % (@)1 (d+00) (6.12)

La fonction d’autocorrélation (Figh.12) de la figure de specklés8est caractéristique de la
diffraction cohérentedt]. Elle se compose d’une base large surmontée d’un pic central tres fin.

La base large correspond a la diffusion incohérente et possedméasy de forme du satel-
lite magnétique. Dans le cas présent, elle a la forme d’'une gaussiennedlipaséde, dont on
peut calculer le rapport d’aspect a partir des largeurs a mi-hautéuddss le cas présent).

Le pic central est di aux speckles. Il donne une idée de leur forneeletidtaille moyennes.
Le faible nombre de points qui le constituent ne permet pas de remont&émeéant a la forme
des speckles, mais il est clairement isotrope. Nous allons assimiler sarlangedhauteur £ 3
pixels) a celle des speckles, comme pour une distribution gaussiennerfaeesmoyenne des
speckles est donc de I'ordre @é3/2.35).% = 5 pixels.

On peut montrer que la taille et la forme moyennes des speckles sont déesraréle
diaphragme. Le pic central isotrope de la fonction d’autocorrélatiorespand bien a la forme
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FiG. 6.11 —A gauche, variation du facteur de cohérerfgestimé par le biais d’'un lissage
gaussien, en fonction des écart-types de la gaussienne de lissageupeaadroite montre les
valeurs de 2 situations particulieres : un lissage isotropg-€ oy) et un lissage qui respecte le
rapport d’aspect du satellite magnétiqus,(= 5 x oy).

circulaire du diaphragme. La fonction d’autocorrélation de I'intensité atifse par une ouver-
ture circulaire de rayon s’écrit en premiére approximation :

doa®
16

On peut donc retrouver le rayon du diaphragme a partir de la largeur autétr du pic d’auto-
corrélation. Ici, & partir de notre estimation grossiere de la largeur a mithaliteic, on trouve
a~ 12 um, contre une valeur nominale de W®. On verra par la suite d’autres exemples obte-
nus avec un diaphragme de diamétreuf®au lieu de 20, ce qui génére des speckles bien plus
grands.

Sur cette image de 64256 pixels, nous avons donc environ 3200 speckles, et I'incertitude
sur3 et de I'ordre de 2%.

A(d0) ~ 1—

Nous allons montrer que 'on peut évall.(eBz(q)> grace a la base diffuse de la fonction
d’autocorrélation.

Réécrivons l'intensité sous la formgy) = B(4) +A(d) (la dépendance par rapport a la confi-
guration magnétiqum est implicite). La cohérence du faisceau crée des interférencesdig+ re
tribuent I'intensité a I'intérieur d’'une région de I'espace réciproqueatelte magnétique dans
notre cas. Si la moyenne est faite sur une région suffisamment gratidsgdee réciproque, les
moyennes de l'intensité incohérente et de I'intensité cohérente sont égatéA(q)) = 0.

Pourdg = 0, on a simplemem(0) = ¥ ,1%(d,m).
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FiG. 6.12 —Fonction d’autocorrélation de la Figurg.8. En bas a droite, les coupes longitudinale
et latérale en son milieu. En haut a droite, zoom de ces coupes autoupdetia centrale.

Sinon :

AGY) = 31+
q

= %[B(G)B(m 6d) +A(d)A(d+04)
+B(d)A(d+6d) +A(d)B(d+6d)]

B(d) etA(q) sont décorrélés, I'un exprimant les variations lentes et I'autre les varsata
pides, donc la moyenne des deux termes mixtes est nulle. De plus, tdafjpest plus grand que
la taille caractéristique des specklasq) et A(g+ od) sont décorrélés, dond(q)A(g+ o6d)) =
0.

Il ne reste donc que le premier terme, qui s’identifie a I'autocorrélatid(dg dont la limite
versdd = 0 esty ,B?(d).

A partir de la fonction d’autocorrélation, on a dorfnb’-(q) ) au sommet du pic central et
<Bz(d) > comme limite verdq = 0 de la base diffuse. On peut alors estirfievec la formule
6.4
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Ceci nous conduit a une estimationfglde ~0.58, ce qui est du méme ordre que I'évaluation
obtenue par lissage. Cette méthode d’évaluatiofs @st bien plus fiable que la méthode par
lissage, trop dépendante des parametres du lissage.

6.1.4 Corrélation de figures de speckles

La spectroscopie de fluctuation d’intensité (XPCS) permet d’étudier lewifitions du sy-
teme en fonction d'un paramétre extérieur. Dans notre cas, on souhdlier é&s changements
de configuration magnétique en fonction principalement du champ magnéppligue, mais
aussi de la température et du temps (pour étudier le trainage). Bien gsa'iagons pas pu
appliquer de champ magnétique ni faire varier la température lors de cett@&peampagne
de mesures, I'’échantillon couche mince de FePd est un systéeme modéle¢yaher I& dépen-
dance de la figure de speckles en fonction de certains paramétres migaskla mesure, tels
gue I'énergie du faisceau et sa polarisation.

A cette fin, nous allons définir quelques critéres utiles pour caractérisesdamblance ou
la différence entre deux répartitions de speckles. Un bon critére tiendnpte de la cohérence
partielle du faisceau et du bruit de Poisson, mais se montrera colteux enderoglcul. Il est
donc utile de définir aussi des criteres simples, qui ne tiennent pas coefgtechérence par-
tielle du faisceau et du bruit de Poisson, mais qui permettent d’évaluderagnt la corrélation
entre deux images.

Fonction de corrélation

Soient dond(q) etl»(d) les deux figures de speckles que I'on veut comparer.
On décompose comme précédemment les intensités en partie incohérertte ebpérente :

11(d) = B1(d) +A1(0)

I2(d) = Bo(0) +A2(d)

La fonction de corrélation s’écrit :
Corr(ll,lz,éq) = Z|1 |2 q+5q

_ ZBl d)B2(d+0d) + H A1(d)A2(d+dd)
g

3 Ba@Ae(d+30) + 5 Mu(@Ba(d+ 50
d

Quelle que soit la corrélation des deux figures de speckles, les pati@eoteg); et inco-
hérentesB; sont non-corrélées. Les termes croisésB;j sont donc équivalents BA; (Bj), ol
(Bj) estnul. Il reste :

Corr(l4,l2,80) = Corr(B1,Bz,3q) + Corr (A1, A2, 60)

Si les configurations 1 et 2 sont complétement indépendantes, le deuxiemeectst nul et
la figure de corrélation est similaire a la Figird 2, sans le pic central.
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Nous définissons le critére de ressemblance suivant :

3 83(d) 3 43(d)

_ > 11(@)12(d) — 5 B1(d)B2(d) (6.14)
V(S 12@ - 3 B(@) (3 12(0) - 3 B3(a))
/B3 B2(@)B2 3 B3(d)

Les sommes se font sur les pixels de la région d’intérét.

Ce critére est semblable a celui proposé par Piered[96], mais nous prenons les valeurs
adqd =0, au lieu de sommer les fonctions de corrélation sur la taille des speckles.dyitdre
accorde donc toute I'importance a la position des speckles, et non a teus & leur taille.

En effet, la forme et la taille des speckles sont déterminées par le diaphralgmseque leurs
positions dépendent de I'objet diffractant.

L'avantage d’un tel critére est qu'il est trés robuste. En particulipeiimet de comparer des
figures d'intensités moyennes différentes. |l tient également compteédemtuel décalage de
pixels entre deux images corrélées.

C’est I'expressior6.14 qui permet de calculep(l,12) le plus facilement. Les intensités
sont connues et les term&sB;(q)B;(q) s'évaluent en mesurant la base diffuse des fonctions
d’autocorrélation et de corrélation mutuelle, comme pour |'évaluatigd de

L'expression6.15relie le critére de ressemblance aux facteurs de cohérence des mesures
etl,, en négligeant le bruit de Poisson.

Dans la plupart des cas, on comparera des figures de speckles du ys&mnees mesuré avec
les mémes conditions de faisceau, ou seul I'état magnétique local serarifiée qui signifie
que leurs intensités incohérentes seront identigBgsi{ = B2(d) = B(G)), ainsi que les facteurs
de cohérencd¥ = 3, = B). Dans ce cas, le critére de ressemblance s’exprime ainsi :

p(l1 |2)23M: ~a(ly,l2)
7B 3BHO B

oua(ly,ly) estle critere de variation que nous avons utilisé dans|[ a savoir :

13 (13(d) — 12(d)* — 12(d) — I2(d)
2 3 B7(0) (640

Remarquons qup(l1,l2) est compris entre O (aucune corrélation) et 1 (figures de speckles
identiques, & un facteur multiplicatif prés), alors qug, I2) est compris entre 0 (aucune diffé-
rence) e (images identiques). En effgi,eta mesurent la ressemblance ou la différence entre
deux figures de speckles, et non entre les deux états magnétiqguesggpnéesnt. La différence
est due au fait que la cohérence du faisceau n’est pas parfaitei agpqur effet d'atténuer les
fluctuations d’intensité, qui sont les signatures des états magnétiquesddinsétats magne-
tiques assez différents peuvent avoir des figures de specklespaiesbes si la cohérence est
mauvaise.

G(|1, |2) =

Les criterep et a sont trés fiables, car ils prennent en compte la cohérence du faisceau e
le bruit de Poisson, mais ils sont peu pratiques car ils nécessitent I’évalukméBi Bj>, dont
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I'évaluation la plus précise, par I'intermédiaire des fonctions d’autotadiodé et de corrélation
mutuelle, ne peut se faire automatiguement.
Nous avons donc également utilisé le critére suivant :

(1 =(11)) (12— (12)))
(1= (12))%) (12— (12))?)

p’ est la covariance normalisée. Elle consiste simplement a considéré (fj)eet B,(4) sont
constants sur la région d'intérét, afin de faire I'approximati@ = (1;(d)). Cette approximation
est généralement mauvaise, si bien getp’ sont assez différents. Néanmoipsest également
un critére de ressemblance. Il est pratique pour comparer des s&figams de speckles.

p'(Ig,12) = 7

6.1.5 Speckles de FePd en géométrie perpendiculaire

En tournant I'échantillon de 90la direction principale des rubans magnétiques se retrouve
perpendiculaire au faisceau incident. Les satellites magnétiques se egirdaws le plan prin-
cipal de diffraction, de part et d’autre du spéculaire. La caméra éitrdte a 30 du faisceau
incident, la longueur d’onde du faisceau et la période magnétique daltiglthn conduisent a
un écart dev 2° entre le pic spéculaire et les satellites, ce qui est plus grand que la toever
angulaire de la caméra.

Nous avons donc enregistré le satellite magnétique situé sous le pic spé@ntadence
0~ 17 et émergenc® ~ 13°), pour les 4 quatre polarisations incidentes habituetiest(c™
etc™ : Figure6.13. La largeur rms du satellite est environ 2240 pixels, soit &7 mrad.
Les speckles de forte intensité sont majoritairement compris dans la paittieleale 64 128
pixels.

polarisation circulaire +  polarisation circulaire — polarisation linéaire o polarisation linéaire Tt
200 200 200 200

150 150 150

100 100

50 50 50 50

20 40 60 80 100 20 40 60 80 100 20 40 60 80 100 20 40 60 80 100

FiG. 6.13 —Détail du satellite magnétique obtenu en géométrie transverse, pour ldadspe
tions.

Le degré de cohérence de chaque image, évalué a partir de sa foratitotdrrélation, est
respectivement (dans I'ordre des polarisations de la Figurg 0.55, 0.56, 0.53 et 0.53. Les
différences entre ces valeurs ne sont pas significatives.
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On calcule également le degré de ressemblance des images deux a deiuxia lears fonc-
tions de corrélation mutuelle et d’autocorrélation. Les degrés de resseraldant récapitulés
dans le Tablea@.1

Polarisation c+ Cc- o T
c+ B=0.55 0.97 0.92 0.85
c- 0.97 B=0.56 0.96 0.91
o 0.92 0.96 =0.53 0.99
i 0.85 0.91 0.99 B=0.53

TAB. 6.1 —Cohérences et ressemblances des images en géométrie transakrsiées a partir
des fonctions de corrélation mutuelle et d’autocorrélation.

On constate que les degrés de ressemblance sont trés élevés, caifjeiig les images
different trés peu I'une de l'autre.

Evaluation du dichroisme circulaire et du dichroisme linéaire

Le degré de ressemblance entre les deux images obtenues avec deatjoiarcirculaires
d’hélicité différente est trés élevé (97%). Celui des deux images olieavee des polarisations
linéaires orthogonales I'est aussi (99%). Nous allons vérifier qudfkts eichroiques sont sta-
tistiguement uniformes sur tous les pixels du satellite.

On définit le rapport dichroique circulaire au pigigt le rapport dichroique circulaire global
par :
@ -1-@)
(@ +1-(d)

@@
(It (@+1-(@))
Par analogie avec le rapport dichroique circulaire, on définit le rapprhroique linéaire au
pixel d et le rapport dichroique linéaire global par :
)

g - 1°(d
2@ = =g 1109

_ (M@ —1°(a)
(@@ +1°(a))
Le dichroisme linéaire reflete normalement I'anisotropie magnétocristallinerénesule terme
(@ du facteur de diffusion atomique résonant, qui est quadratique etidorde la direction
de quantification (I'aimantation dans notre c&$)][ Ce terme quadratique n'intervient pas sur
le satellite d’ordre 1. On mesure donc uniquement I'effet des facteoraétgiques sur le terme
linéaire en fonction de I'aimantation.

Oc(d)

Une cartographie des rapports dichroiqogdj) et & (d) sur la zone centrale de 6428
pixels est représentée Figlseld

Quelques grandeurs statistiques liées au dichroisme circulaire et alisticbidnéaire sont
répertoriées respectivement dans les Tabl&aRix
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FIG. 6.14 —Cartographie du dichroisme circulair&:(d) (& gauche), et du dichroisme linéaire
01(d) (a droite) sur la zone centrale du satellite magnétique. Leurs fonctiongatatrélation
sont également représentées.

Le dichroisme circulaire global. est assez faible (2.35%), mais néanmoins significatif.
En effet, la moyenne des écarts quadratiq@(deé — I—)2> est bien plus grande que le bruit de
Poisson correspondafit™ +17), ce qui garantit que cette évaluation Algest statistiquement
correcte. Il en est de méme pour le dichroisme linéaire gityb@.58%). Nous verrons plus loin
une interprétation de ses valeurs globales.

On constate que la valeur moyenneddéq) est semblable A :

<|+<q>—l<q>> @ -1 (@)
F@-+1-(@/ (@ +1-(@)
Cela signifie quél ™ —17) et (1" +17) sont peu corrélés. Etant donnée la trés forte corrélation

entrel ™ etl —, on en conclut quél ™ — 1) est peu corrélé B etl .
C’est également le cas du dichroisme linéaire.

Le fonction d’autocorrélation dé&:(d) (Fig. 6.14), montre un pic central tres fin sur une mer
qguasi-nulle. Le pic central est bien plus fin que le pic central d’autétadion des images, ce qui
confirme que les variations dg se font a une échelle bien plus petite que celles des speckles.
Cette fonction d’autocorrélation est la signature d’un bruit aléatoiregretdfun signal réel.

La fonction d’autocorrélation d& (4) monte le méme type de structure, mais le pic central
surmonte une forme pyramidale. C’est la signature d’une fonction cdastimmt la fonction
d’autorrélation est calculée dans une "boite" finie. Cet effet n'estvimble sur la fonction
d’autocorrélation dé.(d) car la partie constante du dichroisme est plus faible.

En conclusion, les dichroismes circulaire et linéaire sont statistiquemeotmei sur I'éten-
due du satellite (ou du moins sa partie centrale).
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(") (17) (I7+17) (It =1") (1T =17)%)
362 346 708 16.61 6090
_\2

A (3) & @2 | ()
235x102[212x102 | 1.14x102| 104x 10?2 6.17

(1°) (m (19411 (Im—1°) ((1°=1m32)
337 387 523 50.14 6367
a_m?2

o (@) @ -2 ()
058x102[931x10°2|1.72x102| 924x10?2 7.85

TAB. 6.2 —Caractéristiques statistiques liées au dichroisme circulaire et au dichrdiaéusire.
Les intensités sont exprimées en photons. Les moyennes se fonesugion d’intérét de
64x 128 pixels

Interprétation

On peut supposer que la transformée de Fourier de la densité élec&resiquille dans cette
région de I'espace réciproque : on a vu en géométrie longitudinale quatédiiss magnétiques
et le diffus du spéculaire ne se recouvraient pas dans I'espaceocud Avec cette hypothése,
les rapports dichroiques circulaire et linéaire s’écrivent (d'apEegpdation3.17) :

25{ [R'M(q')} [(RA R').M*(q)} }
(Y S R ——
kM(@)| + |K.M(@)| + |(kAK).M(G)

AL 92 a2 e a2
kM(@)| — [K.M(T)| + [(kAK).M(T)

- 2 | 2 | .~ 2
kM(@@)| +|k.M(@@)| +|(kak).M(@)
On peut faire ici les approximations supplémentaires suivantes :

— Les facteurs géométriques dus a la polarisation sont constants sentlelesdu satellite,
qui s’étend sur & 7 mrad rms environ.

— Etant donné la position et la largeur du satellite sur la caméra CCD, on qasitiérer
que la diffraction a bien lieu dans le plan principal de diffraction. On a diork’ =
—sin20g 0.

— L'angle azimutal de I'échantillon est trés proche dé @& direction principale des rubans
magnétiques est perpendiculaire au faisceau incident), et les rubarnsésorectilignes,
comme nous avons pu le vérifer en MFM. On estime donc qu’en tout paiet’échan-
tillon, I'angle @(F) entre la directior® et la direction locale des rubans est petit. Pour des
rubans parfaitement alignés, la composante de I'aimantation dans cette diesttit® pé-
riodicité moitié, et ne contribue donc pas au satellite magnétique d’ordre hyPethéses
permettent de négligé:r/\ kK .M* devant les autres contributions.

On aboutit aux expressions simplifiées :

O0{(Mycos' +M_sin®) (# [mjcosp-+mj;sing)) }

Oc(d) ~2sin®
o % |Mycosd — M,sinBJ2+ My cosd + M,sing' 2

__ |Mycosd — M,sind|* — [Mycost’ + M,sin®'|?
IMy cosB — M,sin6|* + My cosd + M, sin®’|?

3 (d)
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¥ désigne la transformée de Fourier.

On a vu qu&) est indépendant d& On peut montrer que cela implique que le rap%rt
I'est aussi. De plus, on sait que dans le cas de rubans parfaitemietigées, les composantes
my etm, sont déphasées d'un quart de période. Il semble raisonnable di défi

ouy est une constante réelle.

Onadonc:
B (sir?@ —sirf @) (y?> — 1)
 co020+coF 0 + 2(Sirf 8+ sir @)

Ce qui permet de détermingr: 3.13 (avec(d|)) ouy = 3.20 (avedy)).

On pourrait aussi déterminer la moyennegoé& partir de la valeur moyenne du dichroisme
circulaire, et ainsi retrouver I'écart angulaire entre la direction pradeiples rubans et la direc-
tion G.

AR (q)

Conclusion

On a donc montré que les défauts d’orientation et de périodicité des rofzretiques ne
modifient pas significativement leur structure micromagnétique interne : fésetifes compo-
santes de I'aimantation "se suivent", et le rapport de leurs transfohadesurier reste constant.

Cette situation est due a la trés bonne qualité d'orientation et de périodicitétdess. Il est
probable que les effets dichroiques ne soient pas uniformes dangle gstémes magnétiques
trés désordonnés.

6.2 Diffraction magnétique cohérente d’'une microstructure de FePd

Nous avons vu que la diffraction cohérente était une sonde locale pmliedes fluctuations
du systéme, en comparant les structures de speckles. Nous verrstaiplune illustration de
I'observation des changements d’état magnétique sous l'effet d’'ungha

L'autre enjeu de la diffraction cohérente est I'imagerie, le but étant alidirmager la zone
sondée. Des résultats récent§]] ont confirmé cette possibilité, avec une méthode basée sur
I'holographie.

Une premiére étape vers la reconstruction d’images est la simulation de [iatdiffsactée
a partir d'un objet connu. C’est ce que nous avons entrepris damsijde qui suit.

6.2.1 Description de I'échantillon

En diffraction magnétique cohérente, I'objet diffractant est une streichagnétique dont
I'extension est limitée par 'empreinte du faisceau, dépendant de la taille gardgme. C'est
donc un objet micrométrique, peu facile a repérer sur un échantillon cargams repere precis,
on ne peut imager la méme zone en microscopie de champ proche et ertidiffichérente.
Nous avons donc étudié des échantillons a support fini, plus petit querBerteodu faisceau.

Nous présentons ici un échantillon micrométrique lithographié dans un&éeaninice de
FePd. L'échantillon souche est une bicouche de FePd de structureatendantique a celle
de I'échantillon B1 (cf. 8.2.4. Sa morphologie magnétique initiale présente des domaines en
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rubans alignés. Nous avons choisi une forme de losange allongé, depgitleximative 1Qum
x 40 um pour les raisons suivantes :

1. Lerapportd’aspect du losange est le méme que celui de 'empreifdesdeau, et sa taille
permet d’en intercepter une partie importante. C’est important car ladiiramagné-
tique cohérente est un signal faible. Comme nous allons le voir, méme cette thitletdif
des speckles de relativement faible intensité.

2. La forme et I'orientation du losange sont choisies pour que les bdfdsctent dans une
zone de I'espace réciproque différente des satellites magnétiques.

Procédé de gravure

L'échantillon a été gravé par lithographie électronique par Jean-Lumagsin (CEA) : de
la résine UV3 est déposée sur I'échantillon, puis gravée au microsteqteoaique selon les
motifs choisis. On dépose ensuite du Titane par pulvérisation cathodiquédifttaff™ retire
toute la résine, avec le titane déposé dessus, et ne laisse donc que |efjitasé dians les trous
de résines, qui recouvre les motifs. La gravure se fait ensuite an éaargon, qui retire l'alliage
sur les zones non recouvertes et le Titane sur la zone recouverteoQé&itdion a été effectuée
par Laurent Ranno (Laboratoire Louis Néel).

L'idéal est de déposer la quantité de titane adéquate pour gravermeatt®ut le titane sur
les zones couvertes et tout I'alliage sur les zones découvertes. Lesdergpavure pour le FePd
n'étant pas connus, et en choisissant de retirer toute la couche de,Titatre échantillon n’a
pas été gravé jusqu’au substrat de MgO, et il reste une partie de laectarmopon de Palladium.
Cette couche métallique résiduelle ne génere pas de diffraction magnétiquegfigaikit le
faisceau bien plus intensément que ne 'aurait fait le substrat de Mg@Ilu3ele procédé de
gravure rend cette couche trés rugueuse, ce qui peut occasmfeediffusion diffuse génante
pour observer les satellites magnétiques.

6.2.2 Observation en microscopie de champ proche

L'échantillon a été imagé en champ proche. Sa configuration magnétiquésshige Figure
6.15

La nécessité de décrire les domaines avec au moins 2 pixels par domaiadingtd¢ions de
I'appareil a 512 pixels par ligne, quelle que soit la taille de 'image, nousropéehé d’'imager
tout I'échantillon sur une seule image. La Fig@é5 est donc le résutat de I'assemblage de
4 images de 12mx 12 um, qu'il a fallu corriger des dérives inhérentes a la microscopie de
champ proche, tant sur le balayage(gry) que sur 'amplitude d’oscillation du cantilever, due
a la dérive en fréquence et a une possible démagnétisation de la poioigrede balayage. Les
domaines magnétiques, de largeur assez réguliere, sont décrit enne@gerd pixels.

6.2.3 Diffraction magnétique cohérente

Nous avons mesuré la diffraction magnétique cohérente de cet échantilleeudl; du
Fer et en géométrie longitudinale et polarisation incidente circulaire. Le-g@piiragme est le
dispositif présenté sur la figute6, avec lequel le diaphragme est placé environ 25 mm devant
I'échantillon. Le diamétre du diaphragme est dquirf Nous avons utilisé la caméra CCD décrite
en détails dans la sectié@n?.
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X (um)

FiG. 6.15 -Image MFM de la microstructure gravée dans une couche mince de FePd
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Résultat expérimental

40 80 120 2 4 6 8 10 12

FIG. 6.16 —Au centre, figure de diffraction cohérente de la microstructure au seudu_Fer
en polarisation circulaire (échelle d'intensité logarithmique, I'image fait 128001 pixels). A
droite, détail de la partie centrale (échelle logarithmique). A gauche, ddtasatellite gauche
(échelle linéaire).

L'aspect général du spectre de diffraction (FigLg centre) est similaire a celui de la Figure
6.3, avec deux satellites magnétiques allongés. Leur intensité, relativemepéeulasre, est
cependant nettement plus faible que dans le cas précédent. Ici, seatddapntrale de I'onde
incidente éclaire des atomes magnétiques, dans la forme en losange, leerésteld étant
réfléchi par toute la surface gravée de Palladium.

Les bords droits de la forme en losange induisent une diffraction en ¢ésabitdliques. Le
rapport d’aspect (environ 4), combiné au sinus de I'angle d'inciésin 15 ~ 1/4), explique
que ces trainées soient perpendiculaires. La trainée verticale estydia¢ré gros carrés litho-
graphiés servant a repérer la microstructure. Bien que sit¢¢$@ +50)um en diagonale, la
gueue de I'onde incidente les éclaire.

La topographie détaillée des satellites magnétiques est bien différente ddeck|&igure
6.8: les speckles sont plus gros. C'est dd a la taille de I'échantillon, qui pstidrés celle du
diaphragme utilisé. Le diamétre de ce dernier est ici de I'ordre deri@lors qu'il était de 20
um dans le cas précédent. D’autre part, les speckles sont mieux déctisstadle des pixels
de la caméra CCD utilisée ici est de 13, contre 22.5um dans le cas précédent, le détecteur
étant placé a la méme distance de I'échantillon et la longueur d’onde idertmlsggeur & mi-
hauteur du pic central d’autocorrélation (Fig17) est d’environ 10 pixels, ce qui est cohérent
avec I'observation précédente €8.5 pixels : on a bien 10/3:522.5/13.52.

L'intensité assez basse de cette figure implique un bruit de Poisson impdrsekprime
sur la fonction d’autocorrélation par une pointe a la val#i= 0, qui s’ajoute au pic central de
diffraction cohérente.

A partir de la fonction d’autocorrélation, on détermine le degré de cobéravrec I'équation
6.11: B ~ 0.48. Cette valeur est sensiblement plus faible que celle obtenue augapardes
raisons gue nous ne connaissons pas.
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FIG. 6.17 —Coupes transversales et longitudinales au centre de la fonction d’autdaton

de la figure de speckles16 Détail du pic central a droite. Le degré de cohérence, évalué par
'équation 6.11, est de 0.48. Le bruit de Poisson apparait clairement sur le pixel aedé la
fonction d’autocorrélation.

Modélisation

La diffraction magnétique cohérente a été modélisée a partir de I'image MF8&mse
Figure6.15 en adoptant un modele assez simple de diffraction. Lintensité diffrasté@kerite
ici par un pur modeéle cinématique, en tenant compte de I'amplitude complexande ifcidente
A(r):

1(g) = / AP f(F)&%7dP (6.17)

Les valeurs discréte§y, du vecteurd sont définies pas les pixels de la caméra CCD, et la
discrétisation de I'échantillorti() se fait par le maillage de 'image MFM, dont le pas est de
23.4 nm. La somme se fait uniquement sur la forme en losange.

Comme l'image MFM ne donne que le gradie;:rIBZ du champ rayonné par I'échantillon,
nous ne disposons pas de cartographie des trois composantes des nmmoagTgiques a la
surface de I'échantillon. On peut considérer que le signal enregitessez proche de la com-
posantem, des moments, mais il faut aussi établir un modéle pgudirection transverse)si I'on
veut rendre compte du dichroisme. Le modéle que nous avons choiste@ndéphasen, d'un
quart de période (2 pixels) pour obtenig. On impose également la normalisatiofi+ mg = 1.

On néglige ainsi la composants, qui est marginale en surface dans ce type d’échantillon (cf.
les caractérisations de I'échantiilon B1 dans la premiére partie). On ne éieaompte du profil
vertical de 'aimantation, ce qui n’est pas important gavarie trés peu sur I'étendue du détec-
teur.

L'amplitude de I'onde est calculée selon modele détaillé dans 'AnEeRe? pour un dia-
phragme parfaitement circulaire (Fi§18. Avec le diaphragme de 1@m a 25 mm de I'échan-
tillon, 'amplitude complexe de I'onde n’est pas tres sensible a I'erreur faitbéyaluation de la
distance diaphragme-échantillon. Par ailleurs, nous avons considgle&egntre du diaphragme
était exactement en face du centre de la zone gravée. Cette hypothjgistifese par notre dé-
marche expérimentale, au cours de laquelle nous avons recherchéréed=ela microstructure
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en optimisant la symétrie des trainées de diffraction obliques dues aux Bbaté donné la
forme réguliére de I'onde, I'erreur commise sur cette hypothése esirspogance.
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FiG. 6.18 —Forme de I'onde incidente sur I'échantillon, en module et en phase.

La Figure6.19présente I'intensité magnétique en polarisation incider(tette polarisation
a l'avantage de dissocier 'intensité magnétique de l'intensité de chargsi)gaie le détail du
satellite gauche, calculé avec les deux polarisations circulaires.

En comparant les figures de speckles simulées et expérimentale, oripeuver certains
agencements de speckles, et la répartition d’intensité dans le satellite exssasthlable. La
répartition exacte des speckles est assez différente, ce qui est damada mesure ol le modéle
liant la mesure MFM a la configuration magnétique est assez simpliste.

On constate que la taille des speckles simulés est plus grande que celleddssspxpéri-
mentaux. Cela se voit sur le pic central de la figure d’autocorrélation §Fi@), dont la largeur
a mi-hauteur est d’environ 12 pixels.

En conclusion, notre modélisation de diffraction magnétique cohérenteideala micro-
scopie de champ proche reproduit assez bien la structure généralgiedale speckles, mais
pas la structure détaillée. Il semble que la cohérence médiocre du fa{sc&@i) génére une
structure de speckles plus compliquée et une fonction de corrélation péud_és différences
sur la structure détaillée des speckles est également largement due a as@a@onnaissance
de la structure magnétique tridimensionnelle I'échantillon.



6.2. DIFFRACTION COHERENTE D’'UNE MICROSTRUCTURE 145

100
150
200
250
300
350
400

450

500
20 40 60 80100120 20 40 60 80100120

20 40 60 80100120

FIG. 6.19 —A gauche, simulation de I'intensité magnétique en polarisatid@chelle linéaire
arbitraire). Les trois figures de droite présentent le détail du satellite rdigne gauche du
spectre expérimental (tout a gauche) obtenu en polarisation circulaideg spectres simulés
pour les deux polarisations circulaires.
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FiG. 6.20 —Coupes transversale et longitudinale au centre de la fonction d’autoletivé de
I'intensité simulée en polarisation.
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Chapitre 7

Diffraction cohérente de nanolignes a
almantation perpendiculaire

Comme nous I'avons vu dans le chapitre précédent, les couches minceBdletFle facon
générale les média continus ne sont pas des cas favorables a urgtrtextimm de configuration
magnétique a partir de leur spectre de diffraction magnétique cohérerlestracture tridimen-
sionnelle de I'échantillon et le nombre de degrés de liberté des moments magaéégdent le
probléme assez complexe.

Nous nous sommes donc intéressés a un cas simple, dans lequel le nandmendies est
fini et réduit. Il s’agit de lignes paralléles gravées dans le silicium etexdes d’'une multicouche
périodique de Co/Pt. Ce type de systéme est particulierement d’actualités caedia structu-
rés a aimantation perpendiculaire font partie des matériaux les plus étudiée dn stockage
magnétique. En effet, en structurant le support, on peut s'affradeliproblémes de stabilité
des domaines magnétiques a température ambiante et descendre la taille deeldestckage
élémentaire en dessous de la limite superparamagnétique des media conttarapbetement
magnétique des nanoplots et nanolignes recouverts d'une multicouche/Bee&st étudié en
détail dans les théses de Stefan Landjsde Jérdme Moritz ] et de Vincent Baltz §].

Pour la diffraction cohérente, ces systémes ont I'avantage d’avostumgture tres bien dé-
finie. La multicouche de Co/Pt, si elle est bien choisie, a son aimantation pesplire.

Ce type de systeme a déja été étudié par Karine Chesnel en diffractiontigagriéco-
hérente £9] et cohérente{5]. Ces premiers résultats prometteurs nous ont incité a poursuivre
I'étude de ce systéme.

Nous allons voir dans ce chapitre quelques observations de diffractigmatigue cohérente,
puis présenter une tentative de reconstruction.

7.1 Description des nanolignes magnétiques

7.1.1 Le réseau de nanolignes

L'échantillon présenté dans ce chapitre consiste en un réseau péeiadidignes paralléles
graveées dans le silicium et couvertes d’'une multicouche de Co/Pt.

Le réseau de lignes, fourni par Stefan Landis (CEA-LETI), esté@sar une surface de<2
mm. Les caractéristiques geométriques des lignes sont les suivantes :

— hauteur : 300 nm

147
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— largeur : 100 nm
— espacement entre lignes : 75 nm

La période structurale est donc de 175 nm. Les lignes sont continuésuseida longueur de
I'échantillon.

Le réseau de lignes est de trés bonne qualité, comme en atteste I'image ARM Figu
Seuls les bords de la zone gravée comportent des défauts tels quardbg$oou des décalages

SEEIRIELEIONL
fifh i

d’'une demi-période, liés au processus de gravure.

FiGc. 7.1 —Images AFM 10 um10 um de I'échantillon. Plus on s’approche du bord de la gra-
vure, plus les défauts sont nombreux.

7.1.2 La multicouche de Co/Pt

La multicouche de Co/Pt a été déposée sur le substrat prégravé paiqativgrcathodique
par Vincent Baltz (CEA-Spintec). Le dép6t consiste en 12 répétitiomseddicouche de 25 A de
Platine et de 6 A de Cobalt, une treiziéme couche de 25 A de Platine étant gjoutgarotéger
le Cobalt de I'oxydation.

La période de la multicouche a été choisie pour que son pic de Braggel’birresponde
a la position du détecteur bidimensionnel {88 la longueur d’onde du seuik du Cobalt E ~
778 eV,A = 1.59 nm). On maximise ainsi le signal réfléchi lors des expériences, cingjniue
sensiblement le temps d’acquisition : dans ces conditions, une secofil@aurf saturer le
détecteur avec le spéculaire, ce qui correspond environ a 100ngfsifmxel.

Les épaisseurs relatives du Cobalt et du Platine ont été choisies poimiseada quantité
de Cobalt, dans le but d’optimiser le signal de diffraction magnétique. fldependant rester
sous la limite & partir de laquelle I'anisotropie induite par la structure en multicauebeplus
suffisante pour maintenir I'aimantation du Cobalt perpendiculaire a la couche

Enfin, le nombre de répétitions est choisi lui aussi le plus grand possibiurs pour
maximiser la quantité de Cobalt, mais en restant dans le domaine ou la multicoudio@%st
rémanente. Cela a été vérifié sur un échantillon témoin non structuré, domidentesuré en
effet Hall perpendiculaire est présenté sur la Figuge

Les images MFM présentées Figufe3 montrent que I'on peut considérer chaque ligne
comme un macro-spin.
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FiG. 7.2 —Cycle d’aimantation de la multicouche de Co/Pt déposée, mesuré en ¢rexpgn-
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Fic. 7.3 —Images MFM 20 um20 um de I'échantillon aprés désaimantation. Les domaines
"up" et "down" apparaissent respectivement en jaune et en nagr.na@molignes sont presque
toutes monodomaines, et le sens de leur aimantation perpendiculairajesitairement alterné.

7.2 Reésultats expérimentaux

La diffraction magnétique cohérente de cet échantillon a été mesuréeilzséu Cobalt
(E = 778 eV,A =~ 1.59 nm), en polarisation circulaire. Nous avons utilisé le porte-diaphragme
présenté Figurb.7, qui amene le diaphragme a 7 mm de I'échantillon. Le diaphragme utilisé fait
10 ym de diamétre nominal. Il est présenté sur la Figuge

7.2.1 Observation des défauts de gravure

En géométrie transverse, c’est-a-dire avec les lignes gravées giendaires au faisceau,
la périodicité des lignes donne lieu a un pic de surstructure dans I'esiEipeoque. Ce pic est
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observable avec les rayons X mous avec un écart angulaire suffisafarbknpar rapport au pic

spéculaire pour qu’on puisse observer les deux sur la méme image& @id=ntre les deux pics,

on observe des speckles liés a I'arrangement des domaines magnétigeda done irradiée.

Comme I'ordre est principalement antiferromagnétique, les speckles iatemiseobservés pres
du milieu entre deux pics de structure.

200 400 600 800 1200 1400 1600 1800

| | |
-2 0 2 4 6 8 10 12

FiG. 7.4 — Diffraction magnétiqgue cohérente des nanolignes en géométrie perpéaitic
(échelle d'intensité logarithmique, la figure est couchée pour des raidermise en page).
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FiG. 7.5 —Détail du pic spéculaire (a gauche) et du pic de surstructure (a droite).

Les anneaux distincts autour des deux pics sont le signe d’'une bohgesnoe et d’'un
diaphragme de trés bonne qualité (Fidp).

On remarque la présence de deux satellites de part et d’autre du picstieicture (Fig.
7.5et7.8gauche). Ces satellites sont trop intenses et trop réguliers pour étrddiétracture
magnétique de I'’échantillon, et ils ne disparaissent pas hors seuil deréeso Ces pics corres-
pondent a une surstructure du réseau, c’est-a-dire & une modulat#ridde bien plus grande
gue la période des nanolignes. L'écart entre le pic spéculaire et le pirsteucture est de 1378
pixels, et I'écart entre le pic de surstructure et chacun de ses satedlitde 85.5 pixels. La
période des nanolignes étant de 175 nm, on en déduit que la périoditedmodulation est de
6.8 um, soit environ 39 nanolignes. La qualité de ces pics permet d’affirmecejte période
est liée au procédé de fabrication des nanolignes. En effet, la grdesiegnes est réalisée par
zone. Le raccord entre zones peut étre imparfait, et ce défaut cerdacl( aux machines, est
extrémement périodique. Cela n'échappe pas aux rayons X mous gtshépa éclairent dans
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cette géométrie plusieurs centaines de lignes, et révélent I'existencétel@éaodicité, alors
gu’on peut difficilement I'observer en microscopie de champ proche {Fly

Cet exemple simple monte I'efficacité de la diffraction cohérente de rayons 0§ paour
étudier des structures qui intéressent particulierement les industrielsrierteélectronique.

7.2.2 Observation de I'ordre antiferromagnétique

Au seuil Lz du Cobalt, la multicouche de Co/Pt diffracte une amplitude magnétique direc-
tement liée a I'ordre magnétique de I'échantillon. Cet ordre est essentietlengferroma-
gnétique et produit en diffraction incohérente un pic de surstructunelig® 1/2 que I'on peut
observer a la photodiod& ).

La cohérence du faisceau et la bonne résolution des caméras CCOtpatrd®bserver la
structuration en speckles du pic antiferromagnétique, que I'on doit a I'fieqtérn de I'ordre
antiferromagnétiquedf]. Ces speckles s’observent en géométrie transverse7(Bigcomme
en géométrie longitudinale (Fig..6). La suite de I'étude concerne uniquement la géométrie
longitudinale.

200 1200 1400 1600 1800

FIG. 7.6 —Spectre de diffraction magnétique cohérente en géométrie longitudinale.

Les trainées verticales que I'on observe sur le pic spéculaire et les @isarstructure
montrent que I'onde incidente éclaire en partie le bord de I'échantillon. teh, @bus avions
choisi une zone proche d'un coin de la zone gravée de Zgmm pour nous repérer préci-
sément sur I'échantillon et pouvoir observer la méme zone en diffractionétigge cohérente
et en MFM. Ce positionnement est néanmoins suffisamment loin des bardsjy® les effets
de bord soient faibles sur la partie magnétique et que la partie principalerdie|&claire une
zone sans défaut structurel, excepté le défaut périodique mis en éwiglers haut. Dans cette
géomeétrie, les satellites associés a ce défaut périodique sont séapéssdie surstructure par
9 pixels environ. lls se confondent avec le premier anneau de diffreaisocié au diaphragme
et peuvent contribuer a la distortion de ces premiers anneaux, aloescareaux plus éloignés
semblent d’aussi bonne qualité que ceux du pic spéculaire {Fig.

Hormis les trainées sur le spéculaire et sur les pics de surstructureatttiép d'intensité
est unidimensionnelle, a la courbure de la sphére d’Ewald prés{FE)g.ce qui confirme que
le systéeme est uniforme dans sa direction longitudinale et en particulier querlebgnes sont
principalement monodomaines.

7.2.3 Evolution sous champ magnétique perpendiculaire

L'électroaimant que nous avons installé sur le diffractométre d'IDO88H) permet d'ap-
pliquer un champ perpendiculaire jusqu’a 2 kOe sur I'échantillon, s’ipksté a moins de 2
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FiG. 7.7 —Détail du pic spéculaire (a gauche) et du pic de surstructure d’orddei ¥éseau (a
droite).
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FiG. 7.8 —Coupes a travers les pics d’'ordre 0 (en bleu) et 1 (en vert) dans lemégties

transverse (a gauche) et longitudinale (a droite). Les satellites que bhserwe en géométrie
transverse ne sont pas visibles en géométrie longitudinale.

millimetres de sa surface. C’est suffisant pour saturer cet échantillon.

Ce champ ne peut pas étre maintenu plus de quelques secondes a d¢&abadifement, et
ce temps est trop court pour faire une acquisition de speckles magnét@qumse la rémanence
de la multicouche Co/Pt est forte, on peut considérer que I'état obapreé une impulsion de
champ est trés proche de celui sous champ.

Nous avons donc parcouru des cycles d’aimantation et observé f@rotles speckles ma-
gnétiques. Comme les speckles sont directement liés a la configuration magrutigysteme,
on observe ainsi I'évolution du systéme.

En partant de I'état initial (Figz.3), on applique des impulsions de champ d’intensité crois-
sante. La figure de speckles demeure extrémement stable jusqu’a ceatfgigne le champ
coercitif. La figure de speckles est d’abord largement modifiée, pyiaidit progressivement
avec l'augmentation d’intensité des impulsions de champ. La disparition deklepsignifie
que I'échantillon est saturé : les macrospins suivent un ordre fernodtigge, ce qui implique
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gue la périodicité des moments magnétiques est identique a celle des nan@igappliquant
des impulsions croissantes de champ oppos€, les speckles réappatadese champs proches
du champ coerecitif et redisparaissent quand I'échantillon est satuensropposeé.

Pour avoir un point de vue global sur le systéeme, on peut intégrer liitéedss speckles
dans une région de I'espace réciproque ou l'intensité structurale régligeable. Comme I'a
montré Karine Chesnebf], l'intensité intégrée des satellites permet de suivre le retournement
d’aimantation (Fig7.9).
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FiG. 7.9 —Intensité intégrée des speckles magnétiques entre le pic spéculaire etllergre -1
au cours d’un cycle majeur d’aimantation.

Il est difficile de connaitre avec précision l'intensité du champ appliquélisadépend for-
tement de la distance entre I'électroaimant et I'échantillon, que nous astimge a 2+ 0.5 mm.
A cette distance, nous avons observe la transition de configuration cidespeorrespondant au
champ coercitif pour un courant de 4 Ampeéres environ. Etant donnélebes de calibration de
I'électroaimant (Fig5.5), on estime que le champ coercitif des nanolignes estde25 kOe,
alors que le champ coercitif de la multicouche continue est de I'ordre de @25kkig.7.2).
Cette augmentation de la coercivité due a la nanostructuration est bieredaniju

Les premiers speckles apparaissent vers 3 Ampéres et les derngenaiisent vers 5 Am-
péres. La largeur & mi-hauteur du pic magnétique (Fig).est estimée a 1 Ampere, soit environ
0.2 a2 0.3 kOe. La structure des speckles évolue au cours du retoutrgnogressif de I'aiman-
tation des nanolignes (Fig.10.

ol g ol W LA ol Ao

FiG. 7.10 —Evolution des speckles au cours d’un retournement d’aimantation dediillon
(le champ augmente de gauche a droite et de haut en bas de 2 Amfefer@eres).

7.2.4 Observation de la mémoire magnétique

Nous avons effectué plusieurs cycles majeurs d’aimantation, et nons emarqué que les
speckles évoluaient selon des configurations relativement différédntesycle a I'autre.
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La Figure7.11 montre différentes figures de speckles observés au champ coercitih{4 A
péres) aprés saturation. La procédure est la suivante : I'échantitatiadbord saturé, toujours
dans le méme sens, par une impulsion de -6 Amperes, puis une impulsion de 4eArape
appliquée a I'échantillon et la figure de speckles est mesurée. On cogstates configura-
tions de speckles obtenues sont trés différentes a chaque passagenontre que les lignes se
retournent selon un ordre peu reproductible.

FiGc. 7.11 —Différentes figures de speckles observées au champ coercitif sgirgaton de

I'échantillon. L’échelle d’'intensité, linéaire, est identique sur les 3 figutess pixels les plus
intenses portent entre 50 et 60 photons. Chaque figure compremdredb000 photons au
total.

Nous avons aussi mesuré des boucles mineures. Sur la Figirenous présentons les fi-
gures de speckles obtenues en passant directement d’'un chamiifé&euitre, sans saturer
I'échantillon. On remarque que les speckles mesurés a un champ coertitésmrquablement
stables, malgré le passage intermédiaire par I'autre champ coercitif. Ceiffesigre les na-
nolignes reviennent toujours dans la méme configuration, ou du moins dam®ufigurations
trés semblables. En revanche, les états correspondant a chacweudehdmps coercitifs sont
différents.

Cette remarquable stabilité des speckles observés durant cette peoc@afinme par ailleurs
gue la diversité des figures observées aprés saturation de I'échantdkirpas due a une dis-
persion de I'intensité du champ appliqué par I'électro-aimant.

Cette observation caractérise la mémoire magnétique du systeéme : celuieiugerané-
moire de son état coercitif, malgré les changements de configuration, tdntegt pas saturé.

Ce résultat, important pour ces implications en terme de stockage magnéticfirenedef-
ficacité de la diffraction magnétique cohérente pour suivre I'évolutiorysig@mes magnétiques
et caractériser leur mémoire. Sur ce point, on peut se référer aux éeltlss de Piercet al, qui
caractérisent la mémoire magnétique de multicouches de Co/Pt déposédsssats continus

[96, 97].

7.3 Essai de reconstruction

Les nanolignes magnétiques telles que celles que nous étudions ici formgygtame trés
favorable pour essayer de reconstruire la configuration réelle desides a partir de leur spectre
de diffraction magnétique cohérente. En effet, elles forment un systésgue parfaitement pé-
riodique et unidimensionnel, et leur aimantation peut étre considérée commaano-spin qui
ne peut étre que saturé dans un des deux sens de la direction peufzeredé la couche. On
peut donc modéliser ce systeme par un problemeéaonnuesiy;) qui ne peuvent prendre que
les valeurs -1 et 1.

La reconstruction n’est possible que si les conditions de suréchanétiersont remplies :
la détection doit assurer un échantillonnage suffisamment fin pour pertagnstruction de
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FiG. 7.12 —Figures de speckles observées en passant d’un champ coercit@atren (Echelle
d’intensité identique a celle de la Figurell)

tout I'objet diffractant. De plus, le spectre enregistré doit étre suffisamhfasge pour pouvoir
accéder a la résolution de reconstruction que nous souhaitons, alaavairoligne (175 nm).
Notre camera CCD, situéd~ 560 mm de I'échantillon, posséde en larglut 2048 pixels de

t = 13.5um de c6té. Sans suréchantillonnage, la gamme de londwequi nous est accessible
estdonc :

AD
A — 7.1
Xmax < tcoshy 68um (7.2)
AD
NXpni —— ~33n 7.2
Xin = Ntcosfy m (7:2)

Cela veut dire gu’un suréchantillonnage d’un facteur 2 serait déjaolateec un échantillon
de tailleAxmax~ 30um. Lataille de notre diaphragme (1)) nous permet de satisfaire largement
ce critére. D’autre part, la distance entre deux nanolignes |(fi5est largement supérieure a
Axmin. Une autre maniére de considérer le probléme est de noter que I'on &@82egmtre deux
pics de surstructure. La condition de suréchantillonnage autorise doacdastruction d'une
configuration de 196 nanolignes.

Modélisation de l'intensité

La possibilité de reconstruire la configuration magnétique du systeme rypdaejualité du
modéle utilisé pour décrire la diffraction magnétique cohérente. Dans leueasays étudions
ici, les speckles sont répartis sur la courbe définiegpar 0, ce qui confirme que les lignes sont
monodomaines. On peut donc se ramener a une description unidimensialnkalldiffraction
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magnétique cohérente, en intégrant selon I'axe d'invariance la contritdgidlonde réfléchie
sur I'échantillon (cf. Annexd.3). L'intensité diffractée s'écrit alors :

n _ 2
o= S Ax(xj)L(ak) fj(m;) s (7.3)
=1

Ok est la composantgy du vecteur de diffusion au pix&l La composantey est nulle sur I'in-
tersection du plan du détecteur avec la sphére d’Evidtg) est la fonction de forme des lignes
couvertes de Co/Pt. Elle est peu aisée a calculer, car la section des ligstggas exactement
rectangulaire, et la multicouche modifie son aspect. Comme elle est a variatepaemapport
aux speckles, nous lI'avons approximée par un sinus cardinal, giai gahsformée de Fourier
d’une section rectangulaire, dont la période est ajustée pour reg@lumieux l'intensité des
pics de surstructure du réseau.

Ay est 'amplitude complexe de I'onde, intégrée dans la diregti@on expression est donné
dans I'AnnexeB.3 (Equ. B.36, notéeA”). Le diaphragme est considéré comme parfaitement
circulaire, ce qui semble étre une bonne approximation au vu des andealiKraction. Le
diamétre nominal du diaphragme est2 10um et sa distance a I'échantillon a été évaluée a
d ~ 7+0.5 mm. On est ici proche d’'une situation de champ proghe jd/a? ~ 0.1) mais les
variations spatiales de 'amplitude de I'onde sont encore suffisamment éssrgaur imposer un
calcul numérique précis (EqB.21). Elle est en I'occurrence assez sensible aux valeurs exactes
dea etd, mais cette sensibilité est largement atténuée par l'intégration dans la ding¢tbn
8B.3).

La fonction Ay, calculée avec les parameétres énonceés ci-dessus, est présentée’ Higu
Cette modélisation montre que I'amplitude de I'onde atteint 1% de son maximum are2@iro
pm (=~ 114 nanolignes) de son centre.
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FIG. 7.13 —Fonction A, en module et en phase.

Afin de traiter convenablement les inconnues magnétiques, il faut dialeproduire cor-
rectement la diffraction due a la structure du réseau. On ajuste ainsE@rant les parametres
géomeétriques :

— La distanceD entre I'échantillon et le détecteur est ajustée par la périodicité des pics de

surstructure, en nous référant a la période nominale des nanoligeits.v@leur nomi-
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nale a pu étre vérifiée par microscopie électronique et diffraction densaamous en
géomeétrie perpendiculaire. On troude= 566.3 mm
— L'angle de réflexior® est ajusté par la courbure de la sphére d’Ewdld=;15°
— Le diamétre @ du diaphrame est ajusté par ses franges de diffractian= 25+ 0.5 um
Avec ces parametres on reproduit convenablement la diffraction enteédu réseau (Fig.
7.14.

1200 1400 1600 1800

-2 0 2 4 6 8
1000 1200 1400 1600 1800 2000

50 100 150 200 50 100 150 200

FiG. 7.14 —Diffraction cohérente du réseau de nanolignes : figure expérimentaden®e avec
I’échantillon saturé (en haut) et simulation en ne considérant que la striciuréseau. En bas,
détail du pic spéculaire (expérience a gauche et simulation a droite).

Monte Carlo par recuit simulé

Ce type de probléeme avec un nombre fini d'inconnues qui varient darasemble discret
est généralement bien traité par des algorithmes de type Monte Carlo. Ladeéthe nous
avons utilisée est de type monte carlo avec recuit simtilé] [

Dans cette méthode, on se réfere a un critere d’eluiqui sera discuté plus loin. Ce
critere quantifie la différence entre I'ensemble des intensités expérimekﬁ’tatdﬁansemble des
intensités simuléek sur les pixelsk d’une région choisie de I'espace réciproque. Comme le
systeme est considéré comme unidimensionnel, nous n'avons pris en carapés gixels du
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détecteur situés sur la sphére d’Ewald.

A partir d'une configuration magnétiqueny) initiale, I'aimantation d’'une nanoligng est
choisie au hasard et retournée a chaque itération de I'algorithme. Si te cfgéreurx? diminue,
la nouvelle configuration est gardée. S'il augmente, il existe une pilibaipue la nouvelle
configuration ne soit pas rejetée. Cette probabilité dépend d’une tempéiative T selon une
loi d’Arrhenius :

3 )] — exo — 2E 7.4)
p[(my) — (m})] = exp( = .

Cette probabilité non-nulle permet a I'algorithme d’échapper aux minima locaux.

La température décroit au fur et a mesure des itérations, et entrainellaves probabilités
de transition vers un état magnétique de plus haute énergie. Quand I'étatigag ne change
plus pendant un certain nombre d'itérations, on considére que l'algorithommvergé. Cette
convergence est tres dépendante du critére d’erreur et de la mdoigda température décroit.

Le modele que nous avons adopté pour simuler la décroissance de la temgésaune loi
de puissanceT, = Toa", oua < 1 détermine la vitesse du refroidissement.

Enfin le critére choisi est le critére suivant :

e
E= Z o 1 (7.5)

Ce critére n’est pas aussi satisfaisant sur le plan théorique qu’unecti&maximum de
vraisemblance au sens de Poisson, qui s’exprime comme :

E:Z(Ik—lgloglk) (7.6)

Ce critére suppose que la seule source de bruit de la mesure est leebRitisson, ce qui
est probablement notre cas. Il attribue donc un poids fort aux medar&ste intensité. Dans
notre cas, les pixels de forte intensité décrivent la diffraction du rédedignes et non les
speckles magnétiques, qui sont moins intenses par 3 ordres de grahidsy si le modéle
utilisé ne reproduit pas exactement les pics de surstructure, le critéreut’ele Poisson force
la configuration magnétique a les reproduire au mieux, au détriment dddespécalgorithme
converge alors vers une solution complétement erronée.

Au contraire, le critére que nous avons utilisé ne donne pas trop de poiftsrees intensités,
mais en donne trop aux pixels de tres faible intensité. Nous avons pu v@rtiece critére
permettait a I'algorithme de converger vers des configurations plus reiblas que le critére de
Poisson.

Résultats et discussion

Nous avons vu dans le chapitr.8.2que la diffraction magnétique en géométrie de réflexion
n'esta priori pas centro-symétrique par rapport au pic spéculaire, mais que daesnieaux
cas, I'écart est assez faible. En I'occurrence, la figure de diitraque nous étudions ici est assez
symétrique. Nous avons donc préféré ne considérer qu’'un descdédscdu pic spéculaire. De
plus, comme on ne reproduit pas trés bien le facteur de structure ddgnangil est préférable
de s’intéresser a une région assez limitée de I'espace réciproque.

Nous avons donc essayé une reconstruction en ne tenant comptelgumde de I'espace
réciproque située entre le pic spéculaire et I'un des pics de surstruttudeze 1. Dans cette
région, on ne prend en compte que les pixels situés sur la sphére d'Eamtih ne s'intéresse
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qu'a la diffusion agy = 0. On dispose ainsi de 392 pixels. Les conditions d’échantillonnage
limitent donc la reconstruction au mieux a 196 lignes. En n’en prenant g8eat2ne perd
gu’une faible partie de I'amplitude diffusée par le diaphragme (Figj3, mais on renforce les
contraintes sur la configuration magnétique.

Lorsque les paramétres de I'algorithme sont bien réglés, celui-ci gmvers une configu-
ration magnétique qui reproduit assez bien la figure de diffraction maged(igg.7.15.
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Fic. 7.15 —Figures de diffraction magnétique cohérente expérimentale (en hautinetés
(dessous). En bas a gauche, profil d’intensité expérimentale et raotée le pic spéculaire et
le pic de surstructure d’ordre -1 (celui a gauche du spéculaire sufitpges entiéres). En bas a
droite, coupe verticale le long du spéculaire. L'asymétrie dans la formspégulaire n’'est pas
rendue par la simulation.

La configuration magnétique ainsi obtenue est souvent assez vraib@mbld'on s’en ré-
fere la densité de défauts d'alternance observée sur les images MHMIr(tle de 3 défauts
pour 20 lignes). Mais I'algorithme converge également parfois versigestaonfigurations peu
vraisemblables selon ce critere. En outre, les configurations vraissdesdgidreproduisent as-
sez bien les speckles observés sont nombreuses.

En conclusion, notre modéle de diffraction magnétique cohérente pernmepamluire la
figure des nanolignes : les pics de surstructure, la courbure de leespBevald et les franges de
diffraction du diaphragme sont assez bien reproduites. En utilisant aritalge de monte carlo
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avec recuit simulé, on reproduit également bien la figure de specklpen@ant, cet algorithme
ne nous permet pas dans I'état actuel des choses d’identifier une salnigue. Au lieu de
cela, un grand nombre de configurations magnétiques plus ou moins vriabéraleproduisent
assez bien la figure de speckles.

On peut penser qu'une étude statistigue des propriétés des solutiormgdeithme doit
permettre d’identifier des arrangements plus probables parmi les solufielzssnécessite de
bien caractériser I'espace topologique des configurations magnétignesachorme définie par
le critéere d’erreur. Une telle étude a été amorcée, mais n’est actuellenseag gz avancée pour
permettre des conclusions.

Par ailleurs, ces difficultés algorithmiques peuvent probablement éteslevémodifiant le
critere d’erreur et en y injectant des informations conraesiori sur le systeme, par exemple
la densité de défauts d’alternance.

Au dela des difficultés algorithmiques, il semble que le probléme principaltteeroéthode
soit le processus d'interférence entre la partie de charge et la partietitage du facteur de dif-
fusion atomique. En effet, le rapport entre ces deux parties varie trésnviteodule et en phase
autour du seuil de résonance (cf. F&g4). De plus, ce systéme ne permet pas une séparation
efficace des deux contributions dans I'espace réciproque, comiit@ux couches minces, qui
n'induisent pas de pics de surstructure. Une méthode possible p@wesé&pcontribution de la
charge serait de faire la mesure en polarisation incidentpui découple la contribution de la
charge et du magnétisme. Une mesure hors seuil permettrait alors dé@eolaneontribution de
la charge.

Eisebittet al [101] ont montré une maniere élégante de séparer les deux contributions et de
s'affranchir des difficultés algorithmiques : par une méthode holographits mesurent direc-
tement 'amplitude de I'onde diffusée et peuvent en extraire la partie mageéiginversant la
polarisation circulaire, grace aux propriétés du dichroisme. Une simpfsforanée de Fourier
donne alors I'image du systeme. Néanmoins, cette méthode nécessite warata@déquate
de I'échantillon qui n'est pas adaptable aux systémes nanostructuzésogs étudions. Pour
cette raison, et parce que les media nanostructurés sont parmi les me#ledigats a I'utilisa-
tion industrielle a I'enregistrement magnétique, notre approche discrekéquae Carlo mérite
d’'étre approfondie.

7.4 Conclusion et perspectives sur la diffraction magnétique cohé-
rente

Suite aux premiéres expériences de diffraction magnétique cohérentérdequipe, nous
avons obtenu de 'ESRF de développer cette technique dans le cadrprdjat a long terme.
Ce projet, mené sur la ligne ID08, nous a permis d’avancer sur plusispesta :

1. D’un point de vue instrumental, nous avons développé un dispositiflebatpnodulable.
Un effort particulier a été fait sur la maniére d’amener un diaphragmentiééahan-
tillon, le plus prés possible, avec une grande stabilité, avec deux translpéonettant de
le positionner précisément. Nous avons caractérisé la nouvelle caméraé€ais colla-
borateurs anglais. Celle-ci s’est avérée tout a fait adaptée a ce’éxqpedences, grace a
sa grande efficacité quantique, son faible niveau de bruit, et sa béswlation. En outre,
notre traitement numérique de l'intensité enregistrée permet de compter atesplin
par un dans les zones de faible taux de comptage, sans pour autaclrditalynamique
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de I'image. Mentionnons aussi I'électroaimant, qui permet d’appliquenjas?|kOe de
champ perpendiculaire par impulsions, et qui a depuis été utilisé sur daigimes et par
d’autres utilisateurs.

2. Nous avons défini des méthodes pour caractériser le degré derodélu faisceau et

comparer des figures de speckles. Les fonctions d’autocorrélatide ebrrélation mu-
tuelle s’avérent les outils les plus efficaces a ces fins.
Nous avons ainsi caractérisé la cohérence lors de nos mesurapaequé que le degré
de cohérence était assez médiocre par rapport a ce qu'on peutattience type d’expé-
riences, particulierement avec des rayons X mous. Des doutes detguarna la qualité
de l'optique de la ligne pour de telles applications.

3. Nous avons caractérisé le retournement de nanolignes a aimantagiendieulaire et ob-
servé la mémoire magnétique du systéme.

4. Nous avons développé des méthodes de simulation et soulevé I'impodarcgmp
d’onde diffusé par le diaphragme. Il apparait qu'une caractérisatiécise de la forme
et de la taille du diaphragme, ainsi que de sa distance a I'’échantillon, sessaées pour
modéliser correctement I'onde diffusée.

5. Nous avons développé un algorithme de Monte Carlo avec recuit singdéeadbut de re-
construire I'image d’'une configuration magnétique simple. Nous avons idéepltifsieurs
difficultés. L'une d’elle est algorithmique : le critére d’erreur utilisé défimtespace des
solutions relativement dense. Ce probléme peut sirement étre levé earhgsms le cri-
tére d’erreur des informations connuesriori. L'autre difficulté est l'identification de la
contribution de la charge, qui pourrait étre levée en polarisation

Quel que soit I'objectif particulier de chaque expérience, il est permipahser que la
diffraction magnétique cohérente est promise a un brillant avenir gradéaloppement des
sources laser a électron libre, qui fourniront un faisceau intensesatohérent.
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Conclusion génerale

J'ai voulu montrer dans ce mémoire que la diffraction magnétique résonest@gons X
mous (SXRMS) est un formidable outil pour étudier la configuration magreétigusystemes
complexes.

Quand tout le faisceau incohérent est utilisé, elle apporte des informatiofes propriétés
moyennes des échantillons.

Nous avons vu que, dans le cas d'échantillons périodiques, elle damcai a la périodi-
cité. Avec un détecteur bidimensionnel, on peut de plus observer desrd@meon alignés et
étudier leur anisotropie. Utilisée ainsi, la SXRMS est complémentaire de la Mapizsa Force
Magnétique, qui fournit une mesure locale. Les cas traités dans ce cnacoscernaient des
domaines périodiques, mais la SXRMS peut étre étendue a d’autres catifigsi de domaines.
Récemment, des domaines a dimension fractale ont été observés dans IltalljdgePt [L10.
La SXRMS est tout a fait applicable a de tels systémes, et permettrait uneerdeda dimension
fractale des domaines.

Au dela de la simple observation de domaines magnétiques, on a vu que la SYRMS-
tait 'analyse de configurations magnétiques périodiques dans le volugtait@éja bien établi
en ce qui concerne la réflectivité spéculaire magnétique, qui permeitdeardner le profil en
profondeur des composantes constantes de I'aimantation. Dans ce doglanmontré que la
mesure et la modélisation de tiges magnétiques permettaient d’étudier le prpfidfendeur
des composantes périodiques. Le modéle que j'ai developpé pour lessamgs périodiques
d’ordre 1 est applicable aux ordres supérieurs, siI'on parvierg @&surer. En associant réflec-
tivité magnétique et tiges magnétiques, on obtient une bonne représentatooahfiguration
de I'échantillon. Dans un matériau avec différents éléments magnétiquegubrégalement
profiter de la sélectivité chimique pour multiplier les informations.

Ces possibilités en faisceau incohérent sont applicables a une large ghéumantillons.
Les échelles de taille concernées s’'étendent de quelques nanométedgLaeg microns, la pro-
fondeur étant elle limitée par I'absorption & quelques dizaines de nanont@trelte que soit la
configuration des domaines magnétiques, si leur taille est dans la gammeugueenons de
définir, I'information magnétique doit étre mesurable. Son extraction néees®e modélisation
plus ou moins compliquée : celle que nous avons présentée convient bietgscstructures pé-
riodiques. Pour d’autres arrangements moins favorables, on utilisenadéle plus sophistiqué,
par exemple I'approximation de Born de I'onde distordue (DWBA), [/].

La SXRMS en faisceau incohérent est donc un formidable outil podoesqde magnétisme
de configurations complexes, tant en surface que dans le volume deesauinces.

En filtrant le faisceau de rayonnement synchrotron pour en extragepartie cohérente,

et avec une bonne résolution de détection, on accéde non plus a la maenmropriétés,
mais au détail de I'arrangement des moments magnétiques. On peut alov®plEseprocessus
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locaux a travers les fluctuations d’intensité. Nous I'avons vu en obsda/mémoire magnétique
de nanolignes a aimantation perpendiculaire. Cet exemple concernaistémsyrelativement
simple, mais d’'autres systémes plus complexes peuvent étre traités par cetidanj&ili, 96,
97).

En étudiant ces nanolignes, nous avons mis en évidence un défauigéeiale gravure.
Cet exemple prouve I'utilité de la diffraction cohérente de rayons X mous garactériser des
nanostructures, méme si elles ne sont pas magnétiques.

J'ai également étudié la possibilité de reconstruire la configuration mageé&ti@ete de ce
systeme simple. Mes tentatives n’ont pas abouti a une solution identifiabkenetait parmi les
configurations possibles, mais il est certain que ces difficultés algorithegguent surmontées.
La possibilité d’étudier des systémes plus complexes, avec des domairasdenbn définie,
ne dépend que du développement d’algorithmes adaptés.

En combinant les aspects de cohérence et d’analyse dans le volunejt@spérer recons-
truire une configuration magnétique exacte dans le volume. D’un pointelexpérimental, cela
nécessite des mesures a différents angles d’incidence. Ce type dgisiedéja pour la densité
électronique. Nul doute que I'application au magnétisme suivra.

Ces aspects, tant en ce qui concerne les fluctuations d'intensité queotestreiction de
configurations magnétiques, sont actuellement limités en dynamique par le temgsisition
de chaque image : en effet, en filtrant le faisceau, on n’extrait qu’onép infime de l'inten-
sité disponible (environ 210000Gdans notre cas), ce qui réduit considérablement le signal de
diffraction magnétigue. Dans les images de diffraction magnétigue cohéestedolignes, le
taux de comptage sur les speckles magnétiques étaient de I'ordre de & paotoxel en 5 se-
condes! Dans ces conditions, il est certain que les sources lasecsrarédibres vont apporter
un progres considérable, en délivrant un faisceau intense treseobhéfaudra également amé-
liorer la technologie des détecteurs bidimensionnels, pour obtenir unendyuaplus grande et
une lecture plus rapide.

On pourra alors envisager de suivre I'évolution dynamique en trois diotvende systémes
magnétiques.



Annexe A

Aspects géometriques

Nous allons définir ici les notations qui seront utilisées dans tout le manuscr
Nous nous placons dans le cas idéal d’'un faisceau parfaitement monatigue, a diver-
gence nulle, dont on observe la diffusion élastique par un échantilléaiteanent plat.

Fic. A.1 —Schéma de définition des angles dans la géométrie d’Euler.

A.1 Définition des angles

Les angles sont définis dans la géométrie d’Euler, représentée suuia Kidj.

— B estl'angle d'incidence

— 0’ est'angle d’émergence

- 0= % est I'angle d’incidence et d’émergence auquel a lieu la réflexion pqoddion
du détecteur fixé 8+ ¢

- AB= % est I'écart par rapport a I'angle de réflexién
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— o = 0+0 estla position du détecteur dans le plan d’incidence par rapport aedaisc
incident. Il est couramment nommég ur les dispositifs instrumentaux, car en situation
de réflectivité, on a effectivement= 26 = 20’ = 20,.

— B est la position du détecteur hors plan d’incidence

— @est I'azimuth de I'échantillon

— X est 'angle de rouli de I'échantillon

A chaque angle est associé une matrice de rotation qui s’écrit, danasmadaptée, sous la

forme :

1 0 0
Py=[0 cosm sina
0 —sino cosa

On obtient ainsi les matrices de changement de base :

— pour passer de la basg,lY, Z) liée au faiceau incident a la bas€ (Y’,Z') liée au faisceau
diffusé : PgPy

— pour passer de la basg,lY, Z) liée au faiceau incident a la basey( z) liée a I'échantillon :
PoPyPo

A.2 [Espace réciproque

On noteky = 21/A ou A est la longueur d’onde.

k = kok est le vecteur d’onde du faisceau incident.
K = kok' est le vecteur d’'onde du faisceau diffusé.
d =K —k = ko est le vecteur de diffusion.

Les opérateurs de changement de base permettent d’écrire :

y = PP P k
r r —1p—1p-1y —1p-1¢
K = PgPy k= PgPoPy 'R 1Pt § = PaPu_oPy 1Pyt ¥

On veut connaitre le vecteur de diffusion dans la base de I'échantillorg’aficéder facile-
ment a aux propriétés de I'échantillon.
Le vecteur de diffusion rédug $’écrit donc dans la base de I'échantillon :

G=[PsPu— 1] Py 'R P, 1 §=D(a,B,0,X,9) ¥

La matrice de diffusiorD (a,3,0,X,®) est assez compliquée dans le cas géngrdgctit
I'espace réciproque (réduit), a 3 dimensions. Comme il est décrit panatree a 5 paraméetres,
c’est que ces 5 parametres sont liés par 2 relations. On pourrait théowt se passer de deux
d’entre d’eux. Il est cependant pratique de conserver les 5 paesngui ont une signification
physique évidente, y comprig qui est utile pour exprimer le désalignement entre une direction
particuliére de I'échantillon et le plan d’'incidence.

Nous allons expliciteg dans les deux cas particuliengs £ 0,0 = 0) et (x = 0,¢p = 90°).

On définit les axes,y, z tels que I'axey de I'échantillon soit une direction bien particuliére de
I’échantillon, 'axez étant 'axe de croissance. Dans le cas d’échantillons & domaines ersruba
parallélesy est I'axe d’orientation moyenne des rubans.
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Fic. A.2 —Schéma de définition des angles de diffusion en géométrie longitudinale.

A.2.1 Géomeétrie longitudinale

C'estle casX =0,9=0).

Dans la base liée a I'échantillon, on a :

A 0 A cos?’ sinf3 cosd’ sinB
k= | cosd k' = | cos®’ cosB G cosd’ cosB — cosd
—sind sin®’ sin@ + sin®’

Dans les cas que nous avons étudiés, nous nous sommes intérességianldas petits
angles autour du spéculairdf <« 1 et3 < 1). On peut alors développgratl premier ordre en
ABetenf:

cosBy B coso 3 cost' B
G~ | 2sinBp AB | ~ | 2siNB@ AB | ~ | —2sin®’ AB
2sinBg 2sind 2sin®’

Cela signifie que, prés du spéculaire, on est essentiellement sensilifeodulations de la
surface, et pas en profondewa €st constant au premier ordre). Typiquement, sur notre caméra
CCD couvrant une surface d’environ 288 mm, placée a environ 50 cm de I'’échantillon, on
couvre une ouverture angulaire de Il mrad. Donc cette approximation linéaire glest bien
vérifiée si le spéculaire est dans le champ du détecteur ou trés proche.
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FiG. A.3 —Schéma de définition des angles de diffusion en géométrie transverse.

A.2.2 Geéométrie transverse
C'estle casX = 0,0=90°).

On considére le cas d'un échantillon avec un axe d'invarigraréenté perpendiculairement
au faisceau incident. La diffusion est alors théoriquement nulle en sleluoplan d’incidence.
On se contente donc de mesurer la diffusion dans le plan d’incid@re®), ce qui est de toute
facon une contrainte de nombreux diffractomeétres.

Les composantes des vectelyié et g s’expriment alors simplement en fonction @et &
(par exemple) :

cosd cosd sin®¢
. . gig (SN2
k= o K=1{ o G=2sin——

—sin@ sin®’ Cose;el

On a donce? + g2 = 4k3sir? &9 < 4kZ. De plus on n'a acceés en réflexion qu'au demi-
espacey, > 0. La diffusion dans le plan avec un faisceau de longueur d’anctivre donc un
demi-disque dans le sous-espgge- 0.

A.3 Dépendances géométriques du facteur de diffusion

Le facteur de diffusion atomique dépend fortement des polarisations imeglet sortantes
du faisceau (Equatio®.?).

Le TablealA.1 récapitule les dépendances géométriques des contributions de la densité élec
tronique et de chaque composante d’aimantation (en géométrie longitudinaiehation du
canal de polarisation, dans le cas de la diffusion dans le plan d'incidBre@).
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0—0|0—T | T—O0 m— T
charge| 1 0 0 coy06+6)
my 0 0 0 —sin(6+9)
my 0 cos®’ | cosB 0
m, 0 sin® | —sinB 0

TAB. A.1 — Dépendances géométriques des contributions de la densité de chatge edbm-
posantes d’aimantation selon le canal de polarisation, dans le cas de Iaidiffaans le plan
d’incidence.

Hors du plan d’'incidence3(£ 0), les dépendances géométriques sont plus compliquées (Ta-
bleauA.2). De plus, les polarisations proprest 1t ne correspondent pas avec les polarisations
linéaires horizontales et verticales du faisceau, ce qui rend lintetjrétdifficile quand on
s'écarte beaucoup du plan d’incidence. Les polarisations propnés so

!
o= = KOK n=oAk T=oakK
[kAK|
c—0| 0T |T—0 m— 1
charge| 1 0 0 cog6+6')
my 0 —sinp 0 —sin(6+6') cos
my 0 cost’cos3 | cosd —sin@sinB
m, 0 sin®’ cosB | —sind —cosBsinf

TAB. A.2 —Dépendances géométriques des contributions de la densité de chaeg@mpo-
santes d’aimantation selon le canal de polarisation, dans la géométrie flaaldmetre d’'1D08
(géométrie d’Euler).
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Annexe B

Amplitude cohérente de I'onde
Incidente

B.1 Champ rayonné par une ouverture

Afin de modeliser correctement une expérience en faisceau coherest, elssentiel de
connaitre précisément 'amplitude de I'onde arrivant sur I'échantillonfaisceau délivré par
I'ondulateur est bien modélisé par une onde plane, dont la forme analytigpke permettrerait
de traiter facilement ce probléme. Mais la cohérence du faisceau étdiatespant limitée, on
doit le filtrer grace a une ouverture dans un support opaque. La taillewderture doit étre
inférieure a la longueur de cohérence transverse du faisceauld thfiusée par cette ouverture
n'est pas une onde plane, et sa topologie est plus ou moins complexectioriale la forme de
I'ouverture. Elle ne se calcule analytiquement que dans certains casiparsic

Le développement présenté dans cette section correspond au casipadénos conditions
expérimentales.

B.1.1 Définition du probléme

On se place dans le référentiel du laboratoire auquel on associeseertizonorméguy, uy, uz)
définie comme suit uz est la direction de propagation du faisceau apres les éléments de la ca-
bane optiqueuy est I'autre vecteur horizontal et est vertical. Toutes les coordonnées dans ce
systeme d’'axes seront notées avec des lettres capitales.

Considérons une ouverture quelcongugcomme "pinhole") de taille caractéristiqua 2
percée dans un écran plat et opaque placé perpendiculairemeigaata Choisissons lui un
centre BB a partir duquel sera repéré tout point Prdear son vecteup. Soient(Xp, Yp,Zp = 0)
ses coordonnées cartésienneBet | /X3 +YZ sa coordonnée radiale.

Supposons que cette ouverture est éclairée par une source suffisiaimintaine, telle que
le champA(p) parvenant a la surface de I'ouverture est une onde plane monodiqoende
longueur d’'onde\ < a et de vecteur d’ond& On noteky = 21/A le module de son vecteur
d’onde. SoitAy son amplitude eng? de sorte que I'on ait :

A(p) = AP (B.1)

On cherche a calculer 'amplitude diffractée en tout point S d’'un domaigemme "sample")
de taille caractéristiquie situé derriére I'ouverture. On choisit un centgedd domaines a partir

171



172 ANNEXE B. AMPLITUDE COHERENTE DE L'ONDE INCIDENTE

FIiG. B.1 — Schéma présentant les définitions nécessaires aux calculs d’ampldhéeente

duquel sera repéré tout point S sigar son vecteus de modules = 3. Soient(Xs, Ys, Zs) ses
coordonnées cartésienne dans le systéme d’axes du laboraRire g¢X2 + YZ sa coordonnée
radiale dans le plan transverse au faisceau. On définit également&meydaxes lié a I'échan-
tillon tel que I'axez soit son axe de croissance, et dans lequel les coordonnéesreatért avec
des lettres minusculdss, ys, Zs).

En supposant que I'échantillon est correctement placé derriére ttowgedans I'axe du
faisceau, on peut choisip3el quelﬁ = d.Uz oud la distance principale entre I'ouverture et
I'échantillon.

Pour 2 points quelconques P et S respectivemertt des, on note(Xps, Yps, Zps) 1€s coor-

données cartésiennesgle p etRps = |/ X3+ Y5 sa coordonnée radiale.
D’apres le principe de Huygens-Fresnel, chaque poirmt dst considéré comme une source

secondaire qui émet une ondelette sphérique. On peut calculer 'ampliffreletée en S comme
la somme des amplitudes des ondelettes sphériques :

Iko P#
== / A(p dp (B.2)

B.1.2 Approximation paraxiale

.. 2
Exphmtons)P# :

. . 2
PY=ldt+s-p —ol\/1+2”2'<iI I (gd'ﬁ> (8.3)
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2a est la taille caractéristique de I'ouverturelegst la taille caractéristique de I'échantillon,
donc|S— p| est au maximum de l'ordre d&+L/2 < d. Pour le terme au dénominateur dans
'équation B.2), on peut se contenter d’approximsr p| pard. Mais pour le terme dans I'ex-
ponentielle, il faut développer la racine carrée en puissancgs-dgl/d, ce qui aboultit & :

PY ~ a9+ {6 B~ [0z (5 PP B.4)
= d+0z.(3 e B.5
= +z'(—ﬁ)+ﬁ (B.5)

Le terme d’ordre 3 enS— p| dans I'exponentielle serait au maximum de |'ordre (de+
L/2)%/(Ad?). Au seuilLy; du Cobalt § = 1.59 nm), avec une ouverture de @®a 25 mm de
I’échantillon, la taille des échantillons que I'on peut traiter avec cette méthotimiée a 60um
environ, et avec une ouverture defia 7 mm, elle est limitée a 20menviron. On supposera
ces conditions remplies pour la suite du développement.

B.1.3 Amplitude sur I'échantillon

Dans ces conditions, I'équatioB @) devient :

kod ¢ iR
A (3 :Ao?l)\; ks /? d %" dp (B.6)
Par la suite, on notera :
gkod
Ao = Ao (B.7)
, .kDR,%S
Ap(§):/£pe' 2 dp (B.8)

B.1.4 Amplitude réfléchie par I'échantillon

On observe l'intensité diffusée élastiquement par I'échantillon en condigaréftexion, a
une distanc® dans la direction définie par le vecteur d’ordeOn noted = K’ —kle vecteur de
diffusion etf (S) le facteur de diffusion au point S de I'échantillon.

En condition de champ lointaidD > L?), on peut considérer 'onde diffusée comme une
onde plane. Son amplitude diffusée dans la diredtiaécrit alors :

eikOD i
A@) = /5 A (9 (95 e s
eikoD )
= /5 AL(9) T (8 e 05ds

N/ 'koz;';%s —id.5,
_AO/S/?e' f (9 e 9Sdpds (B-9)

ou I'on a défini :

p , eikOD eiko(d+D)
Ao =Poxp = 29D

[l apparait clairement dans cette équation que le fait que I'’échantillon mewse pas dans
le champ lointain de I'ouverture induit des effets de distortion de I'onde paetmédiaire du



174 ANNEXE B. AMPLITUDE COHERENTE DE L'ONDE INCIDENTE

termeA|, (S). Il est donc capital, pour modéliser correctement les mesures faitesesnoendi-
tions expérimentales, de calculer ce terme que nous appellerons "faetéamnte de I'ouver-
ture".

Réflexion par une surface parfaite

Dans le cas d'une surface infinie et parfaitement homogéne latéralerestta-alire telle
quef(S) = f(z), on effectue le changement de variables suivai}, ¥, etz fixés, dans l'inté-
grale de I'’équatior3.9:

Xs X ko (Xs(Xs,Ys) — Xp> d N ( Ox )
=4/ = —1/=—0poudp = .
<y5> - <Y> 2d <Ys<xs,ys> v, ) "\ 2P 04% = (g /sing
Le vecteurfp est adapté au repere du détecteur bidimensionnel (si celui-ci estelgaendicu-
lairement au faisceau réfléchi) : sa direction est la méme que celle défingegieel correspon-

dant et celui du spéculaire, et sa norgaeest proportionnelle a la distance entre ces deux pixels.
X etY varient commexs etys entre—o et+oco. On a alors :

A'(d) :Ag//e' X2+Y2 dXdYe_'Zkqu

x/e—iﬁlo-ridp/ f(zs)ei(QZ—QVCOte)stzs
P

Sz
eikg(d-‘rD

) a2
=fo3p " Fr(®)R(d)

On a posé :

1 .
Fa(lo) = 5 [ € PP
F,(d) = f(zs)ei(qrqycote)zsd Z

Sz

Avec une ouverture circulaire de rayanF(Jp) S’écrit :

1 [ 2" igopcosp
Felto) = gL [ e oP=pdpap

_ 2ma J(gpa)
~ sin@  op (8.10)

ol J; et la fonction de Bessel de premier type d’ordre 1. Ce qui donne l'iiiéesisr le détecteur :

2
| (G) = (A"Z.”a"l(q“’a)> R0

ADsin@ op

Quandgp est suffisamment grandy(gpa) ~ — /T[q 2 Sin(gpa) : l'intensité décroit donc en

1/q3|5 en oscillant avec une périodga. C’est effectivement ce que I'on observe avec une ouver-
ture bien circulaire et un échantillon réfléchissant peu rugueux.

Dans le cas de la réflexion spéculaire, avec une ouverture de fornwmuogee,qy = 0 et
gy = 0. F(0,0) = 4, /sinB, ou 4, est l'aire de I'ouverture, est I'empreinte du faisceau sur
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I'échantillon, etF(0,0,q,) = F,(q;) est le facteur de structure de I'échantillon le long de son axe
de croissance.

Ao s\
10.0.0) = [X00.6)% = (32 225) e

On constate que l'intensité du spéculaire ne dépend pas de la distancei@véchantillon.

B.2 Calcul du facteur de forme de I'ouverture

B.2.1 Calcul par éléments finis

Considérons un découpage de I'ouverture en petits éléments. Chaque'pio élément sera
repéré par son vectetp défini par rapport au centre P de I'élément. D’apre<$3ER).

koR3s ko =
K = /P d%dp= Y / &3 (o) g, (B.11)
1 Pce
2 = .
=3y d%" / e 1 PRtd H By, (B.12)
Pep

On peut négliger I'exponentielle avec le terme quadratiquepesi sa phase reste proche de
0, c’est-a-dire si la taille caractéristigde des éléments est suffisamment petite :

(5p)? < 8Ad (B.13)

Avec A ~ 1.59 nm et ~ 7 mm, il faut choisir un découpage en éléments finis de tEig> <
90unt. Dans nos calculs, nous avons pris un découpage en éléments edaidiedp ~ 10 nm.

L'exponentielle avec le terme linéaire &p s'integre facilement dans le cas d’éléments car-
rés, et I'on obtient :

o2
R e

A, () (B.14)

(5p)2sine <koxp56p> sin. <koYp55p>

2d 2d

Per

B.2.2 Cas d’'une ouverture circulaire

Dans le cas d’'une ouverture circulaire de ragoon peut profiter de la symétrie cylindrique
pour réécrire I'équatio.8 comme suit :

/ ! @
A (S = AL (Ry) ://Té 7 RdRdp (B.15)
a kOR2
:/0 é'% 20(R, R)RAR (B.16)
@ (Rs,R) est défini comme suit (FiB.2) :

T pourR<a—RsetRs< a

¢(Rs,R) = ¢ arcco Rz;;%&) pour [a—Rs| <r <a+Rs

0 pourR>a+RsouR< Rs—aeta<Rs
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R

S

S

FiG. B.2 — Schéma présentant les notations utilisées pour le calcul d’'amplitude diffizsédine
ouverture circulaire

Finalement, I'équatio.16 devient :

, B - (ko(a—Rs)? ko (a—Ry)?
Ap(Rs<a)= 2dAsin <4d> exp (I4d (B.17)
a+RS KR
+ / % 20(Rs, R)RAR (B.18)
, Rs+a koR2
A (R > a) = /_a &% 20(Rs, R)RAR (B.19)

En particuliers, directement face au centre de I'ouvertRge=(0) :
) . 2 . [koa® . a?
A (Rs=0) =ApA,(Rs=0) = TAosln 2d ) P iko d+E (B.20)

A (Rs = 0) dépend en module et en phase du rappestAd/a?. C’est ce rapport qui détermine
si I'on est en condition de champ prochg « 1) ou de champ lointainn(>> 1) ou dans un
cas intermédiaire. Pour le cas qui nous concearre % um, d = 7 mm,A = 1.59 nm), on a) =
0.45. On est donc dans un cas intermédiaire, qui ne permet pas d'utiisgpeoximations des
limites de champs proche et lointain.

La FigureB.3 montre I'évolution deX’ (Rs = 0) en fonction ded et dea. On constate que,
du fait de la dépendance de I'argument du sinus A&h llamplitude varie trés rapidement dans
les petites distances, ce qui ne permet pas de la connaitre avec prékidien7 mm, on peut
connaitre I'amplitude avec une bonne précision si I'incertitudedsest assez faible (de I'ordre
de 0.1 mm, FigB.4). Il est également important de connaitre avec assez de précisionieday
I'ouverture circulaire.
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© 00 N O o b~ W N P

e e 10 L L L 1
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
d (mm) d (mm)

FiG. B.3 — Amplitude de I'onde diffusée face au centre d’une ouverture circulairgrction du
rayon a de I'ouverture et de la distance d, avee 1.59 nm. A gauche : module de I'amplitude
(blanc : |A'(Rs=0)| = |2A¢|, nair : |A'(Rs=0)| = 0). A droite : sinus de la phase de I'amplitude
(blanc : 1, noir : -1)

Dans le cas génér#ls # 0, il faut calculer I'intégrale numériquement. On peut remplacer
l'intégrale par une somme discréte, a condition de choisir urdBasl que la phasé de I'ex-
ponentielle varie peu sur la taille du pas. En posant v 2Ad, cela revient a dire que :

5 (R+3R)2—R2
Z_[:(Rg<<l

Nous avons choisi un critére tel q@% < ﬁ avecM = 1000. On montre alors, que poR R,
on peut prendréR; = %, et pourR > R;, 0R; = %.
On peut alors simplement remplacer 'intégrale par une somme discréte :

/ék%?zch(Rs, R)RdR~ zz¢(RS,R)ék°T§2R6F?a

Re o RE oR?
= 1 R! (p(RSaRl)el = +7 (p(RS,Rl)eI «
M RaZR M R@ZR

Ce découpage fin est possible en terme de temps de calcul car on n'iqtégsar une
dimension.

Nous avons calculé de cette maniére I'amplitude diffusée par I'ouvertuferetion de
I'écart radial au centre et pour plusieurs valeurs de la distance aeftaure (FigureB.5). Le
module de I'amplitude dans la zone face a l'ouverture varie rapidementadistance a I'ou-
verture, comme le montrait déja la Figused. Dans les zones plus excentréBs ¥ a/2), cette
variation est modérée.
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2 T
W a=5um
gﬂs f
6\
m, 1 _|
x
< o5 -
0 | 1 | | | | | |
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
d (mm)
2 T
d=7mm
Eﬂsf
=)
m, 1F
3
<05 i
0 | | | | | | | | |
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
a (um)

FiG. B.4 — Module de I'amplitude de I'onde diffusée face au centre d’'une ouverttgelaire,
avecA = 1.59 nm. En haut : variation en fonction de d avec a = 5 um. En bas : variaion
fonction de aavec d =7 mm.

B.2.3 Diffraction de Fraunhofer

(Ce court paragraphe est donné a titre d’'information, bien que nafitioos expérimentales
soient trés éloignées de ce cas de figure.)

Supposons maintenant que les conditions de Fraunhofer, c’est-@edifamp lointain, sont
réalisées :
n=Axd/a®>>1 (B.21)

Au seuilLy;; du Cobalt A = 1.59 nm), il faut vérified > 30 mm pour une ouverture de Lfh
etd > 125 mm pour une ouverture de pt.

Sachant qu&S, = R — 2XsX, — 2YsY, + R3, 'équationB.6 devient :

ik (dJrRE/Zd) = ) Xp-+YsY]
A (3 =Aoemi)\dr-.4"~§ /T e ko R g dlY, (B.22)

Cas d'une ouverture rectangulaire de dogéetLy :

A (3) = Ag (B.23)

Te' Lxsmc< >d >|—YS|nc< d >

Dans le cas d'une fente finey < 2d/kopa) de tailleLy : il suffit de faire tendre_y vers 0
dans I'expression précédante

A (3) = Ao (B.24)

eiko(dJng/Zd) s ) KoLvYs
Tel LXLYS"}Z ( 2d >
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—— d=5mm
—— d=6mm 15+
1.5¢ —— d=7mm |]
_ —— d=8mm _
< < 4l
x’ i a=5um x’
< <
0.5/ 0.5

0 2 4 6 8 10
R (m)

Fic. B.5 — Forme de I'onde diffusée par une ouverture circulaire, en fonction dwmade
I'ouverture et de la distance, avéc= 1.59 nm.

Cas d’une ouverture circulaire de rayan

/ eiko(d+R§/2d) T [2 2 koRRy o
N =AS e /0 /0 &0 OHR 4R dO (B.25)
gko(d+RE/2d) e [P koRsRp
_ Aoeiko(d+R§/2d)eiR.§%Jl <k0:RS) (B.27)
IRs

Jo etJ; sont les fonctions de Bessel du premier type d’ordre O et 1.

En champ lointain, les noeuds et les maxima de I'onde parvenant sur liéidresont définis
par le rapporaRs/Ad.

B.3 Amplitude diffusée par un échantillon invariant selon un axe

Considérons le cas de lignes paralléles infinies : on suppose que le @etaiifusionf ()
est invariant selon la direction(c’est-a-diref (3) = f(xs, Z)).

Pour simplifier le développement, on suppose les directiorsx confondues, ce qui im-
plique que I'angle de "twist" (couramment naggest nul.

SoitLy (Xp) I'extension de I'ouverture dans la directidna I'abcisseX,,. Dans le cas d’'une

ouverture circulaire de rayam la forme de la pinhole s’écrity (Xp) = 2, /a2 — X3.
Réécrivons I'équatioB.9 en séparant les variables :

. 25 .
A (q’) — Ag/ A’/’(qy)el% f<XS> Zs)e—l(QXXs+QZZS)prd)(sts
SxzJ Px
" koi&s iqyY:
avecAy(qy) = /5 /TY ez WdYydys (B.28)
y

Intéressons nous a la double intégrayegqy) dans le cas oy = 0. Appliquons le change-
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ment de variablegs — Y = %Yps. Y varie commeys de—o ac. Ona:
A (ay / / ¢, |2 de\g, (B.29)
=Ly (Xp) VAd é”/“ (B.30)

L'équationB.28devient donc :

A’ (ax, qy = 0,07) = Ag /5XA;(XS) Fo(xs, Q)6 " %odxs (B.31)
avec :

Ay = ASV/Ad 4 — )\D'T;)Td o (ko(d+D) ~31/4) (B.32)

Al (xs) = /P X Yo(Xo)d S, (B.33)

Fo(Xs,0p) = | f(Xs zs)e %%dz (B.34)

Sz

Dans la plupart des cas, y compris celui d’'une ouverture circulair@tiegralesA!, et A” ne
peuvent étre calculées que numériqguement. On procéde donc a un-déabigage en éléments
finis de tailledx, et &xs. A condition de vérifierdx,, oxs < 4dA/(L + a), et siYp(xp) varie
suffisamment lentement, on peut écrire :

’ k()(XS] Xp|)2
AXsj) = ZYp Xpi) € @ OXp (B.35)

A’ (Ox;ay = 0,0) =AY ZAx Xs j)Fz(Xs j,0z)€ e 1) g (B.36)
J

AvecA =1.59 nmd =7 mm,a=10pm etL = 100um, on a 4A /(L +a) ~ 0.45 um. Pour
le decoupage de I'ouverture, nous avons chidigi= 10 nm. Pour le découpage de I'échantillon,
le découpage naturel correspondant a la période des lignes (17&milestrop grand selon ce
critere. Pourtant, en pratique, on constate qu’on n'améliore pas la fafendie en prenant un
découpage de 5 nm.

La FigureB.6, comparée a la Figurd.5, montre que l'effet des variations d’amplitude en
fonction de la distance ouverture-échantillon est atténué par l'intégratigitlainale. L'effet de
la taille de I'ouverture est moins atténué. La troisieme conséquence de ldtigdglongitudinale
est la rapide décroissance de I'amplitude avec I'écart au centre.
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FiG. B.6 — Forme latérale de I'onde réfléchie un échantillon uniforme longitudinalerdelairé
a travers une ouverture circulaire, en fonction du rayon de 'ouvereirée la distance entre
I’échantillon et 'ouverture, aved = 1.59 nm.
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RESUME

Dans cette these, je présente une étude de nanostructures magnétiqaadifission re-
sonante des rayons X mous. Les échantillons étudiés sont des empilemeatskes minces
épitaxiées d’'alliages de FePd et des multicouches de Co/Pt déposées substrats de Silicium
nanostructurés. Dans une premiére partie, les échantillons sonttésesenaractérisés par des
techniques conventionnelles de laboratoire, ainsi que par des mesuresttons. En outre, une
modélisation micromagnétique est décrite. Dans une deuxiéme partie, la diflesoayons X
mous par les couches de FePd est mesurée au_saliilFer et modélisée afin de tirer des infor-
mations sur la configuration magnétique périodique des échantillons. Danigieme partie,
jutilise un faisceau cohérent de rayons X mous afin de caractériseétail ld configuration
magnétique d’échantillons modeles. A cette fin, un dispositif instrumental esloggé et une
méthodologie est décrite pour le comptage des photons sur une camerdJ@@Qorithme de
Monte-Carlo est proposé et discuté en vue de reconstruire la catfiumagnétique exacte
d’'un réseau de nanolignes a aimantation perpendiculaire.

Mots clés :rayons X mous, diffraction résonante, cohérence, micromagnétismehaeou
minces, nanostructures, FePd, Co/Pt, reconstruction.

SUMMARY

In this thesis, | present a study of magnetic nanostructures with softpesanant scattering.
The samples are stacks of epitaxial thin layers made of FePd alloys andn@dfiRtyers depo-
sited on patterned Silicon substrates. In the first part, the samples aeateeand charcterized
by means of conventional techniques and neutron measurements. Adbjitiarmaicromagne-
tic modelization is described. In the second part, soft x-ray scatterimg the FePd layers is
measured at thes-edge of Iron and modelized, in order to obtain information on the periodic
magnetic configuration of the samples. In the third part, | used a soft kehgrent beam in
order to characterize in detail the magnetic configuration of model samglethi§, an experi-
mental set-up is developed and a methodology is described to count pbotartSCD camera.
A Monte-Carlo algorithm is proposed and discussed, aiming to recongreieixact magnetic
configuration of a nanoline grating with perpendicular magnetization.

Key words : soft X-rays, resonant scattering, coherence, micromagnetism, thirs Jange
nostructures, FePd, Co/Pt, reconstruction.
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