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Il a été montré par I’ équipe de Ted Madey [',"] qu’ un dépbt d’ environ une mono-couche de Pt sur une
surface de W(111) se traduit, pour une température de recuit supérieure a 700K, par une transition
remarquable surface plane/surface facettée (facettes {211}). Ce bouleversement morphologique en nano-
pyramides triangulaires a €té caractérisée par de nombreuses techniques : en champ proche (STM,AFM) ainsi
qu'en LEED et en LEEM ["']. Cependant, manque encore une caractérisation des tous premiers stades de
nucléation des nano-pyramide et de leur organisation a grande distance.

Dans la présente étude, pour examiner ces deux aspects, nous avons combiné deux techniques de
caractérisation in situ: la diffraction des rayons X en incidence rasante (GIXD) ainsi que la diffusion centrale
des rayons X en incidence rasante (GISAXS)[","]. Un effort particulier a é&é porté sur la mise en évidence de
corrélations spatiales entre les pyramides ainsi que sur leur morphologie.

Le substrat de W(111) a été préparé par des cycles de recuits (1600K) sous atmosphére d oxygene
(5.10" mbar) suivis de flashs & haute température (>2300K) en ultravide afin d’éiminer le carbone de la
surface, principale impureté de volume ségrégeant en surface [*']. La présence de moins de 1% de carbone en
surface avant le dépbt de Pt a été contrdl ée par spectroscopie d' électrons Auger (AES). Plusieurs dépots de Pt
de I’ ordre de la monocouche ont été effectués & une vitesse de dépot de I’ ordre de 0.04 A/min, calibrée a
I’ aide d’ une micro-balance a quartz (précision 10%). Le dépbt a également été contrdlé in situ par la mesure
des oscillations de croissance d'un pic de diffraction en condition d’'anti-Bragg. 1l a été interrompu a
différents stades pour faire de I’ AES afin de préciser la quantité exacte de matiere déposée en comparant
I’intensité des pics Auger du Pt (64 €V) et du W(169eV).

Des recuits in situ isochrones de 5’ a des températures croissantes ont ensuite été réalisés, puis la
structure atomique de la surface et sa morphologie caractérisées par GIXD et GISAXS aprés retour a
température ambiante. Une caractérisation aussi quantitative que possible du facettage de la surface a
I’ échelle nanométrique a été conduite en GISAXS, en alant aussi loin que possible aux ‘petits angles’, en
faisant des mesures pour de nombreuses orientations azimutales différentes et en se plagant a différents
angles d'incidence autour de |’ angle critique .

Mesures GISAXS

Les mesures de GISAXS confirment le facettage de la surface en nanopyramides triangulaires. La
symétrie trois du systéme étudié se traduit par une diffusion asymétrique par les facettes [Fig.1]. La mesure
d' un angle de 19,5° entre les tiges de diffusion et le faisceau spéculaire montrent clairement qu’ elles sont du
type {211} [Fig.1]. D’un point de vue fondamental, le dédoublement des tiges de diffusion pour des angles
d'incidences voisins de | angle critique met en évidence les effets prévus par lathéorie de la diffusion DWBA
dans cette géométrie ['].

Les tous premiers stades de la croissance montrent également la présence de corrélations spatiales
entre les pyramides (~15nm) [Fig.2]. Une étude de I’ ordre selon différents azimuts a été conduite. Elle nous
permettra de caractériser |’existence de directions privilégiées d' organisation. Au cours des recuits, la
diminution de la largeur et de I’ extension spatiale des tiges de diffusion indiguent une croissance de lataille
moyenne des pyramides ainsi qu’ une corrélation spatiale a plus grande distance.



Mesures GI XD
Les mesures obtenues en diffraction des rayons X en incidence rasante ont permis de retrouver a

I’ échelle atomique la présence des facettes par I’ existence de tiges de diffusion a 19,5° de I'axe (111) du
tungstene. Des mesures completes sur différentes tiges ont été effectuées permettant d’ avoir une description
du facettage aux échelles atomique et nanométrique.

En ce qui concerne larelation d’ épitaxie entre le Pt et le W, le dépbt est complétement pseudomorphe,
au moins jusgu’ a2 MC déposées.

Un travail plus approfondi sur la mise en ordre des pyramides pour des distances de I’ ordre d’ une
dizaine de nanomeétres reste a effectuer en optimisant les conditions de températures et de durée des recuits.
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Fig.1 Diffusion asymétriques par les facettes {211} selon trois azimuts respectivement a 0°,30°
et 60° deladirection (h00). Un angle de 19.5° sépare la direction des tiges de diffusion du plan
formé par les faisceaux direct et spéculaire T EEEEEEEE

Fig.2 Diffusion asymétrique selon la direction (OhQO) par de petites pyramides triangulaires d’ une
dizaine de nanométres corrél ées spatialement sur une distance D de 15nm.



