077329 A 1IN V00 YR IO

~

06

(12) DEMANDE INTERNATIONALE PUBLIEE EN VERTU DU TRAITE DE COOPERATION
EN MATIERE DE BREVETS (PCT)

(19) Organisation Mondiale de la Propriété
Intellectuelle
Bureau international

(43) Date de la publication internationale
27 juillet 2006 (27.07.2006)

) I O 0 O

(10) Numéro de publication internationale

WO 2006/077329 A1l

(51) Classification internationale des brevets :

G2IK 1/06 (2006.01)

(21) Numéro de la demande internationale :

PCT/FR2006/000133

(22) Date de dépot international :
20 janvier 2006 (20.01.2006)

(25) Langue de dépot : francais

(26) Langue de publication : francais

(30) Données relatives a la priorité :

0500657 21 janvier 2005 (21.01.2005) FR

(71) Déposant (pour tous les Etats désignés sauf US) : COM-
MISSARIAT A IENERGIE ATOMIQUE [FR/FR];
31-33, rue de la Fédération, F-75752 Paris Cedex 15 (FR).

(72) Inventeur; et

(75) Inventeur/Déposant (pour US seulement) : RIEUTORD,
Francois [FR/FR]; 20, rue de Chantemerle, F-38120 Saint
Egreve (FR).

(74) Mandataire : SANTARELLI; 14, avenue de la Grande-
Armée, Boite postale 237, F-75822 Paris Cedex 17 (FR).

(81) Ktats désignés (sauf indication contraire, pour tout titre de
protection nationale disponible) : AE, AG, AL, AM, AT,
AU, AZ,BA, BB, BG,BR, BW, BY, BZ, CA, CH, CN, CO,
CR, CU, CZ, DE, DK, DM, DZ, EC, EE, EG, ES, FI, GB,
GD, GE, GH, GM, HR, HU, ID, IL, IN, IS, JP, KE, KG,
KM, KN, KP, KR, KZ, LC, LK, LR, LS, LT, LU, LV, LY,
MA, MD, MG, MK, MN, MW, MX, MZ, NA, NG, NI, NO,
NZ, OM, PG, PH, PL, PT, RO, RU, SC, SD, SE, SG, SK,
SL, SM, SY, TJ, TM, TN, TR, TT, TZ, UA, UG, US, UZ,
VC, VN, YU, ZA, ZM, ZW.

(84) Ktats désignés (sauf indication contraire, pour tout titre
de protection régionale disponible) : ARIPO (BW, GH,
GM, KE, LS, MW, MZ, NA, SD, SL, SZ, TZ, UG, ZM,
ZW), eurasien (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, TJ, TM),
européen (AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE, DK, EE, ES, FI,
FR, GB, GR, HU, IE, IS, IT, LT, LU, LV, MC, NL, PL, PT,
RO, SE, SI, SK, TR), OAPI (BF, BJ, CF, CG, CI, CM, GA,
GN, GQ, GW, ML, MR, NE, SN, TD, TG).

Publiée :

avec rapport de recherche internationale

avant l'expiration du délai prévu pour la modification des
revendications, sera republiée si des modifications sont re-
cues

~

[Suite sur la page suivante]

(54) Title: X-RAY OR NEUTRON MONOCHROMATOR

(54) Titre : MONOCHROMATEUR A RAYONS X OU A NEUTRONS

34

14
30

u(A’z'/////2'1;/"/////I/////////////////

32

(57) Abstract: The invention relates to a monochromator device (14) for selecting at least one wavelength band from incident
radiation in a given wavelength range. The invention is characterised in that it comprises: at least one optical layer (30) of a
monocrystalline material having a crystallographic line that is adapted to said at least one wavelength band to be selected; and a
mechanical substrate (32). According to the invention, said at least one optical layer and the mechanical substrate are assembled by

means of molecular bonding.

& (57) Abrégé : Linvention concerne un dispositif monochromateur (14) de sélection d'au moins une bande de longueurs d'onde &
partir d'un rayonnement incident dans une gamme de longueurs d'onde donnée, caractérisé en ce qu'il comporte : - au moins une
O couche optique (30) d'un matériau monocristallin dont la raie cristallographique est adaptée a ladite au moins une bande de longueurs
d'onde a sélectionner, - un substrat mécanique (32), ladite au moins une couche optique et le substrat mécanique étant assemblés par
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Monochromateur a rayons X ou a neutrons

L'invention concerne un dispositif monochromateur de seélection
d'une bande de longueurs d'onde a partir d'un rayonnement incident dans une
gamme de longueurs d'onde donnee.

Il est connu d'utiliser des rayons X ou des faisceaux de neutrons
pour effectuer diverses analyses sur des matériaux.

Pour ce faire, une source de rayons X ou de neutrons est nécessaire
et, généralement, on utilise un dispositif monochromateur dont le but est de
sélectionner une bande de longueurs d'onde (c'est-a-dire en énergie) plus ou
moins étroite & partir du spectre de la source dont I'étendue en longueur d'onde
est trop large pour l'application envisagée.

Pour le rayonnement X, la sélection d'une bande de longueurs
d'onde est réalisée en utilisant le phénoméne de la diffraction des rayons X par
un cristal parfait.

Ainsi, un rayonnement X incident dont le spectre s'étend sur une
gamme de longueurs d'onde donnée et qui est regu par un cristal parfait avec
un angle d'incidence donné donne lieu & une diffraction du rayonnement dans
une bande de longueur d'onde plus étroite.

On notera que la largeur de la bande de longueurs d'onde diffractée
par le cristal dépend de la nature du cristal utilisé (paramétre de maille,
symétrie du cristal) et de la raie cristallographique choisie.

Il est notamment connu d'utiliser comme cristal parfait le Silicium,
matériau réputé pour la qualité et la taille suffisante de ses cristaux, pour la
facilité avec laquelle on peut le travailler, ainsi que pour son faible codt.

Cependant, la bande passante du Silicium s'avére trop petite par
rapport a la largeur spectrale des sources utilisées et il s'ensuit une perte de
flux considérable. Ainsi, par exemple, pour une source de rayons X obtenue en
laboratoire (par exemple au moyen d'un tube cathodique ou d'une anode

tournante), & partir d'une raie d'émission d'un métal tel que le Cuivre ou le
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Molybdéne, la largeur d'une raie de fluorescence est classiquement de l'ordre
de AE/E=3-5.10", tandis que la bande passante du Silicium 111 est de
1,3 10™, ce qui signifie que les deux tiers de l'intensité du rayonnement incident
sont perdus. Le Silicium présente en effet une résolution trop élevée pour les
applications utilisant la technique de diffraction des rayons X.

Il est également connu d'utiliser comme cristal parfait le Germanium
qui est un matériau disponible sous la forme de cristaux parfaits de grandes
tailles et qui, en raison d'une densité électronique plus élevée que celle du
Silicium, et donc, de largeurs de raie plus grandes, transmet un flux trois fois
plus élevé que celui transmis par un cristal en Silicium.

Ainsi, par exemple, la largeur de raie du Germanium 111
(A)\l)\=3.10'4) est bien adaptée au cas d'une source formée de raies de
fluorescence dont la largeur est, comme on l'a vu ci-dessus, de l'ordre de
3-5.10™.

Toutefois, le co(t d'un matériau tel que le Germanium est plus élevée
que celui du Silicium et ses caractéristiques mécaniques (sa limite élastique en
particulier) et thermiques (sa conductivité thermique en particulier) sont moins
performantes que celles du Silicium. De ce fait, il est difficile d'envisager, avec
le Germanium comme cristal, des applications ou la courbure du cristal doit
étre variable et changer en fonction de I'application. De telles applications se
rencontrent lorsque l'on souhaite, par exemple, focaliser des rayons X a des
distances variables pour adapter l'optique a l'appareillage ou focaliser a
distance fixe des énergies différentes.

La focalisation recherchée a pour but de réduire la taille du faisceau
produit au niveau de I'échantilion a analyser.

La présente invention vise a remédier a au moins un des
inconvénients précités en proposant un dispositif monochromateur de sélection
d'au moins une bande de longueurs d'onde a partir d'un rayonnement incident
dans une gamme de longueurs d'onde donnée, caracteérisé en ce qu'il

comporte :
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— au moins une couche optique d'un matériau monocristallin dont
la raie cristallographique est adaptée a la dite au moins une bande de
longueurs d'onde a sélectionner,

— un substrat mécanique,
ladite au moins une couche optique et le substrat mécanique étant assemblés
par collage moléculaire.

Le caractére monocristallin du matériau de la couche optique assure,
du fait de I'arrangement du cristal, la diffraction du rayonnement incident.

L'invention permet ainsi d'obtenir un dispositif monochromateur dont
les propriétés optiques, vis-a-vis des rayons X ou des faisceaux de neutrons,
sont découplées des propriétés mécaniques et/ou thermiques du substrat.

Pour permettre ce découplage, la couche optique doit étre
suffisamment mince. Elle doit cependant contenir suffisamment de plans
cristallins pour assurer la diffraction. Pour cela, son épaisseur est, par exemple,
supérieure & la longueur d'extinction du matériau qui est fonction de la raie
cristallographique du matériau choisi.

Ainsi, le dispositif monochromateur selon l'invention est bien adapté
optiquement au rayonnement incident gréce a la ou aux couches optiques
diffractantes en matériau(x) monocristallin(s). Grace au substrat mécanique, le
dispositif se manipule facilement et peut étre utilisé dans des applications ou il
est déformé et, par exemple, courbé, le substrat mécanique pouvant servir a
imposer une flexion a la couche diffractante.

En outre, en solidarisant une couche de matériau monocristallin au
substrat mécanique par collage moléculaire, il n'y a aucun apport d'une
substance adhésive qui serait susceptible de dégrader les propriétés optiques
du dispositif monochromateur (focalisation fluctuante dans le temps et/ou sur
I'étendue du dispositif), de mal supporter le flux élevé de radiations présent au
niveau du cristal et de donner lieu, de ce fait, a des propriétés notamment
thermiques (conductivit¢ thermique ...) et/ou mécaniques (résistance
mécanique ...) dégradées.

Par ailleurs, la couche optique du dispositif monochromateur qui est

réalisée dans un matériau généralement plus colteux que le matériau
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constitutif du substrat mécanique ne constitue qu'une partie de ce dispositif, ce
qui contribue a réduire le colt de ce dernier par rapport a un dispositif
monochromateur qui serait constitué d'un seul matériau monocristallin comme,
par exemple, du Germanium.

Selon une caractéristique, le substrat mécanique est réalisé dans un
matériau ayant des caractéristiques mécaniques supérieures a celles du
matériau constitutif de ladite au moins une couche optique.

Plus particulierement, ledit au moins un matériau constitutif du
substrat mécanique présente une résistance mécanique a la flexion supérieure
3 celle du matériau monocristallin constitutif de ladite au moins une couche
optique.

Selon une caractéristique, ladite au moins une couche optique a une
épaisseur comprise entre 0,2 et 100 pm.

Selon une caractéristique, le matériau monocristallin constitutif de
ladite au moins une couche optique est du Germanium.

Selon une caractéristique, le matériau monocristallin constitutif de
ladite au moins une couche optique est choisi notamment parmi les matériaux
suivants : AsGa, InSb, GaN, InP.

Selon une caractéristique, le matériau monocristallin constitutif de
ladite au moins une couche optique est choisi notamment parmi les matériaux
suivants : carbure de Silicium, diamant, saphir, Fluorure de Lithium, Quartz,
BGO (Germanate de Bismuth), YAG (Grenat d'Yitrium aluminium), GGG
(Grenat de Gallium Gadolinium), GSGG (Grenat de Scandium Gallium
Gadolinium), oxyde de Zirconium, Titanate de Strontium.

Selon une caractéristique, le dispositif comporte au moins deux
couches optiques coliées l'une au-dessus de lautre et permettant de
sélectionner des bandes de longueurs d'ondes différentes, le matériau
monocristallin de l'une des couches optiques ayant une orientation cristalline
différente du matériau monocristallin de l'autre couche optique. Ces deux
couches peuvent étre constituées du méme matériau cristallin : dans ce cas,
ces couches auront des orientations cristallographiques difféerentes qui seront

fonction des bandes de longueurs d'onde a sélectionner.
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Avantageusement, la deuxiéme couche optique peut étre le substrat
mécanique qui est, dans ce cas, en matériau monocristallin.

Un dispositif optique complémentaire peut également étre associé
au monochromateur pour permettre de choisir I'une des deux bandes de
longueurs d'onde sélectionnées.

Selon une caractéristique, ledit au moins un matériau constitutif du
substrat mécanique est du Silicium.

Selon une caractéristique, le substrat mécanique a une forme
générale de peigne et présente, en face arriére, une série de rainures qui sont
sensiblement paraliéles les unes aux autres et perpendiculaires a ladite au
moins une couche optique collée en face avant dudit substrat.

Selon une caractéristique, le rayonnement diffracté par la couche
optique est réfléchi par cette couche optique. Selon une variante, le
rayonnement diffracté peut étre transmis par le monochromateur : on s'assure
dans ce cas que le substrat mécanique est apte a permettre cette transmission,
soit par son caractére transparent & la bande de longueurs d'onde
sélectionnée, soit par la réalisation d'ouverture(s) dans ledit substrat.

L'invention a également pour objet un procédé de fabrication d'un
dispositif monochromateur de sélection d'au moins une bande de longueurs
d'onde a partir d'un rayonnement incident dans une gamme de longueurs
d'onde donnée, caractérisé en ce qu'il comporte une étape d'assemblage par
collage moléculaire d'un substrat mécanique avec au moins une couche
optique d'un matériau monocristallin possédant une raie cristallographique
adaptée a ladite au moins une bande de longueurs d'onde a sélectionner.

Selon une caractéristique, le substrat mécanique est réalisé dans au
moins un matériau ayant des caractéristiques mécaniques supérieures a celles
du matériau constitutif de ladite au moins une couche optique.

Selon une caractéristique, le procédé comporte une étape de
traitement thermique en vue de consolider les forces de collage moléculaire
entre les deux surfaces respectives collées l'une avec l'autre de la couche

optique et du substrat.
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La température de ce traitement thermique doit étre en particulier
fonction de la différence entre les coefficients de dilatation thermique des deux
matériaux (celui de la couche optique et celui du substrat mécanique) afin de
garantir l'intégrité du monochromateur pendant cette étape.

Selon une autre caractéristique, le procédé comporte une étape
d'amincissement de ladite au moins une couche optique.

D'autres caractéristiques et avantages apparaitront au cours de la
description qui va suivre, donnée uniquement a titre d'exemple non limitatif et
faite en référence aux dessins annexés, sur lesquels :

— la figure 1 illustre un exemple de mise en situation d'un dispositif
monochromateur selon l'invention,

— la figure 2 représente de fagon schématique le dispositif
monochromateur de la figure 1.

Comme représenté sur la figure 1 et désigné par la référence
générale notée 10, un systéme optique comprend une source 12 de rayons X
qui est, par exemple, un tube de rayons X basé sur la raie d'émission du cuivre
et dont la largeur d'une raie de fluorescence AE/E est de l'ordre de 3.10™. Cette
source peut é&tre également une source synchrotronique qui émet des rayons X
suivant un spectre continu d'énergie qui est, par exemple, compris entre 5 et 50
KeV.

Le systéme 10 comprend également un dispositif monochromateur
14 qui est apte a sélectionner au moins une bande de longueurs d'onde, en
fonction de la raie cristallographique, du matériau constitutif de la couche
optique et de l'angle d'incidence du rayonnement incident 16. Le dispositif 14
réfléchit ainsi un faisceau diffracté 18 dans une bande de longueurs d'onde de
largeur AE/E, par exemple, égale a 10™ en direction d'un objet 20 a analyser
(échantillon). A titre de variante, le dispositif 14 peut transmettre le faisceau
diffracte.

On notera que la bande sélectionnée peut étre plus ou moins étroite

dans la largeur spectrale de la source.
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Comme représenté sur la figure 1, la courbure du dispositif
monochromateur 14 permet de focaliser, selon les lois classiques de l'optique,
le rayonnement X incident 16 émis par la source 12 sur I'échantilion 20.

Si l'angle d'incidence est modifié pour sélectionner une bande de
longueurs d'onde différente, il peut étre utile de modifier la courbure du
monochromateur pour permetire de focaliser le rayonnement a la méme
distance qu'avec la bande de longueurs d'onde précédente.

Le dispositif monochromateur 14 est, par exemple, représenté de
fagon schématique sur la figure 2 en position non courbée.

Ce dispositif comprend une couche optique 30 réalisée dans un
matériau monocristallin apte a diffracter le rayonnement X et ce matériau est
choisi de telle sorte que son paramétre de maille, sa symétrie cristalline et sa
raie cristallographique sont adaptés a la bande de longueurs d'onde du
rayonnement X & sélectionner.

Cette couche optique est, par exemple, réalisée en Germanium
monocristallin et, plus particuliérement, en Germanium 111.

On notera que le matériau cristallin constitutif de la couche optique
peut &tre remplacé par l'un des matériaux suivants : AsGa, InSb, InP, GaN pour
obtenir des bandes de longueurs d'onde spécifiques.

Si I'on souhaite améliorer la résolution en énergie du dispositif
monochromateur, alors le matériau monocristallin utilisé comme couche
optique peut étre de plus faible densité électronique que celle du Germanium et
l'on peut, par exemple, utiliser a la place, le carbure de silicium, le diamant, le
saphir, le Fluorure de Lithium, le Quartz, BGO, YAG, GGG, GSGG, oxyde de
Zirconium, Titanate de Strontium.

La couche optique a une épaisseur généralement comprise entre 0,2
et 100 ym et, par exemple, égale & 10 pm.

'épaisseur de matériau monocristallin qui est nécessaire a la
diffraction du rayonnement X est faible (de I'ordre de quelques plans cristallins),
ce qui explique la faible épaisseur de la couche optique qui peut ainsi étre

qualifiée de couche mince. Ceci est d'ailleurs avantageux dans la mesure ou le
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colt du matériau monocristallin utilisé pour constituer la couche optique s'en
trouve réduit.

Le dispositif monochromateur 14 de la figure 2 comprend également
un substrat mécanique 32 qui est assemblé & la couche optique 30 par collage
moléculaire a l'interface 34 entre les deux composants de I'assemblage.

Grace a cette technique d'assemblage, aucune substance adhésive
n'est nécessaire pour lier la couche optique et le substrat mecanique.

Ceci est donc particulierement intéressant pour les applications
envisagées du dispositif monochromateur dans la mesure ou ce dernier est
susceptible d'étre soumis & un rayonnement intense qui risque de dégrader les
propriétés mécaniques et thermiques d'une substance adhésive. Un tel
rayonnement pourrait également entrainer des répercussions sur les
performances du dispositif monochromateur. Par ailleurs, l'ajout de colle
pourrait, par exemple, entrainer des fluctuations d'épaisseur et donc de
comportement optique sur I'étendue du monochromateur, et/ou au cours du
temps. !

Le substrat mécanique 32 est réalisé avantageusement dans au
moins un matériau qui présente des caractéristiques mécaniques supérieures a
celles du matériau monocristallin constituant la couche optique 30 et qui est
compatible directement, ou via une couche intermédiaire, avec un collage
moléculaire.

En particulier, pour I'application envisagée dans la figure 1, il est
souhaitable que le ou les matériau(x) constitutif(s) du substrat mecanique
présente(nt) une résistance & la flexion supérieure a celle du matériau
constitutif de la couche optique 30, afin que la structure obtenue (figure 2)
puisse étre mise en flexion de fagon répétée sans endommager le dispositif
monochromateur.

On utilisera, par exemple, comme matériau pour constituer le
substrat 32, du Silicium dont le codt est bien inférieur a celui du matériau
diffractant utilisé pour la couche optique 30.

Ainsi, on constate que la plus grande partie de la structure du

dispositif monochromateur 14 est réalisée dans un matériau peu onéreux, si
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bien que la fabrication de I'ensemble de la structure a un codt plus faible que
celui d'une structure constituée uniquement dans un matériau tel que le
Germanium.

Par ailleurs, pour que le dispositif monochromateur 14 puisse étre
courbé pour des applications telles que celles représentées sur la figure 1 et
notamment, subir des cycles de mise en flexion et de retour a I'état plan dans
des gammes de rayons de courbure allant de 1 m a linfini, sans fatigue ni
dégradation des propriétés, le substrat 32 présente, par exemple, une forme
générale adaptée de peigne.

Ainsi, en face arriére du substrat 32 on trouve une série de rainures
qui sont sensibilement paralléles les unes aux autres et perpendiculaires a la
face avant du substrat colié a la couche optique 30.

Une telle structure est donc particuliérement adaptée a adopter une
courbure variable en raison de la grande souplesse conférée par les rainures
dans une direction perpendiculaire a ces dernieres.

En outre, la structure présente une grande rigidité dans une direction
paralléle aux rainures, ce qui définit parfaitement l'angle d'incidence du
faisceau incident et donc la bande de longueurs d'onde sélectionnée.

Le substrat mécanique a une épaisseur, par exemple, de l'ordre du
centimétre afin de permettre une manipulation aisée de la couche optique et du
monochromateur en général. L'épaisseur peut toutefois avoisiner plusieurs
centimétres selon les applications envisagées.

Le dispositif monochromateur selon linvention peut également
trouver des applications intéressantes lorsqu'il est nécessaire d'obtenir, avec un
systéme optique, plusieurs bandes de longueurs d'onde a partir d'un méme
faisceau incident de rayons X.

Ainsi, par exemple, lorsque l'on éclaire un systéme optique
comprenant un dispositif monochromateur comportant au moins deux couches
optiques adaptées (I'une des couches optiques pouvant étre le substrat si celui-
ci est adapté et, en particulier, s'il est en matériau monocristallin) a l'aide d'un
rayonnement synchrotron "blanc” (un tel rayonnement posséde, par exemple,

toutes les énergies allant de 5 a 50 KeV), les deux couches optiques



10

15

20

25

30

WO 2006/077329 PCT/FR2006/000133

10

réfléchiront chacune une bande de longueurs d'onde différente. Un dispositif
optique pourra étre joint alors au monochromateur si 'on souhaite pouvoir
sélectionner a loisir 'une ou I'autre des bandes accessibles.

Il est par exemple possible d'ajuster ces deux bandes de longueurs
d'onde de part et d'autre d'un seuil d'absorption avec un systéme optique trés
simple.

En effet, la structure du dispositif monochromateur 16 utilisée dans
cette application peut étre réalisée en assemblant, par exemple, une couche
optique de Germanium sur un substrat mécanique en Silicium, ces deux
matériaux ayant des orientations cristallines différentes et des parameétres
cristallins respectifs de 5,43 A et 5,65 A.

Il est ainsi possible de réaliser avec le systéeme optique précité
simplifié¢ des mesures de contraste différentiel, par exemple, pour réaliser une
angiographie au seuil de l'iode. Le principe de cette analyse est d'observer au
travers des tissus du corps humain les zones (par exemple les arteres) dans
lesquelles circule de liode. En utilisant un rayonnement présentant deux
bandes de longueurs d'onde agencées de part et d'autre du seuil d'absorption
de liode, on peut, grace a une exploitation différentielle des résultats,
s'affranchir des rayonnements émanant des tissus non iodés pour localiser les
zones contenant de l'iode.

La structure a deux couches optiques superposées permet d'adapter
le dispositif monochromateur a la résolution souhaitée dans la mesure ou les
raies du matériau monocristallin dont lindice est élevé donnent des réflexions
plus étroites que celles des raies du matériau dont l'indice est plus faible.

Il convient de noter que l'on peut également envisager de
superposer plus de deux couches optiques si nécessaire en fonction de
I'application envisagee.

On va maintenant décrire un mode de réalisation du procédé de
fabrication du dispositif monochromateur représenté sur la figure 2.

Ainsi, le procédé de fabrication prévoit d'utiliser un substrat
mécanique, par exemple en Silicium, de forme par exemple parallélépipédique

et qui posséde, par exemple, une longueur de 120 mm, une hauteur de 12 mm
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et une largeur de 80 mm (la largeur correspond & la dimension perpendiculaire
au plan de la figure 2).

Comme représenté sur la figure 2, le substrat présente en face
arriére une pluralité de rainures, par exemple, espacées d'un pas de 1,5 mm,
ayant une largeur de 1 mm et une profondeur de 11,3 mm.

Un tel agencement confére au substrat des propriétés de flexion
particuliérement intéressantes, notamment, une rigidité suffisante dans la
direction des rainures et une grande souplesse dans la direction
perpendiculaire a ces derniéeres.

On notera que d'autres substrats avec des agencements diffé;'ents
de pas, de largeur et de profondeur des rainures peuvent également conférer
des propriétés de flexion satisfaisantes.

Par ailleurs, iI convient de noter que d'autres agencements
permettent de conférer & un substrat mécanique des propriétés de flexion
satisfaisantes lui permettant ultérieurement de pouvoir étre mis en flexion de
fagon répétée en vue, par exemple, d'applications requérant des focalisations
de rayonnement X a des distances variables.

La couche optique 30 de matériau monocristallin diffractant le
rayonnement X peut étre réalisée a partir d'un substrat de Germanium
monocristallin.

Une couche d'oxyde d'une épaisseur de 500 A est par exemple
déposée sur la face du substrat de Germanium qui est destinée a étre
solidarisée avec la face avant du substrat mécanique 32, afin de faciliter le
collage moléculaire ultérieur.

Cette couche d'oxyde est, par exemple, formée par un dépot
chimique de type PECVD ("Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition" en
terminologie anglosaxonne), c'est-a-dire un dép6t en phase vapeur assisté par
plasma.

La face avant du substrat mécanique peut également, si on le
souhaite, revétir une couche d'oxyde.

Les faces des substrats de Silicium et de Germanium destinées a

étre solidarisées I'une avec I'autre au niveau de l'interface 34 de la figure 2 sont
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ensuite préparées par des fraitements chimiques connus (humides ou secs)
afin d'obtenir un état de surface compatible avec une adhésion moléculaire
directe entre les faces de ces deux substrats, en particulier en termes de
rugosité de surface et d'hydrophilie ou d'hydrophobie.

On notera que les traitements appliqués aux substrats peuvent étre
de type mécano-chimique.

Les substrats a assembler sont ensuite mis en contact en vue du
collage moléculaire.

Dés lors que le collage moléculaire est effectué, le procédé de
fabrication comporte une étape de traitement thermique qui permet de
consolider les forces de collage entre les deux faces en contact des deux
substrats respectifs.

Ce traitement thermique consiste par exemple a chauffer les deux
substrats a une température comprise entre 150 et 250° C, température qui est
adaptée a la différence entre les coefficients de dilatation thermique du Silicium
et du Germanium.

Le procédé de fabrication prévoit également une étape ultérieure
d'amincissement du substrat en Germanium pour obtenir une couche optique
mince d'une épaisseur par exemple égale a 10 ym.

L'étape d'amincissement peut étre réalisée de fagon mécanique, par
exemple, par rectification, ou par voie chimique, en utilisant des techniques de
gravure humide ou séche, ou bien encore de fagon mécano-chimique.

Une fois I'amincissement obtenu, on peut effectuer un polissage
mécano-chimique de la couche optique 30 pour obtenir une couche de faible
écrouissage et de faible rugosité de surface représentée a la figure 2.

Le procédé de fabrication précédemment décrit conduit ainsi a la
structure du dispositif monochromateur de la figure 2 dans laquelle :

— le support 32, par exemple en Silicium, est peu cher et possede
des propriétés mécaniques compatibles avec des mises en flexion répétées, et

— la couche superficielle 30, par exemple en Germanium, constitue
un film apte a diffracter le rayonnement X et qui est particulierement adapté au
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rayonnement incident, permettant ainsi d'utiliser de maniére efficace l'intensité
de la source de rayonnement X utilisée.

Le pouvoir de résolution d'un tel dispositif monochromateur 14 qui
est mesuré par le rapport A/ A\ de la longueur d'onde au plus petit écart de
longueur d'onde que peut distinguer le dispositif est, par exemple, de
1/3.10*=3 300 (pour une couche optique en Germanium sur du Silicium).

On notera que le dispositif monochromateur peut étre utilis€é en
fluorescence X.

Le dispositif peut également étre utilisé dans une chambre de type
Seeman-Bohlin en réflexion.

Le dispositif monochromateur 14 qui vient d'étre décrit peut en outre
étre utilisé avec un faisceau de neutrons.

Les faisceaux de neutrons sont généralement obtenus par un
réacteur nucléaire et ont généralement une énergie comprise entre 1 et 500
meV.

Pour la plupart des éléments, I'absorption des neutrons est trés
faible par rapport & celle des rayons X, si bien que l'on peut travailler avec des
faisceaux de neutrons sur des échantillons de grand volume.

Avec les neutrons, il est possible d'obtenir un contraste entre atomes
différent de celui des rayons X, ce qui peut s'avérer intéressant si l'on souhaite
étudier des structures formées d'éléments de numéros atomiques voisins.

On notera qu'un faisceau monochromatique de rayons X ou de
neutrons obtenu avec un dispositif monochromateur selon l'invention permet,
par exemple :

— la détermination de paramétres cristallins d'un matériau,
— Tlidentification de phases cristallines dans un matériau,

— la détermination de structures cristallines dans un matériau.
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REVENDICATIONS

1. Dispositif monochromateur (14) de sélection d'au moins une
bande de longueurs d'onde & partir d'un rayonnement incident dans une
gamme de longueurs d'onde donneée, caractérisé en ce qu'il comporte :

— au moins une couche optique (30) d'un matériau monocristallin
dont la raie cristallographique est adaptée & ladite au moins une bande de
longueurs d'onde a sélectionner,

— un substrat mécanique (32),
ladite au moins une couche optique et le substrat mécanique étant assembiés
par collage moléculaire.

2. Dispositif monochromateur selon la revendication 1, caractérisé
en ce que le substrat mécanique (32) est réalisé dans un matériau ayant des
caractéristiques mécaniques supérieures a celles du matériau monocristallin
constitutif de ladite au moins une couche optique.

3. Dispositif monochromateur selon la revendication 1 ou 2,
caractérisé en ce que ledit au moins un matériau constitutif du substrat
mécanique présente une résistance mécanique a la flexion supérieure a celle
du matériau monocristallin qonstitutif de ladite au moins une couche optique.

4. Dispositif monochromateur selon l'une des revendications 1 a 3,
caractérisé en ce que ladite au moins une couche optique (30) a une épaisseur
comprise entre 0,2 et 100 ym.

5. Dispositif monochromateur selon 'une des revendications 1a4,
caractérisé en ce que le matériau monocristallin constitutif de ladite au moins
une couche optique est du Germanium.

6. Dispositif monochromateur selon l'une des revendications 1 a 4,
caractérisé en ce que le matériau monocristallin constitutif de ladite au moins
une couche optique est choisi notamment parmi les matériaux suivants : AsGa,
InSb, GaN, InP.

7. Dispositif monochromateur selon l'une des revendications 1a4,
caractérisé en ce que le matériau monocristallin constitutif de ladite au moins

une couche optique est choisi notamment parmi les matériaux suivants :

A
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carbure de Silicium, diamant, saphir, Fluorure de Lithium, Quartz, BGO, YAG,
GGG, GSGG, oxyde de Zirconium, Titanate de Strontium.

8. Dispositif monochromateur selon I'une des revendications 1 a 7,
caractérisé en ce qu'il comporte au moins deux couches optiques collées l'une
au-dessus de l'autre et permettant de sélectionner des bandes de longueurs
d'onde différentes, le matériau monocristallin de I'une des couches optiques
ayant une orientation cristalline différente du matériau monocristallin de l'autre
couche optique.

9. Dispositif monochromateur selon I'une des revendications 1 a 8,
caractérisé en ce que ledit au moins un matériau constitutif du substrat
mécanique est du Silicium.

10. Dispositif monochromateur selon I'une des revendications 1 & 9,
caractérisé en ce que le substrat mécanique (32) a une forme générale de
peigne et présente, en face arriére, une série de rainures qui sont sensiblement
paralléles les unes aux autres et perpendiculaires & ladite au moins une couche
optique (30) collée en face avant dudit substrat.

11. Dispositif monochromateur selon l'une des revendications 1 a
10, caractérisé en ce que le rayonnement diffracté par ledit dispositif est
réfléchi par ladite au moins une couche optique.

12. Dispositif monochromateur selon l'une des revendications 1 a
10, caractérisé en ce que le rayonnement diffracté par ledit dispositif est
transmis par ladite au moins une couche optique.

13. Procédé de fabrication d'un dispositif monochromateur de
sélection d'au moins une bande de longueurs d'onde a partir d'un rayonnement
incident dans une gamme de longueurs d'onde donnée, caractérisé en ce qu'il
comporte une étape d'assemblage par collage moléculaire d'un substrat
mécanique avec au moins une couche optique d'un matériau monocristallin
possédant une raie cristallographique adaptée a ladite au moins une bande de
longueurs d'onde a sélectionner.

14. Procédé selon la revendication 13, caractérisé en ce que le

substrat mécanique est réalisé dans au moins un matériau ayant des
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caractéristiques mécaniques supérieures a celles du matériau monocristallin
constitutif de ladite au moins une couche optique.

15. Procédé selon la revendication 13 ou 14, caractérisé en ce qu'il
comporte une étape de traitement thermique en vue de consolider les forces de
collage moléculaire entre les deux surfaces respectives collées l'une -avec
l'autre de la couche optique et du substrat.

16. Procédé selon l'une des revendications 13 a 15, caractérisé en
ce qu'il comporte une étape d'amincissement de ladite au moins une couche

optique.
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