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INTRODUCTION GENERALE






Le croisement entre la technologie actuelle de fabrication du téléphone mobile et des
techniques de croissance des couches minces ont permis d’améliorer considérablement les
propriétés mécaniques et électriques des dispositifs a ondes acoustiques de surface et de
volume, en I’occurrence les résonateurs, les capteurs et les filtres RF, en remplacant les
monocristaux piézoélectriques par des films minces de quelques nanométres d’épaisseur et

ceci a permis, par conséquent, de développer les systemes micro-électromécaniques (MEMS).

Actuellement, le nitrure d’aluminium est utilisé en électronique haute fréquence pour
développer les systémes de communication mobile, en biochimie pour fabriquer des Bio-
MEMS et en optique pour fabriquer des MOEMS [1, 2, 3, 4] dont I’intérét est d’améliorer le
diagnostic médical et le contr6le de qualité dans le domaine de I’agro-alimentaire. Ces
systemes sont utilisés soit directement sur le corps humain ou en laboratoire pour analyser des

micro-échantillons.

Les propriétés électriques des capteurs et des résonateurs sont liés a I’orientation de la
maille élémentaire de la couche piézoélectrique. Pour leur utilisation dans les milieux
liquides, il est nécessaire de réduire au maximum les pertes d’énergie dues a la viscosité et
ceci est possible par I’excitation des ondes de cisaillement dans la couche piézoélectrique.
Ceci revient a déposer des couches minces piézoélectriques de type nitrure d’aluminium
(AIN) ou oxyde de zinc (ZnO) cristallisant dans la maille hexagonale non pas avec un axe c
perpendiculaire mais avec un axe c¢ incliné. L’excitation du mode longitudinal (ondes de
Rayleigh) dans les couches minces piézoélectriques de type AIN ou ZnO avec un axe ¢
perpendiculaire génerent des pertes d’énergie importantes dans les liquides.

Dans cette these, nous nous sommes fixés I’objectif d’élaborer et de caractériser des
couches minces de nitrure d’aluminium a axe c¢ incliné en vue de générer des ondes de
cisaillement appelées ondes « shear » dans des dispositifs a ondes acoustiques de surface
(SAW) ou de volume (BAW) caractérisés par un couplage électromécanique et un facteur de

qualité éleves.

Pour procéder a la croissance de nos couches minces, nous avons utilisé le systéme de
pulvérisation magnétron installé dans le Laboratoire de Physique Des Milieux lonisés Et
Applications (LPMIA) en se basant seulement sur I’optimisation des parametres de
croissance. Différentes techniques ont été utilisées pour les caractérisations structurales,
morphologiques et optiques.0.



Aprés une introduction sur les systemes électro-acoustiques et les différents modes de
propagation des ondes élastiques dans les solides, une revue de la littérature sur la croissance
des couches minces de nitrure d’aluminium (AIN) a axe c incliné sera présentée. On abordera
dans le premier chapitre également, d’une maniére détaillée, la propagation des ondes
élastiques dans les matériaux piézoélectriques et son application a un dispositif a onde
acoustique de volume de type FBAR (Film Bulk Acoustic Resonator) a base de nitrure

d’aluminium a axe c incliné.

Le second chapitre concerne les différentes techniques de croissance des films minces
et la technologie de fabrication des dispositifs a ondes acoustiques par photolithographie
(principe te méthodologie). La pulvérisation magnétron, méthode choisie pour I’élaboration
de nos couches sera particulierement détaillée.

Le chapitre 3 concerne les techniques d’analyses structurales (diffraction XRD en
différents modes) et morphologiques (FESEM, TEM) sur lesquelles nous nous sommes bases
pour analyser les échantillons élaborés dans I’objectif de déterminer la variation de I’angle
d’inclinaison de I’axe c. L’ellipsométrie spectroscopique permettra également de déterminer
I’indice de réfraction des couches.

Dans le chapitre 4 est présentée notre approche expérimentale pour obtenir des
couches de nitrure d’aluminium «inclinés », en maintenant le porte-substrat en position
horizontale, parallele & la cible et en se basant seulement sur la variation des différents
parametres de dépot (pression, température, pourcentage d’azote et puissance). Nous avons
pu, malgré la difficulté du probléme, déposer des couches d’AlN cristallisant dans la structure
hexagonale a axe c incliné dans les conditions souhaitées (sans modification du systeme, sur

une grande partie du wafer et a basse température).

Dans le dernier chapitre, une analyse approfondie par TEM des échantillons ayant
présenté une inclinaison prononcée de I’axe ¢ a été suivie des premiers résultats traitant de la

propagation des ondes de cisaillement dans un dispositif & onde acoustique de surface.



CHAPITRE 1

Geénéralités






Chapitre 1

1.1. INTRODUCTION

Les éléments piézoélectriques utilisés dans la fabrication des montres électroniques,
des radars et des téléphones cellulaires sont identiques a ceux utilisés pour la fabrication des
capteurs gravimétriques servant au contrle de la qualité de I’eau ou aux analyses

biochimiques.

Depuis plusieurs décennies, il est possible de fabriquer des résonateurs a haute résolution en
exploitant I’effet des différents parameétres bio-chimiques et mécaniques tels que la pression,
la température, la densité et la viscosité sur la propagation des ondes acoustiques, citons
comme exemple la premiére étude sur la vibration d’un cristal piézoélectrique dans une
solution chimique menée par King en 1964 [1] ou I’étude de la propagation des ondes
élastiques dans les capteurs a pression [2]. L’étude des propriétés physico-chimiques des gaz,
des liquides et des solides est en effet possible en se basant sur le changement de la fréquence
de résonance des systemes a ondes électro-acoustiques.

Le nitrure d’aluminium est un matériau piézoélectrique présentant une grande vitesse
acoustique, utilisé pour la fabrication des capteurs mais dont les caractéristiques électriques
restent a améliorer afin d’élargir leur domaines d’application (voir organigramme 1). La
montée en fréquence impose d’une part I’utilisation des matériaux piézoélectriques a grande
vitesse acoustique et d’autre part a diminuer I’espacement entre deux électrodes (IDT) dans
les dispositifs a ondes acoustiques de surface (SAW) et a diminuer I’épaisseur de la couche
piézoélectrique dans les dispositifs a ondes acoustiques de volume (BAW).

Le principe de génération des ondes acoustiques est lié aux propriétés électro-acoustiques des
matériaux piézoélectriques tels que le nitrure d’aluminium AIN [3, 4, 5, 6], le monoxyde de
zinc ZnO [7,8] et le PZT (PbZrTiO3) [9]. Ces matériaux peuvent convertir une tension

électrique en vibration mécanique et vice versa.

Les modes de propagation des ondes élastiques dans les matériaux piézoélectriques,
notamment dans les couches minces dépendent de la nature du matériau, de sa texture et de
I’orientation du champ électrique appliqué. Ces ondes peuvent étre longitudinales,
transversales ou elliptiques, et ceci dépend de I’orientation du champ électrique par rapport a

la texture du matériau.
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Aprés une présentation générale des différents types de dispositifs a ondes acoustiques de
surface et de volume, nous aborderons les modes de propagation des ondes élastiques dans les
solides piézoélectriques. Ensuite, une revue de la littérature sur le dép6t des couches minces
de nitrure d’aluminium a un axe c incliné sera présentée. En se basant sur un modele physique
simplifié, nous montrerons ensuite comment et pourquoi apparait la piézoélectricité dans
certains matériaux, que nous appliquerons par la suite au résonateur de type FBAR a base de
nitrure d’aluminium a axe c incliné.

Dispositifs

SAW

Et

amT o

Résonateurs Capteurs
FBAR Haute Physique
SMR fréquence chimique
AGR Haute biochimique
puissance
\_ J - J

Organigramme 1 : Présentation de quelques applications des dispositifs a ondes acoustiques
de type surface acoustic wave (SAW) et bulk acoustic wave (BAW)

1.2. GENERALITES SUR LES DISPOSITIFS A ONDES ACOUSTIQUES

1.2.1. Introduction

Les ondes élastiques se propagent dans tout milieu matériel : fluide, solide homogéne
ou inhomogene, isotrope ou anisotrope. Cependant, leur amplitude décroit au cours de la
propagation car les liaisons entre atomes, ou entre molécules ne sont pas purement élastiques.
L’atténuation des ondes est d’autant plus faible que le milieu est ordonné. Ainsi, un solide
amorphe ou polycristallin donne lieu a des pertes plus importantes qu’un monocristal. D’autre
part, en raison de I’anisotropie des cristaux, certaines directions sont plus favorables que
d’autres a la propagation d’un type d’onde.
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La genération de I’onde se fait a I’aide de deux électrodes (transducteurs interdigités IDTS)
déposés a la surface de la couche piézoélectrique. La tension appliquée a I’IDT émetteur est
convertit en onde élastique se propageant a la surface, cette onde est reconvertit en tension
électrique par I’IDT récepteur.

Les ondes élastiques qui se propagent dans les solides sont généralement appelées ondes
acoustiques. Si ces ondes se propagent dans un milieu, continu et infini, elles sont appelées

ondes de volume.

La compréhension de la piézoélectricité repose sur la compréhension du couplage entre les
équations décrivant les contraintes mécaniques et électriques dans les matériaux
piézoélectriques. Les composants du vecteur de polarisation et du tenseur de contraintes
peuvent étre reliés par la piézoélectricité, propriété non simple, décrite par un nombre

important de constantes.

Les ondes acoustiques peuvent se propager parallelement (figurel.a.) ou perpendiculairement
a la direction de polarisation (figure 1.b.) appelées ondes de Rayleigh, ondes de Love, ondes
de Lamb, Ondes de Bleustein- Gulyaev, les pseudos ondes de surface, etc.

Plan sagittal

Plan libre

(b

Figure 1 (a) : Onde de Rayleigh (longitudinale) se propageant a la surface d’un matériau
isotrope [10],

Figure 1 (b) : Onde de Bleustein-Gulyaev (transversale) se propageant a la surface d’un
matériau piézoélectrique [10].
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1.2.2. Structures a ondes acoustiques de surface (SAW)

La technique de croissance, les conditions de croissance (pression, température, ...) et
la géométrie du bati utilisé conditionnent la qualité du film piézoélectrique par le nombre de
défauts et d’impuretés et par conséquent la texture et I’état de surface de celui-ci. Ces
paramétres ont une influence sur le coefficient de couplage électromécanique (K?), lié a la
faculté du film a transformer I’énergie mécanique en énergie électrique, sur le facteur de
qualité (Q) qui permet d’évaluer les performances électriques donc lié a la compatibilité
technologique entre les techniques de croissance du film piézoélectrique et du métal utilisé
pour fabriquer les électrodes et sur le coefficient de stabilité de la fréquence en fonction de la
température (TCF : Température coefficient of frequency).

Les structures a ondes élastiques de surface sont des composants qui transforment via des
transducteurs inter-digités (IDT) déposés sur un matériau piézoélectrique un signal électrique
en onde acoustique de surface (figure 1.2). Lorsqu’on applique une tension électrique
alternative a une des électrodes, un champ de déformation est généré dans le cristal
piézoélectrique et les ondes sont émises de chaque c6té du transducteur. La transformation

inverse se produit également : acoustique en électrique.

Les dispositifs a ondes acoustiques de surface sont constitués d’un substrat piézoélectrique ou
d’une structure multicouches composée au moins d’un film mince piézoélectrique déposé sur
un substrat piézoélectrique ou non piézoélectrique. Des électrodes métalliques, généralement
en Or ou en Aluminium, sont ensuite structurées en IDT, par la technique de lithographie
optique et de gravure sur le substrat ou la structure choisis. Le transducteur a électrodes inter-
digitées comprend, comme I’indique la figure 1.2, deux électrodes métalliques en forme de
peignes déposees sur un substrat piézoélectrique. La tension électrique appliquée entre les
deux électrodes crée un champ électrique qui engendre des déformations au voisinage de la
surface donnant naissance a la propagation d’ondes élastiques (figure 1.3)

Transmitter Recelver IDT

Figure 1.2 : Dispositif a ondes acoustiques de surface (SAW)
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La géométrie des IDT (figure 1.3.) et les caractéristiques du matériau piézoélectrique
conditionnent les performances du dispositif a savoir la fréquence centrale, la bande passante,
la réjection, le temps de retard, etc.

Les dispositifs SAW peuvent étre réalisées soit en structures monocouches ou en
multicouches. Les structures multicouches (figure 1.4) permettent de combiner plusieurs
caractéristiques intéressantes pour les SAW : une grande vitesse élastique, un fort couplage,
une grande stabilité en température. Les transducteurs d'entrée et de sortie sont constitués
d'électrodes métalliques en forme de peigne de doigts interdigités dont I'écartement est de
I'ordre de A/4.

+ -+ -+ -+ -+ -+ -+
i T e T s Y e e A e e e e Y e Y e Y s

Substrat piézoélectrique

Figure 1.3. : Configuration des électrodes inter-digitées dans les SAW

Plan sagittal

X
——&— ————————————— SR — Couche 2

]
i
]
]
! / Couche 1
T
]
]
]

T O A

.77 ~JSubstrat_ -7 A

Figure 1.4 : Propagation I’onde acoustique dans une structure bicouche.

(Le champ électrique étant parallele a I’axe X3)
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Lorsque la tension appliquée est sinusoidale, les vibrations émises par chaque paire de doigts
s’ajoutent de facon constructive seulement si la longueur d’onde du signal est égale a la
période du transducteur, il y a alors un effet cumulatif a la fréquence de résonance dite aussi

fréquence de synchronisme :

v
fo= A (1.1)

V : vitesse de propagation de I’onde élastique
A : Période du transducteur.

La fonction de transfert d’un transducteur a N doigts peut se déduire de sa réponse
impulsionnelle. Si on applique au transducteur une impulsion dont la durée est inférieure au
temps de transit de la vibration entre deux doigts alors les différentes paires de doigts sont
polarisées simultanément. Comme le champ électrique s’inverse a chaque intervalle entre
doigts, le signal élastique émis est périodique de période spatiale A. La durée At du signal

émis est alors donnée par :

4 (1.2)
L : la longueur active du transducteur.
Si on considére que le transducteur est composé de N doigts alors :

(N-1)
2fo (L3)

At =

En assimilant la réponse impulsionnelle a une sinusoide de fréquence f et de durée At, la
fonction de transfert correspondant & la transformée de Fourier de la réponse impulsionnelle

est de la forme :

sin(mAt(f - fy))
AL f - fo) (1.4)

Hipr(f)=

La bande passante a -3dB est inversement proportionnelle au nombre de doigts :
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(1.5.)

Pour relever la réponse impulsionnelle d’un transducteur, il faut transformer le signal
élastique émis en un signal électrique a I’aide d’un transducteur récepteur. La forme de ce

signal dépend du nombre de doigts du récepteur.

Les figures 1.5.a et 1.5.b. montrent la réponse impulsionnelle d’une ligne a retard munie de
deux transducteurs. L’émetteur est constitué de 10 doigts et le récepteur de 4 doigts. La
fréquence centrale est de I’ordre de 43MHz (figure 1.6.). Cette ligne a été réalisée sur un
substrat de niobate de lithium.

|

Figure 1.5.a : Réponse impulsionnelle dans le cas d’un récepteur a une seule paire de doigts

|

ra— n
Figure 1.5.b : Réponse impulsionnelle dans le cas d’un récepteur identique a
I’émetteur

Lol + e

' 24t . —
¥
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La fréquence centrale est de I’ordre de 43MHz. Cette ligne a été réalisée sur un substrat de
niobate de lithium.

CEENCT— e pn ey

Mestuomerts

Figure 1.6 : Réponse impulsionnelle d’une ligne & deux transducteurs et de fréquence
centrale de 43MHz

Les transducteurs dans les SAW peuvent étre de différents types, ils peuvent étre
bidirectionnels [11] ou unidirectionnels (SPUDT) [12].

| | | | | | | |
AIN. LiNbO-. ZnO

Substrat en silicium

Figure 1.7 : Les différentes couches d’un dispositif a onde acoustique de surface en

multicouches

1.2.3. Structures a ondes acoustiques de volume (BAW)

Les dispositifs a ondes acoustiques de volume sont constitués d’un monocristal ou
d’un film mince piézoélectrique pris en sandwich entre deux électrodes. Le matériau
piézoélectrique, le plus célébre est le quartz. La fabrication d’un résonateur & quartz consiste a

tailler un morceau de cristal de quartz massif en fonction de la résonance voulue. Dans le cas
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d’une excitation longitudinale, le résonateur est pris en sandwich entre deux électrodes

métalliques, c’est la configuration du dispositif a onde acoustique de volume.

La fréquence de résonance dans les dispositifs a ondes acoustiques de volume dépend de la
vitesse de propagation des ondes acoustiques dans la couche piézoélectrique et de I’épaisseur
de la couche piézoélectrique (e) ou de I’épaisseur du quartz :

fo = Vain
2e (1.6)

La fréquence de fonctionnement étant inversement proportionnelle a I’épaisseur du
film. Pour augmenter la fréquence de résonance du dispositif a ondes acoustiques de volume,
il faut que la couche piézoélectrique soit de faible épaisseur. La fréquence de résonance des
résonateurs a ondes de volume dépend de la vitesse de propagation d’un mode donné généré
dans la couche piézoélectrique, de I’épaisseur de celle-ci, des électrodes et du design du
support.

L’AIN est préféré au ZnO dans la fabrication des dispositifs a ondes acoustiques de volume
car il présente une meilleure compatibilité avec le silicium, une vitesse acoustique supérieure
dans le volume, une meilleure résistivité électrique, une masse volumique plus grande et une

bande interdite plus large.

Dans des travaux récents [13, 14, 15, 16], il a été possible de générer des ondes a des
fréquences de I’ordre du GHz dans des dispositifs BAW, mais ces ondes sont atténuées par le
support du dispositif. 1l est alors nécessaire de trouver le moyen d’isoler acoustiquement un

tel dispositif en utilisant une membrane de silicium par exemple.

Pour limiter les pertes d’énergie dans le substrat, trois configurations de résonateurs ont été
proposées, Les dispositifs a ondes acoustiques de volume ayant été développés faisant appel
aux techniques de la micro-technologie: les résonateurs a ondes de volume a membrane
FBAR (Film Bulk Aacoustic Resonator) [15], les résonateurs a gap d’air AGR (Air Gap
Resonator) [16] et résonateurs supportés par un miroir de Bragg SMR(Solidely Mounted
Resonator) [13,17, 18].

La premiére configuration est celle du FBAR a membrane (back-etched). Cette
structure repose sur une membrane micro-usinée dans un substrat massif. Elle est constituée

de transducteurs gravés sur un substrat non piézoélectrique de faible épaisseur. Les
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principales étapes de la fabrication sont le dépdt de la couche piézoélectrique sur un substrat
puis la gravure sélective du substrat.

|| Le substrat

La couche piézoélectrique

— Les électrodes

Figure 1.8.a : Dispositif a ondes acoustiques de volume de type FBAR
(Film Bulk Acoustic Resonator)

On utilise la technique de gravure pour amincir au maximum le substrat au centre et a laisser
le dispositif supporté uniquement sur les cotés (voir la figure 1.8.a.). Pour cela, on dépose une
fine couche protectrice sur le silicium qu’on ne désire pas graver puis on immerge le dispositif
dans une solution de gravure sélective pour graver uniquement le silicium non protége.
L’inconvénient de ce type de structure provient des contraintes mécaniques exercées sur la

membrane, qui a tendance a se déformer.

La seconde configuration est celle du AGR (figure 1.8.b), elle nécessite la fabrication
d’un gap d’air entre le résonateur et le substrat. En pratique, on dépose successivement sur le
substrat une couche sacrificielle puis la couche active. A I’aide d’une solution sélective, on

éimine ensuite la couche sacrificielle, on obtient alors une cavité d’air sous la couche active.

/ N\

Figure 1.8.b : Dispositif a ondes acoustiques de volume de type AGR
(Air Gap Resonator)

Un résonateur a base d’AIN a été réalisé par Jae Y park et al. [19] suspendu sur membrane
Si3N4 fonctionnant a 2GHz. Le facteur de qualité avoisine 1530. Il a été également possible

de réaliser des résonateurs a gap d’air sans membrane [20].
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Le SMR est caractérisé par une plus grande résistance aux contraintes mécaniques mais sa
fabrication nécessite un temps plus long il est en effet composé de plusieurs couches
(réflecteur de Bragg). Il est important de noter que les propriétés du résonateur soient aussi
stables que possible en particulier lorsque la température varie. En choisissant I’oxyde de
silicium comme couche mince a faible impédance pour le miroir de Bragg il est possible de
compenser partiellement le coefficient de température (TCF) négatif du résonateur [21].Un tel
dispositif a été également fabriqué [22]. De tres bonnes performances ont pu étre obtenues a
base de ZnO sur un substrat de 2" dans lequel le réflecteur de Bragg est composé de 7 couches
alternées de SiO2 (350nm) et de tungstene (600nm). Une fréquence de résonance de 2GHz a
été obtenue avec un facteur de qualité de 4000 et des pertes d’insertion de 1dB.

K.M. Lakin et son équipe ont fabriqué deux résonateurs SMR a base d’AIN avec une isolation
a 9 niveaux AIN/SiO2 [23] en utilisant un matériau piézoélectrique pour fabriquer le
réflecteur de bragg. La fréquence de résonance du premier résonateur est de 5GHz avec un
facteur de qualité de 670 et le second résonne a 20GHz avec un facteur de qualité de 300.

N4> ¢

_ i

Figure 1.8.c : Dispositif a ondes acoustiques de volume de type SMR

(Solidly Mounted Resonator)
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1.3. ELABORATION DES COUCHES MINCES D’ALN AVEC AXE C INCLINE

La premiere synthese d’AIN a été obtenue en 1862 par nitruration directe d’aluminium
liquide dans I’azote gazeux mais celui-ci a été réellement étudié et développé a partir des
années 70. C’est un matériau stable et non toxique qui présente d’excellentes propriétés
électriques et thermiques [24]. Le nitrure d’aluminium est un matériau qui présente une large
bande interdite (6.2 eV), une grande résistivité électrique (proche de 10**Qm), une grande
vitesse acoustique pour les ondes de volume (VL~11400 m/s), une vitesse des ondes surface
de 6630 m/s, une grande conductivité a température ambiante 2.85W/cmK, il est transparent
dans les domaines du visible et de I’infrarouge, de faible coefficient d’expansion thermique
(4.2.10° K™ suivant I"axe (002) et de (5.3.10°K™) perpendiculairement & I’axe (002)). L’AIN
a égalent un champ de claquage important et une bonne résistance aux produits chimiques,
caractéristiques physiques utiles pour les capteurs et les actionneurs. Le module de Young de
L’AIN est élevé (318 GPa), ce qui lui permet d’étre caractérisé par une grande vitesse
élastique.

Le nitrure d’aluminium cristallise dans la structure hexagonale avec un axe c soit parallele a
I’axe (OZ) ou formant un angle x non nul avec celui-ci (voir figure 1.9). L’excitation et la
propagation des ondes élastiques dans ce matériau, sachant qu’il est piézoélectrique dépend de
cet angle d’inclinaison y et de la direction du champ électrique excité.

Le tableau 1.1 résume les principaux travaux concernant la croissance des films minces de

nitrure d’aluminium a axe c incliné.

Figure 1.9 : Structure hexagonale du nitrure d’aluminium
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Procédure Structure Fréquence Angle Propriétés
Auteur d’inclinaison électriques
de I’axe c
et année
Jin'S. Wang et | inclinaison du FBAR 300-500 MHz 30° sans Membrane en Si P+
al. (1983) porte fonctionnant inclinaison du TCF presque nul
substrat en mode de porte substrat
2 cisaillement
(2] et 45° avec
inclinaison
Lébel (2001) | Couche SiO2 SMR 2.3GHzen Inclinaison de K?:0.25
Electrode de mode I’axe c 27°
[30] Pt (111) longitudinal Q : 130-150
Inclinaison des
plans de 3°
Chi-San Chen Pas 10°
(2002) d’inclinaison
du porte
[31] substrat
Couche de
SiO2
I’air :
Bjurzstrom et Substrat FBAR 1.6GHz Inclinaison de K?:2 %, Q:350
al. (2005 paralléle & la 20°
( ) cible Wafer (300x300p_m2)
[14] 4" sur Si(111) dans I’air
I’eau :
et 2.8 GHz dans ,
le liquide K?:1.8 %, Q : 150
Mode Longitudinal :
K?:1.00 %+0.10
Martin et al. Inclinaison SMR Pt(111)/ 5GHz 200 - 35° Q:95+5
(2006) du porte Ti électrodes (50x50pum?)
substrat entre Mode shear
[32] 40°et 70° K?:0.10 +0.05
Q:65+5

Tableau 1.1: Les principaux travaux concernant la croissance des films minces a axe ¢

incliné.
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1.4. ONDES ACOUSTIQUES ET PIEZOELECTRICITE

1.4.1. Introduction

L’effet direct du phénomene de la piézoélectricité a été découvert par Pierre et Jaques
Curie en 1880. Ils ont remarqué qu’une déformation mecanique peut générer une polarisation
électrique. L’effet inverse, la possibilité de produire une déformation mécanique par
I’application d’un champ électrique fut suggéré théoriquement par Lippman I’année suivante
et confirmée expérimentalement par les fréres Curie. Voight fut le premier a introduire la

notation tensorielle pour décrire le comportement électrique et élastique des cristaux.

Un cristal piézoélectrique subit une oscillation suite a une stimulation électrique appliquée par
des électrodes.

Les solutions sont des ondes élastiques de vitesse v accompagnées d’un champ électrique, et
des ondes électromagnétiques de vitesse c~10°v accompagnées d’une déformation mécanique.
Physiquement, les vibrations élastiques nécessitent un déplacement de matiére, ce qui leur

confere une vitesse de déplacement bien inférieure a celle d’un champ électrique.

Les ondes élastiques se propagent dans les milieux solides isotropes, illimités, ceci revient a
supposer que les dimensions du milieu sont grandes devant les dimensions du faisceau

d’ondes et que les effets de bord sont négligeables.

1.4.2. Relation entre les contraintes et les déformations

Dans un solide piézoélectrique, le couplage entre le champ électromagnétique et le
champ élastique introduit des termes électriques dans les équations de la dynamique et des
termes mécaniques dans les équations de maxwell. Pour étudier la propagation de ces champs

dans le milieu piézoélectrique, il faut résoudre simultanément ces équations couplées.

Soit le repere cartésien orthogonal (Oxixoxs) représenté par la figure 1.1. En
soumettant des atomes dans un solide a des contraintes mécaniques, ils se déplacent, leur
déplacement suivant I’axe x; est uj(x;) par rapport a la position initiale. La relation entre le
déplacement u; et ce déplacement est donnée par [28] :
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(1.7
Sij est appelé tenseur des contraintes, de rang 2 dont les indices i et j varient entre 1 et 3.

Les grandeurs Sj;, appelées deformations, sont représentatives des changements de dimension
du corps contraint. L expérience montre que lorsque la déformation est petite (s<10-4), elle
dépend linéairement de la contrainte : c’est la loi de Hooke (1635-1702).

Dans un solide linéaire et dans I’hypothése de faibles déformations, la relation tensorielle liant
les contraintes Tj; et les déformations Sy est linéaire. Les composantes du vecteur des
contraintes sont représentées par la figure 1.10

Les contraintes et les déformations sont représentées par des tenseurs symétriques de rang 2
de composantes Tj et Sq respectivement (i, j, k et | =1, 3). Lorsque la relation entre la
contrainte et la déformation reste linéaire, ces deux tenseurs sont reliés par un tenseur de rang

4 | appelé tenseur de rigidité de composantes cij.. C’est la loi de Hooke généralisée :
3 3
Ty = ¥ ¥ CijuSu
=112 (1.8)

En utilisant la regle d’Einstein de sommation implicite sur les indices répétés, on peut écrire :

LS (L9)

Les coefficients Cij sont les composantes du tenseurs de rigidités élastiques, appelés aussi

constantes élastiques. Si on considére le tenseur des contraintes :
S..=S....T.

ij ikl kl (1.10)

Ciju représente les composants du tenseur de rigidité et de dimension [N.m?] ou Pa. Sijki

représente le tenseur des déformations en [m%N™].

Ces tenseurs sont de rang 4 et prennent en compte les composantes longitudinales et
transversales. lls devraient comprendre 81 composants. Les tenseurs T et S sont symétriques
(Tij = T;ji et S;;=S;i), ceci conduit a la réduction du nombre de composants a 36.
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B
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Figure 1.10 : Représentation des contraintes Tj.

Pour simplifier I’écriture tensorielle, on utilise la notation abrégée suivante pour passer d’un
systeme a 2 indices a un systéeme a un indice pour T et S et un systéme a deux indices pour c,
chaque couple (ij) est remplacé selon la régle suivante :

11-1, 22—2, 33—3, 23 ou 32—4, 13 ou 31—5, 12 ou 21—6

Sous forme matricielle, la loi se raméne a :

[T:] e €1 €3 Cu €5 Ci|[Sq]

T, Cop Cp Cp3 Co Ch Cy||S,

T, _|C1 Cx2 Cs Ca O G 55

T, Cy Cy C3 Cy Cys Cy||Ss

T, Cs1 Cs Cs5 Csy Css Cs||Ss

Te] [Cat €2 €% Ca Cs6 Ces ||S6 | (1.11)

Cim=Cep

a et S prennent les valeurs{1,2,3,4,5,6}. Ces coefficients obéissent a la relation suivante :
Caﬁ '5[35 :60()/ (112)
oud , est le symbol de Kronecker :

Ous =1 Si a=y
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Oas =g si a7V
L’équation (1.9) devient : Ta =capSp (1.13)
L*équation (1.10) devient : Sp =apTp (1.14)

Les considérations énergétiques permettent de réduire le nombre des coefficients en ne
considérant que la partie supérieure triangulaire de la matrice. Le nombre des coefficients se
réduit alors a 18. La matrice de rigidité représente le cas général du systéme triclinique qui ne
possede pas de symeétrie particuliere. Le coefficient 1/S;; est appelé module de Young dans la
direction x;. Il varie de quelques dizaines de GPA pour les matériaux mous comme
I’aluminium & quelques TPa pour les matériaux durs comme le diamant. Dans le cas des
systemes isotropiques, seules les constantes c;; et ¢, ne s’annulent pas. La loi de Hooke, sous

la forme matricielle, devient :

[Tl [Cu Cp Cp O 0 01[s:]
T Cpb Cy C, 0 0 0fs,
T _|C2 G Cy 0 0 0 fss
.| [0 0 0 ¢, 0 0]s,
T, 0O 0 0 0 ¢, O]fss
Tl [0 0 0 0 0 cuflss] g5
Avec :
C44:(C11-C12)/2 (116)

Le champ magnétique du premier type d’onde, crée par le champ électrique qui ne se déplace
qu’a la vitesse v trés petite devant la vitesse ¢ des ondes électromagnétiques, est quasiment
nul. Le champ électromagnétique, du premier type d’onde associé au champ élastique est
quasi-statique, les équations de maxwell se réduisent a :

Les seules grandeurs nécessaires a la description d’un solide piézoélectrique sont le champ
électrique E et le champ d’induction D. Le champ électrique dérive d’un potentiel .

L’énergie électromagnétique est négligeable devant I’énergie élastique. Dans ce cas, les

termes d’origine piézoélectrique doivent s’ajouter dans I’équation (1.7).
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Les équations de couplage des variables électriques et mécaniques d’un matériau
piézoélectrique sont les suivantes :

—E.
T; = CijaSy = exiiEx (1.17)

_ 5
D;=ejSu tejEx (1.18)

On considére que le champ magnétique crée par le champ électrique est quasiment nul
(approximation dite quasi-statique), alors E dérive d’un potentiel ¢, et ses composantes sont

données par I’expression suivante :

i (1.19)

Di représente le déplacement électrique, et Cija, €xij, &ij représentent respectivement le tenseur
de rigidité sous I’effet d’un champ électrique constant E, le tenseur des constantes
piézoélectriques (de rang 3) et le tenseur de la permittivité électrique (de rang 2) dont les
unités respectives sont [Nm], [C.m™], [F.m™].

On notera aussi que I’effet piézoélectrique direct modifie I’expression du vecteur de

déplacement électrique comme suit :

S;;

i = ST +dyi;Ex

On peut aussi écrire : (1.20)

D;=diTy +&;E; (1.21)
Sijki, diki, &j représentent respectivement la contrainte sous un champ électrique E, le tenseur
des constantes piézoélectriques et le tenseur de permittivité électrique sous la contrainte T.
Les unités respectives de ces grandeurs sont [N*.m?], [m.V?], [F.m™].

Dans le cas de matériaux non piézoélectriques, les tenseurs di et eyjj sont nuls et les tenseurs

Sijs et SijT sont égaux. Les équations (1.17) et (1.20) se réduisent a (1.13) et (1.14)

respectivement. En Tenant compte des symétries, les tenseurs peuvent étre écrits a partir des

matrices ej, et di,.
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1.4.3. Application des équations de la piézoélectricité au nitrure d’aluminium a axe ¢

perpendiculaire

Pour I’AIN, ces matrices de contraintes, de piézoélectricité et de permittivité sont les

suivantes :
_cfl cfz c% 0 0 0
ko 0 0 0
E cfs cf3 053 0 0 0
Cap=|0 0 0 c& o0 0
0o 0 0 0 ck 0
0o 0 0 0 0 l(cfl+cfz )
2 (1.22)

iy =10 0 0 e5 0 0

8151 0 0

S _ S
Eij~ e;p 0
0 823

(1.24)

Nous supposons que le solide est soumis a une perturbation, il est localement en mouvement.

Le déplacement u; de chaque atome du solide de coordonnés x, varie au cours du temps :
u, =u, (X,,t) (1.25)

L’équation du mouvement résulte de I’application de la loi fondamentale de la dynamique (la

loi de Newton) qui s’écrit :

i—
i g B 1.26

Pt~ ox (1.26)
Ou p est la masse volumique du milieu en I’absence de charges mobiles. Ceci justifie le fait
qu’a des fréquences de centaines de MHz, les dimensions des structures analysées sont aussi
petites que la longueur d’onde de I’onde électromagnétique. Le systéme obéit a la loi de

poisson :
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aDj
— = (1.27)
axj

Sous I’effet d’un champ électrique quasi-statique, le tenseur de déformation, en cas de

symeétrie se réduit a :

Et I’expression de la contrainte devient :

_ E Ol Ig
Tij =ciju——+e

kij S
axk axk (129)

En tenant compte de I’expression de la contrainte (1.17) et du déplacement électrique (1.18),
les équations (1.26) et (1.27) deviennent alors :

’u; g 0%uy %
P o2 ~ Cijld 0x :0x 9x : 0x
j JTTk(1.30)
P 821/[1 82§0
K 0x ;0x Tk 0x ;0x
Jk I7k =0 (1.31)

Le systeme a résoudre est un systeme a deux équations couplées. Ces équations relient le
potentiel électrique au déplacement mécanique.

En absence de piézoélectricité, ej=0, les deux équations se séparent vu qu’il y a séparation
entre la réponse électrique et acoustique. La solution est sous forme d’une onde plane

-progressive U(u;,u,,u;)se propageant dans la direction définie par le vecteur unitaire

n(n,,n,,n;)perpendiculaire aux plans d’ondes d’équationn.X = cte (figure 1.11)
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X2
A
Us _
Yl
up
| X1

—>
Uz @

X3

Figure 1.11 : La direction de propagation de I’onde

La solution de I’équation (1.31) est de type onde plane progressive, le déplacement u; et le

potentiel ¢ sont de la forme :

nix;
u; = u?F(t -
v (1.32.3)

@ =q@oF(t- 0)

(1.32.h)

Ou v, ui0 désignent respectivement la vitesse de phase de I’onde et la direction de

polarisation de I’onde, c'est-a-dire la direction de déplacement des particules. F est une
fonction du temps et de la variable d’espace x qui traduit le caractere d’onde plane.

En appelant F" la dérivée seconde de la fonctionF , ona:

. 6214 On]'nk "
ot Tk (1.33-a)
9%u ning
ax-a; ~ %o X]/Z F
7k (1.33-h)
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Dans le cas d’un solide non piézoélectrique, I’équation de propagation aurait pour solution

nix
u; =ud exp[jw(t —#)]
v

(1.33-c)
Les équations (1.31) et (1.32) nous aménent au systéme suivant :
{pVZu? = Tyuf +v:9p
yiug —epy =0 (1.34)
Avec :
Lif= ciian (1.35-a)
Vi = Crijh i (1.35-h)
£ = (1.35-c)
En éliminant le potentiel ¢,, :
pV2ul =(ry + )Y
€ (1.36)

C’est I’équation de Christoffel généralisée a la piézoélectricité ou I, représente le tenseur de

Christoffel.

L’équation de Christoffel montre que la polarisation ui0 est vecteur propre du tenseur

Vivi
£

(T, + ) dont la valeur propre est : y = pV ?

Ainsi, les vitesses de phase et les polarisations des ondes planes se propagent suivant une

direction i dans un cristal dont les valeurs propres et les vecteurs propres du tenseur.

T =l + ViV

(1.37)

Nous retrouvons donc un probléme aux valeurs propres dont I’équation caractéristique est

donnée par :
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Ty -pV2%s,=0

8, , représente I’indice de Kronecker.

Pour une direction donnée, il y a généralement trois vitesses de phase qui sont les racines de
I’équation séculaire (1.39). Cette équation exprime la condition de compatibilité des trois
équations homogenes. A chaque vitesse correspond un vecteur propre qui définit la
polarisation de I’onde.

La vitesse de phase et la polarisation de I’onde plane suivant une direction fi sont

respectivement la valeur propre et le vecteur propre de I’équation séculaire.

La combinaison des équations (1.31) et (1.32) conduisent a I’équation des valeurs propres

suivante :

I,u. =Vviu, (1.39)

i~ Vac
Vac : vitesse de phase de I’onde acoustique dans un piézoélectrique.

Etant donné que la matrice (le tenseur) ITi,est symétrique, il existe trois valeurs propres

réelles (trois vitesses de phase) associées a trois vecteurs propres orthogonaux.

L’équation séculaire a donc pour solutions trois ondes planes dont les polarisations sont
orthogonales et qui peuvent se propager dans une méme direction avec des vitesses
différentes.

La dérivée de I’équation de propagation des ondes acoustiques dans un solide infini permet de
définir les vitesses acoustiques et la polarisation.

1.4.4. Propagation des ondes acoustiques en régime linéaire

La propagation des ondes acoustiques dépend des conditions de propagation et des
conditions aux limites. Il existe différents types de dispositifs a ondes acoustiques qui varient
suivant I’onde de propagation et les modes qu’ils excitent. Ils peuvent étre classés en deux
catégories
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On définit un mode purement longitudinal si son vecteur propre est paralléle au vecteur i et
sa vitesse de propagation est plus grande que celle des autres modes qui sont appelés modes

purement transversaux et qui ont des vecteurs propres orthogonaux au vecteurfi.

Le vecteur déplacement n’est pas forcément colinéaire ou perpendiculaire a la direction de
propagation fi. L’onde dont la polarisation G®est la plus proche de fi est dite quasi-

longitudinale, les autres G et G, sont dites quasi-transversales, une onde quasi
transversale rapide et une onde quasi-transversale lente. Ces derniéres progressent,
habituellement plus lentement que I’onde quasi-longitudinale. Ce n’est que suivant des

directions particulieres que les ondes sont purement longitudinales ou transversales.

L’onde quasi longitudinale est approximativement paralléle a la direction de propagation et
I’onde quasi transversale est quasiment perpendiculaire a la direction de propagation.

Dans un milieu isotrope non piézoélectrique ou les seules constantes qui existent sont c11 et
cl2, il existe 3 vitesses acoustiques correspondant a 3 ondes planes dont la vitesse est
indépendante de la direction de propagation.

Le passage d’une onde longitudinale plane entraine une variation de la distance entre les plans
paralleles contenant les particules (figure 1.11). Le mode longitudinal correspond a la valeur
propre c11 dont la vitesse acoustique est :

Ve =y /P _ Jeu/p (1.40-a)

Il existe deux modes de cisaillement (transversaux) avec la méme vitesse dans toutes les
directions de propagation, cette situation est appelée dégénérescence du mode transversal. La
vitesse de I’onde de cisaillement est:

Vs =yca/p _yJcazs/p (1.40-b)

Dans la partie 1.4, nous allons présenter la résolution de I’équation (1.40) résolue dans le cas
de I’AIN a axe ¢ incliné.
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1.4.5. Surface des lenteurs d’un matériau piézoélectrique

La surface des lenteurs synthétise les caractéristiques de propagation des ondes planes
dans un solide, elle indique aussi la direction de propagation de I’énergie. La surface

représentative des lenteurs correspond au lieu des extrémités du vecteur : S =

<|=

ou n est la direction de propagation et V la vitesse de phase. La coupe de cette surface par des
plans particuliers donne trois contours relatifs aux modes possibles, un longitudinal et deux
transversaux. La figure (1.12) représente la surface des lenteurs du ZnO et de I’AIN,

matériaux piézoélectriques appartenant au systeme hexagonal de classe 6mm.

1/V2 quasi-transversale

1/V1 transversale ey
150 /
/»4

1 1) 2 | ) HER

1/V1 transversale

@)

Figure 1.12 : Surface des lenteurs dans le plan (x1x3) : (a) cas du ZnO, (b) cas de I’AlIN.
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1.5. FBAR SIMPLE A BASE D’ALN A AXE C INCLINE

1.5.1. Introduction

Il est possible d’exciter le mode longitudinal et le mode transversal simultanément
dans le nitrure d’aluminium. Si le film est hautement orienté, c'est-a-dire qu’il se cristallise
dans la structure hexagonale avec un axe c perpendiculaire, on excite seulement I’onde

longitudinale et s'il est incliné, on excite egalement le mode transversal.

1.5.2. Résolution de I’équation de Christoffel dans le cas d’un FBAR simple

Pour résoudre I’équation de Christoffel, on procéde a la dérivation des coefficients
piézoélectriques et diélectriques comme I’a fait Foster et al. [29]. On considere dans ce cas
que la propagation s’effectue suivant la direction OX3 et que le repére choisi pour I’axe c est
dans le plan (x1, x3) et x représente I’angle entre (OX 3) et I’axe ¢ (voir figure (1.1 3). Nous
allons donc résoudre les équations (1.30) et (1.31) dans le cas d’un résonateur a base d’AIN a
axe c incliné. Les vecteurs de rigidité, de piézoélectricité et de permittivité ont pour plan le

repere (X1, X3)

Ona:
" _ E 4 E ENeip? 2 E i 4
Cy =Cy COS™ ¢ +2(Cj3 +2C)SINT x COS” x +Cp;Sin” x
©_ . E 4 .4 E E E ENeip?2 2
Css = Cg5(COS™ ¢ +5in™ ) +(Cy; +Cg3 +C5 +Cg5)SIN° } COS” x
o E E E\: .2 E E E 2
Css _SmXCOSXI_@n_ZCSS_C13)5m X+(C:13+2C55_033k05 XJ (1.35)
Co_ . 2
e}, = cos x|(es, + 26, )sin? x + e, cos? x|
' —_ - - 2 2
€35 __SlnXl?lssm X+(es3_931_915)005 XJ
€., = €5 sin? y +¢2, cos’
33 1 X T &z X

Les équations (1.30) et (1.31) qui régissent le déplacement U, et U,et le potentiel ¢

deviennent :
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o°u, _ . 9%u, . d'u, . %
at> > gx2 * Cas ox2 * s X2
3 3 3 (1.42)
o°u, . d%u, . . d%u, . A
P—— 35— TCsx > T —
ot X’ X X2 (1.43)
.92 . 9% 9°u
€33 atgo =Cg ale 33 8X23
3 3 (1.44)

En substituant I’équation du potentiel (1.44) dans les équations (1.42) et (1.43), on obtient :

p82u1 _ .9ty . 0°u,
2 T~ V55 2 35 2
ot X’ X (1.45)

X3 (1.46)

Avec :

v 2 ' ' '
g €35 c =c. + €32€3s —e g €1
Cs5 = Css ' 35 T V35 ' 33 — Ca3 '

€33 €33 € (1.47)
Ces constantes sont appelées « constantes élastiques de raideur piézoélectriques». Si le
Crystal n’est pas piézoélectrique (ej, = 0), elles se réduisent a ¢’55, ¢’35 et ¢’33 données par
les équations (1.41). Les équations (1.45) et (1.46) ont pour solutions :

0, (x; ) = RefU,, exp( jw(t+x, /v, )+u, exp( jw(t-x, /v)]d,  (1.48)

0,(Xs )= RelU  exp( jw(t +X, /v, ) +ug, exp( jw(t-x, /v,)]a,  (1.49)

Ouwest la fréquence radiale au temps t. U, _et U, sont les déplacements mécaniques de

S

I’onde quasi-longitudinale et de I’onde quasi-transversale respectivement. V, et VV_ sont leurs

+ C;3—C;5 +
2p

vitesses respectives, elles sont données par :

C33 + C55
2p

C35

V=

(1.50)
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C33 + C55
2p

V =

S

(1.51)

U,, U,, U, U,sont des amplitudes arbitraires, a, et a, dont I’expression dépend de &,

et d,dont les expressions sont :

d, =d,sina +d, cosa

as=4d,sina -a,cosa

Ou a représente I’angle entre @, et I’axe x3 donné par :

(1.52-3)

(1.52-h)

(1.53)

Cet angle montre que le déplacement du vecteur U, est incliné par rapport a la direction de

propagation. La polarisation de U, n’est pas tout a fait perpendiculaire & la direction de

propagation mais inclinée d’un angle o . En général, le déplacement n’est ni purement

transversal ni purement longitudinal. C’est la raison pour laquelle on dit que le mode excité

est quasi-transversal ou quasi-longitudinal.

X3 A Axec

Xy

Figure 1.13 : FBAR simple avec AIN a axe c incliné d’épaisseur 2h avec des électrodes

d’épaisseurs infinitésimales
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1.5.3. Impédance électrique et le coefficient de couplage pour un résonateur simple

Dans cette partie est calculée I’expression de I’impédance électrique dans le cas d’un
résonateur avec comme film piézoélectrique de I’AIN a axe c incliné et des électrodes de
I’ordre de quelques nanometres. En tenant compte des résultats de la section précédente pour
des conditions aux limites adéquates, les électrodes entre les deux faces du résonateur doivent
étre parfaitement conductrices et infiniment minces. L’épaisseur du résonateur est 2h (voir
figure 1.13). Pour résoudre I’équation d’impédance, deux conditions aux limites sont
considérées. La premiere, en I’absence de contrainte mécanique sur les électrodes. La seconde
en appliquant un courant électrique sinusoidal entre les électrodes. Le dispositif est dirigé
selon les axes x1let x2 et le champ électrique est paralléle a I’axe x3.

Pour déterminer le mouvement d’un résonateur si on envoie un courant | avec la fréquencew .
I =1 exp(jwt) (1.55)

Le deplacement électrique Ds relatif & un courant électrique est donné par :

| . )
D, = OA exp( jwt) = Dy, exp(jawt)
w (1.56)

La déviation totale représente la somme des ondes planes (1.48) et (1.49), dont I’expression

est la suivante :

U(X3) =0, (X;) +U (X3) (1.57)

—

Uy =8, (U o(Xg)COSar —Ugy (X)siner) +8, (U o (Xs)Sina +Ugy (%) COsx)

U, =U,,(X;)cosc —U.,(X,)Sino
telque{ 3 LO( 3) sO( 3)

U, = U, (X,)Sina +U,, (X;) cosa (1.58)

La solution pour le potentiel électrique est obtenue en faisant une double intégration de
I’équation (1.44)

e e
@(Xs :iu1(x3) +iu3(x3) tax; + b
€33 €33 (1.59)
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Ou a et b sont des constantes, vu qu’on ne s’intéresse seulement a la différence de potentiel
entre x3 = h et xs= - h, on peut considérer que b est nul. En remplacant I’équation (1.21) dans

le cas du déplacement électrique D3, on trouve :

a= —diexp(ja)t)
€3 (1.60)

Les composantes T,,(X,) et T,, (x,) peuvent étre obtenues en intégrant la loi de Newton (1.26)

le long de la direction x3 et en prenant en compte les termes appropriés de I’équation.

02U
Ty :fp—fd)%
ot (1.61)

0°u
Ty :fp_zldxs
ot (1.62)

Si on considere les équations (1.17) et (1.59), Ces équations peuvent étre formulées comme

suit :

T, = jwZ, exp(jwt)sina[U , exp(jwx, /v, )-U , exp(= jax, /v, )]
+ jwzZ , exp(jwt)sinaU, exp(jwx, /v, )-U., exp(= jox, /v, )]-e,a (1.63)

T, = jwZ, exp(jwt)sinafu , exp(jox, /v, )-U, exp(= jox, /v, )]
+ joz , exp(jwt)sina[-U, exp(jox, /v, )+U, exp(- jox, /v, )]-e..a (1.64)

Les grandeurs Z, et Z, sont respectivement les expressions des impédances acoustiques de

la composante quasi-longitudinale et quasi-transversale :
Z=pVy (1.65)
Zs =pVs (1.66)

Les conditions aux limites pour la contrainte dans le cas d’un FBAR simple sont :
Ty (h) =Ty (-h)=0 (1.67)

Ty (h) =Ty (-h) =0 (1.68)
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En appliquant ces conditions aux limites aux équations (1.61) et (1.66) en plus de

considérations algébriques, on obtient I’expressionde U ,, U, ,U , et U, :

(e;)3 cosa + 6'35 sin Ot)i
2jwZ, cos(wh/v,)exp(jot) (1.69)

(8'35 cosa + 953 sin Ot)i
2 jwZ , cos(wh/v,)exp(jot) (1.70)

Vu que I’interface entre I’air et I’électrode est un réflecteur idéal et que la structure est
symétrique, les amplitudes des ondes sont égales. Ces deux expressions peuvent maintenant
étre introduites dans I’expression (1.58) pour trouver les expressions complétes de us(xs) et
ui(xs). Ces expressions peuvent étre introduites dans I’équation (1.71) du potentiel électrique
entre I’électrode du bas et I’électrode du haut. La différence de potentiel entre ces deux
électrodes (x3=h et x3=-h) peut étre déterminée apres plusieurs simplifications algébriques :

o(h)-o(-h)=

1 (e'33 COSa + &y SiN a}
wZ,he,

(655 COSC — €55 SiN)?

2ah. .
wZ he

tan(wh /vI ) - tan(wh/v,)

(1.71)

Finalement, I’impédance électrique Z du résonateur dépend de la différence de potentiel entre

les deux électrodes quand on envoie un courant électrique I :

;= 9h)-0(h) _oh)-elh)
|

jwAaes, (L.72)
- 1 [ K2tan(wh/v,) K2tan(wh/vs)
==Ky - K
joC (wh/v)) (wh'vy) (1.73)
C étant la capacité de la couche piézoélectrique :
C = Ac,,
2h (1.74)
K2 = %3 cosa +e|35 sina)e
L~ ' 2
Et: €33P0] (1.75)
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) (9'33 COS Ot — €y sina}
KZ=— ~
€330Vs (1.76)

K? etKS2 sont les coefficients de couplage électromécaniques du mode longitudinal et

transversal respectivement.

En ce qui concerne I’AIN et le ZnO, la valeur du coefficient de couplage électromécanique
dépend de I’angle d’inclinaison de I’axe ¢ pour les deux modes (longitudinal ou transversal).

0.4 L3 T L] L] 1 I 1 T
Zn0

Coefficient de couplage

1 L A

0 1 1 I A 1
o) I0 20 3C 40 SC 60 70 80 S0

Angle d’inclinaison de I’axe ¢

0.3 T ¥ ¥ T ¥ L i

0.2 - .

Coefficient de couplaae
o
Ll
/

A Il L Il Il I

0O 10 20 3¢ 4 50 60 70 B8O 90
Angle d’inclinaison de I’axe ¢

Figure 1.14 : Variation du coulage électromécanique en fonction de I’angle

C

d’inclinaison de I’axe ¢ [25].
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1.5.4. La réponse fréquentielle d’un résonateur piézoélectrique

La réponse en fréquence dans un FBAR est constituée d’une résonance (appelée aussi
résonance paralléle) et d’une anti-résonance (appelée résonance série). La fréquence de
résonance parallele d’un FBAR multicouches sans pertes lorsque I’impédance devient infinie,
sachant que dans le cas général, I’impédance est donnée par I’équation :

1 ) tan(uheﬁc /veﬁc
Z=—. I—Keﬁc
joC (wheﬁ/veﬂc)

1.77)

A partir de cette équation, on définit la fréquence de résonance comme suit :

%
F =4
2oy

(1.78)

La fréquence série est donnée lorsque I’impédance équivalente tend cers zéro. La relation ente
la résonance série et la résonance parallele est représentée par le couplage électromécanique
[26] :

2 fs-f
i - (%) Fy p (1.79)

Le couplage électromécanique est un coefficient qui permet de déterminer la faculté du film

piézoélectrique a transformer I’énergie mécanique en énergie électrique.

Pour réaliser un filtre efficace, il faut que la largeur de la bande entre la fréquence série et la

fréquence parallele soit maximum.

Le facteur de qualité Q est donné par I’équation [27] :

_fi|dzz,,
T2 df

fx (1.80)

ou Z Zj, est la phase de la réponse exprimée en radian et fx correspond soit a f, soit a fs.
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2 2
e

(1.81)

Les résonateurs a ondes acoustiques de volume peuvent étre modélisés par un circuit
électrique équivalent au circuit RLC (références) suivant le modele de Butterworth-Van
Dyke.

Figure 1.15 : Schéma électrique équivalent d'un résonateur FBAR

C’est une bobine en série avec une résistance et une capacité, le tout en parallele avec une
capacité (figure 1.15). On appellera C; est la capacité en série avec la bobine, et C, la capacité
en paralléle. A partir de ce montage, on peut déterminer I’impédance équivalente :

YQ :jCP(U"'
jLw +

jCse (1.82)

La pulsation de résonance en série correspond a une impédance totale qui tend vers la valeur

Zéro ;

- JIC (1.83)

La pulsation de résonance en paralléle correspond au cas ou I’impédance totale tend vers

I’infini :
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o = 1
P JLC,,
Avec :
- CSCP
M C +C,
Si:
c,>C,,
2
_Z:L |_(;:1+&
w; LC, C,

(1.84)

(1.85)

(1.86)

Les valeurs des deux pulsations sont donc trés proches, C, étant largement supérieure a Cs.

Lorsqu’ on applique un champ électrique dans la direction de I’axe (O) et si I'orientation de

la maille élémentaire présente une certaine inclinaison, il résulte une déformation mécanique

qui va générer une onde de cisaillement avec une certaine vitesse V.

Figure 1.16 : Structure du résonateur a mode supérieur (HBAR) constitué d’une couche

v

piézoélectrique déposé sur un substrat a double faces polies afin de multiplier les réflexions

dans I’intérét de minimiser les pertes d’énergie et sur laquelle sont inscrits les motifs
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Figure 1.17 : Réponse fréquentielle dans les résonateurs a mode supérieur.

L’espacement entre les pics de résonance dans les dispositifs a mode supérieur (Over-modes
resonators) permet de connaitre le mode prédominant excité, qui dépend de la vitesse de
propagation des ondes et de I’épaisseur du substrat. En connaissant la vitesse de propagation
des ondes excitées (longitudinales ou transversales) a travers le substrat, il est possible de
calculer la fréquence Af qui s’additionne a la fréquence de résonance du dispositif :

Af = Vi2el (1.87)

V étant la vitesse de propagation des ondes dans le substrat et e1 son I’épaisseur (figure 1.16).

1.6. CONCLUSION

Dans ce premier chapitre, nous avons abordé I’état de I’art se rapportant a la
croissance de couches minces piézoélectriques de nitrure d’aluminium cristallisant dans la
structure hexagonale a axe c incliné (les approches de croissance, I’angle d’inclinaison, etc) la
fabrication de dispositifs a ondes élastiques de surface et de volume fonctionnant en mode de
cisaillement. Les différentes configurations de ces dispositifs, leur principe de fonctionnement
et leurs caractéristiques électriques (couplage électromagnétique, facteur de qualité, etc) ont

ensuite été présentés.

Dans ce chapitre une étude théorique détaillée de la propagation des ondes élastiques
dans un matériau piézoélectrique dans un dispositif a onde acoustique de volume de type
FBAR a base de nitrure d’aluminium a axe c incliné a été abordée. L’équation de la
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piézoélectricité a été appliquée au cas ou la couche piézoélectrique d’AlIN cristallise dans la

structure hexagonale a axe ¢ perpendiculaire et ensuite au cas ou I’axe c est incliné.
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Technologie de fabrication de systemes a ondes acoustiques de surface et de volume

2.1. INTRODUCTION

Il existe différentes techniques de croissance des couches minces, dont I’épaisseur
varie de quelques couches atomiques a quelques microns, pouvant étre classifiées selon le
codt de I’installation, le type de I’atmosphére (milieu sous vide poussé, sous plasma, sous gaz
réactifs) et selon le processus mis en jeu (techniques physiques ou chimiques).

La diversité des techniques de croissance permettent I’élaboration de films minces présentant
des propriétés physico-chimiques, thermo- électriques, acoustiques et optiques différentes et

de fabriquer une grande variété de microstructures.

L orientation cristalline, la taille des grains, les défauts, la composition et la morphologie

sont fortement influencés par la procédure de croissance.

Les principales techniques utilisées pour déposer des couches minces sous vide font appel a la
technique de dépdt chimique en phase vapeur CVD (Chemical Vapor Deposition) et de dépot
physique en phase vapeur PVD (Physical Vapor Deposition). Le choix d’un substrat adapté
est également d’une importance capitale, il est important qu’il présente une compatibilité

chimique avec le matériau (pas de réactions chimiques entre le substrat et le matériau).

La lithographie €électronique permet également d’effectuer des motifs sur des couches minces
par la technique de microscopie électronique a effet de champ.

La lithographie (optique ou électronique) est une étape importante dans la technologie de
fabrication des dispositifs a ondes acoustiques. Cette technique consiste a effectuer des dépbts

métalliques de contact ou d"interconnexion par I’utilisation de résines photosensibles.

Ce second chapitre traite des différentes techniques de croissance des films minces et les
procédés technologiques de fabrication des dispositifs a ondes acoustiques faisant appel aux
techniques de lithographie et de gravure. La technique de la pulvérisation cathodique
(principe physique, dispositif expérimental), utilisée pour la croissance de la couche
piézoélectrique et de la couche métallique, sera particulierement détaillée.

Dans la partie technologie de fabrication, nous aborderons les différentes étapes de
photolitgraphie et de gravure. La lithographie électronique qui consiste a effectuer des
contacts par microscope électronique a effet de champ sera abordée brievement.
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2.2. TECHNIQUES DE CROISSANCE DES COUCHES MINCES

2.2.1. Introduction

Plusieurs techniques de croissance des couches minces ont été mises au point ces
dernieres années et ont fait I’objet de nombreux travaux. Les techniques les plus utilisées
pour I’élaboration des couches minces d’AIN sont les suivantes : la MBE (Molecular Beam
Epitaxie ou Epitaxie par jets moléculaires) [1], la MOCVD (Dépbt chimique en phase vapeur
par organométalliques) [2, 3, 4], La PLD (Pulsed Laser Deposition) [5, 6, 7], ou encore la
pulvérisation réactive (PVD) [8, 9, 10, 11].

L’orientation cristalline est d’une grande importance dans les systémes a ondes acoustiques,
I’axe c doit étre orienté correctement par rapport aux électrodes métalliques pour pouvoir
exciter I’onde acoustique. De plus, on s’apercoit des études cristallographiques, qu’il n’est pas
possible d’utiliser n’importe quel métal avec tous les matériaux piézoélectriques. Des études
concernant des métaux différents tels que: Al, Cu, Ti et Mo [12] ont montré que
I’orientation du film d’AIN est fortement dépendante du substrat métallisé sur lequel le film
va se déposer.

2.2.2. Latechnique de dépdt chimique en phase vapeur (CVD)

En ce qui concerne les dépbts chimiques assistés en phase vapeur (CVD), il existe 3
catégories de type d’activation de la réaction chimique :

» Les procedés thermiquement activés par effet joule ou par irradiation
» Les procédés activés par plasma ou PECVD (plasma enhanced CVD).
» Les procédés activés par photons.
Les différences entre les techniques se caractérisent essentiellement par 3 parametres :
» Lapression dans le réacteur
» Lagéométrie du réacteur et le mode de chauffage

» La nature des espéces réactives produites

Page 57



Technologie de fabrication de systemes a ondes acoustiques de surface et de volume

2.2.2.1. La technique de la (MO-CVD)

Ce procédé consiste a effectuer un dép6t sur un substrat par une méthode qui consiste
a créer des réactions chimiques entre un mélange gazeux formé a partir d’organométalliques
(MO-CVD) dilués dans un gaz porteur en concentration connue, sur un substrat chauffé. La
décomposition thermique du mélange au dessus du substrat libére des éléments qui

interviennent dans la structure des couches.

Cette technique nécessite des températures tres élevées (de I’ordre de 1000°C). Ses
inconveénients sont la toxicité, la variation de la pureté des sources organométalliques et les
dangers liés aux produits utilisés, la contamination éventuelle par les atomes et les réactions

parasites intervenant dans les différents produits utilisés.

Il est possible d’utiliser cette technique a pression atmosphérique (APCVD). Dans ce cas, le
réacteur utilisé est relativement simple et permet de déposer des films a une grande vitesse,
mais la qualité des couches obtenues est nettement inférieure a celle obtenues sous vide. Cette
technique est utilisée pour déposer des oxydes a basse température ou pour la croissance
epitaxiale.

Pour ce qui est des précurseurs utilisés pour le nitrure d’aluminium, I’azote provient soit du
diazote gazeux N, soit de I’ammoniac NHjs et I’aluminium est produit a partir d’halogénures
tels le trichlorure d’aluminium (AICI3), le tribromure d’aluminium (AIBr3) et les
organométalliques tels le (TMA : AI(CHs)3), le TIBA :Al(C4Hy)s et le TEA :Al(C2Hs)s.

2.2.2.2. CVD assistée par plasma (PECVD)

Le principe de fonctionnement de la PECVD consiste a envoyer un champ électrique
alternatif (50Hz a 13.5 MHz) qui interagit primairement avec les électrons du gaz dans la
chambre de la PECVD, les électrons entrent en collisions élastiques et inélastiques avec les
molécules de gaz. Les électrons perdent une partie de leur énergie. Si cette énergie est
supérieure au seuil d’excitation ou d’ionisation des espéces gazeuses présentes comme par
exemple 11.56 eV pour I’excitation et 15.8 eV pour I’ionisation de I’argon (Ar). Les espéeces
fortement excitées comme les atomes neutres excités et des radicaux libres contribuent a la

génération d’ions et d’électrons supplémentaires.

Page 58



Chapitre 2

La PECVD permet de déposer des matériaux non cristallins comme les oxydes de silicium,
ainsi que des matériaux cristallins comme le silicium polycristallin. Les couches peuvent étre

déposées a température ambiante, ce qui permet de mieux contrdler les dopants du silicium.

2.2.2.3. CVD Laser

En CVD laser, la réaction est initiée par I’énergie thermique fournie par le laser ou par
excitation des molécules par radiation UV.

Il existe le CVD laser thermique dans lequel le laser chauffe un substrat absorbant et aucune
énergie n’est absorbée par les molécules de gaz.

En CVD photo- laser, la lumiere active les gaz précurseurs en cassant les liaisons chimiques
des molécules des gaz. L’élaboration des couches se fait a température ambiante vu que les
réactions sont activées par des photons.

2.2.3. Dépot physique en phase vapeur PVD

Le dép6t en PVD (Physical Vapor Deposition) présente quelques avantages par
rapport au dépdt chimique en phase vapeur. Les films sont denses, le processus est facile a
controler et n’entraine pas de pollution. Il existe différentes techniques utilisant le PVD
comme processus de dépét : I’évaporation, I’ablation laser et la pulvérisation cathodique.

2.2.3.1. L évaporation

Cette méthode consiste simplement a évaporer ou a sublimer le matériau a déposer
dans un creuset sous vide en le chauffant a haute température. Le matériau évaporé est déposé
par condensation sous forme de film sur le substrat a recouvrir. Pour chauffer le matériau, on
utilise soit un filament réfractaire par effet Joule, un faisceau d'électrons intense et
énergétique, entre 5 a 10 keV ou un laser. Le premier sert & I'évaporation de matériau facile a
fondre et le deuxiéme sert a I'évaporation de matériaux réfractaires. La vitesse de dépdt
dépend de la température de la source, de la distance entre le creuset et le substrat mais aussi
du coefficient de collage des especes évaporées sur le substrat. Cette vitesse varie

classiqguement de 1nm/min a 10 um/min.

La technique d’épitaxie par jet moléculaire, appelée MBE pour Molecular Beam Epitaxy est
utilisée pour déposer des couches d’oxydes et de nitrures sur les wafers. Elle consiste a
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évaporer simultanément sous un vide poussé de I’ordre de 10® mbar les composants des

couches a réaliser, placées dans des creusets chauffés par effet Joule de haute précision.

En contrdlant séparément les vitesses d’évaporation des différents creusets, il est possible de
déposer sur le substrat des couches d’alliages des différents constituants.

La structure cristalline est ensuite transmise a la couche déposée par cuisson a des

températures soigneusement choisies (recuit des couches déposées).

2.2.3.2. L’ablation laser

Le principe de I’ablation laser consiste a irradier une cible d'un matériau donné par un
faisceau laser focalisé. Au-dessus du seuil d’ablation des atomes, des électrons, des
agglomérats et des amas sont éjectés de la surface et il apparait un plasma qui a une tres forte
densité de particules et une température d’excitation élevée.

La puissance du laser nécessaire pour produire le plasma dépend du matériau de la cible, de sa
morphologie et de la longueur d’onde du laser. La puissance peut atteindre quelques dizaines,
voir centaines de watts. Le plasma, ensuite condensé sur un substrat chauffé a une
température élevée pour assurer la cristallisation du matériau. La température de cristallisation

d’une couche mince peut étre considérablement réduite par rapport a celle du matériau massif.

L'ablation laser est une technique de dépbt de couches minces permettant d'obtenir des films

de grande qualité mais présente I'inconvénient d'étre unidirectionnelle.

2.2.3.3. La pulvérisation cathodique

a- Historique

Grove et Plucker montrérent que I’établissement d’une décharge électrique entre deux
électrodes conductrices placées dans une enceinte ou régne une pression réduite de gaz inerte,
entrainait I’apparition a I’anode d’une couche mince du composé constituant I’électrode
opposée. Ce phénomeéne, longtemps percu comme I’effet limitatif de la durée de vie des tubes
a gaz, ne fut repris que cent ans plus tard pour étre étudié et développé pour la croissance des
couches minces. Cette technique appelée pulvérisation cathodique a permis d’obtenir des

films minces présentant une grande homogeénéité.

Page 60



Chapitre 2

b- Principe général
La pulvérisation cathodique (ou sputtering) est une technique peu colteuse qui

consiste a déposer une ou plusieurs couches minces a partir de la condensation d’une vapeur
métallique issue d’une plaque métallique (appelée cible) sur un substrat.

L application d’une différence de potentiel entre la cible (figure 2.1.) et les parois du réacteur
au sein d’une atmosphere raréfiée permet la création d’un plasma froid, composé d’électrons,
d’ions, de photons et de particules neutres dans un état fondamental ou excité.

Un plasma est défini comme un gaz partiellement ionisé contenant un nombre égal de charges
positives et négatives. On utilisera un plasma composé d’un gaz inerte, c'est-a-dire non réactif
chimiquement et si nécessaire d’un gaz réactif. On préfere le plus souvent utiliser I’argon
plut6t que le xénon et le krypton. Ce gaz est en effet moins cher et il offre un rendement de

pulvérisation supérieur a celui du néon.

Sous I’effet du champ électrique, les espéces positives du plasma se trouvent attirées par la
cathode (cible) et entrent en collision avec cette derniére. Elles communiquent alors leur
quantité de mouvement, provoquant ainsi la pulvérisation des atomes sous forme de particules
neutres qui se condensent sur le substrat. La formation du film s’effectue selon plusieurs
mécanismes qui dépendent des forces d’interactions entre le substrat et le film.

La décharge est auto-entretenue par les électrons secondaires émis de la cible. En effet, ceux-
ci, lors de collisions inélastiques, transferent une partie de leur énergie cinétique en énergie
potentielle aux atomes d’argon qui peuvent s’ioniser.

Figure 2.1 : Une cible de pulvérisation avec une géomeétrie typique en anneau, ici de I’or,
montrant la cathode constituée du matériau a déposer, I’anode contre-électrode et un anneau
extérieur pour éviter la pulvérisation du foyer qui maintient la cible.
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La combinaison du métal avec des gaz comme I’azote ou le gaz carbonique permet d’obtenir

des composés aux duretés extrémement élevées.

Les ions du gaz réactif peuvent réagir avec les particules éjectées de la cible au niveau de la
cible, ou au niveau du plasma ou encore au niveau du substrat pour former I’alliage par
liaisons covalentes. Ils se condensent ensuite a la surface du substrat pour former la couche
mince. Les mécanismes physiques de la pulvérisation sont traités dans de nombreux ouvrages

dont I’un est cité en référence [13].

-y ' Vv -
1 | —l—
i S aché
ST Il
@ (b) (c) (d)

Figure 2.2 : schéma de principe de la pulvérisation cathodique :
(a) Choc d’un électron sur un atome d’argon
(b) lonisation de I’argon avec production d’un électron

(c) Bombardement de I’ion d’argon sur la cible, choc des électrons sur des atomes d’argon et
neutralisation d’électrons.

(d) Ejection d’un atome de la cible vers les substrats.

c- L’installation de pulvérisation cathodique

Une installation de pulvérisation cathodique (figure 2.3.) est équipé de :

1. Un systéme de pompage avec des pompes primaires permettant d’évacuer I’air entre
la pression atmosphérique 10° mbar et 10°mbar, et des pompes & vide poussé qui permettent
d’atteindre 10®° & 10"mbar sur des périodes de temps relativement courtes. Il comprend

également des systéemes de jauges ou encore des systémes analytiques ;

2. les magnétrons équipés de cibles métalliques ou se déroulent les phénomenes

physiques de bombardement ;
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3. les alimentations électriques qui produisent du courant continu ou pulsé ou encore

radiofréquence sous haute tension (1000v) et de forte intensité (de dizaines d’amperes) ;

4. Un systeme d’eau chaude et un systeme d’eau froide afin d’adapter la température
de I’enceinte aux différentes phases du process.

; Parncule de la cible
@ Ton Are Bat
I IPone échannllo

JAUGES

GAZ

@
-

POMPAGE

Figure 2.3 : Schéma de fonctionnement d’un bloc de pulvérisation cathodique

2.2.3.4. Les divers systemes de pulvérisation

a- Source diode

La technique de pulvérisation la plus simple utilise la source « diode » faisant appel a
deux électrodes, une anode et une cathode, séparées par une distance de quelques centimetres
seulement, et polarisées par une tension continue ou RF (13.56 Mhz) de I’ordre de 500 a 1200

volts.

Le systéme est en premier lieu mis sous vide jusqu’a 10" mbar environ de facon & nettoyer la
chambre des molécules indésirables. Les wafers sont placés en vis-a-vis de la cible (cathode
polarisée négativement). Un gaz neutre comme I’argon est alors introduit dans la chambre de

réaction. Sous I’influence de la tension de polarisation, les atomes du gaz s’ionisent :

Ar —» Ar++le-
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Les atomes Ar+ sont attirés par la cathode qu’ils viennent bombarder. Si I’énergie de ces ions
est suffisamment forte pour asser les liaisons entre les atomes de la surface de la cible, ceux-ci

sont libérés et vont se déposer sur les wafers qui sont placées sur leur trajectoire.

Le procédé diode en tension continue (DC) qui est bien représenté par la figure 2.4. n’est plus
beaucoup utilisé car la vitesse de dépdt est faible et seuls les matériaux conducteurs peuvent
étre déposés. Au cours de la pulvérisation de matériaux isolants, les charges positives
s’accumulent sur la cathode et la tension entre les électrodes chute rapidement, provoquant
I’arrét de la pulvérisation ce qui ralentit la vitesse de croissance des couches.

| + Anode
L 1 (Substrat)

— Plasma

— Cathode
——1
( Cible)

Figure 2.4 : Le systeme de pulvérisation de type diode a courant continu

Avec ce systeme et une tension de polarisation continue, tous les matériaux conducteurs
peuvent étre déposés. Pour les diélectriqgues comme c’est le cas du nitrure d’aluminium, il faut
utiliser une tension alternative radiofréquence. Les électrons créés par I’ionisation des
molécules de gaz, conduisent a un léger échauffement des substrats qu’un systéme un peu

plus évolué permet de réduire.

b- Source magnétron

Afin d’augmenter la densité ionique au voisinage de la cible, celle-ci est équipée d’un
dispositif magnétron, qui est constitué de deux aimants permanents de polarité inverse situés
sous la cible. Ils créent un champ magnétique B paralléle a la surface de la cible et orthogonal
au champ électrique E. La combinaison de ces deux champs donne naissance a des lignes de
champ qui piégent les électrons secondaires. La force de Lorentz induite provoque un
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mouvement hélicoidal des électrons augmentant ainsi leur trajectoire et, de ce fait, leur

efficacité d’ionisation (figure 2.5.).

Boite d’accord

Cible —H

Gaines (13,56 MHz)

.

Générateur RF

Figure 2.5 : Principe de la pulvérisation radio fréquence

Les décharges magnétron peuvent fonctionner avec une excitation continue (DC) ou avec une
excitation alternative (RF). Dans les deux cas, le confinement magnétique permet
d’augmenter le taux d’ionisation au voisinage de la cible. Les aimants étant situés derriére la
plaque porte-cible et le champ magnétique étant de quelques centaines de gauss, la décharge
luminescente est concentrée dans la zone ou le champ magnétique est plus intense (figure
2.6). Une zone lumineuse circulaire est alors formée et la cible est alors bombardée d’une

maniere non uniforme.

La vitesse de dépdt dépend de la distance entre la cible et le substrat d’une part [13], et de la
distance par rapport au centre du wafer d’autre part [14].

) )

§ (@ T
¢ ©

Systeme diode Systéme magnetron

Figure 2.6 : Trajectoires électroniques [15].
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Cette technique permet de multiplier les densités de courant, typiquement de 1mA/cm? par
un facteur supérieur a 10. Toutes les collisions ne générent pas une ionisation, mais la densité
d'ions est fortement augmentée avec un magnétron. La trajectoire des ions Ar® est quasi

rectiligne étant donné que leur masse est grande devant celle d'un électron.

2.2.3.5. Pulvérisation réactive

A partir d’une cible de pulvérisation, qu’elle soit de configuration diode, magnétron
voir triode, constituée d’un matériau quelconque, il est possible de créer des oxydes, des
nitrures ou des carbures en introduisant en méme temps que I’argon des gaz réactifs. L’argon
est le gaz de pulvérisation le plus utilisé en pulvérisation réactive en raison de son inertie
chimique. Les gaz réactifs utilisés pour déposer les nitrures sont I’azote (N;) et I’ammoniac
(NHs), O, et H,O pour les oxydes et C,H, ou CHy4 pour les carbures.

Dans une décharge de pulvérisation réactive, les électrons jouent un réle important dans la

dissociation, I’excitation et I’ionisation des molécules du gaz réactif.

Dans le cas du nitrure d’aluminium, les especes neutres (N) crées par dissociation du N,

réagissent avec les espéces pulvérisées de la cible (Al) pour former le composé AIN.

Les espéces ioniques (Ar’, N*) sont accélérées vers la cathode (cible), ce qui entraine le
bombardement de la cible avec les ions Ar” et la formation d’AIN soit au niveau de celle-ci
ou dans I’espace situé entre la cible et le substrat ou sur le substrat (figure 2.2.).

La structure cristalline de I’ AIN, orientation ainsi que I’épaisseur de la couche dépendent de la
vitesse de dép6t et par conséquent du taux de ces espéces ioniques dans le plasma.

Les coefficients des réactions chimiques montrent que les dosages des gaz introduits doivent
étre soigneusement controlés a I’aide de débitmetres massiques asservis par des capteurs de
pression partielle.

Les avantages de cette technique sont I’augmentation de la vitesse de dépdt pour certains
matériaux, la diminution de la pression de dépét évitant le phénomene de rétrodiffusion des
espéeces et I’augmentation de la pureté des couches minces.
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2.2.3.6. Seuil de pulvérisation

L’effet de pulvérisation n’est possible qu’a partir d’un certain niveau d’énergie de
I’ion incident appelé seuil de pulvérisation. Ce niveau d’énergie dépend de I’ion incident et du
matériau bombardé. 1l se situe entre 10 et 30eV.

2.2.3.7. Rendement de la pulvérisation

Le rendement de pulvérisation est un parameétre souvent utilisé pour caractériser un
procédé de pulvérisation. Il correspond aux nombres d’atomes €éjectés par ion incident. Il
dépend de la masse du gaz utilisé et de I’énergie des ions, c’est a dire de la tension de
polarisation appliquée a la cible: plus cette énergie est grande, plus la vitesse de I’ion
projectile est grande et plus le nombre d’atomes éjectés de la cible sera augmenté. Ce
rendement est défini par :

S = nombre d'atomes éjectés
nombre d'ions incidents (2.1)

Le rendement de la pulvérisation peut également étre défini par la relation suivante

el

i 2.2)
LA,

ol : M; +M, 2.3)

Ou : C est une constante, ¢ la fraction d’énergie cinétique transférée a la particule cible, f une
fonction quasi-linéaire du rapport des masses M¢M; (M : masse d’une particule de la cible et
M; : masse de I’ion incident), E I’énergie cinétique de I‘ion incident et ou U représente la

chaleur de sublimation du matériau cible.

La vitesse de pulvérisation traduit la vitesse a laquelle les atomes sont arrachés de la cible.
Pour avoir un ordre de grandeur, la vitesse de pulvérisation pour une cible d’Aluminium
bombardée par des ions argon & 500 eV et avec une densité de courant de 1 mA.cm™ est de
I’ordre de 63 nm/min. Il existe, de plus, une relation liant le rendement et la vitesse de
pulvérisation, p ou représente la densité du matériau, Ma sa masse atomique et J la densité de

courant :
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. Ma
V=Cjs—
P (2.4.)

Le rendement de pulvérisation dépend des paramétres suivants :

L’énergie des ions incidents: il augmente presque linéairement avec I’énergie des ions
incidents jusqu’a environ 500eV, pour des électrons d’énergie de 1000eV, le rendement est de
0.1 & 3 atome/ion

I’angle d’incidence: il croit lorsque I’angle d’incidence décroit de 90° a 70° puis diminue

lorsque I’angle d’incidence continue a diminuer.

2.2.3.8. Dispositif expérimental

Le dispositif de pulvérisation cathodique utilisé pour la croissance de nos couches
minces, appelé AC 450, a été fabriqué par la société Alliance Concept et installé dans la salle
blanche du laboratoire (LPMIA).

L’équipement de dépdt de nos films minces est composé d’un SAS de chargement et d’une
chambre de réaction comprenant quatre cibles. Le substrat est placé sur un porte-substrat
chauffant permettant de contréler la température du dépbt. Le porte-substrat est relié a un
moteur permettant de transférer le substrat du SAS vers la chambre de pulvérisation et d’une
cible vers I’autre. Le vide de I’enceinte peut atteindre 2.10” mbar et le SAS peut atteindre une

pression de 10™ mbar pour lequel on utilise une pompe turbo moléculaire.

Le vide dans I’enceinte est obtenu grace a un systeme de pompes (pompe primaire et pompe
secondaire). Le vide poussé est effectué en deux étapes :

« La pompe primaire est nécessaire pour atteindre une pression d’environ 10 mbar

constituée des pompes a palettes, se trouvant I’extérieure de la salle blanche.
» La pompe secondaire est sous forme d’une pompe a palette magnétique.

Pour réguler la pression et pour éviter la saturation des pompes, on utilise un systeme de

laminage pour évacuer les gaz de I’enceinte.

Les différents composants du dispositif AC450 sont :
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L’enceinte de croissance : c’est un systeme de pulvérisation composé d’une chambre
de réaction réalisée en acier austénitique inoxydable et d’un SAS. La chambre de
réaction contient quatre cathodes, de 100mm de diameétre, sur lesquelles sont montées
quatre cibles, deux d’aluminium, une de zinc et une de silicium avec une pureté de
99,99%, situées a différentes positions (45°, 135°, 225°, 315°) de 107.5 mm de
diamétre et d’une épaisseur de 6.365mm. Elle contient aussi un porte-substrat
chauffant et mobile pour des substrats allant jusqu’a trois pouces. La distance entre la
cathode et le porte-substrat est réglable et peut atteindre 100mm. La chambre de
réaction contient deux lignes pour une caractérisation in situ et une bride de montage

du SAS de chargement et de déchargement.

Le SAS de chargement : réalisé en aluminium, permet de transférer les substrats, il
permet aussi d’atteindre un vide poussé dans la chambre de réaction dans un temps
relativement court. Le mécanisme de transfert de commande manuelle est constitué
d’un ensemble axe, levier et permet de déposer I’échantillon sur le porte-substrat. 1l est
isolé de la chambre de réaction par une vanne a clapet. Ce sas dispose d’orifices pour
le pompage primaire et pour la jauge & vide Pirani (10mbar & 10 mbar), d’un orifice
pour la pompe secondaire ALCATEL (ATP 80), d’une électrovanne de mise a
I’atmosphére (azote sec), d’une sécurité d’ouverture de la vanne d’isolation
(communication sas/chambre possible uniquement si le sas est sous vide) et d’une
sécurité de fermeture de la vanne d’isolation (fermeture impossible au cours de

transfert)

Le porte-substrat : est une monoplaque et peut contenir des substrats de 2 et 3 pouces
ou des fragments de tranche.

Les substrats sont chargés sous vide a partir du SAS.

Le porte-substrat dispose d’une partie active de 75 mm de diamétre qui peut étre chauffée

jusqu’a 800°C et peut étre aussi polarisée en RF. Il est mobile en rotation motorisée et

équipé des éléments suivants :

un élément chauffant permettant d’atteindre 800°C pouvant étre polarisé en RF

un systeme de refroidissement par circulation d’eau.
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 une liaison a un générateur RF de 300W a travers un passage rotatif approprié et un
adaptateur d’impédance automatique.

* un dispositif de mesure de la tension d’auto -polarisation du substrat.

e un systéeme de rotation motorisé du porte-substrat autour de I’axe du réacteur pour

positionner le substrat en regard de la cible en mode dynamique et statique.

Alimentations :

« Alimentations des cibles : Les cibles peuvent étre polarisées en RF ou en DC. Les
sources d’alimentations consistent enun générateur radio-fréquence (RF)
HUTTINGUER (3.56 MHz) de 600W et son adaptateur d’impédance automatique. Ce
générateur comprend un wattmetre pour la puissance incidente et un wattmétre pour la
puissance réfléchie et un générateur a courant continu HUTTINGUER de 1.5kW,

équipé aussi de deux wattmetres pour la mesure de la puissance incidente et réfléchie.

Chaque génerateur peut étre commuté manuellement et indifféremment vers I’une ou I’autre
des cathodes.

e Alimentation du porte-substrat: comporte une génératrice radiofréquence
HUTTINGUER (13.56 MHz) de 300w et son adaptateur d’impédance pour le porte
substrat (dép6t d’isolants).

« Alimentation de gaz : I’enceinte de dép6t comprend deux lignes en acier inoxydable.
Chaque ligne comprend une vanne d’arrét électromagnetique et un régulateur de débit

massique pouvant étre calibré a I’aide de I’automate en fonction du gaz utiliseé.

Systemes de pompage et d’alimentations de gaz

Vide du SAS : est obtenu par une pompe primaire a palettes ALCATEL 2005 (5m*/h)
isolée par une vanne, elle est équipée d’un filtre anti-rétrodiffusion d’huile. Le vide
secondaire est établit par une pompe turbo moléculaire ALCATEL ATP 80 (80m/s). La

mesure de la pression s’effectue a I’aide d’une jauge Pirani.
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Vide dans la chambre de réaction : le dispositif de pompage dans la chambre de réaction
permet d’obtenir un vide limite de 9.10®mbar mbar, il comprend :

une pompe primaire a palettes ALCATEL 2015 (15m°h) équipé d’un filtre anti-

rétrodiffusion d’huile

e une vanne d’asservissement de la pression équipée d’un dispositif motorisé. La

pression est ainsi ajustée grace a un asservissement assuré via la jauge capacitive
e une vanne d’équerre de pré vidage
* une vanne de remise a I’atmosphére (azote sec)
* une pompe secondaire turbo moléculaire ALCATEL ATO 400 (4001/s)
La mesure de la pression est effectuée par :
* une jauge capacitive (10-10mbar) pour la mesure de la pression de dép6t
* une jauge penning pour la mesure de la pression limite

* une jauge Pirani

Puissance RF

N
T e

Ar - échantillon

N N

(Heeeall=
L.
Pompe i

I‘M |Mode DCI
\
{

Pompe

Pompe

Figure 2.7 : Schéma du systeme de pulvérisation cathodique du bati AC450
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2.2.4. Mécanisme de croissance des couches minces

Pendant la procédure de croissance des films minces, on peut distinguer les étapes
principales suivantes : la nucléation et la formation d’ilots, la coalescence dans laquelle les
ilots se regroupent, la formation des grains, la formation des canaux et croissance des couches

(remplissage des canaux et des trous).

a. La nucléation (formation de germes ou de nuclei): c’est le phénomene qui
accompagne les changements d’état de la matiere et qui consiste en I’apparition, au sein d’un
milieu donné, de points de transformation a partir desquels se développe une nouvelle

structure physique ou chimique.

Les nuclei croissent en taille et en nombre pour former des Tlots qui dépendent de plusieurs
parametres : I’énergie des especes pulvérisées, le taux de pulvérisation, I’énergie d’activation
qui dépend de la pression, I’adsorption, la diffusion thermique en surface, de la température,
la topographie et la nature chimique des substrats. La structure de la maille peut se former
parallelement au substrat par un phénomene de diffusion surfacique des espéces pulvérisées
ou perpendiculairement au substrat par apport d’espéces pulvérisées. En général, la croissance
latérale et plus importante que la croissance perpendiculaire [16].

b. La coalescence : étape dans laquelle les ilots commencent a se regrouper. Cette
tendance a former des Tlots est améliorée par la croissance de la mobilité de surface des
especes adsorbées et ceci est possible en augmentant la température du substrat. Les plus
grands Tlots se forment, en laissant des canaux et des trous sur le substrat. La structure du film

dans cette étape change en passant d’un type d’Tlots discontinus en un type de réseaux poreux.

c. La formation du film Un film continu est formé en remplissant les canaux et les

trous.

2.2.5. Théorie de croissance des films minces

Les films minces peuvent étre classifiés en trois catégories différentes qui dépendent
de Il’ordre court et long des atomes, ils peuvent étre amorphes, monocristallins ou

polycristallins.
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Les films polycristallins sont caractérisés par la taille des grains, la texture et la densité. Ils
peuvent a leur tour étre divisés en 3 catégories : les films polycristallins non texturés ou les
grains ont une distribution cristallographique arbitraire, les films texturés présentent une
certaine orientation cristalline et les films épitaxiés dont les grains présentent une

cristallographie qui dépend de la surface du substrat.

Les films d’AIN sont des films polycristallins texturés dont les propriétés peuvent étre
différentes de celles du matériau massif. L’orientation cristalline du film résulte des
différences entre les taux de croissance des différentes faces sur la surface des films. Plusieurs
interprétations ont été proposées concernant les mécanismes de croissance. Ces théories
arrivent au méme résultat, la sélection de la direction de croissance (direction de I’axe ¢ dans
le cas de I’AIN) commence a la coalescence des ilots (interface), I’orientation préférentielle
est observée au début de la nucléation si le rendement de pulvérisation est élevé. Ceci

explique la raison pour laquelle les couches épaisses présentent une meilleure orientation.

Movchan et Demchishin [15] ainsi que Thornton [16] ont proposé un modele présentant la
variation de la structure en fonction des parametres de croissance, en particulier la pression et
la température. La figure 2.8, montre I’effet de la pression et de la température normalisée
(rapport entre la température de substrat et la température de fusion) sur les caractéristiques
des films. Différentes zones sont en effet définies (1,2 ,3 et T) [17].

TRANSITION STRUCTURE COLUMNAR GRAINS
CONSISTING OF

DENSELY PACKED

FIBROUS GRAINS

RECRYSTALLIZED
GRAIN STRUCTURE

POROUS STRUCTURE
CONSISTING OF TAPERED
CRYSTALITES SEPARATED
BY VOIDS

Figure 2.8 : Diagramme de Movchan et Demchishin (MD)

Structure Zone Models (SZM).
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La zone T représente les paramétres correspondant aux dép6ts d’AIN (et ZnO), la température
de fusion de I’AIN étant de 2300°C et de 1975 pour le ZnO. Les zones | et T correspondent
au cas ou la surface de diffusion est petite, les grains sont petits et les colonnes sont de
quelques nanomeétres de diametre, la surface et le volume de diffusion augmentent avec la
température. Les zones Il et Il présentent les films dont le diamétre augmente avec la
température normalisée en augmentant le taux de nucléation et la densité du film. Ce modele
ne prend pas en compte I’influence des ions incidents qui se trouvent en dehors des zones qui
augmentent le taux de nucleation et la densité du film, diminuent la largeur du grain et ne

conduisent pas a des structures colonnaires.

Dans le cas ou T¢/Tn est inférieur a 0.2-0.3, le film synthétisé est loin de I’équilibre
thermodynamique. Le film se dépose d’une maniere compétitive, expliqué par le modele de
Van Der Drift [12] dont I’orientation cristalline et la texture dépend se I’épaisseur du film. Au
début de la croissance, I’orientation cristallographique des grains est fortement influencée par

la nature du substrat.
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2.3. PRINCIPE ET METHODOLOGIE DE LA PHOTOLITHOGRAPHIE POUR LA

REALISATION DES DISPOSITIFS SAW

Les dispositifs a ondes élastiques de surface sont composés d’un substrat
piézoélectrique sur lequel sont déposés deux transducteurs interdigités (Fig. 2.9). La
réalisation des transducteurs nécessite différentes étapes technologiques qui sont les

suivantes :
e Le dépdt d’un film métallique (aluminium dans notre cas).

» La lithographie et la gravure humide ou séche.

) 2

Substrat piézoélectrique

Figure 2.9 : Configuration basique d’un dispositif a onde élastique de surface

Il existe ainsi différentes lithographies: (photolithographie, lithographie électronique,
lithographie ionique,..).

2.3.1. La lithographie

La photolithographie (lithographie optique) est la technique de base de fabrication des
microstructures en utilisant résines photosensibles. Cette technique permet de transférer des
motifs de taille micronique d'un masque a un substrat. La technique de la photolithographie
s'apparente a la photographie, puisqu'elle comporte une étape d'insolation, de révélation puis
de développement.

La réalisation de motifs impose I'utilisation de résines sensibles aux rayonnements des rayons
X, rayons ultraviolets, électrons ou ions. L'interaction des rayonnements avec la résine a
travers un masque induit une insolation ou une polymérisation ou une élimination de cette

résine selon le type de rayonnement et de la résine utilisés.
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2.3.2. Différents types de radiations

2.3.2.1. Radiation ionique

C'est une insolation utilisant soit un faisceau focalisé qui balaie I'échantillon, soit une
méthode par projection ou le faisceau frappe I'échantillon au travers d'un masque. Plus
récemment, se développent des méthodes a base de sources d'ions focalisées avec des métaux
liguides comme le gallium. Cette technique utilisée pour la réalisation de coupe en
microscopie électronique a transmission TEM [24] commence actuellement étre utilisée pour

réaliser des gravures directes [25].

2.3.2.2. Radiation de type photonique

Bien qu’utilisant des longueurs d’onde trés différentes des valeurs classiques et qui
nécessitent une installation sous vide, la lithographie de type photonique (extréme UV) reste
dans son principe, voisine des lithographies optiques conventionnelles. L’utilisation de trés
basses longueurs d’onde (13 nm) permet d’imprimer des motifs inférieurs a 50 nm avec des
ouvertures numériques de I’ordre de 0,1 et des optiques a réduction réflectives. Parmi les
avantages de cette technique, on peut citer la simplicité des masques.

Les points délicats de la lithographie extréme UV sont les suivants :

« L’absorption de la majeure partie des matériaux a ces longueurs d’onde impose
des optiques par réflexion. Des empilements multicouches molybdéne et
silicium permettent d’obtenir des miroirs interférentiels avec des réflectivités

de I’ordre de 70% en incidence quasi normale.

e Les contraintes imposées aux €léments optiques pour limiter le niveau des
aberrations et pour avoir de bonnes réflectivités sont extrémement séveres. Le
contrdle de forme, d’uniformité et de rugosité des surfaces est de quelques

angstreems, aux limites des capacités de réalisations actuelles.

e Insolation par UV proches ou lointains émis par une lampe a vapeur de

mercure ou par un laser respectivement,

» Insolation par rayons X par bombardement sous vide d'une source de palladium
par des électrons, voir le tableau 2.1 [26].
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La photolithographie met en jeu l'interaction des photons ayant une longueur d'onde dans la
gamme 200-500 nm, et des résines (photoresist) sensibles a ces radiations.

Les machines les plus utilisées dans ce procédé sont appelées machines de duplication ou plus
couramment machines d'alignement de masque. Le Tableau 2.2 présente les sources de
lithographie par UV proches et lointains et leur limite d’utilisation.

Photolithographie|Faisceaux d’électrons|Faisceaux d'ions| Rayons x
[24, 25] [26]
>0,7um
(UV proche)
i i <0, lpm <0, lpm 0,1a0,2 um
Résolution
0,2um
(UV lointain)
Technique Pas de masque Vide nécessaire, Difficulté de
PRI dominante, requis, repérage implantation focaliser les
Caracterlsthues ! aut perag P
masques requis, excellent, vide intempestive dans rayons X
vide non requis nécessaire les substrats

Tableau 2.1: Comparaison entre les différentes techniques de lithographie

Source Longueur d‘onde (nm) Limite de résolution (nm)
Lampe Hg raie « g » 436- 365 600- 400
raie « i »
Laser excimer KrF 248 200
Laser excimer ArF 193 150
Laser a azote 157

Tableau 2.2 : Sources pour la lithographie par UV proches et lointains et limite de
leur application
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Il existe trois configurations différentes (figure 2.10.a) de radiations UV dans les machines
d'alignement de masque. Chacune de ces méthodes présente des avantages et des
inconveénients (voir tableau 2.3.). Par exemple, la technique par contact donne théoriquement
la meilleure définition des motifs, nous oblige a une parfaite planéité des masques et des
substrats ce qui peut détériorer le masque apres chaque opération de masquage en raison des
frottements importants a I'échelle microscopique. La projection semble a priori moins bonne
en résolution, en raison des effets de diffraction de la lumiere, mais permet d'effectuer une
réduction; dans ce dernier cas, la fabrication du masque est plus simple puisqu'elle n'exige pas
une définition au moins égale a celle du motif reporté sur la plaquette. Actuellement la
fabrication dans tous les semi-conducteurs en technologie 0,18 um se fait par projection. La
figure 2.10.b montre la variation de I’intensité de la lumiére au niveau de la résine

photosensible apres insolation par contact, par proximité ou par projection [18].

contact proximité projection

Optique de collimation

masque —— [—— — — I ]

laguette
laquette

laquette

Figure 2.10.a : Différentes techniques d'insolation par contact, par

proximité et projection.
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Contact proximite Projection
Bonne résolution Résolution moyenne (3um Bonne résolution
pour une distance de 10 um)
Usure du masque Projection avec balayage ou
Pas d'usure de masque projection et répétition d'un
Tres sensible a la présence de la motif élémentaire avec ou sans
poussiére entre le masque et le réduction
substrat

Tableau 2. 3 : Comparaison des trois configurations d’irradiation UV

I,

E ]
- contact
=1
b proxumte
@
3 0.5 projection

g 0.5 1 '

Dimension (pum)

Figure 2.10.b : Intensité de la lumiere au niveau de la résine photosensible aprés
insolation par contact, par proximité ou par projection [18].

2.3.2.3. Radiation électronique

L'évolution technologique a entrainé la réduction de la taille des systémes et par
conséquent la mise au point de nouveaux procédés tels que la lithographie par rayons X, la
lithographie par faisceau d'électrons (voir tableau 2.1.).

L'insolation est réalisée par balayage d'un faisceau €lectronique selon les motifs a tracer. Il
s'agit ici d'un procédé dit « par écriture directe » qui nécessite la maitrise constante du
balayage du faisceau d'électrons réalisé par des plaques déflectrices. Ce procédé nécessite
I’utilisation de résines électrosensibles comme le Poly Méthyl Métacrylate (PMMA), il de est
long a réaliser comparativement a d'autres systemes d'insolation plus collectifs (comme les
radiations UV). Ce type d'insolation, du fait de la longueur d'onde submicronique des
électrons utilisés (en général >30kV), est employé pour réaliser des motifs submicroniques.
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Le microscope électronique a effet de champ (FESEM) auquel on intégre un déflecteur de
faisceau est utilisé a cet effet. Les masques a lithographier sont dessinés a I’aide d’un logiciel
specifique. Néanmoins, cette technique nécessite une certaine expérience afin de focaliser le
faisceau d’électrons par rapport a la surface de I’échantillon a exposer.

2.3.3. Le photo-masque

Un masque de photogravure est généralement fait sur une plaquette de verre
recouverte d’une couche mince de chrome ou d’oxyde de fer. Le substrat employé doit étre
homogeéne et d’une grande transparence optique au rayonnement utilisé,

Aprés le dép6t de la couche métallique, la plaquette est insolée suivant le masque puis
révélée. Une telle méthode permet d’atteindre des motifs de I’ordre d’un micron. Pour des
dimensions plus fines, une insolation électronique est nécessaire. Selon leur principe de

fonctionnement, les masques de photogravure sont divisés en deux catégories :

e Masque binaire conventionnel dont la caractéristique de transmission est binaire, 1

pour le transparent et O pour I’opaque.

» Photo masque a déphasage, plus performant que le masque binaire du fait que dans ce
cas I’amplitude et la phase sont employées pour stocker les informations concernant la

transmission du masque.

Les masques que nous avons employés dans la plupart des technologies sont réalisés au
Laboratoire d’Analyse et Architecture des Systemes (LAAS). La figure 2.11 montre un
exemple de masque utilisé dans nos procédés de réalisation de dispositifs a ondes élastiques
de surface.

Figure 2.11 : Exemple de masques utilisés pour la réalisation des dispositifs a ondes
acoustiques de surface (SAW)
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2.3.3.1. Masque dur ou masque direct

Le masque dur est constitué d’un matériau optiquement quasi transparent comme le
verre, et transparent a la lumiere ultraviolette proche, ou comme le quartz, transparent a la
lumiére ultraviolette profonde. Le motif d’absorption du masque est réalisé en métal a la
surface du verre ou du quartz. Un métal couramment utilisé pour cette application est le
chrome, avec une épaisseur d’environ 80mm. Lors de I’exposition, le masque est mis en
contact direct avec I’échantillon a lithographier. Cette technique présente I’inconvénient de

provoquer une usure rapide des masques.

2.3.3.2. Masques proches sans contact

Les masques proches sont identiques aux masques durs, la seule différence avec la
différence que le masque n’est pas en contact direct avec la résine de I’échantillon, il est
maintenu a une distance de 10 a 20um lors de I’exposition. L’avantage de cette méthode est
I’allongement de la durée de vie.

2.3.4. Méthodologie de la photolithographie pour la réalisation de dispositifs SAW

Pour réaliser notre systeme a onde acoustique de surface, nous avons suivi les étapes

de la photolithographie, dont les étapes sont les suivantes :

2.3.4.1. Dépobt de la résine

La résine photosensible permet de définir les zones de masquage pour la réalisation
d"implantations ioniques, de gravures ioniques par canon (IBE) ou ioniques réactives (RIE),
et de gravures humides. Elle permet aussi d"effectuer des dépots métalliques de contact ou
d’interconnexion. Elle constitue encore I"architecture de ponts d“air, ou peut simplement

servir d"isolant.

Cette étape nécessite la préparation de I’échantillon par un traitement chimique. Ce traitement
consiste a nettoyer I’échantillon dans un bain d’acétone soumis a des ultrasons pendant 5min,
de le rincer avec de I’eau désionisée et enfin de le sécher avec de I’azote sec. Le role de ce
traitement est d’éliminer toute particule ou polluant qui empéche la bonne adhérence de la
résine sur I’échantillon. Apres cette préparation chimique, on dépose une résine photosensible

en film mince, uniforme, de grande qualité et fortement adhérente. Ces résines sont des
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composés organiques (généralement des polymeéres thermoplastiques) dont la solubilité est
affectée par le rayonnement UV.

Il existe deux types de resines (tableau 4) :

o Les résines positives pour lesquelles le rayonnement UV entraine une rupture des

macromolécules, d'ou une solubilité accrue des zones exposées dans le révélateur.

» Les résines négatives pour lesquelles le rayonnement UV entraine une polymeérisation
des zones exposées, conférant ainsi a ces zones une tenue particuliére au solvant de
révélation. Par contre, les parties non insolées disparaissent sélectivement dans ce

solvant.

Ces résines sont plus sensibles que les résines positives donc nécessitent des temps

d’exposition plus courts mais présentent deux inconvénients :
» Une sensibilité aux gaz d’oxygeéne et d’ozone produits lors de I’exposition aux UV
« Un probléeme de fluage de la résine, ce qui entraine une limitation de la résolution.
Les résines photosensibles les plus utilisées sont :

 La PMMA (poly-methyl-méthacrylate), une résine photosensible & un composant
sensible a I’UV lointain (longueur d’onde 220nm). Elle est utilisée notamment en
lithographie électronique, lithographie rayons X et en lithographie ionique.

* La DQN (ester diazoquinone et résine novolak phénolique),t une résine positive a
deux composants (La résine novolak phénolique (N) et ester diazoquinone (DQ)).
C’est une résine sensible a I’UV proche. La résine nivolak absorbe la lumiére en
dessous de 300nm, I’addition de I’ester diazoquinone permet d’obtenir une absorption
autour de 400nm.

» La bis(aryl) azide, une résine négative a deux composants, la matrice est composee de
poly-cis-isopréne cyclique et le promoteur d’absorption est la bis(aryl)azide.

L’épaisseur de la résine apres étalement est donnée par la formule empirique suivante :
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Boy
T -KCMm (2.5.

K : est une constante globale de calibration,
C : la concentration du polymere,
n : la viscosité intrinséque, o la vitesse de rotation en nombre de tours par minutes et

a, f ety : des facteurs empiriques.

Des ouvertures du masque entrainent la polymérisation des régions de résine proches aux
ouvertures dans le masque. Ceci implique que I’ouverture réelle dans la résine est de
dimension inférieure a celle du masque limitant la résolution des résines négatives. Dans le
cas d’une résine positive, ou les chaines moléculaires de la résine sont coupées lors de
I’exposition, la diffraction de la lumiére aux bords des ouvertures du masque entraine la
scission des chaine moléculaires de la résine proches aux ouvertures dans le masque. Ceci

implique que I’ouverture dans la résine est de dimension supeérieure que celle du masque.

L'opération de dép6t de la résine photosensible s'effectue par centrifugation au moyen d'une
tournette composée d'un systeme permettant la mise en rotation a grande vitesse de la plaque
a enrésiner. Cette derniére est maintenue par aspiration a vide sur un support solidaire du
plateau en rotation. L'épaisseur finale de la couche de résine est principalement fonction de la
quantité de la résine déposée sur I'échantillon, de sa viscosité, et des conditions de rotation
(accélération, vitesse, temps). Dans notre cas, on dépose une résine positive (Shipley 1818)
pendant 30 secondes avec une vitesse de rotation de 3000tr/min. L’épaisseur de la résine
obtenue est de I’ordre de 1um.
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Caractéristique

Résine positive

Résine négative

Adhésion sur Si Bonne Excellente
Contraste 2.2 15
Prix Plus chére Moins chére

Développeur

Solution aqueuse

Solvant organique

Fenétre temporelle pour le

Tres large (insensible au

développement Etroite surdéveloppement)
Largeur image/épaisseur résine 1:1 3:1
Sensible a O, Non Oui
Lift-off possible Oui Non
Dimension minimale 0,5 um et moins +2um

Poussiéres sur les parties
transparentes du masque

Quasi insensible

Création de « pinholes »

Temps d’exposition

Plus long

Plus court

Nombre de « pinholes »

Plus élevé

Plus faible

« pinholes »>dans le masque

Reproduction des « pinholes »

Peu sensible a la reproduction
des « pinholes »

Résistance a la gravure par plasma

Trés bonne

Moyenne

Effet de proximité

Meilleurs résultats pour les

Meilleurs résultats pour des

trous et des fosses isolés lignes isolées
Résidus aprés développement <l pum Souvent problématique
Recouvrement de marches Meilleur Moindre
Enlevement de la résine déposée Par un acide Par un acide

sur un oxyde

Enlévement de la résine déposé sur

Par des solvants simples

Par de composés de solvants

un métal chlorés
_ Gonfl_ement de la resine en Non Oui
immersion dans le développeur
Stabilité thermique Tres bonne Bonne
Résistance a la gravure humide bonne Excellente

Tableau 2.4 : Comparaison des avantages et désavantages de résines positives et négatives.
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La figure 2.12 montre le spectre d’une lampe UV de mercure dans la gamme 200nm — 500nm,

Les résines qu’on utilisera doivent avoir un spectre de sensibilité compatible avec celui de la
lampe a vapeur de mercure. Ces résines sont dites « i-line » et « g-line », sensibles aux deux

raies (i et g) de la lampe a vapeur de mercure.

Sur le spectre de la lampe UV (voir figure 2.12) a vapeur de mercure (cas le plus fréquent), on
distingue les 3 raies en proche UV :i: 365 nm, h: 405 nm, g : 436 nm.

Généralement, pour les résines négatives, la polymérisation induite par le rayonnement
entrainent une augmentation du poids moléculaire. Ce phénomene de gonflement limite la
résolution pendant I’étape de développement. Pour cette raison, les résines négatives sont
remplacées par les résines positives lorsque la résolution des traits devient inférieure a 2um.
La résine positive présente de meilleures caractéristiques que la résine négative et une
utilisation plus aisée. Par conséquent, la résine négative n’est utilisée que lorsque le procédé
ne permet pas d’utiliser la résine positive ou du moins, quand I’utilisation de la résine
négative s’avere plus pratique (cas du lift-off).

raieli raie g

r

raie h

intensité (u.a)

_J

250 300 350 400 450 500 S50 600 650 700

longueur d'onde en nm

Figure 2.12 : Spectre d’une lampe UV a vapeur de mercure : les raies i, h et g ([19]).

Le dépdt de la résine s’effectue dans une tournette Gyrset (figure 2.13) qui, a I’inverse des
tournettes conventionnelles, posséde un couvercle permettant d’avoir une atmosphere saturée
en solvant. En effet, lors du dépdt de résine, le solvant de celle-ci s’évapore, le couvercle de la

Gyrset confine ce solvant et le garde en contact avec la couche de résine, ce qui permet
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d’avoir un meilleur étalement par rapport a I’étalement de la résine dans une tournette

conventionnelle.

L’épaisseur de la couche de résine déposée dépend de deux parametres essentiels : la vitesse
de la tournette pendant le dép6t et la viscosité de la résine. L’épaisseur est définie par la

relation suivante :

(2.6)

K'; une constante propre a la tournette, P ; la viscosité de la résine et V ; la vitesse de la

tournette en (tours/minute).

) ] <¢=== Couvercle
Atmosphere saturée en solvant

I Substrat I

CHUCK

Figure 2.13 : Tournette Gyrset

A premiére vue, la projection constitue le cas le plus défavorable. Mais en exploitant le fait
que la réponse de la résine a la lumiére n'est pas linéaire, on peut améliorer la définition des

motifs en jouant sur la quantité de photons regus (intensité lumineuse, temps d'insolation).

Les procédés de photolithographie classiques utilisant des rayons lumineux dans les limites du
domaine visible (proche Ultra Violet) ne permettent pas toujours d'atteindre une résolution
suffisante pour les nouvelles technologies en développement. Ceci est essentiellement di au
phénomeéne physique de diffraction.

Au laboratoire nous avons utilisé une machine d’alignement de masque (KARLSUSS MA

750) par contact équipée d’une lampe a vapeur de mercure d’une puissance de 200W, de
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porte substrat qui peuvent charger des substrats de 2, 3 pouces ou des fragments de tranche
(figure 2.14).

La figure 2.15 montre les différentes étapes de photolithographie (lift-off et gravure)

Figure 2.14 : Machine d’alignement de masque (MA 750)

v

vyv | v

EE N
Pt A4

Dépot et recuit Exposition Développement Meétallisation Liftoff
de larésine

V]V
Il I —

Métallisation Dépot et recuit Exposition Développement Gravure
de larésine

(b)

Figure 2.15 : Procédé de photolithographie. (a) Liftoff. (b) gravure.
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2.3.4.2. L’insolation

L'alignement et l'insolation de motifs sur une couche se fait a I’aide de la machine
d’alignement de masque MA750 (Fig. 2.14) par contact. L'échantillon est positionné avec
précision par rapport au masque dans le microscope de la machine et ensuite mis en contact
avec le masque par aspiration et est insolé pendant une durée de 4 a 10 secondes, selon
I'épaisseur de résine et la réflexion du substrat. L'appareil comporte une lampe UV a vapeur
de mercure (A = 350 - 500 nm). La dimension du motif doit rester largement supérieure a la
longueur d'onde pour éviter les phénomenes de diffraction, ce qui explique la raison pour
laquelle I'insolation se fait avec une lumiere ultraviolette. L’insolation de motifs du masque de

dispositifs SAW dure 5 secondes, ce qui correspond & des énergies de 70mJ/cm?.

La réalisation micro- ou nano-technologique requiert plusieurs étapes de fabrication,
impliquant en moyenne une lithographie par étape. C’est a ce moment qu’intervient
I’alignement. Comme les structures en couches minces et leur fonctionnalité sont aussi bien
définies par leurs propriétés chimiques que par leur géométrie, il est nécessaire que chaque
couche soit correctement disposée par rapport aux structures des couches adjacentes.

L’ alignement permet de superposer avec précision les points de repére de chaque couche
composant la structure. Cette étape se fait avec une aligneuse, outil de positionnement équipé
d’une table mobile XY et d’un microscope. La précision d’un tel alignement avoisine le

micron. Apres le transfert du masque a I’échantillon, on procede a I’exposition.

2.3.4.3. L’exposition

L’exposition en lithographie optique se fait a I’aide d’une lampe Hg-Xe (Mercure-
Xénon), soit en UV proche (ligne g a 436 mm, ligne i a 365 mm) ou en UV lointain, entre 150
et 300mm. Il est aussi possible d’utiliser d’autres sources de lumiére comme par.exemple un

laser KrF (Krypton-Fluor) dont la longueur d’on se situe vers 240 mm,
La dose de I’exposition D (J/cm?) est donnée par :
D = ITexp (2.7)
| étant I’intensité émise de la source (en W/cm?) et Tex, étant le temps d’exposition.

L’énergie recue par la résine photosensible (photoresist) sous forme de radiation induit des
réactions chimiques en modifiant la solubilité du photoresist dans un solvant directement, ou

par le biais d’un sensibilisateur, mais ce uniquement dans les régions exposées.
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Un sensibilisateur, contenu dans la résine, modifie, sous I’influence de la radiation absorbée,
les propriéetés optiques de la résine méme en la rendant transparente a la longueur d’onde de la
lumiére incidente. L’utilisation d’un sensibilisateur permet ainsi I’exposition de couches de

résine épaisses en évitant une grande dégradation du motif lithographié.

2.3.4.4. Pré-recuit

La résine photosensible, visqueuse apres son étalement sur I'échantillon, est alors
durcie sur une plaque chauffante, de facon a éliminer toutes les traces du solvant avant son
insolation. La température de chauffage doit étre réglée avec précision afin d’éviter de
détruire le composé photosensible. Cette étape est réalisée a une température de 115°C
pendant un temps de 30 secondes.

2.3.4.5. Développement

La derniére étape consiste a développer la résine insolée en utilisant le développeur
pendant une durée de temps qui dépend du temps d’insolation et de I’épaisseur de la résine.
Ensuite on arréte le développement par un rincage abondant avec de I'eau désionisée suivi par
un séchage a I’azote sec. Dans notre cas nous utilisons un développeur de composé organique

(I’acétone) pendant 40 secondes.

2.3.5. Gravure

La gravure consiste a éliminer de faibles épaisseurs d’un matériau dans des zones
délimitées et de facon reproductible. Deux techniques sont couramment utilisées: la gravure
séche et la gravure humide.

Le procédé de gravure est défini en général par 4 parametres qui sont [20] :

» La vitesse de gravure : elle dépend du procédé (notion d’anisotropie) et du matériau a
graver (notion de sélectivité).

o La sélectivité : on définit la sélectivité de gravure du matériau qu’on désire graver aux
matériaux qu’on ne désire pas graver par les rapports des vitesses de gravure entre ces

derniers.

o L’uniformité : I’épaisseur du matériau a graver n’est pas toujours uniforme. Si le
plasma ou I’agent (gravure humide) n’est pas uniforme, la vitesse de gravure ne I’est

pas.
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« L’anisotropie : un procédé de gravure est anisotrope lorsque la vitesse de gravure d’un
matériau dépend de la direction de la gravure dans le matériau. On définit le degré
d’anisotropie en fonction des vitesses de gravure latérale et perpendiculaire par le
facteur A.

vitesse de gravure latérale
vitesse de gravure perpendiculaire

A=1-

Une gravure totalement anisotrope donne un facteur égal a 1, vu que la vitesse de gravure
latérale est négligeable devant celle de la gravure perpendiculaire. La figure 2.16 montre la

différence entre une gravure isotrope et une gravure anisotrope.

Substrat

-; ?0 o\-‘/ e ::-: 20N

< Film

I Substrat I

Gravure isotropique Gravure anisotropique

Figure 2.16: Différence entre gravure isotropique et anisotropique.

2.3.5.1. Gravure séche

Le mécanisme de la gravure seche (gravure ionique réactive) est physico-chimique, il
résulte de la combinaison d'une attaque chimique et d'un bombardement ionique [21]. La
superposition d'un bombardement ionique de faible énergie a une attaque chimique dans le
plasma permet de controler I'anisotropie de la gravure en activant l'attaque sur les surfaces

soumises au bombardement ionique (figure 2.17). Le principe repose sur une décharge
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capacitive entre deux plateaux paralléles baignant dans un plasma réactif. Les substrats a

graver se trouvent sur la cathode.

Sans polarisation particuliere des électrodes, I'attaque est en général isotropique, c'est-
a-dire identique suivant toutes les directions. Cependant, lorsque les matériaux a graver ont
des orientations préférentielles, c'est le cas des cristaux semi-conducteurs, la gravure peut se

faire préférentiellement suivant des plans réticulaires ou axes cristallographiques.

Le principe du procédé peut étre résumé comme suit [22] :
1) Génération dans le plasma des especes pouvant attaquer chimiquement la couche,
2) Transfert des especes réactives du plasma vers la surface de la couche a graver,
3) Adsorption de I'espéce attaquante a la surface,

4) Réaction avec le matériau de surface. Le matériau produit par la réaction doit étre

volatile pour pouvoir quitter la surface,
5) Désorption du produit de réaction,

6) Diffusion dans I'environnement gazeux.

ions énergétiques

lons énergétiques ¢ @0 produit volatil

¢ neuire f
l /i o //
a O[ { b o7}
i ST N

Figure 2.17 : illustration des mécanismes de gravure dans le cas de gravure seche:

a) gravure par pulvérisation b) gravure ionique réactive

2.3.5.2. Gravure humide

La gravure dite par voie humide se fait par attaque chimique. L’échantillon est émergé
dans une solution. Les zones non protégées sont dissoutes par la solution en un temps donné.
On stoppe ensuite la gravure par un ringage abondant avec de I'eau désionisée. Dans de trés

nombreuses filieres technologiques, la gravure humide est utilisée car elle est relativement
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simple a mettre en ceuvre. C’est pour cela que nous avons adopté cette technique pour graver
la couche d’aluminium de nos dispositifs SAW. En effet, aprés avoir développée la résine
insolée, nous mettons I'échantillon dans la solution de gravure qui se compose de deux acides
dilués avec les proportions suivantes : 600ml de H3PO4, 75ml de HNO; et 105ml H,O.
Ensuite on procéde a la gravure qui dure 6 a 7 minutes et on élimine la résine par I’utilisation

d’un « remover », suivie d’un rincage a I’eau désionisée et un séchage a I’azote sec [23].

Cette solution de gravure d’aluminium ne peut pas étre utilisée dans le cas ou le dispositif
SAW est composé de film de ZnO. Une autre solution de gravure d’aluminium. Composée
de : 1g de KOH, 10g de KsFe (CN)s et 600ml de H,O avec laquelle la vitesse de gravure est
de I’ordre 0,2um/min.

2.3.6. Le « lift-off »

Le « lift-off » est une autre technique de fabrication des électrodes de type IDT (voir
figure 2.18), permettant de déposer de la matiére de fagon structurée sur un échantillon.
L’idée est de se servir de la résine photosensible pour masquer les zones de I’échantillon ou
I’on ne désire pas avoir de matiére. Apres I’exposition et le développement, on dépose par
exemple une couche de métal, dont I’épaisseur doit étre inférieure a celle de la résine, sur
toute la surface de I’échantillon, le métal recouvre alors toute la surface. Ce procédé permet
de faire des dépbts de structures au profil arrondi, ceci est du a des effets d’ombrage lors de la

déposition.

Figure 2.18: Image FESEM du transducteur interdigité
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2.4. CONCLUSION

Ce chapitre a concerné I’aspect procédé dans lequel nous avons exposé quelques
techniques de croissance des films minces. La technique de pulvérisation magnétron a été
particulierement détaillée. Nous avons abordé également les procédés technologiques
intervenant dans la fabrication des systemes acoustiques, en tenant compte des parametres de
photolithographie optimaux permettant de réaliser des dispositifs SAW sur des substrats de

silicium avec de bonnes performances.

Dans ce chapitre nous avons vu qu’il existe différentes techniques de croissance de
couches minces de nitrure d’aluminium mais que la technique la moins colteuse, ne
produisant pas de produits toxiques et ne nécessitant pas de hautes températures reste la
pulvérisation cathodique.

Pour ce qui est de la technologie de fabrication des dispositifs a ondes acoustiques, la

réalisation de systemes performants nécessite un chois judicieux du masque, de la résine, etc.
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Techniques de caractérisations structurales, movphologiques et optiques

3.1. INTRODUCTION

La réalisation de dispositifs a ondes acoustiques impose une grande maitrise du mode

d’élaboration des couches minces constituant la structure..

Les caractéristiques en surface sont différentes de celles du volume en raison de la faible
concentration d’atomes en surface (~ 10" atomes/cm® en surface et 10%? atomes/cm® en
volume), la grande réactivité des atomes de surface et la possibilité de perturbation de la
surface par les éléments d’analyse, il n’est donc pas toujours facile de caractériser une couche

mince.

La diversité des propriétés des films minces permet la fabrication de microstructures
présentant des caractéristiques différentes, il est donc important de connaitre avec une tres
grande précision la taille des grains, I’orientation cristalline, la texture, I’épaisseur, etc.

La diffraction des rayons X, celle des électrons ou des neutrons découverts plus récemment,
permettent de connaitre, en plus de la composition et I’arrangement chimiques, les liaisons
interatomiques et I’orientation des mailles de maniére trés précise. Les techniques
expérimentales actuellement utilisées sont trés élaborées et automatisées ; elles mettent en
ceuvre, en particulier, des outils de calcul électronique importants. Dans ce chapitre, nous
allons aborder le principe de fonctionnement de quelques techniques de caractérisation

utilisées pour analyser nos échantillons.
3.2. CARACTERISATIONS STRUCTURALES

3.2.1. Diffraction par les rayons X

3.2.1.1. Diffraction X en mode 0/260

En se basant sur le phénomeéne de diffraction sur des photons de type rayons X, il est
possible de déterminer la structure cristalline des matériaux. C’est une méthode analytique
permettant de connaitre les propriétes structurales, I’orientation cristallographique, et la taille
des grains de I’AIN. Le principe de cette technique repose sur I’interaction du faisceau de

rayons X avec un matériau qui donne naissance a une diffraction dans toutes les directions.
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Pour un matériau cristallin, la condition d’interférence constructive est exprimée par la loi de

Bragg [I] (voir figure 3.1.) :

2d,,Sin6 =nA 3.1)

dni : distance interéticulaire d’une famille de plan (hkl) ;

6 : angle d’incidence du rayon incident par rapport a la surface de I’échantillon ;
n : ordre de grandeur de réflexion (nombre entier) ;

A: longueur d’onde des rayons X.

Comme les plans cristallographiques peuvent étre repérés par les indices de Miller (hkl}, on
peut indexer les pics de diffraction selon ces indices.

Faisceau e Interférences

incident e
-~ Faisceau
el diffracté -
e e ,/// )
m/ a LN a Plan atomique
d \ s
\// m
9 e
S S \\/ Zﬁ S
N\
0 O O O @

Figure 3.1 : Loi de Bragg donnant les directions ou les interférences sont

constructrices pour un matériau cristallin

Les films élaborés ont été caractérisés par le dispositif de diffraction de rayons X situé au
laboratoire de Chimie du solide Minérale (LCSM) de I’université Henri Poincaré, Nancy- I.
Le systéeme utilisé est composé d’un goniometre CGR type C, d’une source de rayon X
produisant les radiations K, et Kg du cuivre (CuK,) d’une longueur d’onde A = 0,15418 nm,
d’un monochromateur qui élimine les radiations K, et Kg et d’un détecteur.
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3.2.1.2. La rocking curve

Pour déterminer la mosaicité, nous avons procédé a des mesures de rocking-curve sur
certains de nos films. Celle-ci est déterminée par la largeur & mi-hauteur (FWHM : full-width
half maximum) de la courbe appliquée au pic de diffraction correspondant a I’orientation
préférentielle de I’AIN (002). La taille des grains peut étre aussi calculée a partir de la

rocking curve.

Le principe de cette mesure consiste a fixer I’angle 26 et de faire balayer I’angle o (Fig. 3.2.).
Les plans observés sont caractériseés par une distance interéticulaire pour un angle 6 donné.

Une forte désorientation donnera une rocking- curve large.

Faisceau
diffracté

Faisceau incident > ___:3 ___________

Echantillon

Figure 3.2 : schéma de principe de la mesure de rocking-curve

3.2.1.3 Mesure de la texture

3.2.1.3.1. Introduction
Le principe de base de la technique XRD peut étre exploité de différentes facons en modifiant

I’angle d’incidence du rayon X ou la position du substrat. Le mode 6/26 ne permettant pas de
connaitre I’angle d’inclinaison de I’axe c, nous utiliserons une autre variante de la technique
de diffraction X celle en mode y. Cette technique permet de connaitre la distribution des
orientations cristallographiques d’un échantillon et de connaitre I’orientation des grains en

déterminant I’angle x & un angle donné ¢ donné [2] (voir figure 3.3). Pour effectuer nos

Page 100



Chapitre 3

mesures nous avons fixé I’angle ¢ a 34°. Les incertitudes concernant I’angle d’inclinaison de

I’axe ¢ son estimées a + 2°.

La mesure des figures de pole pour plusieurs familles {hkl} permet de calculer la fonction de

distribution des orientations qui donnent une représentation tridimensionnelle de la texture.

2[00 Desacaar

Py Fowree
7oy -
,

Figure 3.3 : Schéma d’un dispositif de diffraction x en mode y

3.2.1.3.2. Les figures de poles
Les orientations préférentielles ou textures sont reportées sur des figures de pdles, qui

consistent a mesurer I’intensité diffractée par une famille de plans {hkl} dans toutes les
directions et a donner une représentation bidimensionnelle sous la forme d’une projection

stéréographique, nommeée figure de pole.

La lecture d'une figure de pdles fait appel a un abaque de Wulff (pas de 10), c’est un calque

transparent sur lequel sont tracées les traces de plans en zone autour d'un axe horizontal.

On utilise fréqguemment une figure de pdles (figure 3.4) pour représenter la structure d'un
cristal. On choisit pour cela un plan de I'équateur, donc dont le pble sera le centre de la figure
(par exemple le plan (100) ou bien le plan (110)), puis on place les pbles des autres plans. Les
indices de Miller sont indiqués pour chaque p6le. On met parfois en évidence des plans en

zone en tracant les traces passant par les poles.

Page 101



Techniques de caractérisations structurales, movphologiques et optiques

Dans de la matiere polycristalline, chaque monocristal (ou cristallite) a une orientation propre,
on peut représenter I'orientation de chaque cristallite par les figures de pdles de deux plans.
Afin de minimiser I'erreur de lecture, il faut que les orientations des plans choisis soient assez

différentes.

Si le cristal posséde des symétries de rotation, les plans choisis ne doivent pas étre I'image I'un
de l'autre par une telle rotation. Par exemple, pour des cristaux de symétrie cubique, les plans
ne doivent pas appartenir a la méme famille {hkl} ; on pourra par exemple choisir les plans
{100} et les plans {110}.

L'orientation cristalline est en général déterminée par des techniques de diffraction. On choisit
donc des plans dont les pics de diffraction ne sont pas superposés, c'est-a-dire ayant des
distances inter-réticulaires différentes.

Figure 3.4. : Projection stéréographique de la figure de pdles d'un réseau cristallin de diamant
selon I’axe (111) qui démontre la symétrie au long de la diagonale d'espace du cube

élémentaire
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3.3. CARACTERISATIONS MORPHOLOGIQUES

3.3.1. Microscopie électronique a effet de champ (FESEM)

Le microscope électronique a effet de champ est utilisé pour I’analyse morphologique
des couches déposées. Il permet de caractériser en particulier leur section transversale et de
déterminer I’épaisseur des différentes couches (SiO,, AIN) composant le systéme.

3.3.1.1. Principe

Cette technique consiste a balayer un élément de surface de I’échantillon a I’aide d’une
sonde électronique. Le principe du balayage consiste a explorer la surface de I’échantillon par
lignes successives et a transmettre le signal du détecteur a un écran cathodique dont le
balayage est exactement synchronisé avec celui du faisceau incident [3].

Sous l'impact du faisceau d'électrons accélérés, des électrons rétrodiffusés et des électrons
secondaires émis par I'échantillon (figure 3.5.) sont recueillis sélectivement par des détecteurs
qui transmettent un signal a un écran cathodique dont le balayage est synchronisé avec le
balayage de I'objet.

Les microscopes a balayage utilisent un faisceau trés fin qui balaie point par point la surface
de I’échantillon & analyser par I’intermédiaire de bobines magnétiques. L’interaction de ce
faisceau avec la surface a observer induit I’émission d’électrons secondaires, qui apres
détection de maniere synchrone avec le balayage du faisceau d’électrons primaires, permet de
photographier la surface analysée.

En pénétrant dans I’échantillon, le fin pinceau d’électrons diffuse peu et constitue un volume
d’interaction dont la forme dépend principalement de la tension d’accélération et du numéro
atomique de [I’échantillon. Dans ce volume, les électrons et les rayonnements
électromagnétiques émis permettent de former les images. La résolution spatiale qui
représente la profondeur maximale de détection dépend de I’énergie des rayonnements.

En pénétrant dans I'échantillon, le fin pinceau d'électrons diffuse peu et constitue un volume
d’interaction (poire d’interaction, figure 3.6) dont la forme dépend principalement de la
tension d'accélération et du numéro atomique de I'échantillon. Dans ce volume, les électrons
et les rayonnements électromagnétiques produits sont utilisés pour former des images ou pour

effectuer des analyses physico-chimiques. Pour é&tre détectés, les particules et les
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rayonnements doivent pouvoir atteindre la surface de I'échantillon. La profondeur maximale
de détection, donc la résolution spatiale, dépend de I'énergie des rayonnements. Chaque type
d’électrons fournit une information particuliére sur le systéme. Les électrons secondaires
permettent d’obtenir la morphologie de la surface de I’échantillon, les électrons rétrodiffusés
donnent des indications sur la nature chimique des éléments présents, et les rayonnements X

permettent entre autre de déterminer la structure cristallographique de I’échantillon.

Faisceau d'électrons incid ents
(énergie E )

e élecirons rétrod iffusés

e, élecirons secondaires

es: élecirons Auger

\ e;:  électrons transmis
‘ C: cathodoluminescence

e RX: rayons X

Figure 3.5 : Représentations schématique de I'interaction entre un faisceau d'électrons et la

surface d'un échantillon.

Emission d'électrons secondaires :

Certains électrons incidents de faible énergie (< 50 eV.) sont éjectés de I'échantillon
sous l'effet du bombardement. Comme seuls les électrons secondaires produits prés de la
surface sont détectés, ils formeront des images avec une haute résolution (3-5 nm). Le
contraste de I'image est surtout donné par le relief de I'échantillon mais on peut également

observer un contraste chimique dans le cas de grandes différences de numéros atomiques.

Emission d'électrons rétrodiffuseés :

Un parcours plus ou moins important dans la matiére leur fait perdre une fraction de

I’énergie des électrons qui pénétrent dans la matiére. La trajectoire suivie est aléatoire et ils
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peuvent revenir vers la surface. Ils sont alors détectés apres leur sortie de I'échantillon. Du fait
de leur plus grande énergie, les électrons rétrodiffusés peuvent provenir d'une profondeur plus
importante et la résolution de I'image sera moins bonne qu'en électrons secondaires (6-10 nm).
Suivant le type du détecteur utilisé, les électrons rétrodiffusés fournissent une image
topographique (contraste fonction du relief) ou une image de composition (contraste fonction

du numéro atomique).

Emission de rayons X :

Le faisceau d'électrons est suffisamment énergétique pour ioniser les couches
profondes des atomes et produire ainsi I'émission de rayons X. La résolution spatiale d'analyse
dépend de I'énergie de la raie X détectée, de la nature du matériau, de la fluorescence

secondaire. Elle est en général supérieure au micromeétre.

Emission d'électrons Auger :

Ce sont des electrons dont la faible énergie est caractéristique de I'élément émetteur
(utilisés pour I'analyse élémentaire) et du type de liaison chimique.

faisceau incident
d'électrons

surface de I'échantillon

élecirons Auger

élecitrons secondaires
électrons rétrod iffusés
rayons X caractéristiq ues
Continuum

de rayons X

Fluorescence X

Figure 3.6 : Poire d’interaction électrons-matiére expliquant le rdle de
chaque type d’électrons dans le processus [17]
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Cathodoluminescence :

Lorsque des matériaux isolants ou semi-conducteurs sont bombardés par le faisceau
d'électrons, des photons de grande longueur d'onde (ultraviolet, visible) sont émis. Le spectre
obtenu dépend du matériau étudié et de sa pureté.

Canalisation d'électrons :

La pénétration du faisceau d'électrons dans un cristal est fonction de son incidence par
rapport a une famille de plans interréticulaires. Le contraste des images en electrons
rétrodiffusés donnera des renseignements sur la structure cristalline du produit. La figure 3.7
montre un spectre de distribution d'énergie selon le type d'électron émis.

élecirons
‘ rétrodiffusés
m PAS DEFERTE D'ENERGIE
électrons
second aires
L
L
'D -
&
o
z
électrons Auger
électrons
/ rétrodiffusés
’ PERTE ™
DENERGIE Ml
-
E, Energe

Figure 3.7 : Représentation schéematique de I'énergie de distribution
des électrons émis par un échantillon [17]
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3.3.1.2. Les différents composants

Ce microscope se compose d’une colonne dans laquelle se trouvent (figure 3.8.) :

1. Lasource de rayonnement, un canon a filament de tungsténe qui lorsqu’il est parcouru
par un courant électrique émet des électrons qui ensuite sont accélérés par un champ
électrique. Cette partie de la colonne se trouve sous ultra-vide, deux pompes ioniques

installées au niveau de la pointe d’émission.

2. Un dispositif d’optique électronique permettant a I’aide de diaphragmes et de lentilles
magnétiques de focaliser le faisceau et de corriger toutes les aberrations.

3. Un systéme de balayage permettant de commander le point d’impact des électrons sur
I’échantillon gréce a des bobines déflectrices.

4. Deux plaques électrostatiques permettent également de dévier en un temps trés court
(de I’ordre de la microseconde) le faisceau électronique afin d’éviter I’insolation des
zones non souhaitées. C’est le systeme d’escamotage du faisceau (beam blanker)

5. La colonne du microscope électronique est reliée a la chambre ou se trouve le porte-
échantillon. 1l permet de déplacer I’échantillon selon les 3 directions (X, v, et z), ainsi
que I’inclinaison (variation de I’angle d’incidence) et la rotation. Cette chambre est

placée dans un vide secondaire conservé grace a deux pompes a diffusion.

Ce microscope comprend également un sas de chargement permettant de conserver un vide

secondaire dans la colonne.
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oscilloscope

>~
I/_(amp lificateur

Détec teurs:

(1) d’élecirons réirodiffusés
(2) d'élecirons secondaires
(3) ducourant élecirique

Visualisation
des images élecironiques

Analyse qualitative
(1dertification)

5 Déiec teur Analyse quantitative
de rayons X (concentation)
Cartes de répartition

(localisation des élémernts détectés)

Figure 3.8 : Représentation schématique d'un microscope électronique a balayage
équipé d'un systeme de microanalyse de rayons X [17].
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3.3.2. Microscopie électronique a transmission (TEM)

La microscopie électronique en transmission (MET ou TEM en anglais pour
Transmission Electron Microscopy) est une technique de microcopie basée sur le principe de
transmission et de diffraction des électrons et pouvant atteindre un grossissement de 500 000.

Elle consiste a placer un échantillon suffisamment mince sous un faisceau d'électrons utilisé
en faisceau cohérent, et de visualiser soit I’hologramme obtenu qu'est la figure de diffraction
dans le plan focal de I'objectif, soit d'utiliser une autre lentille pour obtenir la figure
transformée de Fourrier de la figure de diffraction observable par lI'impact des électrons sur un

écran fluorescent ou de I'enregistrer sur une plaque photo.
C'est le rayonnement utilisé qui differe principalement dans les deux cas :

Le microscope électronique en transmission utilise les électrons comme sonde. Un systéme de
lentilles magnétiques permet de dévier ou focaliser le rayon d'électrons sur un échantillon
"extrémement fin". L'image peut étre vue sur un écran fluorescent, enregistrée sur un film

photographique ou bien détectée par un capteur CDD.

Le microscope électronique en transmission a deux principaux modes de fonction suivant que

I'on obtient une image ou un cliché de diffraction :

Un microscope électronique en transmission se compose de:

=

un systeme de pompes a vide
2. un systéme de refroidissement a azote

3. un canon a électrons composé d'une source d’électrons, d'un systeme de

focalisation et d'un accélérateur d'électrons

4. une colonne optique électronique contenant les lentilles magnétiques et les

diagrammes ;
5. un porte échantillon ;
6. un détecteur d'électrons ;

éventuellement d'autres éléments électroniques de mesure.
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La préparation des échantillons pour une observation au microscope électronique en
transmission est une phase trés importante. C'est elle qui déterminera en partie la qualité des
résultats obtenus. Le faisceau d'électrons devant traverser I'échantillon, son épaisseur doit étre
idéalement de l'ordre de quelques nanomeétres. Suivant l'utilisation que I'on fait du MET
(médecine ou science des matériaux), la technique de préparation des échantillons differe.

3.3.2.1. Modes de diffraction

Au lieu de s'intéresser a l'image formée, on peut s'intéresser a la diffraction des
électrons. En se placant dans le plan focal du faisceau et non plus dans le plan image
(simplement en changeant la tension dans les lentilles électro-magnétiques), on obtient la
figure de diffraction, semblable aux clichés de Laue obtenus en diffraction des rayons X. On
peut ainsi visualiser les directions dans lesquelles vont les électrons et ainsi caractériser les

cristaux (organisation des atomes, orientation...).

3.3.2.2. Mode en champ sombre

En sélectionnant un faisceau diffracté particulier pour former I'image, on obtient un
contraste dit « en champ sombre » (dark field). Selon l'orientation locale d'un cristal, soit
celui-ci laisse passer les électrons en ligne droite, auquel cas on a un contraste clair, soit il

dévie les électrons et I'on obtient un contraste sombre.

Supposons que, pour un cristal, le faisceau soit presque en conditions de diffraction: le
faisceau n'est pas devié ; il traverse donc le cristallite sans encombre et celui-ci apparait clair.
Si la maille est localement distordue par un défaut (par exemple une dislocation), alors le
faisceau se trouve localement en condition de diffraction et est dévié. Cette zone de défaut
apparait sombre.

3.3.2.3. Microscopie a haute résolution (HRMET)

Certains électrons sont déviés (diffractés), d'autres sont transmis en ligne directe. Si
I'on fait interférer un faisceau transmis en ligne directe avec un faisceau diffracté, on obtient
une figure d'interférence. Les contrastes sur I'image obtenue sont donc directement corrélés au
potentiel projeté de I'échantillon. Suivant la défocalisation et la taille de I'échantillon, cette
corrélation change. Une simulation de la figure d'interférence est alors nécessaire pour
interpréter I'image obtenue et dire si les colonnes atomiques sont situées sur les points blancs,
noirs ou entre les deux. Il ne faut pas croire qu'une image HRMET (de microscopie

électronique a transmission en haute résolution) est une simple photographie ou les points
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blancs (ou noirs) sont des atomes. Ces images, aprés traitements, nous permettent également
de tirer des informations sur l'organisation cristalline ainsi que les défauts qui s'y trouvent

(joints de grain, dislocations...).

3.4. CARACTERISATION OPTIQUE

3.4.1. Ellipsométrie spectroscopique

3.4.1.1. Introduction

L’ellipsométrie est une technique de caractérisation non destructive et tres sensible a la
présence de couche mince en surface [4,5] permettant d’accéder a des monocouches
atomiques [6,7]. Elle permet également de déterminer I’indice de réfraction des couches

minces.

3.4.1.2. Principe physique

Lorsque la lumiere, polarisée de fagon rectiligne, entre en interaction avec une surface
selon un certain angle d’incidence, elle peut étre exprimée a travers ses composantes
paralleles (s) et perpendiculaires (p). Apres réflexion sur la surface, ces composantes
changent : lors de leur recombinaison les composantes s et p résulteront en un faisceau

polarisé elliptiquement.

Son principe de base est le changement de [I’état de polarisation d’une onde
électromagnétique incidente, apres interaction (réflexion et transmission) avec le systéme a
étudier [8] ; ce changement est représenté par une grandeur complexe p, rapport du coefficient
de réeflexion (rp) d’une onde de polarisation rectiligne paralléle au plan d’incidence et du
coefficient de réflexion (rs) d’une onde de polarisation perpendiculaire au plan d’incidence.

L’équation fondamentale de I’ellipsométrie est [16] :
p(x, @) = tan g¥Wexp(jA) (3.2)

Avec

g (33)

Page 111



Techniques de caractérisations structurales, movphologiques et optiques

A=(0,-9,) (3.4)

ou W et A sont les grandeurs ellipsométriques (angles qui représentent le module et la phase
de p(x,®D)).

Il existe plusieurs types d’ellipsométres [8,9] citons par exemple I’ellipsomeétre a polariseur ou
a analyseur tournant, mais nous n’utiliserons que I’ellipsometre a modulation de phase (EMP)
Dont le principe de base a été donné par Jasperson et Schnatterly (1969) [10, 11]. La phase de
I’onde incidente monochromatique polarisée linéairement est modulée a une fréquence fy

(50kHz) de sorte que le déphasage :

O(wt) = A, sin(wt)
@ = 2nf, (35.)

Apres réflexion par la couche analysée, les mesures de la composante continue, de celle de la
fondamentale et de la premiére harmonique (de fréquences respectives fy et 2f,) permettent de
calculer y et A, qui représentent les grandeurs ellipsométriques.

L’ellipsometre ne mesure pas directement I’indice de réfraction (n) ou I’épaisseur (t) de la
couche intéressée, un algorithme doit étre utilisé pour trouver une solution pour n et t relative
aux valeurs W et A mesurées. L ellipsométre est capable de mesurer ¥ et A pour beaucoup de
structures complexes (figure 3.9.).

L’indice de réfraction n(}) et k(1) sont données par les équations suivantes [12]:

_a.B.
n(A)—A+?,
k(L) = Amexp{—(xéxo) }
' (3.6)

Les trois paramétres de Cauchy [13, 14, 15] ne modifient pas beaucoup le fitage de I’indice de

réfraction du film.

B, représente la largeur du spectre, An I’amplitude de k(A) pour la longueur d’onde
Ao=290nm.
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Figure 3.9: photo d'un ellipsomeétre a biréfringent tournant

3.4.1.3. Les différents composants

Le dispositif expérimental utilisé dans nos expérimentations est constitué d’un
goniometre (figure 3.12) dont les deux bras se composent des composantes suivantes :

1. Une source :

La source choisie est une lampe de Xénon a arc de 75W ayant une intensité lumineuse
suffisamment grande dans la gamme spectrale s’étalant entre I’UV proche et I’IR [0.2, 1Jum.
L’arc de cette lampe est trés petit (©=0.3 mm) permettant d’obtenir un faisceau bien
collimaté.

2. Un monochromateur :

Pour sélectionner la longueur d’onde choisie nous utilisons un monochromateur
double. Il couvre la gamme spectrale 200 -800nm, sa résolution maximale est de 0.5 nm et
son taux de lumiére parasite est de 10° & 8 nm de raie laser 6328A.

3. Un polariseur et un analyseur :

Le polariseur et I’analyseur sont des polariseurs de Glazebrook en calcite, utilisables
dans la gamme 220nm & 3000nm, avec des taux d’extinction de 10°montés sur des platines de
rotation présentant une précision d’une minute.
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4. Un modulateur photoélastique :

Le modulateur est une lame de matériau diélectrique transparent isotrope, qui lorsqu’il
est soumis a une contrainte uniaxiale (voir figure 3.10) devient biréfringeant. Son axe
principal sera I’axe de la contrainte. Une lumiére polarisée parallelement & un de ses axes
principaux (lignes neutres OX et OY) conserve sa polarisation aprés la traversée du
modulateur. Si la lumiére est polarisée dans une direction différente, les composantes Ey; et
Eyi traverserons le barreau a différentes vitesses car les indices de réfraction ny et ny, sont
différents, ceci étant la conséquence de la biréfringence qui apparait sous I’effet de la
contrainte. 1l s’en suit qu’apres la traversée, chaque composante Ey: et Ey: présentera un
déphasage ¢ et oy différent et la lumiére sera polarisée elliptiquement. Si la contrainte varie
sinusoidalement en fonction du temps, la différence de phase qu’elle introduit entre les deux
vibrations sera elle-méme sinusoidale. Une telle contrainte modulée, est obtenue en créant
dans le barreau un systeme d’ondes acoustiques longitudinales de fréquence fo. Le faisceau
lumineux de faible dimension (®~1 & 2mm max) traverse le barreau de Silice a I’endroit ou la
contrainte est maximale. La différence de phase entre deux directions de polarisation X et Y,

pour un modele simplifié du modulateur, s’exprime par :
A=6, -6, = xsinwt (3.7.)

y est I’amplitude de la vibration du barreau

Ey

YA =

I

|

| e

| 2

| pa

| 7

| s

1

|

4t O

Figure 3.10 : Distribution de la contrainte dans le barreau de silice du modulateur
photoélastique
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5. Un photomultiplicateur :

Nous avons utilisé un photomultiplicateur (PM) a faible bruit sélectionné de fenétre
frontale ®=12mm (185-800nm).

Mesure des paramétres ¥et 4 :

L’expression du signal lumineux a la sortie de I’analyseur est :

[(t)=1,+ 14 sind(t)+ 1. cosd(t) (3.8)

4r?

S

r2+r’
l, = [ P ][{1+ c0s2Mcos(P - M)cos2A} - cos2y {cos2A+ cos2Mcos2(P - M)}

+ sin2¥ {cosAsin2(P - M)sin2Asin2M} ]
(3.9

2
rS

r2 +r.2
I, = ( 54 P ][sinZAsinZ(P - M)sin2® sin A] (3.10)

2
S

r.2 + r.2
l. = ( 54 P )sinZ(P - M)[sin2Msin2Asin2ycosA + (cos2y - cos2A)sin2M]
r

M, P et A sont les angles des directions des lignes neutres du modulateur, polariseur et
analyseur par rapport a la direction p de I’échantillon (parallele au plan d’incidence). Les
développements de fourrier de sind(t) et coso(t) sont :

SiNS() =23 3, (2 sin{(@m + Lt} (3.11)
cosd(t)=J,(A)+ 2J2m(x)0032mwt (3.12)

Ou J_ (x)est lafonction de Bessel d’argument y et d’ordre m. I(t) se met sous la forme

()= 10) + 1 sin(wt +g, )+ 1,, cos( 2wt +@, )(3.13)
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Expérimentalement, on mesure 1(0), I, et I, qui sont les amplitudes maximales des

composantes du signal contenu, du signal fondamental (fo) et du premier harmonique 2(fo),
@1et @, rendent compte des bandes passantes de la détection électronique. Les parametres
ellipsométriques ¥ et A peuvent étre déterminés en mesurant R, et Ry, ce sont

respectivement les rapports du signal fondamental 1,, et du premier harmonique I, a la partie

1(0)

R =to - 223,00l (3.14.)
1(0) 1o£ds(x)lc

R, = - 220,001 (3.15.)
1(0) 1o £Jd(x)Ic

Les signes + seront fonctions de la configuration choisie. On simplifie ces relations en

prenant la valeur de x donnant J,(x)=0 (x = 2.405rad) et en choisissant une configuration,

par exemple P=45°, M=0 et A=-45°

R, =2J,(x)sin2¥ sinA (3.16)
R,, =2J,(x)sin2¥ cos A (3.17)
A = arctan J(0R, (3.18)
Jl(X)RZw

1

2 272
'4 =1arcsin 1 Ry + Rao (3.19)

2|\ J3.(x) Jo(x)

Le traitement numérique du signal se fait automatiquement et la mesure sur 4 et ¥ est de
I’ordre de 1/10 de degré.

3.4.1.4. Détermination des constantes diélectriques a partir de ¥ et 4
Considérons le modéle du substrat nu (représenté sur la figure 3.11.). Nous supposons
dans ce modele que le substrat est homogene, isotrope et sa surface parfaite, il forme une

interface abrupte avec I’air.
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Les coefficients de réflexion de Fresnel sont définis d’apreés les équations de maxwell par :
Facteur de réflexion complexe suivant p :

N cos@, — cos
- o — €080 (3.19)
N cos@, +coso

I

Facteur de réflexion complexe suivant s

0. —
_ Cos6, N cosO (3.20)
cosf, + N coso

Is

No-1

Air

Milieu

Figure 3.11 : Modeéle d’un substrat nu

D’apres la loi de Descarteson a :
sing, = Nsin6
Avec: N=n-ik e, =¢, —ig;, =N? &, =n’ -k’ et ¢, =2nk

D’apres ces différentes relations nous pouvons en déduire p le rapport de rs sur rp.

r :M (3.21)
P 19(6, +6)
:M (3.22)
* sin(g, +0) '

Fp, _cos(6, -0) (3.23)

p _f cos(6, +0)
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1-p _ cos6,cosO

- . (3.24)
1+p sing,sing)
La fonction diélectrique complexe ®s d’un substrat peut s’écrire :
1 2
e, =N2=(n-ik) =sin?6, |1+ =] tg%, (3.25)
1+p

Ainsi la mesure de ¥ et A permet de déterminer g; et & ou n et k. un spectre complet de 1.5eV

a 6 eV s’effectue sur un temps de 5 minutes maximum.

Oscillo

Polariseur P

Source 5./4 Deétecteur

Analyseur A

Echantillon

Figure 3.12: Les différents composants du systeme d’ellipsométrie spectroscopique

3.5. CONCLUSION

Dans ce chapitre nous avons abordé le principe physique de fonctionnement de
quelques techniques de caractérisations structurales, morphologiques et optiques que nous
utiliserons pour analyser les échantillons élaborés. Les propriétés cristallographiques des
couches (structure de la maille élémentaire, I’orientation de I’axe ¢ et des colonnes),
I’épaisseur des couches, I’indice de réfraction et le coefficient d’extinction seront déterminées
par les techniques présentées dans ce chapitre. On a décrit également les dispositifs utilisés

couramment et leur principe de fonctionnement.
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couches minces de nitrure d’aluminium
a axe c incliné déposees par
pulvérisation magneétron






Chapitre 4

4.1. INTRODUCTION

Le nitrure d’aluminium (AIN) et le nitrure de gallium (GaN) [1, 2, 3] représentent a
I’heure actuelle les nitrures les plus attractifs dans différents domaines d’applications, leurs
propriétés physico-chimiques permettent en particulier de reéaliser des dispositifs

microélectroniques et optoélectroniques.

L’AIN cristallisant dans la structure hexagonale avec un axe c incliné permet I’excitation et la
propagation des ondes de cisaillement dans les dispositifs a ondes acoustiques de surface
(SAW) et de volume (BAW) vibrant a des fréquences allant jusqu’a 10GHz [4,5] avec une
grande vitesse de propagation [6]. Pour générer les ondes de cisaillement dans ces systémes
avec un couplage électromécanique et un facteur de qualité élevés, I’angle d’inclinaison de
I’axe c doit varier entre 5° et 30° [7, 8, 9, 10].

La pulvérisation réactive reste la méthode la plus appropriée au dépét de nitrure d’aluminium
a basse température par rapport a d’autres méthodes telles que la MBE ou la CVD, avec une
surface peu rugueuse présentant les qualités requises a un bon fonctionnement dans les
dispositifs a ondes acoustiques de surface et de volume. De plus, pour les mémes parameétres
affectant le rendement de pulvérisation (puissance, distance entre la cible et le substrat...),
cette technique permet d’atteindre une vitesse de croissance plus importante que les autres
techniques.

Les parameétres optimaux permettant de déposer des couches de nitrure d’aluminium avec un
axe ¢ perpendiculaire a la surface, par pulvérisation magnétron, ont déja été déterminés au
sein du laboratoire [11, 12]. Par contre, La modification de I’orientation de I’axe c s’est
avérée assez difficile et a imposé la prise en compte d’un certain nombre de parametres: les
parametres de croissance, I’état de surface, la position du substrat par rapport a la cible et la
localisation sur le substrat, si on utilise des wafers de taille supérieure & 2 pouces.

Il existe différentes approches permettant de modifier I’orientation de I’axe c telles que :

¢ L’inclinaison du substrat en utilisant un support incliné [13, 32];
» Le décalage de I’axe du substrat par rapport a celui de la cible en raison de
distribution angulaire du flux [14] ;
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e L’utilisation d’un systéme de pulvérisation complexe composé de un ou plusieurs
(jusqu’a 12) caches entre les électrodes (la cible et le substrat) sur des wafers de
grande taille [16, 8].

L’inconvénient des deux premiéres techniques est la non uniformité de I’épaisseur en raison
de la distribution cosinusoidale du flux [15] et la troisiéme approche nécessite I’utilisation de
wafers de grande taille et une grande distance entre la cible e le substrat. Il est a noter que
I’introduction de cache(s) dans notre systéeme n’a pas conduit a I’inclinaison en raison de la
petite taille des substrats (3 pouces), celui-ci a tendance a arréter les particules incidentes

provenant de la cible et a diminuer le taux de croissance des films.

Dans I’étude que nous avons menée, on utilise des substrats de silicium de 3 pouces de
diameétre, la taille du porte substrat ne permettant pas de manipuler des wafers de taille
supérieure. Dans notre approche expérimentale, on se base uniquement sur I’étude des
parametres de croissance suivant: la pression de pulvérisation, le taux d’azote dans le mélange
(N2, Ar), la puissance et la température. Aucune modification n’a été apportée a la géométrie
du systéme de pulvérisation planaire préalablement utilisé pour la croissance des couches
minces d’AIN avec axe c perpendiculaire [17].

Dans ce chapitre sera présentée la procédure expérimentale de croissance de couches
minces d’AIN cristallisant dans la structure hexagonale et les différentes étapes de recherche
des parameétres de croissance d’AIN a un axe c incliné: la préparation des substrats,
Iinfluence des différents parametres de croissance. Les propriétés structurales (orientation
cristalline, texture,) seront étudiées par la technique de diffraction X (en mode 6/26, en mode
¥) et la morphologie des couches (épaisseur des couches, inclinaison des colonnes...) sera
étudiée par microscopie électronique a effet de champ (FESEM). Ces caractérisations
permettront de déterminer les parametres optimaux de croissance de couches d’AIN a axe ¢

incliné dans notre systéeme de pulvérisation.
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4.2. PROPRIETES CRISTALLOGRAPHIQUES DU NITRURE D’ALUMINIUM

Le nitrure d'aluminium est un semi-conducteur piézoélectrique appartenant a la famille
des nitrures pouvant cristalliser dans les conditions normales dans la phase hexagonale
wurtzite de symétrie 6mm. C’est un matériau polycristallin dont les paramétres décrivant la
structure sont le paramétre de maille a=3.11A, la hauteur de la maille perpendiculairement au
plan des hexagones correspondant & I’empilement de deux plans cristallins ¢c=4.980 A (avec
c/a=1.633), et le paramétre u qui vaut 0.375 et en cas d’énergie minimum. La phase
hexagonale (wurtzite) est stable lorsque I’attraction ionique est plus importante que la
répulsion électrostatique entre liaisons covalentes. La phase wurtzite est liée a une forte
ionicité et est observée dans les composés semiconducteurs dont I’anion (N°) est léger. Cette
structure peut étre considérée comme deux arrangements hexagonaux compacts, I’un formé
d’atomes d’aluminium et I’autre d’atomes d’azote décalés d’un vecteur u sur I’axe c (figure
4.1).

L’orientation préférentielle des couches minces de nitrure d’aluminium suit I’axe (001) [18].

Figure 4.1 : Disposition des plans atomiques dans la structure hexagonale de I’AIN [20]
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Le nitrure d’aluminium est caractérisé par un module de Young élevé (voir Tableau 4.1) et
par conséquent par une grande vitesse du son (voir Tableau 4.2).

De nombreuses études ont montré que les couches minces de nitrure d’aluminium présentent
une croissance colonnaire [11, 13] suivant laquelle il est possible de générer différents

modes d’ondes acoustiques.

Propriété Valeur
Dureté (Mohs) 7
Module de Young E (GPa) 318
Résistance a la flexion (6F) (MPa) 300
Densité (g.cm™) 3.26
Coefficient de poisson (v) 0.25
Constante diélectrique &, 9.2
Résistance diélectrique (kV mm™) 15
Résistance électrique & 20°C (€.cm) >10"

Tableau 4.1: Propriétés élastiques du nitrure d’aluminium
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Quartz AIN ZnO PZT
Courant diélectrique relatif 455 8.5 8.8 350
Densité (kg/m?) 2650 3260 5665 7480
Vitesse acoustique en
mode longitudinal (V)
5968 11400 6330 4500
Vitesse acoustique en mode
transversal (Vs)
3310 6630 2883 2200
Couplage electromécanique
en mode longitudinal
- 0.25 0.45 0.45
(Ks)
Couplage electromécanique
en mode transversal
0.07 0.16 0.32 -
(K

Tableau 4.2 : Comparaison des vitesses acoustiques de I’ AIN avec d’autres matériaux

piézoélectriques
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4.3. PROCEDURE EXPERIMENTALE

La présente partie concerne les étapes de croissance des films minces présentant la
caractéristique requise : du nitrure d’aluminium piézoélectrique cristallisant dans la structure
hexagonale a axe c incliné. La figure 4.2.a montre la structure cristalline de I’AIN et la figure
4.2.b son diagramme de diffraction.

Ces étapes concernent la préparation des substrats de silicium, le dépét de la couche
de SiO, et la détermination des parametres de croissance optimaux (la composition du
mélange gazeux, la pression, la température et la puissance).

Figure 4.2.a: Phase hexagonale wurtzite du nitrure d’aluminium.
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Figure 4.2.b : Diagramme de diffraction de I’AIN

La croissance de nos échantillons sera effectuée dans le systéme de pulvérisation magnétron
réalisé par la société Alliance Concept appelé AC450 (voir figure 4.3.), installé dans la salle
blanche du LPMIA. Ce bati pouvant atteindre un vide secondaire de 2.10”" mbar et dans lequel
la distance entre la cible et le substrat est fixée a 8 cm (voir figure 2.7). Le dépbt de films
d’AIN se fera sur des substrats de silicium Si (100), pur a 99.99%, de (76.2 £0.5 mm) de
diamétre, 450425 um d’épaisseur et de résistivité inférieure a 0.022 Qm. Malgré un désaccord
de parametre de maille entre I’AIN et le silicium, ce dernier est considéré comme un bon
substrat pour la croissance des nitrures. Une couche tampon de SiO, diélectrique est déposée

au préalable afin de favoriser la « croissance inclinée ».

Figure 4.3 : Systeme de pulvérisation magnétron (ac450)

L’obtention de couches de nitrure d’aluminium de bonne qualité cristalline avec une
orientation définie est ardue et nécessite un travail complexe. Chaque dispositif de croissance

nécessite la mise au point de sa propre procédure.
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4.3.1. Préparation des substrats de silicium

La technique de pulvérisation impose une préparation parfaite des substrats, la qualité
de la couche dépend de I’état de surface et de la contamination ou non de celle-ci par des
polluants. Aussi, un nettoyage a I’acétone et sous ultrasons a été appliqué a tous nos wafers de

silicium avant le dépot.

La phase nettoyage peut étre effectuée a I’aide de certains solvants utilisés dans des
conditions réglementées. On enchaine alors quelques opérations : nettoyage dans un bain
d’acétone soumis a des ultrasons pendant 5mn, rincage a I’eau désionisée et enfin séchage a

I’azote.

La croissance des couches vient immédiatement apres le nettoyage du substrat de silicium.
Celui-ci est placé dans le SAS de chargement sur un porte-substrats, mis sous vide par un
pompage primaire puis secondaire. A partir d'un vide de 5.10°mbar dans le SAS, le substrat
est transféré vers la chambre de réaction par une vanne d'isolation. La chambre est ensuite
mise sous vide. Le substrat doit ensuite étre placé directement dans la chambre a vide
immédiatement apres |’opération de nettoyage, la température de l'enceinte étant a une
température de 30°, et la pression étant de 10 "mbar.

4.3.2. Dépdt d’une couche de SiO;

Avant de déposer I’AIN , on dépose sur le substrat de silicium une couche tampon
diélectrique de SiO, d’environ 100 nm (figure 4.4.a). Cette couche amorphe, dont les atomes
sont rangés de maniére aléatoire permet de donner des orientations arbitraires a la surface du

substrat.
Il existe différentes techniques de dépét de SiO;:

» oxydation du silicium dans des fours a tunnels (nécessitant une température proche de
900°C), dépdt assisté par plasma PLD et (avec une température de 450°)
évaporation par effet Joule ou par canons a électrons
Pulvérisation magnétron.
Dans le cas présent, pour déposer des couches de grande qualité optique et acoustique, on

procéde par pulvérisation dans le méme bati (AC450) qui servira a la croissance des couches
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de nitrure d’aluminium a axe c incliné (figure 4.4.b)dans le but d’éviter au maximum le dépot
d’impuretés en interface SiO,/AIN et les réactions avec I’oxygene qui favorisent la croissance
de I’alumine (Al,O3). Une cible de silicium de diametre 4" dans une enceinte de 45 cm de
diamétre a été pulvérisée, avec une puissance de 100W en mode RF. Le substrat de silicium a
été placé sur un support de maniére a ce que I’axe de la cible et celui du substrat soient
paralléles et confondus. Une décharge a été effectuée dans un mélange gazeux d’argon et
d’oxygéne de 50% O, (20sccm) et Ar (20sccm) sous une pression de 6.10™ mbar.

-

X4 /

SiO,

| Si100 |

(@) (b)

Figure 4.4 (a): Schéma des couches formant I’échantillon (b) :Structure hexagonale a axe ¢
incliné
4.3.3. Dépot des couches de nitrure d’aluminium a axe c incliné : principe physique de
croissance

La croissance des films minces d’AIN consiste en la pulvérisation d’une cible
d’aluminium pur a 99,99% de 4" de diamétre sous une atmosphére gazeuse constituée
d’argon et d’azote sous, un vide de I’ordre de 10 mbar. Le vide est produit grace a un
systeme de pompes (pompe primaire et pompe secondaire). Le vide poussé est effectué en
deux étapes :

e Une étape dite primaire: elle est nécessaire pour atteindre une pression
d’environ 10 mbar. Ce sont des pompes & palettes, présentes a I’extérieure de
la salle blanche.

e Une étape dite secondaire : elle utilise des pompes nécessitant un prévidage
pour fonctionner. Ces pompes aménent I’enceinte & de trés basses pressions
(10° jusqu’a 10" mbar). Pour le sas on utilise une pompe turbomoléculaire

alors que pour I’enceinte on utilise une pompe a palette magnétique.
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On peut réguler la pression grace au laminage. Le laminage correspond a un principe
d’ouverture ou de fermeture d’un volet qui permet d’évacuer les gaz présents dans la chambre

de réaction, cela permet d’éviter la saturation des pompes.

Les ions du gaz réactif peuvent réagir avec les particules éjectées de la cible a proximité de la
cible, dans le plasma (figure 4.5) ou a proximité du substrat pour former I’alliage par liaisons
covalentes. La condensation a la surface du substrat permet de former la couche mince mais

ils n’arrivent pas avec suffisamment d’énergie a la surface du substrat pour y diffuser.

Un plasma est défini comme un gaz partiellement ionisé contenant un nombre égal de
charges positives et négatives. On utilisera un plasma composé d’un gaz inerte, c'est-a-dire

non réactif chimiquement et si nécessaire d’un gaz réactif.

(a)

Cible d’Al

Flux net

(b)

Figure 4.5.a : Image d’un plasma d’argon et d’azote, figure 4.5.b : direction du flux recu par
le substrat
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La formation de la couche d’AIN provient principalement de la nitruration de la surface de la
cible pulvérisée (Al) et partiellement de la recombinaison des atomes d’aluminium éjectés et

des atomes d’azote dans le plasma.

Les ions du plasma sont accélérés par un champ électrique vers la surface de la cible (la cible
est reliée a la cathode). Pour accélérer le processus de croissance du substrat, un aimant est
placé en dessous de la cathode générant des lignes de champs magnétiques permettant de

confiner les électrons prés de la surface de la cible.

La trajectoire des électrons est alors cycloidale, Ces électrons s’éloignent et se rapprochent de
la cible et peuvent alors ioniser les atomes d’argon ou du gaz réactif ce qui permet
d’augmenter la densité d’ions et donc le nombre de particules éjectées de la cible.

La trajectoire des atomes pulvérisés dépend également de leur énergie (voir figure 4.6.). Les
atomes pulvérisés de faibles énergies ont une distribution « under-cosine », et les atomes de

hautes énergies ont une distribution « over-cosine ».

Incident

lon
2]

_ Over-cosine

_ - Cosine’
~Under-cosine

Sputtering

Target (a)
- A Figure 4.6 (a, b) : Distribution et
-~ ~
;o - —2—5‘5\ N énergie angulaire des atomes
a4 ™~ A L g
Vv ™ ]
!4 , o1k O pulvérisés
A o ~5 \\? ‘11
1 L 600V \
e N
\]L b v v J 49
\\\ VY J 7 4/
N |/ 27
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L’équation du flux incident [23] est donnée par I’équation:

@, = [ dA%K(@ﬁI)COS[@(ﬁ,ﬁ)]
cible T — b

(4.1)

. K(rT ’ r,|) . caractérise la visibilité entre la cible et le substrat (égale a 0 ou 1), lié a

I’effet d’ombrage

. COS[Q(rT ’ r,)] : est une composante nécessaire pour obtenir la composante normale du

flux qui est proportionnelle au taux de croissance.

e Cos B : représente la loi d’émission du flux de la cible.

—_—
Cible rr
[
B
Substrat
 — \J —

Angle d’incidence sur un point
du substrat

La normale

Figure 4.7: Distribution cosinusoidale du flux provenant de la cible.

Pour résumer, le dépbt par pulvérisation magnétron s’effectue en quatre étapes :

des ions sont générés et accélérés vers la cible.

les ions pulvérisent les atomes de la cible.

les atomes éjectés se recombinent avec certaines especes présentes dans le
plasma et diffusent vers le substrat.

une partie des atomes pulvérisés se condense a la surface du substrat pour

former une couche mince.
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4.4, INFLUENCE DES PARAMETRES DE CROISSANCE SUR L’ORIENTATION DE

L’AXE C

De nombreuses études ont étudié I’influence de la position du substrat [23] et les
parametres de croissance (mélange gazeux, pression, température, pression, puissance) sur
I’orientation des couches, ainsi que I’influence de I’épaisseur de la couche sur I’orientation

cristallographique de cette derniére [30].

En effet, il a été montré [31] qu’il est possible d’obtenir des films a axe c incliné par une
bonne adaptation du mélange gazeux, un plasma inhomogéne est la cause d’une densité
variable de particules pulvérisées, ce qui conduit a la formation d’une texture inclinée par la

migration des atomes.

La pression de dépdt influe sur I’orientation des films déposes : & de fortes pressions, les
orientations cristallines (100) et (110) sont plus favorables pour se produire, les atomes
subissent plus de collisions et donc possédent moins d’énergie cinétique [21,13].

En augmentant la température du porte substrat on améliore la cristallisation des grains
d’AIN. Cependant, a des températures plus élevées, le film contient plus de défauts pouvant

conduire a la croissance inclinée des films.

4.4.1. La pression de pulvérisation

La premiére étude concerne I’effet de la pression sur I’orientation de I’axe c. Nous
avons effectué une série de dépots en faisant varier la valeur de la pression entre 4.10°mbar et
2.10 mbar & différentes concentrations d’azote (entre 60 et 100%) tout en maintenant la
température constante a 200°C et la puissance de la décharge a 200 W (voir Tables 4.3 a 4.6).

Pour connaitre I’orientation des plans des films élaborés, nous avons d’abord procéde a la
caractérisation par diffraction X en mode 6/26 ensuite I’étude de la texture (diffraction X en
mode y). I’étude de la section transversale a été effectuée par microcopie électronique effet
de champ (FESEM).
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N2 (%) Pression Puissance température N°Echantillon
(10° mbar) (W) () 0
4 200 200 1
60 6 200 200 2
8 200 200 3
10 200 200 4
Table 4.3 : Conditions expérimentales a 60% N,
N2 (%) Pression Puissance Température N°Echantillon
(10" mbar) (w) (°)
4 200 200 5
70 6 200 200 8
8 200 200 19
10 200 200 29

Table 4.4 : Conditions expérimentales a 70% N,
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N> (%0) Pression Puissance Température N° Echantillon
(10" mbar)
4 200 200 6
80 6 200 200 18
8 200 200 10
10 200 200 30
Table 4.5 : Conditions expérimentales a 80% N,
N2 (%) Pression Puissance température N° Echantillon
(10" mbar)
4 200 200 7
100 6 200 200 14
8 200 200 11
10 200 200 31

Table 4.6 : Conditions expérimentales a 100% N,

4.4.1.1. Caractérisation par diffraction X en mode 6/20 et en mode y

Pour analyser toutes les zones du wafer, nous avons clivé le substrat en plusieurs

échantillons de taille 1.5x1.5 cm? (figure 4.8).
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/\
12 8 4
11 7 3
10 6 2
9 5 1

Figure 4.8 : Cartographie du wafer de Si(100) de 3 pouces.

Les échantillons de la zone centrale estimée a 2 cm de diametre dont nous ne présenterons pas
les clichés présentent une orientation suivant I’axe (002) uniquement. Les caractérisations

structurales et morphologiques concernent donc essentiellement les échantillons de la zone 2.

Les clichés de diffraction X représentés par les figures 4.9 (a, b, c, d) des échantillons de la
zone 2 montrent que tous les films présentent un pic de diffraction a 26= 36° relatif au plan
(002) dont I’intensité diminue lorsqu’on augmente la pression. Nous avons également observé
sur les échantillons déposés a des hautes pressions (supérieure & 6.10°mbar) le pic
d’orientation (100) a 26= 33°, ce qui signifie que ces films cristallisent dans la structure
hexagonale avec une certaine inclinaison de I’axe c. Le pic (002) étant beaucoup plus intense
que le pic (100) signifie que I’orientation préférentielle est suivant I’axe (002). D’autre part,
nous avons observé sur les clichés XRD que les couches déposées a basse pression (4.10°
*mbar) présentent un artefact de 0.26° pouvant étre attribué & une grande compression en
comparaison avec les autres échantillons déposés a haute pression [25].
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80%N, o

(©)

4.10°mbar
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Figure 4.9 (a, b, c, d) : Cliches de diffraction X des échantillons déposés a des pressions
variables avec une puissance de 200W et une température de 200°C a 60%, 70%, 80% et
100% N
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On remarque donc que lorsqu’on diminue la pression, I’intensité du pic (002) augmente. Cette
observation peut étre interprétée par I’augmentation de I’énergie des espéces dans le plasma
qui revient a la I’augmentation du libre parcours moyen a basse pression. Par conséquent, les
particules bombardent la surface de la couche, conduisant a I’augmentation de la mobilité des
atomes de surface pour former une couche orientée (002) avec axe ¢ perpendiculaire.

D’autre part, L’énergie de surface dans la structure hexagonale dépend de I’énergie de liaison.
Dans la structure wurtzite hexagonale, I’AIN est composé de liaisons covalentes (entre deux
atomes de méme type Al-Al) et de liaisons ioniques (entre deux atomes différents Al-N)
(figure 4.10). Les films orientés (002) avec axe c perpendiculaire ont pour plan de base, un
plan constitué soit d’atomes d’aluminium, soit d’atomes d’azote caractérisés par une energie
de surface faible mais nécessitant une grande énergie cinétique nécessitant donc une tres basse

pression.

L’orientation (001) nécessite 4 atomes dans la configuration tétraédrique, 3 atomes avec la
liaison (Al-Al) et un atome avec la liaison (Al-N). Les plans (100) sont composés seulement
de liaisons ioniques, ils ont pour plan de base un plan formé d’un mélange d’atomes

nécessitant moins d’énergie cinétique et donc une pression plus élevée.

(a) (001) prism (b) (100) prism
¢ A @ N

Figure 4.10 : Schéma de croissance des films d’AIN de type (001) et (100).

La diffraction X en mode 6/26 ne permettant pas de quantifier I’angle d’inclinaison de I’axe c,
nous avons procédé a des analyses de diffraction X en mode y (étude de la texture).
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La Figure 4.11 montre la figure de pole (002) de I’échantillon déposé & 6.10°mbar et 70%N;
avec un profil d’inclinaison a ¢=30° On remarque que les cercles concentriques qui
représentent la présence des différentes populations de grains sont légerement décalés par
rapport au centre, ce qui signifie que I’axe ¢ n’est pas parallele a I’axe (002) dans la structure
hexagonale mais qu’il présente une certaine inclinaison par rapport a celui-ci. La figure 4.12.
montre I’allure de la courbe typique de diffraction en mode  pour une couche d’AIN a axe ¢

incliné pour une inclinaison de 10°.

AM312 _— — —~—

(02 ~ T

/ // - \\\

/ // \\\
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I\ \\ ¢ ) /

\\ \ /o
‘\\ \ / //
N

Figure 4.11 : Profil d’inclinaison & =30°. Mesure sur I’échantillon déposé & 6.10mbar et
70%N5,, figure de pdble (002) (inclinaison de 8°)

2

ensityoq(a.u)g
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8
1
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Figure 4.12: Allure de la courbe typique de diffraction en mode y pour une couche d’AIN a

axe c incliné : inclinaison de 10°
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La variation de I’inclinaison en fonction la pression est représentée par la figure 4.13, en
tenant compte des différentes zones du substrat. Celle-ci montre que I’angle d’inclinaison de
I’axe ¢ varie en fonction de la pression. A basse pression (4.10°mbar), les grains restent en
position verticale (2° d’inclinaison) par rapport a la surface et lorsqu’on augmente la pression,
I’angle d’inclinaison passe & 10°+2° (8.10°mbar) sous une puissance de 200W et une
température de 200° en précisant que le pourcentage d’azote était de 70%. Au centre du

substrat, aucune inclinaison n’a été enregistrée

10 n
9_ \

24 n

1 I T I T I T I T I T I T I

0004 0005 0006 0007 0008 0009 0,010
Pressure (mbar)

Figure 4. 13: Variation de I’angle d’inclinaison de I’axe ¢ de I’AIN en fonction de la pression
pour des échantillons appartenant a la zone 2 du substrat (qui n’inclue pas la zone centrale).
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4.4.1.2. Caractérisation morphologique par FESEM

Différents échantillons ont été observés par microscopie électronique a effet de champ
(figure 4.14).

Figure 4.14 : Photo du microscope électronique a effet de champ.

Les analyses par FESEM ont permis d’abord de déteminer I’épaisseur des différentes couches
composant la structure. L’épaisseur de la couche de SiO; est de 100nm ; pour un temps de
pulvérisation de 12mn et I’épaisseur de I’AIN est de 500nm quelque soit la pression dans

I’enceinte.

L’analyse de la section transversale des échantillons déposés a différentes pressions montre
leur aspect colonnaire. Les sections transversales (figures 4.15 (a, b, ¢, d)) des films élaborés
montent une variation de I’inclinaison des colonnes en fonction du parametre pression.
L’inclinaison des colonnes représentent une conséquence de I’inclinaison des plans (002) et
par conséquent de I’inclinaison de I’axe c. Ce qui signifie que I’augmentation de la pression
conduit a un changement du taux de croissance.
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4.10-3mbar

SEIl 50kV X60,000 100nm WD3.7mm

6.10-3mbar

SEI 50kV X90,000 100nm WD 28mm
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8.10-3mbar

SEI 50kV  X45000 100nm WD 28mm

10-2mbar

SEl 50KV X45,000 100nm WD 3.1mm

Figure 4.15 (a, b, ¢, d) : Images FESEM de la section transversale des films d’AIN déposés
a différentes pressions de pulvérisation
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4.4.2. La quantité d’azote dans le mélange gazeux

La deuxiéme étude concerne |’effet de I’azote sur I’orientation de I’axe c. Pour

aborder I’influence de la quantité d’azote injectée sur I’orientation cristalline de nos films,

nous avons effectué plusieurs séries de dépbts a différents pourcentages d’azote et a

différentes pressions et températures dont nous ne présentons ici que I’essentiel (voir

tables 4.7 & 4.10).

Pression N> (%0) Puissance température N° Echantillon
(10" mbar) (w) (°)
60 200 200 1
4 70 200 200 5
80 200 200 6
100 200 200 7
Table 4.7 : Conditions expérimentales & une pression de 4.10°mbar
Pression N> (%0) Puissance température N° Echantillon
(10" mbar) (w) (°)
60 200 200 2
6 70 200 200 8
80 200 200 18
100 200 200 14

Table 4.8: Conditions expérimentales & une pression de 6.10°mbar
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Pression N> (%0) Puissance température N° Echantillon
(10" mbar) (w) (°)
60 200 200 3
8 70 200 200 9
80 200 200 10
100 200 200 11

Table 4.9 : Conditions expérimentales & une pression de 8.10°mbar

Pression N> (%0) Puissance température N° Echantillon
(10" mbar) (w) (°)
60 200 200 4
10 70 200 200 29
80 200 200 30
100 200 200 31

Table 4.10 : Conditions expérimentales & une pression de 10 mbar

4.4.2.1. Caractérisation par diffraction X en mode 6/26 et en mode y

Les figures 4.16 (a, b, c et d) montrent le spectre de diffraction X en mode 6/ 20 des

films élaborés seulement dans les conditions présentées dans le tableau 4.9. (& 8.10°° mbar).

Nous constatons que tous les films présentent un pic de diffraction a 26= 36° qui signifie la

présence du plan (002). Nous observons également le pic (100) a 26 = 33° pour tous les films

déposés & 8.10mbar. On remarque que pour un pourcentage d’azote de 70%, le pic (002) est

le moins intense.
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L’ analyse par la texture a permis de voir que ces films sont textures suivant la direction (002)
et d’étudier la variation de I’angle d’inclinaison en fonction de la concentration d’azote
(figure 4.17). On remarque que la plus grande inclinaison (10°+2°) est obtenue a 70% N,
8.10"*mbar et 200 W.
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Figure 4.16 (a, b, ¢, d) : Spectre de diffraction X des films de nitrure d’aluminium élaborés a
différentes pourcentages d’azote & 4.10°, 6.10°, 8.1073, 102 mbar.
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Figure 4.17 : Variation de I’angle d’inclinaison y (°) de I’axe ¢ en fonction de la
concentration d’azote & 8. 10~ mbar, 70% N, 200W et 200°C.

L’étude structurale des échantillons par diffraction x dans les deux modes a montré qu’en
raison de la distribution angulaire du flux provenant de la cible [22, 23, 24], la présence le
wafer contient décomposé en 3 zones différentes. Une zone centrale (zonel) de 2cm de
diamétre environ qui recoit uniquement le flux perpendiculaire caractérisée par I’uniformité
de son épaisseur, d’une zone intermédiaire ou de transition caractérisée par une grande
inhomogénéité et de la zone 2 dans laquelle la croissance provient principalement du flux
oblique (figure 4.18).

Zone 2

 zone )
S

Zone

Intermédiaire

Figure 4.18 : Différentes zones d’un substrat exposé a la pulveérisation d’une cible circulaire
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4.4.2.2. Caractérisation morphologique par FESEM

Les observations par microscope électronique a effet de champ (FESEM) ont été effectuées
sur la section transversale des couches élaborées & 8.10°° mbar et & des pourcentages d’azote
différents. Les images sont présentées par les figures 4.19 (a, b, c, d).

SEl 50KV X50000 100nm WD 29mm

SEI 50kV X75,000 100nm WD28mm

(b)
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SEl 50kV X90,000 100nm WD28mm

SEI 50KV X50,000 100nm WD 3.8mm

(d)

Figure 4.19 (a, b, ¢, d) : Section transversale des couches d’AIN élaborées & 8.10°mbar et
différents pourcentages d’azote (a) 60% N, (b) 70% N, et (c) 80% N, et (d) 100% No.
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On remarque que le taux d’azote dans I’enceinte pendant la pulvérisation induit une
modification de I’orientation des colonnes. Nous avons également étudié la variation de

I’épaisseur des couches en fonction de ce paramétre.

On remarque que lorsqu’on augmente le taux d’azote dans le mélange Ar/ N,, I’épaisseur
diminue et que la vitesse de croissance la plus grande est obtenue a 70% N,

La formation du composé AIN se fait particulierement au niveau de la surface de la cible, la
cible d’aluminium se nitrure sous I’effet de la décharge Ar/N,

8
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Figure 4.20 : Variation de I’épaisseur des couches en fonction du pourcentage d’azote

L’azote a pour effet de nitrurer la surface de la cible, le taux de pulvérisation d’une cible
d’aluminium nitrurée est nettement inférieure a celui d’une cible non nitrurée, il en résulte une
diminution de I’épaisseur a forte concentration d’azote (figure 4.20). La masse moléculaire de
I’argon est plus grande que celle de I’azote, par conséquent, le taux de pulvérisation di aux
ions d’argon est plus important et la substitution des atomes d’argon par ceux de I’azote
diminue donc la vitesse de croissance des couches (échantillons de la zone 2).

4.4.3. La température du porte-substrat

Pour étudier I’effet de la température sur I’angle d’inclinaison de I’axe ¢, nous avons
effectué un grand nombre de dép6ts (environ 40) dont nous ne présentons ici que I’essentiel.

La série présentée est celle qui a donneé les meilleurs résultats (voir table 4.11).
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Pression N; Puissance température N° Echantillon
(10 mbar) (%) (w) ()
200 100 51
8 70 200 200 9
200 300 52
200 400 50

Tableau 4.11: Conditions expérimentales de croissances des films d’AIN a différentes
températures.

4.4.3.1. Caractérisation par diffraction X en mode 6/260 et en mode

Le cliché XRD des films élaborés, prélevés de la zone 2 du wafer, a différentes
températures dans les conditions citées dans le tableau (4.11) montre la présence des deux
orientations cristallines (100) et (002) a toutes les températures. L’orientation (002) augmente
pour les échantillons déposés entre 100° et 200° puis diminue considérablement a des
températures supérieures a 200°C. La présence de la direction (100) est importante pour les
échantillons déposés entre 200° et 300° (figure 4.21).

26(°)

Figure 4.21 : Clichés de diffraction des échantillons déposes a différentes températures
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Pour déterminer la valeur de I’angle d’inclinaison de I’axe ¢ a chaque température, nous avons
procédé a des mesures de diffraction en mode y. La figure 4.22 montre la variation de I’angle
d’inclinaison en fonction de la température. Celle-ci montre clairement que I’inclinaison de
I’axe ¢ varie en fonction de la température et que I’inclinaison la plus importante (13°+2°)
correspond a I’échantillon déposé a 300° (voir table 4.11). La figure 4.23 montre I’allure de
cliché XRD en mode y de I’échantillon déposé présentant I’inclinaison la plus importante. La
figure 4.24 représente les figures de pble des échantillons (a 2 et 3 dimensions) déposés a
300°C

LA I B L L S R R R N S
0 50 100 150 200 250 300 350 400

()

Figure 4.22 : Variation de I’inclinaison en fonction de la température
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Figure 4.23 : Allure de la courbe typique de diffraction en mode  du film d’AIN présentant

une inclinaison de 13° + 2°.
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Measured PF 002

(a) (b)

eoc0c e
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Figure 4.24 (a, b) : Figures de p6les en 2D et 3D de I’échantillon ayant présenté une

inclinaison de 13° + 2°,

4.4.3.2. Caractérisation morphologique par FESEM

Des analyses morphologiques ont également été effectuées par FESEM sur la section
transversale des films (voir figure 4.24 (a, b, ¢, d)). L’ image prise par microscope électronique
a effet de champ montre bien que les colonnes présentent une certaine inclinaison et que cette
inclinaison est prononcée dans le cas ou la croissance est effectuée a des températures qui se
situent entre 200° et 300°.

Il faut mentionner qu’en général et dans le cas présent, I’inclinaison des colonnes qui est
déterminée par I’étude de la morphologie ne correspond pas a I’inclinaison de I’axe ¢ qu’on
détermine par I’étude de la texture.

En augmentant la température du porte substrat on améliore la cristallisation des grains
d’AIN. Cependant a des températures plus éleveées, le film contient plus de défauts ce qui peut
conduire a la dégradation des films
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SEI 50KV X43000 100nm WD 3.0mm

SEI 50kV X80,000 100nm WD 3.7mm

(b)

Page 158



Chapitre 4

50kV X75000 100nm WD 28mm

50kV  X40000 100nm WD 4.8mm
(d)

Figure 4.24 (a, b, ¢, d) : Images FESEM de la section transversale des films d’AIN déposées
a différentes températures : (a) 100°C, (b) 200°C et (c) 300°C et (d) 400°C.
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4.4.4. Effet de la puissance de la décharge

Pour étudier I’influence de la puissance sur I’orientation cristalline des films élaborés,
nous avons également effectué un grand nombre de dépbts en faisant varier les parametres
expérimentaux (dont nous ne présentons ici que les résultats les plus intéressants). Les valeurs
de la pression, du pourcentage d’azote et de la température ont été fixées en se basant sur les
résultats présentés précédemment.

Pression N> Puissance Température N° Echantillon
(10° mbar) (%) (W) ()
100 200 36
150 200 37
8 70 200 200 9
250 200 38
300 200 39

Tableau 4.6: Conditions expérimentales des échantillons déposés a des puissances différentes

4.4.4.1. Caractérisation par diffraction X en mode 6/20 et en mode y

Le cliché XRD des films élaborés, prélevés de la zone 2 du wafer, a différentes puissances
dans les conditions citées dans le tableau (4.6) montre la présence du pic (002) si la puissance
est supérieure a 150W. Les deux orientations cristallines (100) et (002) sont présentes lorsque
la puissance injectée est proche de 200W. Si la puissance est supérieure a 200W, le pic (002)
est intense et le pic (100) n’est pas observé (figure 4.25). Ceci signifie que si la puissance est
élevée, les films se déposent avec axe ¢ perpendiculaire.

L’étude de la texture montre que I’angle d’inclinaison de I’axe ¢ dépend également de la
puissance de décharge (figure 4.26), elle augmente lorsqu’on augmente la puissance entre 100
et 200W puis diminue lorsqu’on augmente la puissance jusqu’a 300W. L’inclinaison la plus

Page 160



Chapitre 4

prononcée est donc observée a 200W (13+2°), c’est donc la valeur optimale de la puissance
permettant aux particules de suivre la direction du flux incident.

600

200

01OOW
150w
200w
250w

300w
26(°)

Figure 4.25 : Clichés de diffraction par XRD des films déposés a différentes puissances

14 -

12

8.107° mbar et 70% N, et 200°C

N

200
Puissance (w)

250

Figure 4.26 : Variation de I’inclinaison de I’axe c en fonction de la puissance de décharge

obtenues par diffraction X en mode y.
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4.4.4.2. Caractérisation morphologique par FESEM
Les images de la section transversale des couches d’AIN déposées montrent la présence de

colonnes inclinées pour des puissances entre 150 et 250W (figure 4.27). Ces colonnes sont
inclinées si la puissance est entre 150 et 250W. Avec une puissance de 300W, la vitesse de

croissance augmente mais les colonnes ne présentent pas d’inclinaison.

Actuellement, on considére que I’inclinaison de I’axe ¢ de I’AIN est différente de I’inclinaison
des colonnes [26, 27], Lobel et al. [27] ont proposé un mécanisme de croissance pour
expliquer ceci. En cas d’inclinaison, les colonnes ne sont pas perpendiculaires au plan (002).
En effet, il existe deux cas :

Le premier concerne le cas ou I’angle d’inclinaison est faible, on se trouve donc dans la zone
centrale du wafer et I’inclinaison provient de I’effet d’ombrage [29, 16] uniquement et I’angle
d’inclinaison de I’axe c est faible et les colonnes sont orientées principalement suivant I’axe
(002) (figure). Dans le second cas, c'est-a-dire si I’angle d’incidence du flux provenant de la
cible est important, les plans cristallins cristallisent avec une certaine inclinaison, avec un

angle inférieur a I’angle d’inclinaison des colonnes.

La vitesse de croissance de ces couches a également été étudiée, elle est d’environ 550nm/h
au centre du wafer (zone 1) et de 520nm/h aux bords de celui-ci (zone 2) si la puissance est de
200W. La mesure de I’épaisseur par FESEM montre une non-uniformité de + 5%. La vitesse
de croissance de nos couches est inferieure a celle trouvée par Bjustrém et al [28] pour
lesquels la vitesse de croissance a été estimée a 2.5 um/h pour une puissance de décharge de
900W et avec un diametre de cible de 6" et une distance entre la cible et le substrat de 5.5cm.
Link et al. [21] ont pu déposer des couches de ZnO a axe c incliné par pulvérisation

magnétron avec une vitesse de 245nm/h.
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SEI 5.0kV  X40,000 100nm WD 3.3mm

100nm WD 2.8mm
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SEI 50KV X50,000 100nm WD 3.4mm

SEI 50kV X37,000 100nm WD 52mm

(d)
Figure 4.27 (a, b, ¢, d): Images FESEM de la section transversale des couches d’AIN
déposées respectivement a 150, 200, 250 et 300W
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4.5. MECANISME DE CROISSANCE

4.5.1. Distribution cosinusoidale et effet d’ombrage
Nous avons pu constater, suite a I’étude des caractérisations structurales et

morphologiques des couches élaborées dans différentes conditions, que la direction du flux
incident influe sur I’inclinaison de I’axe ¢ et des colonnes ainsi que sur I’épaisseur des
couches. Si on considére les mémes conditions de croissance (pression, température,
puissance et taux d’azote) et pour un méme wafer, on remarque des différences d’épaisseur
suer les différentes zones du substrat. Ces différences entre les différentes zones proviennent
de la distribution cosinusonidale du flux incident. Le diametre du wafer étant de 3 pouces
(~7.5cm) et la distance entre la cible et le substrat de 8 cm, I’angle formé entre la normale a
la surface et I’angle d’incidence au bord du wafer est d’environ 25.46°, ce qui explique

pourquoi au centre du wafer I’axe c est verticales et incliné au bord.

La croissance inclinée est également attribuée au flux de particules asymétriques aux bords du
wafer par effet d’ombrage.

L’effet d’ombrage est observé lors de la synthése de certains matériaux en couches minces
caractérisés par une croissance colonnaire (figure 4.28). Lorsque la croissance s’effectue sur
le bord du wafer, disposé obliquement par rapport au flux des espéces déposées, I’effet
d’ombrage, du a la présence de particules asymétriques, permet de former des colonnes

inclinées par rapport a la normale a I’échantillon et largement séparées les unes des autres.

Chen et al. [26] ont proposé un second mécanisme de croissance, qui mentionne que les plans
cristallins se déposent perpendiculairement & la normale dans le but de minimiser I’énergie de

surface et que I’inclinaison revient seulement a I’effet d’ombrage.
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Inclinaison des plans cristallins

Substrat

Diamétre de la Colonne

~50nm

Figure 4.28: Visualisation de la croissance d’AIN dans le cas ou I’angle d’incidence n’est pas
nul : Inclinaison des cristallites plus rapide que pour les plans cristallins [4]

4.5.2. Réle de la couche de SiO,

L’état de surface a également une grande influence sur la direction de croissance des
colonnes. En effet, les dépdts effectués sans la couche de SiO, nous ont permis d’obtenir des
couches de nitrure d’aluminium avec un axe ¢ perpendiculaire a la surface. Le role de cette
couche est de conférer différentes directions a la surface de silicium et par conséquent de
favoriser les croissances des facettes orientées suivant le flux oblique des particules émanant
de la cible (figure 4.29). L’inclinaison des colonnes représente une conséquence de

I’inclinaison des plans réticulaires.
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Dépot de la couche de SiO2

Si

Flux net incliné

Colonnes inclinées

| ////

@ N

Figure 4.29 : Mécanisme de croissance des couches minces de AIN/SiO,/Si
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4.6. CONCLUSION

Le systeme de pulvérisation magnétron, initialement prévu a la croissance de films minces
d’AIN piézoélectrique cristallisant dans la structure hexagonale a axe ¢ perpendiculaire, nous
a également permis de déposer des couches minces de nitrure d’aluminium a axe c incliné. La
recherche des parameétres optimaux permettant de contrdler I’orientation de I’axe ¢ s’est
avérée longue et difficile en considérant qu’il n’était pas question de modifier le systeme en
insérant un porte substrat incliné ou de caches par souci de ne pas obtenir des couches

d’épaisseur uniforme .

Dans ce chapitre est présentée une synthése des résultats de recherche des parametres
expérimentaux permettant d’obtenir une inclinaison de I’axe ¢ avec une grande de vitesse de
croissance, en comparaison avec d’autres techniques de croissance des couches minces. Les
différentes caractérisations structurales et morphologiques ont été effectuées sur différentes
zones de wafers de 3 pouces, sachant que la direction du flux émanant de la cible obéit a une
loi cosinusoidale. On a remarqué que la zone 2 du wafer qui n’inclue pas la zone centrale,
c'est-a-dire la région du wafer qui recoit uniquement le flux oblique, est caractérisée par une
inclinaison prononcée de I’axe ¢ et par conséquent celle des colonnes pression est élevée

(8.10°mbar) et le pourcentage d’azote proche de 70%.

Les caractérisations structurales essentiellement basées dans ce chapitre sur la diffraction X
(en mode 6/26 et en mode ) ont montré la possibilité de croissance de films minces d’AIN
présentant une inclinaison de 13°#2° a un température de 300°C, une pression de
pulvérisation de 8.10°mbar et une puissance de 200W. Les caractérisations morphologiques
par microscope électronique a effet e champ (FESEM) ont montré I’aspect colonnaire de la
couche piézoélectrique, la relation entre les parametres de croissance et I’inclinaison des

colonnes et la corrélation entre la vitesse de croissance et les parametres de dépot.

Il est important de noter que les systemes modifiés auxquels on a ajouté un porte substrat
incliné, décalé le substrat ou ajouté un ou de plusieurs caches, ont permis d’augmenter

considérablement I’inclinaison de I’axe c.

Les parametres optimaux de croissance ont eté retenus pour réaliser des dispositifs a ondes
élastiques de surface.
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Excitation et caractéerisation du mode de
cisaillement dans un dispositif a onde
acoustigue de surface






Chapitre 5

5.1. INTRODUCTION

Dans ce chapitre, nous présenterons une étude approfondie des propriétés structurales
et morphologiques des films d’AIN a axe c incliné par des techniques autres que celle
présentées en chapitre 4, on présentera les résultats de caractérisation par microscopie
électronique a transmission (TEM et HRTEM), et la réponse fréquentielle relative a
I’excitation des ondes de cisaillement par des films de nitrure d’aluminium dans un dispositif

a ondes élastiques de surface.

5.2. CARACTERISATION PAR MICROSCOPE ELECTRONIQUE A TRANSMISSION

(TEM)

Nous avons analysés des échantillons présentant une inclinaison de I’axe ¢ par
microscopie électronique & transmission déposés dans les conditions suivantes : 6.10°mbar,
200W, 70% et 200°.

Pour obtenir des résultats précis par cette technique et pour permettre son utilisation,
I’épaisseur des couches d’AIN étudiées a été fixée a 250nm et I’épaisseur de SiO, a100nm.

Les mesures ont été effectuées sur.

Le systeme AIN/SIO,/Si a été analysé par microscopie électronique en transmission TEM et
HRTEM au laboratoire CEMES a I’université de Toulouse.

5.2.1. Préparation des echantillons

Les échantillons ont été préparés pour des observations en section-transverse en
découpant 2 bandes de 2mm de large a 90° I’'une de I'autre parallelement aux cOtés des
échantillons. Ceci permet I’étude dans les 2 directions du plan. Les 2 bandes sont collées I’une
sur I’autre puis découpées en tranches avant les polissages mécanique et ionique (figure 5.1).
On dispose ainsi d’échantillons pouvant étre observés selon 2 axes de zones & 90° I’'un de

I’autre.
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mécanique lonique

Figure 5.1 : Mode de préparation des échantillons d’AIN caractérisés par TEM

5.2.2. Etude de la structure

La microscopie électronique en transmission permet de déterminer la structure et la
morphologie des couches : la texture, la composition de la microstructure, I’épaisseur et la
direction des colonnes, etc. Le cliché (figure 5.2.) montre que la couche d’AIN est texturée
selon la direction [0001] sur SiO, avec une désorientation comprise entre -7 et +7° (£1°) par
rapport a la direction [100] du silicium, cette derniére étant perpendiculaire aux surfaces et
interfaces du systéme. L’indexation de ce cliché suit les axes de zone est donc [110] et [-110].

AIN 0004~

Si 004— AIN 1103
- = ~

AN o173 Sill3s, .

s AINTIO02
AIN 0002 7,

ot
. Si 222

NE Si 002 2
AINTIO2  _ _AINTIOI
AIN 1701y ST 5571

Si220 ~_

/ AIN 1700 000 N N
Si331 N -
AIN T100

A N
AN120 51220 _sifll  g57® ~SANTIon
= & _Si222
/__ AIN 1101 ey ‘sl 002 :
Si 331 AIN1102 A&, _
. T oy AIN 1702

IO e
Si222  Sili3 ,
g STt W\
P AINT103
AIN 1103

NAIN 000

(@) (b)
Figure 5.2 : Diffraction électronique : (a) sans indexation, (b) avec indexation

Lorsqu’on est en champ clair et en champ sombre, on retrouve trés clairement la croissance

colonnaire de I’AIN et la rugosité due aux colonnes.
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La Figure 5.3 montre la présence d’une couche intercalaire de SiO;, entre AIN et Si(100).
Cette couche est pratiquement transparente car il n’y a aucune « perte d’intensité » du
faisceau par diffraction puisqu’il s’agit d’un amorphe. Lorsque I’on réalise un champ clair et
un champ sombre dans les mémes conditions que précédemment (Figure 5.4), on retrouve tres
clairement la croissance colonnaire de I’AIN, et la rugosité due aux colonnes. Toutes les
colonnes ne sont pas visibles en champ sombre. Les mesures d’épaisseur déduites de ces
clichés (et effectuées sur beaucoup d’autres) donnent une épaisseur de SiO, égale a 52nm (+2
nm) et une épaisseur d’AIN de 245nm (£2 nm).

AIN

Si0,

Si(001)

Figure 5.3 : Les observations réalisées par tem conventionnelle montre la présence des
différentes couches
Dans le champ sombre de la Figure 5.4, le silicium apparait un peu en clair car le diaphragme
dans le plan focal a pris une petite partie de la réflexion (002) de Si (cette derniere étant tres
proche de la réflexion 0002 d’AIN). Toutes les colonnes ne sont pas visibles sur le champ

sombre a cause de la dispersion angulaire de la texture.

AIN

Si0, Si0,

S1(001) Si(001)

100nm 100nm

(b)

Figure 5.4 : (a) Champ clair ; (b) Champ sombre
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Néanmoins, si on défocalise pour faire apparaitre plus clairement les colonnes, on constate
que celles-ci sont toutes inclinées suivant la méme direction (figure 5.5.), et ceci quelque soit
la zone étudiée de I’échantillon pour cet axe de zone. Il est possible de mesurer pour quelques

colonnes leur inclinaison et de faire une moyenne.

Si(001)

100nm

Figure 5.5 : Champ clair défocalisé.

Il est cependant intéressant d’étudier I’axe de zone a 90° pour deux raisons : la premiere est
de savoir si les colonnes ont la méme largeur (anisotropie de forme des colonnes), et la
seconde est de mesurer I’angle d’inclinaison afin de déduire I’angle d’inclinaison total et sa
direction. En effet, I’image que nous obtenons n’est qu’une projection de la zone selon une
direction (appelée pour cela axe de zone). Pour faire une mesure en 3D, nous devons disposer
d’au moins deux images obtenues selon 2 axes de zones différents (Figure 5.6.).

Normale aux couches

L . Angle mesuré
Direction de croissance

A

Direction d’inclinaison .
Projection selon

|I’axe de zone 1

A

>

Axe de zone 2

Axe de zone 1

Projection selon
I’axe de zone 2

Figure 5.6 : Les différents axes de zone.

Page 176



Chapitre 5

Une autre technique, plus rapide, plus globale et plus fiable, basée sur la transformée de
Fourrier (TF) de I’image (figure 5.7) ; elle consiste & mesurer sur celle-ci I’angle entre la ligne
assez « fine » issue de la rupture de contraste due a la présence des couches (A) et le contraste
plus flou d0 a la présence des colonnes (B). Toutes les mesures effectuées sur différentes
images donnent le méme résultat : on observe une désorientation de 6° (+3°) des colonnes. La

désorientation existe bien et semble tres homogéne.

96°+3°

Figure 5.7 : Images tem selon différents axes de zone (a droite et a gauche de I’axe c).

Un des clichés pris selon cet autre axe de zone est présenté par la Figure 5.8. L’angle
d’inclinaison des colonnes mesuré est de 6° (+3°). A partir de ces 2 mesures identiques

réalisées selon 2 axes de zone différents, il est possible d’en déduire la valeur de I’inclinaison
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totale par rapport a la normale des couches et la direction de I’inclinaison : 8,5° ((x2.8°) selon
une direction de type {100} dans le plan de Si.

La largeur des colonnes est par contre identique d’un axe de zone a I’autre, laissant supposer

que les colonnes présentent plutét une forme arrondie.

Un des clichés pris selon cet autre axe de zone est présenté par la figure 5.8. L’angle
d’inclinaison des colonnes mesurées avec la méme technique que celle décrite précédemment
est toujours de 6° (£3°). A partir de ces 2 mesures identiques réalisées selon 2 axes de zones
différents, il est possible d’en déduire la valeur de I’inclinaison totale par rapport a la normale
des couches et la direction de I’inclinaison : 8,5° (x2.8°) selon une direction de type {100}

dans le plan de Si.

Si(001)

Figure 5.8 : Cliché suivant le deuxiéme axe de zone

Les mesures effectuées par TEM nous ont permis de trouver des résultats identiques a ceux
trouvés par la texture (méme angle d’inclinaison : 7°). La largeur des colonnes est par contre
identique d’un axe de zone a I’autre, laissant supposer que les colonnes présentent plutét une

forme arrondie.

Enfin, I’observation en haute-résolution n’améne pas beaucoup plus d’information, la
couche d’AIN étant toujours polycristalline et le systéme possédant de plus une couche de
SiO, amorphe. Néanmaoins, on peut remarquer sur la figure 5.9 que les interfaces sont planes,
homogeénes et franches.
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- [0)1 -

I— 010

Figure 5.9: Cliché haute-résolution montrant les interfaces AIN/ SiO2 et SiO2/Si(001).

5.3. CARACTERISATION PAR ELLIPSOMETRIE SPECTROSCOPIQUE

Nous avons également utilisé la technique de I’ellipsométrie pour déterminer I’indice
de réfraction des couches d’AIN a axe c incliné (13+£2°). Les couches analysées ont été
déposées aux conditions d’inclinaison optimale (8.10°mbar, 300°, 200w, 70% Nj).

Pour déterminer quelques propriétés optiques de nos échantillons (indice de réfraction,
épaisseur, etc.) et les comparer a des échantillons d’AIN ne présentant pas d’inclinaison de
I’axe ¢, nous avons effectué quelques mesures sur des échantillons avec des angles

d’inclinaison différents.

Dans notre cas, I’acquisition des spectres ellipsométriques y(A) et A(L) a été effectuée avec un
ellipsométre multi-longueur d’onde de type Woollam (a analyseur tournant). L’angle
d’incidence est fixe et vaut ¢ =75° (voir chapitre 3), les longueurs d’onde de la lumiére
provenant de la source varient entre 290 et 615nm, valeurs standards pour les échantillons de
type SiO,/Si. La lumiére est dirigée a travers un polariseur pour produire un faisceau de
polarisation rectiligne ; puis a travers un compensateur pour produire de la lumiere polarisée
de maniere circulaire. Le faisceau entre finalement en contact avec la surface de I’échantillon
avec un angle d’incidence bien défini. La Figure 5.10. montre la comparaison entre le modéle

théorique et expérimental.

La taille et la position des courbes dépendent des constantes optiques, de la nature du substrat,

et de I’angle d’incidence. Donc, pour un indice de réfraction donné, chaque set /A représente
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une certaine épaisseur “périodique”. Ce qui veut dire que pour un indice de réfraction donné,

I’épaisseur suit sa courbe ellipsométrique spécifique périodique.

Si la mesure doit se faire sur un échantillon contenant des structures, il faudra isoler une
région sans structures suffisamment large pour le spot lumineux de I’ellipsometre. La tache du
rayon sur I’échantillon est au mieux de 10x35um. Les mesures de ¥ et A seront aussi
affectées par des films rugueux ou non uniformes qui pourront induire de sérieuses erreurs

dans les résultats.

Generated and kExperimental
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i ) — /é’\ogI?IEF; 9
,,,,, x I
5019 —/é/\o;ie}s i 20
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200 300 400 500 600 700

Wavelength (nm)

Figure 5.10 : Modele théorique et expérimental

Un polariseur en rotation permanente suivi d’un photodétecteur (produisant un signal
sinusoidal transféré au PC du systeme) fait I’analyse de I’état de polarisation.

Le signal de sortie est enregistré a I’aide d’une diode de silicium de tres haute amplification.
Les transformées de Fourier pour les deux courbes sont calculées (paramétres MCS). ¥ et A
peuvent étre obtenus via deux sets de parametres MCS. Le graphique de ¥ en fonction de A
résulte d’une courbe périodique pour chaque valeur de I’indice de réfraction (si le matériau est

transparent avec k=0).

La technique de I’ellipsométrie nous a permis de mesurer I’épaisseur des différentes couches
qui composent notre dispositif : la couche de SiO, et d’AIN et de déterminer I’indice de

réfraction de I’ AIN.
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Il est important de noter que nos échantillons sont cristallisés ce qui signifie qu’ils sont
isotropes alors que I’ellipsométre utilisé est plutt destiné a effectuer des mesures sur des

échantillons anisotropes.

Le modele (I’algorithme) choisi nous a permis de déterminer avec précision les valeurs

expérimentales des angles ellipsométriques ¥ et A.

La Figure 5.11. montre la variation de I’indice de réfraction et du coefficient d’extinction du
film de nitrure d’aluminium incliné. Pour ce qui est de I’épaisseur de la couche d’AIN, on
remarque qu’il y a une différence entre les valeurs trouvees par les différentes techniques
(480nm) en microscope électronique a effet de champ et (400nm) due a la présence d’une

couche d’oxyde d’aluminium Al,O3; de1l8nm environ.

L’indice de réfraction déterminé est de n=2.27 (figure 5.11), qui représente une valeur plus
grande que les valeurs trouvées dans les études précédentes, ce qui signifie que ces couches

sont moins absorbantes.

230 ———T——T——T———T———0.010
205 L1k \ AN inclined el27 ~ K ? dooos
220 | E f Ho.006
215 | ; :) Jo.00a
oo | 2 ; tooos
sog bl e 0 0 T oo

200 300 400 » 500 600 700

Longueur d’onde pm

Figure 5.11 : Variation de I’indice de réfraction et du coefficient d’extinction du film de
nitrure d’aluminium a axe c incline
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5.4. LA ROCKING CURVE

Nous avons étudié également la rocking-curve de quelques films d’AIN a axe c
incliné. La figure 4.15 correspond au film ayant présenté une inclinaison de 10°). La position

du pic du rocking-curve donne des informations sur la distribution de I’orientation sur le plan.

Les cristaux ont une "mosaicité " : les grains cristallins sont désorientés les uns par
rapport aux autres par des rotations autour de I’axe c (twist) et des inclinaisons par rapport a ¢
(tilt) [1]. La mosaicité est représentée par la largeur a mi-hauteur du pic (FWHM) de la

rocking curve.

Pour éviter les ambiguités concernant la rocking curve, lors de la caractérisation, le wafer est
parallele au plan de diffraction et pour les mesures de y, la direction radiale du wafer est
perpendiculaire au plan de diffraction.

La largeur du pic a mi-hauteur FWHM, montre que les colonnes présentent une faible
désorientation par rapport a I’axe (002). Aprés un fit gaussien, on trouve une FWHM du
rocking curve qui est de 5.5° (voir figure 5.12). Ceci signifie que les axes c des différents
cristallites ne sont pas tous paralléles mais qu’ils présentent une inclinaison symétrique
proche de 5.5°. On peut observer également que I’intensité du pic correspondant a o se trouve
a 28.4°, ce qui signifie que I’angle d’inclinaison de I’axe ¢ est proche de 10°. Ceci vient
confirmer les mesures effectuées par la texture. Par conséquent, le coefficient de couplage
électromécanique Ker> du mode de cisaillement, pour une telle inclinaison, en tenant compte
des résultats de Martin et al. [2] serait de 0.8%.
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Figure 5.12 : Larocking curve du film d’AlIN a axe c incline (10°)
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5.5. ETUDE DE L’INCLINAISON EN FONCTION DE LA DISTANCE PAR RAPPORT

AU CENTRE DU SUBSTRAT

L’uniformité de I’inclinaison de I’axe ¢ a également été étudiée. Nous avons observé
une zone de transition dans la zone 2 évaluée a 0.5cm présentant une non-uniformité de
I’épaisseur et de I’inclinaison. La région de transition montre une variation de I’inclinaison
entre 2° et 7°+1°, c’est la raison pour laquelle nous avons considéré uniquement 74% du
wafer qui a présenté une uniformité de I’inclinaison (10°+1°). La figure 5.13 montre la
variation de I’inclinaison en fonction de la distance par rapport au centre du substrat.
L’échantillon considéré a été déposé a 8.10 mbar, 70% N, 200W et 200°.

12

X

Distance to the center of the wafer (cm)

Figure 5.13 : Variation de I’angle d’inclinaison de I’axe c de I’AIN en fonction de la pression
appartenant a la zone 2 du substrat.

Le passage de la croissance avec un axe ¢ quasi-vertical a la croissance incliné (supérieure a
10°) dans la zone 2 peut étre expliqué par la diminution de la mobilité des atomes de surface
due a la basse température de dépodt et a I’effet d’ombrage di a la haute pression [3, 4]. La
faible mobilité des especes ne permet pas le réarrangement pour former des couches avec axe
¢ perpendiculaire. L’augmentation de I’énergie des especes dans le plasma qui revient a
I’augmentation du libre parcours moyen n’est possible qu’a basse pression.

L’inclinaison des colonnes représente une conséquence de I’inclinaison de I’axe c. A hautes
pressions, les particules de faible énergie arrivant sur le substrat contribuent a la croissance
des couches a axe c incliné d’une part et d’autre part, I’effet d’ombrage prédominant a haute

pression.
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5.6. CARACTERISATION DES PARAMETRES FONCTIONNELS DE DISPOSITIFS

SAW

Dans cette partie, nous présenterons les méthodes expérimentales de caractérisations
de dispositifs SAW qui consistent a mesurer la fréquence de fonctionnement et donc la vitesse
de phase (V) et le coefficient de couplage électromécanique (K?). Cette caractérisation

validera I’inclinaison de I’axe ¢ si I’excitation des ondes de cisaillement est confirmée.

5.6.1. Mesure de la vitesse de phase

Généralement, la vitesse de phase se détermine indirectement a partir de la réponse
fréquentielle du dispositif SAW qui se comporte comme un filtre passe bande avec une
fréquence centrale égale a la fréquence de synchronisme. Apres I’application d’une tension
sinusoidale aux bornes du transducteur interdigité, un champ électrique est crée, celui-ci
engendre des vibrations mécaniques par effet piézoélectrique inverse. Les déplacements
mécaniques émis par chaque paire de doigts s’ajoutent de facon constructive lorsque la
longueur d’onde acoustique du signal est égale a deux fois la distance séparant deux doigts
adjacents [5] soit la période spatiale de I’interdigit (IDT). Cet effet cumulatif correspond a une
fréquence d’excitation tel que :

v
fo=— (5.1)

Ou : V est la vitesse de propagation dans le substrat

A est la longueur d’onde acoustique égale a la période spatiale des IDT.

La mesure de la fréquence de synchronisme (d’excitation) sera réalisée par le testeur sous
pointes (Karl Suss PM 5) et I’analyseur de réseau HP8752A/B. Le testeur sous pointes est
équipé d’un porte-substrat « chuck » de diamétre 6", permettant d’accueillir des substrats de
nature et de tailles diverses. Deux micropointes RF sur micromanipulateurs permettent
d’établir un contact électrique sous observation a I’aide d’un microscope. Des mouvements
multiples du porte-substrat, du microscope et des pointes dans les trois axes sont possibles
(Fig. 5.14).
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Micromanipulateurs

Microscope

------

Micropointes
Chuck

Figure 5.14 : Testeur sous pointes Karl Suss PM 5

La figure 5.15 ((a) et (b)) donne la réponse en transmission Sy;, en gain et en phase, d’un filtre
SAW réalisé sur un substrat de quartz Y-X (coupe Y direction de propagation suivant X),
d’une longueur d’onde égale a 24um et d’un taux de métallisation égale a 33%. Ce filtre
présente une fréquence centrale égale a 131,5 MHz, une perte d’insertion égale a -35 dB, une
réjection égale a 25 dB et une phase linéaire dans la bande passante. La vitesse de phase
expérimentale déduite a partir de la formule 5.1 est égale a 3156 m/s ce qui est proche de la

valeur théorique (3158 m/s).
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Figure 5.15 : Réponse fréquentielle d’un filtre SAW a base de quartz Y-X : (a)gain, (b)
phase dans la bande passante
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Nous pouvons également mesurer la vitesse de phase a partir de la réponse
impulsionnelle. En effet, I’application d’une impulsion dont la durée est inférieure au temps
de transit de la vibration entre deux doigts interdigités d’un transducteur & N paires de doigts
(émetteur), implique I’émission d’une onde élastique avec une période spatiale égale a quatre
fois I’épaisseur d’un doigt (4d). La durée de cette onde () égale a la longueur active du
transducteur (L = 4Nd) divisée par la vitesse de propagation dans le substrat. Si on met en
face du transducteur émetteur, un transducteur identique afin de convertir I’onde élastique en
une onde électrique, alors la réponse impulsionnelle globale sera fonction d’autocorrélation

dont la durée est égale a 2y (Fig. 5.16).

X = (5.2)

L
v

. : , : . |
On peut egalement exprimer la durée de I’onde acoustique  en fonction du retard T = v que

met I’onde acoustique pour atteindre le premier intervalle interdigital du récepteur :
X=—T (5.3)

avec L : la longueur active du transducteur.

| : la distance qui sépare le transducteur émetteur et le transducteur récepteur

Pulse

. A

) A

2y

Figure 5.16 : Réponse impulsionnelle d’un dispositif SAW & deux transducteurs identiques.
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5.6.2. Réalisation du dispositif SAW a base d’AIN a axe c incliné

Dans cette partie, nous allons présenter les étapes de photolithographie et gravure
permettant de transférer les motifs de dispositifs SAW par I’intermédiaire d’un masque sur un

film métallique d’aluminium déposeé sur le substrat piézoélectrique.

5.6.2.1. Dépot de la couche d’aluminium

Les transducteurs interdigités sont, en général, réalisés a partir d’une couche d’or ou
d’aluminium. Dans notre cas et pour des raisons pratique et économique, nous avons opté
pour I"aluminium. En effet, I’utilisation de la couche d’or nécessite d’ajouter une couche
d’accrochage (chrome ou de titane/tungstene) afin d’assurer son adhésion. Ceci implique une
autre étape supplémentaire dans le procédé de fabrication.

Le dépbt d’aluminium est réalisé par pulvérisation DC magnétron dans un bati le méme bati
utilisé pour le dépét d’AIN a savoir I’AC450. La description technique de ce bati est décrite
dans le chapitre précédent et le choix des parametres de dép6t d’aluminium (tableau 5.1) ont
été détaillés dans les travaux de these de B. Assouar [12].

Ar Pression Puissance Temps de dépot | Vitesse de dépot
(débit sccm) (mbar) (W) (s) (nm/min)
16 310° 100 95 100

Tableau 5.1. Paramétres de dép6t d’aluminium

5.6.2.2. Réalisation du dispositif SAW a base d’AIN a axe c incliné

a- Dép6t de la résine
Apres le nettoyage de I’échantillon sur lequel a été déposée une couche d’aluminium,

on dépose une résine photosensible en film mince, uniforme, de grande qualité et fortement

adhérente.
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L'opération de dép6t de la résine photosensible s'effectue par centrifugation au moyen d'une
tournette composée d'un systéeme permettant la mise en rotation a grande vitesse de la plaque
a enrésiner. Cette derniére est maintenue par aspiration a vide sur un support solidaire du
plateau en rotation. L'épaisseur finale de la couche de résine est principalement fonction de la
quantité de la résine déposée sur I'échantillon, de sa viscosité, et des conditions de rotation
(accélération, vitesse, temps). Dans notre cas, on dépose une réesine positive (shipley 1818)
pendant 30 secondes avec une vitesse de rotation de 3000tr/min. L’épaisseur de la résine
obtenue est de I’ordre de 1um.

b- Pré-recuit

Pour I’étalement de la résine photosensible, visqueuse sur I'échantillon, procéde a son
durcissement sur une plaque chauffante, de facon a éliminer toutes les traces du solvant avant
son insolation. Cette étape est réalisée a une température de 115°C pendant un temps de 30

secondes.

c- Développement

Les parametres & préciser pour cette commande sont le modéle utilisé et le temps de
développement Dans notre cas nous utilisons un développeur de composé organique
(I’acétone) pendant 40 secondes.

d- Gravure

Ensuite on procéde a la gravure qui consiste a éliminer la résine par I’utilisation d’un
« remover », Cette opération dure 6 a 7 minutes, suivie par un rincage a I’eau déionisée et un

séchage a I’azote.

5.6.3. Caractérisation fréquentielle

Pour montrer I’excitation des ondes de cisaillement dans une couche piézoélectrique
d’AlIN, nous avons réalisé un dispositif a ondes acoustique de surface (SAW) constitué d’une
couche piézoélectrique de nitrure d’aluminium a axe c incliné déposé sur un substrat de Si et
sur laquelle nous avons réalisé des électrodes de transducteurs interdigités (IDT) (figure 5.17)
en aluminium par la technique de lithographie optique avec une période spatiale de I’IDT
correspondant a une longueur d’onde A de 12um.
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IDTs
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Figure 5.17 : Schéma d’un dispositif a onde acoustique de surface

La figure 5.18. montre la réponse fréquentielle du dispositif AIN/SiO,/Si obtenue a 486.2
MHz. En tenant compte de la longueur d’onde, la vitesse de propagation des ondes de
cisaillement est égale a environ 5835m/s. La vitesse obtenue est inférieure a celle trouvée
dans les références [13, 14] qui est de (6330m/s), ceci revient a la nature du substrat utilisé.
Le silicium présente en effet, une vitesse de propagation en mode de cisaillement moins
importante (5800m/s) que celle de I’AIN (11400m/s).

La réponse fréquentielle présente des pertes d’insertion importantes, ceci s’explique par le
facteur de couplage électromécanique dont la valeur est de 0.014% pour une structure a base
d’AIN avec une inclinaison de I’axe ¢ de 13° [15].

Actuellement, I’identification du mode cisaillement n’est possible que par la vitesse de
propagation. En tenant compte des différences de vitesses entre le substrat Si et le film AIN,
la détermination de la vitesse de cisaillement de la structure ne pourra se faire qu’a I’aide de
programme de simulation complexe dans I’utilisation ne fait pas partie du cadre de ce
travail. Nous avons donc procédé a une validation expérimentale en caractérisant un autre
dispositif a base d’AIN a axe ¢ perpendiculaire dans un dispositif dans lequel seules les ondes
de Rayleigh sont excitées. L’échantillon testé provient de la zone centrale du wafer (zone 1) et
présente la méme épaisseur d’AIN que I’échantillon a axe c incliné.

La figure 5.19 montre la réponse fréquentielle d’un dispositif & base d’AIN avec axe ¢
perpendiculaire. La réponse fréquentielle est obtenue a 423.56 MHz. Cette fréquence, en
tenant compte de la longueur d’onde qui est de 12 um correspond au mode de Rayleigh dont
la vitesse de propagation est de 5082.72 m.s ', cette valeur est inférieure a la vitesse de
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propagation des ondes de cisaillement excitées dans des échantillons provenant de la zone lou
2 du substrat.

Shear mode
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Figure 5.18: Réponse fréquentielle du dispositif SAW a base de I’AIN a axe c incliné vibrant

en mode de cisaillement provenant de la zone 2 du wafer.
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Figure 5.19 : Réponse fréquentielle d’un dispositif a base d’AlIN a axe c perpendiculaire a la

surface provenant de la zone 1 du wafer.
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Chapitre 5

La différence de réponse fréquentielle observée sur les deux dispositifs montre clairement que
les ondes excitées sont différentes. La comparaison avec des travaux antérieurs nous permet
d’affirmer que I’excitation des ondes de cisaillements est bien obtenue avec I’échantillon
réalisé avec AIN a axe c incliné. Des travaux de modélisation en cours permettront de
valider ces observations mais également d’optimiser les épaisseurs des films d’AIN et la
longueur d’onde pour réaliser des dispositifs avec des forts facteurs de couplage

électromécaniques et de meilleures performances.

5.7. CONCLUSION

Ce dernier chapitre comprend deux parties, la premiére consiste a effectuer des
analyses sur des échantillons d’AIN ayant présenté une inclinaison prononcée de I’axe ¢ par
Microscopie Electronique a Transmission. Cette technique a permis d’étudier la structure
(texture, inclinaison de I’axe c) ainsi que la morphologie (I’aspect colonnaire, la largeur et
I’inclinaison des colonnes, la composition de la microstructure). La technique de
I’ellipsométrie a permis de déterminer I’indice de réfraction d’AIN des couches présentant
une inclinaison de 13°£2°. Ces analyses ont permis de fournir des informations
supplémentaires su les caractéristiques des films déposés et d’aboutir a des résultats similaires
a ceux trouveées par diffraction X et par microscopie électronique FESEM, présentés dans le
chapitre précédent.

Dans la deuxiéme partie, aprés avoir abordé les étapes que nous avons suivies pour la
fabrication d’un dispositif a onde acoustique de surface a base d’AIN a axe c¢ incliné, nous
avons montré la possibilité d’excitation et de propagation des ondes de cisaillement provenant
de la zone 2 qui représente environ 74% de la surface du substrat de 3 pouces.

La réponse fréquentielle pour le mode de cisaillement est de 486.2 MHz avec une
vitesse de propagation d’environ 5835m/s. Pour s’assurer du résultat, nous avons également
procédé a I’excitation des ondes de Rayleigh sur un échantillon d’AIN a axe ¢ perpendiculaire
de méme épaisseur d’AIN que I’échantillon a axe c incliné dans lequel une réponse
fréquentielle a est obtenue a 423.56 MHz avec une vitesse de propagation est de 5082.72

m.s .

La vitesse de propagation des ondes de cisaillement peut étre nettement améliorée si
on utilise un substrat présentant une vitesse de propagation des ondes supérieure et en
éliminant la couche amorphe de SiO; afin de réduire au maximum les pertes acoustiques. De

plus, une meilleure maitrise de la technologie de fabrication des dispositifs a ondes
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Excitation et caractérisation du mode de cisaillement dans un dispositif SAW

acoustiques de volume pourrait rendre possible leur utilisation comme capteurs de liquides,
les dispositifs a ondes acoustiques de surface ne permettant leur utilisation uniquement que

pour les milieux gazeux.
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Conclusion Geénérale et perspectives






L’objectif de ce travail était de déposer des couches minces de nitrure d’aluminium
cristallisant dans la structure hexagonale a axe c incliné en vue de I’excitation et de la
propagation des ondes de cisaillement dans un systtme a ondes acoustiques de surface.
L’approche choisie a été d’utiliser un systeme de pulvérisation cathodique servant a déposer
des couches minces d’AIN a axe ¢ perpendiculaire, dans un systeme planaire (cible et
substrat paralléles) ne comportant aucune modification, de type inclinaison ou décalage du
porte substrat ou insertion de cache (s) mais en se basant seulement sur les paramétres de
croissance. De plus, il était nécessaire que la température reste basse afin de rendre possible

leur intégration dans des circuits électroniques a base de silicium.

Nous avons entrepris, a cet effet, un grand nombre de dépo6ts afin de déterminer I’effet
des parametres de croissance sur I’angle d’inclinaison de I’axe ¢ et d’obtenir avec précision
les conditions de croissance permettant d’obtenir I’inclinaison la plus prononcée. L’objectif
visé s’est avéré difficile a atteindre car la forte tendance de ce matériau est de cristalliser dans
la structure hexagonale a un axe c perpendiculaire au plan de base.

Malgreé cette difficulté, il a été possible de déposer des couches d’AIN a axe c incliné
dans le systeme AC450 du laboratoire en se basant sur les parametres de croissance
(pression, température, puissance et pourcentage d’azote), le traitement de surface et le
positionnement sur le porte substrat.

Dans le premier chapitre, nous avons d’abord montré I’intérét de déposer des couches
piézoélectriques d’AIN & axe c incliné et leur role dans I’excitation des ondes élastiques de
cisaillement dans des microsystemes électro-mécaniques. Les configurations des
microsystémes a ondes acoustiques de surface (SAW) et de volume (BAW) ainsi que leur
principe de fonctionnement ont été expliqués. Ensuite, nous avons présenté une étude
détaillée sur la propagation des ondes élastiques dans ces structures en se basant sur la
relation fondamentale de la dynamique et les équations de Maxwell. Nous avons traité
explicitement les conditions aux limites mécaniques et électriques pour déterminer
théoriquement les principaux parametres caractérisant un dispositif SAW (coefficient de
couplage électromécanique K? facteur de qualité Q,...). Nous avons également appliqué
I’équation de la piézoélectricité a un dispositif a onde acoustique de volume de type FBAR a
base d’AIN a axe c incliné.

Dans le second chapitre, nous avons abordé les différentes techniques de croissance

des couches minces. Nous avons montré que la technique la plus appropriée a la croissance



des couches d’AIN présentant les propriétés requises a basse température est la pulvérisation
magnétron. Nous avons, ensuite, abordé la technologie de fabrication des microsystémes et

déterminé les parameétres optimaux permettant la réalisation de tels systéemes.

Le troisieme chapitre concerne le principe physique de fonctionnement des systemes
utilisés pour les caractérisations structurales, morphologiques et optiques utilisés dans notre
étude.

Dans le quatrieme chapitre, nous avons d’abord expliqué le procédé et présenté ensuite
les principaux résultats. La variation de I’angle d’inclinaison en fonction des différents
parameétres de croissance a été étudiée d’une maniére détaillée. Les caractérisations effectuées
sur des échantillons de 1.5 cm de c6té, prélevés de wafers de 3 pouces, ont montré I’existence
de 3 zones: une zone centrale de 1cm de diamétre (zone 1) recevant le flux de la cible
perpendiculairement, une zone intermédiaire de 0.5cm environ, la zone restante (zone 2)
recevant le flux oblique et représentant 74% de la surface du substrat utilisé. Nous avons
montré que I’inclinaison de I’axe c, des échantillons de la zone 2, varie en fonction des
parametres de croissance. L’inclinaison la plus prononcée (13°+2°) a été observée sur les
échantillons déposés avec une pression de 8.10°° mbar, un pourcentage d’azote de 70% N,
une puissance de 200W et une température de 300°C.

L’uniformité de la largeur et de I’inclinaison des colonnes a également été observee. Nous
avons montré que I’inclinaison des couches dépend principalement de la pression de
pulvérisation, de la température et de I’incidence oblique des particules incidentes. Il est donc
clair que I’utilisation des wafers de plus grande taille permettrait d’atteindre des inclinaisons
plus grandes.

Dans le cinquieme chapitre, nous avons montré la possibilité d’exciter I’onde de
cisaillement dans un dispositif a ondes acoustique de surface constitué d’une couche d’AIN de
500nm sur une couche de SiO, de 100nm déposée dans les conditions optimales et présentant
un angle d’inclinaison de 13+2°. Nous avons démontré, en effet, la possibilité d’exciter les
ondes de cisaillement dans un dispositif SAW de type AIN/Si0,/Si a la fréquence de 486.2
MHz avec une vitesse de propagation d’environ 5835m/s et un facteur de couplage
électromécanique de 0.014% pour une structure a base d’AIN avec une inclinaison de I’axe ¢
de 13°+2°, La réponse électrique est intéressante si on tient compte du substrat utilisé (le
silicium) dont la vitesse de propagation est faible (5800m/s) en comparaison avec elle de



I’AIN (11400m/s). 1l est possible d’ameliorer nettement les caractéristiques électriques en

utilisant le diamant comme substrat.

Cette étude avait comme objectif en premier lieu de déposer des couches minces a axe
c incliné en vue de la réalisation de dispositifs a ondes acoustiques de volume (FBAR ou
SMR) fonctionnant en mode de cisaillement pour des applications en milieux liquides. Mais,
il a due étre légerement dévié en raison de la non- disponibilité de la technologie requise. En,
revanche, la grande maitrise acquise par I’équipe du laboratoire de la technologie de
fabrication des dispositifs a ondes acoustiques de surface a permis de fabriquer un systéeme

avec une couche d’AlN a axe c incliné vibrant en mode cisaillement.

Comme perspectives de ce travail, nous proposons d’étudier I’influence d’autres paramétres
sur I’orientation de I’axe ¢, sans modification du systéme de pulvérisation, comme la distance
entre la cible- substrat sur les différentes zones du substrat ou la polarisation du porte-substrat.
Si on désire apporter des modifications au systeme AC450, introduire un porte-substrat de
plus grande taille ou modifier de la géométrie du magnétron.

D’autre part, la technologie de dép6t des couches minces et d’analyses morphologiques et
structurales utilisées pour I’amélioration des propriétés fréquentielles dans les dispositifs
électo-acoustiques peuvent étre transférées a des recherches liées a I’amélioraion du

rendement des cellules photovoltaiques et par conséquent a celui des installations solaires.
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