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SAMBRE en abrégé RD-CS
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"Procédé pour la formation d'un revétement sur un

substrat par pulvérisation cathodique réactive.

La présente invention est
relative & un procédé pour la formation d'un revétement
sur un substrat par pulvérisation cathodique réactive
("sputtering”) dans une enceinte fermée en présence d'un
plasma d'un gaz non réactif, tel que de 1l'argon, et d'un
gaz reéactif contenant les éléments dont doit étre formé
le revétement susdit, suivant lequel on fait usage d'une
cible présentant une couche superficielle orientée vers
le substrat et contenant au moins un des éléments a
déposer sur ce dernier par pulvérisation cathodique,
cette pulvérisation étant réalisée dans des conditions
telles que cet élément puisse se déposer sur la cible
pour former la couche superficielle susdite au départ du
gaz réactif et étre extraite de cette derniére sous
l'effet des ions frappant cette couche pour ensuite se
déposer sur le substrat.

Dans les procédés connus du type
précité, il y a lieu de renouveler régquliérement la cible
par suite du fait que la couche superficielle précitée de
celle-ci se consomme lors de la pulvérisation cathodique.

Ceci exige l'arrét complet

de l'installation pour le démontage de la cible et 1la
mise en place d'une nouvelle cible.

I1 s'agit généralement d'une
opération relativement encombrante nécessitant une main
d'oeuvre qualifiée, ce qui la rend donc relativement
coliteuse. De plus, le remplacement d'une cible usée par
une nouvelle cible risque d'avoir une influence sur
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l'homogénéité et la qualité du revétement formé sur le
substrat.

Un tel procédé a notamment été
décrit dans un article de L.M. Briggs, D.R. Mc Kenzie and
R.C. Mc Phedran "Optical constants and microstructure of
stainless steal carbon films prepared by reactive
magnetron sputtering" Solar Energy Materials 6 (1982)
455/466.

Un des Dbuts essentiels de
l'invention est de remédier aux inconvénients des
procédés existants et ceci d'une maniére relativement
simple et économiquement justifiée.

A cet effet, suivant 1'invention,
l'on contrdle l'épaisseur de la couche superficielle
précitée de 1la cible au cours de la pulvérisation
cathodique par un réglage de la concentration des gaz
dans l'enceinte fermée.

Avantageusement, l'on contréle
l'épaisseur de la couche superficielle de la cible au
cours de la pulvérisation cathodique en réglant le
rapport des débits respectifs du gaz non réactif et du
gaz réactif dans l'enceinte précitée.

D'autres détails et parti-
cularités de l'invention ressortiront de la description
donnée ci-aprés, a titre d'exemples non limitatifs, de
quelques formes de réalisations particuliéres de
l'invention avec référence au dessin schématique annexé
montrant une installation permettant la mise en oeuvre du
procédé suivant 1l'invention.

Le procédé pour la formation d'un
revétement sur un substrat par pulvérisation cathodique,
appelé généralement "sputtering™ a lieu dans une enceinte
fermée 1 mise sous vide, dans laquelle est montée une
cible 2 et un substrat 3 disposé en regard de la cible,
a4 une certaine distance de cette derniére. 1ILa cible 2

présente une couche superficielle 4 orientée vers la face
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du substrat 3 sur laquelle un revétement 5 doit é&tre
formé. Cette couche superficielle 4 présente au moins un
des éléments dont doit étre constitué le revétement 5 &
déposer sur le substrat 3 par pulvérisation cathodique.

L'enceinte 1 contient un plasma
d'un gaz non réactif, tel que de l'argon, et d'un gaz
réactif comprenant le ou les élément(s) précité(s).

Dans un procédé de pulvérisation
cathodique des atomes sont éjectés de la surface de la
couche superficielle 4 et sont déposés sous forme d'un
revétement 5 sur le substrat 3.

Une tension négative est
appliquée a la cible 2 et, par conséquent, & la matiére
de la couche superficielle 4 a éjecter.

Ceci a comme résultat qu'une
décharge est générée qui crée le plasma précité formé
d'ions, d'électrons et de particules gazeuses neutres.

Des ions chargés positivement
sont ainsi accélérés vers la cible a un potentiel négatif
pour atteindre cette derniére avec une énergie suffisante
provoquant 1l'éjection d'atomes de la couche superficielle
4, Ces atomes se déplacent en direction du substrat 3 et
sont déposés sur ce dernier sous forme d'un revétement
sensiblement uniforme, reproductible et présentant une
bonne adhésion a la face du substrat 3.

A la figure annexée la fléche 6
montre schématiquement le déplacement d'un ion positif 7
du plasma vers la cible, tandis que la fléche 8 montre
schématiquement 1'éjection d'un atome 9 vers le substrat.

La pulvérisation cathodique est
réalisée dans des conditions telles que ce ou ces
élément(s) du gaz réactif puissent se déposer sur la
cible 2 pour former la couche superficielle 4 et étre
éjecté de cette derniére sous l'effet du gaz ionisé dont
les ions positifs frappent cette couche, pour ensuite se
déposer sur le substrat 3.

RS,
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Suivant l'invention, on contrdle
l'épaisseur de la couche superficielle 4 sur la cible au
cours de la pulvérisation cathodique par un réglage de la
concentration des gaz dans l'enceinte fermée 1.

Comme déja signalé ci-dessus 1l'on
introduit dans l'enceinte 1 un gaz non réactif permettant
de former le plasma et un gaz réactif qui contient le ou
les élément(s) dont doit étre formé le revétement 5.

Il s'agit plus concrétement d'un
gaz réactif susceptible soit de réagir avec les atomes 9
extraits de la cible 2 par pulvérisation de celle-ci,
soit de former par ionisation-décomposition des radicaux
libres afin d'obtenir sur le substrat 3 le dépdt de
composés chimiques contenant des atomes provenant de la
cible 2 et d'autres atomes provenant du gaz réactif.

Dans <ce cas 1l'on ©obtient
automatiquement sur la cible la formation de la couche
superficielle 4 & partir d'atomes provenant du gaz
réactif preécite.

L'invention porte sur 1l'idée de
tirer avantage de cette constatation et de créer, par le
choix de 1la nature du gaz réactif, une couche
superficielle 4 a partir de laquelle peut étre formé le
revétement 5 sur le substrat 3 en appliquant la technique
connue de pulvérisation cathodique.

Suivant 1'invention on fait usage
d'un gaz réactif qui contient tous les atomes nécessaires
4 la formation du revétement 5 sur le substrat 3 et 1l'on
régle les paramétres de la pulvérisation cathodique d'une
maniére telle qu'au moins une partie de ces atomes
puissent se déposer sur la cible pour former la couche
superficielle 4 susdite et étre éjectés de cette dernieére
sous l'action du gaz ionisé pour se déposer ensuite sur
le substrat 3.

Avantageusement, afin d'éviter de

consommer la cible, les paramétres du procédé sont
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choisis de telle sorte que la cible soit pulvérisée
sensiblement & la méme vitesse que celle a laquelle se
forme ladite couche superficielle 4.

Ainsi, suivant une forme de
réalisation particuliére de l'invention, on maintient les
conditions de (génération du ©plasma sensiblement
constante. De méme on choisit et on maintient constante
la proportion de gaz réactif dans le mélange gazeux
introduit dans 1l'enceinte 1.

Il a été constaté, suivant
1'invention, qu'afin d'améliorer la formation sur la
cible 2 de la couche superficielle 4, il est utile de
diriger le gaz réactif vers le plasma et notamment vers
la cible 1.

Suivant une forme de réalisation
particuliére, le gaz réactif est amené dans l'enceinte 1
au moyen d'une douche 10 dont les éjecteurs sont orientés
vers la cible 2, comme indiqué sur la figure par les
fleches 11.

Grace au procédé suivant
l'invention, il est possible de former un revétement 5
sur le substrat formé, d'un film de carbone hydrogéné au
départ d'une cible auto-alimentée en carbone par un gaz
hydrocarboné .

I1 est également possible de
former d'autres revétements (métaux, non-métaux, composés
définis, solutions solides, amorphes ou cristallisées,...
en alimentant l'enceinte 1 par des gaz réactifs adequats.

La cible 2 peut étre alimentée en
courant continu ou alternatif. De plus, un champ
magnétique perpendiculaire au champ électrique peut étre
créé au moyen d'un aimant permanent ou d'un électro-
aimant, non représenté a la figure, afin d'augmenter
l'ionisation des gaz du plasma.

La distance entre la cible 2 et
le substrat 3 est généralement de 1l'ordre de quelques cm,
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dépendant des autres paramétres du procédé, tels que
dimension de 1l'enceinte, débit des gaz, tension du
courant électrique etc...

Par ailleurs, la cible est
avantageusement refroidie. Ceci a été montré
schématiquement & la figure par la conduite spiralée 12
incorporée dans la cible 2, dans laquelle peut par
exemple circuler de l'eau de refroidissement.

Généralement, on régle la
pression dans 1l'enceinte 1 entre 1 et 107 torr, de
préférence entre 0,1 et 10 torr. _

Le plasma peut étre généré par un
courant électrique continu & effet de champ magnétique
dont la densité de courant sur la cible est comprise
entre 103 et 1 A.cm™®, de préférence entre 107 et 0,03
A.cm.

Afin de pouvoir former un
revétement 5 hydrocarboné, on utilise un gaz réactif
constitué essentiellement d'acétyléne, tandis que le gaz
non réactif est avantageusement constitué d'argon.

Dans un tel cas, on regle
avantageusement les débits respectifs de ces deux gaz
pour obtenir un rapport en volume gaz réactif/gaz non
réactif dans l'enceinte 1 compris entre 1 et 1073, de
préférence entre 10°' et 1072,

Le contrdle de l'épaisseur de la
couche superficielle 4 sur la cible 2 peut étre effectué
par des moyens connus, telle qu'une analyse de la
composition des gaz dans l'enceinte 1, par spectrométrie
d'émission optique ou par spectrométrie de masse.

A cet effet, on fait
avantageusement usage d'une cible 2 dont la surface, sur
laquelle est formée la couche superficielle 4, contient
des éléments non-nocifs pour le revétement a former sur
le substrat et ne pouvant pas perturber 1le bon
fonctionnement de la pulvérisation cathodique. Ainsi, au

3
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moment ou la couche superficielle est pratiquement
consommée de tels éléments pourraient étre éjectés de la
cible et donc étre présents dans les gaz contenus dans
l'enceinte. Dés que l'on constate la présence de tels
éléments, il suffit d'augmenter le débit en gaz réactif.
De cette fagon, on obtient une variation périodique de
1l'épaisseur de la couche superficielle 4 sur la cible 2.

Toutefois, suivant une forme
préférentielle de 1l'invention, on régle le débit et 1la
proportion des gaz de maniére a maintenir 1l'épaisseur de
la couche superficielle sensiblement constante durant
toute l'opération de pulvérisation cathodique.

Ci-apres sont donnés deux
exemples concrets de formation d'un revétement sur un
substrat par le procédé de pulvérisation cathodique
réactive suivant 1l'invention.

Exemple 1

Cet exemple concerne la formation
d'un revétement 5 & base de carbone. Le gaz réactif
utilisé était constitué d'acétyléne, tandis que le gaz
non-réactif était constitué d'argon.

L'installation utilisée était
uniquement & courant continu & effet de champ magnétique
(magnétron d.c.).

La pression dans l'enceinte des
gaz était de 5.107 torr, tandis que la densité de courant
électrique sur la cible était de 10 mA.cm™2.

Le débit respectif des deux gaz
était réglé de maniére & obtenir des teneurs en volume
d'acétyleéne = 7 et argon = 93.

Du carbone a été déposé sur la
cible & la méme vitesse qu'il est pulvérisé et contenait
environ 10 % d'hydrogéne.

Le dépdt effectué sur le substrat
était formé d'un polymére a rapport C/H = 1.

N
G



10

15

s \r;:)?
G¥30037

_8_
Le plasma observeé par

spectrométrie d'émission optique était constitué de Ar,
Ar', ¢, C,, H, CH" et CH.

Exemple 2

Dans cet exemple le revétement
est formé d'aluminium.

Le gaz non réactif utilisé était
l'argon, tandis que le gaz réactif était formé de
triméthyl aluminium. Le méme équipement que celui de
l'exemple 1 a été utilisé.

Le gaz était maintenu & une
pression de 5.107 torr dans l'enceinte, tandis que la
densité de courant sur la cible était de 15 mA.cm™@.

Le mélange gazeux contenait en
volume 25 % de triméthyl aluminium et 75 % d'argon.

La couche superficielle 4 sur la
cible 2 contenait essentiellement de 1l'aluminium. Le
revétement sur le substrat était formé d'un film
d'aluminium de haute pureté.
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REVENDICATIONS

1.Procédé pour la formation d'un
revétement (5) sur un substrat (3) par pulvérisation
cathodique réactive ("sputtering") dans une enceinte
fermée (1) en présence d'un plasma d'un gaz non réactif,
tel que de l'argon, et d'un gaz réactif contenant le ou
les éléments dont doit étre formé le revétement susdit,
suivant lequel on fait usage d'une cible (2) présentant
une couche superficielle (4) orientée vers le substrat et
contenant au moins un des éléments & déposer sur ce
dernier par pulvérisation cathodique, cette pulvérisation
étant réalisée dans des conditions telles que ce ou ces
élément(s) puissent se déposer sur la cible (2) pour
former la couche superficielle (4) susdite et é&tre
éjecté(s) de cette derniére sous 1l'effet du gaz ionisé
pour ensuite se déposer sur le substrat (3), ce procédé
étant caractérisé en ce que l'on contrdle l'épaisseur de
cette couche superficielle (4) au cours de la
pulvérisation cathodique par un réglage de 1la
concentration des gaz dans l'enceinte fermée susdite (1).

2. Procédé suivant la
revendication 1, caractérisé en ce que l'on contrdle
l'épaisseur de la couche superficielle (4) de la cible
(2) au cours de la pulvérisation cathodique en réglant le
rapport des débits respectifs du gaz non réactif et du
gaz réactif dans l'enceinte précitée (1).

3. Procédé suivant les
revendications 1 et 2, caractérisé en ce qu'il est fait
usage d'une pulvérisation cathodique & courant continu
et/ou alternatif.

4. Procédé suivant l'une
quelconque des revendications 1 a 3, caractérisé en ce
que l'on utilise un gaz réactif contenant de 1l'acétyléne
et/ou du triméthyl aluminium.

5. Procédé suivant 1'une
quelconque des revendications 1 & 4, caractérisé en ce
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que l'on régle la pression dans l'enceinte entre 1 torr
et 107 torr.

6. Procédé suivant 1la reven-
dication 5, caractérisé en ce que l'on régle la pression
dans l'enceinte entre 0,1 et 10 torr.

7. Procédé suivant 1l'une ou
l'autre des revendications 1 & 6, caractérisé en ce que
l'on génére le plasma par un courant électrique continu
a effet de champ magnétique dont la densité sur la cible
est comprise entre 1073 et 1 A.cm™@.

8. Procédé suivant la
revendication 7, caractérisé en ce que l'on applique un
courant électrique connu dont la densité sur la cible est
de 10-3 & 0,03 Acm’2.

9. Procédé suivant 1l'une
quelconque des revendications 4 & 8, caractérisé en ce
que, le gaz non réactif étant de 1l'argon et le gaz
réactif de 1l'acétyléne, l'on régle les débits respectifs
de ces deux gaz pour obtenir un rapport en volume dans
l'enceinte précitée compris entre 1 et 1073,

10. Procédé suivant la
revendication 9, caractérisé en ce que l'on régle les
débits respectifs précités pour obtenir un rapport en
volume dans l'enceinte précitée compris entre 107! et
1072 .

11. Procédé suivant 1l'une
quelconque des revendications 1 a 10, caractérisé en ce
que l'on contrdle l'épaisseur de la couche superficielle
par une analyse de la composition des gaz dans l'enceinte
fermeée (1).
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