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Résumé

Depuis la fin des années 80, les plasmas poussiéreux sont I’objet d’un grand nombre d’études.
Plusieurs domaines de la physique des plasmas sont confrontés a la présence de ces parti-
cules: en astrophysique, dans les procédés de dépot ou de gravure, dans les plasmas de fusion
thermonucléaire controlée. Les plasmas poussiéreux ont trés peu été étudiés dans des dé-
charges micro-onde basse pression. Il y a une quinzaine d’années encore, il était admis que
les probabilités de recombinaisons d’espéces réactives en volume étaient négligeables a cause
de la faible densité du gaz.

Au LAPLACE, des poussiéres incandescentes sont observées en plasma RCER d’acéty-
léne. La présente étude a pour objectif d’apporter des éléments de réponses sur les méca-
nismes liés a la formation, au transport et au chauffage de ces poussiéres.

Ce document présente les résultats obtenus durant ces 4 années de these. Le chapitre
1 introduit briévement 1’émergence de la thématique des plasmas poussiéreux, ainsi que
certains aspects théoriques importants des décharges multipolaires. Le chapitre 2 détaille
le dispositif expérimental ainsi que les différents diagnostiques utilisés durant cette étude:
sonde de Langmuir, sonde de Mach, sonde de flux aux parois et imagerie rapide. Le chapitre
3 présente en détail les mécanismes de chargement et de chauffage des poussiéres. Dans
cette partie, des mesures expérimentales ainsi qu'un modéle sont couplés afin d’expliquer
I'incandescence et d’estimer la charge des particules. Le chapitre 4 décrit la caractérisation
du transport des poussiéres dans une plasma d’acétyléne par imagerie rapide. Dans ce cha-
pitre, nous discutons des forces pouvant étre responsables de ce transport. Enfin, le chapitre
5 passe en revue les résultats obtenus sur l'interaction plasma surface, a l'aide d’analyses
ex-situ ainsi que des mesures de sondes de flux aux parois. Mots clés: Plasma magné-
tisé, plasma poussiéreux, poussiéres incandescentes, transport de poussiéres ,

interaction plasma-surface, imagerie rapide.
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Summary

Since the late 1980s, dusty plasmas have been the subject of a large number of studies. Sev-
eral fields of plasma physics are confronted with the presence of these particles: astrophysics,
deposition or etching processes, or controlled thermonuclear fusion plasmas. However, few
dusty plasma studies have been reported in low pressure microwave discharges. Fifteen years
ago, it was accepted that dust particles cannot be formed in the plasma volume, due to the
low probability of recombining reactive species, because of the low density of the gas.

At LAPLACE, incandescent dusts are observed in RECR acetylene plasma. The present
study aims to provide some answers on the mechanisms related to the formation, transporta-
tion and heating of dust particles. This document presents the results obtained during these
four years of theses. Chapter 1 briefly introduces the emergence of the topic of dusty plasmas,
as well as some important theoretical aspects of multipolar discharges. Chapter 2 details the
experimental setup and the different diagnostics used during this study: Langmuir probe,
Mach probe, wall probe current and rapid imaging. Chapter 3 details the mechanisms for
charging and heating dust. In this part, experimental measurements and a model are coupled
to explain the incandescence and to estimate the particles charges. Chapter 4 describes the
characterization of dust transport in acetylene plasma by rapid imaging. In this chapter,
we discuss the forces that can be responsible for this transport. Finally, Chapter 5 reviews
the results obtained on the plasma-surface interaction, using ex-situ analyzes as well as mea-
surements of wall probe currents. Keywords: magnetized plasmas, dusty plasma,

incandescent dust, dust transport, plasma surface interaction, fast imaging.
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Liste des symboles
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T; : Température des ions.
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Introduction générale

Cette étude a pour objectif d’explorer les mécanismes de formation et de transport de pous-
siéres incandescentes. Le chapitre 1 donne une bréve revue historique de 1’émergence des
plasmas poussiéreux, une rapide présentation des mécanismes de formation des poussiéres,
et résume les principales forces responsables du transport des poussiéres. Le Chapitre 2 passe
en revue le détail du dispositif expérimental ainsi que les diagnostics utilisés pendant cette
these.

Notre étude porte principalement sur les poussiéres incandescentes. Le chauffage d’une
poussiére peut fortement influencer sa charge électrique qui joue un role clé dans le transport
des poussieres. Il est donc nécessaire de comprendre 'effet du chauffage sur leur chargement
pour étudier leur transport. L’étude des processus de chauffage et de chargement est ’objet
du chapitre 3. Pour répondre a cette question, nous avons couplé des mesures expérimentales
(sonde de Langmuir, spectroscopie optique d’émission) et un modéle de chargement des
poussiéres. Nous montrons dans ce chapitre que les électrons primaires sont principalement
responsables de I'incandescence des poussiéres et donnons une estimation de leur charge dans
un plasma de gaz rare.

L’incandescence des poussiéres permet de les visualiser a 1’ceil nu, aucun dispositif laser
n’est nécessaire pour les voir. Nous avons pu caractériser leur transport a I’aide d’une caméra
rapide. Le chapitre 4 est dédié a cette étude. Devant la complexité inhérente aux plasmas de
gaz réactifs, comme 'acétyléne, et a leur caractérisation, nous avons décidé de discuter les
forces qui seraient responsables du transport d’une poussiére isolée dans un plasma d’argon.
Pour ce faire, nous avons caractérisé le plasma d’argon & deux pressions différentes a 1’aide
d’une sonde de Langmuir et d’'une sonde de Mach. La démarche consiste alors a vérifier si
certaines caractéristiques déterminées en plasma d’argon pourraient expliquer au moins en

partie la dynamique du transport des poussiéres telle qu’observée en plasma d’acétyléne.



L’imagerie rapide nous a également permis de visualiser des phénomeénes particuliers au
cours desquels certaines poussiéres interagissent avec les parois. Ces observations nous ont
donc conduits a étudier I'interaction du plasma avec les surfaces du réacteur. Cette étude
est détaillée dans le chapitre 5. Nous avons dans un premier temps réalisé des analyses
ex-situ en collectant de la matiére déposée sur des échantillons. Les échantillons, placés
stratégiquement, nous permettent de mettre en évidence la présence de poussieres des les
premiéres minutes du plasma, alors méme qu’aucune poussiére incandescente n’est observée.
Afin de comprendre pourquoi ces premiéres poussiéres viennent se déposer sur des zones
privilégiées, nous avons mesuré les densités de courants électronique et ionique, a ’aide d’une
sonde de flux aux parois. Nous pouvons ainsi observer que les zones de dépot privilégiées
coincident avec les zones ol les densités de courant sont les plus importantes. Enfin, nous
discutons des mécanismes de formation de ces poussiéres ainsi que des forces leurs permettant

de traverser la gaine électrostatique aux parois.



Chapitre 1

Introduction

1.1. Historique des plasmas poussiéreux

Le plasma est le quatriéme état de la matiére aprés 1’état solide, liquide et gazeux.
Un plasma est considéré comme un fluide partiellement ou totalement ionisé. Celui-ci est
composé d’électrons et d’ions libres de se mouvoir, mais aussi d’atomes ou molécules lorsque
I'ionisation n’est que partielle. Les plasmas sont peu présents sur Terre a I’état naturel.
Dans le cosmos, la matiére visible est a 99% a 1’état de plasma. Cela s’explique par les
conditions thermodynamiques beaucoup plus extrémes que celles observées sur Terre. En
effet, le passage de l’état solide, liquide, gazeux puis a celui de plasma s’effectue par un
apport croissant d’énergie au milieu. Le terme "plasma" fut introduit pour la premiére fois
par Irvin Langmuir en 1928, en référence au plasma sanguin.

Bien que le plasma soit considéré comme un fluide, son comportement est différent de
celui d’'un gaz "classique" a cause de la nature des interactions entre particules. Dans un
gaz classique, les atomes (ou molécules) électriquement neutres interagissent entre eux par le
biais des forces de Van Der Waals. Ce type d’interaction est de trés courte portée (oc 1/r7).
Dans un plasma, les particules sont électriquement chargées et interagissent par le biais de la
force coulombienne; comparativement a la précédente, celle-ci est de longue portée (o< 1/ r2).

Les plasmas sont répertoriés suivant leur degré d’ionisation. On appelle un plasma froid,
ou hors équilibre thermodynamique, un plasma faiblement ionisé dont les diverses espéces
ont des températures différentes. La température des électrons est trés supérieure a celle des

ions et des espéces neutres. Comme ce milieu est faiblement ionisé, son comportement fluide



est similaire a celui d’un gaz conventionnel. Ces plasmas sont utilisés dans de nombreuses ap-
plications industrielles: dépot de couche mince, gravure microscopique, stérilisation, etc. Par
opposition, un plasma chaud, ou a I’équilibre thermodynamique, est un plasma totalement
ionisé dont toutes les espéces sont a la méme température. Ces plasmas sont trés présents
dans 'univers, par exemple dans les nébuleuses interstellaires, les étoiles. Sur Terre, 1’étude
de ce type de plasma se retrouve naturellement dans les domaines liés a I’astrophysique, mais
aussi dans la recherche sur la fusion thermonucléaire controlée.

On appelle poussiére un corps de taille nano ou micrométrique immergé dans un plasma.
Celles-ci peuvent se rencontrer dans tous les types de plasmas. Lorsque celles-ci sont pré-
sentes en grande quantité, elles peuvent fortement affecter les caractéristiques du plasma.
En effet, dans un plasma électropositif (les ions sont chargés positivement), le plus souvent,
les poussiéres vont spontanément se charger négativement par attachement électronique. La
thématique des plasmas poussiéreux a connu son essor a la fin des années 80 dans le cadre
de la fabrication de composants micro-électroniques. Depuis, les plasmas poussiéreux ou
complexes sont devenus une branche a part entiére de la physique des plasmas. La prochaine

section vise a décrire I’émergence de cette thématique.

1.1.1. La premiére observation par Langmuir

La premiére observation de plasma poussiéreux a été reportée par Langmuir en 1924 [11].
La décharge utilisée par Langmuir se présentait sous la forme d’un tube en pyrex, avec un
disque métallique en guise d’anode et un filament de tungsténe en guise de cathode. Le tube
en pyrex est rempli d’argon & une pression de 3 Torr. Pour amorcer la décharge, I’anode est
polarisée a 250 V et le filament chauffé & 2500 K. Lorsque le plasma atteint I’état stationnaire
entre 'anode et la cathode, la différence de potentiel entre 'anode et la cathode s’établit
a 25 V. Langmuir coupe le circuit de chauffage du filament pendant une demi-seconde. La
température du filament diminue et la diminution de I’émission thermolonique provoque une
augmentation de la différence de potentiel entre I'anode et la cathode. Celle-ci passe de 25
a 100 V. Les ions sont alors accélérés vers la cathode, venant pulvériser le filament. Ainsi,
le filament relache des atomes de tungsténe dans la décharge. Dans cette communication,
Langmuir décrit méticuleusement le changement d’apparence lumineuse du plasma. Ce der-

nier change de couleur: Le centre de la décharge conserve le spectre de l’argon mais est



LS

Fig. 1.1. Photographie des "Spokes" durant la phase d’approche de la sonde.

entouré d’'une lumiére "jaune fade", séparée par une zone sombre de quelques millimétres
d’épaisseur. Langmuir mit en évidence la présence de poussiére par diffusion d’un faisceau de
lumiére solaire focalisé dans la zone sombre du plasma. Enthousiaste de cette observation,
Langmuir écrivit dans 'introduction de sa communication la phrase suivante: "we observed
some phenomena or remarkable beauty wich may prove to be of theorical interest". Cepen-
dant, le premier engouement pour les plasmas poussiéreux n’apparut qu’au début des années

80 avec le programme spatial Voyager de la NASA.

1.1.2. Les plasmas poussiéreux dans I’espace

En 1977 la NASA lanca le programme spatial Voyager ayant pour objectif d’explorer les
planétes lointaines du systéme solaire. Les sondes spatiales Voyager 1 et 2 ont fourni des
images des anneaux de saturnes révélant des phénomeénes particuliers. Les sondes observérent
pendant leur phase d’approche des traces sombres se déplagant radialement dans les anneaux
(figure 1.1), puis plus lumineuses que les anneaux lors de la phase d’éloignement de la planéte.
Ces traces, appelées "Spokes", ce sont révélées par la suite étre des particules électriquement
chargées, mises en mouvement par la magnétosphére de Saturne, diffusant la lumiére du
soleil dans une direction préférentielle (12, 13].

Dans l'espace, les poussiéres sont rencontrées dans un treés grand nombre de milieux et
font 'objet de nombreuses études en astrophysique. On les retrouve par exemple lorsqu’une

comeéte se rapproche du soleil. La queue de la comeéte va disperser de grandes quantités



Fig. 1.2. Observation d’ondes de poussiére dans un plasma RF capacitif en micro-gravité, par diffusion

d’une nappe laser [4].

de poussiéres dans l'espace [14]. Les poussiéres composent la majeur partie des disques

d’accrétion protoplanétaires [13].

1.1.3. Les poussiéres et I’industrie micro-électronique

Le véritable déclencheur des recherches sur les plasmas poussiéreux trouve son origine
dans les procédés de gravure assistée par plasma. FEn effet, les procédés plasma dans le
domaine de la micro-électronique permettent de graver des substrats de fagon trés fine et
de fort rapport d’aspect. L’optimisation de ces techniques a permis de miniaturiser les
composant électroniques en multipliant le nombre de transistor par unité de surface et donc
d’augmenter les performances des micro-processeurs.

Ces procédés nécessitent des précautions importantes afin de limiter la contamination
de substrat. Cependant, il était réguliérement observé la présence de particules sur les
substrats malgré les précautions usuellement prises. En 1989, Gary Selwyn mis en évidence
que ces particules sont produites au sein méme du plasma [15]. Les enjeux économiques liés
a cette industrie stimulérent de nombreuses recherches [16, 17] sur les plasmas poussiéreux:

formation, piégeage, transport des poussiéres, effet de la gravité (figure 1.2).

1.1.4. Formation de poussiéres dans les Tokamaks

Le systéeme économique globalisé actuel induit une augmentation de la consommation
d’énergie. L’épuisement des énergies fossiles pousse les institutions a développer d’autres
sources de conversion d’énergie. De plus, I'humanité et la biodiversité faisant face a la

menace du réchauffement climatique, la contrainte principale de ces nouvelles sources est la
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Fig. 1.3. (a) Photographie de I'intérieur du tokamak FTU & I’arrét et en fonctionnement. (b) Photographie
d’un processus d’interaction plasma-surface dans le tokamak, menant & l'injection de poussiéres dans le

plasma de fusion [5].

non-émission de gaz a effet de serre. De nombreuses filiéres se sont développées sur les moyens
de conversion d’énergie renouvelable: hydrolique, éolien, solaire. Cependant, ces installations
sont limitées par leur puissance électrique. La fusion thermonucléaire contrélée apparait
alors comme une solution envisageable pour convertir de grandes quantités d’énergies afin
de répondre a la demande croissante.

C’est dans ce cadre que des collaborations internationales se sont formées. Le projet
ITER dont le réacteur situé a Cadarache a pour but d’étudier la faisabilité du controle
des réactions de fusion thermonucléaire par confinement magnétique entre des noyaux de
deuterium et de tritium. Si cette premiére étape s’avére fructueuse, un nouveau réacteur
verra le jour: DEMO. Celui-ci serait le premier réacteur de fusion capable de produire de
I’électricité.

Un tokamak est un réacteur de fusion de géométrie torique (figure 1.3a). Dans un to-
kamak, la température du plasma peut atteindre plus d’une centaine de millions de degrés.
Il est donc nécessaire de confiner le plasma afin que celui-ci ne sublime les parois. Cepen-
dant, un confinement parfait ne peut pas étre réalisé. Il convient de comprendre quels sont
les mécanismes d’interaction du plasma avec les parois. Certaines interactions sont perma-
nentes, comme sur le limiteur, ou le divertor par exemple. D’autres se produisent de fagon

bréves, comme lors d’instabilité (Edge Localized Mode) [18], ou de déplacements verticaux
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Fig. 1.4. (a) et (b) Images TEM de poussiéres collectées a I'intérieur d’'un tokamak [6].

du plasma. Dans ces conditions, les flux d’énergie importants sont transportés aux parois,
menant a leur érosion, et donc au relargage de grandes quantités de poussiéres dans le plasma
(figure 1.3b). Ces poussi¢res peuvent étre de morphologies et de tailles différentes (figure
1.4).

La présence de ces poussiéres dans le plasma a de multiples effets indésirables:

e Pertes d’énergie par effet Bremsstrahlung:
Ce type de rayonnement se produit lorsque qu’une particule électriquement chargée
est accélérée. L’intensité du rayonnement est directement proportionnelle au nombre
de charge. Or, une poussiére immergée dans un plasma attache a sa surface un grand
nombre de charges. Les forces agissant sur les poussiéres peuvent donc fortement
les accélérer. Cette accélération peut entrainer une puissance rayonnée importante,
puisque l'intensité du rayonnement est directement proportionnel au nombre de
charge. Il est possible qu'une concentration de poussiéres suffisamment importante

dans le plasma puisse arréter la réaction de fusion, a cause de cet effet.

e La rétention de combustible dans les poussiéres:
Ce phénomeéne est important dans le cas de poussiéres carbonées, a cause de
I’affinité entre le carbone et 'hydrogeéne. Cette rétention pose probléme a cause de

la radioactivité du tritium dont la demi-vie est de 12,3 ans. La redéposition des



poussiére vient alors contaminer ’enceinte, par radioactivité.

e Risques d’explosion:
La brusque et accidentelle remise a I’air ou fuites d’eau peuvent entrainer une explo-
sion au sein de l'enceinte [6]. Ce risque est accru pour des poussiéres constituées de

béryllium.

1.1.5. Formation de poussiéres en laboratoire

Nous avons vu dans la partie précédente les différentes motivations menant a I’étude
des plasma poussiéreux. Dans cette partie, nous allons briévement évoquer les mécanismes
classiques de formation des poussiéres, dans un plasma réactif.

Il existe de nombreux processus menant a la formation des poussiéres. Ceux-ci font
intervenir a la fois des processus physiques et chimiques [17]. Les nombreuses études réalisées
depuis les années 1980 ont néanmoins permis de faire émerger un modéle général permettant

de décrire la formation des poussiéres en quatre étapes illustrées sur la figure 1.5:
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Fig. 1.5. Schéma représentant les différentes phases de formation et de croissance d’une poussiére dans

un plasma [7].

e Plasma: Au sein du plasma réactif, il existe différentes espéces parmi lesquelles
figurent les électrons, des ions négatifs et positifs, des espéces neutres, des radicaux,
etc. Les neutres, ne réagissant & aucun champ électrique, diffusent sous 'effet du
gradient de densité vers les parois. Il en est de méme pour les ions positifs qui

ont globalement tendance a diffuser vers les parois. Les électrons diffusent plus



rapidement, il se crée un champ électrique ambipolaire permettant la conservation
de la neutralité macroscopique du plasma. Lorsque les ions positifs se trouvent a la
lisiere de la gaine, ces derniers sont accéléré vers la paroi, dont le potentiel est plus
faible que celui du plasma. En revanche les ions négatifs sont confinés a l'intérieur
du plasma, a cause de leur charge négative et leur faible mobilité. Leur temps de
séjour dans le volume plasma est donc particuliéerement long, ce qui leur permet de

jouer un role important dans la formation des poussiéres.

Nucléation:

La grande densité d’espéces réactives, et en particulier d’ions négatifs, accumulées
au sein du plasma leur permet de réagir chimiquement entre elles pour former des
espéces comportant un nombre de plus en plus important d’atomes. Cette phase
de croissance rapide permet de former des clusters dont la taille est de quelques
nanométres et qui, en raison de cette faible taille, demeurent peu chargés. Lors

de cette phase, ceux-ci s’accumulent dans le plasma jusqu’a des densités importantes.

Coagulation:

La forte densité de clusters issus de la phase de nucléation permet & un nouveau
mécanisme de croissance de débuter. Ceux-ci vont s’agglomérer entre eux au gré
des collisions. Les volumes s’additionnant, la taille des poussiéres augmentera
rapidement. Ce mécanisme de croissance s’arréte lorsque les agglomérats produits
atteignent une certaine taille critique. En effet, la charge d’une poussiére immergée
dans un plasma augmentant linéairement avec sa taille, les répulsions électrostatiques

qui en résultent empéche le processus d’agglomération de se poursuivre.

Collage /Dépot moléculaire:

A cause des électrons attachés a la surface des poussiéres, celles-ci ne peuvent plus
s’associer par le biais des collisions. On entre dans la phase de collage qui se traduit
par une croissance lente de la taille des poussiéres. En effet, celles-ci vont collecter

de petites espéces neutres, ioniques ou radicalaires formant un dépot a leur surface.
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1.1.6. Forces agissant sur les poussiéres

Dans cette partie, nous allons passer en revue les forces les plus communes pouvant étre
attribuées au transport des poussiéres. En effet, de part leur charge électrique, leur taille,
leur déplacement, les poussiéres sont susceptibles d’étre soumises a différentes forces. De
plus, I’évolution temporelle de la taille des poussiéres fait varier 'intensité de ces forces au
cours du temps (augmentation de la taille, évolution de la charge électrique, etc). Les forces

transportant les poussieres sphériques sont les suivantes:

e Force électrique: Cette force apparait lorsque qu'un gradient de potentiel existe
dans la décharge. Un poussiére électriquement chargée sera donc sensible au champ

électrique et la force dépendra de l'intensité de ce champ.

Fe = Q,E (1.1.1)
Si le rayon de la poussiére est treés inférieure a la longueur de Debye, alors

Qp = dmegrp (Ve — Vp) décrit la charge électrique de la poussiére et E le champ

électrique.

e Force gravitationnelle:
Fy = mpg (1.1.2)
avec mp la masse de la poussiére et g la constante terrestre de gravitation. Cette

force étant proportionnelle & r%, elle devient non négligeable pour des poussiéres de

grandes tailles.

e Force de trainée des neutres: Cette force est produite par les collisions des atomes
(ou molécules) avec la poussiére. Celle-ci est donc directement proportionnelle a la

densité du gaz. Elle s’écrit [19] :

4 8kpTh ,, T
n = —gﬂmnnnr%\/ 7r]r3nnn (Vo — Vp) (1 - ga) (1.1.3)

avec Vp, Vn, mp, np et Ty respectivement la vitesse de la poussicre, la vitesse

sl

associée au flux de neutres, la masse, la densité et la température des neutres. «

représente le coefficient d’accommodation thermique du gaz sur les poussiéres. En
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régime moléculaire cette force est souvent négligeable devant les autres forces.

e Force de trainée des ions:
La force de trainée ionique se décompose en deux parties: 1'une est causée par des
collisions indirectes, par le biais de l'interaction coulombienne, et 'autre par des
collisions directes. Les deux termes différent par leurs sections efficaces. La force de

trainée ionique s’écrit [20]:

Fi = Ficoul + Ficon = nim; Vigvi (e + o) (1.1.4)

Ou Vi = \/ Vi2 + 8kpT;/mm; représente la vitesse totale des ions (vitesse moyenne

thermique et la vitesse dirigée v;). Les sections efficaces s’écrivent de la fagon suivante:

2ed
gooul — 2 (- 27 (1.1.5)
d miv-2
1
b3 + M2
gl — 27Tb%ln % (1.1.6)
bg + b2

Ou by représente le paramétre d’impact, be est le paramétre d’impact faisant subir
une déflection de 90° de l'ion incident et A\p, est la longueur de Debye électronique.

La parameétres by et be s’expriment de la fagon suivante:

o
by = ra—1y (1.1.7)
ivi
2
be = rqy 1 ——2 (1.1.8)

e Force de thermophorese: La force de thermophorése agit sur les poussiéres lorsqu’un
gradient de température du gaz est présent dans la décharge. Celle-ci transporte les
poussiéres vers les régions froides du plasma. Dans le cas d’'un plasma a trés basse
pression (régime moléculaire), celle-ci s’écrit :

32 4

=d Wmn
B A VAL
152V ST

Fp (1.1.9)
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Ot v et VT représentent respectivement le coefficient d’accommodation thermique
du gaz et le gradient de température. Cette force entraine les particules des régions
les plus chaudes vers les plus froides. Elle est proportionnelle au rayon au carré de

la particule et au gradient de température des neutres.

1.2. Plasmas multipolaires

Cette partie passe en revue un rapide historique des décharges multipolaires. Elle nous
permet de comprendre le contexte de leur conception, tout au long de leur évolution. Aussi,
nous présentons des aspects théoriques nécessaires a la compréhension du fonctionnement de

ces décharges.

1.2.1. Historique des décharges multipolaires

Les premiers plasmas multipolaires sont apparus dans le cadre des études sur la fusion
thermonucléaire controlée. Sadowski |21, 22| imagina et congut une enceinte sphérique
autour de laquelle étaient placés des aimants, dont les polarités sont successivement inversées.
La structure multipolaire a pour but d’augmenter le confinement des espéces chargées (ions
et électrons). Cependant, une telle solution fut rapidement abandonnée par la communauté
de la fusion. En effet, le confinement n’est pas total aux niveaux des cusps, c’est-a-dire 1a
ot les lignes du champ magnétique convergent (ou divergent suivant la polarité de I’aimant).
Des flux de particules trés énergétiques atteignent alors les parois et les érodent. Bien que ce
premier concept fut abandonné, il ouvrit la voie a d’autres configurations magnétiques pour
I’étude des plasmas de laboratoire, notamment dans les domaines de la gravure et du dépot
de couches minces assistées par plasma.

Limpaecher et MacKenzie |23| développérent des réacteurs a confinement multipolaire
a géomeétrie parallélépipédique et cylindrique. Dans ces réacteurs, le plasma est généré par
des filaments faisant office de cathodes chaudes. Ceux-ci sont polarisés a des tensions tres
négatives par rapport aux parois du réacteur et permettent d’injecter des électrons tres
énergétiques. Ces derniers sont piégés par le champ magnétique jusqu’a ce qu’ils effectuent
des collisions ionisantes avec les espéces neutres du gaz. Dans ces plasmas, on distingue trois
populations d’électrons: (1) les électrons énergétiques émis par les filaments sont qualifiés

de "primaires", dont 1’ énergie est E, > 50eV; (2) les électrons primaires ayant subi une
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ou deux collisions sont qualifiés de "chauds", leur température Te ¢ est comprise entre 10 et
20eV [24]; (3) enfin, les électrons ayant subit plus de trois ou quatre collisions sont appelés
"thermalisés » ou "froids" et leur température T¢ est de I'ordre de quelques eV. Ces décharges
permettent de générer des plasmas stables, de fortes densités et homogénes, a des pressions
comprises entre 107 et 1073 Torr. Malgré les bonnes performances de ces décharges, leur
utilisation dans le cadre de gravures séches (pour la fabrication de composants électroniques)
sera finalement abandonnée. En effet, 'utilisation de gaz réactif fluoré ou chloré produit
un certain nombre d’effets indésirables: érosion des filaments menant & une contamination
métallique des substrats et dissociation thermique du gaz réactif sur les filaments réduisant
leur durée de vie.

Afin de s’affranchir de ces désagréments, d’autres sources d’excitation du gaz furent
développées. Différents auteurs rapportent 1'utilisation d’une excitation radio-fréquence |25,
26, 27| mais de nouvelles contraintes apparurent. Par exemple, Schumacher et al. [25] ont
montré 'apparition d’une différence de potentiel élevée entre le plasma et les parois. Ainsi,
les ions accélérés dans la gaine viennent éroder ’enceinte, menant a une contamination du
plasma par des espéces métalliques.

Par la suite, les premiers dispositifs d’excitation par résonance cyclotronique électronique
(RCE) sont apparus. Il s’agit de coupler la fréquence d’une onde électromagnétique a la
fréquence de rotation des électrons autour des lignes de champ magnétique. La résonance
est atteinte lorsque les deux fréquences coincident. Dans son référentiel, 1’électron est soumis
a un champ électrique constant et est donc continiment accéléré. La fréquence d’excitation
la plus couramment utilisée est 2,45 GHz. Pour une telle fréquence, la RCE est atteinte pour
une valeur de champ magnétique de 875 Gauss. Il existe un grand nombre de configurations
de réacteur utilisant ce mode d’excitation des électrons. Le champ magnétique peut étre
produit a 'aide d’aimants permanents ou bien de bobines. Pichot et al. [28] reprirent la
base du réacteur multipolaire a filaments, a savoir la piste magnétique, mais proposérent de
générer le plasma grace au principe de la RCE. Dans cette nouvelle configuration, le champ
magnétique doit non seulement pouvoir fournir le champ magnétique nécessaire au couplage
RCE, en plus de son role de confinement des électrons primaires. Pour produire la RCE, une
antenne micro-onde linéaire a été développées pour qu’elle puisse étre placée au-dessus des

aimants, sur toute sa longueur, au plus proche des zones ou B = 875G. Ce nouveau design
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de réacteur fut qualifié de source a résonance cyclotronique électronique répartie (RCER).
Ce design permet de générer des plasmas homogenes, trés denses (ne ~ 1011’120111’3) malgré
les trés faibles pressions de travail (P = 10° — 10 3Torr).

Durant cette thése, nous avons mené notre étude sur le transport et la formation de
poussiéres dans un réacteur RCER. Avant de détailler les caractéristiques du réacteur, nous

allons passer en revue les aspects théoriques associés aux plasmas multipolaires.

1.3. Aspects théoriques et expérimentaux des plasmas multipolaires

Le principal intérét des décharges multipolaires est de produire des plasmas denses et
homogeénes. L’homogénéité du plasma est une propriété recherchée pour les procédés de
gravure et de dépot. Nous verrons plus loin que les mécanismes physiques a l'origine de
I’homogénéité du plasma peuvent influencer le transport et la formation de nos poussiéres.
Nous détaillons dans cette section les aspects théoriques permettant la description de ces

plasmas.

1.3.1. Homogénéité des plasmas

D’abord, considérons le cas d’un plasma ot le libre parcours moyen entre les électrons et
les neutres est inférieur aux dimensions caractéristiques de ’enceinte. Sil’on suppose que les
recombinaisons en volume des ions sont négligeables devant les recombinaisons aux parois, il
est alors possible de décrire le plasma par un modéle de diffusion ambipolaire. Un tel plasma

est modélisé par les équations de conservation de la matiére et de la quantité de mouvement:

V.(hava) = Si (1.3.1)

oll ny et v sont respectivement la densité et la vitesse d'une espece a du plasma, Dy o le
coefficient de diffusion ambipolaire et S; le taux d’ionisation. Le gradient de densité évacue
le plasma généré dans le volume par diffusion, en direction des parois.

Un plasma est considéré homogéne lorsqu’il n’y a pas de variation de la densité dans
le volume, c’est-a-dire: ﬁna = 0. Lorsque nous reportons cette condition dans 1’équation

1.3.2, il en résulte que vy, = 0 puisque la densité est non nulle. En introduisant ce résultat
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dans I’équation 1.3.1, nous déduisons que la condition nécessaire a ’obtention d’un plasma
homogéne est que le terme source S; soit nul. Donc, pour qu’un plasma multipolaire soit

homogéne dans le volume, il est nécessaire que I'ionisation s’effectue en périphérie du plasma.

1.3.2. Ionisation périphérique dans les décharges multipolaires

L’homogénéité du plasma dans les décharges multipolaires a été étudiée expérimentale-
ment par MacKenzie et Limpaecher [23]. Ces derniers montrent que ’homogénéité s’installe
graduellement lorsque la pression du gaz diminue. Cependant, en diminuant la pression, le
libre parcours moyen des électrons primaires émis par les filaments augmente. Matthieussent
et Gauthereau ont mesuré les profils de densité plasma dans une décharge multipolaire d’'un
métre de long et de 50 cm de rayon pour différentes pressions. Ils montrent que I’homo-
généité du plasma est atteinte en dessous de 5.107% Torr. Les mesures radiales de densités
sont représentées sur la figure 1.6. Nous constatons que lorsque la pression diminue, la zone
d’homogénéité du plasma s’étend du centre de la décharge vers les parois. Nous avons vu
plus haut que I’homogénéité du plasma ne peut s’obtenir que lorsque 'ionisation du plasma

s’effectue sur sa périphérie.

n(r) / n(0)

0 1 s 1 1 1 1 i I i

1] 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
r/R

Fig. 1.6. Profil radial normalisé de densité dans un plasma multipolaire & filament, pour différentes

pressions d’argon: 5.10% (ronds blancs), 1073 (croix) et 8.10°3 (ronds pleins) Torr

Dans les plasmas multipolaires a filament, les électrons primaires, dont I'énergie E, >
50eV, sont responsables de l'ionisation du gaz. Or, lorsque que I'on calcule le libre parcours

moyen aux pressions suivantes 5.1074, 1073 et 8.1073 Torr, on obtient respectivement 2,3m,

16



1,15m et 0,15m. Cela montre que les électrons primaires doivent nécessairement rester pié-
gés par le champ magnétique (c’est-a-dire subir peu de collisions) pour assurer I'ionisation
périphérique et ainsi générer un plasma homogéne. Le confinement des électrons primaires
fut étudié théoriquement et numériquement par Gauthereau et Matthieussent [29]. La com-
plexité du champ magnétique ne permet pas une résolution analytique des équations du
mouvement d’une particule chargée. Néanmoins, il est possible d’utiliser des invariants du

mouvement afin de mettre en évidence des zones de confinement des électrons primaires.

1.3.3. Invariants du mouvement et confinement des électrons primaires

Pour étre efficacement confinés, les électrons primaires doivent respecter deux invariants
du mouvement [29]: la conservation de ’énergie cinétique et la conservation du moment
cinétique. Si ces invariants sont satisfaits, alors on peut montrer que les électrons peuvent
étre confinés dans un intervalle de ligne de champ bien défini. Mais d’abord, nous devons
simplifier le probléme en considérant que le champ magnétique est défini dans un plan (x,y).
Si 'on décrit le champ magnétique a 1’aide du potentiel vecteur B = ratg, alors le champ
magnétique ne dépend plus que d'une fonction A,(x,y). D’aprés Koch et al. [30] le champ

magnétique peut alors s’écrire de la fagon suivante:

B Bod o\
et
B Bod 0\,

ou By est une constante associée a la configuration des aimants ainsi qu’a l'intensité du
champ magnétique a leur surface, d est la distance inter-aimant et A, (x,y) est le potentiel
vecteur réduit. A chaque )\, = cste est associé une ligne de champ magnétique. Nous
voulons déterminer quelles sont les lignes de champs maximum Ap); et minimum Ay, entre
lesquelles un électron est confiné. Pour montrer cela, nous écrivons 1’équation du mouvement

d’un électron en présence du champ magnétique:

d_’ —
Me— = ¥ x B (1.3.5)
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ol me, €, V et B sont respectivement la masse, la charge et la vitesse de I’électron ainsi que le
champ magnétique. Sil’on s’intéresse a la composante suivant z de I’équation du mouvement

on a:

dv

En injectant 1.3.3 et 1.3.4 dans I’équation précédente nous obtenons:

dv, eBodd\,

1.3.7
et m dt (13.7)
Par intégration nous obtenons l'invariant de la quantité de mouvement:
eBod
by = mev, ~ 2N () (133

Ou p, représente la quantité de mouvement des électrons primaires sur 'axe z. L’autre
invariant se déduit de la conservation de 1’énergie cinétique:
1

Ep = ime# (1.3.9)

Avec v = V}Q( + V}Q, + V%. Nous pouvons déduire de la conservation de I’énergie cinétique

I'inégalité v% < v2. Si l'on reporte cette inégalité dans I’équation 1.3.8, nous obtenons:

2
(& N E) <2 (1.3.10)
me Abo

Oou A\yg = Zg&‘i’ est une ligne de champ réduite. Cette inégalité peut se réécrire de la

fagon suivante:

A < A < Apat (1.3.11)
Avec
Ao = Apo [ 221 (1.3.12)
m mMeV
et
ApM = Ao | 42+ 1 (1.3.13)
mMeV
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(a) (b)

Fig. 1.7. Représentation des domaines accessibles (zones blanches) aux électrons piégés (a) et aux électrons
libres (b). (a) Les régions en pointillés et hachurés correspondent & Ay, Apm < 0 et Apm, Apm > 0
respectivement. (b) Les régions en pointillés sont les domaines non accessibles aux électrons primaires de
vitesse v et de moment p,. Les régions hachurées représentent les domaines interdits & tous les électrons

primaires provenant de la région faiblement magnétisée du plasma [8].

L’inégalité 1.3.10 caractérise le mouvement des électrons primaires ayant une vitesse
initiale v. Ceux-ci se retrouvent confinés entre les ligne de champ magnétique réduites Ay,
et Ay, dans une configuration multipolaire.

A l'aide de I'inégalité nous pouvons définir les zones accessibles aux électrons primaires
en fonction de leur vitesse v et de leur moment p,. Deux exemples types sont schématisés

sur la figure 1.7:

e La figure 1.7a montre le cas ot un électron primaire de vitesse v et de quantité de
mouvement p,, satisfait l'inégalité p,/mev > 1. Les électrons primaires se retrouvent
alors piégés entre les lignes de champ Ay, et Apyp-

e La figure 1.7b montre le cas ol un électron primaire de vitesse v et de moment
p, satisfait 'inégalité |p,|/mev < 1. Dans ce cas, les valeurs Ay, et Ay sont de
signes opposés. L’électron primaire peut uniquement se déplacer dans le domaine
ouvert (zone blanche). Les régions en pointillés sont les domaines non accessibles

aux électrons primaires de vitesse v et de la quantité de mouvement p,. Enfin les
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régions hachurées correspondent & des régions interdites a tous les électrons primaires
provenant de la partie faiblement magnétisée du plasma. Ainsi, les électrons primaires
se dirigeant vers l'aimant central seront réfléchis ou alors, s’ils sont suffisamment

énergétiques, ils atteindront la paroi au travers de la largeur de fuite Ap.

Pour résumer, en fonction de leur vitesse et de leur quantité de mouvement suivant z,
les électrons primaires sont soit piégés dans le champ magnétique soit "libres" et se perdent
sur les parois du réacteur. L’unique facon de changer de domaine est de transgresser les
invariants, c¢’est-a-dire lors d’une collision, en présence d’un fort champ électrique ou encore
en présence d’instabilités [31]. Dans la suite de ce manuscrit, nous appellerons "électrons

piégés" ou "confinés" tout électron vérifiant I'inégalité |p,|/mev > 1.

1.3.4. Invariant adiabatique: le moment magnétique

Nous avons vu que les constantes du mouvement permettent de décrire les zones de confi-
nements des électrons primaires. Cependant, il existe d’autres invariants liés aux confinement
des électrons. Ces derniers vont nous permettre d’expliquer plus finement le comportement
des électrons primaires confinés.

Lorsque la longueur caractéristique des inhomogénéités du champ B est grande devant
le rayon de Larmor des électrons, il est possible de négliger le mouvement de rotation de
I’électron perpendiculairement & une certaine ligne du champ B [9, 29]. On ne s’intéresse
alors qu’au mouvement d’un point fictif: le "centre guide". La position du centre guide peut
alors varier dans l’espace et le temps. La notion de centre guide sous-entend que 1’électron
conserve un mouvement quasi-périodique dans le plan perpendiculaire a B autour d’une
méme ligne de champ. Pour que 'approximation du centre guide soit vérifiée, il existe alors
des quantités qui doivent se conserver: les "invariants adiabatiques".

Le premier invariant adiabatique est le moment magnétique p. Dans le cas d’un électron
magnétisé, dans I'approximation de centre guide, le moment magnétique se définit par un
anneau de courant I — eN; /s formant une surface circulaire S = WR%, ou Ny /s €t Ry, sont le
nombre de tours par seconde que I’électron effectue autour de B et son rayon de Larmor res-
pectivement. N¢ /s étant équivalent a la fréquence cyclotronique électronique, nous pouvons
écrire que Ny /s = Wee /2m. Sans tenir compte du signe de la charge nous pouvons écrire le

moment magnétique de la fagon suivante:
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9 €Wce

|| = 7TRL2— (1.3.14)
Or, le rayon de Larmor est défini par Ry, = v | /wee, nous en déduisons:
2
eVJ_ EC,J_
ul = = 1.3.15
= el ~ B (1.3.15)

Ou E | est la projection de I'énergie cinétique de Iélectron dans le plan perpendiculaire
4 B. Le moment magnétique joue un role important dans le confinement des électrons au
niveau des cusps. La conservation du moment magnétique permet de comprendre "l’effet
miroir". Lorsque des électrons se dirigent vers I’aimant, ces derniers subissent une "force
fictive" de freinage qui peut les renvoyer dans la direction opposée. Pour décrire simplement
ce phénomeéne au niveau des cusps, nous imposons que l'intensité de B augmente, que les
lignes de B se concentrent et qu’elles deviennent quasi-paralléles. Ainsi, le gradient de B

varie principalement dans la direction de B. Cette "force" s'écrit de la fagon suivante [10]:

vy dB
S s

O s représente la coordonnée curviligne associée a une ligne de champ de B. A partir

F (1.3.16)

de la conservation de ’énergie cinétique, nous pouvons expliquer I'implication physique de

la conservation du moment magnétique. La conservation de I’énergie cinétique s’écrit:

Ec=E|+E = cste (1.3.17)

En dérivant cette expression nous obtenons:

dEj = —dE | (1.3.18)

A partir de I’équation 1.3.16, et le fait que la quantité de travail effectuée par I’électron

s’effectue paralléelement a B, nous pouvons écrire:

FdS = dE” = *,udB (1.3.19)

Or, en injectant 1.3.18 dans I'équation précédente et sachant que |u| = E. j /B, nous

pouvons déduire la relation suivante:
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dEc,J_ - EC,J_
dB B

L’égalité 1.3.20 nous montre que si un électron "voit" 'intensité de B augmenter, alors

i (1.3.20)

E., | doit nécessairement augmenter pour que y reste constant. Autrement dit, la pulsation
wee de ’électron augmente, ce qui se traduit par une augmentation de v ;. La conservation
de I'énergie cinétique impose alors une diminution de la composante ME Si l'intensité de B
augmente suffisamment, alors la vitesse totale de 1’électron devient v = v ;. L’électron ne
peut plus se déplacer en direction de 'aimant, celui-ci ne peut que faire demi-tour pour ne
pas transgresser la conservation de l’énergie cinétique.

Donc, si I’'approximation adiabatique est vérifiée, I’électron piégé effectue des aller-retours
entre chaque pole magnétique autour de la méme ligne de champ magnétique. Si I’on connait
les positions des points miroirs au-dessus de chaque aimant, il est possible d’exprimer le
deuxiéme invariant. Celui-ci est appelé "invariant longitudinal" et s’exprime de la fagon

suivante |9, 32]:

J= /V”(s)ds (1.3.21)
L’intégrale s’effectue sur un aller entre les deux points miroir. Ici, ds représente un

élément du chemin suivi par 1’électron.

1.3.5. Dérives de centre guides

Dans la partie précédente, nous avons vu comment, sous certaines conditions (invariants
du mouvement et adiabatique), les électrons peuvent rester indéfiniment confinés dans le
champ magnétique en effectuant des "rebonds" entre chaque aimant. Cependant, nous
n’avons pas discuté des effets de I'inhomogénéité du champ magnétique et de la présence
d’un champ électrique E sur la trajectoire des électrons. En effet, différents auteurs mettent
en évidence la présence d'un champ E dans la zone de confinement magnétique de l'ordre de
50V /m [8, 29|. La présence d'un champ E et I'inhomogénéité de B peuvent produire ce que
I’on appelle des dérives de "centre guide".

Comme leur nom l'indique, ces dérives se produisent dans le cadre de I'approximation
de centre guide. L’estimation des vitesses de dérives est valable uniquement lorsque les

approximations adiabatiques sont vérifiées.
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e La dérive magnétique

Imaginons le cas d’'un champ magnétique ou B — B,.€, et dont lintensité augmente
suivant y. Si 'on se représente le mouvement d’un électron dans ce champ ]§, avec une
vitesse initiale v = vq.€y dirigée vers les y positifs, nous pouvons anticiper le comportement
de ce dernier. En effet, dans sa phase ascendante, 1’électron "voit" l'intensité du champ
magnétique augmenter, puis diminuer dans sa phase descendante. Son rayon de Larmor est
alors minimum et maximum en haut et en bas de 'orbite respectivement. Il en résulte un
décalage du centre guide dans les directions perpendiculaires a B et VB. Comme le sens de
rotation de l'électron autour de B dépend de sa charge, le sens de la dérive I’est également.
Nous en déduisons qu’'une charge positive dérive dans la direction opposée a celle d'une

charge négative.

y ®
@@@@@f S8y
e 0000 o
© 6 06 X ©
®© ® 0 0 , /B 2000000000004

Fig. 1.8. Représentation schématique de la dérive d’espéces chargées en présence d'un gradient du champ

magnétique [9].

Le principe de la dérive magnétique associée au gradient d’'un champ magnétique est
représenté sur la figure 1.8. La vitesse de dérive peut s’estimer par ’expression suivante:
Vo — i%% (1.3.22)
Le signe + est lié au signe de la charge e. On remarque que l’estimation de la dérive est
associée au moment magnétique .
Dans le cas d'un champ magnétique multipolaire, les lignes de champ sont courbées.
Les électrons confinés vont donc subir une force centrifuge, les entrainant dans la direction

opposée au rayon de courbure. L’expression de cette vitesse de dérive s’exprime [10]:

2 - o
Me( i)V Re x B

R (1.3.23)

VRC =
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Ot £ représente le signe de la charge de la particule et R¢ le rayon de courbure local du
champ magnétique. Dans le cas d'un champ magnétique multipolaire, nous retrouvons la
configuration d’un champ magnétique non uniforme, dont les lignes de champ sont courbes,
donc la vitesse de dérive magnétique vp est la somme de vg_ et vyp.

Remarque: Nous avons présenté les dérives magnétiques pour les électrons. Les ions

peuvent aussi subir ces dérives, a condition qu’ils respectent les invariants du mouvement.
e La dérive électrique

La présence d'un champ électrique E peut aussi entrainer la dérive d’espéces chargées. Si
I’on écrit I’équation du mouvement d’une particule chargée dans un champ E et B uniforme,

orienté de fagon quelconque, on obtient:

dv

m— — e + e (v x E) (1.3.24)

Comme le systéme d’équation est linéaire, la solution générale est donc la somme d’une
solution périodique et d’'une constante. En effet, nous pouvons nous affranchir du terme
(cii_‘t/’ puisque cela nous donnera la solution périodique du mouvement (rotation autour de B).

L’équation devient alors:

E+vxB-=0; (1.3.25)

Si 'on effectue le produit vectoriel de B avec I’équation précédente nous obtenons:

ws]]

ExB=Bx (v X E) — B2 B (vB) : (1.3.26)

Si 'on ne tient compte uniquement des directions perpendiculaires a B, nous obtenons

la vitesse de dérive électrique:

Ex B
B2

TExp = (1.3.27)

La propriété remarquable de cette dérive est qu’elle ne dépend pas du signe de la charge

des particules. Ainsi, les ions et les électrons vont dériver dans la méme direction.
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1.4. Conclusion du chapitre

Dans cette partie, nous avons passé en revue I'historique des décharges multipolaires, des
premiers concepts jusqu’aux réacteurs RECR. Nous avons ensuite abordé certains aspects
théoriques de ces décharges. Nous constatons que I’homogénéité de ces plasmas ne peut se
produire que lorsque l'ionisation du gaz s’effectue en périphérie du réacteur. Pour ce faire,
les électrons primaires du plasma sont confinés dans le champ magnétique. Ces derniers
effectuent des allers-retours entre chaque aimant jusqu’a ce qu’ils entrent en collision avec
un atome (ou une molécule) du gaz. Le confinement des espéces chargées du plasma n’est
possible que si celles-ci respectent deux invariants du mouvement (conservation de I’énergie
cinétique et de la quantité de mouvement) et deux invariants adiabatiques (moment ma-
gnétique et invariant longitudinal). Lorsque les invariants adiabatiques sont conservés, nous
pouvons décrire la trajectoire des électrons par 'approximation du centre guide. Sous cer-
taines conditions, le centre guide peut dériver. Nous nous sommes intéressés aux dérives
de centre guide les plus couramment observées dans ce type de décharge: la dérive liée au
gradient et & la courbure du champ magnétique et la dérive liée a la présence d’un champ

électrique perpendiculaire.
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Chapitre 2

Matériel et méthodes

Dans ce chapitre nous allons décrire ’ensemble du dispositif expérimental utilisé durant cette
thése. Nous détaillons les caractéristiques du réacteur: les caractéristiques de ’enceinte, des
aimants, la source plasma (générateur et antenne), le systéme d’injection et de pompage du
gaz et enfin la procédure expérimentale en acétyléne et le nettoyage du réacteur. Le dispositif
expérimental comprend également les différents diagnostics employés: sondes électrostatiques
(sonde de Langmuir et sonde de flux en volume et aux parois) pour la caractérisation des

propriétés du plasma, et imagerie rapide pour I’étude du transport des poussiéres.

2.1. Réacteur RCER

Dans les travaux de thése présentés ici, les expériences sont menées dans un réacteur a
résonance cyclotronique électronique répartie (RCER) [33, 28]. Cette technique d’excitation
du plasma est basée sur deux idées: (1) le champs magnétique servant initialement unique-
ment au confinement des électrons sert a fournir le champ magnétique de 875G nécessaire
au chauffage RCE; (2) La puissance micro-onde est fournie au plasma par le biais d’une
antenne linéaire placée au-dessus et le long de I'aimant périphérique, a proximité de la ligne
de champ B = 875G. Ce réacteur est plan et est similaire & celui utilisé durant la thése de

T. Lagarde [8] et de L. Mage [34].

2.1.1. Corps du réacteur

L’enceinte du réacteur se présente sous une forme parallélépipédique rectangle en acier
inoxydable. Ses dimensions intérieures sont de 110 cm (axe x) x 16 cm (axe y) x 12 cm

(axe z). Le réacteur RCER est représenté sur la figure 2.1. L’injection des gaz se fait sur la



facade localisée en y = 0 dans le plan Oxz et I’évacuation se fait sur la fagade opposée en y
= 16 cm. Sous la cuve du réacteur est fixée une piste magnétique en samarium-cobalt dont
I’aimant central est polarisé face sud vers le haut et 'aimant périphérique face nord. Selon
I'axe x, le champ magnétique est invariant, a I'exception des deux extrémités (x < 20 cm et
x > 90 c¢cm) ou la fermeture de la piste magnétique forme ce que 1'on appellera tout au long
de ce manuscrit, les "virages magnétiques". Le champ magnétique a été modélisé a I'aide du

logiciel de simulation multiphysique COMSOL®).

hublot Evacuation du
gaz
\ / 7 7
’ m
y O Festons
/ du

N plasma
’& ’6) )‘9 Entrée du

2.45 GHz, / gaz
‘ v A
Antenne
o | T EEEE————— X
1 Piste

= magnétique

Fig. 2.1. Schéma du réacteur RCER.

Dans le plan (y,z) (voir figure 2.1) la topographie du champ magnétique comprend:

e Les cusps, situés au-dessus des aimants (y = 2, 8 et 14 cm) ou les lignes de champ
magnétique B convergent a l'intérieur ou divergent a l'extérieur des poles magné-
tiques. Suivant l’axe z, l'intensité du champ décroit de fagon exponentielle & partir
de la surface de 'aimant ou B = 3300 Gauss a z = 0 comme le montre la figure 2.2.
On voit apparaitre la zone RCE a la position z = 18 mm au dessus du centre des
aimants.

e Les festons situés entre les deux aimants. Ces régions délimitent visuellement le
plasma. Au centre des festons (y = 5cm et y = 11lcm), le champ magnétique atteint
une valeur maximale & z = 0,5 cm et décroit de part et d’autre comme nous pouvons
le voir sur la figure 2.2. A z = 3 cm, la valeur du champ magnétique est d’environ
530 Gauss. Dans la suite de ce manuscrit, nous appellerons feston 1 et feston 2
respectivement la zone du plasma générée du coté de 'antenne micro-onde, et de la
post-décharge du coté de 'évacuation des gaz. Durant cette étude, seul le feston 1

est étudié.
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Fig. 2.2. Intensité du champ magnétique au dessus des cusps (courbe bleue) et au milieu des festons

(courbe rouge) modelisé a partir de COMSOL®.

Le réacteur comporte un hublot rectangulaire sur son capot supérieur. Celui-ci mesure
91 cm suivant l'axe x et est positionné en 4,5 <y < 7 cm du cdté du premier feston. Cette
fenétre permet d’observer le plasma entre les aimants. Enfin, plusieurs accés sont placés sur
la cuve ainsi que sur le capot. Ce sont ces acces qui permettent d’effectuer les mesures de

sonde de Langmuir, de sonde de Mach et de spectroscopie optique d’émission.
2.1.2. Systéme d’injection et de pompage du gaz

Le pompage de 'enceinte s’effectue en deux temps: (1) une pompe primaire (pompe
a palette) permet d’atteindre un vide primaire d’environ 1073 Torr; (2) une pompe turbo-
moléculaire montées en série permet d’atteindre un vide limite de Pordre de 106 Torr (1,33 %
104 Pa).

Comme nous 'avons vu précédemment sur la figure 2.1, 'injection des gaz s’effectue sur
la face avant du réacteur. Trois lignes de gaz sont reliées a I’enceinte dont: une ligne de
gaz rare (argon ou hélium), une ligne d’acétyléne et une ligne de dioxygéne. Les débits du

dioxygéne et d’acétyléne sont chacun régulés par des débitmeétres massiques (MYKROLIS
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FC 2900V 20 scem et MKS 1259C 10 scem) pilotés par un contrdleur de débit (TYLAN
RO-28). L’argon ou I’hélium sont introduits dans la cuve par le biais d’une vanne manuelle.

La mesure de la pression s’effectue a I’aide de trois jauges: pirani, cathode froide et capa-
citive. Les jauges pirani et a cathode froide sont intégrées dans un méme boitier (ADIXEN
ACC2009). La jauge pirani nous donne une lecture de la pression tant que la pression reste
supérieure 103 Torr, en-dessous la jauge a cathode froide prend le relais. La pression de

travail du gaz est controlée a 'aide d’une jauge capacitive (MKS BARATRON 127AA).

2.1.3. Source plasma

Tout au long de cette étude, nous utilisons une source plasma micro-onde a 2,45 GHz.
La source plasma comprend trois éléments: le générateur micro-onde, le triple stub tuner et
I'antenne. Les micro-ondes sont produites par un générateur a état solide (SAIREM GMS
200W). Celui-ci permet de délivrer une puissance maximale de 200W. Les particularités de
ce type de générateur sont la stabilité de la puissance délivrée, le réglage de la fréquence
d’excitation, ainsi que I’étroitesse de la largeur & mi-hauteur du spectre en fréquence. Pour
optimiser le transfert de puissance micro-onde au plasma et limiter la puissance réfléchie vers
le générateur, un coupleur bidirectionnel et un triple stub tuner sont placés entre I’antenne
micro-onde et la ligne coaxiale. Nous mesurons la puissance réfléchie et incidente a 1’aide
d’un coupleur bidirectionnel sur lequel sont branchées deux sondes de puissance (TTi Satori
ST series). Le coupleur préléve un signal 1/ 1000°™€ de la puissance incidente et réfléchie
qui est transmis vers les sondes de puissance. Cela permet de mesurer puis de maximiser la
puissance incidente et minimiser la puissance réfléchie. Enfin, la puissance micro-onde est
transmise au plasma par le biais d’une antenne de longueur équivalente a la longueur du
réacteur (110 cm). Celle-ci est placée en y = 2 cm et z = 1 cm, c’est-a-dire au-dessus de
I’aimant périphérique juste en dessous de la zone RCE ou B = 875 Gauss.

Dans un plasma hors-équilibre, le transfert de puissance s’effectue par le biais des élec-
trons. Les électrons accélérés transférent une partie de leur énergie lors des collisions effec-
tuées avec le gaz environnant. Cependant, pour des régimes de pression suffisamment bas,
la fréquence de collisions électron-neutre devient trés inférieure & la fréquence du champ
électromagnétique excitateur. Les électrons sont donc perdus aux parois avant d’avoir pu

transférer leur énergie au gaz.
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Pour transférer la puissance malgré la faible probabilité de collision, une solution consiste
a ajouter un champ magnétique. La force de Lorentz engendre un mouvement hélicoidal des
électrons autour des lignes de champ magnétique, appelé mouvement cyclotron, et donc
un confinement perpendiculairement & celui-ci. Le mouvement de gyration cyclotronique
s’effectue & une certaine fréquence dite cyclotronique. Le plus souvent, on se référe a la
pulsation cyclotronique qui s’écrit wee = €B/me. Sil’on veut décrire le transfert de puissance
simplement dans un plasma collisionnel magnétisé, il suffit d’ajouter la contribution du

champ magnétique dans I’équation de transport de la quantité de mouvement:

—

o . .
mea—: = —|E+ VA B| - merv (2.1.1)

Ot v et me représentent respectivement la fréquence de collision et la masse des électrons.
On suppose un champ uniforme B = Be,, en considérant que le champ électrique haute
fréquence s’écrit E = Eoel‘*’teg, et que la vitesse des électrons est en phase avec le champ

électrique, ces deux composantes s’écrivent:

Ve = voxe®! (2.1.2)

vy = Voyei“’t (2.1.3)

En injectant 2.1.2 et 2.1.3, dans 2.1.1, on peut isoler la composante vy puisqu’elle est
influencée par le champ E dirigé suivant y. Sachant que la densité de courant électronique

est donné par

J = —envyey (2.1.4)

Et que la puissance absorbée par unité de volume se calcule de la facon suivante:

1 -
P, — §R(J.E*) (2.1.5)

Il en résulte alors que [10]:
B e2nE(2) V2 V2

= + 2.1.6
dvme | (w+ wee)? + 12 (W—wee)? + 12 ( )

a

Ot n est la densité électronique. Pour interpréter simplement 1’équation 2.1.6, nous pouvons

décomposer le champ électrique oscillant en une onde circulaire droite E et circulaire gauche
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Eg de méme amplitude et constante. L’orientation de E par rapport a B fait que Eq4 (terme
de droite) et Eg (terme de gauche) tournent autour de B. L’électron subissant la force de
Lorentz effectue son mouvement hélicoidal vers la droite (suivant la direction de ]§) Entre
deux collisions, dans son référentiel, celui-ci voit Eq osciller a une fréquence inférieure w—wee
et Eg osciller a une fréquence supérieure w + wee. D’apres I'équation 2.1.6, lorsque w = wee,
la composante circulaire droite E4 fait augmenter significativement la puissance regue par
I'électron par rapport a la composante Eg. Il est a noter que le terme de collision bien que

trés inférieur & wee empéche 'apparition d’une singularité.

l(‘]‘-’ T T T T T T T
10!
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'43 C 1
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= 1072
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Fig. 2.3. Evolution de la puissance absorbée par électron (6, — P,/n) pour différents v/w en fonction de

wee/w d’aprés I'équation 2.1.6, [10].

La figure 2.3 montre I’évolution de la puissance absorbée par électron #; = P, /n, avec n
la densité électronique, en fonction du rapport de la fréquence de collision sur celle de 'onde
excitatrice. On voit que la puissance transmise est maximale pour w = wee. De plus, on
observe que plus la fréquence de collision est élevée, plus la puissance transmise est faible

a w = wee. Cela s’explique simplement par le fait que ’électron n’a pas le temps d’étre

suffisamment accéléré qu’il a déja cédé une partie de son énergie par collision.
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2.1.4. Procédure expérimentale associée au plasma d’acétyléne

Durant cette étude, nous générons des poussieres a partir d’'un plasma d’acétyléne. Pour
chaque expérience le débit est fixé pour travailler & une pression de 0,6m Torr. Lors d’un
plasma d’acétyléne, le gaz est décomposé en de nombreuses espéces réactives. Celles-ci
peuvent s’associer en volume formant des poussiéres ou bien se déposer aux parois. Il en
résulte un dépot sur les parois. Ainsi, afin de partir de conditions identiques et controlées,
une procédure de nettoyage a été mise en place. Si le plasma est généré plus de 15 minutes,
un premier nettoyage manuel doit étre effectué, a 'aide d’'un grattoir et d’éthanol. Pour
supprimer les dépots résiduels, un plasma de dioxygeéne est effectué. Nous effectuons le suivi
du nettoyage par spectroscopie d’émission optique. Le réacteur est considéré comme propre
lorsque ’on observe la disparition de la raie H-a (A = 656 nm) de I’hydrogéne atomique et
une stabilisation de la raie d’oxygéne atomique A = 777 nm. Enfin, nous amorg¢ons un plasma
d’argon pour faire désorber 'oxygéne restant sur les parois. Nous arrétons le plasma lorsque
les raies d’oxygéne atomique ont disparu et que les raies d’argon sont stables au cours du

temps.

2.2. Outils de caractérisation

Dans cette section, nous allons présenter les différentes techniques utilisées afin d’obtenir
des informations sur les propriétés du plasma ainsi que sur celles des poussiéres. Nous allons
ici nous attacher a décrire les principes de fonctionnement de chaque diagnostic ainsi que

certains aspects théoriques associés.

2.2.1. Les sondes électrostatiques
2.2.1.1. La sonde de Langmuir

Dans les plasmas basse pression de laboratoire, les sondes de Langmuir sont souvent
utilisées pour déterminer un grand nombre de parameétres du plasma: les potentiels plasma
et flottant, respectivement Vy, et Vg, la densité ionique nj, la densité électronique ne, la
température électronique Te. La sonde de Langmuir consiste en une électrode immergée
dans le plasma. La géométrie de ’électrode peut-étre plane, cylindrique ou sphérique. Nous

utilisons dans notre étude la géométrie cylindrique : la sonde est un fil de tungsténe de
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rayon rp = 62,5 um. En appliquant une rampe de tension a la sonde, nous allons mesurer
un courant fourni par le plasma, c’est-a-dire tracer la caractéristique courant-tension I1(V)
du plasma.

e Caractéristique I(V)

La figure (2.4) montre une caractéristique I[(V) typique. Trois régions d’intéréts peuvent
étre identifiées: la zone de saturation ionique, la zone de saturation électronique et la zone
de retardement électronique. Ces trois zones sont séparées par deux valeurs caractéristiques
du potentiel: le potentiel flottant V¢ et le potentiel plasma Vy. Le potentiel plasma Vp,
correspond au potentiel de référence du plasma. Celui-ci se situe au point d’inflexion de la
courbe I(V) c’est-a-dire lorsque 51—\2/12 = 0. Le potentiel flottant V¢ se situe la ou le courant

collecté par la sonde est nul. Il correspond au potentiel spontanément acquis lorsqu’un objet

isolé électriquement est immergé dans un plasma.
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Fig. 2.4. Caractéristique I(V) d’un plasma RCE d’Argon & p = 0,5 mTorr & z = 80 mm. On peut y
différencier les trois zones d’intéréts a savoir la saturation ionique (a gauche) et électronique (a droite) ainsi

que la zone de retardement électronique (au milieu).

La saturation ionique est atteinte lorsque Vgynqe << Vy: la sonde collecte quasi-
exclusivement des ions positifs. Au contraire, la zone de saturation électronique, définie sur
Iintervalle [V, + oo, correspond & un courant exclusivement électronique. En effet, la tres
faible température des ions les empéche de franchir la barriére de potentiel autour de la
sonde. Enfin, entre ces deux régions, la zone de transition électronique rend compte de la

superposition d'un courant ionique et d’'un courant électronique. En effet, le potentiel plasma
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V) représente le potentiel électrique de référence du milieu, dés lors que 'on va appliquer
une tension sur la sonde inférieure & V, on commencera a attirer les ions et les électrons
seront partiellement repoussés. Les électrons suffisamment énergétiques peuvent franchir la
barriére de potentiel a travers la gaine ionique qui entoure la sonde. Si l’on suppose une
distribution en énergie de Maxwell-Boltzmann, alors le courant électronique collecté par la
sonde diminuera de maniére exponentielle avec la tension appliquée a la sonde. Dans cette
région, la sonde agit comme un filtre en énergie des électrons. C’est dans cette zone que
I'on pourra déterminer la fonction de distribution en énergie des électrons (FDEE) et re-

monter a des parameétres tels que Te et ne ou encore le libre parcours moyen des électrons Ae.

Remarque: il est important de noter le signe du courant. En effet, la partie correspon-
dant & la saturation ionique, donc & un courant positif, est en fait négative et inversement
pour le courant de saturation électronique. C’est une convention adoptée pour se faciliter
la tache en manipulant des grandeurs positives, notamment le courant électronique qui sera

utilisé pour déterminer la fonction de distribution des électrons.

2.2.1.2. Effet du champ magnétique sur la mesure

La détermination de la FDEE est fondamentale pour la description d’un plasma. Cepen-
dant la présence d’'un champ magnétique peut plus ou moins fortement perturber la mesure
du courant. La premiére chose a connaitre est I'orientation de la sonde par rapport au champ
magnétique.

Nous avons schématisé sur la figure 2.5 l'effet de I'orientation de la sonde par rapport a
B sur la collection du courant. Bien que simpliste, ce schéma permet de voir qu'une sonde
positionnée parallélement a B collectera moins de courant que perpendiculairement. Par
ailleurs, la présence d’'un champ magnétique rend le plasma anisotrope. Or, la méthode de
Druyvesteyn repose en partie sur l'isotropie du plasma, le rayon de Larmor des électrons
Ry devient alors un parametre important pour connaitre le degré de validité de la méthode.
Dans le cas ot la sonde est paralléle a E, pour conserver la validité de la méthode, 'inégalité
Rie >> 1| doit étre respectée, ou | est la longueur de la sonde. Dans le cas perpendiculaire

c’est 'inégalité Ry, >> rg qui doit étre satisfaite, ol rg est le rayon de la sonde. Dans cette

étude, toutes les mesures de sonde ont été effectuées perpendiculairement a B.
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Sondes

B

Fig. 2.5. Schéma représentant l'effet de l'orientation d’une sonde cylindrique par rapport & un champ
magnétique, sur la collection du courant. Deux cas limites sont représentés: la sonde est paralléle ou

perpendiculaire a B

Des critéres plus récents ont été proposés [35, 36]: un parameétre de diffusion dans le cas
paralléle et perpendiculaire sont proposés. Dans notre étude, nous placons toujours la sonde
de Langmuir de fagon perpendiculaire a ]§, nous ne présentons donc ici que le critére associé:

ml
rSanir_S

v, = —== 2.2.1
+ YReLe ( )

Avec v un facteur géométrique pouvant étre approximé par la relation suivante:

4 _le
v = 3 0.62¢e 2rs (2.2.2)

La méthode de Druyvesteyn reste valide tant /| < 0.75. Si ¢v; > 7 la FDEE devient
proportionnelle a la dérivée premiére du courant [35, 37|. Nous verrons plus loin la limite

de validité de nos mesures par le biais de ce critére.

2.2.1.3. Sonde de Mach

Il est courant d’observer dans un plasma magnétisé des dérives d’espéces. Ces dérives
peuvent étre dues a I'inhomogénéité du champ magnétique Bouala présence de n’importe
quelle force perpendiculaire a B interagissant avec une particule électriquement chargée.
Celles-ci peuvent affecter le transport des électrons, des ions mais aussi des poussiéres. Il

importe alors de mettre en évidence cette dérive.
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o Généralités
Une sonde de Mach est un diagnostic électrostatique permettant de mettre en évidence
des flux ioniques ou électroniques au sein d’un plasma. Elle se présente généralement sous
la forme de deux électrodes paralléles dont les faces s’opposent. Un tel dispositif permet de
déterminer le flux et, connaissant la densité, la vitesse de dérive d’une espéce du plasma a

partir du ratio des courants collectés de part et d’autre. Au cours de ce travail de theése,

une sonde de Mach a été développée au LAPLACE.

e Conception de la sonde

Bien qu’en principe la conception d’une telle sonde semble simple, nous avons di prendre
en compte les particularités du plasma étudié. En effet, comme nous le verrons par la suite,
lorsque I'on immerge une sonde de Langmuir dans notre plasma, la "tip" en tungsténe (fil
en tungsténe) ainsi que le "porte-tip" en Macor@® ou en alumine peuvent chauffer au point
de devenir incandescents. Nous avons donc dii tenir compte des contraintes thermiques liées
au plasma étudié lors de la conception de la sonde.

La sonde et sa structure sont présentées sur la figure 2.6. La structure principale est
un substrat en alumine de 0,5mm d’épaisseur recouverte d’une couche de cuivre de 0,3 mm
d’épaisseur (Curamik®)). Les motifs de la sonde sont créés par gravure chimique. L’électrode
centrale utilisée pour la mesure est de 3 mm de coté, et 1'électrode périphérique mesure 3
mm de largeur. La séparation entre les deux est de 1 mm. Pour assurer la connexion élec-
trique de chaque électrode, nous avons dii percer 'alumine. Ce matériau étant difficilement
usinable, cette opération a été effectuée par ablation laser. De cette fagon nous évitons le
décollement des électrodes. Afin de limiter l'effet des contraintes thermiques, nous avons
évité les soudures a l’étain lors de ’assemblage de chaque partie. Celles-ci ont été rempla-
cées par des billes en cuivre de 1 mm de diamétre, frittées avec une pate d’argent (Heraeus,
Magic Ag Sinter paste), suivi d’un recuit a 300°C. En amont du frittage, les billes ainsi que
toutes les parties de la sonde en contact avec elles, ont subi une métallisation a l'or. Ce
procédé permet d’augmenter la mouillabilité du cuivre lorsque les billes et la pate de frit-

tage fondent. Enfin l'isolation électrique de la sonde est faite a I’aide d’une colle céramique
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A: support en alumine.
B: encoche pour bille en cuivre
avec dépét d’or.

C: couvercle encoche (c6té AG).
D: couvercle encoche (coté PM).
E: piste pour alimentation de la
sonde.

F: anneau de garde (AG)

G: patch de mesure (PM)

H: bille de cuivre avec dépdt d’or
I: sonde assemblée

K: plan de coupe présenté en c)

Coupe en diagonale de la
c) sonde d)

Fig. 2.6. Schéma de la sonde de flux ott a) représente la face cachée de Pextérieur de la sonde, b) représente
la partie centrale de la sonde, ¢) représente une coupe en diagonale de la sonde assemblée et d) est une photo

de la sonde de Mach aprés assemblage.

bi-composants (Polyrec Ceramabond® 571). Une fois séche, elle assure une tenue méca-
nique jusqu’a 1760°C. Néanmoins, la formation de bulle lors de cette étape de séchage peut
étre problématique. En effet, la céramique peut se dilater au point de briser les soudures.
Pour éviter cette contrainte, nous avons laissé sécher la céramique deux jours a température
ambiante. Cependant, cela ne permet pas d’éviter totalement la formation de bulles. Cela
peut poser un probléme de dégazage lorsque la sonde est placée sous-vide. Nous conseillons

a I’avenir d’utiliser une autre céramique pour éviter la géne occasionnée.
e Mesure du courant ionique

Cette sonde est utilisée pour mesurer le flux ionique de part et d’autre de la sonde.
Lors des mesures, celle-ci est polarisée a un potentiel trés négatif par rapport au V¢. Cette
précaution permet de ne collecter que des ions. Cependant, lorsque la tension de la sonde est
trés inférieure a V¢ et a Vi, il se produit une augmentation de la surface effective de collection
des ions a cause des effets de bord en périphérie de 1'électrode centrale. Cela se traduit par

un écart au courant de Bohm (dont nous verrons Iexpression plus loin). Pour s’affranchir
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de cet effet indésirable, ’électrode périphérique est utilisée comme anneau de garde. Cette
anneau est polarisé indépendamment de 1’électrode de mesure mais & une méme tension que
celle appliquée a ce dernier. De cette fagon seulement nous pouvons respecter le critére
de Bohm et obtenir un courant de saturation ionique constant. La figure 2.7 représente le

schéma électrique servant & mesurer le courant ionique.

Anneau de garde Electrode de mesure Anneau de garde
| | |
I;

Py
I
Vapp ;
@)

Vapp

Valim

Fig. 2.7. Schéma électrique de la sonde de Mach pour la mesure du courant ionique. Un seul coté est

représenté.

L’électrode de mesure est connectée a un ampéremeétre, une résistance et a une alimen-
tation en tension continue, le tout en série. La résistance R = 1k{) permet d’éviter qu'un
courant trop important atteigne l’alimentation. Classiquement, on mesure le courant net
provenant du plasma en mesurant la chute de tension au borne de la résistance. Pour obte-
nir une plus grande précision, nous avons directement branché un ampéremeétre. La tension
finalement appliquée sur I'électrode de mesure est Vapp = Vi — Rl a cause de la chute de
tension produite au travers de la résistance par le passage du courant I;. La méme tension
Vapp est appliquée sur 'anneau de garde. La mesure de courant est effectuée sur chaque
face. Si un flux net de courant existe dans le plasma, alors un courant différent sera mesuré

sur les deux faces de la sonde.
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Les théories et sondes développées pour déduire la vitesse de dérive ionique en plasma
magnétisé sont complexes. En effet, lorsque le plasma dérive, il se forme un sillage en aval de
la sonde. La sonde perturbe alors le plasma et en modifie localement les parameétres. L 'uti-
lisation d'un tel diagnostic nécessite au préalable, une solide connaissance des paramétres
du plasma afin de choisir une théorie adéquate. Dans le cas contraire, de fortes incertitudes
sur la mesure de la vitesse de dérive apparaissent [38|. Cependant, une simple différence de
courant de part et d’autre de la sonde permet de mettre en évidence une dérive. Face a la
complexité du plasma étudié, nous ne chercherons donc pas a déterminer la vitesse de dérive,

mais simplement a mettre en évidence 'existence d’'une dérive.

2.2.1.4. Sonde de flur au parois

Le plasma présente des zones a caractériser difficiles d’accés: les cusps au-dessus des
aimants ainsi que les virages magnétiques. C’est pourquoi, une sonde de flux aux parois
a été congue durant le post-doctorat de Xavier Glad [39]. Celle-ci fonctionne suivant les
mémes principes que la sonde développée durant la thése de R. Baude [40] et est présentée

sur la figure 2.8.

Fig. 2.8. Sonde de flux aux parois développée au Laplace par Xavier Glad. La face avant et la face arriére

sont présentées.

Les mémes substrats alumine-cuivre, ainsi que le méme procédé de gravure chimique que
pour la sonde de Mach ont été utilisés. La face avant est composée de 25 électrodes de 3
mm de coté pouvant étre polarisées individuellement. L’électrode périphérique est toujours

polarisée a la masse. Sur la face inférieure, chaque fil est soudé a une électrode par une
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soudure a I'étain. Afin de protéger les fils du plasma, ces derniers sont coulés dans de la
résine epoxy haute température et leur partie extérieure est protégée du plasma par des
perles en alumine.

Un tel dispositif permet de mesurer localement les flux ionique et électronique au niveau
des parois. Avec 25 électrodes nous pouvons venir mesurer ces flux dans des régions singu-
liéres oul de forts gradients sont présents. Nous pouvons ainsi établir une cartographie précise
des flux dans chacune des zones d’intérét. Les densités de courant électronique et ionique
sont déduites d’apres les équations suivantes [40]:

e V *Vw
H k%Te ) [kpTe

Jo = enge (2.2.3)

2Tme
Et

(2.2.4)

Ou Vg, Vy et ng représentent respectivement le potentiel a la gaine, a la paroi (ici
Vw = 0) et la densité a la frontiére de la gaine. Nous pouvons déterminer ces paramétres en
appliquant une rampe de tension a ’électrode de mesure. Ainsi, chaque électrode fonctionne
comme une sonde de Langmuir plane mesurant la caractéristique I(V). C’est a partir de
cette caractéristique que nous déterminons Te, ng et Vg. Les théories associées aux sondes

planes sont présentées dans la partie suivante.

2.2.2. Théories liées aux sondes électrostatiques

Aprés avoir présenté les divers sondes utilisées ou congues, nous allons passer rapidement
en revue les éléments théoriques nécessaires a l'exploitation des mesures de sonde dans les
plasmas. Les diagnostics électrostatiques sont simples & mettre en occuvre en pratique mais
I’exploitation des résultats dépend fortement de la géométrie du collecteur ainsi que des
caractéristiques du plasma. Le choix d’une théorie adaptée est donc nécessaire pour une
bonne interprétation des données. C’est grace a ces éléments théoriques que nous pourrons
déduire nj, Vp et V¢ ainsi que la FDEE pour déduire la densité et la température électronique
du plasma, respectivement ne et Te.

Durant toute cette partie nous considérons que les libres parcours moyen des ions et

électrons entre deux collisions, respectivement 1 et le, sont trés grands devant la longueur
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de Debye Ap. Le plasma sera donc considéré localement non-collisionnel. De plus, nous
supposons que la température électronique est trés supérieure a celle des ions: Te >> Tj.

Enfin le plasma est considéré électro-positif, stationnaire et isotrope.

2.2.2.1. La gaine ionique en géométrie plane

Dans un plasma froid, la température électronique est généralement trés supérieure a celle
des ions, Te >> Tj. Les électrons ayant une masse plus faible que celle des ions, ces derniers
sont facilement perdus sur les parois du réacteur sous l'effet de leur agitation thermique,
contrairement aux ions. La paroi se place spontanément a un potentiel flottant V¢ < Vp,. 1l
se forme alors une gaine ionique permettant de limiter la fuite des électrons vers les parois.
La gaine ionique n’est rien d’autre qu’une barriére de potentiels répulsive pour les électrons
et attractive pour les ions. Il se forme alors dans la gaine une charge d’espace entre ions et
électrons, traduisant la rupture de la quasi-neutralité et par une densité ionique supérieure
a la densité électronique en tout point de la gaine. Il est & noter que dans notre cas, la paroi
est a la masse. Enfin, comme nous avons considéré lg, l; >> Ap nous supposons que la gaine
est non collisionnelle.

Pour déterminer le profil de potentiel dans la gaine nous devons résoudre ’équation de
Poisson. Dans le cas d'une géométrie plane, le probleme peut se poser a une dimension. Ici
I’axe x désigne ’axe perpendiculaire a la paroi. L’équation de Poisson devient:

2
g - % (1 - 1e) (2.2.5)

Ot e est la charge électrique élémentaire, ¢ la permittivité du vide, n; et ne sont respec-
tivement la densité ionique et électronique et ® le potentiel dans la gaine (relativement au
potentiel plasma). Afin de résoudre cette équation, il est impératif de connaitre les profils

de densités. Nous supposons que la densité électronique est régie par la loi de Boltzmann:

o
Ne — NgeXp <k;T ) (2.2.6)
e

Pour la densité ionique, nous allons utiliser les équations de continuité ainsi que de
conservation de I’énergie cinétique appliquées sur les ions:
ony

E + V(nlﬂ) = Yin; (2.2.7)
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1 1
5m1V2 (x) +ed(x) = §mivé +e®y (2.2.8)

Ot le terme Y;v4n est un terme de création et de perte d’ions par collision, v la vitesse
fluide des ions, mj la masse des ions et ®¢ est le potentiel a I'entrée de la gaine. Nous avons
imposé dans les hypothéses que la gaine est stationnaire et non-collisionnelle. Nous pouvons

réécrire 1’équation 2.2.7 de la fagon suivante:
V.(ov) =0 (2.2.9)
Soit
n;(x)vi(x) = ngvg = cste (2.2.10)
Ou ng et nj(x) sont respectivement la densité & I'entrée de la gaine et a I'intérieur de
celle-ci, vij(x) et vg sont respectivement la vitesse des ions a l'intérieur et a la frontiére de la

gaine. A l'aide de I’équation 2.2.8, nous pouvons déterminer une relation sur la vitesse des

ions:

vi(x) — \/vg - fA—ei[@(x) By (2.2.11)

En insérant cette relation dans 1’équation 2.2.10, on obtient I'expression de la densité

ionique.

1

ni(x) — g {1 EMY (2.2.12)

m; Vé

A ce stade, il est nécessaire de trouver une condition sur la vitesse des ions a I’entrée de la
gaine ionique. Nous avons supposé que la gaine est partiellement répulsive pour les électrons
et que le plasma est macroscopiquement neutre. Donc en tout point de la gaine, on a ne(x) <

nj(x), méme lorsque [®g—®(x)] << 1. Cela nous permet d’effectuer un développement limité

sur les densités ionique et électronique, donné par les relations suivantes:

ne(x) ~ ng {1 + ﬁ[q)(x) - @g]} (2.2.13)
et
ni(x) =~ ng {1 + fvé[@(x) - cbg]} (2.2.14)
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Au niveau de 'entrée de la gaine, en posant l'inégalité ne(x) < nj(x), on peut déduire un
critére affirmant que les ions doivent arriver dans la gaine avec une vitesse vg telle que:

kB Te

Vg >
g -
M;

(2.2.15)

Cette vitesse a l’entrée de la gaine est appelée vitesse de Bohm et notée vpgpy,. Elle met
en avant l’existence d’une région appelée pré-gaine qui permet d’accélérer les ions afin que la

conservation du flux soit respectée dans la gaine. L’équation de Poisson a résoudre devient:

e eng | [M} ) [1 ) AM] (2.2.16)

dxz ¢ kpTe M V2

Cette équation ne peut pas étre résolue analytiquement. Cependant des simplifications
peuvent étre effectuées dans le cas ou la différence de potentiel entre le plasma et la paroi
est grande. Dans ce cas, il est possible de retrouver un profil de potentiel découlant de la

loi de Child-Langmuir. Pour déterminer le potentiel a la lisiére de la gaine ®g, on pose alors

I’équation de conservation de I’énergie cinétique entre le plasma et la gaine:

1
§M1V§ +edy = edy (2.2.17)

Par ailleurs, nous avons exprimé les potentiels relativement a ceux du plasma, nous posons
@, = 0. Par ailleurs, la vitesse macroscopique des ions au sein du plasma est considérée nulle
a cause de l'isotropie de ce dernier. Des relations 2.2.17 et 2.2.15, on en déduit le potentiel

a la lisiére de la gaine:

1 kBTe
2 e
Nous pouvons déduire la densité plasma a la lisiére de la gaine en remplacant ®(x) par ®¢

Oy = (2.2.18)

dans la relation de la densité électronique. Nous déduisons que la densité plasma a l'entrée

de la gaine vaut:

-1
ng — noexp(?) (2.2.19)

Nous avons représenté sur la figure 2.9 I’évolution du potentiel et des densités électronique
et ionique dans la gaine en fonction de la distance a une paroi a la masse. Ces résultats sont

obtenus en résolvant numériquement 1’équation 2.2.16. Dans cet exemple, nous avons pris
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Fig. 2.9. Evolution du potentiel dans la gaine ionique (courbe bleue) ainsi que des densités ionique (courbe

rouge) et électronique (courbe marron) en fonction de la distance a la paroi a la masse.

Vp = 16V, Te = 5eV, T} = 0,1eV et neg = njg = 5.1010m™3 dans le plasma. Avec ces
paramétres plasma, nous pouvons déduire que la longueur de gaine équivaut environ a 45
fois la longueur de Debye du plasma.

Enfin, nous pouvons estimer le courant ionique collecté par une sonde plane en utilisant

le critére de Bohm. Le courant ionique s’écrit :

kB Te

Ii - ngAeVBohm ~ O,61niAe
m;

(2.2.20)

Le terme 0,61 est une approximation du terme exp(—1/2). Si I'on connait la température
¢électronique, il est alors possible de déduire la densité ionique n; du plasma.

En pratique, cela peut s’appliquer a une sonde de Langmuir plane. Mais contrairement
au cas idéal décrit ci-dessus, une sonde a une surface limitée, pouvant entrainer des effets de
bord lorsque la sonde est fortement polarisée. Ainsi, il va se produire une augmentation de
la surface effective de collection de la sonde. Comme la sonde de flux aux parois fonctionne
comme une sonde de Langmuir plane, nous devons prendre en compte cet effet.

Nous avons représenté sur la figure 2.10 la méthode employée pour estimer le courant
ionique lorsque la sonde est & la masse (cas de la sonde de flux aux parois). Dans le cas d'une

sonde de géométrie plane, il est admis [41] que sa surface effective augmente de fagon linéaire
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Fig. 2.10. Méthode pour compenser la variation de la surface effective de collection pour la mesure du

courant ionique & V = 0.

avec la tension. Nous choisissons une région de la caractéristique ot la tension appliquée a la
sonde est trés inférieure au potentiel flottant. De cette fagon, nous collectons exclusivement
des ions. Nous effectuons un fit linéaire sur la portion sélectionnée et déterminons le courant

ionique a V = 0.

2.2.2.2. Fonction de distribution en énergie des électrons en géométrie plane

Dans un plasma hors équilibre thermodynamique, la FDEE peut s’écarter de la fonction
de distribution de Maxwell-Boltzmann. Il est donc nécessaire de la déterminer a partir du
courant électronique. Dans le cas de la sonde plane perpendiculaire & un axe arbitrairement
noté x, le courant d’électrons ne dépend que de leur composante vy des vitesses. Le courant

électronique pouvant traverser la barriére de potentiel peut s’écrire de la fagon suivante:

o0
Vmin

Ot vpiy est la vitesse minimale que doit avoir un électron pour franchir la barriére de
potentiel produite par la différence de potentiel ® entre le plasma et la sonde. f(vy) représente
la fonction de distribution des vitesses des électrons selon x. Or, d’aprés la conservation de
I’énergie entre la frontiére de la gaine et la sonde, on a:

— e (2.2.22)

2
—MeVo,;
2 min

Cette équation nous permet d’exprimer la borne inférieure v,;, en fonction du potentiel

appliqué a la sonde. Cela correspond & I’énergie minimale E;;, (en eV) que doivent avoir les
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électrons pour atteindre la sonde. En pratique, E,,;, correspond a la différence de potentiel
® entre la sonde et le plasma. Enfin, en effectuant un changement de variable sur vy a partir
de I'équation 2.2.22, c’est-a-dire en exprimant vy en fonction de leur énergie E, nous pouvons

écrire:

dE (2.2.23)

dVX —
mvy

La relation 2.2.21 peut alors s’exprimer de la facon suivante:

2 00
Io — < An/ fo(v)dE (2.2.24)

Me Jo

On voit qu’en dérivant 'expression 2.2.24 en fonction de ®, on peut déduire la fonction

de distribution en énergie des électrons fe(vinin), qui s’exprime:

e dle
Ae?2 dd

Nous obtenons donc la fonction de distribution des vitesses des électrons fe(vinin). Ici,

fe(Vimin) = (2.2.25)

Vmin €st la vitesse minimale que doit avoir 1’électron pour franchir la gaine lorsque la dif-
férence de potentiel entre la sonde et le plasma est ®. L’intégration de cette relation nous

permet de déduire la densité électronique a la lisiére de la gaine.

2.2.2.3. Parametres plasma en géométrie cylindrique

Nous allons maintenant décrire les théories associées a une sonde de Langmuir cylindrique
que nous avons utilisé afin de déterminer Te, ne et n;. Pour déterminer Te et ne, nous
utilisons la théorie de Druyvesteyn [42| adaptée a la géométrie cylindrique. Contrairement
a la géométrie plane, il est possible de montrer sous certaines hypothéses que la FDEE est
proportionnelle a la dérivée seconde du courant électronique. Pour déterminer la densité
ionique nj nous utilisons le courant de saturation ionique. Dans nos conditions, le courant
ionique peut étre prédit par le modéle "Orbited Motion limited" (OML) développé par
Langmuir [43|.

e Détermination de la FDEE

Avant de détailler le calcul de la fonction de distribution, nous allons déterminer la vitesse

minimale que doit avoir une particule devant franchir une barriére de potentiel répulsive
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induite par la polarisation d’une sonde. Comme la gaine est non collisionnelle, la loi de
conservation de I’énergie nous donne la vitesse minimum que doit avoir cette particule pour
franchir la gaine:

2e(Vp, -V
= M (2.2.26)

m

Vmin

Ot Vg est le potentiel appliqué & la sonde. Donc si la sonde est cylindrique ou sphérique,

la composante radiale de la vitesse de la particule chargée doit étre au minimum égale a la
vitesse minimum décrite ci-dessus. Il faudra donc associer un angle 6 a la vitesse minimum

d’entrée dans la gaine comme le montre la figure 2.11 de sorte que:

cos(fmax) = Ymin (2.2.27)

v

Longueur de la
Gaine ionique

Fig. 2.11. Schéma représentant 'entrée d'un électron dans la gaine ionique entourant une sonde. On voit

que la composante radiale de la vitesse de la particule doit étre au minimum égale & Vipnip.

L’avantage de la méthode de Druyvesteyn est que le résultat obtenu a la fin est valable
pour n’importe quelle géométrie convexe [44|. Par simplicité, nous pouvons donc directement
calculer le courant électronique collecté par la sonde en géométrie sphérique. De cette fagon

I’expression du courant devient:

9 Omax 2
[ = eA / / v3 cos(6) sin(0)fe(v)dvdode (2.2.28)
0 0

Vmin

Or d’aprés la relation 2.2.27 on peut réécrire la borne de la facon suivante:
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_ Vmi
emax — COS 1 <_mln>
A%

En intégrant sur ¢ et sur 0 et en remplagant la borne de l'intégrale ax par la relation
ci-dessus, I'expression du courant électronique devient:
: ()

le—meA [ V[ cosz(e)}gos fo(v)dy (2.2.29)

Vmin

Puis,

Io = meA /Voo N {1 - (Vri—mﬂ fo(v)dv (2.2.30)

min
Un changement de variable permet de passer d'une fonction de distribution en vitesse a

une fonction de distribution en énergie. En utilisant I’expression de 1’énergie cinétique, nous

pouvons exprimer v ainsi que 1’élément infinitésimal dv de la fagon suivante:
2eE
VvV = _—
m

dE

2mE

Ou E représente 1’énergie en eV. De plus la borne inférieure de 'intégrale vy, devient
Epin = V avec V = Vp, — Ve la différence de potentiel entre le plasma et la sonde. Le

courant électronique peut maintenant étre exprimé en fonction de 1’énergie:

Io — 27;9;2/* /VOO E <1 - %) fo(v(E))dE (2.2.31)

La régle de Liebniz qui permet de dériver une intégrale dont la variable se trouve dans

les bornes s’écrit:

b(x) N b(x)
%( / f(x,t)dx> = (F(D() D () (b)) a'(x) S+ / N 2 s )as
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Si I'on applique cette régle de calcul & la relation 2.2.31 en prenant t = V, x = E

b(x) — 00, a(x) = V on obtient la premiére dérivée de I¢:
dle.  2me3A [
— = 5 fo(v(E))dE
T [ el (®)

Une deuxiéme dérivation nous ameéne a la relation recherchée:

d’Te  2me3A
dv; = Ffe(v(E)) (2.2.32)

Nous avons donc établi une relation entre la dérivée seconde du courant électronique

et la fonction de distribution des vitesses des électrons. En considérant que le plasma est
isotrope, il est possible d’exprimer la FDEE F¢(E) par rapport a la fonction de distribution

des vitesses des électrons fo(v(E)), de la fagon suivante:

Fo(E)dE = 4mv2fe(v)dv

En utilisant la relation liant E et v et en substituant I'expression de fe(v) obtenue dans

(2.2.32), on obtient au final la FDEE:

2m  /2eV d21e
Fe(E) = eQAH V2 (2.2.33)

d*1e

2
dy
parameétres du plasma comme la température électronique effective du plasma ainsi que la

La détermination expérimentale de et donc de Fe(E) nous permet de remonter aux

densité électronique a 'aide des relations suivantes:
o
0
2 o0
Toyp— —— / EFo(E)dE (2.2.35)
Sne 0

Remarque: Dans notre cas, la fonction de distribution en énergie des électrons va s’écarter
de la distribution maxwellienne. En effet, dans des plasmas multipolaires, on peut observer
une FDEE scindée en deux parties: le corps de la FDEE composé d’électrons thermalisés, et
une queue de distribution. En utilisant la relation (2.2.35), on calculera donc une température

moyenne ou effective, pondérée par la quantité d’électrons froids et chauds.
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e Modéle Orbited Motion Limited

Dans un plasma, la gaine ionique est considérée épaisse lorsque la taille de celle-ci est
supérieure a la longueur de Debye. Pour exprimer le courant de saturation collecté par une
sonde, nous devons alors prendre en compte l'effet des trajectoires des particules. L’attraction
de particules ayant une distribution Maxwellienne des vitesses a été étudiée par Mott-Smith
et Langmuir [43]. Dans leur modéle, les ions vont orbiter autour de la sonde avant d’étre
collectés. La collection des ions est donc limitée par leur moment angulaire. En théorie, ce
modeéle est applicable dés lors que le rapport entre le rayon de sonde et la longueur de Debye

(rs/Ap) est inférieur a 3. Lorsque I'on suppose que la largeur de gaine est trés supérieure au
rayon de la sonde, le courant ionique s’écrit:

1 8kpTi | 2 ed ed ed
I = —eAgnyy | Bt 2 [ - 1-erf 4] 2.2.36
E S T {ﬁ kBTi+eXp< kBTi) “ ( kBTi> } (2.2.36)

Ot Ag, m; et T représentent respectivement 'aire de la sonde, la masse et la température

des ions.
Cette expression peut étre simplifiée lorsque le ratio f% >> 1, c’est a dire lorsque la
1
différence de potentiel entre le potentiel appliquée a la sonde et le potentiel plasma est élevée

ou lorsque Tj est faible. L’expression du courant ionique est alors approximée par:

5 [ et
L oA Y2, 2 (2.2.37)
T

my
En pratique, nous pouvons donc déduire la densité ionique n; a partir d’une valeur du

courant de la sonde I pour & << ®¢ ot Py est le potentiel flottant relativement au potentiel

plasma.

2.2.2.4. Lissage du courant et de ses dérivées

Derriére la simplicité théorique de ces méthodes de traitement des données, se cachent
des contraintes numériques. En effet, toute mesure de sonde dans un plasma est a minima
bruitée. Bien que ce bruit paraisse minime sur une caractéristique I(V), celui-ci s’amplifiera a
chaque dérivée pouvant perturber grandement les parameétres déduits. Il est alors nécessaire

d’appliquer un filtre numérique afin de lisser les caractéristiques et leurs dérivées.
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La plupart des filtres fonctionnent de la facon suivante: la k™€ valeur de courant mesurée
est moyennée par les m points qui entourent le point de mesure k. De facon générale, les
points les plus éloignés du point de mesure k sont pondérés de fagon a ce qu’ils regoivent un
poids plus faible. Les coefficients de pondération sont liés a la forme caractéristique du filtre.

Dans cette étude, nous avons utilisé une méthode de filtrage développée par Hayden et
Jacobson puis introduite par Fernadez Palop et al [45]. L’utilisation de ce type de filtre doit
se faire de fagon précautionneuse. Si les paramétres associés au filtre ne sont pas ajustés de
fagcon empirique pour chaque mesure, les parametres déterminés Vp, ne et Te peuvent étre

erronés.

2.2.3. Suivi des poussiéres par imagerie rapide

Afin d’étudier le transport des poussiéres incandescentes au sein du plasma, nous avons
utilisé une caméra rapide (Photron® APX-RS). Celle-ci nous a permis d’enregistrer avec
précision le déplacement des poussiéres dans le plasma. La caméra fut utilisée avec une
cadence de 20 000 images par seconde pour une résolution de 256 x 384 pixels carrés. Apreés
enregistrement, a ’aide d’une mire, nous avons pu faire la correspondance entre pixel et
dimensions réelles, ainsi que déterminer la profondeur de champ. La dimension de la fenétre
est équivalente a un rectangle de 2,5 cm (x) par 1,5 cm (y) et la profondeur de champ est

de 3 mm environ. La caméra rapide a été fixée sur un dispositif créé au LAPLACE dont le

_ Ve

155mm 315mm 475mm szﬁmm TDDmm 77nmm Qunmm

montage est illustré sur la figure 2.12a.

2,45GHz

(b)

Fig. 2.12. (a) Schéma du support de la caméra rapide; (b) Schéma montrant les différentes positions

auxquelles les poussiéres ont été filmées
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La caméra est positionnée de facon perpendiculaire a I’enceinte, de ce fait nous pouvons
filmer les poussiéres & travers le hublot & différentes positions x dans le réacteur telle que le
montre la figure 2.12b. Le support permet aussi de filmer avec différents angles pour atteindre
des zones d’intérét non accessibles perpendiculairement au hublot. L’objectif utilisé lors des
campagnes d’imagerie rapide est un Nikkor 55mm 2.8 micro monté sur une bague allonge de
12 mm. Celui-ci ayant une distance de mise au point inférieure & une vingtaine de centimeétre,
il permet de descendre la caméra & quelques centimétres du hublot et d’avoir la fenétre la
plus large possible. La mise au point est faite & z = 3 ¢m du fond du réacteur, plan dans

lequel les poussiéres incandescentes sont observées.

2.2.4. Analyse des films

Les films sont ensuite analysés a I’aide d’un programme écrit en langage Matlab, TRACE
("TRAcking and Classification of pin-point Event"). Cet algorithme a été développé a I'Ins-
titut Jean Lamour a Nancy [46]. Ce dernier est actuellement utilisé pour la reconstruction
de trajectoires en trois dimensions dans les Tokamaks. Ce programme a deux fonctions

principales: la détection des particules et leur suivi.

La détection des particules s’effectue image par image, chaque image étant analysée
indépendamment. Pour déterminer si un pixel appartient a une particule, ’algorithme
reléve sont intensité lumineuse (valeur du pixel) notée Ipp (Intensité Particule Potentielle).
Ce pixel est effectivement considéré comme une particule si son intensité Ipp respecte les

quatre conditions suivantes 2.13:
e Ipp doit étre un maximum local.
e Ipp doit étre supérieure a un seuil global défini sur toute la fenétre de I'image, soit
Ipp > ThrGlob. Ce dernier paramétre est défini a partir de 'intensité moyenne de

I'image et de sa déviation standard.

e Ipp doit étre supérieure & un seuil régional ThrReg défini sur une zone de 32x32

pixels, centré sur le pixel d’intérét. ThrReg est défini tel une fonction de l'intensité
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Fig. 2.13. Schéma du principe de détection des poussiéres

maximum et minimum de cette zone.

e Ipp doit étre supérieure a un seuil local ThrLoc défini sur une zone de 5x5 pixels,

centré sur le pixel d’intérét. Ce seuil est calculé & partir d’une discrétisation du seuil

régional et de Ipp.

Si ces quatre conditions sont remplies alors le pixel étudié est considéré comme une particule

réelle.

Les particules étant répertoriées, il faut maintenant définir la surface apparente de
chaque particule et ceci pour chaque image du film. Pour déterminer si un pixel voisin a la
particule appartient a la dite poussiére il faut que son intensité lumineuse notée Ipix soit

supérieure & un "seuil d’appartenance". Ce nouveau seuil dépend de deux paramétres :

e Ipp est multipliée par un coefficient noté Cpp qui est inférieur a 1, soit: Ipp x Cpp.
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e L’intensité moyenne Imoy d’une fenétre de taille 10 x 10 centrée sur la particule est

multipliée par un coefficient noté Cmoy supérieur a 1, soit : Imoy x Cmoy.

Une fois le "seuil d’appartenance" déterminé, on vérifie que le pixel voisin a une intensité
Ipix supérieure au "seuil d’appartenance". Si tel est le cas, il est considéré comme faisant
parti de la particule réelle. La généralisation de cette procédure a tous les pixels entourant
la particule potentielle permet ainsi de déterminer la surface apparente de la particule réelle.
Enfin, il est important de pouvoir suivre chaque particule dans le temps, soit image par
image, en relevant leurs positions successives. Cette procédure s’appelle le « suivi » ou
« tracking » en anglais. Ceci revient a connecter entre elles les positions occupées par
les particules sur des images successives. Pour se faire, 'algorithme envisage toutes les
possibilités pour connecter entre elles les positions occupées par les particules d’une image
a l'autre. La solution qui sera retenue par le programme est celle qui minimise la distance
quadratique totale (le déplacement total).

Lors de cette procédure, deux parameétres sont particuliérement importants:

e [l est nécessaire de définir une vitesse maximale des poussiéres. Ce premier parameétre
correspond donc a la distance maximale en pixel que peut parcourir une particule
entre deux images. La définition de cette distance doit tenir compte de la densité
de poussiéres présentes sur le film. En effet, il ne faut pas que la trajectoire de la

particule suivie se reconnecte avec celle d’une autre.

e Il peut arriver aussi qu'une particule suivie ne soit plus détectée pendant quelques
images consécutives. Il est donc important de définir un nombre d’image durant
lequel on peut se permettre de perdre la poussiere. Dans notre cas, I'incandescence

des poussiéres nous permet de fixer ce paramétre a 0.

Une fois ces trois étapes effectuées, les données qui en ressortent sont stockées dans
un tableau. Ce tableau comprend la position en x et en y du barycentre de la poussiére,
son intensité maximale, sa surface apparente, le numéro de I'image, le numéro associé a la

particule, le type de particule, etc. C’est a partir de ces données que sont déterminées les
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Fig. 2.14. Reconstruction des trajectoires aprés suivi. Les points verts et rouges représentent respective-

ment le début et la fin du suivi d’une poussiére.

distributions des vitesses, les distributions d’accélérations, les directions préférentielles des
poussiéres, leurs trajectoires, etc.

Une fois le film traité, on vérifie si la détection des poussiéres est correctement effectuée.
Pour cela on utilise un nouvel algorithme programmé en langage Matlab. Celui-ci va afficher
des cercles sur les films traités. Si les cercles se superposent aux poussiéres présentent dans
le plan focal, alors la détection est réussie. La qualité du film est aussi un élément clé pour
assurer la détection des poussieres. Lorsque les paramétres de détections sont corrects, on
peut appliquer pour la suite de la série les mémes critéres. L’opération est répétée pour
chaque série différente. A la fin nous conservons un fichier sous forme de tableau contenant
toutes les informations nécessaires pour reconstruire les trajectoires des particules détectées,
déterminer leur vitesse moyenne, angle moyen, etc. La figure 2.14 donne un exemple de la

reconstruction de toutes les trajectoires des particules détectées durant un film.

56



Chapitre 3

Processus de chargement des poussiéres

Nous étudions le transport de particules incandescentes dans un plasma d’acétyléne RCER.
La charge d’une poussiére joue un role clé sur son transport. L’objectif de ce chapitre est de
comprendre les processus de chargement associé au chauffage des poussiéres.

Comme nous ne pouvons mener notre étude directement sur ces derniéres, nous utilisons
une sonde de Langmuir. En effet, sous certaines conditions de pression et a certaines positions
dans le réacteur, nous observons un phénomeéne analogue a celui observé chez les poussiéres:
la sonde devient incandescente.

En paralléle de ces mesures expérimentales, nous avons développé un modéle couplant les
équations bilans des courants et des flux de chaleur regus ou émis par la sonde. Afin de valider
ce modeéle, nous I'avons adapté a la géométrie cylindrique de la sonde, pour déterminer son
potentiel flottant ainsi que sa température dans un plasma de gaz rare. Enfin, le modéle en
géométrie sphérique nous permet de pouvoir estimer la charge des poussiéres.

Ce chapitre est basé sur un article soumis au journal Plasma Sources Science and Tech-

nology.

Charging and heating processes of dust particles
in a very low pressure ECR plasma.



M. R0j0(1’2), X. Glad (2), S. Dap(l), J. Margot@), R. Clergereaux(l)
(1) LAPLACE, Université Toulouse III Paul Sabatier, 118 route de Narbonne 31062 TOULOUSE CEDEX
9
(2) Groupe de physique des plasmas, Université de Montréal, 2900, boul. Edouard-Montpetit Montréal
(Québec) H3T1J4

Abstract
Dust particles are observed with the naked eye in ECR plasmas suggesting that they reach
really high temperature. Measurements of the floating potential of a Langmuir probe im-
mersed in the plasma, together with dust temperature estimations are reported. By coupling
this experimental study with numerical simulations of the charge collection and heating pro-
cess based on current and heat flux balance, the key role of energetic primary electrons
present in ECR plasmas is emphasized. These electrons are found to be responsible for the
observed very negative floating potential and for the high probe temperature. Numerical
simulations show that the dust particles are still negatively charged even though they can

reach temperatures near 1600 K.

3.1. Introduction

It is now admitted that dust particles can be formed in very low-pressure, low- tem-
perature, reactive plasmas. These growth processes take place when the plasma density is
high enough to allow an efficient and rapid electrostatic confinement of charged species in
the plasma volume [47]|. For example, in plasmas produced by an electromagnetic surface
wave in argon/acetylene mixtures, where plasma densities is larger than 1010m 3 [48], dust
particles of few 100 nm in radius can be formed at pressure smaller than 0.3 Pa [49].

Sometimes, in such very low-pressure conditions, incandescent dust particles are obser-
ved [50, 51, 52]. This occurrence allows studying: (1) the dust particle dynamics in the
plasma. For example, rapid imaging of dust particles produced in pure acetylene in plasmas
excited at electron cyclotron resonance (ECR) shows anisotropic transport depending on the
position in the reactor [53|; (2) the plasma characteristics. Considering dust particles as
electrostatic probes immersed in the plasma [54], their transport and trapping bring local

information about plasma properties such as the presence of electric field, gradients, etc.
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The dynamic of dust particles is not only controlled by the local electromagnetic fields but
also by the electrical charge they acquire. In low pressure conditions, the widely used mo-
del to estimate the charge of an isolated dust particle is the orbital motion limited (OML)
theory [43]. This charge is proportional to the difference between the dust floating poten-
tial, V¢, and the plasma potential, Vp, is generally negative. However, the OML theory is
sometimes inappropriate because as the dust particle charge is determined by the balance
of electron and ion fluxes impinging and coming out from its surface, it can be positive in
the presence of energetic electrons or when dust reaches high temperatures [55, 56|. In such
cases, secondary electron emission (SEE) or thermoemission from the dust particle surface
can strongly affect the current balance and consequently the electrical charge. Such pheno-
mena are barely considered in cold plasmas where only one Maxwellian electron population
is usually considered. The electron energy distribution function in ECR plasmas is actually
more complex, these discharges presenting features similar to those of filamentary multipo-
lar discharges [57, 30]. Indeed, in such plasmas, so-called “primary” electrons (that should
be distinguished from “thermalized” ones with typical temperatures of a few eV) emitted
from tungsten filaments negatively biased (V &~ —100 V) are responsible for the ionization
processes. In ECR plasmas, these “primary” electrons are produced by ECR heating. For
the sake of clarity, this terminology of “primary” electrons will be kept in the whole paper.
In addition, energetic electrons sometimes called “hot electrons” and corresponding to pri-
mary electrons having experienced a few collisions are sometimes observed in the tail of the
EEDF [58]. The presence of incandescent dust particles suggests that their temperature
is significantly high, which can affect the charging processes. For example, the transport
of dust particles in fusion devices where similar incandescent dust particles are present, is
modeled by considering simultaneously the different charging mechanisms, the heating and
the ablation processes [59, 60]. It is difficult to study experimentally such processes on
isolated dust particles. However, one can observe similar processes on a floating Langmuir
probe inserted in the high magnetic field regions. Considering that similar mechanisms oc-
cur for dust particles and cylindrical probes, our study aims to investigate experimentally
and numerically the charging and heating processes of dust particles in an ECR plasma by
using a Langmuir probe as a simulated dust particle. The probes are used to (1) measure

the floating potential with respect the plasma potential and (2) estimate the temperature
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reached by the probe. To limit material deposition on the probe tip, the experiments are
performed in plasmas produced in rare gases (argon or helium). The experimental results
are compared with numerical simulations of the probe bias and heating processes. The key
role of primary electrons is demonstrated. Experimental and numerical results are combined

to estimate the dust particle charge and temperature.

3.2. Experimental Setup

Experiments are carried out in the stainless-steel vacuum chamber schematized in figure
3.1. The inner dimensions of the chamber are 1.1 m (x-axis) X 160 mm (y-axis) x 120 mm
(z-axis). The multipolar magnetic field structure is formed by parallel samarium-cobalt bars
arranged with alternating polarities (rectangular racetrack). Along the x-axis, the magnetic
field is assumed to be invariant under translation except at the extremities (x < 200 and
x > 900 mm) where the closed magnetic racetrack is forming magnetic corners. In the
(v,z)-plane, the topography of the magnetic field exhibits cusps — where the B-field lines
are converging towards or diverging out of the magnetic poles — and lobes, in between two
magnets. In this plane, the B-field decreases along the z-axis range from 1300 (z = 10 mm)

to 10 Gauss (z = 100 mm).
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Fig. 3.1. Sketch of the reactor and experimental set-up.

The plasma is generated by injecting microwave power (2.45 GHz) produced by a solid-
state generator (SAIREM GMS 200W), in a 1.1 m long antenna. For all experiments, the

input power was set to 150 W. A triple stub was used for impedance matching allowing the
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reflected power to remain below 1 W. Rotary and turbomolecular pumps were used to reach
a base vacuum better than 1073 Pa. Argon or helium was injected through a throttle valve
and maintained at a pressure ranging from 0.1 to 2 mTorr for argon and 0.1 to 3.5 mTorr
for helium.

A cylindrical electrostatic probe is introduced from the top of the reactor through the
magnetic lobe at x = 250 mm. The probe tip is oriented along the x-axis, i.e. perpendicular
to the magnetic field, and mounted on a translation stage enabling to scan its position from
z = 10 to z = 100 mm with a 5 mm step, each position corresponding to a different B-field
intensity. Note that in contrast with an isolated dust particle, the probe is cylindrical and
connected to an electrical circuit. Therefore, heat is conducted along the metallic probe
tip, and consequently a heat flux is oriented from the tip to the tip-holder. To reduce
this effect, a thin (radius, rp = 62.5 pm) and long (length, 1, = 25 mm) tip is used.
The cable linked to the probe is Lyiye &= 1 m. The Langmuir probe enables three kinds of
measurements, namely (1) the determination of plasma parameters (plasma density, potential
and electronic temperature) using a homemade system, (2) the floating potential using a
power supply (LAMBDA, LPD-425A-FM-W) and an oscilloscope (Lecroy, Wavejet 314a) and
(3) the plasma conditions required to melt the probe tip for different metals. Additionally,
an optical fiber connected to a spectrometer (Jobin Yvon, VS140) is focused towards the

probe tip to analyze the light that it emits.

3.3. Experimental results

3.3.1. Determination of plasma parameters

Langmuir probe measurements are first performed in argon or helium for different pres-
sures and positions along the z-axis using a cylindrical tungsten probe for a rough charac-
terization of the plasma characteristics (Druyvesteyn Method). In both gases, the plasma
potential, Vy,, is found constant all along the z-axis at 15 V in argon and 11 V in helium,
independently of the working pressure. In comparison, the floating potential, V¢, strongly
varies (see section 3.3.2). In addition, the electron density, ne, and the average electron
temperature, Te, are estimated considering a Maxwellian distribution function. Their value

at z = 35 mm, i.e. just above the region where incandescent dust particles are visually
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observed in acetylene, are ne ~ 5.116m™> and Te ~ 5 €V in argon and 7 €V in helium. These

data will be used as input parameters in sections 3.4.1, 3.4.2 and 3.4.3.

3.3.2. Establishment of the floating potential

The time evolution of the probe potential was measured in different plasma conditions.
The probe was initially isolated from the external circuit, i.e. set at Vy. A switch located
between the probe and the DC power supply enables temporarily (a few ms) (1) to fix near Vy,
the previously measured probe bias, and (2), when released, to measure the time evolution of
the probe potential, Vi, ohe. This set of experiments was performed as as quickly as possible

to limit the variations of the probe temperature when biasing near Vyp,.
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Fig. 3.2. Time evolution of a cylindrical tungsten probe potential relatively to the ground in an argon

plasma at (a) z = 50 mm, p = 0.2 mTorr and (b) z = 35 mm, p = 0.6 mTorr.

Figure 3.2 shows the time evolution of the probe potential, Vi, p,e, measured in argon in
two cases, namely (a) z = 50 mm, p = 0.2 mTorr and (b) z = 35 mm, p = 0.6 mTorr. The
probe potential is always lower than the plasma potential and it decreases down to the floating
potential in the first tens of pus. Measurements performed for pressure ranging between 0.1
and 2 mTorr along the z-axis allow to determine V¢(p,z) or ®¢(p,z) = Vi(p,z)—Vp, as well as
the characteristic time, tgg(p,z), corresponding to the time when the probe potential is equal
to 90% of V¢ . Note that, in some conditions (Figure 3.2b), oscillations appear. Therefore,
to determine V¢, the probe potential is averaged over several oscillations, which reduces the

artifacts related to these instabilities.
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Fig. 3.3. Variations of (a) the difference of potential, ®¢ = V¢~V (in V), and (b) the characteristic time,

tgo (in s), as a function of the z-position and of the working pressure in argon plasmas.

The values of ®¢(p,z) and t90(p,z) measured in argon plasmas are reported in figures
3.3a and 3.3b, respectively. ®; ranges from —10 to ~100 V. Independently of the position,
for p > 1 mTorr, it remains above —30 V. In contrast, at lower pressure, ®¢ highly varies
along the z-axis. For p < 0.5 mTorr and z < 60 mm, it reaches very negative values down to
95 V at z = 45 mm for p = 0.1 mTorr. This condition corresponds to a magnetic field of
about 200 Gauss and to the lowest pressure studied . In addition, whatever the experimental
conditions are, the characteristic time t90, which is about of a few tens of us (figure 3.3b),

increases as ®¢ decreases, except when the oscillations occurring in figure 3.2b are observed.
3.3.3. Incandescence of probe tip

It was observed in previous experiments that the probe tip becomes incandescent when
the experimental conditions are in the (p,z) domain delimited by a circle in figure 3.3a. It
occurs at low pressure in the high magnetic field region (z = 3040 mm from the bottom of
the plasma reactor). This position corresponds to that where incandescent dust particles are
observed in acetylene. From Figure 3.3a, the probe is significantly heated when the potential
is strongly negative i.e. ranging from —70 to —50 V. At this potential, thermalized electrons
with temperature of 5 or 7 eV, as previously measured, are efficiently repelled. Therefore,

they are unable to significantly heat the probe.
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Fig. 3.4. Spectra of the light emitted by an incandescent probe (z = 35mm, p = 0.2mTorr in argon). The
probe is grounded (Vprope = 0V in red) or floating (Vprope = Vi = —65V in blue).

To gain further insight on the mechanisms involved, we recorded the light emitted from
the probe by optical emission spectroscopy (OES). A typical example is provided in figure
3.4. The emitted light results from the superimposition of argon lines and of a continuous
signal corresponding to the incandescence of the probe tip. The emission of the probe is
depends of the potential. Indeed, the light emission increases when V.1, is varied from the
floating potential (Vope = Vi = —65 V) to the ground (Viohe = 0 V). Consequently, the
ions cannot be considered as the heating source since more of them are collected when the
probe is more negatively biased. Hence, only the primary electron population can explain the
very negative floating potential and the probe heating. This suggests that the area reported

in figure 3.3a corresponds to regions associated to a high density of primary electrons.

3.3.4. Estimation of probe temperature

In our previous experiments, the tungsten tip never melted, indicating that the fusion
temperature (3795 K) was never reached. To estimate the probe temperature, we used
copper, nickel, titanium or platinum as the fusion temperature of such materials ranges from
1358 to 2041 K (table 3.1). Probes were inserted in the reactor at z = 35 mm. The plasma
was ignited in argon and helium with an initial pressure set to 1 or 3 mTorr respectively.

The pressure was then progressively decreased until the probe tip melts. The pressure

64



corresponding to the observed fusion temperature as well as the corresponding potential

Pt melt = Vimelt — Vp, are reported in table 3.1.

. Ttusion | P (mTorr) cI)f,melt (V)
Materials

(K) | Ar| He Ar He
Cu 1358 | 05| - |-285(-50) | -
Ni 1728 (02| 2 | -39 (-77) |-42
Ti 1941 [0.1] 1.2 | -38 (-52) |-53
Pt 2041 X 1 X -19
\W 3795 X X X X

Tab. 3.1. Working pressure to melt different probe tip materials in argon and helium plasma. The

potential difference at the fusion temperature is compared to that obtained on a tungsten probe.

In Table 1, the hyphens for the copper tip in helium mean that the measurement was
not taken while the crosses mean that the tip did not melt.

Note that there is no obvious relationship between ®¢ ¢4 and the probe tip temperature
in argon and helium. Indeed, as reported in Figure 3.3a and as written in brackets, the
floating potential measured on a tungsten probe is not monotonous with the pressure, sug-
gesting that different mechanisms are controlling the floating potential at high temperature.
In addition, the comparison of the values obtained for tungsten or for the different other
materials highlight a real role of material properties.

Several observations can be made from Table 3.1 concerning the probe temperature.
First, it can reach temperatures higher than 2000 K in the range of pressure studied. In
addition, regardless the gas nature, the probe temperature increases as the working pressure
decreases. Moreover, for a given tip material, the melting pressure is always higher in helium
than in argon. While Cu always melts in helium, it happens only below 0.5 mTorr in argon.
Similarly, while Pt does not melt even at pressure as low as 0.1 mTorr in argon, it occurs
below 1 mTorr in helium. Therefore, at a given pressure, heating appears more important
in helium than in argon.

It is well known that the energy of the primary electron population is controlled by the
pressure because of the electron-neutral collisions [61]. Indeed, the electron-neutral collision

frequency is proportional to the gas density, Ngas:
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Vefn<E) — O’efn Ngas (331)

where e and me represent the electron charge and the electron mass respectively, and
where Ej, is the energy of the incident primary electron in eV. The value of ve 4 is estimated
considering the electron-neutral collision cross-section, oe p, from Biagi et al. [62]. For
primary electrons of E, = 100 eV [63, 64, 65|, the collision frequency at p = 2 mTorr is
Veqn = 5.7 MHz for argon and 1.0 MHz in helium. This difference is related to the lower
electron-neutral collision cross-section in helium, which means that the primary electrons
experience less collisions in helium than in argon. The primary electrons can transfer their
energy to the probe and allow (in helium) or not (in argon) the nickel tip melting, in good
agreement with our experiments (Table 3.1). In addition, when decreasing the pressure down
to p = 0.2 mTorr in argon, the collision frequency reduces to ve—y, = 0.6 MHz, i.e. similar to
the one found in helium at p = 2 mTorr: hence, in that condition, the probe tip melts. A
similar comparison can be drawn for the other materials.

Probe measurements along the z-axis for different working pressures allow to understand
the effect of primary electrons. Indeed, this effect depends on the working pressure through
the collision frequency and on the magnetic field i.e. on the z-position. When increasing the
pressure, the primary electrons undergo more collisions with the neutral species, resulting in
a decrease of their mean energy and of their confinement in the magnetic field.

As an intermediate conclusion, the negative value of ®¢ [63, 64| as well as the high
temperature of the probe are directly related to the primary electrons. To understand our
experimental observations, a numerical model is developed. In the following sections, it is
developed for a cylindrical probe, compared to the experimental results and finally extended

to spherical dust particles.

3.4. Description of the model

The charge collection and heating mechanism is modelled using the current and heat
balance equations. To simplify the calculations, the effect of the magnetic field on the

collected currents is neglected. Indeed, the Larmor radius of electrons (Te = 5 eV) and Ar "
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ions (T; = 0.2 eV) are Ry, ~ 0.17 mm and Ry; ~ 9.2 mm respectively. Their Larmor radius

is then larger than the radius of the probe where rp = 0.067 mm.

3.4.1. Current balance

The current balance equation describes the sum of all the currents flowing to and out of

the floating object:

do
Cq—— =51 3.4.1
where Cq is the capacitance and ® = V51 — Vp. The current is assumed to be com-
posed of 6 components related to ions, Ij, thermalized electrons, Ie, primary electrons, Ie p,

secondary electrons associated to thermalized electrons, Ige, and to primary electrons, Ige p,

and finally the current due to thermionic emission, I;},. Equation 3.4.1 thus becomes:

do

The currents due to ions and electrons are derived from the orbital-motion-limited (OML)
theory. However, in the case of primary electrons, it remains to determine which population
should be considered and which type of distribution should be used. In the literature,
the primary electrons are described either by a Dirac distribution i.e. a mono-energetic
population {63, 64, 65, 66| or by a Maxwellian distribution function [67]. These two cases
will be investigated in the present work by characterizing the population of primary electrons
either by a single energy Ej, or by an electron temperature Te . These primary electrons will
contribute to the current in addition to the thermalized electrons associated to the electron
temperature Te.

The following part deals with the definition of the equations used in the model. They
are defined in the two geometries considered, i.e. cylindrical for a probe and spherical for a

dust particle.

e Capacitance:
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Calculation of the probe capacitance of a probe requires to consider the probe tip directly
immersed in the plasma, as well as the whole electrical circuit. For the cylindrical geometry,

the capacitance is written:

2megLyire

Cq = (3.4.3)

2\p+
log(=2—2)

where, €9,Ap and rp are the vacuum permittivity, the Debye length and the probe radius
respectively. Lyire represents the total length of the cable linked to the probe.
For a dust particle immersed in the plasma, the capacitance is given by the OML model

applied to a spherical geometry [20]:

Cq = 4meorg (1 + r—d) (3.4.4)
AD

where rq the dust particle radius.
e Ion and electron currents on a cylindrical probe:

Depending on the probe potential ®, the ion current is described by the following equa-

tions:

1 8kpT;
L = ZApen1 ﬂ]fni “FoML, for & <0, (3.4.5)
1 Skp'T; ed
[ =-A for & > 0 3.4.6
Py T (kBTi) . (340

where Ay, is the probe area, T, nj and m; the ion temperature, density and mass respec-
tively, kg the Boltzmann constant.
Thermalized and primary electrons can be described by a Maxwellian distribution func-

tion. The sum of their related currents is described by:

1 8kpTe (p) e
Le(p) = ZApene p— exp (kBTe) for ® <0 (3.4.7)
1 8kpTe (p)
le(p) = gApene\| —EFOMLe(p)  for @ >0 (3.4.8)
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where Te7(p) is the electron temperature associated to either thermalized or energetic
electrons. Foyr, is the function defined by Langmuir and Mott-Smith [43] | and given by

the following equation for ions and electrons respectively:

ed
1—erf —
o ( kBTi)

ed ed ed
FOML,G(, ) \/_ kBT— + exp (kBT—e(’p)> [1 —erf ( m>] (3410)

In the case where the primary electron population is described by a Dirac distribution

(3.4.9)

F 2 B ed n B ed
OMLi = =\ | T, P T

and

at the energy Ej rather than by a Maxwellian distribution, the current is given by [43|:

Ay 2eEp
Ie,p f— gen (7p) me fe,p (3411)
with
d d .1 Ep
fop =1/— 1+ = for ® >0 3.4.12
e,p Ep + ( + Ep) sin (Ep+<1>) or ® >0, ( )

P
e Ion and electron currents on a spherical dust:

For spherical geometry, the ion current is :

8kgT; ed
T — ~Ajen:, /B2 (1 for d < 0 3.4.15
! 4 POt T ( kBTi) orE= ( )
1 8kpT; —-d
I = ZApeni %11 exp (kBTi) for ® >0 (3.4.16)

On the other hand, for a bi-Maxwellian distribution function, the current due both ther-

malized and primary electrons (p) can be expressed as:
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1 8k Te(p) ed

le(p) = 3APCRe(p)\| o &P knTeiy for ¢ <0, (3.4.17)
1 8kpTe( p) ed

Ie(,p) = ZApene(’p) —Wme 1+ kBT—e(p) for ® >0 (3418)

If the energy distribution is described by a Dirac distribution, the primary electronic

A | 2eE
Ie,p = 2—7i)ene(7p) m—epfe’p (3419)

current rather is:

with

o
fep = (1 + E—) for ® > 0 and for ® < 0if [®| < E, (3.4.20)
p

fep =0 elsewhere (3.4.21)

e Secondary electroninc emissiion currents:

The secondary electron current can be described by the expression established by Meyer-

Vernet [56] and reformulated by Shukla [20] as follows:

2T

P) 2
)me

, _A 2 ed ] ed
se(zp) — “pMe(p) 3 P\ Ty T )

o0
/ Edse(E)f(E—e®)dE  for ® >0  (3.4.23)
ed

= Apene(7

o0
se(,p) \/0\ Eése(E)f(E* eq))dE fOI' q) S 0 (3422)

where, Tge represents the temperature of emitted electrons and is taken to be about
3eV [68]. The secondary emission yield will be approximated by the widely used Sternglass
formula [20]:

i) e (25 ) 8421

m Em
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where E is the energy of the incident electrons, dy, is the maximal value of secondary
emission yield associated with the energy Ep,. In 3.4.23, f{(E — e®), represents the electron

energy distribution function assumed to be either Maxwellian:

£(E-ed) — f (E-ed) = | — ¢ " exp [P (3.4.25)
Maxwell QWkBTe(7p) p kBTe(yp) 4.

or mono-energetic [63]:

F(E - e®) = fipae(B—e®) = —2—5 (B~ (Ep + D)) (3.4.26)

’ﬂ'Vep

with vep = /2eEp)/me the velocity of monoenergetic electrons.
The secondary emission current is calculated by inserting this distribution function in
equation 3.4.22 and 3.4.23. Of course, if the energy of primary electrons Ej is below |e®],

Iep = Ise,p = 0 because no primary electron is able to reach the probe.
e Thermionic currents:

Finally, the thermionic current is given by the Dushman-Richardson law [60]:

Apdreme(kgTgq)? W
Ith = h3 €xXp *E for ® S 0 (3427)
Apdmeme(kpTy)? ed W +ed
Igp = ——— 1 - for @ 4.2
th 3 + e exp BT or® >0 (3.4.28)

where h is the Planck constant and W the work function of the material. As the ther-
mionic current depends on the dust temperature, Ty, the problem needs to be considered in

the model as detailed below.

3.4.2. Heat balance

The heat balance equation is given by:

dT
mCp— = 5jQ = Qe+ Qep+ Q- Qe Quep Q- Quaa Q. (34:29)

where m, Cp, and T represent respectively the mass, the specific heat and the temperature

of the immerged object (probe or dust) respectively. As for Q,, Qe,ps Qi Qges and Qge
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they represent the heat fluxes associated to electrons, primary electrons, ions, and to the
secondary electrons resulting from electrons (Qge) and from the primary electrons (Qge ). In
addition, Qiy,, Qraq and Q,, are the thermionic, radiative and neutral heat fluxes, respectively.
As a rough approximation, equation 3.4.29 can be solved by considering the specific heat,

Cp independent of the temperature.
e Electronic and ionic heat fluxes:

The heat fluxes related to electrons and ions are proportional to the corresponding cur-

rents [69]. Therefore, they can be expressed as follows:

e For ions,

0]
kpT; (2~ T, e®
Q — B ki - % Vo ford <o (3.4.30)
e 1- &2 kg'T;
kp'Ti
kpT;
Q =27, ford >0 (3.4.31)

e For thermalized and primary electrons as well as for secondary electrons and those

due to the thermionic emitted:

KB Te(p) /th/se(p)

Qe(p)/th/se(p) = 2 . Le(.p)/th/se(p)l ~ Tor @ <0 (3.4.32)
KB Te(,p)/th/se(p)
Qe(,p) /th/se(p) . (3.4.33)
2 o T ed (I)
B “e(,p)/th/se(,p) €

1 s — kBTe( )/th/se( ) ’Ie(,p)/th/se(,p)’ for ® >0 (3434)

kpTe(p)/th/se(p) P P

e Neutral heat fluxes:

Qpn = 2kgTnNgasvyy, (3.4.35)
Where Ty, Ngas and vy, , = % are the neutral temperature, density and thermal

speed respectively.

e Radiative heat fluxes:
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Qn = Ap/qo€ <Tf>/d - Télvall) (3.4.36)

Where Ap /d> 05 € Tanr and T} /d represent the probe/dust surface, Stefan constant, the
emissivity of the material, the temperature of the reactor’s wall and the temperature of the
probe/dust respectively. We assume that the temperature of the walls and the neutral gas

are 300 K. Similarly to Cp, we assume that the emissivity, € is constant.

3.4.3. Method of Calculation

The model describes how the floating potential and the temperature of the probe tip
are established as a function of time. Table 3.2 summarizes the values of the specific heat
Cp, the density p, the work function W, and of the emissivity € used in the heat balance
equations. The values of the maximum of the secondary emission coefficient yield, d,, at

the energy value Ep, used in the current balance equation. All these values are used in the

model.
Materials Cr P W | Em Om | €
(Jkg LK) | (kgm3) | (eV) | (eV)
Cu 1358 8960 4.7 1550 |1.4]0.26
Ni 1728 8900 5 |500 |1.3]0.19
Ti 1941 4500 4.3 1250 |1.0]0.36
Pt 2041 21450 5.6 | 750 |1.8] 0.1
W 3795 19300 | 4.5 | 700 |1.4] 0.4

Tab. 3.2. Parameters of the materials used in the experimental part and introduced in the numerical

simulations as input parameters of the probe tips [1, 2, 3|.

The Langmuir probe measurements (plasma density and thermalized electron tempera-
ture; see section 3.3.1) are used as inputs for the plasma parameters. In addition, according
to Nakano et al. [70], the ion temperature Tj is set to 0.2 V. The two parameters varied in
the calculations are the fraction of primary electrons density compared to the plasma density,
as well as their energy (mono-energetic distribution) or temperature (Maxwellian distribu-

tion). The density of primary electrons, nep, is tuned by changing the ratio n = nep/ng
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where ng is the plasma density, i.e. ngp = nj = ne + nep. Calculations are performed for
different values of 7 and of either T¢ , or Ep. The model output provides the time evolution
of the probe potential ®(t) = Vobe(t) — Vp and of the probe temperature Tp,. Comparison
with the experimental results includes the potential difference ®¢ = V¢~ Vy,, the final probe
temperature at ®¢, T(p,Py), as well as the characteristic time tgy where the probe potential
is equal to 90% of V¢ (see Section 3.3.2).

Similar initial conditions have to be used to compare both numerical and experimental
results. Experimentally, the probe tip gets incandescent at the floating potential as soon as
it is immersed in the plasma at the corresponding z-position. Note that the corresponding
probe temperature, i.e. Tp ¢, is however unknown. The initial experimental conditions
thus correspond to ® = 0 and T = T}, ¢,. A first run is therefore performed with the initial
conditions ® = 0 and T = 300 K to determine the probe temperature T}, ¢, in the steady
state. A second computation is further performed starting from ® = 0 and the obtained
value T = T}, ¢, This second computation provides the experimental evolution of ®(t) and
an estimate of tgg. It should be emphasized that changing the initial conditions does not

influence the results once the steady state is reached.

3.5. Numerical results

3.5.1. Stationary state

In this section, the results obtained in the steady state, namely ®¢ and T, ¢, are presented
together with the characteristic time tgg. Figure 3.5 shows the variation of the floating
potential @ in a steady-state argon plasma in the steady state considering that the primary
electron distribution function is either (a) Maxwellian or (b) mono-energetic.

The overall behavior of the floating potential is similar whether a Maxwellian or a mono-
energetic distribution is considered. In addition, the floating potential exhibits strong va-
riations ranging from —140 to 5 V like those determined experimentally. Furthermore, from

Figure 3.5, three distinct regions can be identified.

e (1) Moderate densities and low temperature/energy of primary electrons: in this
region (defined by (a) n < 10% and/or Te p < 20 €V or (b) n < 2.5% and/or Ep, < 50

eV) , &y is negative and its absolute value remains smaller than 60 V. Such values of
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Fig. 3.5. : Floating potential ®; as a function of the fraction of primary electrons n = e,p/ng, for an

electron distribution function either (a) Maxwellian with temperature T , or (b) mono-energetic with energy

®¢ correspond to the experimental conditions where p > 0.5 mTorr and z > 60 mm
(Figure 3.3a)).

(2) High density and moderate temperature/energy of primary electrons: in this
region (defined by (a) n > 10% and Tep < 100 €V or (b) n > 2.5% and E, < 160
eV), O reaches very negative values, as large as —140 V. Such values of ¢; corresponds
to the experimental conditions where p < 0.5 mTorr and z < 60 mm (Figure 3.3a)).
(3) High density and high temperature/energy of primary electrons: in this region
(defined by (a) n > 10% and Tep > 100 eV or (b) n > 2.5% and Ep, > 160 V), ®¢ is
slightly positive. Note that in figure 3.5, the grey line corresponds to the conditions
in which tungsten melts. Hence, the results above this line (top right of figures
3.5a and 3.5b) do not have any physical meaning. In addition, during experiments,
positive values of ®; are never observed indicating that in the range of experimental

parameters investigated, these conditions are never met.

In the regions (1) and (2), the characteristic time, tgg, presented in figure 3.6, is of few

tens of s, the longer time being obtained at lower ®¢ values as observed experimentally

(figure 3.3b). However, its structure looks slightly more complex in region (3) (as it will be

discussed in section 3.5.2).
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distribution function either (a) Maxwellian with temperature Te , or (b) mono-energetic with energy Ep.

Finally, the temperature of the probe tip in the steady state T'T}, 4. is presented in figure
3.7. In region (1) the temperature remains below 1500 K for both distribution functions.
In contrast, in region (2), T}, ¢, ranges from 1000 to 2500 K, which is high enough to make
the probe tip incandescent - as observed with the naked eye - but still below the fusion
temperature of tungsten (shown as the black curves in figure 3.7). Hence, in good agreement
with the experimental values, the probe temperature gets its highest value when ®¢ is the
lowest, i.e. when p < 0.5 mTorr and z < 60 mm.
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The experimental and numerical results are in good agreement. Therefore, the model
provides an appropriate description of the probe biasing and heating. Furthermore, the
observed incandescence of the probe for &; << 0 implies that primary electrons are involved.
To achieve a better understanding of the underlying phenomena, the time dependence of the

different contributions to the current and heat fluxes is detailed in the following section.

3.5.2. Transient phenomena

In order to study the temporal evolutions of both the probe potential, ®(t), and tem-
perature, Tp(t), the numerical simulations reported here are obtained for initial conditions
®(t =0) = 0 and Tp(t = 0) = 300K. Here, we will only consider a Maxwellian distribution,
the behaviors being similar with a delta Dirac distribution.

First, Figure 3.8 reports the time-evolutions of the collected and emitted currents corres-
ponding to the three aforementioned regions — namely, for region (1), (2) and (3), n = 0.028%
and Tep = 121eV, (b) n = 14.3% and Tep = 65eV and (c) n = 24% and Tep = 189eV,
respectively. The time-evolution of the probe potential ®(t) is also depicted.

As usually reported [71], in region 1 (Figure 3.8a), from ® = 0 V, ® decreases towards
negative values that induces the growth of the number of ions collected by the probe. Satura-
tion occurs when the thermalized electron and ion currents almost balance. This corresponds
to a negative value of ®; = —23 V. In contrast, in region (2), the current of primary electrons
is dominating (Figure 3.8¢) and induce a drastic drop of ® towards very negative values. This
can be understood since the primary electrons are able to overcome strong potential barriers
in contrast with thermalized electrons that are easily repelled. As for the case of region 1,
the negative value of ® results in the generation of an ion current that however does not
dominate the positive current contribution. Indeed, the secondary electron emission induced
by the primary electrons is approximatively one decade higher. Note that thermionic current
is quite negligible (lower than 104 A). Thus, in region (2), the resulting floating potential
@y is essentially controlled by the balance between primary electrons, secondary electrons
and ions.

As previously discussed, the behavior of the current components in region (3) is more
complex and therefore requires careful attention (Figure 3.8e). This region is characterized

by the high density of primary electrons with very high kinetic energies. As a result, the
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Fig. 3.8. Time evolution of the simulated currents with the resulting probe potential and of the simulated
heat fluxes with the resulting probe temperature, respectively, in the 3 regions previously described, (a) and
(b) region 1 - n = 0.028% and Tep = 121 €V, (c) and (d) region 2 - n = 14.3% and Tep = 65 €V, (e) and
(f) region 3 - n = 24% and Tep = 189 eV. Calculations are performed considering an argon plasma, primary

electrons with a delta Dirac Distribution and a tungsten tip probe.
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current of these electrons is important and this impacts the corresponding secondary emission
that strongly depends on the kinetic energy of the incident particles. Both currents have very
similar values. Consequently, the initial decrease of ® is less pronounced than in region (2),
which allows a larger number of thermalized electrons to reach the probe. At t ~ 1071 s, the
thermionic current suddenly increases indicating that the probe tip has reached a threshold
temperature that was not reached in region (2). It yields in the steady state & = &y > 0.
Thus, in region 3, ®¢ is mainly controlled by the current balance between thermalized and
primary electrons, secondary electrons and thermionic emission (see Figure 3.8e and 3.8f).
The corresponding time evolutions of the heat fluxes are reported in parallel to the
currents in figure 3.8 with the probe temperature Tp(t). In region 1, heating is controlled
by ions, primary and thermalized electrons fluxes on the probe (Figure 3.8b). The temporal
evolution of their thermal fluxes is directly related to their respective currents. Note that the
primary electrons have a really important role on the probe heating even if they represent
only 0.028% of the plasma density. In addition, as shown by Stoffels et al. [72], the dominant
cooling mechanism is the radiation emitted from the probe. Hence, the time required to reach
the thermal equilibrium on the probe tip is of about 10 s. In contrast, for the two other
regions (Figure 3.8d and 3.8f), the roles of thermalized electrons and ions are significantly
reduced. Primary electrons are mainly responsible for the probe tip heating whereas the
cooling is ensured by the thermal radiation emitted by the tip. In region 2 (Figure 3.8d), the
thermal equilibrium is reached after approximately 1 s whereas it arises at ~ 0.1 s in region
3 (Figure 3.8f). It can be explained by the very large energy brought by primary electrons,
which rapidly increases the probe tip temperature, then triggering the radiative cooling.
The corresponding time evolutions of the heat fluxes are also reported in figure 8, with
the corresponding probe temperature Tp(t) on the right scale. For region 1, probe heating
is controlled by the fluxes of ions, primary and thermalized electrons (Figure 3.8b). The
temporal evolutions of their thermal flux directly follow that of their respective current.
Note that the primary electrons play an important role on probe heating even though they
represent only 0.028% of the plasma density. In addition, as shown by Stoffels et al. [72],
cooling is essentially controlled by the radiation emitted from the probe. The time required
to reach the thermal equilibrium on the probe tip is of about 10 s. In contrast to the case of

region 1, for the two other regions (Figure 3.8d and 3.8f), the roles of ions and thermalized
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electrons are significantly reduced. The probe tip heating is mainly due to the primary
electrons whereas the cooling is ensured by the thermal radiation emitted by the probe.
In region 2 (Figure 3.8d), thermal equilibrium is reached after approximately 1 s while it
decreases at =~ 0.1 s in region 3 (Figure 3.8f). These shorter times can be explained by the
very large energy brought by the primary electrons that rapidly yield a probe temperature
increase, then triggering radiative cooling. These qualitative results for regions 2 and 3

confirm that probe charging and heating are mainly governed by the primary electrons.

3.5.3. Characterization of primary electrons

A better description of these primary electrons can be achieved by comparing the nu-
merical and experimental results obtained for different probe materials. First, ¢f and T}, ¢,
are determined by performing numerical simulations for different tip materials in argon and
helium plasma, considering primary electrons with either a Maxwellian or a Dirac distri-
bution function. The parameters related to the different tip materials considered in the
calculations are reported in Table 3.2. Figure 3.9 shows the results of calculations performed
for a platinum probe in a helium plasma with primary electrons described by a delta Dirac
distribution.

The iso-¢¢ curve corresponding to the experimental value of the floating potential at the
melting temperature of the probe material (white curve) and the iso-Tggon curve corres-
ponding to the numerical values of the floating potential at the fusion temperature (black
curve) are drawn in Figure 3.9. The intersection of both curves allows estimating the primary
electron characteristics (1,Te,p or Ep). For example, from Figure 3.9, the fraction of primary
electrons is about 7 = 4% with an energy of 115 €V . The results obtained for each tip
materials in argon and helium plasmas are summarized in Table 3.3, according to increasing
fusion temperature.

Except for the platinum tip, the fraction of primary electrons needs to be increased to
achieve higher probe temperature. Indeed, independently of the gas, the ratio n increases
from 4 to 15 % for primary electrons described as by Maxwellian and from 2 to 19 %
for a delta function. The numerical results are in good agreement with the experimental

measurements in which the working pressure needs to be decreased (to reduce the collision
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Fig. 3.9. Evolution on a platinum probe of simulated difference of potential, ®;, as a function of the
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by the white and black curves respectively.

Experimental conditions | (%) | Tep (eV) | (%) | Tep (eV)
tip material /gas/pressure Maxwellian Dirac
Cu/Ar/0.5 mTorr 4 85 2 120
Ni/Ar/0.2 mTorr 5 100 4 140
Ni/He.2.0 mTorr 10 75 8 100
Ti/Ar/0.1 mTorr X X 10 145
Ti/He/1.2 mTorr 15 115 19 110
Pt /He,/1.0 mTorr 8 70 4 115

Tab. 3.3. Estimation of primary electron characteristics during the melting of the probe tip.

frequency) to reach higher fusion temperature. We assume that the disagreement observed
for the platinum case could be explained by the specificities of this metal properties.

Both the temperature, Te p, and the energy, Ep, are quite constant, with an average
value of 90 + 20 and 125 + 20 eV, respectively. This supports the assumption of local
electron heating. Due to the numerous simplifications and assumptions of the model, the

returned values must be considered has orders of magnitude. To the authors knowledge,
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only a few data on the energetic electron populations in ECR plasmas are available in the
literature. Lagarde et al. [67] performed measurements in an ECR plasma in argon at
0.05 mTorr. They found a population of hot electrons with a temperature of 13.9 eV and
a density corresponding to 21 % of the low energy electron population. Even though this
hot electron population were heated by ECR and have experienced collisions with neutrals,
they can be related to the primary electron population. Bechu et al. [73] performed similar
measurements in a hydrogen ECR plasma at 2 mTorr. They found a population of hot
electrons with a temperature of 11 eV and a density corresponding to seven times that of
the low energy population. Hopkins et al. [65]| determined a population of primary electrons
with kinetic energy of 65 €V in a filamentary multipolar plasma at 0.05 mTorr. At 2 mTorr,
the increase of the collision frequency results in hot electrons with a temperature about
10 -20 eV. In a similar discharge, Stamate et al. [24] found three populations of electrons:
a cold one, a hot one with a temperature around 20 eV and a primary electron population

with an energy of about 45 eV.

3.5.4. Numerical results for dust particles

This section aims to examine if primary electrons could also be responsible for the heating
of carbonaceous dust particles as observed in acetylene [50, 51, 53|. For this purpose, the
model was applied to a spherical dust particle immersed in a helium plasma. For primary
electrons, the average characteristics previously determined, E;, = 125 eV and n = 10 % were
used. For the dust particles, graphite is considered, with the following properties: Cp = 750
Jkg(-1).K(-1), p = 2230 kg.m( —3), € = 0.8, 6 = 1, Exy = 250 €V. Since in the steady
state the floating potential of the dust particles, 4 (section 3.4.1), and their temperature,
Tq (section 3.4.2), are independent of the dust radius, we arbitrarily consider a dust radius
rq = 500 nm. Figure 3.10 presents the results obtained for (a) the transient currents and (b)
the thermal fluxes.

As in the case of the cylindrical probe, the dominating contributions regarding the dust
particle bias are the current of primary electrons and the current due to the secondary
electrons that they induce. The additional contributions are those related to the ions and
to the thermalized electrons. Once the equilibrium is reached, the value of ®; is about —13

V, which indicates that the dust particle remains negatively charged. Using the relation
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Fig. 3.10. Time evolutions of (a) the simulated currents with the resulting dust potential and of (b) the
simulated heat fluxes with the resulting dust temperature on a dust particle of ry = 500 nm in a helium

plasma with n = 10 % and E, = 125 eV.

Zq = Cq®P¢/e for a dust grain with a diameter 60 pm (order of magnitude of dust particle
used in [64]) , it is found that the particle charge is about Zg = ~1.5 x 107 electrons, in
good agreement with Walch et al. [64]|. Similarly, dust particle heating is dominated by
the thermal flux associated with primary electrons and cooling is mainly due to radiative
emission. In the steady state, the dust temperature reaches 1600 K, which is sufficient to
cause its incandescence. Hence, dust particles are observed when they travel across the
regions where the density of primary electrons is high. This region is located at z = 30 — 40
mm and corresponds to the zones of high magnetic field intensity, where the confinement of

primary electrons is efficient.

3.6. Conclusion

The spontaneous heating of floating objects immersed in a very low-pressure ECR plasma
is studied. Experiments carried out with a Langmuir probe indicate that the probe tip
becomes incandescent when the pressure is sufficiently low and when it is located in regions
of specific magnetic field intensities, where very negative floating potentials occur. Different
metals were used as the probe tip. It enabled to identify the conditions required for the
probe to melt. Actually, the higher is the metal fusion temperature, the lower the pressure

has to be to observe the melting of the probe tip. This suggests that the very energetic
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primary electrons produced by ECR heating are involved in the heating of the probe. To
test this assumption, a model of charging and heating of the tip was developed. The results
indicate that at low pressure, the probe is efficiently biased to very negative floating potential
by an energetic electron population. This bias mainly results from the equilibrium between
the collection of these energetic electrons and the associated secondary electron population.
This electron population also provides significant heating of the probe tip that reaches high
temperature, cooling being ensured by radiative emission. A rough estimation of this electron
population indicates that, in the range of interest, it can represent up to tens of percent of
the overall electron density, i.e. a few 107 cm(f?;). Their typical kinetic energy is around 100
eV. Finally, the model was applied to a carbonaceous spherical dust particle. It was found
that the dust temperature can reach up to 1600 K. Therefore, the incandescence of dust
particles reported in references [50, 51, 52, 53| could be related to their efficient heating
by energetic electrons heated by ECR.

3.7. Conclusion du chapitre

Dans ce chapitre, nous avons étudié les mécanismes de chargement et de chauffage des
poussiéres. Des mesures expérimentales montrent que les électrons primaires du plasma sont
responsables du chauffage des poussiéres. En effet, en utilisant une sonde de Langmuir, nous
retrouvons un comportement analogue a celui des poussiéres: la sonde devient incandescente
dans la méme zone que les poussiéres. Dans ces zones, nous observons des potentiels flottants
trés négatifs. De plus, le temps caractéristique tg0 pour atteindre le potentiel flottant est
plus long que celui mesuré dans les zones ot les électrons primaires sont trés peu présents.

Nous avons développé un modéle couplé, permettant de décrire le chargement et le chauf-
fage d’une poussiére. L’équation bilan du courant prend en compte les courants électroniques
(thermique et primaire), ionique, d’émission secondaire (thermique et priamire) ainsi que le
courant thermoionique. Les flux de chaleurs sont les flux radiatifs et ceux associés aux
courants.

Le modéle de chargement des poussiéres est adapté a la géométrie cylindrique. Nous re-
trouvons les comportements mesurés expérimentalement: en présence d’électrons primaires,

le potentiel flottant devient trés négatif et t9g0 augmente, ce qui semble valider notre modéle.
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Pour schématiser, le modeéle prédit trois comportements types: (1) la sonde n’est pas
affectée par les électrons primaires (faible densité d’électrons primaires); (2) la sonde se
polarise trés négativement et sa température est de l'ordre de 1500K (forte densité d’élec-
trons primaires dont I’énergie E, < 100eV); (3) La sonde se polarise positivement (forte
densité d’électrons primaires dont 'énergie E, > 100eV). Le cas (3) n’est jamais atteint
expérimentalement.

Dans la gamme d’énergie considérée pour les électrons primaires (10 < Ep < 250eV),
I’émission secondaire ne peut pas étre responsable du potentiel flottant positif de la sonde
ou d’une poussiére. En effet, les coefficients d’émission secondaire sont trop faibles pour les
matériaux conducteurs, seul 'effet thermoionique peut en étre responsable.

Nous montrons qu’il est possible de faire une estimation des paramétres des électrons
primaires en utilisant différents métaux pour la sonde. En effet, lorsque le matériaux de la
sonde fond, nous avons une mesure direct de la température atteinte par celui-ci, ainsi que
de son potentiel flottant. Il est donc possible d’estimer graphiquement I’énergie des électrons
primaires ainsi que leur densité.

A partir de 14, nous pouvons faire une estimation de la charge et de la température
atteinte par une poussiére dans un plasma de gaz rare. Nous montrons que les électrons
primaires sont responsables de 'incandescence des poussiéres en hélium. L’estimation de la

charge est en bon accord avec la littérature.
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Chapitre 4

Etude du transport des poussiéres

Ce chapitre est dédié a I’étude du transport des poussiéres observées en acétyléne. Ce chapitre
ce décompose en deux parties. La premiére se focalise sur la caractérisation du transport
des poussiéres. La deuxiéme se concentre sur les forces en jeu dans leur transport.

La premiére partie de ce chapitre est tirée de l'article Transport of dust particle in very
low-pressure magnetized plasma by rapid imaging soumis au journal IEEE Transactions on

Plasma Science.

4.1. Caractérisation du transport par imagerie rapide

Transport of dust particle in very low-pressure
magnetized plasma by rapid imaging.

M. Rojo(l’z), J-L Briancon (3), S. Dap(l), J. Margot(z), R. Clergereaux(l)
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Abstract

Incandescent dust particles are observed with the naked eye in acetylene plasmas excited
at Electron Cyclotron Resonance (ECR). Their transport is studied in a plane parallel to
the magnets using fast imaging combined with a tracking algorithm. This study highlights
precious insight into the main mechanisms in ECR plasmas. Indeed, the dynamics of dust
particles exhibit specific trends depending on the direction considered within the magnetic
field (]§), the position in the plasma reactor and the time after plasma ignition. Transport
is discussed considering only the electric and the ion drag forces. While the transport of
dust particles is governed by the space-charge electric field in the direction parallel to ]§, it
involves cross-field mechanisms in the direction perpendicular to B related, specifically, to
the ambipolar E x B drift. This behavior is supported by a simple model. However, to fully
describe the transport in the different position in the reactor, one would also consider spatial
and time-evolutions of plasma parameters in the dusty plasma. Keywords: Dusty plasmas,

ECR plasmas, fast imaging, plasma transport processes

4.1.1. Introduction

Plasmas excited at the electron cyclotron resonance (ECR) are operated by coupling an
electromagnetic wave to the plasma at a frequency equal to the cyclotron gyration of electrons
in a static magnetic field, B. At the microwave frequency of 2.45 GHz, the resonance occurs
at the position where B = 875 Gauss [74]. To achieve ECR heating, one must guarantee that
the collision frequency must be really lower than the electron cyclotron frequency. Hence,
ECR plasma needs to work typically in the 1072~ 10! Pa range.

Due to this very low working pressure, it is generally admitted that the recombination
processes in the plasma volume and then the generation of heavy particles such as dust
particles are negligible. They are nonetheless observed with the naked eyes in ECR plasmas
produced in acetylene [50].

Dusty plasmas have significant fields of interest in plasma physics. Indeed, dust particles
can be considered as electrostatic probes immersed in the plasma volume [75]. Studies of
their dynamics have been performed, for example, to describe the plasma sheath or the
dust particles charges |76, 77, 78, 79]. Indeed, dust particle motion is controlled by a

combination of mechanisms.
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First and foremost, dust particles immersed in the plasma acquire an electrical charge
by collecting electrons and ions [71]. In low pressure conditions, the sheath size (of several
hundreds of pm) is usually much larger than the particle radius, ry, (up to few pum). Due
to the high electron mobility and diffusion coefficient, the dust particle charge, Qg, is then
usually negative and approximates, in the steady state using a spherical capacitance model,
to Qq = 4megrqVyq, where Vg is the floating potential (related to the plasma potential Vp).

The transport of the dust particles is besides controlled by different forces. In nonthermal
plasmas, the electrostatic, neutral and ion drag, thermophoretic and gravitational forces are
generally considered [80, 81]|.

The magnitudes of these forces highly vary with the dust particle size. For example, in low
pressure plasmas, the dynamics are controlled by the electric force (o rq) for dust particles
smaller than tens of nanometers, by the ion drag force (o rg) in the tens of nanometers —
micrometers range and by gravity (o< ri) over 10 um [80|.

Furthermore, the dynamics strongly depend on the operating conditions due to their
strong impacts on the electric fields, the plasma characteristics and the neutral densities. For
example, while neutral drag force is dominating at atmospheric pressure [82], it is negligible
at very low-pressure [83|. Hence, precious insight into the plasma characteristics would be
revealed from attentive studies of dust particles dynamics [84, 77, 51].

This paper aims to pursue our previous work in ECR plasmas where some examples
of incandescent dust particles trajectories were discussed [51]. However, a comprehensive
analysis of the dusty plasma requires to image and to track dust particle on their overall
trajectories on a significant number of events for a good statistic [85]. Here, highly resolved
hundreds of dust particle trajectories are recorded by fast imaging and analyzed. It shows
that the dynamics of dust particles in ECR plasmas is highly anisotropic depending on the
direction considered within the magnetic field. This anisotropy is attributed to cross-field

mechanisms.
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4.1.2. Experimental details
4.1.2.1. Plasma Reactor

Experiments were carried out in a stainless-steel vacuum chamber similar to that used
by Lagarde et al. [67]. The inner dimensions of the chamber are 1.1 m (x-axis) x160 mm

(y-axis) x120 mm (z-axis).
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Fig. 4.1. Schematic drawing of a section of the plasma reactor in the (y,z)-plane. The magnetic field is
forming (1) cusps above each magnet and (2) lobes between two magnets. In this study, a camera, positioned
on the top window of the reactor, to record the trajectories of incandescent dust particles. The observed
area, as schematized by the dashed rectangle, is situated in the middle of the plasma generation lobe between

y = 48 and 65 mm, focused at z = 30 mm and can be performed along the x-axis.

Figure 4.1 shows the sketch of the reactor cross-section. It consists in:

(i) A multipolar magnetic field structure based on a rectangular racetrack with a central
magnet. It leads to a magnetic field invariant under translation along the x-axis far from the
reactor extremities (x < 200 and > 900 mm) where the closed racetrack is forming magnetic
corners. In the (y,z)-plane (see Figure 4.1), due to the alternating polarities of magnets, the
magnetic field topography comprises:

(1) cusps cusps (y = 20, 80 and 140 mm) where the B field lines are converging toward
or diverging out from the magnetic poles. Along the z-axis of a cusp, the magnitude
of the field is decreasing exponentially away from the magnetic pole from a maximal
value of B = 3300 Gauss at z = 0 (for samarium-cobalt magnets) to B < 100 Gauss

for z > 80 mm;
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(2) lobes, in between two magnets, which are regions that delimit the plasma. At the
lobes centers (y = 50 and 110 mm), the magnetic field has a maximum value of
B = 1000 Gauss at z = 10 mm and decreases on both sides. It reaches B = 530
Gauss at z = 30 mm.
(ii) A 1.1 m-long antenna positioned parallel and above the external magnet situated at
y = 20 mm. It is used to inject, from the position situated at x = 0, microwave power (150
W) using a SAIREM GMS 200W generator. The ECR condition, i.e. where the electron
gyration frequency matches the excitation frequency, is located just above the antenna at
z = 18 mm.
(iii) A combination of a rotary and turbomolecular pumps, the resulting residual vacuum
being of about 10 % Pa.
(iv) A gas injection system, the inlet facing the outlet, respectively located at y = 0 and
160 mm. Pure acetylene is injected at a flow rate of 1.2 sccm as monitored by a mass flow

controller, resulting in a working pressure of 8 x 1072 Pa.

4.1.2.2. Dusty plasma

In pure acetylene plasmas, incandescent dust particles are observed with the naked eye
after few minutes. They are observed in the entire volume of the reactor. However, in this
study, we limit our investigations to the plasma generation zone, i.e. the region in between
the two first magnets (20 < y < 80 mm).

Note that before each experiment, to ensure well controlled initial plasma conditions, the
reactor is thoroughly and manually cleaned with ethanol, followed by an oxygen plasma (up
to the maximization of the 777 nm O line and complete disappearance of 656 nm H,, line)

and a 20 min argon plasma.

4.1.2.3. Fast imaging

Trajectories are recorded from the top window situated above the lobe (Figure 4.1) using
a camera (Photron APX RS) at really high acquisition frame rate (20000 frames per second)
equipped with a Nikkor lens (55 mm, 2.8) and a macro extension tube. The later, positioned
perpendicularly to the z-axis, allows to image the (x,y) plane during 1 s. Indeed, with a
single camera, the observed trajectories are 2D projections in the (x,y)-plane of the actual

3D trajectories along the process.
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Movies are recorded on an observation window set to 25x 17 mm? with a spatial resolution
of about 15 pixel /mm - a typical movie can be read in the supplementary data. Measurements
are performed in different x-positions far from the magnetic corners (x > 200 and < 900 mm)
and in the middle of the lobe (48 < y < 65 mm). This is to provide that, in the region of
interest (ROI), the magnetic field is parallel in each point to the y-axis, B(y,z) = By(z).

Preliminary measurements are taken to define the experimental procedure. By moving
the camera along the z-axis, incandescent dust particles are only found in the (x,y)-plane
located around z = 30 mm. The focal plane is then fixed at this position on a depth of
field of about 3 mm. It means that incandescent dust particles are only found in a specific
location in the lobe - the local heating of the dust particles in the ECR plasma is beyond

the scope of this paper and discussed in another work [86].

4.1.2.4. Tracking method

The dust particle tracking method is based on the algorithm TRACE (Tracking and
Classification of pinpoint Events) [85]. It was developed to automatically detect and track
dust particles in plasmas from fast camera data. By comparing local brightness levels on
each frame, it allows to define for each dust particle, its apparent surface, S(t) as well as the

intensity, I(t), and the positions, x(t), y(t) of the brightest pixel.

4.1.3. Results
4.1.3.1. Analysis of the dust particle dynamics

The trajectories of dust particles are reconstructed in the (x,y)-plane by connecting every
successive position (x(t),y(t)) for one dust particles as reported, for example, at x = 475 mm,

t = 30 min in Figure 4.2a. As previously reported [51], 2 types are observed:

e straight and long trajectories are formed by the fastest dust particles. The intensity
of the brightest pixel as well as the apparent surface remain constant all along the
motion.

e curved trajectories are also recorded. However, while the apparent surface remains

constant, one can observe some variation of the intensity along the trajectory.
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Fig. 4.2. (a) Example of some reconstructed trajectories of dust particles recorded at x = 475 mm, t = 30
min. The size and color of the symbols represent the apparent surface and the intensity of the most intense
pixel, respectively. Circles highlight the last recorded position. The trajectories can be described by an

uniform acceleration motion - as can be seen on the examples of x(t) reported in (b).

Independently of the shape, trajectories are characteristics of a uniform acceleration
movement. Indeed, the shape of the time-evolutions of x (Figure 4.2b) and y are parabolic.
This formalism allows to define a velocity and a constant acceleration for each dust particles.
The method is used for each movie to determine the velocities, vy, vy, and the accelerations,
ax, ay of each dust particle as well as their distributions.

Figure 4.3a reports an example of the distributions of velocities determined on the movie
recorded at x = 475 mm, t = 30 min. While the distribution of vy is roughly centered
on zero (< vy >= 0.1 £2.1m.s 1), the one of vy shifts toward negative values (< vx >=
-2.0£3.3m.s 1). The trend is similar for the accelerations (Figure 4.3b). While ay is centered
on zero (< ay >= —100 + 260m.s’2), the distribution of ay shifts toward a really negative
average value (< ax >= ~990 %+ 480m.s 2). It means that dust particles at x = 475 mm
are mainly transported toward the microwave input region, i.e. that the balance of forces is

oriented in the —x-direction.
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Fig. 4.3. Distributions of (a) velocities and (b) accelerations recorded at x = 475 mm and t = 30 min.
The distributions are normalized to the number of dust particles (ng = 476). Gaussian fits plotted as plain

curves are guides to the eye.

The same behavior is observed all along the process. Indeed, rapid imaging recorded
at different times after plasma ignition always highlight a preferential transport in the —x-
direction: as reported in Figure 4.4, while the average value of the acceleration in the y-
direction remains constant with time, < ax > decreases in absolute value (Figure 4.4a). In
parallel, the number of incandescent dust particles significantly increases with time (Figure
4.4b). However, due to the small number of dust particles detected shortly after plasma

ignition, the statistics on measurements only begins significant for t > 8 min.
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Fig. 4.4. Time evolution of (a) < ax > (open) and < ay > (closed symbols) and (b) the number of dust

particles recorded at x = 475 mm.
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To summarize, the balance of forces on dust particles recorded at x = 475 mm depends
on the direction considered: all along the process, ax < 0 suggesting a preferential transport
along the x-axis toward the microwave injection point. Nevertheless, no specific motion in

the y-direction can be given by analyzing the whole observation window.

4.1.3.2. Evolution along the y-azis

To evidence any evolution along the y-axis, the trajectories are analyzed by splitting the
observation window into columns. For example, Figure 4.5 reports the distributions of ax and
ay determined when cutting the whole observation window into three equivalent columns.
In contrast, with the ax distributions that do not reveal any significant evolution with y

Figure 4.5a), the ay distributions shift from positive to negative values (Figure 4.5b).
Yy
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Fig. 4.5. Distributions of accelerations at x = 475 mm and t = 30 min obtained by splitting the obser-
vation window into 3 columns (in red, blue and green for trajectories analyzed in columns centered around
y = 50.9, 56.5 and 62.1 mm, respectively). Gaussian fits are a guide to the eye. The black curves correspond

to the distributions on the whole observation region as reported in Figure 4.3b.

Indeed, the evolutions of the average values along the y-axis are reported in Figure
4.6a. At x = 475 mm, while < ayx > variation lies within the FWMH of the acceleration

distributions, < ay > decreases linearly, the sign inversion occurring approximately in the
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middle of the lobe. This means that dust particles are preferentially transported in between

the magnets, i.e. that the balance of forces reverse along the y-axis.
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Fig. 4.6. Evolution along the y-axis of the average accelerations, < ay > (open) and < ay > (closed

symbols) at x = 475 mm and t = 30 min. The time evolutions are reported in (b) (left triangle, circle

and right triangle corresponding to accelerations determined in the first, the second and the third column,

respectively).

The same procedure is used for the different movies recorded along the process. The time
evolutions of the accelerations determined in the three columns are reported in Figure 4.6b.
All along the process, in contrast with < ay > that always reverses along the y-axis, < ax >
does not significantly vary.

To summarize, in addition to the preferential transport along the x-axis toward the

microwave injection point, the sign of ay changes along the y-axis suggesting an inversion of

the balance of forces along the axis parallel to the B-field.

4.1.3.3. Evolution along the z-axis

Finally, trajectories are analyzed on movies recorded at different x-positions. Dust par-
ticle dynamics is highly modified along the x-axis. For example, Figure 4.7 shows on the
distributions of accelerations determined on the movies recorded at x = 315 and 800 mm,
t = 30 min, that, in contrast with ay that does not vary, ax behaves differently from the

onset to the end of the antenna: specifically, it shifts from negative to positive values along

the x-axis.
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Fig. 4.7. Distributions of accelerations along (a) the x- and (b) the y-directions recorded at x = 315 (red)
and 800 mm (green), t = 30 min. The distributions are normalized to the total number of incandescent
dust particles recorded (nq = 476). Gaussian fits are a guide to the eye. The black curves correspond to the

distributions calculated at x = 475 mm (Figure 4.3b).

Figure 4.8 reports the average accelerations < ay > and < ay > determined in the
different x-positions. It appears that, in contrast with < ay > that does not vary along
x, the average acceleration < ay > increases monotonously with x. In addition, analyses
performed on columns (as in the case of Figure 4.6a) only reveal a variation with the y-
position of < ay > — < ax > being constant into the three columns and only dependent on
the x-position.

To summarize, the balance of forces on dust particles in the ECR plasma depends on
the direction considered and on the recorded position: all along the process, ax < 0 or
> 0 depending on the x-position suggesting a preferential transport along the x-axis toward
the microwave injection point or the opposite direction. In addition, the inversion of ay is
observed all along the plasma reactor, i.e. that the transport along the axis parallel to the

B-field is independent on the time and the position.
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Fig. 4.8. Evolution of < ay > (open) and < ay > (closed symbols) of dust particles recorded along
the x-axis, t = 30 min. The evolutions along the y-axis are reported (left triangle, circle and right triangle
corresponding to the accelerations determined in the columns centered around y = 50.9, 56.5 and 62.1 mm,

respectively). The dotted lines are used as a guide for the readers.
4.1.4. Discussion
4.1.4.1. Dust particle dynamics

Figure 4.9 summarizes the dust particles dynamics. The particles are accelerated (1)
along the x-axis toward opposite directions depending on the x location and (2) toward the
lobe center along the y-axis independently of the x-position. In addition, only ay varies with

time, i.e. with the number of dust particles.
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Fig. 4.9. Schematic summary of the dynamics of dust particles in the ECR plasma.

To discuss these dynamics, we consider that dust particles are spherical (with a radius,
rd) and negatively charged [71]. In addition, as previously mentioned, in the ROI, the
magnetic field is limited to its y-component. Hence, x and y correspond to the direction of

the dynamics perpendicular and parallel to B, respectively.
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4.1.4.2. Forces considered

As mentioned in the introduction, the dynamics of dust particles can be controlled by
different forces. However, some of them must be neglected to explain the dynamics in the
(x,y)-plane. For example, the gravitational force, ﬁg, acting in the —z-direction has therefore
no influence on the dynamics in the (x,y)-plane. Furthermore, due to the very low working
pressure, the flow is in the free molecular regime (Knudsen number larger than 3) and the
friction exerted by neutrals on dust particles during their motion remains low. Therefore,
the neutral drag force, ﬁn, is unlikely to efficiently transport the dust particles and can be
neglected. Finally, the magnetic field is weak enough to neglect the Lorentz force acting on
dust particles.

For the thermophoretic force, ﬁtha one must consider the gradient of gas temperature,
ﬁ(T) Considering that the hottest region is located near the antenna i.e. where ECR
heating occurs, this force would be oriented in the +z and +y directions. However, the
gradient of gas temperature has proven difficult to evaluate. Ouaras et al. [52| defined a
steep gradient of 250 K in the first 30 mm from the surface of an ECR dipolar source to
the walls, the later remaining close to room temperature. In our case, as the ECR region is
outside the ROI, the temperature gradient must be rather weak in the observation window.
Hence, it is reasonable to neglect the thermophoretic force in our situation.

As a consequence of the above considerations, only the electrostatic ﬁE and the ion drag

ﬁi forces will be considered. The electric force is given by:

Fo = Q4E (4.1.1)

It can be defined by the three components related to the B-field configuration, Fg y, Fg y
and Fg , proportional to the three electric field components, Ex, Ey and E,. For the ion

drag force, one should consider the ion density, mass and velocities, namely n;, m; and v;:

—

F; = njm; < v; > ngrﬁ\?{ (4.1.2)

where ¢ is related to the Coulomb interactions. ¥;, the oriented velocity, can be defined
by the three components vjy, viy and vj,. As a crude assumption, we consider that ions

are not magnetized. The oriented velocity is then limited to ion diffusion in the electric field,
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Vi = uiﬁ, where p; represents the ion mobility, i.e. to the three electric field components, Ex,
Ey and E,. In addition, as the ion diffusion velocity is small compared with their thermal
velocity, the quadratic average velocity < v; > is considered constant. Hence, the ion drag
force can be defined by the three components F;y, F;y and F;, proportional to the three
electric field components, Ex, Ey and E,. The balance of forces in the three directions is

then controlled by the three electric field components, Ex, Ey and E,.

4.1.4.3. Transport in the direction parallel to B

Along the y-axis, the charged particles diffusion is parallel to the B-field lines. Due to
their low mass and consequently their higher diffusion and mobility coefficients, electrons
diffuse faster than ions. This results in a space-charge electric field (pseudo-ambipolar in
magnetized plasmas) that reduces the electron losses to maintain the balance of charged
particles. It means that, in our experimental configuration, the electric field component
parallel to B, Ey, must be oriented from the center of the plasma lobe toward the cusps.
Ey is then increasing from negative to positive values along the y-axis. Consequently, the
electrostatic force on a dust particle, Fg y, is decreasing along y i.e. that it is oriented
from +y or —y direction depending on the position in between the two magnets. On the
other hand, the ion drag force points in the direction opposite to the electrostatic one. As
a consequence, the dust dynamics observed by rapid imaging (i.e. oriented to the +y or —y
direction along the y-axis as reported in Figure 4.7a), suggests that the electrostatic force
dominates the ion drag one in the y-direction, as in the case of really small dust particles
[80].

In addition, the weak variation of ay (determined in the whole observation window or
in the three defined different columns) along the process (Figure 4.7b) suggests that both
the average dust particle size and the space-charge electric field Ey are time independent.
Otherwise, Ey would vary with time in such a way to exactly compensate the growth of the
dust particle size. Finally, the weak variation of ay along the x-axis (Figure 4.8) highlights
that the space-charge field, Ey, is inherent in the ECR plasma operation.

To summarize, the major force controlling the dynamics of dust particles in the direction

parallel to B is expected to be the electrostatic force associated to the space-charge electric
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field, the ion drag force exerting its action on dust particles in the opposite direction being

smaller in every position and time.

4.1.4.4. Transport in the directions perpendicular to B

In the directions perpendicular to B, the transport of dust particles is frequently observed
in the direction opposite to ExB |87, 88]. Indeed, in the sheath of a RF discharge in presence
of a magnetic field, the charge separation between the heavy particles (ions and dust particles)
and the magnetized electrons generate an ambipolar electric field in the opposite direction
than Ex B. Applied to our case and using the assumption that only electrons are magnetized,
one can find from the current balance equation that the electric field component along the
x-axis, Ex, is proportional to the sum of the x-component of the magnetic, vy x, and the
electric, ve x, drift velocities of electrons:

Bene — Bin; Ez

Ex=- — 4.1.3
* Mg+ Nepixe + Zandpxd By (4.1.3)

where n;j and fiy ; are the density and mobility of particle j (i, e and d for ions, electrons

and dust particles, respectively). Zgq is the number of electrical charges per dust particle
2

and 3 = m with h; the Hall parameter of particle j. The magnetic and electric drifts
J

consider the cross-fields —eB x VB and E x B, respectively. As described in part II, the

magnetic field is decreasing with z. It means that electrons drift with the curvature and

the gradient of the magnetic field in the +x-direction. In addition, the x-component of

the electric drift velocity is directly proportional to the z-component of the electric field,

E,

Vex = g

However, in CoHy plasmas, it is difficult to measure precisely Ex: indeed, film deposition
combined with heating processes will highly affect Langmuir probe measurements. Never-
theless, if we consider a negative x-component of the electric field, Ex < 0, it implies using
equation 3 that viyx < —Vex, i.e. that the z-component of the electric field is positive,
E, > 0. Consequently, the z-component of the electric force on a dust particle, Fg ,, would
be oriented to the bottom of the reactor. It means that, with the gravity, the electric force
efficiently transports dust particle on the bottom of the reactor under the plasma lobe. Ho-

wever, our experiments do not provide evidence of any dust particle deposited on the reactor

wall in this region. Hence, one must consider that Ex > 0.
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In agreement with the experimental data obtained at x = 475 mm, it means that, as in
the case parallel to B, the dynamics of dust particles in the —x-direction is mainly controlled
by the electric force, Fg y dominating the ion drag one, Fj y.

Equation 4.1.3 is also consistent with the time-evolution of the experimental accelera-
tions. The dotted line reported in Figure 4.4b and 4.6b, obtained by considering v x + Ve x
constant, highlights that, at x = 475 mm, the dynamics only vary along the process with Eyx
through the increase of the number of dust particles. However, equation 4.1.3 cannot des-
cribe the spatial variation of the dynamics along the x-axis, especially the sign inversion of
ax observed at x > 700 mm (Figure 4.9). Indeed, it would imply a sign inversion of Ex along
the axis of the reactor affecting the distribution of charged species in an ECR dusty plasma.
In addition, this disagreement can be supported by the weakness of some assumptions we
considered. Indeed, in CoHo ECR plasmas, one must consider for the sake of completeness
the role of negative ions and of the magnetic field on ions — the latter can be considered as
magnetized in the region considered. However, without additional data, it is difficult to fully

conclude on the transport of dust particles in the direction perpendicular to B.

4.1.5. Conclusion

In this work, we investigated the transport of incandescent dust particles in the volume
of a very low-pressure ECR plasma produced in pure acetylene. The transport was analyzed
by fast imaging (20000 fps) in the (x,y)-plane, i.e. in the plane parallel to the magnetic
racetrack situated at z = 30 mm of the reactor. This transport is likely to result from the
balance between the electrostatic and ion drag forces. In the direction parallel to B, the
transport occurs in between the magnets toward the middle of the lobe due to the space
charge electric field. In contrast, in the direction perpendicular to B, their dynamics differ
along the x-axis. Indeed, the dust particles are accelerated toward decreasing or increasing
x values depending on the x-position. This behavior is attributed to mechanisms related
to the cross-field E x B drift. This assumption is supported by a simple model. However,
experimental data coupled with the model highlight that plasma characteristics are varying

along the x-axis and along the process.
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L’incandescence des poussiéres nous permet donc de caractériser leur dynamique dans le
plan (x,y) par imagerie rapide via I'utilisation de I’algorithme TRACE. Nous avons montré
qu’elles sont transportées dans des directions privilégiées. Suivant ’axe x, 'accélération des
poussiéres est négative pour x < 550mm, proche de 0 pour 550 < x < 800mm et positive
pour x > 800mm. Sur 'axe y, les poussiéres sont accélérées depuis les aimants, vers le centre
des festons quel que soit x, excepté dans les virages magnétiques (ou le champ magnétique
devient plus complexe). Dans la deuxiéme partie de I'article, nous discutons des forces qui
peuvent étre responsables du transport. Dans la fenétre d’observation, les forces de trainée
ionique et électrique semblent étre les meilleurs candidates pour transporter les poussiéres.
Suivant y, nous concluons quun champ électrique ambipolaire parallele & B accélere les
poussiéres au centre du feston. A partir d'un modéle simple [87], nous déduisons qu’une
force électrique doit étre orientée suivant —x. Concernant la force de trainée ionique, si 'on
suppose que la dérive ionique est principalement de type E x 1§, nous concluons que cette
force est orientée suivant +x. Donc, suivant cet axe, les poussiéres sont soumises a la somme
de 15;3 et de ]_51 La suite de ce chapitre est consacrée a I’estimation de ces forces. Cependant,
il est difficile de caractériser un plasma d’acétyléne & 'aide d’une sonde de Langmuir. En
effet, un tel plasma contient de nombreuses espéces ioniques qui peuvent étre positivement ou
négativement chargées, ce qui complique l'interprétation des caractéristiques de courant. De
plus, lorsqu’une sonde est introduite dans un plasma réactif, celle-ci est recouverte d’un dépot
menant a de fortes incertitudes sur les mesures. Face & ces contraintes, nous avons caractérisé
un plasma d’argon a deux pressions différentes, afin de discuter des forces (électrique et de
trainée ionique) qui s’appliqueraient sur une poussiére sphérique isolée. Nous pourrons voir
s'il existe des similitudes entre le transport de poussiéres observé en acétyléne et celui prédit

en argon.

4.2. Caractérisation d’un plasma d’argon

L’estimation de la force électrique et de la force de trainée ionique passe, dans un premier
temps, par la caractérisation du plasma. A I’aide d’une sonde de Langmuir, nous allons alors
déterminer le potentiel plasma Vyp, les densités électronique et ionique, ne et nj, ainsi que la

température électronique Te.
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4.2.1. Profil de potentiel et de densité d’un plasma d’argon

Dans la premiére partie du chapitre, nous avons vu que les champs électriques dans la
direction perpendiculaire & B peuvent étre liés. Ainsi, la premiére série de mesures consiste
a mettre en évidence ces champs. Nous mesurons le potentiel plasma aux positions x =
[25,40,55,70,85,100] cm pour 10 < z < 80 mm. De cette fagon nous pouvons estimer les
composantes du champ électrique Ex et E, en calculant E = fﬁ\/p. Nous présentons les

résultats sur la figure 4.10.
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Fig. 4.10. Evolution du potentiel plasma Vp et du champ électrique E, en x = 25 cm, en fonction de z
a (a) 1 mTorr et (b) 0,5 mTorr en plasma d’argon. Evolution de Vy, a différentes hauteurs (29 < z < 35
mm) et de E, & z = 31 mm en fonction de x & (¢) 1 mTorr et (d) & 0,5 mTorr. En (a) et (b), les symboles

correspondent aux données brutes et les traits pleins aux fit polynomiaux.
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Les figures 4.10a et 4.10b présentent deux mesures de V, respectivement a 1 mTorr et
a 0,5 mTorr & la position x = 25 mm. Nous avons effectué un fit polynomial (trait plein)
des données brutes (cercle) du potentiel plasma. De cette fagon, nous pouvons obtenir une
estimation du signe ainsi que de 'ordre de grandeur du champ électrique suivant z. Nous
remarquons que la position du maximum de Vp diminue: Zmax,V, A 70 mm et zp,y v~ 50
mm a 1 mTorr et 0,5 mTorr respectivement. Il en résulte une augmentation de E, a la
position d’observation des poussiéres (z = 30 mm).

Les figures 4.10c et 4.10d représentent I’évolution de V}, en fonction de x respectivement
a 1 mTorr et & 0,5 mTorr aux environs de z ~ 30 mm. Sur chaque figure, nous avons aussi
représenté les valeurs de E, & z ~ 30 mm. A 1 mTorr nous observons une décroissance
monotone et quasi-linéaire du potentiel plasma. En approximant la variation de V, par une
droite, nous trouvons Ex = 5 V/m. En revanche, a 0,5 mTorr, Vj, décroit jusqu'a x = 85
cm et augmente en x = 100 cm. Avec la méme approche, nous trouvons Ex =~ 5 V/m pour
25 < x < 70 cm et Ex ~ —10 V/m pour 85 < x < 100 cm. Enfin, E, évolue de fagon
différente avec la pression. En effet,a 1 mTorr, E, ~ 40 V/m quel que soit x, alors qu’a 0,5
mTorr, E, augmente, passant de =120 & -35 V/m lorsque x augmente.

Nous remarquons que ces résultats sont en accord avec le modéle présenté dans la section
4.1.4. En effet, nous observons que la composante E, du champ électrique est toujours
négative dans la région d’observation des poussiéres. En conséquence, une poussiére de
petite taille ne peut pas se déposer a la paroi entre les aimants. De plus, nous constatons
I’apparition d’un champ électrique Ex > 0 ce qui est aussi en accord avec la création d’un
champ Ex permettant aux ions de suivre la dérive des électrons. La dérive des ions peut
étre responsable du transport des poussiéres. Pour estimer la force de trainé ionique, nous
devons mesurer la densité ionique du plasma.

La figure 4.11 montre 1’évolution des densités ionique et électronique en plasma d’argon
az ~ 30 mm a 1 mTorr (4.11a) et 0,5 mTorr (4.11b), en fonction de x. D’abord, nous
constatons que la densité électronique ne semble pas évoluer en fonction de la pression. En
revanche, Le comportement de n; semble dépendant de la pression: les densités ioniques sont
globalement plus élevées & 1 mTorr qu’a 0,5 mTorr. De plus, n; semble dépendant de x. En

3

effet, nous observons qu’a 1 mTorr, n; augmente avec x: 1n; ~ 7.1010 em™ a x = 25 cm et

n; ~ 14.1019 ¢m™ a x = 85cm. Alors qu’a 0,5 mTorr, la tendance est inversée: n; ~ 9.1010
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Fig. 4.11. Evolution de la densité ionique n; et électronique ne en fonction de x a (a) 1 mTorr et (b) 0,5

mTorr en plasma d’argon, a la position z ~ 30 mm.

cm 3 ax =25 cmet nj ~4,5.1010 em ™ a x = 85 cm. A la méme pression, la densité ionique
chute brusquement a x = 55 cm pour atteindre n; ~ 3.1010 cm™ (la mesure a été répétée
plusieurs fois & cette position).

Enfin, nous remarquons que n; &~ 5 Xne 4 0,5 mTorr et n; & 7xne & 1 mTorr. Ce résultat
est contradictoire avec le principe de neutralité macroscopique du plasma.Dans un plasma,
il est d’ordinaire mesuré que n; ~ 1,2 X ne.

Dans notre cas, a z = 30 mm, les criteres s’appliquant au modéle OML pour le courant de
saturation ionique sont parfaitement applicables puisque rs/Ap = 0,8 < 3. De plus, le rayon
de Larmor moyen des ions ry; ~ 8 mm soit 140 fois plus grand que le rayon de la sonde.
Cependant, nous savons que les électrons primaires du plasma sont confinés dans cette zone.
Nous avons vu au chapitre précédent que ces derniers peuvent induire un courant d’émission
secondaire, ce qui amplifie la valeur du courant de saturation ionique. Il est donc possible
que n; soit sur-estimé. Pour la mesure de ne & la méme hauteur, la méthode de Druyvesteyn
ne s’applique plus puisque V| > 0,75 et rp. ~ 15 [37]. Ainsi, la mesure sous-estime la
densité électronique.

Pour conclure, nous utiliserons n; comme étant la valeur la plus proche de la densité
plasma. Ces valeurs seront utilisées pour estimer la force de trainée ionique agissant sur une
poussiére isolée dans un plasma d’argon. Avant de pouvoir estimer son accélération, nous

devons estimer les vitesses de dérive dans le plasma & z = 30 mm.
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4.2.2. Dérive des ions

Dans cette section, nous estimons les vitesses de dérive a la hauteur z ~ 30 mm. Ici,

nous ne considérons que les dérives ioniques électrique et magnétique:

e Dérive électrique: Dans la premiére partie de ce chapitre, nous avons considéré

que B = By (z).€y. De cette fagon, nous pouvons estimer que:

E,

e La dérive magnétique: Dans notre configuration magnétique, la dérive magnétique
est composée d'une contribution associée au rayon de courbure et d’une contribution
associée au gradient du B. Dans la fenétre d’observation, nous avons supposé que
B = By(z).€y. Une telle condition implique que le rayon de courbure R est infini, et

donc que la dérive associée aussi. Nous prenons donc:

,uéxﬁB

Nous rappelons que p1 = E¢ | /B avec E. 1 = %mivi. Dans le cas présent, afin d’estimer

la vitesse de dérive magnétique, nous posons que v | est égale la vitesse thermique des ions

Vihi = \/ %Lm?i ~ 1100 m.s !. Les vitesses de dérives estimées sont représentées sur la figure
4.12:
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Fig. 4.12. Evolution des vitesses de dérives des ions (électrique: rouge; magnétique: noir; totale: bleu)

en fonction de x & (a) 1 mTorr et (b) 0,5 mTorr en plasma d’argon, a la position z ~ 30 mm.
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L’estimation des vitesses de dérive des poussieéres a 1 mTorr et 0,5 mTorr d’argon sont
respectivement représentées sur les figures 4.12a et 4.12b. Quelle que soit la pression, la
vitesse de dérive totale est positive (dirigée vers les x positifs) et donc, dans les deux cas, la
vitesse de dérive électrique I’emporte sur la vitesse de dérive magnétique. Enfin, la vitesse de
dérive magnétique est de Pordre de 420 m.s 1, bien inférieure a la vitesse thermique. Donc,
a z ~ 30 mm 'approximation du centre guide semble vérifiée, ce qui justifie a posteriori la
prise en compte de la dérive magnétique pour les ions.

Encore une fois ces résultats sont en accord avec le modéle présenté dans la section 4.1.4.
Il convient de vérifier que le sens de la dérive est orienté dans le méme sens que celui prédit
par nos estimations. Pour cela, nous utilisons une sonde de Mach. Ce diagnostic permet de
déterminer si une dérive des ions existe et quelle est son orientation. La sonde est disposée
de fagon a mesurer la dérive des ions suivant I’axe x. La sonde est polarisée a 140 V afin de
collecter uniquement des ions. Iy et If ¢ correspondent respectivement aux courants
mesurés par la face orientée vers les x négatifs et les x positifs. Si [If xg| > [If - alors la
dérive des ions est dirigée vers les x positifs et inversement. Les résultats sont présentés sur
la figure 4.13

Les figures 4.13a, 4.13b, 4.13c, 4.13d et 4.13e représentent respectivement les mesures de
courants ioniques en fonction de z, effectuées en x = 25, 40, 55, 70 et 85 cm. Les courbes en
"tirets" et en pointillés sont respectivement faites & 0,5 mTorr et & 1 mTorr d’argon. Enfin,
It x<0 et I x~o correspondent respectivement aux courants mesurés par l'électrode orientée
vers les x négatifs (symboles + et x) et les x positifs ( symboles o et *).

Nous remarquons que toutes les mesures & 1 mTorr ont un profil similaire, quelle que
soit ’électrode de mesure. Nous attribuons ces légéres différences a I'erreur de mesure. S’il
existe une dérive ionique a 1 mTorr nous ne pouvons la détecter a ’aide de notre sonde. En
revanche, a 0,5 mTorr d’argon, nous constatons que l'intensité du courant ionique mesurée
dépend fortement de I’électrode de mesure. En effet, nous observons un fort écart de courant
aux environs de z = 30 mm, ou l'inégalité |If co| < |If x| est toujours vérifice. Nous
concluons qu’a 0,5 mTorr d’argon, il existe une dérive ionique orientée vers les x négatifs
(vers l'injection micro-onde) en z &~ 30 mm, soit une vitesse de dérive ionique vq < 0.

Cette observation nous montre qu’a 0,5 mTorr d’argon il doit exister une dérive plus

importante que la dérive E x B. En effet, si seules Ve B et Vep étaient responsables de la
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Fig. 4.13. Comparaison de courants ionique mesurés sur chaque face d’une sonde de Mach & 0,5 mTorr

et 1 mTorr d’argon. Les mesures sont faites en (a) x = 25 cm, (b) x = 40 cm, (c) x = 55 cm, (d) x = 70

cm et (e) x = 85 cm. Ifyo et If ¢ correspondent respectivement aux courants mesurés par I’électrode

orientée vers les x négatifs (symboles + et x) et les x positifs ( symboles o et ).
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dérive des ions, nous aurions mesuré vq > 0. Il doit donc exister une autre dérive permettant
d’expliquer nos mesures. En effet, nous avons négligé la dérive ionique associée au rayon de
courbure en le considérant infini. Comme la dérive B x ﬁB, celle-ci entraine les ions en
direction des x négatifs (si Rc < 0). Une modélisation des lignes de champ magnétique nous
permettrait ainsi de voir si celle-ci pourrait expliquer nos mesures.

Pour résumer, a 1 mTorr, il doit exister une dérive v, ~ v ce qui entraine

ExB VﬁB’
une dérive totale vq ~ 0. A 0,5 mTorr, cette dérive doit s’amplifier et permettre d’obtenir
I'inégalité v > VEB Veop-

Enfin, ces mesures nous montrent que le modéle que nous avons adapté de Maemura et
al. |87] n’est pas transposable a notre étude en argon et ne nous permet pas d’expliquer
le transport des poussiéres suivant x. En effet, celui-ci suppose que la dérive des ions est
produite par un champ ambipolaire généré par la dérive électrique des électrons magnétisés.
Transposé a notre étude, nous déduisions qu'une compétition doit exister entre la force de
trainée ionique et la force électrique, le long de I'axe x. Ainsi, bien que nous mesurions
effectivement un champ Ey orienté dans le sens des x positifs, celui-ci ne semble pas suffisant
pour entrainer les ions dans cette direction. Nos mesures en argon montrent que, pour
x < 70 cm, la force électrique ainsi que la force de trainée ionique sont orientées dans la
méme direction. Cependant, les faibles valeurs mesurées de Ex nous questionnent quant a
la possibilité de la force électrique de transporter les poussiéres. La partie suivante est donc

dédiée a l'estimation des forces s’appliquant a une poussiére isolé dans un plasma d’argon a

0,5 mTorr.

4.2.3. Estimation de 1’accélération des poussiéres

Dans la section 4.1.4, nous avons estimé que dans la fenétre d’observation de la caméra,
seules les forces électrique Fe et de trainée ionique F; semblent pouvoir expliquer le transport
des poussiéres. Afin de comparer directement 'intensité de Fe et de F; sur une poussiére
en argon avec les observations en acétyléne, nous représentons les accélérations que subirait
une poussiére soumise uniquement a Fe ou a F;. De plus, par continuité avec notre modéle
de chargement des poussiéres, nous supposons les poussiéres sphériques.

Ainsi, I'accélération d’une poussiére par Fe s’exprime:
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ax = M (4.2.3)
prq
Ou ¢y et §f sont respectivement la permittivité du vide et le potentiel flottant de la
poussiére relativement a Vy,. D’aprées les résultats du chapitre précédent, nous avions estimé
que |®¢| = 13V avec une population d’électrons primaires représentée par une distribution
de Dirac.

Puis, 'accélération d’une poussiére soumise uniquement a F; s’écrit:

~3nymy Vigvi

2 2
Ay = 9 e(IDf bO + /\De 1 QGCI)f
%2l dprq m;v2 b% + b2 m;v?

i i

(4.2.4)

Ot nous rappelons que b représente le paramétre d’impact, b est le paramétre d’impact

faisant subir une déflection de 90° de I'ion incident, Ap, est la longueur de Debye électronique

et Vit = \/ V12 + 8kgT;/mm; représente la vitesse totale des ions (vitesse moyenne thermique
et la vitesse dirigée v;).

Dans la section 4.2.1, nous avons vu que le champ électrique Ex peut atteindre jusqu’a
10 V/m & 0,5 mTorr d’argon. Nous utilisons cette valeur pour 'estimation de I'accélération
d’une poussiére soumise a Fo. Pour la force de trainée ionique, I'estimation est plus délicate.
En effet, nous n’avons pas estimé les dérives électrique et magnétique puisque celles-ci sont
compensées par une autre dérive que nous ne connaissons pas. Nous allons donc estimer
I’accélération d’une poussiére soumise a F; pour différentes vitesses de dérive.

L’estimation de l'accélération des poussiéres soumise a Fe ou & Fj en fonction de leur
rayon est présentée sur la figure 4.14. A titre de comparaison, le cadre noir indique les
rayons des particules associés aux accélérations mesurées en acétyléne. Nous remarquons
que l'accélération d’'une poussiére soumise & Ex ~ 10 V/m est quasi-toujours inférieure
a laccélération d’une poussiére soumise a la trainée ionique (quelle que soit la vitesse de
dérive). Ainsi, en plasma d’argon, en dehors des virages magnétiques, la dynamique d’une
poussiére isolée serait principalement controlée par la force de trainée des ions. En effet, pour
10 < x < 55 cm, la force de trainée ionique pourrait expliquer le transport des poussiéres en
acétyléne.

Néanmoins, nous constatons que ce résultat est en désaccord avec le modéle utilisé au

début du chapitre puisque les ions ne dérivent pas dans la direction de la dérive des électrons.
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Fig. 4.14. Evolution de la composante ayx de I’accélération des poussiéres en fonction de leur rayon pour

composante Ex = 10 V/m et différentes vitesses de dérive ioniques. Ici, |®¢| = 13V.

4.3. Conclusion du chapitre

Dans ce chapitre, nous avons étudié le transport des poussiéres incandescentes dans un
plasma d’acétyléne et d’argon. Dans un premier temps, nous avons caractérisé le transport
des poussiéres formées en acétyléne par imagerie rapide. Nous avons montré que le transport
des poudres suivant ’axe x change d’orientation: axy < 0 pour x < 55 c¢m, ax ~ 0 pour
55 < x < 80 cm et ay > 0 pour x > 80 cm. De plus, nous avons montré que l'accélération
des poussiéres suivant l'axe y est dirigée vers U'intérieur du feston (entre les aimants). La
majorité des poussiéres est observable autour de z = 3 cm entre les aimants.

Face a la difficulté de caractériser un plasma d’acétyléne (méconnaissance des espéces io-
niques et dépot carboné sur les instruments de mesures) nous avons supposé que le transport
des poussiéres est indépendant du gaz dans lequel celles-ci sont générées. C’est pourquoi
nous avons caractérisé un plasma d’argon a 1 mTorr et & 0,5 mTorr a ’aide d’une sonde de
Langmuir et d'une sonde de Mach. Nous avons mesuré les profils de densités électronique et
ionique et de potentiel plasma. Nous avons utilisé les profils de Vi, pour estimer la compo-
sante E, du champ électrique et estimer la vitesse de dérive E x B ainsi que la dérive B x VB.
Cette estimation nous donne une vitesse de dérive positive (dirigée vers x > 0). Cependant,
la mesure de 'orientation de la vitesse de dérive avec la sonde de Mach est en désaccord avec

Iestimation précédente. A 0,5 mTorr d’argon le sens de la dérive coincide avec le sens de
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transport des poussiéres pour 10 < x < 55 cm. Il doit exister un autre mécanisme de dérive
permettant d’expliquer ce transport.

Nous avons comparé 'accélération des poussiéres en fonction de leurs rayons et suivant
qu’elles soient soumises & une force électrique ou de trainée ionique. Nous avons utilisé les
parameétres des poussiéres (charge, potentiel) déterminés au chapitre précédent pour estimer
les accélérations subies. Nous avons comparé les accélérations mesurées par imagerie rapide
avec celles estimées. Nous constatons que les poussiéres ne peuvent étre transportées que par
la force de trainée ionique. Cela contrevient aux hypothéses sur le transport que nous avons
faites au début du chapitre, la force électrique ne peut pas étre responsable du transport
dans un plasma d’argon. Néanmoins, la force de trainée ionique est orientée dans la méme

direction que pour les poussiéres en acétyléne, pour 10 < x < 55 cm.
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Chapitre 5

Etude de I'interaction plasma surface

Ce chapitre est consacré a I'interaction du plasma avec les surfaces du réacteur. En particu-
lier, il a pour but de caractériser les poussiéres formées dans un plasma RCER d’acétyléne a
partir d’observations ou de mesures ex-situ et de mettre en évidence des phénoménes de for-
mation, de transport et de dépdt singuliers. La premiére étape consiste & mettre en évidence
les zones d’intérét ou collecter de la matiére et o positionner les sondes pour 'analyse du

transport. La seconde consistera donc a discuter des processus de transport vers les parois.

5.1. Observations Expérimentales et analyses ex-situ

5.1.1. Observation du dép6t

La figure 5.1 représente une superposition d’images du dépot obtenu sur les parois du
réacteur aprés un plasma de 30 minutes a 0,6 mTorr de CoHg. Contrairement & un plasma
de CHy, ou le dépdt est homogene sur les parois du réacteur, en plasma de CoHoy celui-ci
est trés inhomogéne. En effet, contrairement au dépot en couches minces produit entre les
aimants (cette couche mince est observée du fait de la présence de franges d’interférence liées
a 'épaisseur de la couche), un dépdt noir est localisé au niveau des aimants périphériques
et de 'aimant central, ainsi que dans les virages magnétiques. Localement, 1’absence de ce
dépdt (en particulier, dans les virage magnétiques 1 et 2 représentés sur la figure 5.1) montre
que ce dépdt n’est pas cohésif : nous avons donc émis ’hypothése que ce dépot était constitué
de poussiéres, celles-ci étant « soufliées » lors de la remise a la pression atmosphérique du

réacteur.



[ Aimants
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Fig. 5.1. Schéma de la piste magnétique du réacteur RECR avec superposition de photographies montrant

les zones privilégiées du dépot.

Cette premiére observation nous permet de définir trois zones d’intérét : I'aimant péri-
phérique, I'aimant central et le virage magnétique. Des échantillons sont donc collectés dans

ces différentes zones pour différents temps.

5.1.2. Analyse ex-situ du dépot

Dans cette partie, les dépots collectés sur des substrats en acier inoxydable sont analysés
par microscopie électronique a balayage (MEB), par spectroscopie Raman et par spectromé-
trie de masse (AROMA). Ces méthodes ne sont pas détaillées dans le manuscrit car elles ne
sont utilisées que pour discuter les processus de transport et de dépot de poussiéres mis en
jeu dans le plasma RCER d’acétyléne. Néanmoins, le lecteur pourra se référer aux travaux
dans le dispositif AROMA (Astrochemistry Research of Organics with Molecular Analyzer)
de H. Sabbah de I'Institut de Recherche en Astrophysique et Planétologie (IRAP) [89].

La figure 5.2 représente des images MEB de poussiéres collectées sur 'aimant central
(figure 5.2a) et sur le virage magnétique (figure 5.2b, 5.2¢ et 5.2d) pour des temps courts
(jusqu’a 2 minutes). Il est & noter que pour ces temps, 'imagerie rapide (Chapitre 4) ne
détecte aucune poussiére incandescente.

En accord avec ’hypothése émise, la figure 5.2 montre que quelle que soit la position
(aimant central et virage magnétique), le dépot est constitué de poussiéres. Celles-ci sont
sphériques suggérant qu’elles sont produites dans le volume du plasma (croissance isotrope)
et transportées a ces positions. Au niveau de 'aimant central (figure 5.2a), le diameétre moyen

de ces poussiéres est de I'ordre 20 nm avec une faible dispersion dans la distribution en taille
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Fig. 5.2. Photographies MEB d’échantillons soumis & un plasma d’acétyléne (a) au niveau de 'aimant

central pendant 1 minute et au niveau du HS (b) pendant 1 minute, (c)(d) 2 minutes respectivement.

contrairement & celles collectées dans le virage magnétique (figure 5.2b) ou le diamétre des
poussiéres est compris entre 10 et 50 nm. Cette taille n’évolue pas au cours du temps (figure
5.2¢), bien que quelques agrégats (entourés par les cercles rouges) apparaissent. Néanmoins,
il est difficile de dire si ce processus se produit dans le volume du plasma ou sur les parois.
Les poussiéres les plus rapprochées pourraient coaguler sur la paroi. Enfin, la figure 5.2d
nous montre une vue élargie de la méme zone présentée sur la figure 5.2c. Toute la zone du
virage magnétique est recouverte de poussiéres : celles-ci semblent étre organisées, c’est-a-
dire alignées. Le dépdt au niveau des aimants et des virages magnétiques (1 et 2) est donc

composé de poussiéres venant s’accumuler au cours du temps.
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Fig. 5.3. Spectre de masse montrant la composition des poussiéres récoltées a I’aimant central.

Afin de caractériser la structure de ces poussiéres, les dépots sont analysés dans le dispo-
sitif AROMA. La figure 5.3 présente le spectre de masse du dépot collecté aprés 2 minutes
sur 'aimant central. Ce dépot est constitué de molécules de masse et de stoechiométrie

particuliéres qui peuvent étre classées en trois catégories:

e Les Hydrocarbures aromatiques polycycliques (HAP) : ce sont des molécules
hydrocarbures aromatiques, c’est-a-dire des molécules constituées d’atomes de car-
bone et d’hydrogeéne mais dont la structure comprend au moins deux cycles aroma-
tiques. Ces HAP sont trés étudiés dans les procédés de combustion comme produits
de la nucléation de suies [90] et observés en abondance dans le milieu interstellaire
[91]. Par analogies, ces molécules sont considérées comme la source des poussiéres
dans les plasmas froids [92| bien que trés peu d’évidences expérimentales n’aient été
rapportées [93]. Dans notre cas, nous observons que la molécule de pyréne (Ci6Hqg,
masse 202,07) est la plus abondante et que le plus grand HAP formé est la molécule
de coronéne (CogHyo, masse 300,10).

e Les clusters de carbone : ce sont des molécules uniquement composées d’atomes de

carbone. Ceux-ci peuvent étre formés par recombinaisons ou suite a des modifications
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des HAP liées & du bombardement ionique ou du chauffage. Le plus abondant est la
molécule Cyg (masse 120,00) mais des plus gros clusters, tels que des fullerénes (tel
que Cgp , masse 720,00) sont aussi observés.

e Des molécules hydrocarbonées : ce sont généralement des HAP sur-hydrogénés
(masse comprise entre 400 et 600). Néanmoins, ces molécules sont trouvées en trés

faible abondance.

Il HAP
0.9 ! I C clusters
Il CH clusters

Aimant central Point chaud

Fig. 5.4. Composition des poussiéres récoltées a I’aimant central ainsi qu’au point chaud.

En considérant ces trois types de molécules, les résultats sont résumés sur la figure 5.4
pour le dépot collecté sur 'aimant central et le virage magnétique. Nous constatons que les
poussiéres collectées & I’aimant central sont principalement composées de HAP. En revanche,
au virage magnétique, celles-ci sont majoritairement composées de clusters (63%) et de HAP
(29%). En considérant que les HAP soient des produits de la nucléation, ceci suggére que
cette étape se produit dans le plasma dans les zones de fort champ magnétique.

Afin de mettre en évidence des effets liés a l'interaction plasma-surface au niveau du
virage magnétique, des échantillons ont été collectés pour différents temps (Figure 5.5a et
5.5b). Au cours du temps, les observations au MEB suggérent que le dépot évolue. En ef-
fet, contrairement aux temps trés courts ot ’on observait principalement que des poussiéres
isolées, nous observons, de facon reproductible, le dép6t d’une couche homogéne au bout de
4 minutes et la présence de « cristaux » au bout de 10 minutes. La spectroscopie Raman

(Figure 5.5¢) montre la nature « graphitique » du dépot, celle-ci évoluant peu au cours du
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Fig. 5.5. Photographies MEB d’échantillons collectés au niveau du virage magnétique 1 (a) aprés 4 et (b)

10 min. Ces échantillons sont ensuite analysés par spectroscopie Raman (c).

temps. Or, les mesures de spectroscopie Raman ont été effectuées hors d’une zone d’incan-
descence du dépot, représentée sur la figure 5.6. Ceci explique la faible évolution temporelle
de la nature graphitique du dépot.

En effet, au bout d’un temps compris entre cing et dix minutes, un point chaud (HS pour
« hot spot ») se forme dans le virage magnétique 1 (figure 5.6). Ce HS apparait quelques
minutes aprés 'apparition des premiéres poussiéres incandescentes (généralement observées
autour de 5 minutes — cf chapitre 4). Ce HS peut étre observé dans différentes conditions.
En effet, par exemple, aprés un plasma d’acétyléne de 30 minutes, il est possible d’observer
le méme phénomeéne en plasma d’argon pour des pression inférieures ou égales a 0,2 mTorr.

Toutefois, pour des pressions supérieures, aucun processus de chauffage n’est observé. Ainsi,
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Fig. 5.6. Photographie du dépét incandescent ("Hot Spot") dans le virage magnétique n°1, & la position
g 2 g g

x = 95cm et y = 5cm et schéma des zones ot sont positionnés les échantillons pour la collecte du dépot.

I'incandescence sur les parois au virage magnétique est conditionnée a la présence d'un dépot
carboné et est liée & la physique méme du plasma (et non & la chimie du plasma d’acétyléne).

Lors de I'apparition du HS, le nombre de poussiéres incandescentes dans le volume du
plasma augmente trés fortement (cf chapitre 4). En effet, la figure 5.7 montre qu’en plus de
poussiéres sphériques, la présence de poussiéres de formes allongées, de plusieurs p m de long
(Figure 5.7a). A partir de 10 minutes, le dépot, composé de poussiéres sphériques se fragilise
puis s’écaille a la surface de I’échantillon. Les figures 5.7b et 5.7c montrent respectivement
I'une de ces poussiéres appelées "flakes" ainsi qu’un agrandissement du rebord de ce type
de particule. Sur la figure 5.7c, on peut voir une excroissance grandir a partir du rebord du
"flake".

Enfin, la figure 5.7d montre encore un agrandissement réalisé sur un des morceaux de
dépot issus de la délamination. Nous constatons qu’il est composé du méme dépot rugueux
que celui observé durant les premiéres minutes du plasma. Ceci confirme bien I’hypothese
émise quant a leur processus de formation depuis les parois. Des particules de ce type sont
observées un peu partout dans le réacteur. Leur répartition peut s’expliquer soit par leur
formation dans I’ensemble du réacteur, soit par leur transport dans tout le volume lors de
la remise a la pression atmosphérique du réacteur. Pour cela, des échantillons sont collectés
au niveau des aimants.

Bien que nous n’observions pas de HS sur les aimants périphériques ou sur I'aimant
central, des mécanismes similaires apparaissent dans ces régions. FEn effet, la figure 5.8

montre que la structure du dépot évolue fortement au cours du temps (ici, 20 minutes). De
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Fig. 5.7. Photographies MEB d’échantillons collectés au niveau du virage magnétique n°1 aprés 20 min.

méme que sur le virage magnétique, nous observons la délamination du dépdt au niveau de
laimant central (figure 5.8a) et une rupture du dépot sur 'aimant périphérique a coté du
point chaud (figure 5.8b). Nous pouvons voir la propagation du décollement du dépot (figure
5.8b). Des motifs géométriques, associés au décollement, deviennent de plus en plus petits
jusqu’a former une frontiére trés nette. Ces observations suggerent que le dépdt est soumis
a des contraintes thermiques et mécaniques importantes. La délamination serait la premiére
étape de rupture du dépot. Ensuite, les effets de bords engendrent de fortes contraintes
mécaniques et se propagent perpendiculairement au sens de la délamination.

Pour aller plus loin dans ces observations, nous avons filmé les parois du réacteur par

imagerie rapide.
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TEMSCAN

Fig. 5.8. Les photographie MEB d’échantillons soumis 4 un plasma d’acétyléne plus de 20 minutes (a) au

niveau de l'aimant central et (b) sur ’aimant périphérique.

5.1.3. Etude qualitative du dépét par imagerie rapide

Deux zones ont particulierement été étudiées. La premiére est le virage magnétique en
présence de HS. En effet, I'incandescence locale du dépdt permet aisément de filmer les
phénoménes. La seconde est au niveau de 'antenne.

Afin d’observer plus en détail le HS, nous avons filmé cette zone. Toutefois, la faible
profondeur de champ imposée par la faible luminosité du milieu ne nous permet pas de faire
un suivi quantitatif des poussiéres dans cette zone. Nous nous cantonnons a une description
qualitative des poussiéres et du dépot incandescent.

La figure 5.9 reporte une séquence d’images ot deux événements singuliers se produisent
simultanément. Le premier (fleche rouge) montre le déplacement d’une poussiére a la surface
ou juste au-dessus du HS. Le deuxiéme (fléche blanche) montre une poussiére quittant le HS
en direction du plasma. Ces observations nous indiquent que des poussiéres sont collectées
au point chaud et réémises depuis cette zone.

D’autre part, cette séquence montre que le chauffage du dépot n’est pas homogéne. Ceci
peut s’expliquer soit par le fait que le dépot n’est pas compact, mais plutét une surface sur
laquelle repose un grand nombre de particules, soit que le processus de chauffage n’est pas

homogeéne.
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Fig. 5.9. Séquence d’images du point chaud enregistrée par imagerie rapide. La fléche rouge suit une

poussiére se déplagant sur le point chaud. La fléche blanche suit une poussiére quittant le point chaud.

Fig. 5.10. Séquence d’images enregistrée par imagerie rapide au niveau de antenne micro-onde (ligne

blanche en pointill¢). La fleche blanche indique le point d’émission des poussiéres.

Enfin, la figure 5.10 nous montre une séquence d’images filmées au niveau de ’antenne

micro-onde (signalée par la ligne blanche en pointillé). En effet, des poussiéres incandescentes
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sont présentes au niveau de ’antenne comme on peut le voir a droite de la ligne pointillée.
A partir de la fleche blanche mentionnée sur la premiére image, nous observons 1’émission
de deux particules suite & "I'explosion" du dépot. Nous ne pouvons pas savoir si ce dépot
provient de la surface de I’antenne ou bien de la paroi. Toutefois, ce mécanisme propulse des
poussiéres dans le volume du plasma a des vitesses plus élevées que la vitesse moyenne des
poussiéres rapportée dans le chapitre 3. En effet, les trainées lumineuses quasi-rectilignes
montrent que la cadence de la caméra (20000 images par seconde) n’est plus suffisante pour
observer ponctuellement la position de la poussiére.

Pour résumer, ces premiéres observations montrent que des poussiéres sphériques dont
le diameétre est de l'ordre de la dizaine de nanomeétres sont formées dans le volume du
plasma. Celles-ci se déposent au-dessus des aimants ainsi qu’au niveau des virages magné-
tiques. Toutefois, les poussiéres collectées sur ces deux positions différent du point de vue
de leur composition. En effet, principalement composées de HAP sur I'aimant central, celles
collectées au virage magnétique sont composées de clusters carbonés. Sur des temps plus
longs, ces poussiéres sont recouvertes d'un dépot moléculaire comme classiquement dans
les plasmas d’hydrocarbure. Ce dépot, trés certainement isolant, va se modifier sous 'ef-
fet de contraintes thermiques et mécaniques. Le dépot se délamine, formant des particules
longiformes, de quelques dizaines de micrométres de long.

Afin de comprendre comment les poussiéres viennent se déposer préférentiellement sur
les aimants et au point chaud, nous allons étudier le transport des ions et des électrons vers

les parois au niveau de ces régions.

5.2. Etude du transport d’espéces chargées aux parois

Nous venons de voir que le transport des poussiéres s’effectue préférentiellement au niveau
des aimants ainsi que des virages magnétiques. En considérant, comme dans le chapitre 4,
que le transport de poudres est controlé par la force électrique et la force d’entrainement
des ions, nous avons utilisé la sonde de flux aux parois pour caractériser les zones d’intérét
précédemment définies : 'aimant central et le virage magnétique 1. Nous nous limiterons
donc pour les analyses sur le bout de I'aimant central et le virage magnétique 1. La mesure
des flux électronique et ionique va tout d’abord permettre de caractériser le transport des

électrons et des ions sur les parois en présence de champs magnétiques plus élevés qu’a z = 3
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cm (B = 3000 Gauss au niveau des cusps et 1000 Gauss au centre du virage magnétique).
Les plasmas multipolaires sont connus pour permettre un confinement efficace des espéces
chargées du plasma. Toutefois, localement, comme au niveau des cusps [94, 57| ou lorsque
le champ magnétique varie spatialement (par exemple au bout des aimants dans le cas d’une

configuration ouverte du circuit magnétique), ce confinement peut étre affecté conduisant a

une fuite du plasma vers les parois.
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Fig. 5.11. Schéma du dispositif expérimental permettant la mesure des flux électronique et ionique au

niveau des cusp et du HS.

Ici, nous nous intéressons au transport des ions et des électrons aux niveau de l'aimant
central et du HS. La figure 5.11 schématise les deux positions de la sonde de flux aux parois
étudiées. Comme pour la sonde de Langmuir, les mesures sont effectuées en plasma de gaz
rare, ici hélium, pour limiter la composition du plasma a des électrons et & des ions He-+.

Nous avons choisi d’effectuer les mesures a différentes pressions, a savoir, 1, 0,3 et 0,1 mTorr.

5.2.1. Mesures sur ’aimant central

Nous nous intéressons dans cette section a la mesure des flux ionique et électronique
au niveau de 'aimant central sur 5 électrodes positionnées au milieu de l'aimant central
(<Y’ = 0) vers l'antenne. Comme les parois du réacteur sont a la masse, il convient de
déterminer ces flux & V = 0. Le lecteur peut se référer au chapitre 2 (matériel et méthodes)
pour retrouver comment nous déterminons les densités de courant. La figure 5.12 montre
I’évolution des flux ionique et électronique mesurés dans un plasma d’hélium & différentes

pressions (l'intensité du champ magnétique est reportée en paralléle).
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Fig. 5.12. Mesures (a) du flux ionique et (b) du flux électronique au niveau de I’aimant central en plasma

d’hélium a 0,1, 0,3 et ImTorr.

D’aprés la figure 5.12a , la densité de courant ionique pour une méme position diminue
a plus faible pression et décroit du centre de 'aimant vers sa périphérie. Toutefois, cette
décroissance est d’autant plus amortie que les mesures sont effectuées & basse pression : en
effet, contrairement aux mesures effectuées a 1 et 0,3 mTorr, la variation est trés faible & 0,1
mTorr. Enfin nous remarquons qu’en dehors de I’aimant, les valeurs du flux ionique mesurées
sont similaires quelle que soit la pression.

Ces évolutions peuvent s’expliquer par deux phénoménes. D’abord, la densité ionique
décroit a plus basse pression de travail [34]. Ensuite, bien que les ions soient moins magnétisés
que les électrons, nous trouvons que leurs rayons de Larmor est environ égal a 0,5 mm pour
Ti = 0,2 eV et B = 3000 Gauss. Comme la fréquence de collision diminue avec la pression,
ce qui permet d’accroitre l'efficacité de leur confinement magnétique, nous observons une
diminution de la densité de courant ionique.

Sur la figure 5.12b, le constat est similaire pour la densité de courant électronique : le
flux mesuré décroit lorsque la pression diminue. Contrairement aux ions, le flux d’électrons
est maximum l& ot le champ magnétique est maximum. Nous expliquons cette différence par
le confinement magnétique, notamment par la différence du rayon de Larmor entre les ions
et les électrons. En effet, nous estimons le rayon de Larmor électronique a 20 pm pour des

électrons ayant une température de 5 eV avec B = 3000 G. En dehors des aimants, la densité
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de courant électronique tend vers les mémes valeurs quelle que soit la pression. D’apres ces

mesures, nous observons que les électrons et les ions sont perdus au niveau des cusps.

5.2.2. Mesures au virage magnétique

Afin de voir §’il existe un phénoméne similaire au niveau du virage magnétique, nous
avons mesuré les flux électronique et ionique sur cette zone, dans les mémes conditions. Les
résultats obtenus sont présentés sur la figure 5.13. Les flux ionique (& gauche) et électronique
(a droite) sont mesurés pour des pressions de travail de 0,1, 0,3 et 1 mTorr sur chacune des
25 électrodes et reportés en niveau de gris sur la figures 5.13a, 5.13b et 5.13c, respectivement
(la valeur des différentes courbes de niveau est reportée en rouge).

Contrairement aux mesures au niveau des cusps (figure 5.12a), pour une méme position
dans le virage magnétique, les densités de courant électronique et ionique diminuent lorsque la
pression augmente. En effet, nous observons que pour 0,1 et 0,3 mTorr (figures 5.13a et 5.13b,
respectivement), les maximums de densités de courant ionique et électronique sont mesurés
sur l'électrode n°8 (située a x = 8,5 mm et y = 11,9 mm) respectivement a 1,9 mA /em? et
19 mA/em?. En revanche, a 1 mT orr, nous mesurons une chute des densités de courant
électronique et ionique (figure 5.13c), respectivement, & 1,4 et 11 mA /em?. Par ailleurs, la
position du maximum se situe toujours sur I’électrode n°8 et les densités décroissent sur les
patchs autour. Cette décroissance est d’autant plus amortie que les mesures sont effectuées a
basse pression : en effet, contrairement aux mesures effectuées a 1 et 0,3 mTorr, la variation
est trés faible a 0,1 mTorr. Enfin, nous remarquons qu’en périphérie de la sonde, les valeurs
du flux ionique décroissent aussi avec la pression.

Les mesures de sonde de flux aux parois, a 'aimant central et sur le virage magnétique
semblent corrélées : lorsque la pression diminue, les densités de courant mesurées a ’aimant
central diminuent et celles au HS augmentent. Nous pensons que 1’espacement inter-aimants
dans les virages magnétiques joue un réle important sur le confinement des espéces du plasma.
Afin de vérifier cette hypothése, nous avons simulé le champ magnétique dans le virage a
laltitude z = 0 a 'aide du logiciel de simulation Ansys®). Les résultats sont présentés sur
la figure 5.14.

La figure 5.14a nous montre le champ magnétique obtenu par simulation numérique dans

le virage magnétique a l'altitude z = 0. Le champ de vecteur bleu est une représentation
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Fig. 5.14. (a) Modélisation du champ magnétique dans un virage a z = 0. Les fléches bleues représentent
le champ B en trois dimensions et les fleches rouge la projection de B sur le plan Oxy. Enfin la ligne noire
représente la la zone ou la distance inter-aimants est la plus grande (b) Valeur de la composante B, du

champ magnétique dans le virage magnétique, ou la distance inter-aimants est la plus grande (ligne noire).

3D, tandis que le champ de vecteur rouge est une projection du champ dans le plan Oxy.
L’évolution de la composante Bz du champ magnétique le long de la diagonale (trait noir)
est représentée sur la figure 5.14b. La position r = \/}ﬁy2 = 0 correspond au milieu de
I’aimant central. Nous constatons que la composante Bz change de signe le long de cet axe.
Cela traduit le fait que les lignes de champ magnétique « rebouclent » plus facilement sur
le pole opposé du méme aimant a cause de I’écartement des deux aimants. Les électrons et
les ions sont magnétisés et peuvent étre transportés sur les mémes zones que les poussiéres.

Cela vient confirmer notre hypothése sur le confinement des espéces. Plus la pression
est faible, plus le confinement magnétique ainsi que l'effet de miroir magnétique au niveau
des cusps sont efficaces. Nous collectons donc moins d’espéces chargées a ’aimant central.
Puisqu’il n’y a pas de cusp au niveau du virage magnétique, il ne peut y avoir d’effet de miroir.
Les ions et les électrons qui suivent les lignes de champ sont donc directement collectés a la
surface et nous mesurons une densité de courant plus élevée dans cette zone. De plus, ces
mesures permettent d’expliquer I'apparition du point chaud. En effet, les électrons primaires
peuvent étre évacués par la paroi de l’enceinte placée a la masse. Lorsque les premiéres

poussiéres viennent se déposer au niveau du point chaud, celles-ci vont former une couche
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isolante limitant I’évacuation des électrons primaires. Lorsque le dépot devient suffisamment
épais, celui-ci va chauffer par effet Joule jusqu’a devenir incandescent.

Pour conclure, nous remarquons que les zones d’intérét coincident avec des zones de forts
flux ionique et électronique. Le transport des poussiéres et leur dépdt semblent donc liés au

transport des électrons et des ions.

5.2.3. Transport des poussiéres 4 ’aimant central et au virage magnétique

Nous avons vu précédemment que les poussiéres se déposent au dessus des aimants ainsi
que dans le virage magnétique, c’est-a-dire 1a on les flux ionique et électronique sont les plus
importants. Ceci signifie que le bilan des forces est favorable localement au transport des
poudres sur les parois. Dans cette partie, nous nous intéressons aux forces qui peuvent étre
responsables du transport des poussiéres sur 'aimant central ainsi qu’au virage magnétique
dans les premiéres minutes du plasma.

Pour se déposer aux parois, une poussiére doit pouvoir franchir la gaine ionique présente
entre le plasma et la paroi. D’aprés les mesures de sonde de flux aux parois, le potentiel &
la gaine Vg = 10 V , n = 2.10"° m™3 et Te = 17 €V en plasma d’hélium a 0,3 mTorr. Si
I'on suppose que la gaine a une épaisseur de l'ordre de grandeur de la longueur de Debye
(g ~ 1 mm), ce champ est estimé grossiérement a E ~ Vp/lg = 10 V/m. 1l doit exister un
mécanisme capable de leur faire franchir cette barriére de potentiel.

Les mesures de sonde de flux aux parois ont montré qu'un fort flux ionique est dirigé
vers les parois au niveau des cusps et du virage magnétique. Nous avons donc calculé un
ordre de grandeur de ces deux forces aux niveaux des parois. Dans un premier temps nous
ne discutons pas de l'effet d'une éventuelle force de thermophorése. En effet, durant les
premiéres minutes, le dépot n’est pas incandescent dans le virage magnétique. Enfin, comme
les mesures de sondes ont été effectuées dans un plasma d’hélium, ’estimation des forces
est donc effectuée pour une poussiére isolée dont le rayon est compris entre 5 et 25 nm en
hélium.

Pour estimer la force électrique, nous calculons la charge de la poussiére de la méme
fagon que dans le chapitre 3 en tenant compte des électrons primaires (en considérant une
distribution de type Dirac avec Ep = 125 €V et n = 10%), de I"émission secondaire ainsi que

de l'effet thermoionique. Pour la force de trainée ionique, nous avons considéré la densité
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de courant ionique maximale (J; = 1,9 mA /cm?) mesuré a 0,3 mTorr et la vitesse de Bohm

comme vitesse dirigée. Les résultats sont présentés sur la figure 5.15.
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Fig. 5.15. Evolution de la force électrique (courbe bleue) et de la force de trainée ionique (courbe rouge)

appliquée & des poussiéres en fonction de leurs rayons a la lisiére de la gaine.

La figure 5.15 représente 1’évolution de la fore électrique et de la force d’entrainement des
ions en fonction du rayon des poussiéres. Nous constatons que la force électrique (répulsive
dans le cas d’une poussiére négativement chargée) est toujours supérieure a la force de trainée
ionique (d’environ 3 ordres de grandeurs) en considérant des poussiéres de 5 & 25 nm de rayon.
Nous avancgons ’hypothése que ces poussiéres sont positivement chargées.

Dans le chapitre 3, nous avons vu que pour la gamme d’énergie considérée pour les
¢électrons primaires, I’émission secondaire ne pouvait pas changer le signe de la charge d'une
poussiére. Néanmoins, Chow et al. ont montré que le coefficient d’émission secondaire
d’une particule sphérique peut augmenter lorsque sa taille diminue (95, 96|. En effet, les
modéles classiques de calcul du coefficient d’émission secondaire considérent des matériaux
irradiés plans et semi-infinis. De cette facon, ’émission secondaire ne peut s’effectuer que
par la frontiére du matériau avec le vide, c¢’est-a-dire dans la direction opposée aux électrons
incidents. Dans le cas d'une géométrie sphérique, la probabilité que les électrons secondaires
soient émis de n’importe quel point de la surface de la sphére augmente. Ainsi, 1’émission

secondaire d’une poussiére augmente lorsque son rayon diminue. Nous avons donc repris
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le formalisme développé par Chow et al. [95] et 'avons adapté a des poussiéres carbonées
pour estimer le coefficient d’émission secondaire de nos poussiéres. Il est a noter que ce
modeéle est tres simpliste, les auteurs ne considérent que des électrons impactant la sphére au
centre de sa surface apparente. Ces derniers sont présentés sur la figure 5.16 pour différents
rayons de particules. A titre de comparaison, nous avons représenté le coefficient d’émission

secondaire, d’apres la relation empirique établie par Sternglass pour du carbone.
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Fig. 5.16. Evolution du coefficient d’émission secondaire pour différents diamétres de nanoparticules de

carbones sphériques.

Pour les différents rayons étudiés, nous constatons I’apparition d’'un pic & basse énergie.
Celui-ci est da a la loi de Whiddington [97] qui estime la distance de pénétration d'un
électron dans le matériau en fonction de ’énergie des électrons incidents. Nous constatons
que pour des poussiéres allant jusqu’a 50 nm de diamétre, impactés par des électrons primaire
de 125 eV, les coeflicients d’émission secondaire électronique sont 1,2 fois supérieurs a ceux
estimés pour un plan semi-infini. Par ailleurs, pour des poussiéres de 10 nm de diamétre, le
maximum du coefficient d’émission secondaire est quatre fois supérieur a celui prédit pour un
milieu carboné plan semi-infini. Afin de voir 'influence de cette augmentation du coefficient
d’émission secondaire, nous les avons inclus dans le modéle de chargement d’une poussiére.
Le calcul, comme dans le chapitre 3, est effectué en considérant les caractéristiques d’un

plasma d’hélium, a savoir Vp, = 10 V., n = 2.101 m™3 et Te = 17 6V et d’autre part des
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électrons primaires représentés par une fonction de distribution Dirac avec Ej, = 125 eV et

n = 10%. Les résultats sont présentés sur la figure 5.17.
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Fig. 5.17. Evolution temporelle du potentiel flottant sur des poussiéres sphériques de diamétre d = 10,
20, 30, 40 et 50 nm.

Nous observons effectivement que pour les poussiéres les plus petites, le potentiel flottant
est moins négatif. Celui-ci passe de 27 V a —19 V pour des poussiéres de 50 nm & 10 nm de
diamétre, respectivement. Donc, I’émission secondaire seule n’est pas suffisante pour charger
positivement une poussiere.

Cependant, nous n’avons pas discuté I'effet du champ magnétique sur les mesures de sonde
de flux aux parois. Par exemple, a ’aimant central, nous savons que le champ magnétique est
de T'ordre de 3000 Gauss a la surface de la sonde. A cause de I'approximation adiabatique,
lorsqu’un électron s’approche de la sonde, celui-ci observera un transfert de son énergie
cinétique EC7H paralléle a B vers son énergie cinétique E. | perpendiculaire a B. Si l'on
suppose que les lignes de champ B sont perpendiculaires & la surface de la sonde, alors le
courant mesuré ne peut qu’étre sous-estimé. En effet, seule la composante Ec,H permet a
I’électron de franchir la gaine.

De plus, lorsque les électrons primaires se rapprochent du point miroir, leur temps de
résidence dans les cusps augmente, et leur probabilité d’effectuer un collision ionisante aug-

mente. Le terme source de ’équation de conservation de la masse doit donc augmenter.
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Pour les raisons précédemment invoquées, la mesure de densité plasma & la paroi au
niveau des cusps et du virage magnétique est sous-estimée, et pourrait certainement étre
supérieure a celle mesurée au centre des festons.

Au niveau des virages magnétiques, une augmentation de la densité peut aussi se produire
au niveau des virages magnétiques. En effectuant des aller-retours dans le virage, les électrons
primaires se déplacent le long de ’aimant périphérique, mais les rebonds sur ’aimant central
se produisent a la méme position. De la méme facon, cela augmenterait le terme source et

donc la densité plasma dans cette région.

Fig. 5.18. Photographie d'un plasma d’argon produit & 0,5mTorr. Les zones lumineuses les plus intenses

au dessus de 'aimant central et du virage magnétique montrent I’augmentation du terme source.

Pour illustrer notre propos, une photographie d’'un plasma d’argon a 0,5mTorr au virage
magnétique est montrée sur la figure 5.18. Les zones ot le terme source est plus important
sont celles ot 'intensité lumineuse du plasma est la plus importante: au dessus de 'aimant
central et dans le virage magnétique. Une conséquence d’'une augmentation de la densité
plasma serait une augmentation du chauffage des poussiéres par le biais des électrons pri-
maires. De cette fagon, 'effet thermoionique pourrait étre responsable du changement de
signe de la charge.

Afin de voir si 'effet thermoionique peut charger positivement une poussiére, nous repre-

nons le modéle de chargement des poussiéres avec la prise en compte de l'effet de la taille
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des poussiéres sur 1’émission secondaire et en faisant varier la densité du plasma. Les calculs

sont effectués pour une poussiére de 10nm de rayon.
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Fig. 5.19. Evolution du potentiel flottant et de la température d'une poussiére de 10nm de rayon en

fonction de la densité du plasma.

La figure 5.19 montre I’évolution du potentiel flottant et la température d’une poussiére
en fonction de la densité du plasma. Nous observons que le potentiel flottant de la poussiére
augmente de facon exponentielle a partir d’une densité plasma ng = 1,5.1017 m™ jusqu’a
devenir positif & ng = 3,3.1017 m 3. En revanche, la température de la poussiére croit de
facon quasi-linéaire. Pour devenir positivement chargée, la température de la poussiére doit
atteindre 2700 K.

Cependant, ce résultat souléve plusieurs questions qu’il convient de discuter:

e Incandescence des poussiéres: Si une poussiére atteint une température de 2700
K, nous pourrions nous attendre a la voir rayonner dans les cusps. Or, nous n’obser-
vons pas a 'ceil nu et ne détectons pas de poussiéres par imagerie rapide. Cependant,
les premiéres poussiéres ont une taille de 'ordre de la dizaine de nm. Une facon de
trancher cette question serait d’utiliser une caméra rapide ICCD, comme elle le sont
dans les techniques d’incandescence induite par laser [98].

e Effet de la force de thermophorése: Dans cette partie, nous n’avons pas pris

en compte leffet de la force de thermophorése. En effet, Ouaras et al.[52] montrent
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que proche d’'une source RCE, les poussiéres sont transportées sous l'effet de cette
force. Or nos échantillons sont placés sur 'aimant central. Cependant, Horiike et
al. montre que la température du plasma peut augmenter dans les cusps [94|. Ces
derniers mesurent 1’élévation de la tension en placant des thermocouples dans les
cusps. Cependant, notre manque de données expérimentales ne nous permet pas
de discuter quantitativement de l'effet de cette force sur le transport des premiéres

poussieres a travers la gaine.

5.3. Conclusion du chapitre

Dans cette partie, nous avons étudié les mécanismes de formation, de transport et de
dépot des poussiéres sur les surfaces du réacteur. Nous avons concentré notre étude sur 1’ai-
mant périphérique, 'aimant central et les virages magnétiques du fait de I'observation d’un
dépot pulvérulent sur ces zones. A partir d'une série d’analyses ex-situ, nous avons montré
que le dépot est constitué de l'accumulation de nanoparticules sphériques. Ces derniéres
sont principalement constituées de HAP sur 'aimant central et d’'un mélange de clusters de
carbone et de HAP au virage magnétique. Au cours du temps, ces dépots évoluent. En
particulier, ils peuvent localement se délaminer, formant ainsi des particules non sphériques
(flakes) d’une longueur de quelques dizaines de micrométres. Enfin, au virage magnétique,
une zone (hot spot) chauffe au cours du temps. Dans cette zone, le dépot et les pous-
siéres sont principalement composés de cluster carboné. A I'aide d’une sonde de flux aux
parois, nous avons mis en évidence que ce dépdt se produit la ou les densités de courant
ionique et électronique aux parois sont les plus importantes. En particulier dans les virages
magnétiques, une simulation numérique du champ magnétique dans le virage montre que
I’augmentation de la distance inter-aimants conduit a ce qu'un grand nombre de lignes de
champ traversent la paroi conduisant au transport d’électrons dans cette zone — c’est cette
forte densité de courant au virage magnétique qui serait responsable des différences de com-
position chimique des poussiéres collectées sur 'aimant central et le virage magnétique. Ces
flux permettent enfin de discuter des paramétres contrélant le transport et le dépdt des
premiéres poussiéres sur les parois. Nous avons estimé que seules les forces électrique et
de trainée ionique peuvent étre responsables de ce transport. Cependant, leurs estimations

montrent que la force électrique engendrée par la barriére de potentiel dans la gaine est tres
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supérieure & la force de trainée ionique. Nous avons donc discuté des conditions opératoires
permettant un changement de signe de la charge de la poussiére. Nous avons montré que
malgré la prise en compte de I'augmentation de 1’émission secondaire électronique, avec la
diminution de la taille des poussiéres, cela ne peut pas expliqué ce changement de signe.
Nous proposons que 'augmentation de la densité plasma dans les cusps et dans les virages
magnétiques provoque une élévation de température suffisante des poussiéres. Ainsi, 'effet
thermoionique provoquerait un chargement positif de ces derniéres et, de cette fagon, la force

électrique et la trainée ionique les entraineraient a la paroi.
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Conclusion générale

Le travail effectué durant cette thése s’inscrit dans le contexte des plasma poussiéreux. Cette
thématique est rencontrée dans divers domaines tels que 'astrophysique, I'industrie micro-
électronique, la fusion thermonucléaire controlée.

L’objectif de cette these était de comprendre les mécanismes de formation et de transport
des poussiéres dans un plasma basse pression magnétisé. Pour ce faire, différents diagnostics
ont été employés (sonde de Langmuir, imagerie rapide) dont certains ont été con¢u durant
cette thése (sonde de flux aux parois et sonde de Mach) et un modéle de chargement des
poussiére a été développé.

Le chargement d’une poussiére joue un role important sur le transport des poussiéres.
Or, le chauffage d’une poussiére peut influencer sa charge. En amont de la caractérisation
du transport des poussiéres, il était donc nécessaire de comprendre les mécanismes menant
a l'incandescence de nos poudres et 'influence sur leur chargement. Pour répondre a cette

question, nous avons couplé des mesures expérimentales avec un modeéle de chargement:

e A l’aide d’une sonde de Langmuir et de spectroscopie d’émission optique, nous avons
montré simplement, que les électrons primaires confinés par le champ magnétique
sont responsables de l'incandescence de la sonde. De plus, ces électrons sont res-
ponsables du potentiel flottant trés négatif de la sonde. Afin d’estimer la charge
et la température des poussiéres dans un plasma de gaz rare, nous avons adapté
notre modéle & la géométrie cylindrique de la sonde. Cela nous a permis dans un
premier temps de valider le modeéle, puis dans un second, de déterminer 'ordre de

grandeur des parameétres des électrons primaires (leur énergie et leur densité). Enfin,



nous avons utilisé ces parameétres pour estimer la charge et la température des pous-
sieres. Les résultats sont cohérents avec les ordres de grandeurs de la littérature, et
la température estimée permet au poudres de devenir incandescente.

Nous avons ensuite caractérisé le transport des poussiéres en volume grace a de I'ima-
gerie rapide. Apres analyse des films, nous montrons que les poudres sont transportées
suivant des directions privilégiées. Sur I'axe y, les particules sont transportées depuis
les aimant vers le centre des festons. Nous pensons qu'un champ électrique ambi-
polaire, paralléle aux lignes de champs magnétiques est responsable de ce transport.
Suivant x, nous observons que la direction du transport des poudres s’inverse le long
de cet axe. Dans la fenétre d’observation de la caméra, nous avons estimé que seules
les forces électriques et ioniques peuvent expliquer le transport. La complexité du
plasma d’acétyléne nous a poussé a étudier ce que serait le transport d’une poussiére
isolée dans un plasma d’argon. Cependant, encore une fois la question reste ouverte
puisque méme dans ce cas plus simple, nos mesures expérimentales nous permettent
difficilement de conclure.

Enfin, nous avons étudié l'interaction du plasma d’acétyléne avec les surfaces. Nous
remarquons qu’'un dépot carboné se dépose préférentiellement au niveau des cusps
et des virages magnétiques. Dans un des virages une zone singuliére est remarquée:
le point chaud. Celui-ci correspond & une zone ou le dépot est incandescent. Des
analyses ez-situ faites a différents instants, montrent que ce dépot est composé de
poussiéres sphériques d’une dizaine de nanométres de diamétre et formées en volume.
Les poussiéres sont composées de HAP a l'aimant centrale, et majoritairement de
cluster carbonés a ’aimant central. Pour des temps plus long, le dépot se délamine,
et des particules aux géométries complexes peuvent étre injectées dans le volume
du plasma. Des mesures de sondes de flux aux parois montrent que des densités de
courant électronique et ionique importants sont collectées au niveaux des zones de
dépot des poussiéres. De plus nous observons une corrélation entre les mesures faites
a 'amant central et au virage magnétique: lorsque la pression diminue, les densités
de courant diminuent & l'aimant central et augmentent au virage magnétique. La
zone ol la densité de courant électronique est maximale se superpose avec le point

chaud. Nous concluons qu’a suffisamment basse pression I'incandescence du dépot est
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créée par effet Joule. Enfin, nous émettons 'hypothése que les premiéres poussiéres

franchisse la gaine ionique en devenant positivement chargées par effet thermoionique.

Perspective

L’étude du transport des poussiéres s’est révélée trés complexe en plasma d’acétyléne.
En effet, la taille et la morphologie des poussiéres sont trés diverses. La taille caractéristique
des poussiéres évolue de la dizaine de nanomeétres (géométrie sphérique) a la dizaine de mi-
cromeétres (morphologie complexes). Or, les forces agissant sur les poussiéres dépendent de
ces deux paramétres. Pour simplifier I’étude sur le transport, une solution consiste a injec-
ter des poudres calibrées dans un plasma de gaz rare. Deux solutions sont envisageables:
(1) T'utilisation d’un "dust dropper" pour l'injection de poussiéres sphériques dont le rayon
peut étre compris entre plusieurs centaines de nm et quelques dizaines de p; (2) Générer des
poudres par ablation laser dans une chambre d’ablation et les injecter dans le plasma par un
différentiel de pression entre la chambre et le plasma. L’ablation laser permet de former des
nanoparticules de quelques dizaines de nm de diameétre. Cependant, cette technique néces-
site le controle d’'un grand nombre de parameétres: fluence, design de la chambre d’ablation
afin d’optimiser I’écoulement entre les deux chambres, maintient d’un différentiel de pression
élevé entre les chambres, etc. De cette fagon, une nouvelle caractérisation du transport par
imagerie rapide nous permettrait de mieux comprendre les forces en jeu dans le plasma.
Cependant, une telle technique est dépendente de l'incandescence des poussiéres. En pa-
rallele, une étude plus fine du transport des espéces chargées du plasma (ions et électrons)

permettrait d’affiner notre compréhension du transport des poussiéres.
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