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@ Procédé de fabrication d'une dynode et dynode fabriquée selon ce procédé.

&) Le procédé consiste & déposer sur un substrat nm également par pulvérisation cathodique, le subs-
(2), éventuellement poli, une premiére couche (44) trat étant constamment maintenu sous atmosphére
d'Au ou Pt sous une épaisseur d'environ 200 nm ou contrdlée pendant les deux dépbts, ainsi gu'entre
plus par pulvérisation cathodique, puis une seconde ceux-ci.

couche (16) de MgO sous une épaisseur de 2 2 10
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La présente invention concerne un procédé de
fabrication d'une dynode comporiant un substrat
conducteur sur lequel sont formées une premiére
couche d'un matériau bon conducteur de I'électrici-
té et, sur cette premiere couche, une seconde
couche d'un oxyde métallique émetteur d'électrons
secondaires.

Des dynodes de ce genre sont connues no-
tamment par le fascicule de brevet US-4,088,510.
Selon ce brevet, on réalise sur un substrat conduc-
teur un dépdt d'oxyde de magnésium (jusqu'a 100
nm d'épaisseur) jouant le rOle de seconde couche,
celle-ci étant obtenue par oxydation de la couche
conductrice sous-jacente ; ce dépdt est ensuite
soumis a4 un fraitement thermique en présence
d'oxygéne pour obtenir des proportions aussi pro-
ches que possible des proportions stoechiométri-
ques. Avec cette méthode, on obtient une seconde
couche dont le coefficient d'émission des électrons
secondaires ou coefficient de gain est relativement
stable. Mais le procédé de fabrication décrit dans
ce brevet présente l'inconvénient d'éfre trés com-
pligué et d'une mise en oeuvre difficile ce qui le
rend peu intéressant industriellement. De plus,
P'épaisseur des couches décrites dans ce brevet
conduit 2 la formation de charges superficielles, ce
qui limite considérablement ['application de ce pro-
cédé.

Le brevet US-4,038,216 propose la réalisation
de dynodes en déposant simultanément par pulvé-
risation cathodique sur un subsirat un métal
conducteur, comme Au, Ag ou Pt, et une cérami-
qgue comme MgO. La structure obtenue est celle
d'une matrice de MgO et de grains de métal,
dispersés dans celle-ci. Cette méthode permet
d'éviter la formation de charges superficielles et
permet d'amplifier des courants relativement éle-
vés. Cependant, il s'agit d'une méthode de codé-
position qui présente également {'inconvénient
d'étre complexe, donc difficilement utilisable indus-
friellement.

Le but de la présente invention est de permet-
tre la fabrication, dans des conditions plus simples
et plus fiables que jusqu'a maintenant de dynodes
ayant un gain élevé et constant au cours de la vie
du dispositif sous {'impact d'un flux permanent
d'électrons, ou d'ions par exemple dans le cas de
la premigre dynode d'un multiplicateur d'électrons
utilisés dans un résonateur 2 jet atomique.

Le procédé selon [l'invention, du genre men-
tionné au début, est caractérisé en ce qu'on dépo-
se successivement sur un substrat, éventuellement
poli, par pulvérisation cathodique sous atmosphére
non réactive, une premiére couche d'Au ou de Pt,
ce dépbt étant poursuivi jusqu'a ce que I'épaisseur
de cette premiére couche, de préférence supérieu-
re ou égale & 200 nm, soit suffisante pour que
ladite couche constitue une barriére de diffusion,
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pour des températures inférieures 4 500° C, empé-
chant toute interaction entre le subsirat et une
seconde couche d'un matériau apie 3 émetire des
électrons secondaires, déposée sur la premiére
couche, cette seconde couche étant déposée éga-
lement par pulvérisation cathodique sous atmos-
phére non réactive, sous une épaisseur apte &
permetire le passage des électrons par effet tun-
nel, le substrat étant constamment maintenu sous
atmosphére non réactive entre les deux dépdis de
couches.

Le procédé selon I'invention a notamment pour
avantage que le dépdt des deux couches peut
facilement étre réalisé dans une méme enceinte
sous la méme atmosphére non réactive garantis-
sant par sa simplicité les meilleures conditions de
reproductibilité. Une autre propriété de la premigre
couche est d'étre chimiquement inerte vis-a-vis de
I'oxygéne présent dans le plasma lors du dépdt de
{'oxyde constituant la deuxiéme couche.

L'invention a également pour objet une dynode
constituée d'un substrat, dont la surface est éven-
tuellement polie, d'une premiére couche adjacente
3 ladite surface et constituée d'Au, ou de Pt, cette
premiére couche ayant une épaisseur, de préféren-
ce supérieure ou égale & 200 nm, suffisante pour
former une barriére de diffusion, pour des tempéra-
tures inférieures 2 500° C, et d'une seconde cou-
che superposée a la premiére, et constituée d'un
oxyde métallique €metieur d'électrons secondaires
et ayant une épaisseur apte & permettre le passa-
ge des €électrons par effet tunnel.

On va décrire ci-aprés, 2 titre d'exemple, une
forme de mise en oeuvre du procédé selon l'inven-
tion en se référant au dessin annexé dont :

- la figure 1 est en coupe schématique par-
tielle d'un segment de dynode, vu 2 une échelle
agrandie,

- la figure 2 est une vue schématique d'un
appareil de pulvérisation cathodique illustrant la
mise en oeuvre du procédé, et

- les figures 3 et 4 sont des graphes illus-
trant les caractéristiques de dynodes conformes a
I'invention.

Selon la figure 1, une dynode 1 conforme a
I'invention comporte un substrat 2, par exemple en
acier inoxydable, qui peut prendre la forme d'un
segment de tble mince, plat ou incurvé. La face 3
du substrat, destinée & recevoir les deux couches
4 déposer est de préférence polie, par exemple
électrochimiquement ou 2 la pite de diamant.

Sur la surface 3 on forme ensuite, par une
opération de pulvérisation cathodique, une premié-
re couche 4 d'une épaisseur de I'ordre de 200 nm.
Cette couche est constituée d'Au ou de Pt. Sa
fonction est double : d'une part elle isole chimique-
ment la zone ol se produit la multiplication des
électrons par rapport au subsirat 2, qui contient
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souvent des impuretés dommageables pour la mul-
tiplication d'électrons et, d'autre part, elle permet
d'éviter le phénoméne de charger superficielle
dans la couche émetirice d'élecirons secondaires,
grice 2 la conduction électronique par effet tunnel
dans la couche d'oxyde.

Aprés la premiére opération mentionnée ci-
dessus on dépose la seconde couche par une
seconde opération de pulvérisation cathodique,
conduite de manigre & régler I'épaisseur de la
seconde couche avec une grande précision et une
composition bien reproductible.

Cette épaisseur peut facilement 8tre ajustée a
une valeur compatible avec l'effet tunnel grice
auquel le phénoméne de charge superficielle de la
céramique ("overcharging") est évité.

Les essais ont monitré que 'épaisseur de ia
second couche 6 doit &tre avantageusement infé-
rieure 3 10 nm afin d'obtenir un gain suffisant.
Cependant pour que la régularité du fonctionne-
ment de la dynode soit assurée il est préférable
que I'épaisseur de la couche 6 soit supérieure a 2
nm.

La seconde couche 6 est celle dont sont issus
les électrons secondaires. Elle sera donc formée
de l'une des céramiques connues pour avoir le
meilleur rendement sous limpact d'électrons pri-
maires d'énergie entre 100 et 500 eV comme les
oxydes métalliqgues MgO, BeO ou Al203. Ces oxy-
des peuvent également étre exposés a lair,
contrairement aux composés alcalins d'un gain
comparable, qui sont détruits au contact de 'oxy-
géne. Il importe que la composition de la seconde
couche corresponde aux proportions stoechiométri-
ques des éléments constitutifs.

Les deux opérations de pulvérisation cathodi-
que (Sputtering RF) peuvent étre exécutées dans
une enceinte classique 10 telle que celle représen-
tée schématiquement a la figure 2. Une cible 7 du
métal ou de I'oxyde & déposer, ayant la forme d'un
disque compact, est montée sur un support isolé et
constitue la cathode 8 tandis que la dynode 1 est
connectée au méme potentie! électrique que l'en-
ceinte et constitue 'anode 9. Pour former la cou-
che 6 on utilise une cible 7 de préférence de
poudre fine de MgO en proportion stoechiométri-
que, agglomérée par compression.

Bien que I'on ait représenté une cible 7 unique
sur la figure 2, il faut comprendre que la cible en
métal et la cible en oxyde sont présentes simulta-
nément dans I'enceinte 10, ceci pour permetire de
passer d'une cible & I'autre en maintenant la dyno-
de 1 sous atmosphére non réactive entre les deux
étapes de dépdt. De trés nombreux dispositifs de
pulvérisation cathodique existent sur le marché.
Dans ['exemple ci-aprés, on a utilisé ['appareil
RANDEX "Sputtering system model 2400 de la
Société Perkin-Elmer.
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Les conditions de fonctionnement de I'enceinte
10 sont les suivantes. L'atmosphére dans iaquelle
sont situés les cibles et le support portant la dyno-
de peut &tre une atmosphére d'un gaz non réactif
comme I'Argon. La pression était, dans les essais
qui ont été effectués, de 5. 103 Torr pour le dépdt
de la premiére couche et de 102 Torr pour le
dépdt de la seconde couche, alors que la tension
de polarisation était de - 1300 V et la fréquence
d'excitation de la cathode de I'ordre de 13,56 MHz.
Avant le dépdt de la premiére couche, on procéde
4 un décapage ionique ("ionic etching”) pendant 3
mn avec une puissance RF de 500 W pour net-
toyer le substrat et faciliter I'adhésion de la premie-
re couche. Pour le dép6t de la premiére couche on
a utilisé une cible en Au de type magnétron en
mode RF, alors que pour le dépdt de la seconde
couche on a choisi un mode de fonctionnement du
type diode standard RF. La distance entre les
cibles et les dynodes est de 50 mm et les vitesses
de croissance des couches sont respectivement de
150 nm/mn pour Au et 2,2 nm/mn pour MgO.

Aprés exposition de la dynode & I'atmosphére,
il est avantageux d'effectuer un traitement final au
plasma d'02 pour éliminer toute impureté organique
ayant pu se déposer sur la surface libre des dyno-
des, avant la mise en place définitive du multiplica-
teur d'électrons.

L'avantage principal du procédé décrit est qu'il
permet d'obtenir de maniére simple mais parfaite-
ment reproductible une couche de matériau émet-
teur d'électrons secondaires dont I'épaisseur est
régulidre sur toute la surface active de la dynode.
De plus I'épaisseur de la couche peut étre ajustée
avec précision en réglant la durée de I'opération.
Les valeurs indiquées plus haut permettent le pas-
sage des électrons par effet tunnel ce qui assure
en permanence la neutralisation de I'émetteur et
évite par conséquent le phénomene de’ charge
superficielle qui est souvent la cause d'une baisse
de rendement au cours du fonctionnement de la
dynode dans un multiplicateur d'électrons.

De plus, un étuvage ultime du multiplicateur
d'électrons in situ avant sa mise en service n'en-
trainera aucun effet secondaire tel que poliution de
la couche multiplicatrice d'électron ou oxydation de
la couche conductrice sous-jacente.

Les multiplicateurs d'électrons construits au
moyen de dynodes selon l'invention ont ainsi une
longue durée de vie et fonctionnent avec un gain
constant.

Le graphe de la figure 3 illusire le gain en
fonction de I'énergie des électrons, pour deux dy-
nodes conformes a l'invention. Ce gain est d'envi-
ron 4,5 pour une €nergie de 275 eV ; il atteint 9 '
pour une énergie de 800 eV. Sur la figure 4, on a
représenté I'évolution du gain & long terme; on
constate que ce gain reste remarquablement
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constant.

Revendications
. 5

1. Procédé de fabrication d'une dynode, carac-
térisé en ce qu'il consiste &4 déposer successive-
ment sur un substrat :

- une premiére couche d'Au ou Pt, par puivérisa-

tion cathodique sous une atmosphére non réactive, 10
avec une épaisseur suffisante pour former une bar-

rigre de diffusion, pour des températures inférieu-

res & 500° C, et

- une seconde couche d'un oxyde métallique émet-

teur d'électrons secondaires, par pulvérisation ca- 75
thodique sous une atmosphére non réactive, avec

une épaisseur permettant le passage d'électrons

par effet tunnel, la dynode étant maintenue
constamment sous atmosphére non réactive entre

le dépdt de la premiére couche et le dépbt de la 20
seconde couche.

2. Procédé selon la revendication 1, caraciérisé
en ce que la premiére couche a une épaisseur
supérieure ou égale a 200 nm.

3. Procédé selon I'une quelconque des reven- 25
dications 1 et 2, caractérisé en ce que la seconde
couche a une épaisseur inférieure & 10 nm.

4. Procédé selon I'une quelcongue des reven-
dications 1 4 3, caractérisé en ce que la seconde
couche a une épaisseur supérieure 2 2 nm. 30

5. Procédé selon I'une quelconque des reven-
dications 1 & 4, caraciérisé en ce qu'on conduit le
second dépbt pour que la composition de la se-
conde couche ait des propositions approximative-
ment stoechiométriques. 35

6. Dynode caractérisée en ce qu'elle comprend
sur un substrat, une premiére couche d'Au ou Pt
ayant une épaisseur suffisante pour former une
barriere de diffusion, pour des températures infé-
rieures 2 500 C, et une seconde couche d'un 4o
oxyde métallique émetteur d'électrons secondaires
ayant une épaisseur permettant le passage des
électrons par effet tunnel.

7. Dynode selon ia revendication 6, caractéri-
sée en ce que la premigre couche a une épaisseur 45
supérieure ou égale a 200 nm.

8. Dynode selon I'une quelconque des revendi-
cations 6 et 7, caractérisée en ce que la seconde
couche a une épaisseur inférieure 2 10 nm.

9. Dynode selon Fune gquelconque des revendi- 50
cations 6 & 8, caractérisée en ce que la seconde
couche a une épaisseur supérieure a2 2 nm.

10. Dynode selon I'une quelconque des reven-
dications 6 & 9, caractérisée en ce que le métal et
I'oxygéne de la seconde couche sont dans des 55
proportions approximativement stoechiométriques.
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