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parameters,
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1. Introduction
Les tailles
IntroductionIntroduction

caractéristiques des circuits électroniques
intégrés deviennent
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caractéristiquescaractéristiques
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discrète
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petitespetites
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(structure
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l'échelle
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(structure(structure
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l'échellel'échelle

pour l'électronique.
l'atome)l'atome)

La microscopie électronique
propriétés

à
propriétéspropriétés

haute
propriétéspropriétés

résolution
utilesutiles pourpour

en transmission
l'électronique.l'électronique.

(HREM) permet
microscopie électroniqueélectronique

d'observer
électroniqueélectronique

les
structures jusqu'au niveau des distances

permetpermet
interatomiques.

Cependant, pour garantir
jusqu'au

une observation fidèle, ilinteratomiques.interatomiques.
faut

interatomiques.interatomiques.
que la

interatomiques.interatomiques.

partie
Cependant,Cependant,

de
Cependant,Cependant,

l'échantillon
pourpour garantirgarantir

observée soit très
fidèle,fidèle,

fine
fidèle,fidèle,

(lame mince)
queque

pour éviter
partiepartie

que les électrons soient
soit

absorbés. Dès que l'on
(lame(lame mince)

veut
mince)mince)

obtenir
pourpour éviteréviter

de telles
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queque
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réduisent la qualité de l'image

plusieurs
obtenue.
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préparationpréparation
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préparation
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comporte:comporte:

d'épaisseur,
comporte:comporte: polissage

puis
polissage mécanique

ensuite
mécaniquemécanique

différentes
jusqu'auxjusqu'aux environs

méthodes sont possibles: attaque
d'épaisseur,d'épaisseur,

chimique,
d'épaisseur,d'épaisseur, puis

polissage
puis

êlectrochimique, bombardement
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ionique,...
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ionique,...ionique,...
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l'effet
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mais dans le cas du GaAs, aucune étude systématique n'a été
entreprise sur l'influence

cas GaAs,
des paramètres tels

systématiquesystématique
l'energie

systématiquesystématique
des

ions
entrepriseentreprise

et
entrepriseentreprise

la
entrepriseentreprise

température de l'échantillon.
l'influencel'influence paramètresparamètres

2. Méthodes expérimentales
A partir d'un

expérimentalesexpérimentales
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plaquettes
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de
partirpartir

10mm de
disque

long
disquedisque
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(110),
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long

de plaquettes
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sont ensuite
bombardées
parpar clivage.clivage.

sur une face avec des ions
plaquettesplaquettes
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plaquettesplaquettes

avec les
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Gatan model

d'argond'argon
600

d'argond'argon
dual ion

mill
conditionsconditions

est utilisée, la densité
installationinstallation

de courant débité est de 0.1 mA
par mm2, l'incidence

utilisée,utilisée, la
rasante du faisceau est de 20°; la

température
parpar
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l'incidencel'incidence rasanterasante

et la tension d'accélération
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températuretempérature
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[7]
électroniqueélectronique
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métalliquemétallique (alliage(alliage
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ensuite
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mécaniquemécanique puispuis
densité

d'attaqued'attaque
de

parpar

courant de 0.2
ioniqueionique

mA/miti2,
ioniqueionique

20° d'incidence rasante, 5 kV et
température ambiante).

défauts /cristallins// GaAs intact

obse r vee amorphe

Figure 1 : Lame mince obtenue par coupe transverse. A indique
la couche amorphisêe

par
lors

parpar coupecoupe
de

coupecoupe
la première attaque

indique

Les observations sont ensuite réalisées sur un microscope
Philips EM 430 SuperTwin avec un porte échantillon

sursur
double
microscopemicroscope

tilt
microscopemicroscope

et
PhilipsPhilips

un pouvoir de
SuperTwinSuperTwin

résolution
SuperTwinSuperTwin avec

ponctuelle
porteporte

meilleure que 0.2 nm.
Pour limiter

pouvoirpouvoir
les dêgSts dus au faisceau

ponctuelleponctuelle
des électrons

que
et aux

ions dans la colonne
dêgSts

du
dêgStsdêgSts

microscope (contamination de surface et
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dégâts d'irradiation), les clichés ont dus être obtenus en moins
d^une demi-heure

d'irradiation),d'irradiation),
d'exposition

d'irradiation),d'irradiation),
de l'échantillon

obtenus
au faisceau

d^électrons. De chaque
d'exposition

couple
d'expositiond'exposition

de conditions
l'échantillonl'échantillon

température de
l'échantillon/tension
d^électrons.d^électrons. chaquechaque

des
chaquechaque

ions,
couplecouple

deux coupes transverses
température

ont
températuretempérature

étéobservées et sur chacune d'elle
ions,ions,

le maximum
coupescoupes

de plages minces oula haute résolution
sursur

était possible pour distinguer
plages

les
plagesplages

colonnesd'atomes de la
résolutionrésolution

couche amorphe.
possiblepossible

Deux
possiblepossible pour

plaquettes
pour distinguerdistinguer

non-bombardêes
distinguer

ont de même été préparées
amorphe.

en coupe transverse
plaquettes

pour permettre de
comparer une surface

préparéespréparées
attaquée

préparéespréparées
avec une surface intacte.

pourpour permettrepermettre
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Fiqyre 2: Images Haute Résolution de coupes transverses de
surfaces
FiqyreFiqyre

de GaAs
ImagesImages

attaquées avec les conditions
coupescoupes

: incidence rasantedu faisceau 20°,
attaquéesattaquées

densité
attaquéesattaquées

de courant de 0.1 mA/mm2 et les tensiond accélération
20°,

des ions et les températures suivantes:A) 2kV / 77°K B) 5kV / 77°K C) 2kV /
lesles

300°K
températurestempératures

D)
températurestempératures

5kV
températurestempératures

/ 300°K.

3- Discussion des résultats
Les clichés de la Figure 2. présentent une image hauterésolution de la coupe transverse

FigureFigure présentent
faite

présententprésentent
pour chacune

imageimage
desconditions de l'attaque

coupe
par bombardement ionique.

pourpour
Sur chaquecliché, la flèche

l'attaquel'attaque
indique

l'attaquel'attaque par
la

parpar
partie amorphisée

ionique.ionique.
en surface

chaque
de

chaquechaque

l'échantillon.
cliché,cliché, lala flèche

L'épaisseur
indiqueindique

de cette
partiepartie

couche
amorphiséeamorphisée

est
amorphisée

la suivante-moins de 0.5 nm pour le
L'épaisseurL'épaisseur

cas A) 2.0 nm pour le cas B) 2.3 nm
pour le cas C) et 2.2

pourpour
nm pour le

A)A)
cas D).
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Plus la couche d'amorphe en surface est épaisse et plus la
diffusion des électrons

d'amorphe
est

d'amorphed'amorphe
importante ainsi

épaisseépaisse
que la création

plusplus

d'électrons inêlastiques, ces deux
importanteimportante

phénomènes
importanteimportante

entraînent
que

une
perte de cohérence

inêlastiques,inêlastiques,
du

inêlastiques,inêlastiques,
faisceau

inêlastiques,inêlastiques,
qui diminue

phénomènesphénomènes
le contraste de

l'image
perteperte

haute résolution; cette couche
quiqui

amorphe doit
lele

donc être
contrastecontraste

la
plus
l'imagel'image

mince
l'image

possible,
résolution;résolution;

voire
résolution; cette

inexistante.
cettecette amorpheamorphe

Cette
amorpheamorphe

condition est
réalisée
plusplus

dans
possible,

le
possible,possible,

cas de GaAs lorsque l'énergie des ions
incidents est faible

lele cas
(2kV) et que l'échantillon

lorsquelorsque l'énergiel'énergie
bombardé

l'énergiel'énergie
est

refroidi
incidentsincidents

à la température
(2kV)

de l'azote
etet queque

liquide.
La Figure

température
3.

températuretempérature
représente

températuretempérature
une image

liquide.
haute

liquide.liquide.
résolution d'une

coupe transverse
Figure

de cristal
représentereprésente

parfait
représente imageimage

de
imageimage

GaAs. Sur cette figure,
le
coupecoupe

réseau
coupecoupe

est régulier jusqu'à
parfaitparfait
la

parfaitparfait
dernière

parfaitparfait
couche d'atomes

figure,figure,
avec

toutefois
lele

un contraste
régulierrégulier jusqu'à

différent
jusqu'àjusqu'à la

sur une couche, dû à la rugosité
de la surface

couche,couche,
(1 à 2 couches

rugositérugosité

d'atomes) qui provoque des variations

importantes
d'atomes)d'atomes) quiqui provoqueprovoque

de
provoqueprovoque

l'épaisseur
traversée

importantesimportantes
par les

importantesimportantes
électrons
l'épaisseurl'épaisseur

et
l'épaisseurl'épaisseur

donc des changements
par

de contraste.
La comparaison

changementschangements
entre

changementschangements
la Figure 2.

A) et
comparaisoncomparaison

la
comparaisoncomparaison

Figure
comparaisoncomparaison

3. montre
FigureFigure

bien
FigureFigure

tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~
que le cristal

lala FigureFigure
est

Figure
quasi intact jt\tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~

wtchmhC**
tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~

*VÄW;©
tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~tlMÈÊS^M'*P^#*'^V$8E~

-

jusqu'à
queque

la
cristalcristal

surface pour des
quasi

condi- Figure
jt\jt\

3: GaAs: cristal
*VÄW;©*VÄW;©

tions
jusqu'àjusqu'à

bien
jusqu'àjusqu'à

choisies. parfait.
cristal

4. Conclusion
Pour la préparation par bombardement ionique avec des ions

d'argon de semiconducteurs
préparationpréparation parpar

destinés à être
ioniqueionique

observés par
microscopie
d'argond'argon

à haute résolution, l'attaque peut être faite avec
un minimum
microscopiemicroscopie

de dégâts
résolution,

au cristal
résolution,résolution, l'attaquel'attaque

si
l'attaquel'attaque

l'on
l'attaquel'attaque peutpeut

travaille
peutpeut êtreêtre faite

avec un
échantillon le plus

dégâtsdégâts
froid

dégâtsdégâts auau
possible et si

l'onl'on
l'on

l'onl'on
diminue l'énergie

des ions incidents
lele plusplus

au maximum,
possible

c'est-à-dire
possiblepossible etet sisi l'on

dans la mesure ob
l'énergiel'énergie

le
l'énergiel'énergie

temps de l'attaque ne devient pas prohibitif, car celui-ci
mesure lele

dépend
tempstemps

fortement
l'attaquel'attaque

de
l'attaquel'attaque

l'énergie des
pas

ions
prohibitif,prohibitif,

incidents.
prohibitif,prohibitif, car

La couche
amorphe en surface peut

l'énergiel'énergie
bien

l'énergiel'énergie
être limitée, mais les défauts

cristallins
amorpheamorphe en

sous la surface
peut

restent encore une limitation
lesles défautsdéfauts

à

l'interprétation.
cristallinscristallins

Cette recherche devrait
restentrestent encoreencore

se poursuivre par une
quantification
l'interprétation.l'interprétation.

de
l'interprétation.l'interprétation.

ces défauts et une tentative
devrait sese poursuivrepoursuivre

de
poursuivrepoursuivre

mise
poursuivrepoursuivre

au point
par

d'une
quantificationquantification

méthode
quantificationquantification

qui permettrait de s'en affranchir.
auau

Les
pointpoint

remerciement les meilleurs
quiqui permettraitpermettrait

vont
permettraitpermettrait

à Monsieur B. Garoni pour sa
patience lors de divers travaux nécessaire pour ce travail.

pourpour
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THE SUPERCOOLING OF METAL DROPLETS WITH HIGH MELTING POINT
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Abstract: Metal droplets of high melting point have been supercooled using the
technique of dendritic crystal growth and their

pointpoint
limit temperature to the supercooling

has been measured by a stereophotocalorimetric method
temperaturetemperature

in
temperaturetemperature

which
temperaturetemperature

photographic
density is calibrated against temperature. The results obtained for the maximum
supercooling are analysed under

temperature.temperature.
the

temperature.temperature.
existing models of nucleation.

1. Introduction.

In recent years the nucleation phenomenon has Deen object of controversies if
it is either an isothermal

yearsyears
phenomenon or an adiabatic one.

According to classical (isothermal) theory of nucleation the limit temperature to
the supercooling of liquids was believed to be equivalent to about 0.82T..

temperaturetemperature
where

temperaturetemperature
T..

temperaturetemperature

is the
supercooling

absolute melting temperature and related to the onset of a homogeneous
nucleation process(l). However, the latest results(2) for this limit temperature are
almost twice as small as those indicated by earlier works. A recent adiabatic

temperaturetemperature
theory

of nucleation predicts the existence of a limit temperature to the supercooling of
theorytheory

liquids in agreement with the latest experimental results
temperaturetemperature

to the supercooling of
metals with low

agreementagreement
melting point(3).

We present preliminary measurements of the limit temperature to the
supercooling of

presentpresent
metal droplets with high melting point produced by the

temperaturetemperature
technique of

dendritic crystal growth and using a stereophotocalorimetric method in which
photographic density is calibrated

growthgrowth
against temperature. These limit

stereophotocalorimetricstereophotocalorimetric
temperature have been

analysed using both isothermal
againstagainst

and adiabatic
temperature.temperature.

theories.
temperature.temperature.

2. Experimental Procedure.

The technique of dendritic crystal growth has been described previously^). In
brief, a metalic wire is supported by electrodes

growthgrowth
in a vacuum chamber and surrounded

by a helium atmosphere at 60KPa. When the wire is overloaded by a high current
from a discharge condenser, then it is liquefied and liquid metal droplets are produced
and ejected in the space. After this, they turn downwards and are cooled by the
helium gas and by radiation.

space.space.
This can be seen by the continuous changing of luminosity

on the Figure la. The points 1 and 2 are the points when solidification
changingchanging

via dendritic
growth occurred( .-,5).


