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Depuis la fin des années 1980 et I’émergence des capteurs de pression et des accélérometres, le
marché des systemes électromécaniques (MEMS) n’a pas cessé de s’étendre. De plus en plus
d’applications et de domaines ont ainsi été gagnés par cette branche de la microélectronique.
Aujourd’hui les MEMS sont aussi bien présents dans les produits de grande distribution tels
que 'automobile, la téléphonie ou encore les consoles de jeux que dans des marchés de niche tel
que 'aérospatial. La grande diversité des applications adressées par les MEMS ainsi que la forte
demande en nouvelles technologies requierent le développement et I'optimisation permanents
des composants. Parmi les besoins les plus importants on notera celui des capteurs compatibles
avec les environnements hostiles. Pour cela, les recherches tendent a explorer de nouvelles
filieres technologiques pouvant répondre aux besoins spécifiques de ces domaines. Les travaux
exposés dans ce manuscrit s’inscrivent dans la lignée des études réalisées par 1’équipe NAMG6
qui visent a investiguer la filiere des matériaux nitrures d’éléments III cristallins.

L’intérét pour cette filiecre a emmergé vers 2005 alors que les composants optoélectroniques
et des transistors sur GaN étaient déja bien développés. Outre les propriétés électriques et
mécaniques intrinseques du GaN, les intéréts de cette filiere pour les MEMS sont surtout dus
a la possibilité de co-intégrer, a partir d’'une méme hétéro épitaxie, des résonateurs électromé-
caniques avec des composants électroniques tels que des transistors ou des diodes. De plus, le
GaN est un semi-conducteur a large bande interdite et piézoélectrique. Grace a ces spécificités,
I'usage de composants, fabriqués a partir de ce matériau, dans des environnements hostiles est
possible et permet d’envisager une nouvelle alternative aux technologies quartz et silicium.

Ce manuscrit de these est consacré a I'étude et au développement des capteurs MEMS réso-
nants a base d’hétérostructures AlGaN/GaN avec comme objectif d’en améliorer les perfor-
mances. Afin d’améliorer la sensibilité de capteurs électromécaniques en GaN il est nécessaire
de miniaturiser les résonateurs. Pour cela, le développement du matériau et des procédés de
fabrication est nécessaire. L’objectif de cette these est donc double. Dans un premier temps,
il est de définir une structure épitaxiale optimale pour les applications de capteurs via la crois-
sance et la caractérisation de structures AlGaN/GaN sur différentes couches tampons. Pour
cette partie, les travaux ont été réalisés au Centre de Recherche sur I’'HétéroEpitaxie et ses
Applications (CRHEA) a Sophia Antipolis.

Dans un second temps, il est de concevoir et fabriquer les MEMS a partir des structures
réalisées au CRHEA. Cette partie a quant a elle été réalisée au sein de ’équipe NAMG6 de
I'Institut d’Electronique de Microelectronique et de Nanotechnologie (IEMN) a Villeneuve
d’Ascq.

Afin de répondre aux différentes problématiques, ce manuscrit se décompose en trois parties.

La premiere partie de ce manuscrit est dédiée a la présentation des différentes technologies util-
isées dans la réalisation de capteurs électromécaniques et plus spécifiquement celles dédiées aux
environnements hostiles. Les propriétés ainsi que les techniques de croissance des matériaux
nitrures d’éléments III (GaN, AIN et AlGaN) ainsi que celles des hétérostructures AlGaN/GaN
seront présentées.

La deuxieme partie est consacrée a I’étude de la croissance et a la caractérisation des hétérostruc-
tures dédiées aux applications de capteurs résonants. Dans cette partie I’évolution des pro-
priétés structurales, électriques et mécaniques des hétérostructures AlGaN/GaN sur différentes
structures de couches tampons sont présentées. Nous présentons aussi bien les résultats
obtenus sur des structures réalisées par épitaxie sous jet moléculaire (EJM) que ceux obtenus
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par épitaxie en phase vapeur aux organométalliques (EPVOM). Enfin, un modele analytique
du calcul de la déflexion de leviers a partir de la mesure de courbure in-situ durant la croissance
est présenté.

La troisieme et derniere partie expose les différentes architectures de composants étudiés et le
procédé technologique utilisées pour les réaliser. La caractérisation des composants électromé-
caniques est présentée. Les résultats des caractérisations sont comparés a ceux de résonateurs
faits sur des hétérostructures commerciales afin de mettre en avant la plus-value de I’emploi
de structures dédiées aux applications de capteurs résonants. Enfin, les premiers résultats
d’actionnement thermique de MEMS résonants en GaN obtenus a 'TEMN sont exposés.
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Premiere partie

Introduction : Motivations et enjeux



Chapitre 1

Les microsystémes (MEMS)

1.1 Généralités

Thése de Paul Leclaire, Lille 1, 2015

Les micro systémes électromécaniques (micro electromechanical systems ou MEMS) sont des
composants complexes qui se distinguent des composants électroniques de par la présence
d’une partie mécanique mobile. Cette structure est couplée a un systeme électronique via des
transducteurs servant a convertir une énergie électrique en énergie mécanique (ou inversement)
(fig. 1.1). De plus, les MEMS se définissent comme des systémes. Les notions de packaging et

d’intégration avec d’autres fonctions sont inhérentes a leur conception.

Systéme

Signal _— ’
, - i artie
électrique Actionneur A Détecteur
. ¥ transducteurl mecanique transducteur2
d'entrée )
Action Réponse
mécanique mécanique

Perturbation

Signal
électrique
de sortie

F1GURE 1.1: Schéma de principe d'un MEMS résonant

Les premiers capteurs avec transducteurs intégrés sont apparus dans les années 1950 et ont
été développés pour des applications de capteurs de pression. C’est dans ces années que la
compagnie Kulite a développé les premiers capteurs de pression en silicium. Ces derniers
rompaient avec les technologies préexistantes (technologie quartz et filaments de métaux) de

par 'emploi d'un matériau semi-conducteur qui a permis :

— D’améliorer la sensibilité des capteurs. Les facteurs de jauge (G

AR L

=22 x = avec L la

R AL

longueur du capteur et R sa résistance électrique) des semiconducteurs étant pres de

10 fois supérieurs a ceux des métaux.

— L’utilisation de procédés de fabrication qui permettent de miniaturiser les composants.
En effet, le capteur est basé sur la réponse piézorésistive d’'une membrane fabriquée par
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usinage de volume !, qui se déforme sous ’effet de la pression (fig 1.2). En fonction de la
raideur de la membrane, celle-ci est plus ou moins déformée sous 'effet de la variation
de pression. Cette déformation donne lieu a une variation de résistance électrique du
capteur via l'effet piézoresistif.

WITH WIREBONDING WITHOUT WIREBONDING:
LEADLESS

APPLIED PRESSURE

APPLIED PRESSURE
wiRgsonn | S PIEZORESISTORS

SENSOR CHIP ___

sisenson ohie__ [ S0z

- METAL

GLASS CONTACT ——
WAFER CONTACTS

GuasspeoesTaL— 8 [
METAL-GLASS — — GLASS FRITS
FAITS

S
,/ .

pTYPE =
MOMOCRYSTALLINE
8i FIEZORESISTORS

— HEADER
GLASS

HEADER GLASS
T CONTACT PIN

HEADER PINS

Ficure 1.2: Schéma d'un capteur de pression commercialisé par Kulite
(http ://www.kulite.com/)

La fabrication du premier résonateur est quant a elle attribuée a Nathanson qui a réalisé le
premier transistor a grille mobile en 1967. Le but était de proposer une nouvelle approche pour
réaliser des fonctions de réglage analogiques (tunning) intégrées. Le résonateur, avant gardiste,
est composé d'une poutre vibrante, actionnée par effet électrostatique et utilisée comme grille
d’un MOS. Le principe de ce résonateur réside dans la modulation du courant de drain du
MOS sous l'effet de la variation de la capacité formée par la grille mobile et le canal (fig. 1.3)
[1]. Ce premier résonateur d’une longueur de 500 pm utilise donc des transducteurs capacitifs
et présente une fréquence propre de quelques kHz pour des facteurs de qualité (Q) de 500.2

Cantilever

s

Qutput
Load Resistor

.... Input
Slgnal

Uy

Input
Force

; Flate
Diffusion

- - Oxide
Silicon substrate

FIGURE 1.3: Schéma du transistor résonant developpé par Nathanson et al. [1]

1. Procédé de fabrication qui vise a définir une partie mobile par gravure, généralement profonde, d’un

substrat massif
2. Cf. figure 1.6
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Malgré ces premiers composants, ’essor des MEMS n’a eu lieu que dans les années 1980 grace
au développement des procédés d’usinage de surface rendus possibles par I’emploi de matériaux
poly-cristallins 3. En effet, les techniques de micro fabrication par usinage de surface ont facilité
la miniaturisation et 'intégration des MEMS ouvrant ainsi la porte a la commercialisation de
capteurs intégrés, compacts et a bas colt. En particulier les travaux de R.T. Howe et R.
S. Muller (Berkeley university) sur 'utilisation du polysilicium ont fortement contribué au
développement des MEMS et notamment des structures a peignes inter-digités (comb drive)
2, 3, 4]. L’ensemble des innovations de I’époque, a permis la fabrication de capteurs inertiels et
d’accélérometres [5] et ont abouti aux premiers produits commerciaux (accélérometre ADXL50
en 1996, fig. 1.4a) basés sur la technologie comb drive (fig. 1.4b).

Ficure 1.4: (a) Photographie de laccélérometre XL50 commercialisé par la
compagnie Analog Devices (b) Schéma du design d'un accélérometre ADXL150
(http ://ocw.mit.edu/courses/electrical-engineering-and-computer-science /6-777j-design-and-
fabrication-of-microelectromechanical-devices-spring-2007 /lecture-notes/07lecture24.pdf)

Aujourd’hui, I'ensemble des applications des MEMS représente un marché de 13.5 milliards
de dollars et une croissance de 13% est prévue durant les prochaines années (fig. 1.5). Comme
on peut le voir sur la figure 1.5 les MEMS sont aussi bien utilisés pour réaliser des fonctions
de capteurs que de traitement du signal, d’actionnement ou encore d’affichage. Cette grande
variété de composants et d’applications fait du domaine des MEMS un domaine extrémement
riche et vaste. La classification des composants MEMS en familles est donc difficile.

3. Cette méthode de fabrication consiste a déposer puis graver différentes couches minces de matériaux sur
un substrat
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FI1GURE 1.5: Estimation de I’évolution du marché des MEMS de 2011 a 2017 réalisée par Yole
(http ://www.eetimes.com)

Dans ce manuscrit nous nous intéresserons aux MEMS dédiés aux applications de capteurs et
plus spécifiquement aux capteurs de forces ou de masses. Un des moyens pour améliorer la
sensibilité et le seuil de détection des capteurs est de concevoir des résonateurs mécaniques.

Un résonateur se définit par des réponses spécifiques a certaines fréquences d’excitation appe-
lées fréquences de résonance ou fréquences propres. Les fréquences de résonance correspondent
aux fréquences pour lesquelles 'excitation est réalisée avec le minimum de perte d’énergie.
Lorsque la fréquence d’excitation est voisine de I'une de ses fréquences de résonance, un réso-
nateur présente donc un pic de transmission ou d’absorption (fig. 1.6) dont I'amplitude peut
s’écrire (eq. 1.1) :

x = ;4 - - (1.1)
Ja-@2+ () (2)
avec Fm
A=

et la phase (décalage angulaire entre le signal du détecteur et le signal d’actionnement) :

wWwo

Hne = 5t — o)

Avec g la pulsation propre du systeme (wg = 27 fp, ou fy est la fréquence propre), Q le facteur
de qualité, F,, 'amplitude de la force d’excitation et k la raideur du résonateur.

La fréquence de résonance et la largeur a -3dB du pic de transmission ou d’absorption, défi-
nissent le facteur de qualité QQ qui donne une information sur les pertes mécaniques du systeéme
(fig 1.6). La sensibilité des capteurs* est donc fortement dépendante de cette grandeur. Plus

4. La sensibilité se définit comme la variation d’amplitude en fonction de la variation de la grandeur a

mesurer. Une autre facon de définir la sensibilité est de la définir comme la variation de fréquence en fonction

de la variation de la grandeur a mesurée. Dans le cas d’un capteur de masse S = ﬁ—j;
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les facteurs de qualité sont importants plus les variations d’amplitude ou de phase engendrées
par une perturbation sont importantes.

Cette forme de réponse fréquentielle permet aussi de réaliser la détection a une fréquence fixe
ce qui réduit les bruits électriques, le bruit a basse fréquence (bruit DC) étant éliminé, et de
phase.

30
254
E 20 Q=0 /Ao
3
3 154
g
< 104
5_
0- o,

T T T T T T
295000 300000 305000 310000 315000 320000 325000
Fréquence (Hz)

F1GURE 1.6: Courbe de résonance type d’un résonateur MEMS

Les résonateurs commerciaux actuels sont pour la plupart issus de la filiere quartz. Cependant,
au niveau académique, les résonateurs en silicium sont largement étudiés pour leur coiit de
fabrication attractif. Les différentes recherches ont permis d’obtenir des facteurs de mérite
(fxQ) pouvant dépasser 5x10'? [6] et la fabrication de :

— Microbalances pouvant sonder jusqu’a l'attogramme [7, §]

— Leviers ultra-sensibles [9, 10, 11]
L’amélioration conjuguée de la sensibilité et de la bande passante des capteurs concorde avec
leur miniaturisation qui permet d’augmenter le produit f x Q tout en conservant une faible
raideur. La faible raideur permettant d’augmenter la sensibilité du capteur en augmentant

la valeur de la déformation engendrée par une pression donnée. La réduction des dimensions
du résonateur permet quant a elle d’augmenter leur fréquence de résonance (f = %\/%avec
k la raideur et m la masse du résonateur). Cette évolution nous amene donc a passer pro-
gressivement des microsystémes aux nanosystemes (NEMS) [12]. En parallele des résonateurs,
I’emploi du silicium comme matériau de base des technologies MEMS a facilité I'intégration de
ces derniers avec I'électronique CMOS. En utilisant les différentes étapes du procédé CMOS
[13] ou en co-intégrant les MEMS avec 1'électronique [14] il est désormais possible d’intégrer
un circuit électronique complet au plus proche du résonateur. Cette intégration monolithique
a permis d’améliorer le rapport signal/bruit et le niveau des signaux de sortie. De plus, 'ajout
de composants électriques permet aussi d’interfacer le MEMS avec d’autres dispositifs comme

des antennes, des circuits logiques via des circuits d’adaptation d’impédance.
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1.2 Comparaisons des différents modes de
transduction

Comme le montre la figure 1.1, les capteurs MEMS résonants se décomposent en trois parties :
un actionneur, une partie mécanique mobile et un détecteur. D’un point de vue électrique, on
peut représenter la transductance Yo, = ‘fllvofrf (eq. 1.2) par le circuit de la figure 1.7 contenant
la partie mobile & un circuit RLC (fig 1.7), dont les valeurs R L et C sont appelées résistance,

inductance et capacité motionelles, et sont équivalentes a :

Yo = G (12)
Wo

R = 1.3

Q-1 (13)
1 k
m

Avec Q le facteur de qualité, m la masse, k la raideur, n les coefficients de transduction (en
N/V ou C/m) et o la pulsation de résonance.

MW——— T ——]|
Vin C == szu L:ﬂ 1=£ = C
Slle Qn? 7’ c 7 : = =

Actionneur Détecteur

(@]

FIGURE 1.7: Schéma équivalent d’un résonateur MEMS.

A la résonance, le coefficient de transmission Yy, du résonateur (eq 1.2) doit étre maximal ce
qui nécessite :
— Au niveau circuit : la réduction des couplages parasites ainsi que 'adaptation d’impé-
dance entre le systeme électronique et le MEMS.
— Au niveau composant : la fabrication de transducteurs électromécaniques et de struc-
tures mécaniques présentant le minimum de pertes
Le panel de composants présentant des géométries et mécanismes de transductions différents
rend la comparaison difficile. De ce fait, il n’existe pas vraiment de facteur de mérite “universel”
pour classer les différents capteurs MEMS résonants entre eux. Afin de pouvoir comparer les
différents modes de transduction que nous présenterons dans la suite de ce chapitre, nous
avons choisi d’exprimer leurs coefficients de transduction (n) dans le cas ou ils sont utilisés
pour actionner un cantilever en mode de flexion.
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1.2.1 Les transducteurs thermiques :

L’actionnement thermique se base sur la dilatation d’un matériau lorsqu’il est soumis a une
augmentation de température. Cette déformation est fonction du coefficient de dilatation
thermique qui s’exprime en %.K™. Sous l'effet d’'un changement de température, la dilata-
tion/contraction thermique génére une élongation ou un rétrécissement de la structure. Dans
le cas de microsystémes, la chaleur est souvent générée par l'effet Joule induit par le passage
du courant électrique dans une couche résistive.

Considérons une poutre mono-encastrée que ’on vient chauffer sur une épaisseur e via 'effet
joule (eq. 1.6) (fig.1.8).

___________

FIGURE 1.8: Schéma de principe d’un actionneur thermique, les pointillés représentent la forme
du cantilever déformé par 'effet thermique.

La contrainte T générée par 'actionnement thermique peut s’écrire :

ngzoz'Eeff~A9 (1.6)

Avec S la surface de la zone chauffée, o le coefficient de dilatation thermique linéique, E.y; le
module d’Young effectif et Af la variation de température.

L’équation de la chaleur (eq 1.7) nous donne la relation :

00

Avec Cpla capacité calorifique, ¢ la masse volumique, J le flux de chaleur et P, la puissance
thermique volumique. En supposant un systéme sans convection®, on obtient :

5. Il s’agit d’un cas idéal qui permet d’obtenir une relation simplifiée donnant l'effet maximum de la
variation de tension sur la température. En réalité, la convection est nécessaire a 1’évacuation de la chaleur et
a limitation de I’échauffement du matériau.
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1 “ 1 Po(u)?
AVES / P(u)du = / du 1.8
PGV Jo (u) PGV Jo R (18)

En considérant une tension d’actionnement du type V(t) = Vi, + vaccos(wt), on obtient la
relation entre la contrainte générée a la pulsation w et la tension appliquée :

T 1 2V
—=a-F, . 1.9

Voo TMGCLAL TR (19)
Avec A la section de la poutre et L sa longueur, C,, la capacité calorifique (J/kg/K), p la masse
volumique, V. la tension continue appliquée et R la résistance (€2).

L’amélioration du rendement de ’actionneur thermique passe donc par l'usage d'un matériau
tres peu conducteur thermique voire méme l'usage d’une structure composée de deux maté-
riaux présentant une différence de coefficients de dilatation thermique importante (actionneur
bilame). L’actionnement par effet joule demande cependant un apport en courant important.

1.2.2 Les transducteurs piézorésistifs :

La piézorésistivité se manifeste par un changement de la conductivité électrique d’un matériau
lorsque celui-ci est soumis a des contraintes mécaniques et, par conséquent, a des déformations.
En général, on quantifie la piézorésistance d’un matériau via son facteur de jauge (G = %,
avec R la résistance du matériau non déformé, AR la valeur de la résistance sous 'effet d’une
déformation, L la longueur de la piézorésistance et AL la variation de longueur due a la

déformation) [15].

La variation relative de conductivité électrique peut s’écrire :

AO-élec

T (1.10)

Oélec
Avec 7 le tenseur piézorésistif et T' la contrainte exercée.

Dans le cas d’une structure mobile ancrée, la densité de courant qui est générée par le dépla-
cement de la structure mobile s’écrit :

jm - eleco—élec<7r : T) (111)

Avec T la contrainte, Ege. le champ électrique, oge. la conductivité électrique et u(x) le
déplacement.

En général, un détecteur piézoresistif est composé d’une structure mobile sur laquelle est
définie, par gravure ou dépdt, une piézorésistance. Afin de maximiser la densité de courant
générée par le déplacement de la structure mobile, la piézorésistance doit étre placée au plus
proche au niveau des ancrages la ou les contraintes sont les plus fortes (eq. 1.11, fig. 1.9)
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matériau  Facteur de jauge G

Au 2.6
Ni 40
Si (dopé p) 125 - 200
Si (dopé n) -145
poly Si 30

Tableau 1.1: Facteurs de jauge de métaux et semi conducteur [16]

-

F1GURE 1.9: Schéma du design typique d’'une piézorésistance sur un cantilever

La mise en évidence des effets piézoresistifs dans les semi-conducteurs comme le Si et SiGe
en 1954 qui peuvent étre jusqu’a 10 fois supérieure a ceux des métaux a suscité beaucoup
d’intérét (tab. 1.1). Historiquement, ce mode de transduction fut le premier utilisé dans la
conception de capteur (Kulite company) et d’accélérometres [17]. Les faibles tailles et masses,
la sensibilité, la bande passante, la facilité de mise en boitier et la linéarité de ce mode de
transduction sont les raisons évoquées pour le choix de ce mode de transduction.

1.2.3 Les transducteurs capacitifs :

Les transducteurs électrostatiques, appelés également capacitifs, utilisent le champ électrique
pour la conversion de I’énergie électrique en mécanique et vice versa. Ce type de transducteurs
est principalement composé de deux électrodes, I'une mobile, 'autre fixe, séparées par une
couche d’air (fig. 1.10) [18].

“““““““““““““ o) )

Electrode fixe

Electrode mobile

FIGURE 1.10: Schéma de principe d’un transducteur capacitif
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L’actionnement électrostatique se fait via la variation de la tension électrique entre les élec-
trodes. Ainsi, un déplacement de la structure mobile résultant de la force de Coulomb s’exer-
cant entre les deux électrodes est possible (eq.1.12).

1dC,
T = 1.12
2 dz ( )
Avec Vy, la tension d’excitation aux bornes des électrodes et Cg la capacité surfacique (Cs = )

formée par les électrodes d’actionnement.

Dans le cas ou V;,(t) = Vi + v4ccos(wt) on obtient :

T = 1dC(VJr 2+2V (wt) + Vi (2wt))
¢ UgeCoS(w Zae o5 (20
2dz T2 ¢ 2
En ne considérant que le comportement harmonique a ©, la contrainte responsable de la

résonance est :

dC
T =V Vge— 1.13
e e (113)
Le coefficient de transduction est donc :
T dC
— =V— 1.14
" Vge ey ( )

Le temps d’apparition de cette force correspond au temps de relaxation diélectrique (temps
de déplacement des charges) et est donc extrémement faible. De plus, cette force attractive est
proportionnelle a I'inverse du carré de la distance séparant les électrodes (gap). Lorsque le gap
devient tres faible, il est possible d’élaborer des transducteurs présentant d’importantes forces
d’actionnement avec des fréquences de résonance élevées. En contrepartie, la seule force en
réponse a la force électrostatique est la force de rappel mécanique des ancrages. La réduction
de la distance inter électrode peut donc provoquer de fortes non linéarités et dans le pire des cas
une instabilité dite de pull-in. Cette instabilité correspond au collage soudain et irréversible des
deux électrodes (Fejec>Frapper). Tout comme les transducteurs piézorésistifs, ces transducteurs
sont faciles a intégrer et leur fabrication n’impose pas de contrainte particuliere.

La détection capacitive de 'amplitude de résonance se fait via une électrode fixe placée en
face d'un ventre de vibration d’'un mode. La variation de la capacité surfacique (Cs) entre le
résonateur et 1'électrode de sortie génere une densité de courant produite par le mouvement
(ou dit courant motionnel) proportionnelle au déplacement u(x) de la partie mobile (eql.15)
[19] :

dC; du(z,t)
dt  dt

Pour maximiser les coefficients de transduction électrostatique, il faut donc augmenter la
valeur de la capacité ou ajuster la tension continue Vdc dans la limite de la tension de claquage
de la capacité. La miniaturisation des résonateurs permet une diminution de ’espace inter-
électrodes. Les forces d’actionnement mises en jeu se rapprochent donc des forces de pull-
in. Pour éviter ce phénomene, la miniaturisation des dispositifs est souvent accompagnée
de l'augmentation de la raideur du MEMS ce qui en retour entraine une diminution de la
sensibilité des capteurs (eq 1.2).

_ v, 2 (1.15)
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1.2.4 Les transducteurs piézoélectriques :

La piézoélectricité est un phénomene de couplage entre I'énergie élastique et I'énergie électrique
dans certains cristaux ou solides anisotropes. Dans de tels matériaux, 1'effet piézoélectrique dit
direct se manifeste par une variation de la polarisation électrique sous ’action d’une contrainte
mécanique. Le pendant de cet effet, ou effet piézoélectrique inverse se traduit par une défor-
mation élastique du matériau lorsque ’on applique un champ électrique. Mathématiquement,
ces deux effets se traduisent par un jeu d’équations qui relient un tenseur électrique (champ
électrique E, induction D) et un tenseur mécanique (contrainte T, déformation S).

S=sY.T+d-E |, D=¢E+d-T
ou :

D=¢-E+e-S T =c"S —¢F (1.16)

Avec € la permittivité diélectrique définie a contrainte constante ou a déformation constante
(T, %), c la rigidité et s la flexibilité élastique définies a champ électrique constant ou a
induction constante (¢, cP, s¥, sP), enfin d et e représentent les constantes piézoélectriques.

L’exposant t est utilisé pour les matrices transposées.

En général, 'actionneur piézoélectrique est constitué d’'un matériau piézoélectrique placé entre
deux électrodes métalliques [20] (fig 1.11). En fonction des propriétés piézoéelctriques du
matériau et de la géométrie du résonateur, différentes déformations peuvent étre générées et
seront égale a Ty = _ei]‘% avec la tension entre les électrodes métaliques et e I'épaisseur du
matériau piézoélectrique. Dans le cas que nous étudierons dans la suite de ce mémoire, la
contrainte mécanique qui domine le déplacement est celle générée par le coefficient ds;.

T=

—933h

Actionneur

Matériau piézoélectrique

FIGURE 1.11: Schéma de principe d’un transducteur piézoélectrique

La contrainte induite dans le plan par I'effet piézoélectrique s’écrit alors :

v
Tpiezo = —€31 " Eélec = —€31° WP (117)
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On en déduit le coefficient de transduction linéique d’actionnement [21] :

h U, (L)
actionneur — —€31 ° = ° W e 1.18
Nact 31 9 U, (Inr) ( )
ou ngagf)r) correspond a la déformation du mode de la poutre au point L normalisée par

I’amplitude équivalente du mode.

Au niveau du tranducteur de sortie, on détecte une variation de charge. Le coefficient de
transduction linéique qui relie le total de charges piézoélectriques généré QQ en fonction du
déplacement réduit z,, (déplacement équivalent lorsque I'on assimile la poutre vibrante a un

L 2
point potionné au point x,,, et ayant une masse effective M,, , = phw fx:O 53((?‘13”)) de la poutre
s’écrit : 7
e U, (L)
) — = ey — W= 1.19
Ndétecteur Zn’r 13 2 Un<$n,7«) ( )

Lorsque I'on considere la variation de densité de courant introduite par cette variation de
charge, on peut écrire :
_dQ 1

Jm(t) =~ 7 (1.20)

avec e3; le coefficients piézoélectriques, A la section de la poutre, p la mobilité , e I'épaisseur
du film piézoélectrique, W la largeur des électrodes et Vp la tension de polarisation .

Contrairement aux transducteurs capacitifs, les coefficients de transduction des actionneurs
et détecteurs piézoélectriques ne risquent pas de devenir instables lors de la miniaturisation
(pas d’effet de pull-in). En effet, seules les géométries et les propriétés piézoélectriques jouent
sur les rendements de conversion. Cependant, les matériaux piézoélectriques généralement
utilisés pour les MEMS (PZT, poly-ZnO, poly-AIN...) sont relativement désordonnés ce qui
fait que lorsque I’épaisseur de la couche devient tres faible, le matériau perd ses propriétés
piézoélectriques macroscopiques. C’est cette limite en épaisseur qui freine la miniaturisation
de ces composants.

1.2.5 Conclusion

Un récapitulatif des différents modes de transduction est présenté tableau 1.2.

Les transducteurs piézorésistifs sont tres souvent utilisés car ils présentent une forte linéa-
rité et sont facilement intégrables dans un procédé de fabrication. Cependant, les coefficients
piézorésistifs dépendent de la température. Dans I'optique de fabriquer un capteur pour les
applications en environnements séveres qui demandent une stabilité sur une large plage de
températures, les variations de réponses en fonction de la température sont donc un handicap.

Les actionneurs thermiques présentent eux aussi 'avantage d’étre facilement intégrables dans
un procédé de microfabrication. Leur consommation reste cependant un frein a leur dévelop-
pement.

Les transducteurs électrostatiques sont une des solutions préférées pour la conception de
MEMS en technologie silicium. Leur intégration, aussi bien en tant que détecteur qu’ac-
tionneur, dans un procédé de fabrication et leur miniaturisation permettent de réaliser des
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composants tres compacts et sensibles. Leur miniaturisation permet également d’augmenter
les rendements de transductions. Cependant, la miniaturisation s’accompagne souvent dune
augmentation de la raideur des composants afin d’éviter les effets de traction (pull-in) tout en
conservant des rendements d’actionnement importants.

Les transducteurs piézoélectriques présentent ’avantage d’étre facilement intégrables dans un
procédé de microfabrication. La stabilité des propriétés piézoélectriques sur de larges plages
de températures permet leur emploi en tant que détecteurs et actionneurs dans des environ-
nements séveres. Cependant la conception et I'intégration de ce type de transducteur avec des
composants électroniques ne peut s’effectuer que si les matériaux et procédés de fabrication
sont compatibles entre eux. Dans certains cas les températures de dépot des films piézoélec-
triques ainsi que les contaminations qu’ils entrainent peuvent s’avérer étre un probléme. Les
rendements de transduction piézoélectriques ne dépendent que de la tension de polarisation et
des coefficients piézoélectriques des matériaux employés. Contrairement aux transducteurs ca-
pacitifs, la miniaturisation des transducteurs piézoélectriques s’accompagne d’une diminution
des rendements de transduction.

L’étude des différents modes d’actionnement montre que le choix d'un mode par rapport a un
autre n’est pas trivial et est tres dépendant des applications visées. Le tableau 1.3 reprend
différents résultats que I'on peut trouver dans la littérature. A la lecture de ce tableau, on
constate que les facteurs de qualité obtenus avec des résonateurs constitués d’'un actionneur
thermique et d'un détecteur piézorésistif sont supérieurs aux résonateurs constitués de trans-
ducteurs capacitifs ou piézoélectriques. A l'inverse, les fréquences de résonance obtenues avec
les transducteurs piézoélectriques et capacitifs sont bien supérieures a celles obtenues par ac-
tionnement thermique. Ces résultats confirment la difficulté du choix du mode de transduction.
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Tableau 1.2: Comparaison des différents modes de transduction. Les valeurs des résistances
motionnelles correspondent a des résonateurs mesurés a pression atmosphérque et température

ambiantes

Type de
transduction

Emploi

Limites

Résistance
motionnelle
Rm=Yiz [(]

Iout

Piézorésistif

Détection

Dépendance a la
température

Thermique

Actionnement

Consommation,
Interférence avec
I’électronique

Détection et

Piézoélectrique

actionnement

Intégration avec
I’électronique
(matériaux
amorphes)
Miniaturisation
(perte des
propriétés
piézoélectriques)

20 - 100

limite

technologique de la

Détection et distance

Electrostatique

actionnement

inter-électrodes,
Instabilité liée a

>1k

leffet de traction

Tableau 1.3: Propriétés de résonateurs en fonction de leur mode d’actionnement et de détection

Mode de transduction  fréquence de Q Résistance ref
résonance motionnelle
Rm []

Capacitif 121 MHz 2100 9 x10? [22] (2005)
Capacitif 327 GHz 2057 1.23 x10° [6] (2013)
Piézoélectrique 2.12 GHz 105 147 23] (2012)
Piézoélectrique 223 MHz 2400 56 [24] (2006)
Thermique/piézorésistif ~ 31.19 MHz 13900 1.09 x10° [25] (2010)
Thermique/piézorésistif ~ 30.9 MHz 12000 49 x103 [25] (2010)
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1.3 Les matériaux pour les MEMS en environnement
sévere

Comme nous 'avons présenté en introduction, les domaines d’applications des MEMS sont
de plus en plus nombreux. L’automobile et I'aéronautique sont des exemples de secteurs ou
la demande en capteurs MEMS est en forte hausse. Cependant, ces applications requierent
des capteurs supportant des environnements hostiles. La définition de conditions hostiles reste
assez difficile a établir car elle varie en fonction des applications et englobe des notions comme
le degré d’acidité, la température ou encore les radiations du milieu. Afin de faire un pano-
rama des différents matériaux compatibles avec les environnements hostiles nous nous sommes
intéressés au comportement des capteurs MEMS lorsqu’ils sont soumis a des températures su-
périeures a 500 °C.

Malgré tous les avantages de la filiere silicium, les limites intrinseques du Si, liées a sa pe-
tite bande interdite (petit gap), excluent son emploi dans des environnements dit séveres. En
particulier, la limite en température de ces composants est de 200°C. Au-dela, la valeur de
’énergie thermique (k;, T, ky, la constante de Boltzmann et T la température) favorise 'ionisa-
tion des porteurs ce qui dégrade le comportement semi-conducteur du Si et le fonctionnement
des composants électroniques [26]. Une conséquence est 'augmentation des courants de fuites
et la dégradation des différentes jonctions p-n que l'on peut retrouver dans certains trans-
ducteurs [27]. De plus, dans le cas d'une co-intégration, la technologie CMOS est souvent la
partie limitante. En effet, ces composants ont une plage de température de fonctionnement qui
atteint difficilement 150°C [28]. Outre ces considérations électriques, les propriétés mécaniques
du Si sont aussi dégradées a ces températures. Les performances en fréquence et les facteurs de
qualités des composants chutent. La technologie silicium ainsi que I’emploi d’une électronique
CMOS semblent donc assez peu viables pour accéder a certains domaines d’applications.

La connaissance du comportement en température des différentes propriétés des matériaux
de la filiere CMOS ainsi que I'encapsulation des composants électroniques par des couches de
nitrures ou oxydes amorphes ont néanmoins permis de repousser quelque peu les limites des
composants. A notre connaissance, les capteurs MEMS statiques a base de silicium restent
limités & des températures de fonctionnement inférieures a 500 °C|[29]. Les capteurs résonants
se limitent a des températures allant jusqu’a 340°C [27]. De plus, 'intégration de fonctions
MOS aboutit aux mémes problemes que ceux rencontrés par la filiere silicium massif. Pour
I’heure, cette piste reste donc inappropriée pour les applications en environnements séveres.
Le besoin en composants MEMS pour des applications en environnements séveres nécessite
donc le recours a une autre filiere technologique.

1.3.1 Les matériaux piézoélectriques

Les matériaux piézoélectriques ont 'avantage de présenter un mode de transduction intrin-
seque et réversible. Cette caractéristique permet aussi bien la fabrication d’actionneurs que
de détecteurs présentant une linéarité importante. De ce fait, leur usage dans des composants
MEMS est courant.
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1.3.1.1 Quartz :

Parmi tous ces matériaux, le quartz tient une place particuliere. Sa grande stabilité thermique
ainsi que ses hauts coefficients piézoélectriques sont des atouts pour la réalisation de MEMS.
Il est d’ailleurs utilisé depuis longtemps dans la réalisation d’oscillateurs pour bases de temps.
Lorsqu’il est usiné sous la coupe AT (AT-cut), le coefficient de dérive de fréquence en tem-
pérature est quasi nul ce qui conduit a la réalisation de dispositifs résonants tres stables.
Ces propriétés ont permis la commercialisation de capteurs a haute performance tels que des
capteurs de masse (http ://openqcm.com/ ).

Les résonateurs en quartz présentant des structures vibrantes libérées restent encore mino-
ritaires. Cependant certains composants comme les VIA (vibrating inertial accelerometer)
développés par TONERA [30] sont aujourd’hui commercialisés. Cette technologie consiste a
usiner un substrat de quartz de facon a obtenir un systeme composé de deux résonateurs a
lame vibrante, utilisés en mode différentiel, reliés par une structure externe qui permet d’iso-
ler efficacement les résonateurs des vibrations parasites. Chacun des résonateurs est constitué
d’une poutre bi-encastrée excitée par deux électrodes en alliage chrome-or servant aussi de
masque de gravure. Les dimensions totales des accélérometres (ancrages, masse d’épreuve et
résonateur) sont d’environ 12 mm x 10 mm x 0.5 mm. Chaque résonateur expose une fré-
quence de résonance d’environ 60000 Hz pour un facteur de qualité QQ de 17000. L’ensemble
du capteur est ensuite collé sur un boitier et reporté sur un circuit électronique. La fonction
de controle de 'accélérometre est donc déportée.
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FIGURE 1.12: (A) Photographie d’un résonateur en Quartz monté dans un boitier TO8 (B)

Déplacement et résistance motionelle du résonateur en fonction de la fréquence d’excitation
[30]

Le groupe de R. L. Kubena (Hughes Research Laboratories de Malibu) propose une approche
flip-chip qui vise a favoriser I'intégration d'un résonateur a quartz avec une électronique en
silicium ou en matériaux III-V [31]. Pour cela, le résonateur en quartz est dans un premier
temps collé sur un substrat de silicium servant de support de procédé. Une fois le procédé
fini, le composant en quartz est reporté sur un substrat hote (Si ou II1I-V) ou des composants
électroniques peuvent étre fabriqués.

Via ce procédé technologique relativement complexe, I’équipe du HRL laboratory a fabriqué
des composants en quartz de 1.8 pm d’épaisseur et dont les fréquences fondamentales de
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résonance et facteur de qualité a I'air sont de 909.1 MHz et 11 000 respectivement. De plus,
ces résonateurs montrent une dérive linéaire de la fréquence de résonance sur la plage de
température allant de 0 a 150 °C (fig. 1.13). Encore une fois, cette faible dérive de -5 ppm/°C
confirme la stabilité en température du quartz. Cependant, la méthode de report utilisée
provoque des inhomogénéités de réponse en température du résonateur qui s’expliquent par la
contrainte thermique introduite lors du collage sur le substrat hote. La variation de fréquence
en fonction de la température peut alors s’élever a 23 ppm/°C.
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FIGURE 1.13: (Gauche) Image MEB d’un résonateur a Quartz de 1.8 pm d’épaisseur reporté sur
un substrat de Si. (Droite) Variation de la fréquence de résonance en fonction de la température
du résonateur [31]

Les composants en quartz tirent profit de la grande stabilité du matériau qui présente une faible
dérive linéaire sur une large plage de températures. En revanche, il est difficile et souvent peu
intéressant de réduire la taille des dispositifs en quartz. La premiére raison est la dégradation
des propriétés piézoélectriques lorsque 'on atteint des tres faibles dimensions, la deuxiéme est
la difficulté du procédé technologique de miniaturisation du cristal [32]. En effet, les étapes de
découpe et polissage nécessitent un savoir-faire spécifique afin d’obtenir un cristal présentant
les performances souhaitées. Pour cela, le rendement de production (Yield) des composants
en quartz de petites dimensions reste problématique. Malgré quelques tentatives, la croissance
de Quartz par CVD ne semble pas étre une solution viable pour obtenir des cristaux de
plus petites dimensions [33, 34]. Les MEMS a base de quartz restent donc des composants &
dimensions macroscopiques dont les raideurs restent importantes. De plus, une fois le cristal
usiné, il doit étre encapsulé et relié a une carte électronique. Son intégration dans un systéme
complet reste délicate et est souvent la source d’instabilités.

1.3.1.2 Les langasites

L’émergence récente des substrats massifs de langasites (LazGazSiO14) (fig 1.14) suscite un
intérét pour réaliser des composants qui surpassent les dispositifs en quartz.
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FIGURE 1.14: Images d’un cristal de Langasite commercialisé par la société FOMOS-material
(http ://newpiezo.com). Les cristaux ont un diametre compris entre 90 et 102 mm

Les premiers dispositifs de test comme les résonateurs a ondes de volume ou de surface réalisés
montrent des propriétés élastiques et piézoélectriques [35, 36], mesurées jusque 1000 °C [37],
qui témoignent de ’excellente stabilité de ces matériaux aux tres hautes températures. En
parallele, Fritz et al. (IMTEK) ont reporté la fabrication de capteurs de masse (nanobalances)
dont les propriétés ont été évaluées jusqu’a 800 °C (fig. 1.15)[38, 39].

A partir de ces composants, il a été démontré que les dérives en température des langasites
sont aussi bonnes que celles du quartz et que les coefficients piézoélectriques sont 3 fois plus
importants. De plus, la chaine de fabrication mise en ceuvre est relativement proche de celle
utilisée dans l'industrie du quartz ce qui permet d’entrevoir un transfert de la filiere quartz
vers les langasites ce qui repousserait les limites des composants actuels vers des températures
encore plus élevées.

Tout comme pour le quartz leur miniaturisation reste délicate. Le faible savoir-faire techno-
logique sur ces matériaux ne permet pas encore de fabriquer des structures libérées micromé-
triques ou encore d’intégrer des résonateurs avec des composants électroniques. Dans I'optique
qui est la notre, les langasites ne semblent pas étre la solution la plus adhéquate.

Sensor device Grossisection 1.76 1

Sensor film —ccee-Z,

N,

Contact 1
Resonator
Contact 2

LGS resonator Top view

Thickness:
632..780 um
Diameter:

19 mm

Pt contact ]
Thickness: 200 nm 1.70
Diameter: 7.4 mm . ; . ' ’

FIGURE 1.15: (Gauche) Schéma d’une nanobalance en langasite (Droite) Evolution de la fré-
quence de résonance en fonction de la température pour différentes masses appliquées [38, 39]
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1.3.1.3 Les matériaux piézoélectriques polycristallins

Pour réaliser ces capteurs de tailles micrométriques, I’approche la plus commune consiste a
utiliser un procédé de fabrication par usinage de surface de matériaux piézoélectriques poly-
cristallins. Parmi ces matériaux, les PZT et le ZnO polycristallins sont sortis du lot de par
leur compatibilité avec les méthodes de fabrication standard de la microélectronique [40].

Je voudrais porter une attention particuliere a I’AIN polycristallin qui est a la base de nom-
breux composants a ondes de surface (SAW) ou de volume (BAW) [41, 42, 20, 43]. De nom-
breuses études ont visé a développer ce matériau et ont permis l'intégration de ces dispositifs
dans des systémes complets [44, 45]. A la suite de quoi le passage de la recherche a la pro-
duction industrielle a pu se faire. Actuellement, une partie des fonctions de filtrage utilisées
dans les produits de télécommunication commerciaux est réalisée a partir de SAW et BAW en
AIN polycristallin. D’autres composants utilisant des modes de transmission mécanique ont
aussi ¢té étudiés au niveau académique [46]. Cependant, au méme titre que le quartz et les
autres matériaux polycristallins, ’AIN polycristallin ne se suffit pas a lui-méme et requiert
I'intégration d’une électronique de controle issue d'une autre technologie qui est souvent en
silicium.

1.3.1.4 Conclusion

La fabrication de transducteurs électromécaniques piézoélectriques performants et compatibles
avec des environnements séveres est aujourd’hui maitrisée. Dans le cas des composants fabri-
qués a partir de substrats massifs (quartz et langasites), leurs propriétés mécaniques combinées
a leur faibles dérive thermique en font la solution industrielle préférée pour aborder les appli-
cations en environnement hostile. Comme expliquer au début de ce chapitre, I'un des criteres
pour améliorer la sensibilité des capteurs MEMS est de réduire leur raideur tout en augmen-
tant leur facteur de qualité. Pour cela, la miniaturisation des résonateurs est nécessaire. Dans
cette optique, les matériaux piézoélectriques massifs comme le quartz ou les langasites ne sont
pas adaptés a cause des difficultés technologiques que pose leur usinage. De plus, l'intégration
avec de I'électronique est difficile et limite la tenue des systemes aux hautes températures.
La fabrication de capteurs trés peu raides et peu encombrants reste donc difficile. Une fagon
d’aborder la fabrication de capteurs miniatures et peu raides est de recourir a une autre filiere
de matériaux piézoélectriques [47].

Dans le cas des matériaux déposés en film minces, leurs propriétés piézoélectriques dépendent
fortement de leur microstructure. Pour assurer le comportement piézoélectrique des films
minces, ces derniers doivent présenter une structure colonnaire avec une orientation préfé-
rentielle. L’obtention d’un tel arrangement est difficile lorsque 'on réduit I’épaisseur du film.
Les propriétés piézoélectriques des films se dégradent avec ’amincissement du film ce qui limite
I'intérét de la réduction de la raideur du MEMS. De plus, pour obtenir des matériaux avec de
bonnes propriétés piézoélectriques, les matériaux doivent étre déposés a des températures de
200°C-800°C ce qui rend 'intégration difficile. Enfin, les matériaux piézoélectriques présentés
sont électriquement isolants et nécessitent d’étre déposés sur un substrat hote pour pouvoir
étre intégrés avec une électronique de commande. La plupart du temps celle-ci est issue de la
filiere CMOS. Cette intégration va limiter les températures de fonctionnement du systeme.
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1.3.2 Les semi conducteurs a large bande interdite

Un probleme récurrent dans les technologies présentées précédemment est 1'usage d’une élec-
tronique en silicium. La tenue en température des systemes est limitée par le comportement des
composants CMOS. Le développement des MEMS a base de semi-conducteurs a large bande
interdite (grand gap) est issu de la volonté de co-intégrer sur un méme substrat le MEMS et
des dispositifs électroniques tels que des diodes ou des transistors capables de supporter des
températures supérieures a 200°C. Dans cette optique, les matériaux avec une bande interdite
d’au moins 3eV permettent la fabrication de composants dont les propriétés électriques ne
sont, en théorie, pas altérées pour des températures supérieures a 500°C [48]. Les composants
électroniques et les MEMS en SiC semblent étre compatibles avec les environnements séveres
[49]. Par conséquent, ce type de matériau offre I'avantage de pallier les faiblesses thermiques
du silicium tout en tirant profit des architectures déja établies sur substrat Si.

1.3.2.1 Le carbure de silicium (SiC)

Parmi les matériaux a large bande interdite, le SiC figure parmi les plus attractif et étudié.
Initialement, la forte conductivité thermique et la grande inertie chimique du SiC polycristallin
en faisaient un matériau de choix pour la passivation et la gestion de la thermique dans la
technologie silicium. Par la suite, le développement de monocristal de SiC (dépot a plus hautes
températures et pressions), a rendu possible la fabrication de composants électroniques tels
que des diodes ou des transistors. Le fonctionnement de ces composants électroniques a des
températures de 'ordre de 500°C pendant plus de 1000 heures a été démontré ce qui confirme
le potentiel de ce matériau pour adresser les environnements hostiles [50, 48]. D’un point de
vu mécanique, les propriétés élastiques du SiC se trouvent étre bien meilleures que celles du

silicium [27]. En particulier, le ratio ﬁ , avec E le module d"Young et p la masse volumique,

du SiC s’éleve a 1.3x10*m? s2 contre 7.5x103m?s2 pour le silicium. En premiére approximation,
les fréquences de résonance des résonateurs MEMS sont proportionnelles a ce ratio. Pour une
méme géométrie de résonateur, le SiC permet d’atteindre des fréquences de résonance plus
élevées que le Si.

A la vue des performances électriques et des propriétés mécaniques, la filiere des MEMS a
base de SiC s’avere tres intéressante ce qui explique pourquoi elle est la premiere filiere a
base de matériaux semi-conducteurs grand gap monocristallin a s’étre développée. De plus, le
développement de la croissance de SiC sur Si ou SOI a également permis de réduire le cotit de
production des technologies en SiC [51, 52]. D’autre part, la croissance de cristaux de SiC sur
Si a favorisé la conception de MEMS en simplifiant les procédés de libération via des procédés
de gravure sélectives entre le Si et le SiC [53].

1.3.2.1.1 Les composants en SiC polycristallin Des la fin des années 1990, le groupe
de Gerhard Krotz (université technique de Berlin) [54] a développé les premiers capteurs
de pression capables de fonctionner a haute température. Parmi leur résultats, on notera la
fabrication de capteurs de pression formés d’une piézorésistance en SiC sur un substrat SOI.
Ces capteurs piézorésistifs montrent des sensibilités allant d’une dizaine a une vingtaine de
1V /VkPa sur une plage de températures allant de 200 °C a 600 °C (fig. 1.16).
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FIGURE 1.16: (Gauche) Photographie du capteur de pression (Droite) Sensibilité du capteur
en fonction de la température[54]

C’est au début des années 2000 que les premiers résultats sur des résonateurs en SiC ont
été publiés. Par exemple, A. Bhave et R. T. Howe [55] ont proposé un résonateur avec une
détection et un actionnement capacitifs. Une membrane carrée en poly-SiC est excitée suivant
les modes de Lamé via des électrodes espacées de 195 nm et définies via une coupe FIB (focused
ion beam). Grace a une détection et un actionnement dit “différentiels”, ce composant montre
une fréquence de résonance de 173 MHz et un facteur de qualité de 9300 a lair (fig. 1.17).
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FIGURE 1.17: (Gauche) Photographie du résonateur avec un gap electrostatique de 195 nm
défini par une coupe FIB (Droite) (a et b) Schéma équivalent de 'actionnement et détection
différentiels ainsi que la réponse en transmission du capteur [55]
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Dans le méme ordre d’idée I’équipe de M. Mehregany et C. Zorman a elle aussi étudié I'ac-
tionnement capacitif de MEMS en poly-SiC [56, 57]. Parmi leur résultats les plus marquants,
on notera la réalisation d’un résonateur capacitif a doigts interdigités (comb drive) [58]. La
fabrication de ce composant repose sur des techniques bien connues en technologies silicium
mais dont le transfert a un autre matériau s’avere étre difficile. Le procédé consiste en un
usinage de surface du poly-SiC que I'on vient polir puis libérer par gravure d’une couche sa-
crificielle de poly-silicium. Outre le procédé de fabrication, cette publication présente ce qui
est a notre connaissance un des premiers dispositifs mis en boitier. Outre ces aspects techno-
logiques, les composants montrent une excellente stabilité et ce sur une plage de températures
et de pressions allant de 25 °C & 950 °C et de 0.1 a 760 Torrs (fig. 1.18).
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F1GURE 1.18: (haut gauche) Image MEB du résonateur comb drive (haut droit). Photographie
et schéma du boitier de test. (bas) Fréquence de résonance sous vide et a pression atmosphé-
rique de 2 résonateurs pour différentes températures [58]

1.3.2.1.2 Les composants en SiC monocristallin Précédemment, nous avons montré
I'intérét du SiC pour concevoir des MEMS fonctionnant jusqu’a des températures supérieures
a 500 °C. Grace a l'utilisation de poly-SiC les différentes technologies MEMS exposées ont
pu bénéficier du savoir-faire de fabrication par usinage de surface développé dans l'industrie
silicium. Néanmoins, la fabrication de transistors ou diodes en SiC n’est possible qu’a partir
d’un matériau monocristallin. L’intégration monolithique de MEMS et de transistors en SiC
nécessite donc I'usage de SiC monocristallin déposé sur un substrat de silicium.

Un des premiers résultats notables allant dans cette direction, a été publié par ’équipe de
M. L. Roukes qui présente des capteurs de masse NEMS a base de SiC monocristallin. Ces
composants tirent parti des propriétés mécaniques du SiC pour atteindre des fréquences de
résonance de 127 MHz et des résolutions d’environ 100 zg (Fig. 1.19)[59]. Dans l'optique
de fabriquer des composants miniaturisés pour les environnements séveres, cette approche
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présente toutefois quelques limitations. La plus importante vient des transducteurs utilisés. En
effet, 'actionnement se fait via un actionneur piezoélectrique en céramique collé a I’échantillon
et la détection via l'effet piézorésistif dans un film d’or. A haute température, la sensibilité
du capteur est détériorée a cause des dégradations du collage de 'actionneur et des propriétés
piézorésistives de 1'or. Une seconde limitation réside dans 1'utilisation d’un actionneur en
quartz qui n’est pas intégré au systéme et ne permet pas la miniaturisation.
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FIGURE 1.19: (A) Réponse piézoélectrique d’un cantilever en SiC de 600 nm de long et 400
nm de large recouvert d'un film de 30 nm d’or , I'insert montre une image MEB du composant

(B) Mesure en temps réel et a lair de la chemisorption de difluoroethane pour des leviers
ayant des fréquences de résonance de 8 MHz et 127 MHz [59]

Le groupe de G. A. Berini (université de Barcelone) [60] a étudié le 3C-SiC monocristallin
pour les applications MEMS en environnement sévere. Un cantilever de 40pm de long et 1pm
de large est actionné et suivi a ’aide de deux transducteurs capacitifs. Le choix d’un substrat
de SOI, plutot qu’un substrat Si, permet de réduire les capacités parasites en limitant les
courants de fuite par le substrat. Les composants ainsi obtenus montrent une fréquence propre
de résonance de 1.93 MHz a 20 °C. Les caractérisations en température montrent une dérive
de -30Hz/°C de la fréquence de résonnance sur la plage 20°C - 200°C (fig. 1.20).



Thése de Paul Leclaire, Lille 1, 2015

CHAPITRE 1. LES MICROSYSTEMES (MEMS) 29

®) L1719
L1718

F1.717

Magnitude (arb. units)

1.716

+1.715

(zHW) Aouanbaig

+1.714

Phase (deg.)

1.713

-

7001711721073 174 50 100 150 200
Frequency (MHz) Temperature (°C)

FIGURE 1.20: (Gauche) Image MEB du résonateur en SiC de 40 pm de long (Droite) Réponse
en amplitude et phase du résonateur soumis a une tension d’actionnement de 90V. La mesure
est effectuée sous pression atmosphérique [60]

En contrepartie, les tensions d’actionnement restent encore de I'ordre de la cinquantaine voire
de la centaine de Volts. De plus la croissance de SiC sur SOI requiert le développement dune
ingénierie de contrainte afin d’éviter tout phénomene de déflexion ou de flambage (fig 1.21).

— ;:- .-’/._"'_ — I‘.:;:.-._‘
(a)_{: 0 y g /

FiGUuRrE 1.21: Image MEB de I'impact des contraintes et gradients de contraintes dans le SiC
déposé sur Si lors de la libération de poutres (a) mono encastrées (b) bi-encastrées [61]

1.3.2.1.3 Conclusion Le carbure de silicium présente des caractéristiques mécaniques
et électroniques tres intéressantes pour adresser les applications en environnement sévere.
Le développement de la filiere 3C-SiC/SOI, rendant la fabrication de MEMS plus facile et
moins chere, a ouvert la voie a de nombreux composants pouvant fonctionner jusqu’ a 950°C.
Cependant, a cause de I’'absence de mécanisme de transduction intrinseque, ’actionnement
des résonateurs reste difficile et peu efficace. Enfin, la conception d’un résonateur a base de
SiC monocristallin et intégré avec de 1’électronique reste a démontrer.

1.3.2.2 Le diamant

Le diamant est souvent décrit comme le semi-conducteur idéal pour les applications en élec-
tronique de puissance. Ses propriétés thermiques, son inertie chimique ainsi que ses propriétés
de transport électronique en font un candidat intéressant pour les applications en environne-
ments séveres. Cependant, le diamant reste difficile a usiner et sa croissance sur un substrat
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hote est limitée a cause des fortes contraintes générées. Les micro-systemes a base de diamant
sont donc encore tres peu explorés. Seuls quelques composants fabriqués a partir de diamant
polycristallin ont été présentés dans la littérature et présentent des facteurs de mérite fxQ
supérieurs a 1.74x10¥Hz pour des structures circulaires ayant des rayons allant de 16pm a
24nm [62, 63]. De plus, la fabrication de composants électroniques & base de diamant étant
encore immature, I'intégration monolithique de composants électroniques avec les résonateurs
MEMS n’a pas encore été démontrée.

1.3.2.3 Les nitrures d’éléments III (III-N)

Les composants & base de matériaux nitrures d’éléments III (III-N) constituent le deuxieme
plus important marché apres celui du silicium. Depuis les années 1980 et le développement des
diodes électroluminescentes bleu, la recherche sur les composants a base de matériaux ITI-N
s’est fortement développée. Outre son intérét pour les applications optiques, les propriétés
électriques du GaN ont permis de concevoir des transistors a haute mobilité électronique
(HEMTs) dont le développement a débuté dans les années 1990 avec les recherches de Asif
Kahn [64, 65, 66].

Au cours des dix dernieres années, la croissance de GaN sur substrat silicium et les composants
électroniques se sont fortement développés. Les efforts fournis pour améliorer les performances
des transistors I1I-N ont conduit a la fabrication de composants HEMTs dont le fonctionnement
a été démontré, de fagon réversible, pour des températures allant jusque 1000°C [67, 68].

L’emploi du GaN monocristallin pour des applications MEMS n’a été envisagé qu’au début
des années 2000.

Les premieres recherches académiques visant a réaliser des MEMS en GaN monocristallin
tirent parti des développements de la croissance de GaN sur substrat silicium ainsi que de la
disponibilité de structures AlGaN/GaN commerciales.

Une premiere approche proposée par les équipes de ’Université de Floride est d’utiliser les
propriétés singulieres des transistors AlGaN/GaN pour fabriquer des capteurs de pression
[69]. Une étude visant a quantifier la variation de la conductivité d’un transistor AlGaN/GaN
soumis a une contrainte extérieure a été réalisée. Pour cela, un transistor AGaN/GaN épitaxié
sur saphir a été fabriqué sur un cantilever (fig. 1.22a ). Lorsque la poutre est déformée, la
contrainte exercée sur le transistor induit une variation du nombre de porteurs dans le canal
(fig. 1.22b) confirmant ainsi I'intérét de ces structures pour des applications de capteurs.
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FIGURE 1.22: (A) Schéma du dispositif de test (B) Variation de la conductivité dans le canal
du HEMT en fonction de la contrainte appliquée [69]

Par la suite, ces mémes groupes démontrerent un premier capteur de pression basé sur la
déformation d’'une membrane AlGaN/GaN (initialement épitaxié su Si) et libérée par gravure

en face arriere du substrat (fig. 1.23) [70]. Les avantages de cette structure mis en avant par
les auteurs sont :

— La grande sensibilité du capteur due a 'effet piézoélectrique qui diminue ou augmente
la densité de porteurs dans le canal

— La possibilité d’intégrer des transistors a coté du capteur pour traiter les données.
Circular membrane of
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—o J 7 (e 5.6 ——————————————
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FIGURE 1.23: (gauche) Schéma du capteur de pression constitué de deux contacts ohmiques

configurés en peignes interdigités. (droite) Variation de la conductivité en fonction de la pres-
sion [70]

L’arrivée des résonateurs a base de GaN monocristallin s’est faite un peu plus tard avec en
2008 les premieres publications décrivant le concept du résonateur a base d’hétérostructures
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AlGaN/GaN][71, 72]. Par la suite les premiers composants GaN sur Si combinant MEMS et
transport électronique ont vu le jour avec en 2009 le premier démonstrateur réalisé par Faucher
et al. [73]. Comparés aux structures de résonateurs classiques, les résonateurs MEMS en GaN
monocristallin offrent la possibilité d’intégrer un détecteur actif aussi appelé Resonant HEMT
(R-HEMT) jouant a la fois le role de détecteur et de premier étage amplificateur (fig 1.24). Le
gaz bi-dimentionnel d’électrons (2DEG) peut également étre utilisé comme électrode inférieure,
facilitant ainsi la fabrication des actionneurs piézoélectriques. Ces derniers se distinguent aussi
par la faible épaisseur du film piézoélectrique servant a actionner la structure. Dans cette
filiere, Deffet piézoélectrique est généré dans un film de 20 nm d’AlGaN et les rendements
piézoélectriques mesurés sont similaires a ceux des actionneurs piézoélectriques polycristallins
faisant quelques centaines de nanometres d’épaisseur|74].

Ce premier résonateur de 110 pm de long, 5 pm de large et 1.7pm d’épaisseur montre une
fréquence propre de résonance de 1.5 MHz et une raideur de 15N /m.

actuator beam R-HEMT | device B ..o
| , V_Zov] | : -

2 4 6 |
. VDS: (Volts)v

V...
(c) YoouerVacacr 1.44
%, - 7 8
SN Y s 6
NN
o % o 1 VM

FIGURE 1.24: (a) Image par micrscopie optique d’un résonateur MEMS en GaN (b) Image
MEB du R-HEMT (c¢) Schéma du montage de test du résonateur (d) variation de la transcon-
ductance Y21 en fonction de la fréquence d’excitation et de la polarisation du R-HEMT sous
vide [73]

L’utilisation du transistor comme amplificateur s’avere étre un avantage considérable qui a
mené a 'utilisation des structures AlIGaN/GaN dans d’autres domaines que celui des capteurs.
Les groupes s’intéressant aux applications RF-MEMS ont repris cette idée. Dans le but de
monter en fréquence L. C. Popa, et D. Weinstein (Massachusetts Institut of Technology)
proposent d’utiliser cette structure afin de réaliser un résonateur a ondes de surface excité
uniquement par le gaz bi-dimentionnel d’électrons (fig 1.25 A) [75]. En dehors des performances
en fréquences qui passent de quelques MHz dans le cas de [73] a 500 MHz , I'usage de 2DEG
comme actionneur acoustique permet de s’affranchir de métal sur le résonateur ce qui réduit
les pertes mécaniques et conduit a un facteur de qualité de 1587 ce qui est trois fois plus
important qu’un résonateur SAW avec métallisation (fig. 1.25 B).
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FIGURE 1.25: (A) Image MEB d’un résonateur a onde de surface avec des doigts interdigités
formés par le 2DEG (B) Réponse en transmission du résonateur avec et sans métalisation en
fonction de la fréquence d’excitation [75]

Mina Rais-Zadeh et son équipe de 'université du Michigan vont plus loin en proposant un
composant qui combine MEMS et HEMT [23]. Ce dernier est constitué de deux transducteurs
piézoéléctriques composés d’un film de GaN monocristallin en sandwich entre deux électrodes
d’or. Ce résonateur a ondes de volume est par la suite relié a la grille d’un transistor HEMT
afin d’amplifier le signal de sortie. Malgré un procédé de fabrication complexe, notamment di
au dépot de la couche d’or sur la face arriere, la fabrication du résonateur BAW est rendue
possible par 'emploi d’un substrat Si. Il est ainsi possible de graver le substrat jusqu’au
matériau [1I-N puis de déposer de 'or sur la face arriére afin de concevoir I’électrode inférieure
du résonateur.

L’utilisation d’un résonateur a ondes de volume permet d’atteindre une fréquence de réson-
nance de 119 MHz et un facteur de qualité de 7413 a l'air. L’ajout du HEMT en sortie du
résonateur (fig. 1.26B) amplifie le signal de sortie de preés de 30dB mais au détriment des per-
formances fréquentielles du résonateur. Ce résultat constitue la premiere démonstration d’une
co-intégration de MEMS et de HEMT.
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FIGURE 1.26: (Gauche) Image MEB du résonateur a onde de volume intégré avec un transistor
HEMT AlGaN/GaN. (Droite) Réponse en transmission du résonateur + MEMS en fonction
de la polarisation du transistor [23]

1.3.2.3.1 Conclusion Malgré un développement assez tardif, les résonateurs MEMS a
base de nitrures d’éléments III ouvrent une nouvelle porte vers la conception de capteurs ca-
pables de travailler a des températures supérieures a 500 °C. La fabrication de résonateurs
intégrés avec des HEMTs a été démontrée ce qui constitue une premiere étape vers la concep-
tion d’un systéme complet. De plus la démonstration de transistors capables de fonctionner a
des températures supérieures a 600 °C et ce de fagon réversible conforte le choix de ces maté-
riaux pour les applications en environnements hostiles. Le GaN semble donc étre le candidat
idéal pour la conception de micro capteurs GaN résonants co-intégrés avec une électronique
de controle et capables de supporter des températures deux fois supérieures a celles des com-
posants silicium actuels.

1.3.3 Conclusion : Comparaison des différentes technologies
relatives aux MEMS résonants

Le tableau 1.4 reprend les différents matériaux et technologies associées que I’'on retrouve dans
la conception de MEMS résonants. Parmi ces matériaux, les matériaux I1I-N cristallins ainsi
que le SiC semblent étre les plus adaptés a la réalisation de capteurs résonants compatibles avec
les environnements séveres. Dans le cas des III-N, les propriétés piézoélectriques intrinseques
aux matériaux et les performances démontrées des transistors HEMTs en font un candidat
idéal.
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Tableau 1.4: Tableaux récapitulatif des différentes technologies relatives aux MEMS résonants

zyreng’) of
onb uorjyeorIqe;]
op ouSI[ W\

senbrdojouyney sonbrijosgozard
sopaooid sof SJUBIOFO0))
Tostwirydo p urosog] 991enb
onbryjrouour op Inojoeq 9IIUOWIP
UOI)RISOIU] onbrurrot) 2100u0 sed senbidoosoroeur
UOT)RSLIN)RIUIIA SUN|(OhIN D 006< I, srewt j10dayg j10doy syiytsodsi(] SojIsesue|
onbruo1josfo |
19
SINHIN T 21310
onbruroy)
UOI)R[OSI dun 19
onbruoro9[9 | 9107 jeI)sqns
orenb op amjerodwe)  un ans SINHIN JeIISqNS
onbryjrjouour op Imajorq U0 ONudY B[ np jrodoax np onbisAyd
UOI)RISOIU] onbruriot) Ted 9jrwul] STRN 9 93188009 9907 JeIjsqns no onbrwryd
UOT)eSLIN)RIUTIA SUN|(OhIN Do 009 < T, IRD S[IDIII(T un ans jrodeoy 9INARIY) zjreng)
sonbrnooppozord (MY 10 MVS)
sojorrdoxd anbrjsnoooe SOND
SOp UOIIRAIISUOD SOpuo Sop so[qryeduoo SOIND
10 anoassreda | uorjededoad op j0dop op + surp
op uonONpPYY 9SSO)IA dpURIL) SOIND sonbrurpey 10 -[egstATod
SOIND 9opodoad o[[ouuoIjOT or30[oUYDdY soamjeroduroy SJISSO00NS sonbrry)
DaAe 91IqIyedunod oouepoduur B[ Op oyImur | SOp 9)18S909U sopoooxd 90RLINS -09[90zard
19 UOIJRUTUIRIUO)) o[qreq D007 > I, srewt o[qIssod  Ied uoryeisojuy op a8eurs) XNRLIIRN
SOIQADS
SIUSWOUUOIIATUD UOI)RISYIUL, P SINAIN
Xne UOI)RISYIUL onbr3ojouyooy Nnp uoIesrIqey
SOYMOTI(] sogejuesy 91Iqryeduro)) -0)) 9p9o0I] op 9p9d0Ig ors0[ouYOA,




Thése de Paul Leclaire, Lille 1, 2015

36

(MEMS)

N

CHAPITRE 1. LES MICROSYSTEMES

Do 000T onbsnf

IS JeIISqNS onbriospozord  9[qISIOAQI U0De] SINAIN
ms QINHIN ne 1o deS puerd e  op jueuuoruo}  JINHH 00AR 19 LINAH IS JeIISqNS
onbymads oyonod  IMdONPUOI-TUDS LINAH uoryerdojur  op anbryjrouow NP 9AI}O9[9S
9P 2OURSSIOL) NRLID)RTN Do 008 < L 0D UOI)RISYIU] 9INARIY) N®B)
UI[[RISLIDOUOUI
OIS ms SINAIN
op yuoweddo[aAg(]
O1S-410d op
amred e onbriqe; amjeroduo) uo
orjred opurisd 91591 19 I91}10q IDIJUOTWOP
o Jryrsodsi( uo st J1Isodsiq - ), 00g onbsnl ® OIS
IOSI[ROI ® S[DIYIP  INQIONPUOIIWLRS  S[(ISIOADI UOIR]  onbIuorloa[e SINHIN
10 onbysurrjur 9)IpIouI 9P JURUUOIIOUOJ OUN DOAR op 30 DIS-1,44 IQ jerjsqns 10S no
Uou UoIoNpsuRI) opur(q o3Ie| ILAArC uorjeISoIUl  op onbryjrjouour NP OAT}I[9S IS sjyeIjsqns
op 9POIN B XNIRIICIN D 006 < L 0D UOI}RISOIU] QINARIY) ms OIS
SOIQADS
SPUSWIOUUOIIATD UOT)RISYIUL, P SINHIN
Xne UOI)RISYIUL onbrgojouyoey NP UOIYROLI(e]
SYMOLPI(] SogejueAy 9qryeduwo)) -0)) 9p9o0I] op 9pado1d ar3o[ouyda],




Thése de Paul Leclaire, Lille 1, 2015

CHAPITRE 1. LES MICROSYSTEMES (MEMS) 37



Thése de Paul Leclaire, Lille 1, 2015

Chapitre 2

Le nitrure de Gallium

2.1 Propriétés structurales

2.1.1 Propriétés cristallines

Les matériaux III-V et plus particulierement les nitrures d’éléments 111, ou III-N (composés
stoeechiométriques d’azote et d’un élément de la colonne 3 du tableau de Mendeleiev), peuvent
s’organiser selon trois principaux arrangements cristallographiques différents qui sont illustrés
par la figure 2.1 :

— La structure hexagonale de type wurtzite

— La structure cubique de type blende de zinc (zinc blende)

— La structure cubique de type sel gemme (rock salt).

=
=z
s

il

|
L,

(2]
R

s
s

FIGURE 2.1: : Principales structures cristallines des éléments I1I-V (a) wurtzite, (b) zinc
blende et (c) rock salt. Par définition la face normale parallele a ¢ est notée (001) ou (0001).

L’obtention d'un arrangement est liée aux conditions de croissance ainsi qu’a la nature du
substrat. La structure zinc blende sera obtenue par croissance loin de 1’équilibre thermody-
namique (basse température entre autre) sur les faces (001) des substrats a maille cubique
tels que le SiC [76], Si [77], MgO [78] ou GaAs [79]. La phase wurtzite est la plus stable ther-
modynamiquement et donc plus facile a obtenir. De ce fait, la phase hexagonale reste la plus
répandue. Elle sera préférentiellement obtenue & partir des plans (0001) de substrats a maille
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hexagonale ou & partir des plans (111) de substrats & maille cubique. Dans ce manuscrit, il ne
sera question que de la structure cristallographique hexagonale (dite wurtzite).

La maille d’un cristal wurzite se caractérise par trois parametres : le parametre de maille de
la base hexagonale a, la hauteur de la maille c et la longueur de liaison entre les atomes III et
N notée u. Dans un cristal wurtzite qui correspondrait a un empilement hexagonal compact,

. N LA ! o )
la relation entre ces parametres devrait étre u = Sc et ¢ = a * \/g [80].

Remarque :

Il est de coutume de décrire les plans cristallographiques dans un systéme de coordonnées de
Miller avec 3 indices (hkl). La symétrie hexagonale n’étant pas mise en évidence dans cette
notation, il est d’usage d’utiliser un systeme a 4 indices (hkil) tel que i=-(h+k), par exemple
la notation du plan (302) est également (30-32).

2.1.2 Propriétés élastiques

Un matériau est dit élastique lorsque la déformation subie (€) en réponse aux forces externes
est réversible. Lorsqu’un matériau se trouve dans un régime de déformation élastique, le lien
entre le tenseur de déformation g, ou k représente le plan considéré et | la direction de la
déformation, et le tenseur de contraintes oy appliquées, la contrainte o est définie comme la
force appliquée par unité de surface T' = g , est régie par la loi de Hooke [81] :

T =) Cijii-Ski (2.1)
i

En général, on utilise la notation de Voigt dans laquelle les couples d’indice i et j sont équi-
valents a un chiffre. Suivant cette notation : xx—1, yy—2, zz—3, yz—4, zx—5 et xy—06,
d’ou :

T F 5
T S
T3 | S
T, | [Omn] S
T Sk

| T6 | | S6

Avec C le tenseur des modules élastiques. Les matériaux III-N sont des cas particuliers de la
symétrie orthotropique (propriétés différentes suivant deux axes perpendiculaires. On distin-
guera donc les propriétés dans le plan de croissance, et celles suivant 1’axe de croissance). Le
tenseur des modules élastiques s’écrit alors[82] :

Chn Cip Cis 0 0 0

Cia Ciu Cis 0 0 0

Cizs Cis C3 0 0 0
0 0 0 Cu O 0
0 0 0 0 Cu O
0 0 0 0 0 e
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Avec Cgg = % De plus nous ne considérerons que les contraintes normales du cristal. La
loi de Hooke se simplifie donc en 2.2 :

T Cn Ci Ci3 S1
Ty | =| Cia Cin Ci3 Sy (2.2)
T3 Ciz Ciz Cs3 S3

On définit alors le module d’Young biaxial (E;), ou i et j représentent respectivement la
direction de la contrainte et de la déformation, et le coefficient de Poisson biaxial (vy) des
matériaux III-N comme[83] :

E
Eb _ 11
1 -9

(72

Ey,=Cy+Cip — 20713

33
€2z 2v 2013
vy, — — e — _
b Erx 1—v 033

Remarque : Le GaN est un cas particulier des matériaux orthotropiques et possede alors deux
modules d’Young E; et Ej et trois coefficients de Poisson v45, /57 et v13. Dans la littérature
les parametres E et v que 'on rencontre valent E; et 5.

2.1.3 Polarités et polarisation
2.1.3.1 Polarisation spontanée

Dans un cristal wurtzite I1I-N, la différence d’électronégativité entre les atomes d’azote et ceux
d’Eléments III entraine la formation de dipédles créant ainsi une polarisation dite spontanée.
Dans un cristal wurzite, les directions [0001] et [000-1] ne sont donc pas équivalentes. La struc-
ture possede alors deux polarités : la polarité métallique (Ga ou Al) et la polarité azote (N)
(fig2.2). Par convention, la direction de la polarité est orientée de la charge la moins électro-
négative (élément III) a la plus électronégative (élément N). L’orientation [0001] correspond
ainsi a la polarité Ga et la [000-1] la polarité N. Dans un matériau homogene, ces dipdles se
neutralisent. Par contre, une charge apparait aux discontinuités constituées par la surface ou
les interfaces avec d’autres matériaux.

Ga-face N-face

[0001]

Substrate Substrate

F1GURE 2.2: Différentes polarités Ga et N du GaN en phase wurtzite
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Les valeurs des polarisations spontanées pour les matériaux III-N sont reportées tableau
2.1[84]. La valeur de la polarisation spontanée pour 1’AlGaN se calcule a partir de la loi
de Végard (eq 2.3)

AlgGagy_z)N

=x- Py, (AIN) 4+ (1 — z) - Py,(GaN) (2.3)

sp

Tableau 2.1: Valeur de la polarisation spontanée pour le GaN et I’AIN
GaN  AIN

Psp (C/m2) -0.029 -0.081

Pour la grande majorité des applications, la polarité métal (Ga, Al) est la plus fréquemment
utilisée. Jusqu’a aujourd’hui, les ITI-N obtenus par épitaxie avec la polarité métal ont toujours
présenté une rugosité plus faible et une meilleure qualité structurale [85]. Bien que des com-
posants aient été développés sur des structures a polarité azote [86], les composants étudiés
dans ce manuscrit ont tous été réalisés a partir de structures a polarité métal.

2.1.3.2 Polarisation piézoélectrique

En plus de la polarisation spontanée, une autre polarisation dite piézoélectrique P, vient
s’ajouter. Cette polarisation est la conséquence de la déformation élastique de la maille qui
vient modifier le dipole formé par les atomes III et N (fig2.3). Cette polarisation peut étre
présente dans le cas d'une hétéroépitaxie [87]. Lors de la croissance d’une hétérostructure
(un film de nature différente épitaxié sur un autre film), la polarisation piézoélectrique vient
s’ajouter a la polarisation spontanée (dans le cas ou I'un des matériaux subit une déformation
en extension) ou se soustraire (dans le cas ou 'un des matériaux subit une déformation en
compression). Evidemment, les effets sont inversés pour la croissance d’un matériau a polarité
azote.

FIGURE 2.3: Schéma du tétraedre formé par les liaisons covalentes entre un atome III et
4 atomes N dans la structure wurtzite relaxée (gauche) et déformée par la contrainte en
compression dans le plan (droite)

Dans le cas d'un matériau de symétrie 6mm, dont font partie les matériaux wurtzites, la pola-
risation piézoélectrique s’exprime en fonction des coefficients piézoélectriques ej; du matériau
et du tenseur de déformation S; (eq.2.4).
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0 0 0 0 €15 0

P.=| 0 0 0 e5 0 0 g?’ (2.4)
es1 ez ez 0 0 0 4
Ss
Se

Les valeurs des coefficients piézoélectriques des matériaux III-N sont données dans le tableau
2.2

Tableau 2.2: Valeurs des constantes piézoélectriques du GaN et de I’AIN [84]

GaN AIN
e31(C/m2) -0.49 -0.60
633<C/m2> 0.73 1.46

2.2 L’hétérojonction AlGalN/GaN

2.2.1 Formation du gaz bidimensionnel d’électron (2DEG)

Les transistors a haute mobilité électronique (HEMTs) traditionnels & base de matériaux I1I-V
utilisent une couche dopée, I’AlGaAs par exemple dans la filiere HEMT AlGaAs/GaAs, pour
fournir les électrons au canal. Cependant, dans le cas des composants HEMTs AlGaN/GaN; la
couche barriere AlGaN est non-intentionnellement dopée. La présence du gaz bidimensionnel
d’électrons (2DEG) dans une hétérostructure AlGaN/GaN résulte en partie du dopage résiduel
n dans les couches mais aussi des états donneurs de la surface. De plus, la charge de polarisation
positive a l'interface AlIGaN/GaN se combine a la discontinuité de bande de conduction pour
confiner les électrons dans un puits de potentiel (fig 2.4). Le champ électrique interne E satisfait
les relations (eq 2.5) :

.0 Pcharge divP
divE = g€ _
Ediélec Ediélec

87E _ pcharge(z) . aP
0z Edilec EdiclecO%

E(Z) = ! (/ pcharge(z)dz - P(Z)>

Ediélec

Avec peharge la densité de charges, cgiciec la permittivité diélectrique et P la polarisation. Dans

lecasou p=0:
AP = Pygan — Paan

d’ou :
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AP

Ediélec

AE = Eqcan — Egan ~

=6—12MV/em (2.5)

Dans le cas d'une hétérostructure AlGaN/GaN, la couche de GaN étant généralement beau-
coup plus épaisse que la barriere d’AlGaN, elle peut étre considérée comme relaxée donc sans
polarisation piézoélectrique. La densité de charges a 'interface s’écrit alors [87] :

AlGaN AlGaN

oacel = Py + P = PO (2.6)

Sp pz

FIGURE 2.4: Schéma montrant les charges présentes dans une hétérostructure AlGaN/GaN

La polarisation de I’AIN étant supérieure a celle de GaN, il est possible de faire varier la
densité de charges de polarisation en modifiant la composition en Al dans la barriere (fig 2.5).
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Polarisation piézoélectrique
Polarisation spontanée
Total

0,00 -
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-0,04
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-0,10
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FIGURE 2.5: Polarisation dans une barriere AlGaN en fonction du taux d’aluminium

A T’équilibre thermodynamique, 'alignement des niveaux de Fermi ainsi que la continuité des
propriétés physiques de part et d’autre de l'interface entrainent la courbure des bandes de
conduction et de valence. La bande de conduction E. du matériau a plus faible largeur de
bande interdite (ici le GaN) se trouvant proche du niveau de Fermi, un puits de potentiel
triangulaire va se former a l'interface et permettre le confinement des électrons (fig2.6).

Ec /
O i —eN_
. bar
gbar'
e®,
AE,. | N,

Erermi =7 ==="=""""~ #EI ----------
I —
Barriere Canal Buffer z

Zg

FIGURE 2.6: Diagramme de bande de conduction d’une hétérojonction AlGaN/GaN [8§]
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2.2.2 Densité électronique dans le 2DEG

Malgré I'absence de dopage intentionnel, une densité d’électrons (Ns) tres élevée est présente
dans le canal. Cette densité d’électrons est dépendante de la composition et de 1’épaisseur de
la barriere (eq 2.7) [87]. Les densités de porteurs obtenues dans des hétérostructures varient
de quelques 1x10'? & 2-3x10" cm™2[89)].

Ni(r) = 72 — S0 s (gp(x) + Be(w) = AE(x) 27)

Avec oo la densité de charge de polarisation, egiciec la permittivité diélectrique, ¢ la hauteur
de barriere a la surface, q la charge d’un électron, d I’épaisseur de barriere Eg le niveau de
fermi et AE, la discontinuité de la bande de conduction.

Des études semblent s’accorder sur l'origine des électrons présents dans le gaz 2D. Ceux-ci
seraient issus de donneurs profonds présents a la surface de 'AlGaN [90, 91]. Lorsque la
position en énergie du niveau donneur est supérieure ou égale a celle du niveau de Fermi, les
électrons issus de ces états donneurs viennent peupler le gaz 2D.

2.2.3 Mobilité électronique

La mobilité électronique p1 est une grandeur caractérisant le comportement des électrons soumis
a un champ électrique E. La vitesse des électrons s’écrit :

v = ,uﬁ (2.8)

Sous faible champ électrique, une premiere expression de la mobilité est donnée par le modele
de Drude, ou encore approximation du temps de relaxation, qui permet de modéliser la vitesse
des porteurs et de donner une expression de cette mobilité (fig 2.7). On peut montrer, dans
cette approche, que la mobilité vaut :

p=— (2.9)

o n o

L | L 1 L 1 ' | L

Drift velocity (107cm s-1)
© O = = N Now
S W O W

0 100 200 300 400 500
Electric field (kV/cm)

FIGURE 2.7: Vitesse de dérive en fonction du champ électrique dans (1) le GaN de structure
Wurtzite et (2) le GaN de structure zinc-blende [92].
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Avec q la charge, m* la masse effective et T le temps moyen entre deux collisions (ou temps
de relaxation). Une premiere approche de I’étude de la mobilité consiste a supposer tous les

processus de relaxation indépendant. Le calcul du temps de relaxation suit alors la loi de
Mathiessen (eq 2.10) :
1

> 1 (2.10)
T i T;
Nous distinguons deux types de diffusion. Les diffusions élastiques : diffusions par impuretés,
par rugosité d’interface, le désordre d’alliage, dislocations..., et inélastiques : phonons acous-
tiques et optiques. P. Lorenzini [93] a réalisé une étude visant a rendre compte de I’évolution
de la mobilité dans un gaz 2D a l'interface AlGaN/GaN en fonction des différents mécanismes
de diffusion (fig 2.8). On constate que pour de faibles densités de porteurs, la mobilité dé-
pend en grande partie de la qualité du cristal et notamment de la densité de dislocations. En
revanche, lorsque la densité augmente, un phénomene d’écrantage apparait a température am-
biante [94, 95]. Les interactions avec les phonons et a l'interface avec la barriere prennent alors
le pas sur le reste. Un point remarquable est que grace a ces effets d’écrantage, des mobilités

2 fois supérieures a celles observées en volume (tableau 2.3) peuvent étre obtenues dans les
gaz 2D.

10°¢ .
Rugosifé
\
= ,.Jull'"
— T !
g ; L Alliage —>_
e 107 ¢ o
E :
=
e
E
g ---_g_a_*uﬂil\iw______ y
k] irn
10 b Expérience
L~ Totale
1E12 1E13

Densité du gaz 2D (cm™)

Fi1GURE 2.8: Lorenzini HDR fig 2-24 : Variation expérimentale et calculée de la mobilité des
électrons dans une hétérostructure AlGaN/GaN en fonction du Ns. [93]

Pour les applications a hautes fréquences, la mobilité peut jouer un role prépondérant car elle
conditionne la résistance d’acces et par voie de conséquence la vitesse de saturation (vitesse
maximale des porteurs dans le canal). Plus celle-ci est importante plus les fréquences de travail
pourront étre élevées. Dans les matériaux nitrures d’éléments III, la mobilité dans le gaz 2D

permet de tirer profit de la vitesse de saturation 2.5 fois supérieure a celle du Si (tab2.3, fig
2.7) [96].
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Tableau 2.3: Valeur de la mobilité électronique p, et de la vitesse de staturation Vg a 300K
pour le GaN, AIN, SiC, GaAs et Si

1n [cm?/Vs] Vg [107cm/s

GaN 1000 2.5
3C-SiC 800 2
GaAs 8000 2
Si 1350 1

2.2.4 Résistance de feuille

Comme nous pouvons le voir sur la figure 2.8, une forte corrélation existe entre la densité
de porteurs et leur mobilité. Afin de rendre compte des propriétés de transport du gaz 2D,
on défnit la résistance de feuille (Rsh, ou sheet resistance en anglais), dont la valeur dépend
uniquement de la mobilité 11 et de la densité de charge Ns, qui s’écrit (eq2.11) :

1
h=——"7— 2.11
Rs T Ns g (2.11)

La résistance de feuille est un parametre important pour les transistors car elle conditionne la
valeur des résistances d’acces et donc le courant qui peut traverser le canal.

2.2.5 Conclusion : Le GaN pour les MEMS

Le GaN se trouve étre un matériau intéressant dans l'optique de fabriquer des MEMS réso-
nants. Ses propriétés piézoélectriques, élastiques et électroniques permettent d’imaginer fa-
briquer des transducteurs électromécaniques co-intégrés avec des fonctions électroniques. La
présence d'un gaz 2D a une interface AlGaN/GaN est I’élément clé des transducteurs en GaN.
Elle évite le recours a une structure métal/semiconducteur/métal qui reste délicate a fabriquer
et qui détériore les propriétés piézoélectriques sur des couches minces en fournissant une élec-
trode inférieure. Le coefficient de transduction des transducteurs peut étre modulé en jouant
sur la concentration en aluminium dans la barriere.
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Chapitre 3

L’hétéroépitaxie

3.1 Les substrats pour I’hétéroépitaxie

Aujourd’hui, il n’existe pas de substrats de GaN natifs commercialisés en quantité suffisante
comme c’est le cas pour le GaAs, Si, InP... Les seuls substrats de taille utilisable disponibles
sont des substrats de GaN autosupportés (commercialisés par Lumilog-Saint Gobain ou PAM-
XIAMEN par exemple) présentant une densité de dislocations de 107 cmenviron. Cependant
ces substrats restent trop onéreux avec des diametres qui peinent a dépasser 100 mm. Des
sociétés comme Ammono (Pologne) produisent en petite quantité des substrats avec des den-
sités de défauts entre 102 et 10* cm™, mais peinent & dépasser 17 de diametre a cause de
la faible vitesse de croissance de leur méthode de synthese, dite Ammonothermale. Dans ce
méme ordre d’idée, la commercialisation de couches tremplins de GaN ou AIN sur substrats
saphir ou SiC (TDD = 10® cm™) sont de nature a simplifier la réalisation des hétérostructures
mais restent une solution couteuse. En conséquence, ’hétéroépitaxie est la solution la plus
répandue pour la croissance de dispositifs a base de GaN. Enfin, il n’existe aucun substrat
en accord de parametre de maille avec GaN et/ou présentant des coefficients de dilatation
thermique identiques.

Le substrat le plus courant est le substrat saphir (Al,O3) notamment a cause de son role
historique joué dans I’élaboration des diodes électro luminescentes [97]. Malgré ses bonnes
propriétés optiques et son faible cotit, le saphir reste une solution tres peu viable pour la ma-
jorité des applications électroniques. Sa faible conductivité thermique et la difficulté a 'usiner
limitent son utilisation pour des applications en électronique ou pour les microsystemes. De
plus, le désaccord de coefficient de dilatation thermique entre le GaN et Al;O3 qui introduit
une forte compression lors du refroidissement complexifie la croissance de couches épitaxiales
dédiées aux MEMS (flambage des structures libérées).

Les substrats 4H ou 6H-SiC présentent quant a eux une tres bonne conductivité thermique et
électrique tout en ayant un désaccord de parametre de maille avec le GaN relativement faible.
De plus leurs coefficients de dilatation thermique étant plus faibles que celui du GaN, une dé-
formation en tension est introduite dans la couche de GaN lors du refroidissement. Cependant,
I’épaisseur des couches ne peut excéder une certaine épaisseur si I’'on veut éviter la formation
de fissures. Dans l'optique de réaliser des composants MEMS, ce type de substrat reste donc
tres attractif d’autant plus qu’il présente des propriétés mécaniques bien plus intéressantes
que les autres substrats usuels. Néanmoins, la réalisation technologique de membranes sur
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SiC reste complexe par rapport a celle sur Si. Enfin, malgré certains produits commercialisés
par la société CREE [98], le prix élevé du SiC demeure un point noir pour le développement
de composants GaN. Une possibilité reste le développement de couches 3C-SiC tremplins sur
substrat Si. Quelques dispositifs MEMS ont été réalisés dans le cadre de la collaboration entre
I'IEMN et le CRHEA. Méme si cette approche nécessite encore des développements au niveau
de la croissance et des procédés technologiques, des résultats encourageants (haut facteur de
qualité) ont été obtenus.

Le silicium présente un attrait important de par son prix et les tailles de substrats disponibles.
Sa conductivité thermique acceptable ainsi que la possibilité d’intégrer des composants I1I-N
avec des dispositifs de la filiere CMOS reste un atout important dans 'optique de réaliser des
circuits électroniques [99]. Le fort potentiel économique du substrat silicium peut entrainer la
commercialisation de nombreux produits GaN sur substrat Si (Epigan, Toshiba...). Enfin, la
gravure du silicium est maitrisée et il est relativement facile de libérer des structures. Dans le
cas des MEMS, cet avantage est fondamental. En revanche, le fort désaccord de parametre de
maille entre le Si et le GaN entraine la formation de nombreux défauts lors de ’épitaxie ce qui
limite les performances des composants et/ou nécessite de nombreuses étapes de croissance
avant d’atteindre des densités de défauts équivalentes a celles obtenues sur saphir ou SiC.
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Tableau 3.1: Propriétés des différents substrats utilisés pour 1'épitaxie de nitrures

GaN [100]  AIN[100]  Saphir 6H-SiC 3C-SiC  Si(111)

Parametre de

maille & 300 K (A) 3.1878 3.112 2.747 3.080 3.082 3.84
Désaccord
parametrique par 0 2.4 -16 3.5 35 +17
rapport au GaN
(%)
Coefficient
d’expansion
thermique (X10'6 5.59 4.2 7.5 4.7 4.7 2.59
K1)
Conductivité
thermique (W. 1.3 2 0.42 3.3 3.3 1.5
K'.cm?)
Résistivité (Q.cm) >10? >1013 isolant ~ >10* >10? >10?
Module d"Young 286.5 324 470 440 440 130
(GPa)
Cocfficient de 0.22 0.24 025  0.22 0.22 0.26
poisson

: , 3000-5000
fé;x du substrat 2 (auto- : trsglociin) 50 3000 3000 30

supporté) P

3.2 Techniques de croissance

La croissance de nitrures d’éléments III est principalement réalisée via trois techniques : L’épi-
taxie sous jets moléculaires (EJM ou MBE en anglais), 1’épitaxie en phase vapeur aux or-
ganométalliques (EPVOM ou MOVPE en anglais) ou encore 1’épitaxie en phase vapeur aux
hydrures (HVPE). Une synthese des caractéristiques de ces déférentes techniques est présentée
dans le tableau 3.2.

La technique de croissance par HVPE permet d’atteindre des vitesses de croissance de 100
nm/h et des épaisseurs allant de 100 pm & quelques millimetres tout en conservant d’excellentes
qualités électroniques et structurales. Ces spécificités en font donc la technique préférée pour
la croissance de substrats autosupportés de GaN ou d’AIN. Cette technique n’ayant pas été
utilisée lors de cette these, elle ne sera pas détaillée.

Les croissances des différentes hétérostructures étudiées dans le cadre de cette these ont été
en grande majorité réalisées par EJM. Par la suite quelques croissances EPVOM ont été
réalisées dans I'optique d’un transfert de la croissance de couches pour applications MEMS vers
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des techniques industrielles. Les réacteurs utilisés ont principalement été un Riber Compact
21T (source ammoniaque) pour la partie EJM et un Tomas Swann CCS 3x2” pour la partie

EPVOM.

Tableau 3.2: Principales caractéristiques des techniques de croissances utilisées pour ’épitaxie
de matériaux ITI-N

EJM EPVOM EPVH
Pression dans le réacteur (Torr) 1075- 10°H 20 - 500 350-750
Température du substrat (°C) 500 - 950 500 - 1200 900 - 1100
Vitesse de croissance (pm/h) 0.1-1 02-5 10 - 100
Précurseurs NHj, plasma N, NHj;, Triméthyl- HCI, NHj, bain
sources solides (Ga,AlIn) métallique
métalliques
Remarques Controle précis des Croissance Couches épaisses
épaisseurs, rapide / substrats
compositions et Plateau production
maitrise des multisubstrat industrielle
interfaces production
Controle in situ de industrielle
la croissance
(RHEED)

3.2.1 Croissance par épitaxie sous jets moléculaires (EJM/MBE)
3.2.1.1 Principe

L’épitaxie sous jets moléculaires (EJM ou MBE, Molecular Beam Epitaxy) permet la crois-
sance de couches monocristallines sur un substrat tout en contrdlant tres précisément les
épaisseurs. Dans le cas de la croissance de couches minces pour les applications MEMS, elle
semble donc particulierement adaptée.

Cette technique de croissance est basée sur l'interaction des flux atomiques avec la surface
d’un substrat. La croissance sous jets moléculaires n’est possible que lorsque le libre parcours
moyen des atomes sublimés est supérieur a la distance entre la cellule source et le substrat. Les
pressions de travail ne doivent donc pas excéder 10 Torr environ (pression mesurée pendant
la croissance). Dans la pratique, cette condition va limiter la température de croissance a
des valeurs relativement faibles comparées aux températures utilisées dans I’épitaxie en phase
vapeur aux organométalliques ou aux hydrures.

Introduite vers la fin des années 70, L’EJM fiit grandement aidée par Gunther [101] qui a été le
premier proposer en 1958 la méthode des trois températures pour la croissance des matériaux
ITI-V. Cette technique, toujours utilisée, permet de maitriser chaque élément séparément.
En effet, chaque élément III est évaporé a partir de cellules d’effusion séparées et chauffées
de maniére indépendante. La température des éléments III (Al, In, Ga,...) ainsi que celle
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du substrat peut donc étre modifiées sans altérer le flux d’'un autre élément. Chacune de
ces cellules est chauffée de facon a ce que les éléments soient évaporés sous forme de flux
d’atomes dirigés vers 1’échantillon. La croissance a lieu a la surface du substrat maintenu a
une température donnée. La température des éléments III étant supérieure a celle du substrat,
les éléments arrivant a la surface sont adsorbés et diffusent jusqu’au site d’incorporation a une
vitesse qui dépend de la température et de I’élément. La troisieme et derniere température
est la température d’évaporation des éléments V qui est bien inférieure aux deux autres. La
vitesse de croissance n’est pas dépendante de cette grandeur ce qui permet d’avoir une vitesse
de croissance controlée par le flux d’éléments II1. Des 1975, des chercheurs des laboratoires
Bell [102, 103] ont développé la technique. Ces derniers ont montré que la bonne qualité de
la croissance est liée au vide trés poussé régnant dans I'enceinte (P=10""Torr), permettant
ainsi de limiter I'incorporation d’impuretés résiduelles dans les couches. L’épitaxie sous jets
moléculaires a sources solides présente les avantages suivants :
— Les vitesses de croissance sont faibles devant les vitesses de diffusion en surface. La
croissance bidimensionnelle est favorisée et les épaisseurs sont parfaitement controlées.
Cela permet la fabrication tres précise de structures.
— L’utilisation de températures de croissance modérées limite les diffusions en volume
et permet la réalisation de profils de dopage abrupts et d’interfaces de bonne qualité.
Cette spécificité rend 'EJM particulierement intéressante pour la croissance de couches
ultra fines.
— D’un point de vue pratique, I’Epitaxie par Jets Moléculaires présente également 1’avan-
tage de disposer d'un moyen d’analyse in-situ de la surface, le RHEED (Reflection
High Energy Electron Diffraction), qui permet de suivre la reconstruction de surface et
I’évolution de la rugosité a 1’échelle nanométrique en cours de croissance.

Porte substrat
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ultra-vide .

Cellule deffusion 4,7\

2 X ;
dlement V (N) t _‘4;

L //

Cache
o S macanique

’ —
NH,, N; I
Cellule d'effusion Creuset chauffe
&lément dopant par effet Joule
(Si, C. Mg)

Callule d'effusion
élément Il
(Ga, Al In)

FIGURE 3.1: Schéma d’un réacteur de croissance EJM

3.2.1.2 Meécanismes de croissance de GalN

La croissance de GaN par épitaxie sous jets moléculaires est régie par une série de processus
physico-chimiques dont les mécanismes sont tres dépendants de l’environnement dans 1’en-
ceinte du réacteur (température, pollution, pression...). Tout d’abord, I’élément N est apporté
soit par une source produisant des radicaux a partir du diazote Ny (source plasma) soit par
une source moléculaire (injecteur d’ammoniac). Dans le deuxiéme cas, la dissociation des es-
peces se fait par craquage thermique des molécules NHj3 a la surface de ’échantillon. Mesrine
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et al. [104] ont montré que efficacité de ce craquage dépend fortement de la température de
croissance. La limite basse des températures lors d'une croissance par EJM ammoniac va donc

étre fixée par ce phénomene de craquage.

L’incorporation des atomes arrivant a la surface de I’échantillon se produit en plusieurs étapes.

Ces différents processus sont :

1. la condensation ou I’adsorption de I'atome incident (physisorption). Pendant cette phase,
I’énergie de liaison de ces atomes avec la surface est faible, une fraction sera ré-évaporée.

2. La deuxiéme étape est la migration des atomes sur la surface.

3. Les atomes vont former des liaisons chimiques avec la surface (chimisorption). A cette
étape, les énergies de liaison sont plus fortes et la mobilité réduite. Ceci va conduire a
I'incorporation de 'atome a la surface. Les conditions de croissance (température, flux,...)
vont influencer fortement les distances parcourues par les atomes d’éléments III. Une
capacité a diffuser plus ou moins grande va influencer fortement la qualité de la surface
épitaxiée puisque la diffusion est nécessaire pour atteindre des sites d’incorporation de

moindre énergie (bords de marche, ilots, lacunes).

\
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FIGURE 3.2: Schéma des phénomenes physico-chimiques se produisant lors d’une épitaxie sous

jets moléculaires[105]

La croissance des couches n’est pas forcement bidimensionnelle méme si ce mode de croissance
est celui qui est le plus souvent recherché. La croissance peut, en effet, étre tridimensionnelle
selon certaines conditions d’épitaxie. Les modes de croissance observés peuvent étre décrits
a partir de considérations énergétiques macroscopiques [106]. La forme d’un cristal a I’état
d’équilibre est celle présentant un minimum des énergies de surface de ses facettes. Considérons
un substrat de surface S et les énergies d’interface entre la couche et le substrat (ys), le vide

et substrat (yys), et le vide et la couche (yy.).

— Si Yse< Yvs + Yve le systéeme minimise son énergie par recouvrement total de la surface
du substrat avant dépot d’une nouvelle couche. C’est le mode de croissance bidimen-

sionnelle de type Frank-Van der Merwe.
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— Si Yse> Yvs + Yve 'énergie d’interface entre les atomes de la couche est la plus forte.
Les atomes auront tendance a se regrouper pour former des lots tridimensionnels de
facon a minimiser la surface du substrat recouverte et minimiser 1’énergie totale. C’est
le mode de croissance tridimensionnelle de type Volmer-Weber.

— Le dernier mode de croissance, nommé Stranski-Krastanov n’apparait que dans le cas de
matériaux fortement contraint. Dans ce cas, c’est I'énergie élastique qui est minimisée.
Le substrat est entierement recouvert par le matériau épitaxié, mais, a partir d’une
épaisseur critique, la forte contrainte entraine I’apparition d’une forte rugosité lors de
la croissance. Malgré un supplément de surface, I’énergie totale est diminuée grace a la
relaxation élastique de la contrainte.

La frontiere entre ces trois modes peut étre déplacée avec les parametres de croissance. Une
simple variation de la température peut faire passer d’'un mode de croissance a un autre. En
modifiant légerement les conditions de croissance, il est alors possible de réaliser et controler
des transitions 3D-2D ou inversement qui peuvent s’avérer intéressantes selon les propriétés
recherchées.

3.2.2 Croissance par épitaxie en phase vapeur aux
organométalliques (EPVOM /MOCVD)

Historiquement, la croissance de GaN a d’abord été effectuée par des techniques en phase va-
peur [107]. Aujourd’hui, 'TEPVOM regne en maitre dans l'industrie car elle permet la croissance
rapide de structures sur des substrats de grande taille ou simultanément sur plusieurs sub-
strats plus petits. L’utilisation d’organométalliques, dans notre cas des triméthyl-X (TMGa,
TMAL..) ou des triéthyl-X (TEGa par exemple) ainsi que 'augmentation de la vitesse de crois-
sance permettent de réduire les cotits de production. Cette technique est basée sur la pyrolyse
de ces composés en surface de I’échantillon. Ces composés sont acheminés via un gaz porteur
(N3 ou Hj) et se recombinent avec des atomes d’azote issus de 'ammoniac (NH;) également
pyrolisés a la surface de I’échantillon. Généralement, les entrées des organométalliques sont
distinctes de fagon a ce qu’ils ne se mélangent qu’a l'intérieur du réacteur dans une partie
de la phase gazeuse a la surface de I’échantillon qu’on appelle la couche limite. Ces espéces
s’y décomposent et les éléments 111 adsorbés a la surface de 1’échantillon diffusent jusqu’a ce
qu’ils soient incorporés ou désorbés. Les résidus et produits de réaction (CHy, Hy, Ny ...) sont
évacués par les gaz porteurs.

Tout comme pour 'EJM, différents régimes de croissance peuvent étre identifiés en fonction
du processus limitant la vitesse de croissance :

— A basse et haute températures, la vitesse de croissance dépend fortement de la tempé-
rature du substrat. La croissance est limitée par la faible diffusion des atomes et par la
cinétique de réactions chimiques, des réactions de pyrolyse ou encore par la cinétique
d’absorption/désorption des especes sur la surface du substrat.

— Aux températures intermédiaires, la vitesse de croissance est gouvernée par le transport
de masse et de matiere, c’est a dire par 'hydrodynamique du réacteur

Les structures épitaxiées par EPVOM présentent des morphologies tout a fait différentes de
celles observées apres une croissance EJM. Les collines ne sont plus visible mais une surface
tres lisse a ’échelle micronique est observable. Cependant, une rugosité se développe a plus
grande échelle. Dans le cas ou les conditions de croissance ne sont pas optimales, on peut
alors voir la formation de pyramides tronquées par exemple. Néanmoins, comme montré sur
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la fig 2.8, la mobilité électronique du gaz 2D, dont la longueur caractéristique d’intéraction
est de 'ordre de 1-10 nm, n’est pas extrémement sensible a la rugosité des couches a cette
échelle. L’augmentation de la rugosité a 1’échelle micrométrique ne présente pas un désavantage
important dans I’élaboration de structures HEMTs.

3.3 Contraintes, déformations et défauts dans les
hétérosturctures

3.3.1 Origines des contraintes dans les hétérostructures

La croissance épitaxiale de nitrures d’éléments III sur un substrat en désaccord de maille a pour
conséquence la génération de forts champs de contraintes dans le matériau déposé. Quelle que
soit la technique de croissance utilisée on peut observer ’existence de contraintes dans le plan
de I’échantillon (le plan ¢, d’indices (0001) dans notre cas). Cette contrainte est soit d’origine
intrinseque (liée a la croissance du matériau et au réarrangement des défauts cristallins) soit
extrinseque (d’origine thermoélastique 1ié & la différence de coefficients de dilatation thermique
entre les matériaux III-N et le substrat) [108]. Par convention, on utilisera une valeur positive
pour les contraintes en tension causant une courbure concave de I’échantillon et négative pour
les contraintes en compression provocant une courbure convexe de ’échantillon (fig 3.3).

(a)

o<0

FIGURE 3.3: Etat de courbure d’un échantillon apres dépét d’un film (a) en compression, (b)
non contraint et (c¢) en tension

3.3.1.1 La contrainte biaxiale

Lors d’une hétéroépitaxie, le désaccord de parametre de maille entre le substrat et le matériau
déposé entraine une déformation de la maille de ce dernier. Cette déformation, initialement
nécessaire a la croissance épitaxiale, génére une contrainte (T) de type biaxial dans la couche
et est dite contrainte intrinseque. La maille subit une déformation (s) dans le plan mais aucune
déformation résultante d’une contrainte de cisaillement n’est visible. A partir de I’équation 2.1
la contrainte résiduelle s’écrit donc (eq 3.1) :

{ T, =T, = (Ci1+ Ci2) - Szz + C135.. (3.1)

Tz =2 CISSxI+C33 . Szz =0
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Avec
Szz = a;ao
@ 3.2
{ Szz = % ( )
ol a et ¢ sont les parametres de la maille du cristal déformé et ag et ¢y ceux du cristal relaxé.

On définit alors le coefficient de Poisson biaxial v, ainsi que le module d’Young biaxial Ej, (cf
2.1.2) comme :

Szz CY13 v
v Sa:x CY33 v—1 (3 3)
C? E
Ey=0Cp+Clp—2-1 = (3.4)

033_1—1/

avec v le coefficient de poisson isotrope (rapport entre les déformations transversales et longi-
tudinales dans le cas d’'une contrainte uniaxiale sur un matériau isotrope). L’énergie élastique
associée est donc :

1
Eelastique - 5 : Eb . Six “h-S (35)

Avec h I’épaisseur du film et S sa surface.

Dans ce manuscrit nous avons choisi comme parametres de référence les parametres élastiques
suivants (tab 3.3) :

Tableau 3.3: Constantes élastiques du GaN et de I’AIN
’ parametre a 300 K ‘ GaN ‘ AIN ‘

Module d’Young biaxial (GPa) | 478.5 | 470.5
Coefficient de poisson biaxial | 0.53 | 0.58

Lors de I’épaississement du film, le réarrangement des défauts comme les dislocations provoque
I’évolution de cette contrainte et induit des gradients dont 1'intégrale sur I'épaisseur détermine
la courbure de 1’échantillon.

3.3.1.2 La contrainte thermo élastique

La différence de coefficients thermo-élastiques (coefficients d’expansion thermique = coeffi-
cients de dilatation) entre le matériau épitaxié et le substrat induit une contrainte lors du
refroidissement apres croissance. Cet effet est indépendant de la notion d’épitaxie et est aussi
observable dans le cas du dépot de matériaux non cristallins par exemple. La contrainte s’ap-
plique alors a I'ensemble du matériau de fagon homogene quel que soit son état (relaxé ou
contraint). La contrainte introduite se définit comme (eq. 3.6) :

Eh = Eb . (Ckf — Oés) - Af (36)

avec ay et oy les coefficients de dilatation respectifs du film et du substrat (considérés comme
constants sur la plage de températures considérée ou en considérant leur valeur moyenne
sur la plage de température considérée) et Af la différence de température. Les valeurs des
coefficients de dilatation thermique sont reportées tableau 3.1.
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3.3.2 Relaxation et défauts cristallins

Les différences de nature chimique, de symétrie et de parametres de maille induisent la pré-
sence de nombreux défauts cristallins : domaines d’inversion de polarité, fautes d’empilement,
dislocations, fissures... . Parmi ces défauts, les dislocations sont les plus connues pour dégrader
les propriétés électriques et optiques des composants a base de matériaux semi-conducteurs.
Cependant, au contraire des structures cubiques, la structure wurtzite épitaxiée selon l'axe
¢ (0001) ne présente pas de systemes de glissement apte a relaxer facilement des contraintes
biaxiales. De ce fait, le comportement hors croissance est plutot de type fragile, avec une
relaxation élastique par génération de défauts de type fissure ou délamination, notamment
durant la phase de refroidissement aprés la croissance. Dans ce contexte 1’épaisseur critique
se définit comme 1’épaisseur pour laquelle I'énergie élastique emmagasinée par le systeme est
trop importante et se relaxe par génération de défauts.

3.3.2.1 Relaxation élastique

3.3.2.1.1 Déformation : Dans le cas ou la contrainte appliquée dans une couche est suf-
fisamment faible, le matériau se trouve déformé dans son régime élastique sans générer de
nouveaux défauts. Le matériau se déforme et adopte un parametre de maille moyen corres-
pondant & un équilibre des forces appliquées. La déformation associée a cette variation de
parametre de maille s’écrit :

ar; —a
Sf _ film bulk (37)
QApulk

Avec agm, le parametre de maille du film déposé et apu le parametre de maille du matériau
relaxé.

Dans une hétérostructure, lorsque le matériau i de parametre de maille relaxé a; prend le
parametre de maille du matériau inférieur (i-1), la déformation du matériau s’écrit donc :

S; = Gi1 — @i (3.8)

a;

3.3.2.1.2 Rugosité de surface : La rugosité de surface constitue un second mécanisme
de relaxation élastique. Lorsque 1’énergie élastique augmente, la relaxation peut se faire via
une rugosité de surface. Ce mécanisme qui dépend a la fois de 1’énergie élastique et de 1’énergie
de surface peut dans certains cas expliquer le passage d’un régime de croissance 2D a un régime
3D (cf 3.2.1.2).

3.3.2.2 Relaxation plastique

3.3.2.2.1 Les dislocations : Tout cristal comporte des défauts qui peuvent étre ponctuels
ou étendus (linéaires, de surface ou de volume). Ces derniers rompent localement ’arrangement
atomique du cristal et impactent les propriétés du matériau. Dans le cas de la croissance de
nitrures d’éléments III, les principaux défauts sont les dislocations.

Une dislocation est un défaut linéaire défini par un vecteur unitaire u, parallele a la ligne
de dislocation et un vecteur de Burgers b (fig. 3.4a), correspondant au vecteur devant étre
ajouté pour fermer le circuit de Burgers (fig. 3.4b). Le vecteur de Burgers correspond donc au
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déplacement local induit par la dislocation. Généralement, un grand nombre de dislocations
verticales se propagent dans les hétéroépitaxies wurtzites. Grace a ces deux vecteurs nous
pouvons donc différencier trois types de dislocations verticales dans les wurtzites :

— Les dislocations vis (type c¢) dont les vecteurs unitaires et de Burgers sont paralleles
entre eux et selon l'axe ¢ de la maille. A 'image d’une vis, le parcours autour de la
dislocation induit un déplacement d'une maille, dans ce cas b =c= <0001>

— Les dislocations coin (type a) dont le vecteur de Burgers est perpendiculaire au vec-
teur unitaire. Cette dislocation correspond a 'ajout ou la suppression d’un demi plan
atomique dans le cristal, dans ce cas b =a= %<11—20>

— Les dislocations mixtes (a+c) dont le vecteur de Burgers est b =a+c= %<11—23>

1 |
]
P ' M [Q

FENEEY
| Burgers vactor
K 1
| 0 4 N
\ !

| |

(a)

FIGURE 3.4: (a) Circuit de Burgers correspondant dans un cristal parfait. Le circuit de Burgers
correspond & une dislocation coin et (b) vecteur de Burgers associé [109]

Lors de I’'hétéroépitaxie d’'un matériau I1I-N sur un substrat fortement désaccordé, la croissance
débute par la formation d’ilots de quelques dizaines de nanometres de diametre. Au tout début
de la croissance, des dislocations de misfit (rattrapage de réseau) sont générées pour rattraper
les écarts de parametre de maille dans les premiers ilots. Par la suite, ces ilots grossissent et
coalescent pour former une couche 2D. Ce type de croissance est dite colonnaire en raison
de la grande longueur de cohérence suivant 'axe de croissance [0001]. Cependant, lorsque
ces grains grossissent et coalescent, une contrainte extensive est générée pour accommoder les
désorientations entre ces grains. Cette phase s’accompagne de la réaction entre les dislocations
qui génere un grand nombre de dislocations dites traversantes qui se propagent verticalement
avec la croissance. Les désorientations relatives (fig. 3.5a) des axes ¢ de la maille dans les grains
(tilt) et leurs désorientations dans le plan (twist) sont a mettre en relation avec la formation
de dislocations traversantes aux joints de grains (fig. 3.5b). Ainsi, la génération de dislocations
vis et coin permet d’accommoder respectivement le tilt et le twist entre les grains, puis entre
les colonnes. Cependant, contrairement aux dislocations inclinées, les traversantes ne relaxent
pas la contrainte biaxiale car la projection de leur ligne dans le plan de croissance est nulle
[110, 111].
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FIGURE 3.5: (a)Schéma de la désorientation des grains lors d’une croissance colonaire, (b)
Schématisation des dislocations traversantes coin (gauche) et vis (droite) [88]

Durant la croissance, la relaxation de la contrainte biaxiale se fait généralement via des dis-
locations d’interfaces ( les misfit dislocations) de type coin [112, 113] ou mixte. En effet, ces
dislocations sont les seules a posséder un vecteur de Burgers avec une composante dans le
plan ainsi qu'un plan de glissement (0001). Cependant, I’absence de contrainte résolue sur une
dislocation traversante dans un plan de glissement vertical et les forces de frottement (Peierls)
dans les plans de glissement inclinés dans la symétrie hexagonale empéchent, en théorie, la
formation de ces dislocations d’interface par glissement (la formation de dislocations de misfit
n’apparait que pour de trés grands désaccords de maille, par exemple AIN sur Silicium). La
relaxation s’effectue plutot via la courbure des dislocations traversantes (fig 3.6) sous 'effet du
champ de contraintes. La courbure des dislocations qui permet cette relaxation de contraintes
est en fait un décalage de segment de dislocation (montée apparente) qui s’opere depuis la
surface durant la croissance, le reste de la dislocation restant immobile [110]. Des disloca-
tions fortement courbées peuvent alors réagir 2 a 2 et former des demi-boucles de dislocation,
mécanisme qui par la méme occasion filtre les dislocations.
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FIGURE 3.6: Image TEM en champ sombre suivant l'axe [11-20] d'un empilement
GaN(300nm)/AIN(200nm)/Si(111). Les fleches rouge indiquent les dislocations courbées et
les bleu les boucles de dislocations

3.3.2.2.2 La fissuration : Le phénomene de fissuration dans les matériaux III-N apparait
lorsqu’une contrainte en tension trop importante est appliquée. Dans les hétérostructures ITI-N
sur Si ou SiC, cette forte contrainte est généralement d’origine thermo-élastique. Du fait de la
difficulté de glissement de dislocations dans les matériaux wurtzites ainsi que de I'impossibilité
de nucléer de nouvelles dislocations durant une croissance selon un mode 2D, le matériau se
relaxe en formant des fissures (cracks ou microcracks en Anglais) (fig 3.7a) qui se propagent
dans la couche, voire méme dans le substrat [114, 115]. Les plans de clivage étant plus favorables
a la formation de fissures, ces derniéres sont générées selon les directions <11-20> et <10-10>.
Contrairement aux dislocations, la présence de fissures dans un matériau est rédhibitoire pour
la fabrication de tout type de composant (fig. 3.7b et 3.7¢).
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(©)

FIGURE 3.7: (a)lmage par microscopie optique de la surface d’un échantillon de GaN(2
pum)/AIN(100 nm)/Si(111) présentant des fissures (b) et (c) images MEB de I'impact d'une
fissure sur une poutre libérée

3.4 Description de la structure HEMT de référence du
CRHEA pour les applications de RF et puissance

La fabrication de résonateurs MEMS a base de GaN monocristallin repose sur les structures de
transistors a haute mobilité électronique (HEMTs) [23, 73]. A l'origine les structures HEMT
a base de matériaux nitrures ont été développées pour des applications RF et de puissance.
Le but était d’utiliser la tenue aux forts champs électriques ainsi que la forte mobilité élec-
tronique dans le gaz bi dimensionnel (2DEG) afin de réaliser des composants présentant de
faible valeur de courant de fuite en régime pincé sous fort champ et capables de fournir de la
puissance a haute fréquence. Depuis la réalisation des premiers HEMTs AlGaN/GaN dans les
années 1990 [116], des efforts importants ont été réalisés par les épitaxieurs afin d’augmenter
la tenue sous de forts champs électriques ainsi que de réduire les capacités parasites qui limi-
tent la montée en fréquence de ces composants. Ces deux applications ayant un fort potentiel
industriel et commercial, ont permis le développement du matériau et des structures de couche
tampon (buffer). Aujourd’hui, la croissance de matériaux nitrures polaires sur substrat sili-
cium est relativement bien maitrisée en laboratoire et les composants réalisés montrent des
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performances assez exceptionnelles [117, 118]. Les premiers résonateurs MEMS en GaN ont
donc été élaborés a partir de ces structures qui ont constitué le point de départ de ce travail.

3.4.1 Structure des couches tampons : de la couche de nucléation
a la couche tampon de GalN

La qualité d'une structure HEMT AlGaN/GaN dépend a la fois de la qualité de sa surface,
de son gaz 2D et de l'isolation des couches tampons. Les nombreux défauts introduits lors de
la croissance de GaN sur Si rendent difficile 1’élaboration de structures satisfaisant tous ces
criteres. Cependant, le développement de I'ingénierie de contrainte dans les couches tampons a
permis de réduire la densité de défauts et d’obtenir des courants de fuite des couches tampons
de quelques nA et des résistances de feuille de 'ordre de 250 €2/sq mais au prix de I'utilisation
de couches tampons complexes.

Le premier role des couches composant les couches tampons est de gérer les contraintes intrin-
seques et thermiques générées lors de la croissance des III-N sur Si. En général, les couches
tampons consistent en un empilement de couches successives de AIN, AlGaN et GaN d’une
épaisseur de quelques centaines de nanometres. Ainsi, les nombreux défauts présents dans les
premieres couches de nucléation sont peu a peu éliminés. De méme, ’alternance de couches de
GaN (ou AlGaN) en compression sur les couches d’AIN permet de compenser la contrainte en
tension générée lors du refroidissement pour éviter la fissuration. Désormais, le bon controle
de ces empilements rend possible la croissance de couches non fissurées de GaN avec des
épaisseurs pouvant aller jusque quelques microns présentant, comme sur saphire, des densités
de dislocation de quelques 10® cm™. Pour les applications électroniques, ces couches tampons
épaisses sont aussi utilisées afin de limiter les courants de fuite ainsi que les capacités parasites
qui limitent les performances des transistors HEMTs pour les applications de RF et de puis-
sance. Pour ces raisons, les couches tampons III-N sur Si(111) commercialisées ou réalisées en
vue de fabriquer une structure HEMT ont généralement une épaisseur totale comprise entre
2 pm et 3 pm. La figure 3.8 présente la structure classique des couches tampons utilisées au
CRHEA. Dans le cas d’une croissance NH3-EJM, celle-ci se compose de :

— Une couche de nucléation d’AIN nécessaire a toute croissance de GaN sur Si par cette
méthode de croissance. En effet, ’énergie nécessaire a la formation d’une interface
GaN/Si est trop importante et empéche la croissance cristalline de GaN. De plus, cette
couche de nucléation permet d’éviter 'attaque chimique de la surface du substrat par
le Gallium (meltback etching).

— Un empilement de couches AIN/AlGaN (appelé intercalaire) d’une épaisseur de 400 nm
environ.

— Finalement, grace aux intercalaires, une couche tampon de GaN relativement épaisse,
présentant une densité de dislocations de 'ordre de 5x10° cm™ et sans fissures aprés
refroidissement peut étre épitaxiée.
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GaN (1,5 -2 um)

FI1GURE 3.8: Structure des couches tampons élaborées par EJM et utilisées au CRHEA dans
I'optique de réaliser un composant pour la RF ou la puissance

D’un point de vue électrique, le role de ces couches intercalaires est double. Tout d’abord, la
forte densité de dislocations présentes dans les couches proches de U'interface AIN/Si permet
de piéger les charges introduites par les impuretés incorporées au début de la croissance.
La présence de défauts dans les couches profondes contribue aux bonnes propriétés isolantes
des couches tampons. Le deuxieme role de ces couches est de permettre la croissance d’une
couche tampon de GaN présentant une faible densité de dislocation afin d’obtenir les meilleures
propriétés de transport du gaz 2D possibles. L’empilement des couches tampons doit donc
permettre de concentrer les défauts et les impuretés résiduelles dans les couches proches du
substrat tout en permettant la croissance d’une couche tampon de GaN de bonne qualité.
Ce raisonnement s’applique pour tout type de substrat. Rappelons tout de méme que les
dislocations peuvent dégrader fortement les propriétés de transports et plus particulierement
la mobilité dans le gaz 2D ainsi que les propriétés mécaniques (pertes thermoélastiques). Un
compromis entre les propriétés isolantes des couches tampons et la qualité cristalline de la
couche de tampon de GaN doit donc étre trouvé. Un point clé dans la conception des couches
tampon est la distance entre cette zone fortement disloquée et le gaz 2D. En effet, plus cette
distance sera importante, plus les effets parasites, sur le gaz 2D, introduits par les défauts
seront réduits.

Dans le cas d’'une croissance EPVOM, la structure de référence utilisée au CRHEA est 1égere-
ment différente. Les épaisseurs des couches ainsi que la composition des intercalaires different
légérement a cause des différences des mécanismes de croissance. Le role des différentes couches
reste néanmoins identique.

3.4.2 Les couches actives :

L’obtention du gaz 2D résulte de la différence de polarisation entre le GaN et une barriere
présentant une polarisation plus importante. Comme présenté dans la partie 2.2.1, la com-
position de cette barriere peut varier. Ainsi, il est possible de trouver des barrieres d’AlGaN
avec différentes concentrations d’Al, voire méme des barrieres ultra fines d’AIN. Cependant,
la formation d'un gaz 2D avec de bonnes propriétés de transport a l'interface AlGaN/GaN
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nécessite que la barriére soit pseudo morphique sur la couche de GaN. Son épaisseur doit donc
étre inférieure a I’épaisseur critique de relaxation (hei) qui dépend de sa composition en Al

(eq. 3.9)[119]. ) N L ,
frerin = 2644 <1 i 4rcos?(N) -4(1 + V)ln( cht)) (3:9)

Avec €., la déformation de la barriere, A 'angle entre la direction de Burgers et la direction
normale a la ligne de dislocation, v le coefficient de poisson de la barriere, b la norme du
vecteur de Burgers. Dans le cas des matériaux wurtzites, A = 60°. A partir de cette équation,
I’épaisseur critique de relaxation d'une barriere avec une composition de 30% d’Al est de 23
nm (fig. 3.9) [87]. Pour les applications RF (10 GHz et plus), le rapport d’aspect entre la
longueur de grille et la distance grille canal devant étre largement supérieur a 7, les structures
des zones actives tendent vers des barrieres tres fines et présentant une forte concentration en
Al. Cependant, les plages de fréquences visées pour les applications MEMS étant beaucoup
plus faible (100MHz), nous pouvons nous permettre de travailler avec des rapports d’aspect
beaucoup plus faibles et donc d’augmenter 1’épaisseur de barriere tout en gardant des teneurs
en Al inférieures a 30%.
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Figure 3.9: Epaisseur critique de relaxation des barrieres Al,Ga; N calculée a partir du
modele de Matthews et Blaskeslee ou Fischer en fonction de la concentration x en aluminium

[87]
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Afin d’optimiser le confinement des électrons dans le canal et de limiter la diffusion due au
désordre d’alliage, une fine couche d’AIN appelée couche d’exclusion (spacer) et faisant environ
1 nm d’épaisseur est utilisée [120]. Enfin, il est d’usage de terminer la croissance par un cap
servant a la fois de couche de protection lors des procédés technologiques et qui permet aussi
de mieux fixer I’état de surface de la barriere en évitant 'oxidation directe de celle-ci. Dans
notre cas nous avons utilisé un cap de GaN. Une autre solution qui a déja démontré son
intérét est 'utilisation d'un cap de SiN déposé in-situ en fin de croissance. Cependant, le
procédé de croissance par EJM de ce cap n’était pas encore tres bien maitrisé, d’ou 1'usage
du GaN. Cet empilement de 3 couches est appelé la zone active (fig. 3.10). Dans le cadre
de cette these, nous nous sommes basés sur les résultats de S. Rennesson [88] qui a obtenu
les meilleures performances pour des barrieres d’Aly29Gag 71N de 20 nm. La combinaison des
couches tampons présentées précédemment et de cette barriere d’AlGaN permet d’obtenir des
structures HEMTs présentant des densités de porteurs de l'ordre de 1x10'3cm™ et des mobilités
autour de 2000 cm? Vs ![118].

Cap

GaN (3 nm)

FIGURE 3.10: Schéma de la zone actived’'un HEMT AlGaN/GaN

3.5 Les enjeux de I’epitaxie de GalN pour les
applications capteurs MEMS résonants

Au début de cette étude, les résonateurs en GaN a poutre vibrante produisaient des fréquences
de résonance de quelques MHz pour des composants de dimensions (L x W x e) = 100 pm
x 5 pm x 2 pm. L’objectif de cette these est d’améliorer la sensibilité des capteurs résonants
ce qui demande le développement de composants miniaturisés. Nous nous sommes donc fixé
comme objectif de fabriquer et caractériser des résonateurs MEMS de 5 pm de long et 1 pm
de large sur des couches tampons de 500 nm qui nous permettrait d’atteindre des fréquences
de résonance de 100 MHz sans modifier la raideur des MEMS.

Dans cette étude visant a développer la croissance des structures AlGaN/GaN spécifiques
aux applications capteurs MEMS, les propriétés du matériau visées sont tres différentes de
celles requises par les applications RF et de puissance. En effet, les tensions électriques ainsi
que les gammes de fréquences sont bien plus faibles que celles visées par les applications en
électronique RF et/ou de puissance et ne sont pas les premiers verrous pour la montée en
fréquence. L’emploi de couches tampons épaisses n’est donc pas nécessaire. Au contraire,
afin d’améliorer la sensibilité ainsi que la bande passante des capteurs tout en conservant
une faible raideur, les dimensions du résonateur et donc son épaisseur doivent étre faible.
Les structures HEMTs actuelles ne sont pas optimisées pour ces applications. De plus, tous
les procédés mis en place pour améliorer la qualité structurale des couches tampons sont
essentiellement basés sur l'introduction de couches intercalaires et l'utilisation de couches
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tampons relativement épaisses (1,7 — 2 um). La réduction de I’épaisseur de la structure a donc
pour conséquence ’augmentation de la densité de dislocations traversantes. Les propriétés du
composant s’en trouvent donc dégradées. L’enjeu pour les épitaxieurs est alors de trouver le
meilleur compromis entre I’épaisseur et les propriétés électroniques et mécaniques du matériau
(fig. 3.11).

GaN 3 nm )
_ Couches actives GaN  3nm
AN L e |

2DEG AN 1nm
GaN 1,7 um

Gl e=500mm

AIN 250 nm Couches Couches tampons:?
GaN 250 nm tampons

AN 40 nm

§i(111)

Si(111) 300ym

300 um

Figure 3.11: Schéma de la structure initiale utilisée pour la conception de MEMS en GaN
(gauche), et schéma de la structure a développer (droite)

L’autre aspect du développement des résonateurs MEMS a base de GaN est la co-intégration
de ces dispositifs avec des transistors HEMTs. L’objectif premier étant d’intégrer des am-
plificateurs au plus proche des MEMS afin d’améliorer le rapport signal/bruit et le niveau
du signal de sortie. Bien que cette co-intégration soit un avantage certain, elle requiert le
développement d’une hétérostructure satisfaisant les contraintes des deux composants. De ce
fait, ’enjeu lors de la croissance n’est pas seulement de produire un matériau pour les MEMS,
mais il est aussi de trouver les meilleurs compromis possibles entre les besoins des applications
MEMS et ceux des applications électroniques.
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Chapitre 4

Développement des couches tampons
pour les applications MEMS résonants

La premiere étape du développement des résonateurs MEMS en GaN est la croissance de
structure HEMT sur des couches tampons (buffers) minces. Comme expliqué précédemment,
cette approche va a l’encontre des approches plus classiques qui visent a améliorer la qualité
cristalline du GaN et les performances des HEMTs pour les applications RF ou de puissance
par la croissance de couches tampons épaisses. Comme nous l'avons dit dans la partie I, les
structures dédiées aux applications MEMS résonants doivent présenter un meilleur compromis
entre I'épaisseur de la structure, ses propriétés électriques et ses propriétés mécaniques. Ces
propriétés sont directement dépendantes de la qualité structurale du GaN et donc de I'empi-
lement et de I’épaisseur de I’hétérostructure. La miniaturisation des couches tampons réduit
ou empéche l'utilisation des méthodes usuelles utilisées pour réduire la densité de défauts
cristallins[121, 122].

Des premiers résultats sur la croissance de structures HEMTs III-N pour des applications
de capteur chimique ont été publiés par I’équipe de N. Grandjean (école polytechnique de
Lausanne) [123, 124]. Le principe de ces capteurs chimiques réside dans la variation du courant
de drain de HEMTs InAIN/GaN sous l'effet de la variation du potentiel de grille en présence
d’especes chimiques dans ’environnement. Les capteurs étudiés dans cette publication ont
des épaisseurs qui varient de 50 nm a 1 pm et présentent des valeurs de résistance de feuille
allant de 300 Q/sq a 400 €/sq. Dans l'optique de développer des structures ultra minces
pour des capteurs résonants ces premiers résultats sont donc tres encourageants. Cependant,
I'usage d’une barriere InAIN qui permet d’améliorer la densité de porteurs du 2DEG réduit les
propriétés piézoélectriques de celle-ci et est, par conséquent, moins intéressante pour réaliser
des actionneurs piézoélectriques. De plus, les structures présentées sont épitaxiées sur saphir
et ne sont pas libérées ce qui permet de :
— S’affranchir des problemes de contraintes résiduelles.
— Employer un substrat de saphir ce qui permet de réduire plus aisément la densité de
défauts dans les couches tampons.
Ces structures ne peuvent donc pas étre utilisées pour concevoir facilement des résonateurs

MEMS.

L’objectif de cette partie est de définir une structure de couches tampons type sur subsrat Si
pour ces résonateurs. Nous ne présenterons dans ce chapitre que les différentes caractéristiques
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des couches épitaxiées par EJM qui constituent la grande majorité des échantillons ayant été
réalisés au cours de cette these.

Afin d’estimer et de comparer les différentes structures nous avons décidé d’utiliser une nouvelle
figure de mérite (FDM) : Rg,h. Rsh étant la résistance de feuille et h I'épaisseur des couches
tampons. L’intérét de cette FDM est de donner une idée des propriétés de transduction. D’un
coOté, la dynamique du signal électrique de sortie est dépendante, en premiere approximation,
de la valeur du courant de drain et donc de Rsh. De lautre, les fréquences de vibration
mécanique dépendent de la géométrie du dispositif et donc de son épaisseur. Au premier ordre,
nous pouvons dire que plus la figure de mérite est petite plus la structure est adaptée pour la
montée en fréquence. Par ailleurs, I'optique d’une intégration de fonctions électroniques nous
oblige a considérer le comportement électrique de la couche épitaxiale pour des applications
transistor avec pour couche active une hétérostructure HEMT.

A partir des structures épitaxiales “standards” (température < 850°C et exces de NH3) et selon
un procédé de référence du CRHEA, les couches tampons ont été modifiées afin de réduire leur
épaisseurs. Finalement trois types de couches tampons ont été sélectionnés pour cette étude
(fig 4.1) :

1. Type (I) inspiré des structures développées pour les applications RF et puissance, com-
posé de deux intercalaires : AIN et AlGaN ainsi que d’une couche d’AIN de nucléation
[118).

2. Type (II) : empilement GaN/AIGAN/AIN/Si

3. Type (III) : empilement GaN/AIN/Si

GaN 3 nm GaN 3nm
AlGaN 20 nm AlGaN 20 nm
(AN Tom | (AN Tom | GaN__ 3nm
AlGaN 20nm
<t Gan i |
Alo2sGaN el
Alo,16GaN

.

o] Lo ]

FIGURE 4.1: Schéma des trois types de structures étudiées. Les couches tampons
GaN/AIN/AlGaN/AIN (I) , les couches tampons GaN/Al0,25Ga0,75N /AIN (II) et les couches
tampons GaN/AIN (III)

Les hétérostructures HEMTs sont composées d’'une couche d’exclusion de 1 nm d’AIN, d’une
barriere d’Aly96Gag 74N de 20 nm et d’un cap de 3 nm de GaN. Dans un premier temps, des
parametres de croissance « standards » ont été utilisés (température, flux d’ammoniac, flux
de Ga et Al...) [105]. Dans ces conditions, nous avons peu a peu réduit I’épaisseur des couches
tampons jusqu’a atteindre la limite hy pour laquelle le matériau n’est plus totalement relaxé.
En travaillant avec des épaisseurs h>hg, le gaz 2D est localisé dans une zone sans boucle de
dislocations ni dislocations inclinées. Ainsi, il se situe dans une zone ou la qualité cristalline
est quasiment optimale et les effets parasites sont quelque peu réduits.
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4.1 Evolution des propriétés structurales en fonction
de I’épaisseur

4.1.1 Relaxation de la contrainte et propriétés structurales des
matériaux III-nitrures

La qualité structurale des couches tampons GaN a été estimée par la mesure des largeurs a
mi-hauteur (LMH) des oméga-scans obtenus par diffraction aux rayons X (DRX), pour les
réflexions (002) et (302) du GaN (nous les noterons LMH GaN (hkl)). La variation de largeur
a mi-hauteur étant dépendante de la densité de dislocations traversantes, elle est donc un
indicateur de la qualité cristalline du matériau [125].

Il est important de noter que dans les structures classiques I'incidence rasante du faisceau de
photons X rend la mesure plus sensible a la qualité des couches proches de la surface. Cepen-
dant, la faible épaisseur de nos couches tampons ainsi que la profondeur de pénétration des
rayons X dans le matériau nous permettent d’affirmer que la mesure par DRX nous donne une
estimation moyenne de la qualité structurale de la couche tampon de GaN dans son ensemble.
La mesure par DRX nous permet aussi de remonter au type de dislocations présentes dans le
matériau. Dans le cas présent, la LMH(002) est essentiellement sensible aux dislocations tra-
versantes de type vis (nommées dislocations de type pures c) ainsi qu’aux dislocations mixtes
(a4c) pourvu qu’elles soient inclinées ou sous forme de demi-boucles, alors que la LMH(302)
englobe les effets de I'ensemble des dislocations vis et coin. Une premiere approximation de
I'équation liant la LMH des oméga-scans a la densité de dislocations traversantes (threading
dislocation density en anglais ou TDD) a été introduite par Gay et al. (eq.4.1)[126] :

B

b1 (4.1)

Ddislocation ~

avec b la longueur du vecteur de Burgers, 3 la LMH des « scans et t la taille moyenne des
grains. Par la suite, des études ont reporté 1’évolution de la LMH en fonction de I’épaisseur
[127, 128] qui suit I’équation 4.2 :

h

Avec Dy et hg la densité de dislocation initiale et I’épaisseur caractéristique de relaxation de
la contrainte du matériau. Nous reviendrons sur cette évolution exponentielle de la TDD lors
de la présentation du modele de relaxation des contraintes.

D’apres eq. 4.1 et 4.2 on peut donc estimer que la LMH suivra une courbe du type (eq. 4.3) :

h
B = Bini eXp(—h*O) (4-3)

Dans le cas des nitrures, la diminution de la densité de dislocations est liée a la relaxation des
contraintes (Chapitre IIT). La courbure des dislocations® favorise la relaxation des contraintes

1. NB : généralement une dislocation peut étre courbée grace au champ de contrainte lorsqu’elle présente
un vecteur de Burger avec une composante dans le plan de croissance
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mais n’est pas responsable de l'effet de filtrage des dislocations lors d’une épitaxie a 800°C
ou plus. L’angle formé par la ligne de ces dislocations avec 1’axe ¢ diminue avec la réduction
de la contrainte jusqu’a devenir nul lorsque le matériau est relaxé [105, 110]. Pour obtenir un
filtrage des dislocations, il faut faire interagir des dislocations inclinées entre elles (formation
de demi-boucles) ou alors les courber suffisamment pour que leur vecteur directeur bascule et
reste dans le plan de croissance (fig. 4.2).

FIGURE 4.2: Image MET en champ sombre d’une hétérostructure GaN/AIN. Les demi-boucles
de dislocations ainsi que les dislocations inclinées sont respectivement pointées par les fleches
bleu et rouge.

La figure 4.3 montre I’évolution de la LMH GaN(302) des structures GaN/AIN/Si(111) en
fonction de leurs épaisseurs totales. On constate que cette courbe suit la méme tendance que
celle obtenue par Feuillet et al. [128].
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FIGURE 4.3: Largeur & mi-hauteur des w-scan GaN (302) mesuré par DRX de la couche tampon
de GaN en fonction de ’épaisseur totale de la structure. La courbe de tendance exponentielle
est tracée en pointillé

En corrélant ces mesures DRX avec des images par microscope électronique en transmission
(fig 4.4), on s’apergoit que 1'on peut diviser le matériau en 2 parties :

1. La premiere, que nous appellerons zone de transition, correspond & la zone proche de
I'interface ou h<hg. Dans cette zone, la forte contrainte biaxiale ainsi que la forte densité
de dislocations favorisent une relaxation rapide du matériau. L’observation de cette zone
montre la présence d’une forte densité de dislocations inclinées ainsi que de demi-boucles
de dislocations expliquant la forte variation de LMH des oméga-scans.

2. La deuxieme zone présente quant a elle une cinétique de relaxation plus lente qui s’ex-
plique par la forte baisse voire I'absence de formation de boucles de dislocations. La
relaxation n’est alors due qu’aux dislocations inclinées. La contrainte se relaxe peu a
peu et 'angle d’inclinaison des dislocations diminue jusqu’a ce qu’elles deviennent stric-
tement verticales. Le filtrage des dislocations est alors quasiment inexistant. Le léger
amincissement des LMH des oméga-scans peut alors s’expliquer de par le lent élargisse-
ment des grains.
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FIGURE 4.4: Image en champ sombre d’une couche tampon de GaN de 300 nm d’épaisseur sur
une couche de nucléation d’AIN de 200nm. L’'image a été prise suivant la direction [11-20] et
montre les dislocations a et a+c

L’interaction entre dislocations est dépendante de la distance entre ces derniéres (proportion-
nelle & 1/r avec r la distance entre dislocations [109]). De ce fait, plus la densité de défauts
inclinés est importante plus la relaxation est rapide. Cependant, malgré une importante vi-
tesse de relaxation, les matériaux ayant une forte densité de dislocations initiale continuent
a présenter des fortes densités une fois relaxés. On constate une variation rapide de 1’angle
d’inclinaison des dislocations ayant un vecteur de Burger avec une composante dans le plan.
La relaxation rapide des contraintes biaxiales se fait au détriment de l'efficacité des méca-
nismes de filtrage des dislocations traversantes. C’est a cause de cette relation entre la densité
initiale de défauts (Diy;) et la cinétique de relaxation qu’il est nécessaire de prendre en compte
I’épaisseur globale de la structure. En effet, la génération de nouveaux défauts aux interfaces
étant négligeable devant la TDD totale, la densité initiale Dy,; est donc uniquement dépen-
dante de la densité de défauts dans la couche précédente. Cet effet mémoire joue donc un role
primordial dans la cinétique de relaxation et dans la qualité finale de la couche tampon de

GaN.

Remarque :

— Pour des épaisseurs h > hy (zone II) le matériau est considéré comme relaxé. Sa den-
sité de défauts n’évolue plus que tres peu. En épaississant le matériau, on éloigne le
gaz 2D de la zone de transition et on améliore de ce fait les performances des com-
posants HEMTs. Cependant, lorsque 1’épaisseur devient trop importante, la contrainte
thermique engendre des fissures.

4.1.2 Propriétés structurales des couches tampons optimisées
pour les applications MEMS

Le tableau 4.1 présente les principales caractéristiques structurales des couches en fonction du
type de structure. Dans ce tableau, la TDD a été estimée par microscope a force atomique
(MFA) apres un recuit sous NHj [129]. Les valeurs de RMS mesurées par MFA avant ces
récuits sont en adéquation avec les observations faites par F. Natali et S. Vézian [130]. Ces
derniers ont montré 'existence de deux régimes de rugosité. Dans le premier, observé pour
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de faibles épaisseurs de GaN, la rugosité ne varie que tres peu et correspond a un régime «
d’étalement » initié autour des dislocations vis. Puis, pour des épaisseurs plus importantes
(h>0.7 pm), un régime de rugosité cinétique est observé et explique 'augmentation de la RMS
pour les couches épaisses (fig 4.5). On peut aussi noter 1’évolution de la taille des collines avec
I’épaisseur totale des structures.

(a) Type I: PTC 721 (b) Type II : PTC 705 (c) Type IIT : PTC 700

FIGURE 4.5: Image MFA des HEMTs sur les 3 types de couches tampons et avec une couche
tampon de GaN de 500nm
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Tableau 4.1: Caractéristiques structurales des trois types de couches tampons étudiées : (I)
couche tampon GaN avec intercalaires AlGaN et AIN, (II) couche tampon GaN avec interca-
laire AlGaN et (III) couche tampon GaN sur 200 nm d’AIN

Epaisseur gpaéssfefur pyg DRXLMH DRXLMH o
Structure Echantillon  totale outer GaN (002) GaN (302) I
de GaN [nm] [cm™|
[um] [arcsec] [arcsec]
[nm]
PTC561 2,422 1730 4,2 756,5 1728
PTC611 1.4 1000 1080 1836
Type 1
PTC721 1,05 500 1.9 1252,8 2311 9x10°
PTC652 0,815 600 1,7 972 3168
PTC654 0,715 620 1.8 1008 2808
PTC703 0,985 500 3,2 975,6 3088
Type 11
PTC705 1,05 500 2.5 1011,6 3290
D376 2 1800 2,8 752,4 2880
Type D415 1,95 1800 2.2 666 2275
i PTC58) 0,825 600 1,3 936 2772
PTCT700 0,725 500 1.4 990 3024 1,7x10%
PTC701 0,525 300 0,85 1252,8 3391 3,5x101°

Comme nous pouvons le constater sur la figure 4.6, les structures de type II présentent des
LMH beaucoup plus importantes et cela méme pour des épaisseurs totales de 1 ym. Nous
attribuons ce comportement a l'usage de I’AlGaN qui réduit 'effet de filtrage des dislocations
en comparaison avec le GaN, d’une part en raison d’un désaccord paramétrique plus faible,
d’autre part en raison d’'une moindre facilité pour incliner les dislocations. Cette structure n’a
donc pas été réétudiée par la suite.

Remarque :

— Un gradient de composition dans AlGaN peut aussi étre utilisé afin de progressive-
ment tendre vers GalN tout en introduisant des interfaces présentant un faible désac-
cord paramétrique. L’introduction de ces interfaces induit une contrainte en compres-
sion qui permet la courbure des dislocations et favorise le filtrage. Une telle solution
pourrait étre envisagée mais elle n’a pas été réalisée dans le cadre de cette étude.

Concernant les structures de type I, de nombreux parametres de croissance peuvent étre chan-
gés afin d’optimiser la structure. En effet, chaque couche intercalaire ainsi que la couche
tampon de GaN peuvent faire 'objet de conditions de croissance spécifiques. Ici, nous nous
sommes uniquement focalisés sur les épaisseurs de ces couches pour des parametres de crois-
sance inchangés. Dans ces conditions, le premier constat est que les épaisseurs des intercalaires
jouent un role prépondérant dans la qualité cristalline des couches tampons. En effet, les échan-
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tillons PTC 652 et PTC 654 présentent quasiment la méme épaisseur de couches tampons mais
des épaisseurs de couches intercalaires différentes. Cependant, I’échantillon PTC 654 présente
une valeur de LMH plus importante que 1’échantillon PTC 652. Cette dégradation résulte
de la faible épaisseur des intercalaires qui dans nos conditions de croissance est trop faible
pour permettre la relaxation totale du matériau. L’optimum est obtenu pour un empilement :
AIN(100nm)/AlGaN (200nm)/AIN(100nm). Comme montré sur la courbe de tendance expo-
nentielle de la figure 4.6, la valeur de hy pour les structures de type I est environ 800 nm. Cette
donnée est cohérente avec les valeurs de la littérature [131]. L’épaisseur requise pour obtenir
une couche tampon de GaN completement relaxée est donc bien supérieure a celle obtenue sur
les autres types de structures. Les épaisseurs des intercalaires utilisés pour optimiser la qualité
cristalline et les épaisseurs caractéristiques de relaxation de chaque couche ne conviennent
pas a la croissance de couches tampons d'une épaisseur totale de 500 nm. En conséquence,
on peut en déduire que l'effet des intercalaires n’est plus intéressant lorsque l'on atteint des
épaisseurs inférieures au micron. De plus, la croissance d’une structure ultra fine (h<500nm)
avec intercalaire reste assez complexe.

Finalement, les structures de type III présentent le meilleur compromis entre qualité cristalline
et épaisseur. Comme le montre la figure 4.6, la différence de qualité cristalline entre le type I
et le type III est de plus en plus faible voire méme comparable lorsque 'on atteint des valeurs
proches de 500 nm. Le taux de relaxation dans la couche tampon de GaN de la structure III
nous permet d’obtenir des couches relaxées en seulement 300 nm soit 2,6 fois moins que pour
les structures de type I. D'un point de vue structural, les structures de type III remplissent
tous les critéres nécessaires a la fabrication d’un composant MEMS ayant une fréquence de
résonance de l'ordre de la centaine de MHz.

7000
| ® Typel

__ 6000 — =régression exponentielle
S i A Typell
@ ’-\, m Typell
2 5000 ~ ."z — =régression exponentielle
&\ .k\\ ..\'5
8 4000 ‘\\"..

S, \!
CZU \\ !Q A
O 3000+ B y=2500+3000*exp(-x/333)
g - veeed
—! 2000 y=1500+3000*exp(-x/800)

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
epaisseur [nm]

FIGURE 4.6: Evolution de la qualité structurale de la couche tampon de GaN, estimée par DRX,
en fonction de I’épaisseur totale des structures épitaxiées par EJM. L’étoile rouge représente
la limite d’épaisseur pour laquelle on observe la formation de fissures pour les structures de
type III.
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4.1.3 conclusion

L’étude de la qualité structurale des couches tampons de GaN en fonction de leur épaisseur et
du type de structure employé nous montre que malgré leur avantage certain pour réaliser des
structures épaisses, les structures de type I et II ne permettent pas d’obtenir le compromis
souhaité pour des applications MEMS. Pour des épaisseurs de moins de 700 nm, ces structures
ne permettent pas de diminuer de fagon significative la densité de dislocations. De plus, le gain
sur la qualité de la couche tampon de GaN du type I par rapport au type III est trop faible
devant la “ complexité ” pour faire croitre cette structure par rapport a celle de type III. D’'un
point de vue structural, les structures de type III semblent donc les plus adaptées pour les
applications MEMS résonant. Comparons maintenant les comportements électriques de ces
structures.

4.2 Propriétés électriques des HEMTs sur couches
tampons minces

Au niveau électrique, les applications MEMS demandent des performances bien moins élevées
que les applications purement électroniques. Les mécanismes de transduction étant dus aux
réponses piézoélectriques du matériau, nous devons nous assurer que ces rendements piézo-
électriques soient bons. Pour I'actionnement, le principal facteur matériau limitant est la perte
due aux fuites dans le contact Schottky. La barriere AlGaN doit donc présenter un faible cou-
rant de fuite afin de limiter les pertes. Pour le détecteur, le R-HEMT est basé sur la variation
de conductivité dans le canal en réponse a la formation de dipoles piézoélectriques lorsque la
poutre se déforme [74]. Le gain en transconductance doit étre suffisant pour assurer un rapport
signal sur bruit convenable. Enfin, la spécificité de notre composant est de pouvoir intégrer
au MEMS, et a partir de la méme épitaxie, des fonctions électroniques analogiques comme
notamment des étages d’amplification pour augmenter le signal de sortie du systéme. Dans ce
cas, les transistors HEMTs devront étre capables de remplir ces fonctions avec des fréquences
de travail de l'ordre de la centaine de MHz. Afin d’assurer le bon fonctionnement des trans-
ducteurs ainsi que la fabrication de transistors HEMTs compatibles avec les fonctions citées
précédemment, nous avons fixé une mobilité (4) d’au moins 500 cm2.V-.s! et une densité de
charge (Ns) du gaz bidimensionnel d’électron (2DEG) d’au moins 5x10'? cm™. Cette mobilité,
est celle que I'on peut attendre dans le volume d’un GaN de qualité cristalline acceptable [132].

Pour caractériser les 2DEGs, des mesures C(V) avec une sonde a bille de mercure ainsi que
des mesures par effet hall sur des motifs Van der Pauw, fabriqués par photolithographie et
isolés par des mesas, ont été réalisées. Les caractérisations électriques DC ont été réalisées sur
des diodes circulaires et des transistors fabriqués au CRHEA. Les comportements DC de ces

composants ont été mesurés sur un banc de mesure sous pointe a l'aide de systemes Keithley
2400.

La comparaison des propriétés électriques des différentes structures s’est faite sur les 4 échan-
tillons qui présentent les meilleures caractéristiques structurales pour des structures de lum
ou moins (tab 4.2).
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Tableau 4.2: Caractéristiques des 2DEGs des structures étudiées. La densité de porteur Ns
et la mobilité ont été mesurées par effet Hall, la densité d’impuretés résiduelles par C(V)
a bille de mercure et la résistivité par des mesures -V sur des motifs d’isolation ayant un
développement de 10 pm x 100 um. Les valeurs inscrites dans le tableau correspondent aux
résistivités mesurées pour une tension appliquée de 8V. Toutes les mesures ont été réalisées a
température ambiante.

Ns vl

Echantillon 12/ 5 o1 .17 F.D.M. Impureté Resistivité

[10%/em?] fom? V757 Rsh x h rési- du buffer
[hm.2/sq] duelle Q]
[em™]

(Type I) [118]

GaN(1,73um)/AIN(100nm)/AlGaN 8,9 2167 450.8  Non dis- Non dis-

(250nm) /AIN(43nm) ponible ponible

PTC 721 (Type ) :

GaN(500nm)/AIN(100nm) /AlGaN 7,96 1680 490 3.2x10"  9.85x10*

(280nm)/AIN(100nm)

PTC 705 (Type II) :

GaN(500nm)/AlGaN(280nm)/AIN 6,82 1306 736 5,5x10'5 1x10®

(200nm)

PTC 700 (Type 14 p

111)CaN(500mm) /AN (200mm) 6,96 1319 476 8,1x10M  1,72x10

PTC 701 (Type TII) 6,72 1147 405 1,8x10"  2,34x109

GaN(300nm)/AIN(200nm)

4.2.1 Propriétés du gaz bi-dimensionnel

Comme on peut le voir dans le tableau 4.2, les 4 échantillons sélectionnés présentent des
mobilités et densités de porteurs supérieures a nos spécifications. La réduction de I'épaisseur
de la couche tampon de GaN de 1,7 ym & 0,5 ym entraine une diminution de 39% de la
mobilité et de 21% de la densité de porteur dans le canal. Cependant en ne comparant que
nos structures optimisées pour les applications MEMS, on constate que malgré une épaisseur
divisée par 2, la mobilité et le Ns de I’échantillon PTC 701 chutent de seulement 32% et
15% respectivement par rapport au PTC 721. Dans 'optique de miniaturiser des composants
MEMS ces pertes restent acceptables. La FDM est quelque peu meilleure pour les échantillons
de type III. La légere tendance se dégageant de cette étude semble étre que 'épaisseur est
le principal facteur impactant la FDM. De ce fait, nous pouvons supposer que la chute des
propriétés électroniques sera compensée par le gain en fréquence de résonance engendré par
la réduction des dimensions du composant MEMS. 1l est toutefois important de se rappeler
que les dimensions limites du composant sont fixées par les possibilités qu’offrent les procédés
technologiques. Intégrer les parties électriques des résonateurs AlGaN/GaN sur des poutres
de moins de 1 pm de large reste aujourd’hui un challenge.

Comme nous pouvions l'attendre suite aux caractérisations structurales, les propriétés de
transport sont dominées par la diffusion introduite par les dislocations. Les relations entre y,
Ns et la LMH GaN (302) sont présentées sur les Figures 4.7a, 4.7b et 4.8. La réduction de
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Ns avec I’épaisseur des couches tampons de GaN peut s’expliquer d'une part, par un effet
de désertion par le potentiel élevé généré dans la structure par les couches AIN et d’autre
part par le piegeage des électrons par des dislocations agissant comme des accepteurs. La
dégradation de la mobilité a mesure que 1’épaisseur diminue pourrait donc s’expliquer a la fois
par le fait que le nombre de dislocations pres du 2DEG augmente, mais aussi par le fait que le
potentiel de diffusion de ces derniéres se trouve de moins en moins écranté lorsque la densité
de porteurs Ns dans le 2DEG diminue. Le fait que la mobilité n’atteint pas un maximum
pour une densité Ns de lordre de 4-5 x 102 /cm? (fig. 2.8) confirme que les dislocations sont
la principale limitation pour les propriétés de transport du 2DEG [133, 93] et résulte dans
I'augmentation de la résistance de feuille [134].

Remarques :

— Les valeurs absolues de u et Ns ne correspondent pas aux valeurs optimales que I'on peut
atteindre dans les composants HEMTs. En effet, les composants fabriqués au CRHEA
ont pour but de comparer les structures épitaxiées entre elles. Les étapes technologiques
ne font pas I'objet d’optimisation et certaines étapes pouvant diminuer la résistance de
feuille, comme la passivation, ne rentrent pas dans le procédé technologique.

1059 ® Ref
1007 e FrC721 22001 o ® Ref
9,5 A PTC705 - ® PTC721
9,0 PTC 700 2000 A PTC705
T a5l ® 4 PTC701 S PTC 700
g 8,54 ~ 18004 & PTC701
o 80 ° 5 °
o —_—
= 751 = 1600
» 7,04 e
z = S 1400
6,54 Q
o] A
6,01 € 12004
55+ *
501 . : ; . 1000 : ; . :
1500 2000 2500 3000 3500 4000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
DRX LMH GaN (302) [arcsec] DRX LMH GaN (302)

() (b)

FIGURE 4.7: Caractéristiques du 2DEG mesurées par effet Hall en fonction de la LMH des
w-scans des différentes structures. (a) Densité de porteurs en fonction de la LMH des w-scans
(b) Mobilité en fonction de la LMH des w-scans
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FI1GURE 4.8: Mesure expérimentale de la mobilité en fonction de la densité de porteurs sur les
différentes structures optimisées pour les applications MEMS

Les mesures des propriétés de transports du gaz 2D faites sur les différents type de couches
tampons confirment l'intérét des structures de type III. Malgré des densités de dislocations
plus importantes, ces structures présentent de meilleures F.D.M. Rsh x h et s’averent plus
intéressantes pour les applications MEMS (fig. 4.9). Ces structures présentent aussi ’avantage
d’étre faciliment miniaturisables ce qui n’est pas le évident de faire avec les structures de type
I qui présentent des F.D.M. similaires.
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FIGURE 4.9: Evolution de la figure de mérite (Rsh x h) en fonction des LMH de la DRX du
GaN (302) pour les trois types de structure de couches tampons

Rsh x h (Q/sq x pm)

4.2.2 Etude des courants de fuite

Les propriétés isolantes de la barriere AlGaN ont été étudiées via des mesures I-V sur des
transistors HEMT ayant une longueur de grille Lg de 4um et une distance source drain de 16
um (fig4.10a), ainsi que sur des diodes Schottky circulaires d'un diametre de 80 um (fig4.10b).

SiQy

(a)

(b)

F1GURE 4.10: Schéma des composants tests utilisés pour la caractérisation électrique des bar-
rieres AlGaN. (a) Schéma du transistor HEMT fabriqué au CRHEA. Les longueur et largeur
de grille sont respectivement : Lg = 4 ym, W = 150 ym pour une distance source drain Lds
= 16 um. (b) Schéma de la diode Schottky circulaire d'un diametre de 80 um

Comme montré sur la figure 4.11, les structures de type III présentent le plus faible courant de
fuite sur les diodes Schottky. En revanche, la structure de type I (PTC 721) montre une valeur
de courant inverse, pour Vgs= -7 V, 14 fois supérieure a celle obtenue avec I’échantillon de type
IIT (PTC 701) malgré une valeur de LMH GaN (302) plus faible que les autres structures. Une
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spécificité des structures de type I est la présence de fissures enterrées qui relaxent une partie
de la contrainte mais dont I'impact sur les propriétés électriques n’est pas connu [135, 136].

L’échantillon PTC 705 présente un courant de fuite intermédiaire qui semble montrer que la
valeur du courant de fuite de la diode Schottky n’est pas directement liée a 1’épaisseur de la
structure. La variation du courant de fuite entre les structures II et III peut alors s’expliquer
par la combinaison de plusieurs effets plus ou moins importants selon I'épaisseur de chacune
des couches :

— La différence d’arrangement des dislocations ainsi que de leur type (vis ou coin) qui
évoluent dans 'épaisseur de la structure. Selon la littérature, les dislocations vis qui
influencent beaucoup la LMH (002) du GaN sont des lignes de fuite et expliquent
I'augmentation du courant inverse de la diode [133, 137]. Les valeurs de courant de
fuite les plus importantes correspondent bien aux valeurs de LMH GaN (002) (tab.
4.1) les plus importantes ce qui confirmerait le lien entre le type de dislocations et
leur activité électrique. La question est alors : La densité de dislocations est-elle liée a
la structure des couches tampons ou sommes-nous face a un cas particulier 7 Dans le
cas ou elle serait dépendante de la structure des couches tampons, quelle est la cause
de cette forte densité dans le cas des structures avec intercalaires? Est-ce dii a une
efficacité moindre du filtrage de ces dislocations ou a la formation de nouveaux défauts
au niveau des interfaces? Rappelons toutefois que dans le cas de structures minces,
les valeurs de LMH des rocking curves du GaN (002) prennent en compte les boucles
de dislocations et les dislocations inclinées qui sont situées proche de la surface. Il se
peut alors que ce soit les dislocations inclinées et les boucles de dislocations qui soient
a l'origine des fuites et non les dislocations vis.

— La distribution des impuretés (Silicium, Carbone, Oxygene). Cette hypotheése semble
concorder avec la variation du dopage résiduel Nd-Na mesuré par C(V) qui est reliée a
la conductivité des couches tampons. En effet, la diminution progressive de la densité
d’impureté avec I’épaisseur a déja été démontrée [138]. La diminution de la densité de
donneurs, en particulier le silicium et I'oxygene serait une premiere explication a cette
amélioration. Le carbone, quant a lui, permet de par son comportement accepteur
d’améliorer la résistivité des couches tampons [139, 140]. Enfin, la diminution des im-
puretés avec l'augmentation de la densité de dislocation discutée dans [138] témoigne
de leur interaction. Cependant, les interactions électriques entre les impuretés et les
dislocations sont encore mal connues.
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Epaisseur LMH LMH Nd-Na

[um] GaN GaN  [x10"cm™]
002)  (002)
[arcsec|]  [arcsec]
PTC721 1.05 1252.8 2311 3.2
()
PTC705  1.05 1011.8 3290 33
(IT)
PTC700  0.725 990 3024 8.1
(I11)
PTC701  0.525 1292.8 3391 18
(I11)
2,5x10° —
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5 =—4—PTC 705 |
2,0x10 PTC 700 |
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<L 1,5¢10° i
c
€ 1,0x10°
= -
o
O 6
5,0x10°
0,04
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FIGURE 4.11: Caractéristique DC de diodes Schottky circulaires de 80 um de diametre

Les figures 4.12b et 4.12a représentent les courants de drain (Id) et de grille (Ig) en mode
DC des transistors en fonction de leur polarisation de grille (Vgs). Tous les échantillons sauf
PTC721 présentent des courants de fuite Ig(Vgs) trés proches des valeurs de Id(Vgs) en régime
pincé. De plus, les fuites Id et Ig se rangent dans le méme ordre que la conductivité (inverse de
la résistivité) des couches tampons relevée sur des motifs d’isolation (tab4.2). Si nous revenons
a la figure 4.11 nous constatons que les courants de fuite pour des diodes circulaires s’agencent
dans un ordre différent. Les transistors des échantillons de type III (PTC 700 et surtout PTC
701), présentent un courant de fuite Id plus important que le courant de fuite de grille Ig et que



Thése de Paul Leclaire, Lille 1, 2015

CHAPITRE 4. DEVELOPPEMENT DES COUCHES TAMPONS 84

celui mesuré sur la diode circulaire. Nous déduisons des mesures Ig(Vgs) des transistors (fig
4.12b) que les fuites ont principalement lieu dans les couches inférieures et non pas a travers
la barriere. En fait, ceci est probablement amplifié par I’architecture des composants HEMTs
dont le plot de contact est directement déposé sur la couche tampon de GaN et non pas sur le
cap GaN (fig 4.10a), ce qui a pour effet de surestimer les valeurs des courants de fuite de grille
mesurés sur les transistors. Une solution pour réduire ces fuites de grille pourraient étre de
déposer un diélectrique sur la couche tampon avant réalisation du plot de grille. La présence
d’un film diélectrique sous le métal de grille dans les régions actives aurait un effet bénéfique
également si le film est suffisamment fin pour ne pas trop réduire la commande de charges
électriques (capacité, transconductance) et que la densité de pieges d’interface reste faible.
Une autre solution consiste a effectuer une implantation ionique pour ’étape d’isolation, ce
qui permet de conserver toutes les couches de surface mais amorphisées pour isoler le plot de
contact par rapport aux couches tampons.

L’échantillon PTC705 (type II) présente quant & lui des caractéristiques de transistors assez
proches de celles de PTC700. Cependant, les fuites des couches tampons et de grille des
transistors sont ici environ 2 fois plus élevées, tout comme celles mesurées sur les diodes
circulaires. Il semblerait donc que pour PTC705, les fuites de grille soient dominantes par
rapport aux fuites des couches tampons. Ceci pourrait s’expliquer par la combinaison de deux
facteurs tous deux reliés a la présence d'une couche AlGaN entre la couche de nucléation
AIN et la couche tampon de GaN. Le premier facteur est 'effet d’isolation électrique induit
par cette couche AlGaN plus résistive et qui présente une charge de polarisation négative a
I'interface GaN/AlGaN qui repousse les électrons; le second facteur est leffet direct de la
moindre qualité cristalline et des dislocations traversantes qui augmentent les fuites de grille.
Enfin, la structure de type I (PTC721) montre un comportement différent. Les fuites de grille
des transistors sont nettement plus faibles que la fuite des couches tampons relevée sur le
courant de drain du transistor et déja annoncée par les mesures d’isolation. La dégradation
notable de la résistivité des couches tampons avec 'amincissement de cette derniere avait
quant a elle déja été démontrée [141]. Il reste cependant a expliquer pourquoi la fuite de grille
relevée sur le transistor est nettement plus faible que celle de la diode circulaire. Un effet
statistique sur certains défauts pourrait constituer une explication étant donnée la surface
relativement importante du contact de la diode circulaire.
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FIGURE 4.12: Caractéristiques 1(Vgs), pour Vds=8V, des transistors HEMTs ayant une lon-
gueur de grille Lg de 4 ym et un espacement drain source de 16 ym. (a) courant de drain Id
en fonction de la polarisation de grille Vgs. La tension drain-source est fixée a 8V et la tension
de grille varie de OV a -8V avec un pas de -0.1V. La longueur de grille est fixée a Lg = 4pm et
sa largeur W = 150 pm; (b) Courant de fuite de grille Ig des transistors HEMTs en fonction
de la tension de grille Vgs appliquée. La tension drain-source est fixée a 8V.

4.2.3 Caractéristiques des transistors

Au-dela des courants de fuite, la caractérisation des transistors présente un intérét dans 1’op-
tique de l'intégration monolithique de HEMTs et de MEMS. Outre les fonctions purement
électroniques, I’étude des transistors nous permet de définir les points de polarisation des R-
HEMTs et donc les points de fonctionnement optimaux de nos détecteurs. Dans ces deux cas,

le parametre de principale importance est la transconductance (gm= dcxl/{;ls)'

La figure 4.13 montre les courbes Id(Vds) des transistors fabriqués. Les mesures statiques
montrent les bons controles de grille ainsi que des tensions de pincement aux alentours de -4V.
La légere variation de Vp est due a la variation de densité Ns du gaz 2D. Plus Ns augmente, plus
le pincement s’effectue a des valeurs de Vgs négative. Le tableau 4.3 récapitule les principales
caractéristiques de ces composants.
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Tableau 4.3: Caractéristiques des transistors HEMTs fabriqués sur les 3 types de structures.
La grille a pour dimensions Lg = 4 ym et W = 150 um et 'espacement drain source est de
Lds=16 ym

Echantillon Epaisseur Epaisseur [dga[mA gm [m$S Vp Lon/Tom Vbr
totale du buffer /mm] /mm)] V] V]
[um)] GaN [nm]

ref [118] 2,167 1730 712 155 4.9 Na Na
()

PTC 721 1,05 500 280 114 44 40x102 17
()

PTC 705 1,05 500 219 94 432 52x10*  >200
(1I)

PTC 700 0,725 500 230 99 438 83x10* 94
(I11)

PTC 701 0,525 300 194 91 385 27x10% 18
(I11)

Mis a part I’échantillon PTC 721 qui souffre de forts courants de fuite, les rapports des courants
de drain f:—f’} obtenus sont tous supérieurs a 103. En raison de la diminution de la mobilité
et de la densité de porteurs dans le canal avec I'augmentation de la TDD, les courants de
saturation Id,,,, suivent eux aussi la méme tendance. Ainsi, d’un courant de saturation de 280
mA /mm pour I"échantillon PTC 721 d’épaisseur totale 1,05 um on obtient un courant Iday

de 194 mA /mm pour I’échantillon PTC 701 d’épaisseur totale 525 nm.

— 0,301 | ——PTC 721 — 0,254 | ——PTC 700
£ ——PTC 705 c e 700 e
z X, 0,20-
T 0,20 ° /
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S 015 ©
© o©
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g g _
£ 0,051 g
S o
© 0,00 O

0 2 4 6 8 0 2 3 6 8

Tension Drain-Source Vds [V] Tension Drain-Source Vds [V]
(a) Id(Vds) des (b) Id(Vds) des HEMTs

FIGURE 4.13: Caractéristiques Id(Vds) des transistors HEMTs fabriqués sur (a) les structures
de type I et IT et (b) sur les structures de type III. La tension source drain varie de 0 & 8V et
la tension de grille de 0 a -4 V avec un pas de -1V. La longueur de grille fixée a Lg = 4pm et
sa largeur W = 150 pm
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Comme énoncé précédemment, la transconductance gm constitue un parametre essentiel du
composant MEMS final car elle influencera la sensibilité de détection du composant et le point
de polarisation constituant le maximum de gain servira de point de polarisation du détecteur
(142, 73, 74]. De plus, la transconductance gm est également un parametre important pour réa-
liser un amplificateur intégré basé sur des HEMTs. La diminution du gm avec ’accroissement
des LMH GaN(302) (fig4.14), pour des résistances de contact Rc < 0.8 Q.mm, traduit I'impact
des dislocations traversantes sur les courants via la résistance de feuille. Ainsi, ’échantillon
PTC 701 présente un gm plus faible de 25% que celui obtenu sur I’échantillon PTC 721. De
méme, le passage d'une structure de 725 nm (PTC 700) a une structure de 525 nm (PTC 701)
entraine une diminution de 10% de la transconductance.

170
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140
130
120
1101
100
90 L 4
80

70 T T T T T
1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

DRX LMH GaN (302) [Arcsec]

Gm [mS/mm)]

FIGURE 4.14: Transconductance des transistors HEMTs (Lg = 4um, W = 150um et Lds =16
um) fabriqués sur les 3 types de structure en fonction de la LMH des w-scan de l'orientation

(302) de la couche tampon de GaN. Ces valeurs sont obtenues pour une tension source drain
Vds = 8V

En parallele, des mesures de tensions de claquage ont été effectuées sur ces mémes échantillons.
La figure 4.16 représente les courants de drain (Fig 4.16a) et de grille (4.16b) des transistors en
fonction de leur tension de drain dans le cas du canal pincé (Tension de grille Vgs =-7V). Les
compliances de grille et de drain étant fixées & 1 mA/mm. Deux comportements sont visibles
sur cette figure :

Les échantillons PTC 721 et PTC 701 présentent de tres faibles tensions de claquage, res-
pectivement 17 V et 18 V. Dans le cas de PTC 721, on peut attribuer en premier lieu ce
comportement aux fuites de grille et en deuxieme lieu a la dégradation de la résistivité des
couches tampons. En revanche, les faibles courants de fuite de grille de la diode circulaire sur
la structure PTC 701 nous amenent a conclure que la faible tension de claquage est en premier
lieu liée a la faible épaisseur de la structure. La mesure de la tension de claquage en confi-
guration verticale (fig 4.17), montre le méme type de comportement ce qui confirme le role
principal joué par isolation des couches tampons. Plus que la résistivité électrique des couches
tampons, la faible épaisseur de la structure ainsi que sa grande densité de dislocations traver-
santes favorisent la fuite des porteurs via le substrat. Les échantillons PTC 700 et PTC 705
présentent des tensions de claquage bien plus importantes de 94V et >200V respectivement. Il
est intéressant de noter que les caractéristiques de ces échantillons présentent une singularité.
En effet, les courants de drain et de grille présentent un plateau pour des tensions supérieures
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a 40V. Tension pour laquelle, le champ électrique dans les couches tampons est suffisamment
élevé pour que les électrons piégés dans les couches tampons puissent se dépiéger et entrainer
une conduction parasite. La présence du palier a 19V pour PTC700 et a 50 V pour PTC705,
pourrait correspondre aux valeurs pour lesquelles les lignes de champ passent par la zone de
transition (fig 4.15). La présence de boucles de dislocations et de dislocations inclinées dans
cette zone pourrait étre aussi une cause de 'augmentation du courant de fuite. Ce phénomene
de claquage en 2 étapes a déja été observé [143] et est attribué aux dislocations et a des pieges
[144]. La courbe de PTC700 atteste d'un claquage irréversible (hard breakdown) provoqué par
la conduction parasite via le substrat. En effet, le saut de courant correspond a la conduction
a l'interface AIN/Si apres que le champ électrique ait atteint le silicium.

GaN relaxé

Zone de transition

FIGURE 4.15: Schéma des lignes de champ électrique lors d’'une mesure de tension de cla-
quage en mode trois terminaux en pincement profond (Vgs << Vth). Les lignes en pointillés
représentent ’extension de la zone dans laquelle le champ électrique prend des valeurs signi-
ficatives. Pour des tensions Vds élevées, le champ électrique au niveau de 'interface AIN/Si
devient suffisamment élevé pour engendré un phénomene de claquage.

L’emploi d’un intercalaire AlGaN permet de repousser la valeur de la tension de claquage grace
a la combinaison de plusieurs effets. Le premier est d’éloigner le Si du gaz 2D et d’ajouter
un matériau grand gap résistif qui constitue également une barriere pour les électrons du gaz
2D. Le deuxieme effet vient de son impact sur la couche tampon de GaN. Il permet aussi
d’éloigner le gaz 2D des zones fortement disloquées proche du substrat. L’usage d’'un matériau
tres résistif et défectueux dans les couches proches du substrat semble étre un moyen efficace
d’augmenter la tension de claquage des transistors. Cette solution est d’ailleurs assez connue vu
que de nombreux composants de puissance utilisent une couche épaisse d’AlGaN (appelée back
barrier) permettant d’isoler le 2DEG du substrat en améliorant le confinement des électrons
dans le canal [145] tout en ajoutant un intercalaire AlGaN plus résistive que le GaN.

La chute de 77 V de la tension de claquage entre PTC 700 et PTC 701 nous montre I'im-
portance cruciale de I’épaisseur de GaN ainsi que celle de la couche de nucléation d’AIN. Les
faibles courants de fuite mesurés sur les diodes suggerent que la chute des tensions de claquage
est avant tout liée aux fuites dans et via les couches tampons lors du claquage qui a le plus
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souvent lieu dans le substrat. Dans ce cas, cette différence de comportement peut s’expliquer
par la distance entre le 2DEG et la zone de relaxation de la couche tampon de GaN (qui est
d’environ 300 nm dans le cas des structures de type III). En effet, dans le cas de PTC701,
le 2DEG est tres proche de cette zone dans laquelle nous trouvons de nombreuses boucles de
dislocations et dislocations inclinées. De ce fait, la conduction parasite via les électrons piégés
dans ces couches se fera méme a bas champ électrique. Dans le cas de PTC700, environ 200 nm
de GaN relaxé séparent le 2DEG de la zone de transition. La tension nécessaire a la conduction
parasite via les dislocations est donc supérieure a celle de PTC701. De plus, la réduction de
I’épaisseur accélérant le phénomene de claquage du Si, plus I’épaisseur est faible plus la tension
de claquage 'est également. Cependant, les tensions utilisées dans les applications MEMS sont
de l'ordre de quelques volts. De ce fait, la faible valeur de la tension de claquage mesurée sur
PTC 701 n’est pas un obstacle a la fabrication d’un résonateur. Dans 'optique d’atteindre
des épaisseurs ultimes, et d’intégrer des fonctions électroniques d’amplification, il est toutefois
important de noter I'impact de ’épaisseur des couches tampons sur l'isolation de la couche
active de la structure avec le substrat. D’un autre coté, les faibles fuites de grille observées
sur les diodes sont rassurantes pour le comportement des diodes Schottky d’actionnement des
MEMS.

4
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FIGURE 4.16: (a) Mesure des tensions de claquage “latérales” des transistors HEMTs fabriqués
sur les 3 types de structures. (b) Courant de fuite de grille Ig en fonction de la tension Vds
pour une polarisation de grille fixe de -7V. Les compliances de drain et de grille sont fixées a
1 mA/mm et la tension de grille appliquée est de Vgs=-7TV
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FIGURE 4.17: Mesure des tensions de claquage verticales des transistors HEMTs fabriqués sur
les 3 types de structure. La compliance de drain et de grille sont fixées a 1 mA/mm et la
tension de grille appliquée est de Vgs=-7V

4.2.4 Conclusion

La caractérisation du 2DEG des différentes structures met en avant l'intérét des structures
de type III qui présentent une FDM (Rsh x h) améliorée de 10% et 45% par rapport aux
structures de type I et II. Les transistors réalisés sur structures minces présentent tous des
propriétés de transport du 2DEG en accord avec notre cahier des charges et donc compatibles
avec les applications MEMS. La fabrication d'un composant HEMT de 525 nm d’épaisseur
présentant des mobilité et densité de porteurs acceptables a été démontrée. De plus, les mesures
des courants de fuite confirment l'intérét des structures de type III dont les courants de fuite
dans la barriere sont pres de 10 fois plus faible que ceux mesurés sur la structure de type I.
Cependant, I'augmentation des courants de fuite des couches tampons ainsi que les charges
issues du substrat augmentent le courant observé en canal pincé, prouvent le role crucial de la
couche de nucléation et des 200 premiers nanometres de GaN. Des études menées au CRHEA
montrent d’ailleurs le role joué par la température de croissance de la couche de nucléation
AIN sur la qualité cristalline et sur 'isolation électrique [99]. Afin de réduire les courants Iog,
Iisolation par implantation semble plus adaptée car elle permet d’éviter le dépot du plot de
contact directement sur la couche tampon de GaN amincie. Une autre solution est 'utilisation
d’un diélectrique entre la grille et la barriere (MIS-HEMT) afin de limiter les fuites de grilles.

4.3 Propriétés mécaniques des structures minces

Contrairement aux structures de couches tampons de HEMT classiques, la contrainte résiduelle
de la structure joue un role fondamental dans les performances du composant final. La ou
I’on cherchait a avoir des contraintes résiduelles faibles, voire en compression, afin d’éviter la
formation de fissures, nous cherchons désormais a réaliser des couches contraintes en tension.
Deux raisons motivent ce choix :

— La premiere est d’éviter le flambage des poutres une fois libérées.

— La deuxiéme est d’augmenter la fréquence de résonance, le facteur de qualité et la bande

passante.
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Les équations des fréquences de résonance et des facteurs de qualité d’une poutre bi-encastrée
avec contrainte initiale en fonction des dimensions géométriques et des propriétés mécaniques
du matériau, sont :

A partir de 'approche de Rayleigh basée sur la conservation de 1’énergie au cours du mou-
vement de la poutre [146]. La fréquence du mode de flexion fondamental d'une poutre non
contrainte f,,o est égale a [147] :

kn2.L2.h  [Eofy

TNV,

Dans le cas d’'une poutre contrainte, il faut alors multiplier cette valeur par un facteur de
correction :

an

(4.4)
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Avec ~y,une constante telle que:

Ou U, correspond a la déformée du mode n en un point x de la poutre.

Avecf3 un entier solution de cosh(BL)cos(BL) =1 , E¢ le module d”Young biaxial de la struc-
ture, h I'épaisseur de la poutre, L la longueur de la poutre, ¢ la masse volumique équivalente
de la poutre et o la contrainte biaxiale (o positif pour une contrainte en tension). En nous ba-
sant sur I’équation 4.6, on en conclu que les performances de notre résonateur seront d’autant
meilleures que la contrainte en tension est importante. L’autre parametre critique que nous
avons étudié est le module d’Young des matériaux dont les valeurs pour des structures minces
(matériaux fortement disloqués) n’ont jamais été publiées.

4.3.1 Contrainte résiduelle

Lors de la croissance, les matériaux nitrures sont soumis a de nombreuses contraintes res-
ponsables de la forte densité de dislocations traversantes. Comme expliqué précédemment, les
applications MEMS requierent le développement de couches fines contraintes en tension. La
contrainte en tension dans les structures sur substrat Si est due :
— A la différence de coefficient de dilatation thermique entre le GaN et le Si qui constitue
le principal facteur de mise en tension de la structure [148].
— A la coalescence des grains initialement désorientés dans la couche de nucléation AIN
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Lorsque l'on libere la structure, une partie de la contrainte est relaxée via les mécanismes
de relaxation 3D (effet de Poisson...). Les conditions de croissance ainsi que 'architecture des
couches tampons doivent donc étre choisies de fagon a compenser la contrainte en compression,
introduite par la croissance de couches d’AlGaN ou de GaN, par la tension des films d’AIN.
Il faut aussi faire en sorte que la contrainte finale ne soit pas trop importante afin prévenir
la formation de fissures lors du refroidissement apres épitaxie. Un compromis doit étre trouvé
pour obtenir une structure libérée non fissurée et en tension.

Tout comme pour la qualité cristalline, la contrainte résiduelle finale est conditionnée par
la vitesse de relaxation des contraintes et donc par la densité initiale de défauts dans le
matériau. Plus la vitesse de relaxation est lente (faible densité de défauts) plus la contrainte
compressive est grande (Fig. 4.18). Ainsi, N. Baron a pu observer que dans les conditions de
croissance standard d’une couche avec intercalaires de type I par EJM, une TDD > 5x10°
cm? est nécessaire pour obtenir une courbure concave de 1’échantillon synonyme de contrainte
résiduelle en tension [105] (fig 4.19).

0,61 | €@ Echantillon EJM de type Ili]

0,54

041 6
0,3

0,2+
0,14
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2800 | 3200 | 3600 | 4000
DRX LMH du GaN (302) [Arcsec]

Déformation du GaN dans le plan [%]

FI1GURE 4.18: Déformation dans le plan Sicde la couche tampon de GaN mesurée par DRX
en fonction de leurs LMH de l'orientation (302) des échantillons de type I11



Thése de Paul Leclaire, Lille 1, 2015

CHAPITRE 4. DEVELOPPEMENT DES COUCHES TAMPONS 93

2.0x10™ . B TR T
1.8x10™ |- R
1.6x10™ e -
1.4x10™ | = M .
1.2x10™ [- T 1
1.0x10™ = -
8.0x10" | .

6.0x10% | 4

Densité de dislocations (cm™®)

4.0x10° .

2.0x10° .
concave Convex
Uﬂ - T T T T .; T

T T T T T
-0.15-0.10-0.05 0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25 0.30 0.35 040 045
Courbure finale de I'échantillon (300K) (m™)

FIGURE 4.19: densité de dislocations traversantes mesurée par MFA (carrés et cercles) et MET
(triangles) en fonction de la courbure finale de I’échantillon mesurée a température ambiante
(300K). Les droites en trait plein sont des guides pour les yeux.- Formes Carré : HEMTs sur
Si(111) désoxydé thermiquement dans le réacteur d’épitaxie (in situ). -Rond : HEMTs sur
Si(111) désoxydé chimiquement (ex situ) et Mesures faites par MFA Mesures faites par MET
Couleurs Gris : croissance ammoniac (NH3).- Magenta : croissance plasma N2 pour une partie
de la couche tampon GaN. -Orange : modification du dessin des couches enterrées (nucléation
AIN et intercalaire AIN/GaN). D’apres [105].

Le tableau 4.4 reprend les valeurs des déformations calculées a partir des mesures de para-
metres de maille par DRX pour des couches tampons de GaN en fonction du type de structure
épitaxiée par EJM. Les valeurs des déformations mesurées montrent qu’une large plage de dé-
formations est accessible en fonction des types et épaisseurs des structures. Comme attendu, les
structures de type I présentent des déformations de la couche tampon de GaN plus faibles que
celles de types II et III. Pour les structures de type I, les épaisseurs respectives de chacune des
couches intercalaires doivent étre étudiées de facon a ce que la contrainte résiduelle moyenne
(de I’ensemble de la structure) soit positive. Cependant, dans ces structures, la relaxation de
la contrainte compressive dans la couches tampon de GaN est plus lente et une épaisseur de
GaN supérieure a 800 nm est nécessaire a 1’obtention d'une couche tampon relaxée. Afin de
réaliser des couches minces de type I en tension, il faut donc favoriser la relaxation du GaN ce
qui nous amene ici a conserver une densité de dislocations suffisante. L’introduction d’interca-
laires qui filtrent les dislocations, ne s’avere pas étre la stratégie la plus favorable. La mesure
des déformations de la couche tampon de GaN des échantillons PTC 381 et PTC 611 confirme
cette idée.

Le calcul de la contrainte résiduelle moyenne dans le plan T, de la structure finale via la
courbure de 1’échantillon et 1’équation de Stoney, nous indique que I’échantillon PTC 721
présente la contrainte résiduelle la plus importante. Cette forte contrainte en tension est due
a l'ajout de l'intercalaire d’AIN épais qui ajoute de la tension a la contrainte moyenne de
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I’ensemble. Malgré ’ajout de contrainte en compression il est quand méme possible d’obtenir
des couches présentant des contraintes résiduelles moyennes en tension.

Remarques :

— La courbure initiale des substrats de Si(111) étant aléatoire et parfois non sphérique,
le calcul de la contrainte moyenne dans le plan Ty.a été faite a partir de la mesure de
la courbure suivant le méme axe que la mesure de déformation DRX

— L’erreur faite sur la déformation correspond a 1/10 éme de la LMH des courbes de
DRX. Afin d’avoir suffisamment de signal les mesures ont été faites fente ouverte ce
qui limite la résolution et la précision des mesures.

Tableau 4.4: Caractéristiques mécaniques des échantillons EJM sur structures minces en fonc-
tion du type de couche tampon. Les valeurs des déformations sont issues de la mesure DRX,
la mesure de contrainte de la courbure de I’échantillon, enfin le coefficient est Poisson (v) est

calculé a partir du coefficient de Poisson biaxial (u},) tel que v = Qib et v, = %
Epaisseur Epaisseur Déformation coefficient de Crzgtr;l;lze
Echantillon totale du GaN S,, du GaN Déformation oissorn dans}ie lan
[m] [nm] %] Sucdu GaN p P
% [MPal
PTC 381 2,24 1700 -0,25 0,27 0,31
PTC 611 1,78 1000 0,03 -0.12 0,18
PTC 721 (I) 1,05 500 -0,05+0,01 0,10+0,2 0,18 866
PTC 703 (II) 0,905 500 -0,1140,1 0,31+0,2 0,15 622
PTC 705 (II) 1,05 500 -0,05+0,02 0,24+0,1 0,10 118
PTC 700 (III) 0,725 500 -0,03+0,03 0,16+0,1 0,095 126
PTC 728 (III) 0,725 500 -0,0440,07 0,1440,2 0,12 non mesurée
D488 (III) 0,533 300 -0,06+0,08 0,1940,08 0,14 826
PTC 701 (III) 0,525 300 -0,25+0,17 0,61+0,38 0,17 663

4.3.2 Module d’Young

Des mesures de nano-indentation ont été réalisées par Lionel Buchaillot sur des échantillons
de type I et III d’épaisseurs variables. Ces mesures ont été réalisées avec un indenteur de type
Berkovich préalablement calibré sur du SiO,. Le module d’Young dans le plan et la dureté
résultent de la moyenne de 9 mesures effectuées sur des échantillons ayant des épaisseurs
allant de 1,4 ym a 0,7 ym ainsi qu’un tremplin (template) de 5 ym de GaN sur saphir (TDD
~ 3x10%cm™) que nous avons utilisé comme référence. La profondeur d’indentation varie de
200 nm a 800 nm. Afin de limiter la réponse élastique du substrat (la réponse élastique du
substrat étant négligeable pour des profondeurs d’indentation inférieures a 10% de 1’épaisseur
du matériau sondé), la profondeur d’indentation retenue pour le calcul du module d’Young
est 200 nm. Cette profondeur présente le meilleur compromis entre une faible profondeur
d’indentation et une bonne reproductibilité des résultats.
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Le tableau 4.5 reprend les structures et les résultats des mesures. La diminution de la dureté
et du module d’Young avec 'augmentation de la profondeur d’indentation est attribuée a
la réponse élastique du substrat dont les valeurs théoriques sont plus faibles que celles du
GaN. En revanche, pour une profondeur donnée, 'augmentation de la dureté coincide avec
I’augmentation de la densité de dislocations ayant une composante dans ce plan. Cette relation
entre densité de dislocations et dureté est cohérente avec le comportement décrit dans la
littérature [149].

Tableau 4.5: Résultats des mesures de nano-indentation réalisées sur les échantillons de type
I et III avec un indent de type Berkovich

Epaisseur

Echantillon totale Module d’Young [GPa] Dureté [GPa]
[um]

Profondeur d’indentation [nm)] 200 400 200 400
PTC049 : Reference : 5 pm
GaN sur template GaN sur 5 300 285 24.9 21.6
saphir
PTC 611 :
GaN(1um)/AIN(100nm)/AlGaN 1,393 257 222 242 20.5
(250nm)/AIN(43nm)
PTC 721 :
GaN(500nm)/AIN(100nm)/AlGaN 1,05 248 x 14.72 x
(280nm)/AIN(100nm)
PTC 610 : ]
CaN (Lum) /AIN(200mm) 1,2 259 194 238  19.9
A 1654 : 0,7 275 230 20.36  16.65

GaN(500nm)/AIN(200nm)

La figure 4.20 représente la variation du module d’Young dans le plan pour une profondeur
de 200 nm en fonction de la LMH de la DRX. On note une diminution de 17% de la valeur
du module d’Young dans le plan mesuré sur les échantillons de type I et III par rapport a
la référence. On observe une tendance pour la variation du module d’Young en fonction des
LMH de l'orientation (302) (fig 4.20b) du GaN pour les structures de type I, mais pas pour les
structures de type III malgré une large variation de LMH des échantillons. De plus, I'épaisseur
totale des échantillons ne semble pas impacter la valeur des modules d”Young (tableau 4.5). En
revanche, une légere diminution est observable avec I’élargissement des LMH des w-scans pour
la réflexion (002) du GaN (fig 4.20a). Les modules d’Young des échantillons de type I sont
plus faibles que ceux de type III. La présence de fissures enterrées dans les structures de type |
pourrait expliquer cette tendance. Une seconde hypotheése pouvant expliquer ce comportement
serait la plus grande densité de dislocations a la fois susceptible d’influencer la LMH (002) du
GaN et capable de glisser sous 'effet du champ de contrainte : des dislocations mixtes inclinées
ou présentes sous la forme de boucles pourraient expliquer ce comportement. La présence de
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ces dislocations provoque des sauts dans la courbe de charge lors de I'indentation (déformation
en fonction de la charge). L’extraction des parametres élastiques, qui se base sur 'intégrale de
cette courbe, s’en trouve donc impactée. En général, les dislocations entrainent un déplacement
plus important pour une méme charge ce qui réduit la valeur du module d’Young calculé [150].
Il n’est donc pas a exclure que 'augmentation de la densité de dislocations mesurée a partir
de la LMH (002) du GaN soit a U'origine de la dégradation des propriétés élastiques.
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F1GURE 4.20: Module d’Young dans le plan mesuré par nano-indentation en fonction des LMH,
(a) 002 et (b) 302, de la couche tampon GaN mesurées par DRX a température ambiante

En vue de fabriquer un MEMS, la chute de 17% de la valeur du module d’Young dans le
plan n’engendrera, d’apres ’équation d’Euler Bernoulli [81], qu'une diminution de 0.9% de
la fréquence de résonnance. De plus, la faible variation du module d’Young quelle que soit
I'épaisseur et la LMH GaN (302) indique que les propriétés élastiques du GaN final sont
constantes et n’entrent donc pas en compte dans le choix de I’épaisseur de la structure. Enfin,
la légere tendance observée figure 4.20a, nous conforte dans le choix de la structure de type
IIT qui présente une LMH du GaN (002) plus faible que les autres structures.

4.3.3 Conclusion

La relativement faible variation du module d’Young du GaN déposé sur 200nm d’AIN en
fonction de son épaisseur nous indique que les propriétés élastiques des couches tampons ne
seront pas limitantes pour la réduction de I’épaisseur de la structure. Au contraire, la valeur de
la contrainte résiduelle étant plus importante pour des structures minces, nous nous attendons
a obtenir des fréquences de résonance plus importantes.

4.4 Conclusion

Les études sur les propriétés structurales, électriques et mécaniques des structures ultra-minces
sur substrat Si(111) nous montrent que les structures de type III sont les plus adaptées a la
fabrication et a la miniaturisation des capteurs MEMS résonants. Leur cinétique de relaxation
permet la croissance d’une couches tampons de GaN relaxée de 300 nm d’épaisseur qui pré-
sentent des contraintes résiduelles en tension et des valeurs de module d”Young dans le plan
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suffisamment élevées pour obtenir des fréquences de résonance autour de 100 MHz. De plus,
les mobilités, les densités de porteurs du 2DEG ainsi que le comportement DC des transistors
réalisés sur I’échantillon PTC 701, épais de 525 nm, répondent aux attentes initiales ainsi qu’au
souhait de co-intégration de fonctions analogiques. La structure utilisée pour cet échantillon
représente un compromis satisfaisant ouvrant la voie a la fabrication de composants MEMS.
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Chapitre 5

Développements et optimisations des
structures de type 111

Dans la partie précédente nous avons vu que les structures de type III sont les mieux adaptées
pour la miniaturisation des composants MEMS. Jusqu’alors, nous avons utilisé les conditions
de croissance EJM standard du CRHEA. Une maniere d’optimiser ces structures est ici de
chercher a modifier les parametres de croissance.

— Un premier axe d’étude consiste a utiliser la méthode de croissance EPVOM. Les mé-
canismes et températures de croissance permettent d’augmenter la contrainte résiduelle
en tension tout en améliorant la qualité cristalline (réduction de la LMH de ’AIN de
nucléation).

— Un second axe consiste a modifier les parametres lors d’une croissance EJM afin d’aug-
menter la cinétique de relaxation et de réduire 1’épaisseur de la zone de transition.
Ainsi, nous espérons conserver une densité de dislocation équivalente tout en augmen-
tant la contrainte résiduelle en tension. L’avantage de cette solution est donc double
car il permettra d’obtenir un matériau relaxé plus rapidement tout en améliorant le
produit fx(@) du résonateur grace a la mise en tension plus importante de la structure.
Pour cela, une technique répandue dans la croissance de nitrures, consiste a initier la
croissance des couches tampons de GaN de fagon 3D. Pour ce faire plusieurs solutions
s’offrent a nous :

— L’ajout d’un traitement de surface a 'interface GaN/AIN. Aujourd’hui le plus ré-
pandu est le traitement SiN [121]. Pour cette solution, nous n’avons réalisé quun
seul échantillon. L’absence de RHEED (pour cause de panne) et de mesure de cour-
bure in-situ lors de la croissance nous a empéché de savoir si le traitement avait été
réalisé avec succes. Nous ne développerons donc pas les résultats dans ce manuscrit.

— L’utilisation d’une rampe de température. En démarrant la croissance du GaN a
haute température, on favorise la formation d’ilots de GaN qui coalescent lorsque
I’on réduit la température de croissance.
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5.1 Croissance par EPVOM des couches tampons
minces

5.1.1 Propriétés structurales et élastiques

Comme expliqué dans le chapitre II, TEPVOM est la technique de croissance de l'industrie
GaN. Pour cette raison, il est intéressant de voir dans quelles mesures les structures déve-
loppées par EJM peuvent étre transférées a 'EPVOM. Une des difficultés liées a ce transfert
vient des hautes températures de croissance qui augmentent la contrainte thermique en fin
de croissance. Cependant, les couches de nucléation d’AIN réalisées par EPVOM présentent
des LMH, mesurées par DRX, plus faibles que celles réalisées par EJM. La diminution de la
densité de dislocations traversantes est due au mécanisme de croissance de I’AIN dont la phase
de nucléation 3D avant coalescence est plus importante qu'en EJM. Ce mode de croissance
3D entraine un meilleur filtrage des dislocations, car il favorise leur élimination par courbure
sur les bords des ilots, mais au détriment de la rugosité et de la planéité de la couche. Par
rapport aux structures minces EJM, nous observons une déformation résiduelle dans le plan
plus importante pour des valeurs de LMH plus faibles (fig 5.1).
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F1GURE 5.1: Déformation dans le plan e, de la couche tampon GaN mesurée par DRX, sur
les réflexions (205) (105) (204) et (104), du GaN en fonction de leur LMH de l'orientation
(302) des échantillons de type III

En partant de la structure de type III, nous avons réalisé des structures HEMTs AlGaN/GaN
avec une couche d’exclusion de 1.5 nm d’AIN sur des couches tampons de GaN/AIN(200
nm)/Si(111). La structure HEMT est constituée d’'un cap de GaN de 3 nm, d’une barriere
d’Alg.26Gag 74N de 20 nm et d'un spacer de 1.5 nm d’AIN. En ce qui concerne la couche
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tampon de GaN nous avons travaillé avec deux épaisseurs : 300 et 500 nm. Le tableau 5.1
reprend ’ensemble des structures réalisées ainsi que leur propriétés structurales.

Tableau 5.1: Caractéristiques structurales mesurées par DRX des couches tampons de type 111
réalisées par croissance EPVOM (T) et comparaison avec les échantillons de type III réalisés
par croissance EJM (PTC).

Echantillon  Epaisseur  Déformation LMH AIN LMH AIN LMH GaN LMH GaN

du buffer  résiduelle (002) (103) (002) (302)
de GaN du GaN [Arcsec] [Arcsec] [Arcsec] [Arcsec]
[nm] Sxx [%0]
T2529 500 0.30 1728 2340 900 1980
T2566 300 -0.10 1494 17424 900 1314
T2568 300 0.16 2210.4 2674.8 1220.4 2487.6
T2569 320 1728 2088 1044 1836
T2614 500 Panne du diffractometre
T2615 500 Panne du diffractometre
PTC 700 500 0,16 1512 2772 990 3024
PTC 701 300 0,61 1584 2750 1252 3391

La mesure de rocking curves montre que la LMH GaN(002) est équivalente entre les struc-
tures EPVOM et EJM. En revanche, une nette amélioration est visible sur la mesure de LMH
GaN(302) (environ 1000 arcsec) et atteste de la diminution de la densité de dislocations tra-
versantes. Cette tendance s’observe déja sur les mesures de rocking curves sur la réflexion
(103) de I’AIN ce qui confirme 'amélioration du phénomene de filtrage des dislocations via la
croissance 3D favorisée par 'EPVOM.

La structure T2566 présente des valeurs de LMH extrémement faibles compte tenu des épais-
seurs des couches. La faible largeur des LMH des -scans est confirmée par la mesure de
densité de dislocations traversantes (par MFA) qui est de seulement 6.6x10° cm™ soit moins
de la moitié que dans I’échantillon PTC701. La faible densité de défauts présents dans la couche
de nucléation AIN explique la faible vitesse de relaxation du GaN et donc la valeur négative
de la déformation. Notons cependant, que malgré la contrainte résiduelle compressive dans la
couche tampon de GaN, la contrainte moyenne dans 1’ensemble de la couche apres croissance
est de + 544 MPa (valeur issue de la mesure de courbure ex-situ). Le caractére unique de ce
résultat, s’explique aussi par I'usage d’un substrat non résistif. Pour cette croissance, un sub-
strat Si(111) de type n-As R<0.005 a été utilisé a la place des substrats hautement résistifs.
L’état de surface du substrat peut étre la cause de la forte variation de qualité structurale
entre les couches épitaxiées.
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5.1.1.1 Conclusion

Compte tenu des grands écarts de qualité cristalline entre les échantillons, il semble que la
croissance de couches minces par EPVOM nécessite une étude plus approfondie des conditions
de croissance ainsi que des étapes de préparation de surface du substrat (désoxydation ther-
mique ou chimique, conditions de nucléation). Dans cette optique, quelques structures fines
avec des couches tampons GaN de 500 nm réalisés avec différents ratio II1/V ont été réalisées.
Ces études ont été entamées, et se poursuivent dans le cadre d'un autre projet et ne seront
par conséquent pas abordées dans ce mémoire.

5.1.2 Propriétés de I’échantillon T2566

Dans cette partie, nous nous concentrerons sur le meilleur résultat que nous avons obtenu par
croissance EPVOM : I’échantillon T2566. Une premiere évaluation des propriétés électriques
de cet échantillon a été réalisée par mesure C(V) a bille de mercure. Le calcul de la densité
de porteurs Ns dans le gaz 2D donne une valeur de 6.5 x10'? ¢cm™ (fig 5.2b) équivalente &
celle des échantillons EJM et attestent du bon contrdle de 1’épaisseur et de la composition de
la barrieére. Le calcul de la densité d’impuretés résiduelles Nd-Na donne une valeur de 1x10%
cm™ (fig 5.2a).
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FIGURE 5.2: Mesure C(V) C(V) a bille de mercure a 10 kHz de I’échantillon T2566 et calcul
(a) de la densité de donneur résiduelle Nd-Na et (b) de la densité de porteurs Ns en fonction
de la tension DC appliquée

Par la suite, les composants de tests usuels du CRHEA ont été fabriqués par photolithographie.
Les mesures par effet Hall témoignent d’une résistance de feuille de 771 §2/sq correspondant
& une mobilité de 1664 cm?/Vs et un Ns de 4.9x10'2 cm2. La haute mobilité électronique
mesurée représente d’ailleurs la plus haute valeur publiée pour des structures submicroniques
tout type de substrat confondu (fig 5.3). La forte chute de Ns entre la mesure par effet Hall
et C(V) est attribuée a une détérioration des états de surface lors du procédé technologique.
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FIGURE 5.3: Mobilité électronique mesurée par effet Hall de HEMTs III-N sur des couches
tampons submicroniques. Les triangles bleu sont les valeurs reportées dans [123, 124]

Afin de compenser la perte de Ns due a I’état de surface de 1’échantillon apres fabrication,
une couche de SiN de passivation d’épaisseur 100nm a été déposée par PECVD [151]. Apres
passivation la densité de porteurs mesurée est de l'ordre de 7.7 x10*2cm™ a 8.1 x10'2 cm™,
alors que la mobilité p reste de I'ordre de 1650-1700 cm?/Vs. La résistance de feuille obtenue
apres passivation est de 450-490 Q/sq. La diminution de la résistance de feuille combinée
a une couche tampon de GaN de 500 nm entraine une FDM (Rsh x h) = 3.1 soit 1.8 fois
meilleure que les résultats reportés dans [118] et que ceux présenter précédemment (tab. 5.2).
Ce résultat met en exergue le role fondamental des états de surface sur les propriétés du gaz
bidimensionnel. La croissance d’une couche de passivation SiNx in-situ par la méthode EJM
reste fastidieuse. La réalisation de structures minces par EPVOM, qui permet la croissance
de cette couche de SiN in-situ, s’avérerait étre avantageuse car elle permettrait d’améliorer
nettement les propriétés du 2DEG.

Tableau 5.2: Propriétés des gaz 2D, mesurées par effet Hall a température ambiante, pour
des HEMTs AlGaN/GaN sur des couches tampons de différentes épaisseurs (PTC : EJM, T :
EPVOM)

Echantillon Rshxh Ns[em? p [em?/Vs
F.D.M.
[1m.€2/sq]
T2566 non passivé 385.5 4.9 x10*2 1664

T2566 avec 100 nm SiN PECVD 225 8.1 x1012 1700

PTC 701 405 6.7 x10'2 1147

ref [118] 700 1.0x108 2167
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La mesure des propriétés du gaz 2D par la méthode TLM, montre une résistance de feuille
Rsh=7502/sq pour une résistance de contact Rc=0.36 Q.mm. Les mesures TLM confirment
les valeurs mesurées par effet Hall. Apres passivation, I'augmentation de la densité de porteurs
entraine une diminution de la résistance de feuille qui devient de 450 €2/sq en cohérence avec
les mesures d’effet Hall. Les mesures DC des transistors présentent une densité de courant de
drain Id pour Vgs=0V variant de 158 mA/mm a 181 mA/mm (figh.4a ) entre les composants
avant et apres passivation. On note aussi une chute de 10 mA /mm pour la densité de courant
entre I’échantillon T2566 et le PTC701. Cette diminution de la densité de courant est reliée
a la composition en Al dans la barriere. La réduction du % d’Al dans la barriere permet
néanmoins de réduire la résistance des contacts. La probable réduction du nombre de pieges
dans la barriere permet de polariser la grille a 42V avec un courant de fuite de grille limité
4 2x10* mA/mm (fig 5.4b) ce qui conduit & une densité de courant Id de 400 mA/mm. Le
courant de fuite Id en régime pincé de 6.4 1A /mm avant ou apres passivation conduit & un ratio
on/off, & Vds=8V, de 6.5x10%dans les 2 cas. Le rapport on/off obtenu est 24 fois supérieur a
celui obtenu sur I’échantillon PTC701. Cette nette amélioration est due aux propriétés isolantes
des couches tampons qui réduisent grandement les fuites. Enfin, la transconductance varie de
88 mS/mm avant passivation a 96 mS/mm apres passivation.
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FIGURE 5.4: (a) Caractéristiques DC Id(Vds) des HEMTs fabriqués sur T2566 avant (courbe
noire) et apres passivation (courbe bleue). La polarisation de grille variant de 2 V a -4V avec
un pas de -1V, (b) Caractéristique de transfert Id (Vgs) (noire) et transconductance gm (bleue)
mesurée pour Vds =8V sur I’échantillon T2566. Les symboles pleins représentent les mesures
avant passivation et les symboles ouverts celles apres passivation

Les mesures des courants de fuite témoignent de la forte résistivité des couches tampons. En
effet, la mesure de résistivité des couches tampons sur les motifs d’isolation de 10 pm x100
um de large donne une valeur de 2 x10”  pour des tensions de 0 & 10V (fig. 5.5a). Cette
valeur est cohérente avec les valeurs des courants de drain en régime pincé reporté figure
5.4b. Par rapport aux autres structures de 500 nm d’épaisseur, cette valeur représente une
amélioration de pres d'un facteur 1000. La forte résistivité des couches tampons entraine la
nette amélioration de la tension de claquage des transistors (fig 5.5b). La compliance de 1
mA/mm a Vgs=-7TV n’a été atteinte que pour une tension drain source de 117 V soit 100 V
de plus que PTC701 et 23 V de plus que PTC 700 (700 nm d’épaisseur). Malgré la tres bonne
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qualité des couches tampons, la valeur de la tension de claquage est limitée par la conduction
parasite dans le substrat [152, 153].
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FIGURE 5.5: Mesure des courants de fuite sur T2566 : (a) Caractéristique I(V) d’un motif
d’isolation 10 pm x 100 pm (b) Courant de fuite Id(Vds) d’un transistor mesuré pour une
tension de grille de -7V. Les compliances de drain et de grille ont été fixées & ImA /mm

Par ailleurs, cette tenue en tension s’accompagne d’un faible courant de grille, Igs < 2x107
mA /mm qui atteste des propriétés isolantes de la barriere AlGaN (fig 5.5b). De plus, le courant
inverse des diodes Schottky est de seulement 1.8 x107A & V = -7 V (fig 5.6). Comparé
a I’échantillon EJM PTC701, le courant mesuré est 10 fois plus faible ce qui diminue la
consommation électrique et les pertes.
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FIGURE 5.6: Courant inverse de diodes circulaires Schottky de 80 pm de diametre

5.1.3 Conclusion

La croissance de structure HEMT sur des couches tampons ultra minces par EPVOM a aboutie
a la réalisation d’une structure de 500 nm qui présente la meilleur figure de mérite (Rsh x h)
reportée. La grande mobilité électronique (1700 cm?/Vs) associée a une résistivité des couches
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tampons de 2x107  atteste de la trés bonne qualité structurale des couches tampons. Nous
I’attribuons a la qualité du substrat qui a favorisé le filtrage des dislocations lors de la croissance
de la couche d’AIN de nucléation. Les transistors HEMTs fabriqués sur cette couche présentent
des caractéristiques DC bien supérieures a la couche PTC701 réalisée par EJM. Un tel résultat
ouvre la voie a l'intégration monolithique de MEMS et de HEMTs performants. Cependant,
les problémes de reproductibilité de ce résultat soulignent un manque certain de contréle lors
de la croissance. Une étude approfondie de I'impact des conditions de croissance ainsi que des
procédés de préparations du substrat sur la qualité des couches tampons doit donc étre faite.

5.2 Optimisations des structures de type III par EJM

5.2.1 Croissance 3D-2D de la couche tampon GalN et structures
minces

Le démarrage de la croissance de la couche tampon GaN a haute température (T>800°C)
favorise la formation d’ilots et la croissance 3D [154, 155]. La réduction progressive de la
température permet par la suite de reprendre une croissance 2D. La relaxation du GaN 3D
sur ’AIN est quasi immédiate et permet d’obtenir des couches de GaN tres peu voire non
comprimées. De plus, comparée aux techniques mettant en jeu des traitements de surface,
I'obtention d’un mode de croissance 3D par la température permet de gérer la vitesse de
coalescence des ilots de GaN via la rampe de température. !

5.2.1.1 Propriétés structurales et élastiques

Pour cette étude 4 échantillons de type III composés d’une couche d’AIN de nucléation de
200 nm et d'une couche tampon de GaN de 500 nm ont été réalisés avec différentes rampes
(tab 5.3) (la rampe est définie comme la variation de la puissance électrique du four en % par
minute). Une représentation schématique de la structure est donnée figure 5.7.

1. Par abus de langage, nous appellerons vitesse de coalescence le temps qu’il faut, avec une rampe linéaire,
pour atteindre la température nécessaire a une croissance 2D. De la méme facgon la zone de transition corres-
pondra a I’épaisseur de GaN nécessaire pour que les conditions de croissance permettent d’obtenir une couche
2D.



Thése de Paul Leclaire, Lille 1, 2015

CHAPITRE 5. DEVELOPPEMENT DES STRUCTURES DE TYPE III 106

GaN  3nm

AlGaN. 20 nm

GaNgradT

FIGURE 5.7: Schéma de la structure des couches tampons de type I1I avec gradient de tempé-
rature

Tableau 5.3: Conditions de croissance et LMH des w-scans des échantillons avec gradient de
température

Echantillon Valeur du  Température DRX LMH DRX LMH DRX LMH DRX LMH
gradient de AIN (002)  AIN (103) GaN (002) GaN (302)
[%.min™']  croissance [arcsec] [arcsec] [arcsec] [arcsec]
initiale du
GaN [°C]

PTC 700 (reférence) 0 782 1512 2772 990 3024
PTC 704 0,5 950 1465.2 2980.8 950,4 2016
PTC 709 1 950 1710 2822.4 968,4 2275,2
PTC 717 1 850 1339.2 2538 871,2 3078
PTC 718 0,5 850 1285.2 2664 882 2894 .4

Les échantillons, PTC 704 et 709, ou la température de croissance initiale du GaN est de
950°C présentent des LMH plus faibles que I’échantillon PTC 700 (référence sans gradient de
température) malgré des valeurs de LMH de I’AIN supérieures. Cet amincissement des w-scans
des rocking curves témoigne de 'efficacité des mécanismes de filtrage des dislocations de la
croissance 3D. Cependant, 'étude de la surface par microscopie a force atomique (fig 5.8a
et 5.8b) nous indique que la couche de GaN de ces deux échantillons n’est pas coalescée. En
diminuant la température initiale du GaN, la coalescence des grains a bien lieu en 500 nm (fig
5.8c et 5.8d) et permet méme pour une rampe de 0,5% par minute d’obtenir des LMH plus
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faibles que la référence mais au dépend d’une rugosité de surface légérement supérieure au
nanometre; 1, 26 nm et 1,33 nm pour PTC 717 et PTC 718 respectivement. A premiere vue,
I'usage d’un gradient de température permet donc de filtrer plus efficacement les dislocations
mais la vitesse de coalescence des grains limite ’amincissement des couches tampons GaN.

1 p'rrxy*;f ...

¢‘

SR

(a) PTC 704 (b) PTC 709 (¢c) PTC 717 (d) PTC 718

FI1GURE 5.8: Images MFA des échantillons de type III avec gradient de température

La formation d’ilots lors de la croissance 3D facilite la relaxation de la contrainte compressive
dans la couche tampon de GaN (fig. 5.9). La relaxation se fait donc de fagon quasi immédiate
ce qui a pour effet d’augmenter la contrainte résiduelle. Comme on peut le voir dans le tableau
5.4, les valeurs des déformations obtenues pour PTC 717 et 718 sont bien plus importantes
que celles de PTC 700. L’avantage de ces structures est de présenter une contrainte résiduelle
positive importante et ce, méme sans prendre en compte 'effet thermique (qui est de d’environ
512 MPa soit une déformation Sy, = 0.17 %). Malgré ces fortes contraintes en tension, les
couches obtenues ne présentent pas de fissures.
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FI1GURE 5.9: Evolution de la courbure in situ lors de la croissance de la couche tampon GaN
des échantillons PTC 717 (avec gradient de température) et PTC 701 (sans gradient de tem-
pérature)
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Tableau 5.4: Déformations calculées a partir des mesures de parametres de maille des échan-
tillons avec et sans gradient de température

Echantillon
Déformation Déformation coefficient Contrainte
S,, du Syxdu GaN  de poisson moyenne
GaN [%] %] dans le
plan [MPa]
PTC 700
-0,03+£0,03  0,16+0,1 0,1 126
PTC 717
-0.17+0,02  0,5340,07 0,14 989
PTC 718
-0,31£0,02  0,76+0,07 0,16 876

5.2.1.2 Propriétés électroniques

Concernant les propriétés électroniques (tab 5.5), on constate 'augmentation de la résistance
de feuille corrélée avec la diminution de la mobilité des porteurs. La densité d’impuretés
résiduelles est elle aussi supérieure ce qui peut s’expliquer par une incorporation facilitée par
la température élevée et la croissance 3D. Tout comme pour les échantillons sans gradient de
température, on peut supposer que la présence d’impuretés résiduelles réduit les propriétés
de transport du 2DEG. La vitesse de coalescence des grains de GaN étant relativement lente,
I’épaisseur entre le 2DEG et la zone de transition est faible ce qui augmente 'influence des
défauts sur les propriétés de transport. Malgré une LMH du GaN (302) I’échantillon PTC 718
présente de moins bonnes propriétés que le PTC 717. Cette différence peut étre due a la vitesse
de coalescence plus lente qui réduit 'épaisseur séparant le 2DEG de la zone de transition.
La qualité du procédé de micro fabrication est également un facteur a prendre en compte.
En effet, la forte contrainte résiduelle entraine une courbure importante de 1’échantillon qui
influence grandement la définition et la propreté des étapes du procédé 2, notamment celles de
lithographie optique.

2. La courbure importante de ces échantillons & deux effets néfastes mais ne jouant pas sur les valeur de
Rsh ou p : 1. le faible contact entre I’échantillon et le doigt froid des batis de gravure engendre la “cuisson”
de la résine 2. Le contact mécanique entre le masque optique et ’échantillon n’est pas homogene et entraine
une moins bonne définition des motifs au centre de ’échantillon
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Tableau 5.5: Caractéristiques électriques des couches tampons de type III avec gradient de
contrainte et de leur 2DEG

Echantillon Densité de Mobilité n Rsh Densité
porteur Ns [cm2. V1.5l [©2/sq] d’impureté
[x10'%.cm™?] résiduelle [cm™]
PTC 700 6,96 1319 680 8,1x10M
PTC 717 7,04 1000 887 4,41x 10°
PTC 718 6,28 832 1190 1,46x10%°

Les comportements des transistors présentent des caractéristiques normales (Fig.5.11) et les
valeurs des courants de saturation concordent avec la chute de mobilité. Cependant, les tensions
de pincement des échantillons PTC 717 et PTC 718 sont décalées vers les valeurs positives.
Dans le cas de PTC 718, ce décalage s’explique par la plus faible densité de porteurs (Ns) dans
le canal. En revanche, pour PTC 717, ce décalage ne peut pas étre attribué au Ns. Il peut alors
s’expliquer par la différence du potentiel dans la couche tampon. Malgré des caractérisiques
I-V des diodes Schottky et des valeurs de LMH du GaN (002) similaires entre PTC 717 et 718,
le courant de fuite de grille mesuré sur les transistors de PTC 718 est 10 fois supérieur a ceux
de PTC 717. Dans ce cas, la valeur des courants de fuite ne peut pas uniquement s’expliquer
par la nature et la densité des dislocations comme nous ’avions fait dans le chapitre précédent.
Au méme titre que la dégradation des propriétés de transport, 'augmentation du courant de
grille peut étre due a :
— La vitesse de coalescence plus lente sur PTC718 qui réduit 1’épaisseur entre le gaz 2D
et la zone de transition.
— La densité d’impuretés résiduelles qui, dans le cas d'impuretés accepteuses, piégerait les
charges. Cependant, cette hypothese reste peu probable car les principales impuretés
O et Si sont des donneurs.
Ce faible courant conduit a des rapports Iy, /Iog 10 fois plus important pour PTC 717 que
PTC T718.

Les mesures d’isolation des couches tampons appuient le fait que plus le gradient est rapide plus
la résistivité des couches tampons est importante (fig. 5.10). On constate ici encore la présence
de sauts de conductivité autour de 30 V pour PTC 718 et 25 V pour PTC 717 qui témoignent
de la conduction via les défauts des couches tampons. Toutefois, sur PTC 717 les mesures
courant-tension réalisées sur les motifs d’isolation a peignes interdigités sont tres inhomogenes.
Les valeurs pouvant varier de plusieurs décades en fonction des cellules mesurées. Cette forte
inhomogénéité est attribuée au procédé technologique qui, comme énoncé précédemment, s’est
avéré délicat notamment a cause de la forte courbure.
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FIGURE 5.10: Mesure I-V de résistivité des couches tampons réalisée sur des motifs d’isolation
ciculaires dont le plot central fait 100 pm et dont ’espacement entre les plots est de 20 pm

A Tinstar des intercalaires AlGaN, 'introduction d’une zone défectueuse, relativement éloignée
du gaz 2D, permet d’améliorer I'isolation des couches tampons et d’augmenter ainsi la valeur de
la tension de claquage. La différence de comportement électrique entre les deux échantillons

semble indiquer que plus le gradient de température est important plus la résistivité des
couches tampons est importante.
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F1GURE 5.11: Caractéristiques I-V DC des HEMTs et Diodes fabriqués sur les couches tampons
[T avec gradient de température : (a) Id(Vgs) des HEMTSs sur les couches tampons de type 111
avec gradient de température ; La tension Drain Source est fixée a 8V. (b) Courant de fuite de
grille Ig des transistors HEMTs en fonction de la tension de grille Vgs appliquée. La tension
drain-source est fixée a 8V. (c¢) Id(Vds) des HEMTs sur structure de type III avec gradient de
température.La tension source drain varie de 0 a 8V et la tension de grille de 0 a -4 V avec
un pas de -1V. (d) Caractéristique DC de diodes Schottky circulaires de 80 pm de diametre

Le tableau 5.6 reprend les valeurs caractéristiques des mesures DC des HEMTS. La chute de
mobilité électronique observée entre les échantillons PTC 700, PTC 717 et PTC 718 cause une
réduction du gm et du courant de saturation qui dans le pire des cas passent de 94 mS/mm
a 64 mS/mm et de 230 mA/mm a 119 mA/mm. Malgré cela, les différentes caractéristiques
électriques de ces structures sont suffisantes pour réaliser des dispositifs NEMS.
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Tableau 5.6: Caractéristiques DC des HEMTs sur les couches tampons de type 111 avec gradient
de température

Echantillon Idgat [mA/mm]  gmy.[mS/mm] Vp Lon/Tos Vbr
V] V]
PTC 700 230 99 -4,38 8,3 x10* 94
PTC 717 119 91 -3,51 3.20x10° 139
PTC 718 148 64 -3,41 7,9x10% >200

5.2.1.3 Conclusion

La croissance d'une structure de type III présentant une transition 3D-2D dans la couche
tampon de GaN nous a permis de réaliser des structures non fissurées avec des déformations
résiduelles moyennes 3 a 4 fois plus importantes que les structures classiques. L’augmentation
de la contrainte résiduelle nous permet, en théorie d’augmenter la fréquence de résonance des
MEMS. Les transistors HEMT fabriqués sur ces structures présentent des courants de fuite des
couches tampons ou de grille faibles, dont les valeurs dépendent du gradient de température
utilisé. Les rapports de courants on/off, tension de claquage et gain en transconductance
restent acceptables et rendent la co-intégration envisageable. En revanche, malgré des qualités
structurales similaires, la mobilité des électrons du gaz 2D est dégradée. Cette chute de mobilité
est attribuée a la faible épaisseur entre la zone de transition et le gaz d’électrons qui dans notre
cas est le résultat d'une vitesse de coalescence assez lente. Avec les conditions de croissance
présentées, il n’est pas possible d’obtenir une couche coalescée en moins de 500 nm. L’obtention
du 2DEG et donc la miniaturisation des couches tampons se heurtent a cette limite.

5.2.2 Structures de moins de 500 nm

Dans cette partie nous présenterons les structures ultimes que nous avons réalisées par EJM.
Le but de ces croissances était de déterminer jusqu’a quelle épaisseur nous pouvions amincir
la structure tout en conservant un 2DEG et quelles en étaient les propriétés. Nous avons
commencé par réduire I’épaisseur de la couche de nucléation d’AIN & 100 nm. Nous avons fixé
cette épaisseur par rapport aux w-scans dont les LMH ne amincissentt pas significativement
pour des épaisseurs plus importantes que 100 nm. La croissance de la couche de nucléation
a été réalisée a haute température (1000°C) grace a l'acquisition d’un nouveau prototype de
four de chez Riber. L’AIN fabriqué a haute température permet de se rapprocher de la qualité
de 'AIN EPVOM et présente de meilleures qualités cristallines. Des couches tampons de GaN
d’une épaisseur de 100, 200 et 300 nm ont ensuite été épitaxiées. Des structures HEMTs
composées d'une couche d’exclusion de Inm d’AIN, d’une barriere Aly25Gag 72N de 18 nm et
d’un cap de 3 nm de GaN completent la structure. Le tableau 5.7 rapporte les caractéristiques
matériau de ces couches.
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Tableau 5.7: Caractéristiques matériaux des échantillons ultra minces

Echantillon Epaisseur — Epaisseur DRX LMH DRX LMH DRXLMH DRX LMH RMS
totale [nm|  du buffer ~ AIN (002) AIN (103) GaN (002) GaN (302) [nm]

GaN [nm] [Arcsec] [Arcsec] [Arcsec] [Arcsec]

PTC 701 525 300 1512 2750,4 1252,8 3391,2 0,85
A 1879 422 300 1656 2628 1065,6 3204 0,87
A1880 222 100 1656 2613,6 1537,2 3884,4 0,573
A1881 322 200 1458 2682 1130,4 3513.,6 0,774

On constate une amélioration des LMH des w-scans ainsi qu'une augmentation de la RMS avec
I’épaississement des couches. On constate également que les valeurs de LMH obtenues pour les
couches AIN de 100 nm faites & haute température sont comparables a celles obtenues pour
200 nm épitaxiés dans les conditions standards. Les raisons de 'augmentation de la densité
d’impuretés avec la réduction de I’épaisseur des couches tampons ont déja été énoncées dans
le chapitre précédent [138] (tableau 5.8).

Tableau 5.8: Caractéristiques du 2DEG des échantillons ultra minces. Les mobilités, les den-
sités de porteurs et les résistances de feuille reportées correspondent aux valeurs mesurées par
effet Hall a température ambiante. Les valeurs des résistivités des couches tampons corres-
pondent aux mesures faites a 8V sur des motifs d’isolation composés de 20 doigts interdigités
ayant une période de 20pm et une longueur de 100 pm.

Echantillon Densité de Mobhilité n Rsh Densité Résistivité
porteur Ns [em2. V1.5 [©2/sq] d’impureté du buffer
[x10'2.cm™] résiduelle [cm™] Q]
PTC 701 6,72 1147 810 1,8x10%° 2,34x10°
A1879 5,61 955 1170 1,9x10%° 2x107
A 1880 5,46 617 1860 7,72x101° 6.7x10%
A 1881 4,92 808,7 1570 4,23x10% 5x107

Les propriétés de transport du gaz 2D ne présentent pas de singularité. La diminution de
la mobilité (p) et de la densité de porteurs (Ns) concorde avec 'augmentation de la densité
de défauts induit par la réduction de I’épaisseur. La croissance d’une structure de 200 nm a
abouti a une résistance de feuille de 1860 §2/sq ce qui n’est pas rédhibitoire & la fabrication
de transducteurs piézoélectriques.
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FIGURE 5.12: (a) Evolution de la mobilité et de la LMH des orientations du GaN (302) en
fonction de I’épaisseur des couches tampons (b) Evolution de densité du résiduel en fonction
de I'épaisseur des couches tampons

Les mesures DC réalisées sur les transistors montrent une dégradation progressive des perfor-
mances avec ’amincissement. L’augmentation de la TDD ajoutée a la faible valeur des Ns,
qui réduie les phénomenes d’écrantage des dislocations et des pieges, sont responsables de
cette chute de performances. L’ensemble des résultats est présenté figures 5.13 (a) et (b) et
tableau 5.9. Les caractéristiques DC montrent un fonctionnement normal des transistors pour
les structures de 300 et 400 nm (A1881 et A1879). Le courant de saturation de ’échantillon
A1880 et 'augmentation du courant de fuite Id en régime pincé montrent I'impact tres impor-
tant des dislocations. Pour les applications NEMS nous pouvons considérer les structures de
200nm comme étant les épaisseurs ultimes permettant de réaliser des transducteurs fonction-
nels. L’intégration de fonctions analogiques sera fortement limitée par les faibles gm. De plus,
les couches tampons n’étant pas relaxées, la reproductibilité des couches reste une inconnue.

Tableau 5.9: Caractéristiques DC des transistors HEMTs sur couches tampons ultra minces

Echantillon Idgas [MA/mm] g oy [MS/mm)| Vp Lon/Tog
V]
PTC 701 194 91 -3,85 2,7 x103
A 1879 (400 nm) 138 85 -3,56 1,43 x10*
A 1880 (200 nm) 93 70 -3,40 3,41 x10?

A1881 (300 nm) 109 80 2,77 1,95 x10°
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FIGURE 5.13: Caractéristiques (a) Id(Vds) des transistors sur couches tampons ultra minces.
Vds varie de 0 a 8V et Vgs de 0 & -4V avec des pas de -1V et (b) d(Vgs) des transistors sur
couches tampons ultra minces. Vgs varie de -7 & 0V et Vds est fixé a 8V

5.2.2.1 Conclusion

La diminution progressive de ’épaisseur des couches tampons a abouti a une structure de 200
nm présentant une résistance de feuille de 1860 €2/sq. La dégradation linéaire des propriétés de
transport du 2DEG avec la réduction de I’épaisseur atteste que la limitation des propriétés du
gaz 2D est due a I'augmentation de la densité de dislocation. Méme s’il est possible de fabriquer
des résonateurs MEMS avec la structure de 200nm, le comportement DC des transistors montre
des instabilités (effet Kink...) qui semblent compromettre I'intégration monolithique. La forte
densité de dislocations inclinées au niveau du 2DEG de ces structures de moins de 500 nm,
peut aussi étre la cause de nombreux effets parasites a plus hautes fréquences. Dans le cadre
de cette étude et en se basant sur les résultats des mesures DC, la structure 300 nm semble
étre notre limite.
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Chapitre 6

Etude de la distribution de contrainte

Ce chapitre est consacré a la modélisation du comportement mécanique de poutres encastrées-
libres réalisées a partir hétérostructures AlGaN/GaN sur substrat silicium. L’objectif est de
construire un modele permettant de déterminer la déflexion de poutres mono-encastrées (le-
vier /cantilever).

Les raisons qui ont motivé cette étude sont :

— Dans l'optique de fabriquer des leviers MFA| interrupteurs [156] ou autres, I’étude et
la modélisation de la distribution de la contrainte peut permettre de développer ou de
concevoir des structures ne présentant pas de déflexion une fois libérées.

— Comme expliqué dans les chapitres précédents (Chapitre IV), les structures dévelop-
pées présentent des contraintes résiduelles moyennes importantes qui influencent les
valeurs des fréquences de résonance. L’étude des cantilevers permet de s’affranchir de
ces contraintes et de déterminer uniquement les parametres élastiques. Les mesures
optiques de fréquence de résonance par effet Doppler demandant de focaliser le spot
laser sur des surfaces planes, elles ne sont donc pas réalisables si les déflexions sont trop
grandes.

L’étude est centrée sur les empilements GaN/AIN, qui constituent la base des hétérostructures
HEMTSs sur des couches tampons de type III. Nous comparerons les résultats avec la mesure
de déflexion de cantilevers fabriqués suivant un procédé de photolithographie comptant deux
niveaux de masque (fig 6.1).

20 pum

FiGure 6.1: Image MEB de leviers fabriqués a partir dune épitaxie du type
GaN(500nm)/AIN(200nm)/Si(111)
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6.1 La mesure de courbure in-situ

Malgré les nombreuses études visant a étudier les phénomenes de relaxation et 1’évolution
des contraintes dans les couches épitaxiales de GaN sur substrat Si, il n'y a pas, a notre
connaissance, de publication présentant des modeles de calcul de la déflexion d’un levier en
GaN a partir de mesures de courbure effectuées lors de la croissance.

En regle générale, la mesure de la contrainte dans un film se fait de fagon indirecte. La
contrainte est souvent calculée & partir des mesures de déformations (DRX ou MET 1), de
courbure (équation de Stoney) ou bien des mesures optiques (photoluminescence, Raman). Ce-
pendant, ces mesures ex-situ ne permettent de remonter qu’a la contrainte résiduelle moyenne
ou & la contrainte en surface du matériau. Afin de mesurer la distribution de la contrainte
dans la direction de la croissance, une solution est de graver le matériau et de mesurer la
contrainte pour plusieurs épaisseurs gravées. Une autre approche, similaire, consiste & mesurer
la contrainte pour une épaisseur donnée puis de recommencer I'opération apres une reprise de
croissance. Ces méthodes restent des méthodes laborieuses pour caractériser le matériau et
effectuer une étude permettant d’anticiper la fabrication de poutres libérées.

Un autre moyen plus efficace pour évaluer la distribution de la contrainte serait de réaliser
et exploiter une mesure effectuée au cours de la croissance. Les méthodes de mesures les
plus adaptées sont les méthodes de mesure in-situ. Méme si la mesure de déformations est
possible par diffraction RHEED, elle s’avere peu précise pour des structures aussi fines que
celles étudiées dans ce mémoire. L’autre solution, que nous avons adoptée, est de construire un
modele a partir de la mesure de courbure in-situ. Cette mesure permet de suivre I’évolution
du rayon de courbure durant la croissance grace a la mesure de la distance séparant deux
spots lasers se réfléchissant sur la surface de I’échantillon (fig. 6.2 et cf. annexes). Pour cette
étude nous avons utilisé les mesures de courbure in-situ Laytec obtenues sur deux réacteurs
compact 21 : le réacteur PTC et le réacteur Aniset dont les systemes de traitement du signal
(en particulier la carte d’acquisition) sont différents. Avant de développer les hypotheses et
équations de notre modele, il semble nécessaire de discuter des limites de cette technique de
mesure.

faisceaux
paralleles

support

FIGURE 6.2: Schéma de principe de la mesure de courbure in-situ

1. DRX : Diffraction rayon X, MET : microscopie électronique en transmission
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6.1.1 Les limites extrinseques : Le substrat
6.1.1.1 Courbure initiale d’un substrat 2 pouces de silicium (111).

Notons que lors de la croissance les mesures de courbure in-situ sont faites en rotation. Chaque
point d’acquisition est le résultat de l'intégration de la courbure sur une partie d'un tour
(systeme PTC) ou sur un tour complet (systeme Aniset)[157]. Sur les systémes montés sur les
réacteurs compact 21 il nous est possible de régler la vitesse de rotation que nous avons fixée a
10 tours par minute. L’avantage de la mesure en rotation est de mesurer 1’évolution moyenne
de la courbure. Néanmoins, la forte courbure initiale des substrats de Si(111) 2 pouces peut
perturber la mesure. Comme le montre la figure 6.3 qui présente une cartographie de deux
substrats de Si(111) réalisée par interférométrie laser, les substrats présentent de grandes
inhomogénéités de courbure. Cette grande inhomogénéité peut étre la cause de la perte de
signal lors d’une mesure de courbure in-situ. Le signal réfléchi sur certains azimuts n’est pas
capté par la caméra ce qui provoque la perte de I'information et donc la mesure de valeurs de
courbure aberrantes.

+18.26571

=
Peak

pm

Yalley
~

-8.45200

FIGURE 6.3: Cartographie de la courbure des échantillons 2” de Si(111) vierges par interféro-
metrie en vue plane d'un susbtrat Si (111)

6.1.1.2 Effet de la température sur la courbure du substrat Si lors d’une
croissance

Lors d’une mesure de courbure in-situ, I’échantillon est maintenu sur un support en molybdene
par un anneau circulaire parcourant son périmetre. Cet anneau agit comme un écran thermique
qui limite la dilatation de 1’échantillon lors de la montée en température ce qui provoque un
changement de courbure. De méme la rugosité de la surface arriere du substrat est plus grande
et sa température plus élevée que la face avant ce qui peut aussi générer des variations de
courbure.

Lorsqu’un substrat de Si est soumis aux mémes rampes de température que lors d’une crois-
sance celui-ci se déforme de fagon conséquente (substrat concave, fig. 6.4). En passant d’'une
température de 400 °C a la température de 900 °C, la courbure du Si(111) augmente de 20
kmpuis elle se stabilise & une valeur fixe avant de diminuer lorsque I’on réduit la température
de 900 °C a 400 °C. Lors de 'augmentation de la température, la courbure est cependant
soumise a un léger retard qui est sans doute dii au temps de diffusion et d’homogénéisation
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de la température dans le volume du substrat. Lorsque 1'on diminue la température du sub-
strat, son refroidissement est quasi instantané et la variation de courbure résultante suit alors
la variation de température. Les valeurs de la courbure in-situ avant et apres la rampe de
température sont identiques et confirment qu’aucun autre effet ne vient s’ajouter.

L’erreur introduite par la dilatation du substrat sera prise en compte dans I'analyse de la
courbure in-situ lors des changements de température de croissance. Néanmoins, dans le pire
des cas, la courbure engendrée par la variation de température peut s’opposer a la courbure
générée par la contrainte de la couche épitaxiée. On peut alors mesurer des comportements
opposés a ceux prévu par la théorie ce qui rend 'analyse de la mesure de courbure in-situ
impossible. Cela arrive notamment, lors du refroidissement du systeme AIN/Si(111) (dérivée
de la courbure négative).
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FIGURE 6.4: Courbure d'un substrat Si(111) de 300 ym d’épaisseur soumis a une rampe en
température identique a celle utilisée lors de la croissance d’AIN

6.1.2 Les limites intrinseques du systeme

Sur le systéeme de mesure de courbure in-situ du réacteur compact 21 Aniset, nous avons
observé un probléme lorsque la mesure de courbure est faite hors rotation. Sur ce réacteur, la
mesure in situ est couplée a un détecteur qui permet, dans le cas d’'une mesure en rotation,
de définir le temps d’intégration comme étant le temps entre deux signaux du détecteur.
Afin de comparer la courbure in-situ a la courbure ex-situ, nous avons mesuré les courbures
des échantillons apres croissance suivant deux axes perpendiculaires. Pour cela, I’échantillon
est orienté dans une direction puis une fois la mesure stable, 'axe de mesure est modifié
manuellement. Dans ces conditions, il a fallu plus de 5 min avant d’avoir une mesure stable
(figh.5). Jusqu’a présent nous n’avons toujours pas de réponse sur l'origine de ce phénoméne
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lors d’une mesure hors rotation. La mesure de courbure in situ en rotation étant controlée par
la période entre deux signaux du détecteur nous avons supposé que cet effet ne se produisait
pas ou tout du moins qu’il est négligeable.
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FIGURE 6.5: Mesure de courbure in-situ hors rotation d’un échantillon suivant deux axes.
Cette mesure a été effectuée apres croissance a température ambiante sur le réacteur Aniset.

6.2 Modélisation de la déflexion d’une poutre a partir
de la mesure de courbure in situ

6.2.1 Calcul de la contrainte a partir de la mesure de courbure
in-situ

La mesure de courbure in-situ permet de mesurer en temps réel la courbure engendrée par les
contraintes inhérentes a I’hétéroépitaxie. Pour des couches minces déposées sur un substrat
épais, la contrainte résiduelle T peut étre calculée a partir de la mesure de courbure et de
'équation de Stoney qui s’écrit (éq.8.31) [158] :

B, B

T— =
6(1 —VS) h,l

(6.1)

Avec E, le module d’Young du substrat, v, le coefficient de poisson du substrat, h, I’épaisseur
du substrat, h I’épaisseur de la couche déposée et K la courbure mesurée a la surface de
I’échantillon. Pour obtenir cette équation deux approches sont possibles :
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— L’approche via I’équilibre mécanique ou ’on considere que les résultantes des forces et
des moments sont nulles [159, 158]

— L’approche énergétique. [160]
Quelle que soit 'approche utilisée, ’équation 8.31 n’est vraie que si 'on considere un substrat
initialement plan (Kj,; = 0) ce qui n’est généralement pas le cas. Le modele est cependant valide
en considérant la courbure relative (K fi,, — Kini) engendrée par le dépot. Par définition, la
mesure de courbure in-situ, permet de mesurer cette courbure. L’autre condition a remplir est
d’utiliser des films continus dont 1’épaisseur est beaucoup plus petite que celle du substrat et
présentant une fleche, engendrée par la contrainte, plus petite que ’épaisseur. Mis a part les
premiers nanometres de I’AIN de nucléation, la croissance de III-N sur Si est 2D. La fleche
elle est quant a elle de seulement quelques dizaines de micrometres. Nous considérons ces
conditions vérifiées. En revanche, pour son calcul Stoney considere que le systeme n’évolue
plus. La position de I'axe neutre et la valeur de la courbure sont donc figées.

Le résultat du calcul de I’équation de Stoney ne donne cependant que la valeur de la contrainte
moyenne dans le film et non de la distribution de celle-ci (Dans la publication [158] Sto-
ney considére un gradient constant dans la couche). Il n’est donc pas possible de calculer
la déflexion d’une poutre a partir des résultats issus de cette expression. Pour connaitre la
distribution de la contrainte il faut donc recourir a un autre modele.

Le probleme que pose I’étude de la distribution de la contrainte réside dans le fait que lors
du dépot couche a couche du matériau, ’'ajout de chaque nouvelle mono-couche introduit une
variation de contrainte a la surface du matériau mais aussi une variation de contrainte dans son
volume. Il faut donc pouvoir calculer les valeurs de ’axe neutre et de la courbure en fonction
de I’épaisseur et donc du temps de croissance. Pour résoudre ce probleme, un nouveau jeu
d’équation doit donc étre développé.

Notre premiere approche a consisté a déterminer la contrainte a partir des équations d’équilibre
mécanique. En prenant la référence z=0 a l'interface entre les matériaux III-N et le substrat

(fig. 6.6).

_ Y+ h=0
U/ ® Axe neutre

FIGURE 6.6: Schéma de la courbure d’un échantillon et direction des différents axes utilisés
dans le calcul du rayon de courbure et de la position de I'axe neutre.

La déformation locale en z s’exprime (z — b) - K. Dans le cas d’une contrainte biaxiale, la
contrainte s’écrit : Ej, - (z — b) - K. Pour calculer I’équilibre des forces et des moments, nous
avons intégrer la contrainte et son moment sur l’ensemble des couches. L’équilibre a tout
instant t de la croissance s’écrit :
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[ _ E(=2(t) = b(1)) h(®) _ Ei(=(t) —0(1)) B
Moment = /_hs [ 0= KHT(t))] z(t)dz—i—/o [THT(z,t) = KH(?;?] z(t)dz =10

[ B0 -40) O EED - b)) a
Force — /_ hs[ T KHT(t))] (t)dz+ /0 [THT(,w = KHT(Z)l)d — 0

Avec Tyr(z,t) la distribution de contrainte a température de croissance,F et v les modules
d’Young et coefficients de poisson, I'indice “s” est utilisé pour le substrat et “i” pour les couches
ITI-N.

La courbure K et la position de I’axe neutre b sont en fait dépendantes de 1’épaisseur h de la
couche qui évolue au cours du temps. Elles devraient donc s’écrire K(h(t)) et b(h(t)). Pour
faciliter la lecture elles seront notées K(h) et b(h). Nous cherchons a déterminer o(z,t).

La résolution de ce systeme est difficile. En effet, I'inter-dépendance des parametres entre eux
ne permet pas d’arriver a une solution analytique simple. A la vue du temps nécessaire a la
résolution de ce systéme nous avons choisi de nous orienter vers des modeles simplifiés.

La seconde approche que nous avons étudiée a été développée par J. A. Floro et E. Chason
(Sandia National Laboratories) qui ont affirmé, sans le justifier, que dans le cas d'une étude
en temps réel, le produit o - h doit étre remplacé par [161] :

h(t)
S = / T(z,t)dz (6.4)
0
L’équation de Stoney devenant ainsi :
E.h?  dKpr(z,t) dh " ATyr(z,t)
) =T t)— ———2d .
6(1—v,)  dt (20 +/0 a (6.5)

La encore nous nous retrouvons face a une équation difficile a résoudre et pour laquelle nous
n’avons jusqu’a présent pas trouvé de solution. De plus, l'origine, les hypotheses et le détail
des calculs permettant d’obtenir cette équation ne sont pas détaillés dans la publication et
nous restent encore assez obscures.

La derniere approche envisagée a été de dériver le modele de Stoney par rapport a ’épaisseur
donnant ainsi la relation (cette formule sera évoquée comme étant le modele 1) :

8THT(h) . Es 2 aI(HT
Lo by = h (6.6)

Tur(h) + 6(1—v,) ° Oh

Dans cette expression T est la contrainte moyenne dans le film calculée a partir de la surface

de I’échantillon et 8222” h; la variation de contrainte dans le volume de la couche. En compa-

rant les équations 6.6 et 6.5, on constate qu’elles sont égales si 'on considere que l'intégrale
fh(t) dT(z,t)

o~ dz est égale a la contrainte moyenne dans I’épaisseur.
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Lors d’un dépd6t couche a couche, plusieurs cas sont alors possibles :

La variation de contrainte dans le volume est négligeable devant la contrainte moyenne dans
la couche. On peut alors négliger le second terme a gauche de I’équation 6.6 et on obtient de
la formule 6.7 que 1’'on appelera modele 2 :

E;
6(1 —vs)

OK ur(h)
oh

Tur(h) = h; (6.7)

La variation de contrainte dans le volume est plus importante que la contrainte en surface
alors dans ce cas c’est le premier terme qui devient négligeable. On peut supposer que ce
terme domine le début de croissance de toute couche contrainte. On obtient la formule 6.8 que
I’'on appelera modele 3 :

6(1—vs) ° oh

(6.8)

Une fois cette relation écrite, il nous est possible de calculer la contrainte dans le film dans les
différents cas. Intéressons-nous maintenant au lien entre la déflexion de poutre encastrée-libre
et son gradient de contrainte.

6.2.2 Gradient de contrainte et déflexion de poutres
mono-encastrées

Comme énoncé précédemment, 'idée est de pouvoir décrire le comportement d’un levier a
partir du gradient de contrainte. Pour cela, il nous faut exprimer le gradient de contrainte a
partir de la déflexion d’une poutre et inversement.

Considérons une section d'une poutre d’épaisseur h défléchie tel que représentée sur la figure

6.7.

0
N dx

dw
ds
B h=0

ag

Axe neutre

(b)
(a)

FIGURE 6.7: Schémas (a) de la déflexion d’'une poutre fléchie en considérant le systeme a 1
dimension et (b) du segment d’une poutre en mode de flexion pure

En considérant une poutre précontrainte dont la distribution de contrainte a température
ambiante est opr(z) et la courbure K, les équations d’équilibre s’écrivent [81, 162] :
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Moment = /Oh [TBT(Z) - E(Zl(z__%[;)[(] z(t)dz =0 (6.9)
Force — /0 ' [TBT@) - FHK] gz =0 (6.10)

Dans ce cas nous considérons le module d’Young biaxiale car la contrainte dans la couche 'est
aussi. En considérant que les déformations et les angles sont petits, la fleche (9 ) en un point
x le long de la poutre s’écrit (fig. 6.7a) :

K-2?=5% (6.11)

A partir de ces équations il est alors possible d’écrire les équations de la position de 'axe
neutre (b) et de la courbure (K) :

h
b(t) = Z - %Q_KV(;)) O/ T(2)dz (6.12)
h A )
K(t) = Eel — V) / t)dz — J TBT(;)dZ N (6.13)

0

6.2.3 Modélisation des effets thermiques

La mesure de la déflexion des leviers se fait a température ambiante alors que la distribution de
contrainte est quant a elle déterminée a la température de croissance. Pour pouvoir comparer
les résultats il faut prendre en compte la différence de courbure liée a la différence de tem-
pérature. Lors du refroidissement, la déformation engendrée par la variation de température
va générer une force, proportionnelle a 1’épaisseur et au module d’Young de la couche, dans
chacune des couches qui va s’ajouter au gradient de contrainte intrinseque. Il y a plusieurs
facons de calculer la contrainte thermique.

La premiere consiste a calculer la contrainte a partir de la différence de coefficient de dilatation
thermique entre la couche de III-N et le substrat Si (eq. 6.14) :

T‘thermique = (051' - 055) AR Ez (614)

L’autre approche consiste a calculer la contrainte thermique a partir de I’équation de Stoney
(eq. 6.15, fig. 6.8) :

E h?
T ermique —— > - AK ermique 6.15
h 7 6(1 - Vs) htotal h ! ( )
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FIGURE 6.8: Mesure de courbure in-situ d’un échantillon GaN/AIN lors du refroidissement

Pour conserver la logique de notre méthode de calcul, nous avons déterminé la contrainte
thermique a partir de I’équation 6.15. Cependant, la variation de courbure mesurée en fin de
croissance correspond a l'effet moyen de la différence de dilatation thermique de 1’ensemble
des matériaux, soit 3 matériaux dans notre cas, de la structure.

6.2.4 Synthese

Le calcul de la déflexion d'un levier a partir de I’étude de la distribution de contrainte dans
les couches tampons se fait donc en plusieurs étapes. Dans un premier temps, a partir de la
mesure de courbure in situ, nous calculons I’évolution de la contrainte dans la direction z grace
aux modeles 1, 2 ou 3, a laquelle nous ajoutons la contribution de la contrainte thermique. Le
calcul de la contrainte est donc de la forme :

TBT(Z) = THT(Z> + 71thermique (616)
avec ogr déterminé a partir des expressions du tableau 6.1 :

Tableau 6.1: Expression de la contrainte en fonction des modeles

’ Modele \ expression ‘
; aT, — L. 9K
Modele 1 | T'yr + 5T - hiE_ 6(1*’/5)6}?5 o
N _ A 2
Modele 2 BTTHT = m . hs : WB
: _ _Es 2. 0K
Modele 3 Sl hp = 6-v) hs -5

Nous déterminons ensuite les rayons de courbures et la position de I'axe neutre des leviers via
les équations d’équilibre 6.9 et 6.10.
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6.3 Modélisation d’une poutre GaN/AIN

Dans le chapitre IV nous avons vu que les propriétés élastiques du GaN ne varient pas ou peu
avec ’épaisseur. Nous supposerons donc que les propriétés mécaniques des matériaux III-N ne
sont pas ou peu altérées par la présence de défauts introduits pendant la croissance (disloca-
tions) ou lors du procédé technologique. Nous prendrons les valeurs du matériau massif comme
valeurs des parametres mécaniques. Par manque de données nous considérerons également que
les propriétés élastiques du GaN a température de croissance et a température ambiante sont
les mémes. 2

6.3.1 Modélisation d’une poutre d’AIN

Avant d’étudier des structures plus complexes, nous nous sommes intéressés au gradient de
contrainte présent dans la premiere couche d’une hétéroépitaxie de GaN sur Si : I'AIN. Pour
cela, nous avons étudié une couche de 200 nm d’AIN réalisée par EJM.

6.3.1.1 Analyse de la courbure in-situ

La courbure in-situ lors de la croissance de la couche de nucléation peut se décomposer en
deux parties (fig6.9) :

— La premiere, notée A sur la figure 6.9, correspond a une zone de forte mise en tension.
Cette brusque mise en tension résulte de la coalescence des ilots d’AIN [163]. De plus, les
conditions de croissance évoluent dans cette zone. La température, le flux d’ammoniac
et donc la pression dans I'enceinte du réacteur augmentent et modifient la cinétique de
croissance. La variation de courbure est donc aussi due a 1’évolution de ces conditions
de croissance et en particulier a I'augmentation de la température qui engendre un effet
bilame entre I’AIN et le Si.3

— La seconde partie (zone B) présente quant a elle une pente plus “douce”. La valeur
de la pente étant positive, elle correspond a une courbure concave de 1’échantillon et
donc a une contrainte en tension du film d’AIN. Cette zone correspond a I'emmaga-
sinement d’énergie élastique a contrainte quasi constante dans la couche au cours de
I’épaississement.

2. Remarques :

— A cause du caractére orthotropique de la matrice d’élasticité des éléments III-V, les valeurs utilisées
pour le module d’Young et le coefficient de poisson doivent étre celles correspondant au propriétés
élastiques dans le plan, soient E1; ou Egs .

— Les valeurs des parametres élastiques du GaN et de AIN utilisées sont celle du matériau a 300 K. Ces
derniers diminuant avec 'augmentation de la température, ils seront surestimés.

3. NB : la contribution du substrat a la courbure a été déduite sur cette figure
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FIGURE 6.9: Mesure de courbure in-situ lors de la croissance de I’AIN de nucléation par EJM.
Les courbes en pointillés représentent les deux fonctions utilisées pour déterminer la courbure
avec en rouge le modele d’évolution linéaire et en vert le modele exponentiel.

Un premier modele consiste a extraire ’évolution de la courbure a partir de la mesure de cour-
bure in-situ par une fonction affine. A premiere vue nous pouvons considérer que 1I’évolution
de la courbure est de la forme :

AK
K(h)=——"h + Kcoa escence 6.17
(=% z (617
Keoalescence €tant la contrainte initiale introduite par la coalecence et AA—I; la pente de la courbure
dans la zone B.

Un second modele consiste a faire une analogie entre la courbure de la couche d’AIN de nu-
cléation avec celles des couches d’AIN intercalaires dont 1’évolution est de forme exponentielle.
Nous pouvons donc supposer que la couche de nucléation dans la zone A se comporte de la
méme facon et évolue suivant une fonction de type :

K(h) = —A . 67 hcoale};cence (618)

Avec A une constante positive, d’apres nos résultats expérimentaux l'ordre de grandeur de
cette constante est de quelques km™, et hgoaiescence 1'épaisseur a partir de laquelle les ilots
d’AIN coalescent. Les études morphologiques de la couche de nucléation de I’AIN réalisées au
CRHEA permettent de conclure que la couche AIN est parfaitement 2D pour une épaisseur
de 10nm [164]. Nous définissons alors Acogrescence = 10nm.

6.3.1.2 Détermination de la contrainte

L’expression de la courbure étant déterminée, nous pouvons calculer la contrainte. La crois-
sance d’AIN débute par une la formation d’ilots qui coalescent générant alors une forte
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contrainte en tension (zone A). Une fois les ilots coalescés, la contrainte développée dans
la zone B présente une évolution beaucoup plus faible qui correspond a 'acumulation d’éner-
gie élastique avec I'épaississement. Afin de rendre compte de I'ensemble de la croissance de
I’AIN de nucléation nous avons considéré le modele 1 puis le modele 3 correspondant aux
équations 6.6 et 6.8.

Afin de modéliser la déflexion d’un levier de 200 nm d’AIN, nous avons considéré quatre

expressions * :

Tableau 6.2: Expressions de la distribution de contrainte dans la couche d’AIN de nucléation
en fonction des modeles et fit des courbures

Expression de la contrainte  Expression de la contrainte

Courbure, K(h) en considérant le modele 1 en considérant le modele 3

dK (h Es p2 . _K B Es 2 . K-n(h)
di(z ) ~h+ Kicoalescence 6 hSi (—1+4wvs) + h 6 hSi ’ (—1+ws) + B
. h
A . 6_ hcoale};cence Ae h‘coal;scence +B A ° EZ(l, (100 ‘ h)) _'_ B

Pour déterminer les constantes d’intégration B nous avons fait I’hypothese que la contrainte
dans la premiére monocouche d’AIN d’une épaisseur Aonoaiy (environ 4.9 x10 nm) est nulle

nous obtenons donc :
B— % . hgz . K- ln<hmonoAlN)
6 (—1+v)

(6.19)

La figure 6.10 montre la distribution de la contrainte dans 1’épaisseur de la courche en fonc-
tion des modeles utilisés. Comme on peut le constater, lorsque 'on envisage une évolution
exponentielle de la courbure et le modele 1, I’épaississement de la couche d’AIN (Zone B) pré-
sente un gradient de contrainte négatif et donc une relaxation de la contrainte en tension. La
courbure in-situ montrant le comportement opposé, le résultat de ce calcul est aberrant. Les
autres solutions envisagées semblent en accord avec notre idée de la distribution de contrainte
dans cette couche a savoir une forte mise en tension dans la zone A puis une mise en tension
plus progressive dans la zone B.

4. On définit Ei(a,z) = [~ exp(kz) - k~*dk
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FI1GURE 6.10: Contrainte dans la couche de nucléation d’AIN calculée. La courbe rouge corres-
pond au résultat de ’équation 6.7 et la bleue a celui de 1’équation 6.8 calculé a température
ambiante pour les différents modeles de courbure

6.3.1.3 Résultats

A partir d'une couche d’AIN de 200 nm, des leviers de différentes longueurs ont été fabriqués.

La valeur du rayon de courbure obtenue pour un levier de 200 nm d’AIN est de 154 pm™(eq

6.11) qui correspond a une distribution linéaire de la contrainte dans la courche de 3.04 GPa
-1

pm .

La mesure de la déflexion par rugosimétrie optique des cantilevers confirme la tendance décrite
par les calculs. Comme attendu, le résultat du modele 1 dans le cas d’une courbure décrite
sous la forme d’une fonction exponentielle présente un résultat opposé a la mesure de déflexion
ex-situ. Pour les autres modeles, les déflexions calculéessont toutes positives (fig 6.11) en
adéquation avec la mesure ex-situ. Les valeurs de courbure calculées aboutissent a une erreur
sur la valeur de la fleche de la poutre de 65 % dans le meilleur des cas ce qui témoigne des
difficultés a analyser la courbure in-situ et des erreurs intrinseques a notre modele.
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FIGURE 6.11: La courbe noire présente le résultat de la mesure par microscopie de la fleche
d’un cantilever de 200 nm d’AIN initialement épitaxié par EJM sur Si(111).

6.3.1.4 Conclusion

La comparaison des fleches calculées a partir des modeles avec la mesure de déflexion d’un levier
montre que la contrainte dans I’AIN de nucléation est dominée par la variation de contrainte
dans le volume due a ’ajout d’une couche de matériau. La variation de contrainte semble aussi
témoigner d'une constante augmentation de la contrainte dans I'épaisseur. La contrainte dans
la couche de nucléation n’est donc pas completement relaxée apres la coalescence. Concernant
la modelisation, les erreurs entre la mesure de cantilever et les calculs théoriques de la fleche
restent assez importantes et confirment bien la nécessité d’utiliser les modeles décrits par
les équations 6.13 et 6.5. De plus, 'analyse de la courbure in-situ reste un point a éclaircir.
L’emploi d’une fonction affine ou d’une fonction exponentielle pour décrire 1’évolution de la
courbure in-situ n’a pas permis de définir laquelle de ces fonctions est la plus appropriée.
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6.3.2 Modélisation d’une poutre GalN/AIN

6.3.2.1 Analyse de la courbure in-situ

Considérons une poutre dont la structure est GaN/AIN initialement épitaxiée, dans les condi-
tions usuelles du CRHEA 3, sur Si(111) et supposons que le GaN se relaxe rapidement via la
formation de boucles de dislocations et la courbure des dislocations (cf. chapitre IV). Cette
région de fortes interactions entre dislocations correspond a la zone de décroissance exponen-
tielle de la courbure in-situ (fig 6.12). Contrairement, a la couche d’AIN de nucléation, le choix
de décrire I’évolution de la curbure in-situ par une fonction exponentielle décroissance semble
moins discutable. De plus, lorsque le GaN se relaxe, la densité de dislocation varie suivant une
fonction exponentielle ce qui peut justifier que la contrainte évolue de la méme facon, d’ou :

Kom(h) = C-exp(— ) (6.20)

Courbure in-situ (PTC701)
— — Modele exponentiel

160—- \
140—-
120—-
100—-
80—-

60

Courbure [Km™]

40 -

20

" Y T J T g T ) T y T i T
-50 0 50 100 150 200 250 300 350
Epaisseur [nm]

FIGURE 6.12: Courbure in-situ d’'une couche tampon GaN épitaxiée sur 200 nm d’AIN et
modele exponentiel de cette courbure

6.3.2.2 Détermination de la contrainte

Nous supposerons que la distribution de contrainte dans le GaN est dominée par la contrainte
moyenne calculée en surface. Nous avons considéré que le lien entre la contrainte et la courbure
peut étre exprimé via le modele 2 (eq. 6.7) et s’exprime :

Tyr(h) = 6*(1ES_VS)

5. Températures : GaN = 800 °C et AIN = 920 °C

B2 = exp(——) (6.21)
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ou hg la constante de relaxation, et 6*(1%1/5)]1?}% la contrainte a l'interface GaN/AIN qui est
constante sur les premieres mono couches. Le GaN présente un parametre de maille en partie
relaxé au dela des premieres monocouches (hepitique < 10 nm) déposées sur AIN [165, 166]. La
valeur de la contrainte sur ces premieres monocouches peut alors se calculer via 1’équation
6.7 en considérant la pente a l'origine de la courbure in-situ (fig. 6.13). La contrainte pres de
I'interface avec I’AIN s’écrit :

Es dKHT—GaNini iale
Tar(hgan=0)(h) = AR 2. o d (6.22)

160—- \
140:
120—_
100:
so:

60 +

Courbure [Km™]

40

20

T T T T T T T T T T T T T T T T !
-50 0 50 100 150 200 250 300 350
Epaisseur [nm]

FIGURE 6.13: Extraction de la contrainte pres de l'interface GaN/AIN a partir de la courbure
in-situ

Nous obtenons donc une contrainte de la forme :

Es dKHT—GaNim'tiale h
T h)=—"—hZ -exp(—1— 2
HTGaN( ) 6(1 — Vs) s dh eXp( h0> (6 3)

Finalement, la contrainte dans ’hétéroépitaxie GaN(500nm)/AIN(200nm), calculée pour une
contrainte de I’AIN calculée a partir du modele 1 pour une courbure de I’AIN K(h)=Ah+B,
est de la forme représentée sur la figure 6.14 :
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FIGURE 6.14: Courbe de la distribution de la contrainte dans une hétérostructure
GaN(500nm)/AIN(200nm) a température ambiante. La contrainte de I’AIN calculée a par-
tir du modele 1 pour une courbure de la Kan(h)=Ah+B alors que la contrainte dans le GaN
est calculée a partir du modele 2 pour une courbure exponentielle.

Les équations des contraintes dans les films AIN et GaN étant connues nous avons ensuite
considéré la flexion résultante de la poutre comme étant égale a la somme des contributions
de chacune des couches. Les interfaces sont alors considérées comme parfaitement abruptes et
les équations d’équilibre de la poutre s’écrivent :

{ Moment(R,b) = ¥>; Moment;(R, b) (6.24)

Force(R,b) =, Force;(R,b)

h hGaN
N M Tpraw(z) — %)dz + Joun (TBrGan(z) — %)dz =0

Les résultats de la mesure de déflexion par rugosimetrie optique d’un levier composé dune
structure GaN (500 nm)/ AIN (200 nm) sont présentés figure 6.15 et montrent une courbure
négative d'une valeur de -0.00267 pm™. Lors du procédé technologique, la libération du levier
est réalisée via une gravure isotrope du substrat par un plasma RIE SF4. La libération de
tous les leviers est compléete pour une profondeur gravée de 20 pm. La mesure de déflexion
des leviers ne peut donc se faire que si leur fleche est inférieure a 20 pm. Pour s’assurer de
respecter cette condition nous avons mesurer la déflexion des leviers de longueurs inférieures
a 70 pm.

hain Ean(2—b hGaN Egan (2—b
{ Jo " (Toran(z) — 2288 2dz + [, (Torcan(2) — §222E0)2dz = 0
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FIGURE 6.15: Image par rugosimétrie optique de la déflexion d’une poutre mono-encastrée.
L’image a été réalisée sur I’échantillon PTC700

Les résultats de la mesure optique de déflexion et les résultats des modeles sont présentés figure
6.16. La comparaison avec les mesures par rugosimetrie optique montre une bonne conformité
entre les modeles et la déflexion mesurée optiquement. Malgré les nombreuses incertitudes de
mesure et approximations décrites précédemment (mesures in-situ, comportement de I’AIN,
parameétres élastiques & 900 °C), I'erreur minimale faite sur la valeur de la fleche est de 19%.
En dépit de I’erreur importante faite sur la couche de nucléation d’AIN, I'erreur faite sur une
hétéroépitaxie GaN/AIN est faible. La cinétique de relaxation du GaN sur I’AIN ainsi que les
épaisseurs des couches (qui déterminent la position de 'axe neutre) sont donc les éléments
principaux qui conditionnent la déflexion du levier.
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FIGURE 6.16: Déflexions théoriques et réelles (noire) d’'un levier composé d'une structure
GaN(500nm)/AIN(200nm). Les courbes bleu, rouge et violette correspondent aux résultats
obtenus pour différentes modélisations de la couche d’AIN de nucléation.

Pour un levier long de 30 pm, la fleche calculée est de 1.99 pm pour une fleche mesurée de 2.90
nm. Grace & ces résultats nous pouvons prédire que lors de la conception de leviers GaN(500
nm)/AIN(200 nm) avec une profondeur gravée lors de la libération de 20pm, il faut que la
longueur dessinée soit inférieure a 78 pm afin qu’ils ne touchent pas le substrat.

6.4 Calcul de la déflexion de poutres encastrées-libres
réalisées a partir de structures complexes

Par la suite nous avons éprouvé le modele sur des structures plus complexes. Pour cela, nous
avons étudié la couche PTC721 dont la mesure de courbure in situ est présentée sur la figure
6.17 :

— PTC721 : GaN(500nm)/AIN(100nm)/Alj 16Gag s4N(280nm)/AIN(100nm)
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FIGURE 6.17: Courbures in-situ de ’échantillon PTC721

L’analyse de la courbure in-situ nous montre que le comportement de I’AIN intercalaire est tres
différent de celui de I’AIN de nucléation et suit clairement une fonction de type exponentiel.
Cette évolution indique une relaxation progressive de la contrainte extensive dans la couche
d’AIN par des mécanismes probablement similaires a la couche de GaN c’est a dire par la
formation de boucles de dislocations et par la courbure de dislocations.

Afin de vérifier notre modeéle nous avons choisi d’extraire la courbure de ’AIN de nucléation

par une fonction affine et de calculer la contrainte dans cette couche avec le modele 3. Les
contraintes dans les couches supérieures, ¢’est a dire GaN(500nm)/AIN(100nm)/Aly 16Gag 4N (280nm),
sont calculées via le modele 2 (eq. 6.7). La contrainte est alors de la forme :

Tyr—ain(h) = A(illh( + f
Thr-mcan(h) = 6(1ZiS Vs) h dKAlG;Zinimle .exp(—thl};aN
THr— AlNintercalaire(R) = 6(1E—Sy5) - h?. dKAlgénitiale -eXp(—w)
Tur-can(h) = 6(1% o “h?. dKGa(;V}zm'tiale ¢ exp(— GaN)

On obtient une distribution de contraintes de la forme (fig. 6.18) :
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FIGURE 6.18: Evolution de la contrainte en fonction de I'épaisseur de I’échantillon PTC721.

Les mesures de déflexion de poutres libérées (fig 6.19) indiquent que la courbure d’un levier
fabriqué sur PTC721 est de -0.0015 pm™. A partir des calculs exprimés ci-dessus, nous obtenons
un rayon de courbure de -0.0056 pm™ conduisant & une erreur sur la valeur de la fleche de 88
% (fig 6.19).

Les différentes hypotheses ainsi que les différents modeles permettent d’avoir une bonne repré-
sentation du comportement mécanique dun levier composé d'une hétérostructure. Ce résultat
confirme aussi que la distribution de contrainte dans les couches autres que la couche de
nucléation est avant tout dépendante de la contrainte en surface de 1’échantillon.
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FIGURE 6.19: Comparaison des valeurs de déflexion de poutres expérimentales réalisées sur
I’échantillon PTC721 et des valeurs théoriques

Pour des poutres de 30 pm fabriquées sur PTC721, la fleche mesurée est de -1.35 pm contre
-2.3 nm pour des leviers sur PTC700. La comparaison des déflexions des leviers sur ces deux
types de couches tampons met en avant 'intérét des structures épaisses qui permettent de
réduire la fleche des leviers. Cette diminution de la fleche sur les leviers fabriquée a partir de
structure de type I peut s’expliquer par 'ajout des couches d’AIN intercalaire qui :

— Ajoute une distribution de contrainte qui s’oppose a celle du GaN

— Augmente 'épaisseur de la structure et réduit I'impact de la contrainte a l'interface

AIN/Si.

La conception de leviers a partir des structures de type I dont les longueurs vont jusqu’a 115
pm est possible.

6.5 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons exposé les différents modeles utilisés pour déterminer la déflexion
d’une poutre mono-encastrée a base de GaN. La complexité des résolutions analytiques des
différents modeles envisagés nous a conduit a calculer la contrainte a partir de la dérivée de
la fonction de Stoney. Pour un levier de 70 pm les fleches calculées sont de -15 pm pour une
structure de type PTC700 contre une fleche mesurée de - 13 pm ; pour une structure de type
[ (PTC721) la fleche calculée est -13 pm alors que la mesure donne une fleche de - 7.3 ym. La
conception de leviers & partir de couches tampons épaisses est moins contraignante car ’ajout
de couches intercalaires permet de compenser les différents gradients des couches et de réduire
les fleches des leviers. Cependant, la contrainte résiduelle en compression dans les structures
épaisses de type I peut induire un flambage des poutres bi-encastrées.
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Chapitre 7

Procédé technologique

7.1 Conception des résonateurs

L’objectif a long terme de ce projet est de miniaturiser les capteurs résonants MEMS afin
d’améliorer leur sensibilité. Au début de cette étude nous nous étions donnés pour objectifs
d’atteindre les dimensions L x W x e = 5 pm x 1 pm x 0.5 pm. Dans la partie II nous avons
présenté les travaux qui visent a atteindre 'épaisseur de 500 nm souhaitée. Ici, nous nous
intéressons aux problemes liés a la fabrication des résonateurs.

Les difficultés liées a la miniaturisation des résonateurs viennent de la limite en résolution des
étapes de lithographie, de dépdt et de gravure qui demandent de développer a la fois les étapes
technologiques et les architectures des composants. Au cours de cette these nous nous sommes
intéressés aux problemes liés aux architectures des résonateurs et plus particulierement a celles
des transducteurs qui devront pouvoir étre intégrés sur des poutres de 5 pm de long et 1um de
large. La premiere étape avant d’aller vers les dispositifs miniaturisés consiste donc a concevoir
des résonateurs de dimensions plus standard afin d’étudier :

1. le comportement des hétérostructures ultra minces durant les différentes étapes du pro-
cédé
2. les performances des composants en fonction de leur architecture.

L’autre enjeu derriere la fabrication des résonateurs est de mettre en avant la plus value des
structures minces par rapport aux structures sur couches tampons épaisses.

Ce chapitre expose les différentes étapes du procédé technologique qui a été congu dans le but
d’étudier les architectures compatibles avec la miniaturisation du composant. Le masque réalisé
au cours de cette these comporte quatre géométries de poutres bi-encastrées sur lesquelles
différents actionneurs et détecteurs sont fabriqués. Les dimensions utilisées sont : L= 140 pm,
200 pm et 400 pm et W = 20 pm, 24 pm et 40 pm (fig. 7.1).
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FIGURE 7.1: Masque numérique congu pour la fabrication des résonateurs MEMS. Chaque
couleur représente un niveau de lithographie.

7.1.1 Architectures des actionneurs

Pour les actionneurs, nous avons défini deux types de transducteur : les actionneurs piézoélec-
triques classiquement employés (fig. 7.2a) dans la réalisation de résonateurs en GaN [167] et
des actionneurs thermiques. Pour ces derniers, les actionneurs sont constitués de deux contacts
ohmiques positionnés de telle sorte que les lignes de courant soient perpendiculaires a la poutre
(fig. 7.2b). La réalisation technologique de ces deux types de transducteurs sur des poutres de
1 pm de large ne pose pas de probleme particulier.

FIGURE 7.2: Images MEB des différents actionneurs (a) piézoélectrique et (b) thermique. C.O.
= Contact Ohmique Ti/Al/Ni/Au diffusé par un recuit rapide

7.1.2 Architectures des détecteurs

Initialement, la détection était assurée par un R-HEMT qui présente I’avantage de fournir un
étage d’amplification directement sur le résonateur ce qui permet entre autre d’améliorer le
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rapport signal sur bruit. Cependant, au contraire des actionneurs, le motif de détecteur R-
HEMT jusqu’alors utilisé n’est pas adapté a la miniaturisation. En effet, lors de la fabrication
il est nécessaire de déposer la grille et la source sur une zone libérée. La réalisation de ces pistes
métalliques sur une poutre de 1 pm de large est problématique car on atteint des dimensions
tres faibles (fig. 7.3a). Pour pallier ce probléme, nous avons dans un premier temps congu un
R-HEMT dont seule la grille passe sur la poutre (fig. 7.3b).

FIGURE 7.3: Images MEB avant libération (a) de I'architecture d’'un R-HEMT précédement
utilisé (b) optimisé pour des résonateurs de 1 nm de large. Les images correspondent & des
poutres de 40 pm de large. C.O. = Contact Ohmique Ti/Al/Ni/Au diffusé; S = Source des
HEMTs; G = Grille des HEMTs; D = Drain des HEMTs

Une autre solution est de déplacer 1'étage d’amplification hors de la poutre comme 1’équipe
de M. Rais-Zadeh I'a proposé [23]. En faisant ainsi il est possible de réduire I’encombrement
du détecteur en réduisant le nombre de pistes électriques sur la poutre. Deux architectures
différentes ont alors été réalisées avec des géométries congues de telle sorte que le courant
circule, soit parallelement & la longueur de la poutre (fig. 7.4b) soit perpendiculairement a celle-
ci (Fig. 7.4a). Enfin la derniére architecture consiste a éliminer toutes les lignes métalliques
de la poutre et d’assurer la détection par une piézorésistance formée par le gaz 2D (fig. 7.4c).

(a) ()

FI1GURE 7.4: Images MEB des différentes architectures de piézorésistances étudiées. Les designs
correspondent & des poutres de 40 pm de large. C.O. = Contact Ohmique Ti/Al/Ni/Au diffusé

7.2 Présentation générale du procédé

Les différentes étapes successives du procédé ainsi que leurs roles sont présentés dans le ta-
bleau 7.1 et illustrés par les figures 7.5. Dans la suite de ce chapitre nous reviendrons sur les
principales étapes technologiques qui ont été développées.
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Tableau 7.1: Description des principales étapes technologiques entrant dans la fabrication des
résonateurs sur structure AlGaN/GaN avec buffer mince

Intitulé des étapes Description Figure
Définition des réticules et des marques
Gravure des marques . . .
- d’alignement pour la lithographie a
d’alignement , . .
électronique et optique
Les contacts en Ti/Al/Ni/Au sont déposés
Dépot des contacts par évaporation sous vide et recuits dans un b
ohmiques four a recuit rapide (Rapid Thermal
Annealing) a 850 °C pendant 30 s
Isolation électrique des composants par
Gravur’-e des .MESAS gravure plasma ICP d’'une MESA de 50 nm ¢
d’isolation
de profondeur
Dépot des grilles des . )
L hottk Ni/Al/N
AT oot L 10t St o AL/ o !
Schottky d’actionnement p P P
Passivation Dépot d’une couche de passivation de 50
nm de SiN par PECVD a 340 °C
Ouverture de la passivation au niveau des
Ouverture de la passivation plots de contact. L’ouverture se fait par une
gravure RIE par plasma SFg
. T Dépot par évaporation des lignes d’acces et
E t métall .
PAISSISSEIENt MELatique plots de contacts en Ti/Au
Définition des résonateurs par gravure de
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sous gravure des ancrages.

RIE : Reactive Ion Etching

ICP : Inductive Coupled Plasma
PECVD : Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition
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(f)

FIGURE 7.5: Schéma des principales étapes du procédé technologique. (a) Gravure des marques
d’alignement pour les étapes de lithographie électronique. (b) dépdt et recuit a 850°C des
contact ohmique Ti/Al/Ni/Au définis par lift-off. (¢) Gravure des MESAs d’isolation. (d)
dépdt des contact Schottky Ni/Al/Ni définis par lift-off. (e) Définition des résonateurs par
gravure de I'ensemble des couches tampons III-N. (f) Libération des résonateurs par gravure
au XeFodu substrat Si sous la poutre.

7.2.1 La lithographie électronique

Les différentes étapes du procédé technologique reposent sur le transfert de motifs sur I’échan-
tillon via les étapes de lithographie. Dans le cadre de ce travail, ces étapes sont réalisées par
lithographie électronique. Avant d’entrer dans les détails de la fabrication des MEMS et afin
de mieux comprendre les problématiques lices a la réalisation d’une étape technologique, il
nous semble important d’expliquer le fonctionnement d’une écriture électronique.

Le principe de la lithographie électronique repose sur 1’exposition d’une résine électro-sensible
a un faisceau d’électrons accélérés. La particularité de cette technique, comparée a la technique
optique, vient du diametre du spot du faisceau d’électrons qui est de seulement quelques nano-
metres. La faible dimension du faisceau fait du masqueur électronique 1’outil le plus performant
pour réaliser des structures atteignant des dimensions de l'ordre de quelques nanometres. La
précision d’écriture permet aussi de réaliser des alignements entre les différents niveaux avec
une précision d'une dizaine de nanometres. Pour arriver a de telles dimensions des jeux de
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bobines et lentilles sont placés le long de la colonne entre le canon a électrons et 1’échantillon
(fig. 7.6). Parmi ces éléments, les lentilles en haut de la colonne servent a aligner et focaliser le
faisceau sur ’échantillon. Ensuite, les lentilles L1 et L.2 servent a régler le courant du faisceau.
Par analogie, elles correspondent au zoom d’un microscope optique. La partie suivante de la
colonne est appelée blanking. Cette zone sert a couper le faisceau d’électrons en appliquant un
champ électrique transverse. Elle permet de déplacer I’échantillon sans risque d’écriture sur la
résine. Enfin le dernier jeu de bobines sert a défléchir le faisceau afin d’écrire sur différentes
zones du substrat.
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FIGURE 7.6: Schéma de la colonne du masqueur électronique

Le procédé de lithographie électronique ne comporte pas de masque physique. Il est remplacé

par un masque numérique paramétré par 'utilisateur puis traduit afin d’étre interprété par

le masqueur. L’écriture se fait via le déplacement du faisceau sur I’échantillon grace a deux
mécanismes :

— Le premier mécanisme consiste a défléchir le faisceau via les bobines de balayage. Lors

du paramétrage du masque numérique, I'utilisateur vient définir une dimension, appelée
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taille de champ. Ce parametre détermine la surface sur laquelle les motifs ne seront
écrits que par déflection du faisceau. Afin de conserver une haute précision tout en
augmentant la vitesse d’écriture, chaque champ est ensuite découpé en trapeézes ce
qui permet d’utiliser deux niveaux de déflection indépendants. Le premier, permet de
réaliser la déflexion principale au sein du champ. La déflexion engendrée est importante
et le temps imparti est assez long. L’écriture des trapezes ne nécessitant pas de grandes
déflexions, celle-ci est assurée par un second jeu de bobines permettant de réaliser de
faibles déflexions plus rapidement.
— Le deuxiéme mécanisme consiste a déplacer la platine sur laquelle 1’échantillon est
positionné. Lorsqu’un champ est écrit, la platine se déplace pour écrire le suivant.
L’utilisation de ces mécanismes requiert une écriture séquentielle des motifs et demande des
temps d’écriture pouvant dépasser plusieurs heures. A cause de ces temps d’écriture longs,
les rendements de productions présentés par cette technologies sont faibles et impactent le
cotit des dispositifs. L’emploi de cette technologie se fait donc principalement dans les labora-
toires. Notons toutefois que des systemes multi faisceaux ont été développés pour rendre cette
technologie plus compétitive.

7.3 Développement du procédé de fabrication

Dans cette partie nous nous intéresserons aux développements des étapes technologiques ap-
portés au cours de cette these. La fabrication de MEMS sur GaN s’étant développée depuis
une dizaine d’années de nombreuses étapes ont déja été optimisées [167]. Des premieres briques
technologiques comme les dépots des contacts métalliques par évaporation, les recettes de gra-
vure par plasmas chlorés ainsi que la gravure du substrat par XeFy avaient déja fait 'objet
d’études. Une grande partie du procédé a pu étre réalisée a partir de briques existantes en les
adaptant aux nouvelles structures minces. Certains parametres comme 1’épaisseur des résines
utilisées, les temps et vitesse de gravure ou encore les durées des recuits ont donc été modifiés.
L’adaptation du procédé aux structures minces a rencontré les difficultés suivantes :

— La faible épaisseur des couches tampons et leur forte contrainte résiduelle rendent les
échantillons fragiles. L’utilisation de certains outils comme les ultrasons peut entrainer
la formation ou la propagation de fissures sur 1’échantillon entrainant la casse des
poutres lors de la libération. C’est par exemple le cas de I’échantillon PTC700.

— La grande variété de couches tampons utilisées. Les différentes compositions et struc-
tures de barriere et de couches tampons ont demandé une adaptation permanente du
procédé. De plus, il était parfois difficile de discriminer les effets dus au procédé de
fabrication de ceux dus aux propriétés du matériau. Parmi ces effets, les plus notables
sont :

— La reproductibilité des contacts ohmiques dont les valeurs des résistances dépendent
aussi bien des compositions et épaisseurs des barrieres que des procédés de dépot et
recuit rapide.

— Les propriétés des contacts Schottky dépendent eux aussi des conditions de dépot
et des propriétés de la barriere AlGaN.

— La gravure des résonateurs qui nécessite la gravure totale des matériaux III-N. Pour
rendre cette étape compatible avec chacun des échantillons, il a fallu utiliser une
épaisseur de résine compatible avec la gravure des couches tampons dont 1’épaisseur
peut varier de 500 nm a 1 pm. De ce fait, une épaisseur de résine de 3 pm est
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nécessaire. Pour certains motifs les rapports d’aspect se sont avérés importants (1

pm d’ouverture pour 3 pm de résine) rendant la lithographie difficile.
La plupart des étapes de lithographie de ce procédé ont été réalisées par lithographie électro-
nique (E-beam). L’avantage de cette technique par rapport a la lithographie optique est qu’elle
ne nécessite pas de masque physique. Elle permet d’avoir une plus grande flexibilité dans la
conception des masques. De plus, les résolutions maximales sur GaN atteintes a 'TEMN sont
de 'ordre de 70-100 nm soit 10 fois meilleures qu’avec la lithographie optique. Comme expliqué
précédemment cet outil peut cependant étre tres chronophage. Afin de réduire au maximum
les temps d’écriture, nous avons utilisé deux types de résine : 'UV210 et I’AZ9260 (Microche-
micals). Ces résines optiques positives présentent 'avantage d’étre électro-sensibles et de ne
nécessiter qu'une dose! relativement faible d’énergie pour réagir. Ainsi, les temps d’écriture
varient de quelques minutes a quelques dizaines de minutes en fonction des étapes.

7.3.1 Optimisation des enchainements des étapes

Notre procédé de micro fabrication de composants MEMS requiert I'intégration de huit ni-
veaux technologiques. Les alignements des différents niveaux, demandant des précisions parfois
inférieures au micrometre, ont nécessité 'usage de la lithographie électronique. Mis a part 1’op-
timisation et le controle de chacune de ces étapes technologiques, I'intégration des étapes dans
le procédé représente un point clé. C’est en optimisant les enchainements que 'on va assurer
la reproductibilité et le bon fonctionnement du dispositif. Dans cette partie, nous présenterons
donc les différents points optimisés qui visent a développer l'intégration des étapes entre elles.

7.3.1.1 Gravure des marques d’alignement

La premiere étape du procédé de fabrication consiste a définir les marques d’alignement que ce
soit pour la lithographie optique ou électronique. Une marque d’alignement pour la lithogra-
phie électronique est un carré de 8 pm x 8 pm. On distingue alors deux types de marques, les
marques dites positives qui sont réalisées par dépot d’un métal sur le substrat et les marques
dites négatives qui sont gravées dans le matériau. A 'IEMN, les marques électroniques sur
matériau III-N étaient des marques positives. Cependant, les étapes de métallisation et de
gravure du procédé technologique les endommageaient et rendaient leur détection plus diffi-
cile voire parfois impossible. Un des premiers travaux de cetteétude a été de développer la
réalisation de marques négatives.

Pour que ces marques soient détectables, il faut graver 1 pm de matériau. Dans le cas des
structures minces étudiées, ce choix est d’autant plus intéressant que la gravure de 1pm de
profondeur permet d’atteindre le substrat de Si. Ainsi, un contraste di au matériau vient
s’ajouter a la différence d’épaisseur et favorise la détection des marques. Cette étape permet
aussi de calibrer la vitesse de gravure du matériau avant les gravures des MESAS et des
résonateurs qui sont plus délicates.

Pour réaliser cette étape, nous avons utilisé la résine AZ9260 (Microchemicals) qui peut étre
déposée sur une importante plage d’épaisseurs allant de 3 pm a 7 pm. Dans notre cas nous
avons utilisé une épaisseur de 5 pm ce qui nous assure une marge de sécurité suffisante lors

1. Quantité d’énergie par unité de surface en pC/cm? qu'il faut apporter a la résine pour modifier ses liaisons
chimiques. Dans le cas des résines dites positives, I’exposition aux UV ou au faisceau d’électrons provoque une
rupture des liaisons chimiques. Lors du développement la résine exposée est donc éliminée
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de la gravure. La spécificité de cette résine est qu’elle nécessite un long temps de relaxation
apres exposition. Lors d’un procédé de lithographie électronique ce temps va étre crucial car
il va grandement influencer le profil dans la résine lors du développement (fig. 7.7).

(a) Développement de la résine AZ 9260 apres Tielaxation = 0

(b) Développement de la résine AZ 9260 apreés Tieaxation = 1 h

(c) Développement de 1 a résine AZ 9260 apres Trelaxation > 2h

FIGURE 7.7: Images MEB des flancs de la résine apres développement dans une solution de
AZ 400K MIF diluée dans de 'eau déionisée (EDI) (proportion 1 :1) pour différents temps de
relaxation apres exposition
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Comme on peut le constater sur les figures 7.7, apres révélation dans une solution aqueuse de
AZ400K MIF dans les proportions (1 :1), les motifs sont mieux définis et les flancs de résine
plus verticaux pour un temps de relaxation d’une heure. Cependant, 'aspect rugueux de la
résine en surface témoigne d’un développement non maitrisé qui a parfois mené a la formation
de fissures dans la résine. Cette rugosité de la résine est attribuée a la concentration importante
de la base AZ400K dans la solution aqueuse utilisée pour le développement des motifs apres
exposition. A cause de cette réaction entre la résine et le développeur, la reproductibilité de
I’étape n’était pas assurée. Pour pallier cela nous avons opté pour un temps de relaxation
supérieur a 2h et une solution de développement composée de 1 volume de AZ400K pour
deux volumes d’eau dé-ionisée (EDI). La plus grande dilution de la base permet d’éviter la
formation de fissures dans la résine tout en améliorant la définition des motifs grace a un
meilleur contréle lui méme dii a une vitesse de développement plus faible. Les figures 7.8
a et b montrent le résultat apres révélation, 'agrandissement sur une marque d’alignement
électronique (fig. 7.8b) nous confirme que les dimensions obtenues correspondent bien aux
dimensions souhaitées lors de la conception. Apres gravure les cotes des marques (fig. 7.9a)
sont respectées et les flancs de gravure sont suffisamment nets (fig. 7.9b) pour étre détectés
par le masqueur lors d'une lithographie électronique.

(b)
(a)

FIGURE 7.8: (a) Image de microscopie optique de la résine avant gravure d’'une marque d’ali-
gnement de 8 pm x 8um (b) images MEB de cette méme marque
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FIGURE 7.9: Images MEB de la marque d’alignement électronique de 8 pm x 8 pm apres
gravure de 1pm par un plasma CI2/Ar (a) vue plane (b) vue oblique du flanc de gravure

7.3.1.2 Délaquage des échantillons apres les étapes de gravure chlorée

Comme on peut le voir dans le tableau 7.1 la fabrication de MEMS repose en partie sur la
gravure anisotrope des couches de matériaux III-N et ce tout au long du procédé. Pour cela,
des étapes de gravure seche dans des réacteurs ICP (Inductively Coupled Plasma) ont été
développées. Ces recettes utilisent un plasma Cly/Ar qui permet d’obtenir des motifs avec
des grands rapports d’aspect. Le probleme que pose ce type de plasma provient des réactions
chimiques qui se produisent lors de la gravure. Les produits de réaction formés par 'interaction
entre le plasma et la résine sont non volatiles et viennent se déposer a la surface de 1’échantillon
et sur les flancs de gravure (fig. 7.10).

Résine servant de masque de gravure

- Dépot des produits de réaction formés lors du procédé
de gravure chlorée

FI1GURE 7.10: Schéma du redépdt des produits de réaction entre la résine et le plasma lors
d’une gravure seche par un plasma chloré

Les procédés de délaquage chimique usuels a 'TEMN consistent en une attaque chimique
pendant 2 h de la résine par un solvant, le SVC-14, chauffé a 70 °C et/ou une attaque par
une base, 'EKC 265, elle aussi chauffée a 70 °C. Le délaquage de la résine peut étre facilité
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par l'utilisation de bain & ultrasons?. Cependant, les résidus issus de la gravure chlorée sont
tres stables et ne s’éliminent pas totalement lors de ces étapes. En effet, ces résidus restent en
suspens dans le solvant et viennent se redéposer sur la surface de I’échantillon et sur les flancs
de gravure (fig. 7.11b et 7.11a).

La présence de ces résidus nuit a la réalisation des étapes technologiques qui suivent et aux
performances du résonateur final (dégradation des contacts métalliques, définition des mo-
tifs gravés...) [168]. Afin de favoriser I'enchainement entre les différentes étapes il est donc
nécessaire de développer une méthode de délaquage spécifique.

(b)

FIGURE 7.11: Images MEB apres 5h dans une solution de remover SVC-14 (70°C) puis 20 min
dans un bain d’EKC 265 (70°C) (a) d’un dispositif HEMT (b) d’un flan de gravure (les fleches
blanche pointes les résidus de résine)

Dans l'industrie de la microélectronique silicium, un plasma d’oxygene excité sous micro-ondes
est utilisé pour nettoyer la surface des échantillons et permet, entre autre, d’éliminer ces rési-
dus. Son emploi sur des structures HEMTs AlGaN/GaN reste cependant néfaste. En effet, lors
du nettoyage par plasma micro-ondes, de 'oxygene est implanté en surface et dégrade forte-
ment la résistance de feuille du 2DEG (tab. 7.2) [169]. Par conséquent, les contacts ohmiques
et Schottky s’en trouvent eux aussi fortement impactés.

2. Rappel : L'usage d’ultrasons sur des hétérostructures fines dont la contrainte résiduelle en tension est
importante peut étre source de formation de fissures
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Tableau 7.2: Caractéristiques de transport du gaz 2D des échantillons PTC 749 et T2614 mesu-
rés par effet Hall et résistances de contact calculées a partir des mesures TLM sur I’échantillon
avec et sans procédé de nettoyage par plasma micro-ondes O,

PTC 749 (GaN(3nm)/AIN(3nm)/GaN(500nm)/AIN(200nm)/Si)
T2614 (GaN(3nm)/AlGaN(20nm)/AIN(1.5nm)/GaN(500nm)/GaN(300nm)/Si)

Mobilité densité de Résistance de Résistance de
porteur (x10'2 feuille Rsh contact Re
cm?) (Q/sq) (Q.mm)
PTC 749 sans plasma Oy micro-onde 394 10 1550 0,82
PTC 749 avec plasma O, micro-onde 50 5,5 19410 Non mesurable
T2614 sans plasma Oy micro-onde 1111 11 509 0,87
T2614 avec plasma Oy micro-onde 1320 9 525 1,58

Afin d’optimiser le procédé de délaquage deux options ont été étudiées :
— L’utilisation d’une autre chimie de plasma :
— Cly/CHy/Ar
— L’utilisation combinée d'un plasma O, et d'un délaquage chimique.
Pour la premiere solution nous avons choisi de modifier la chimie de plasma en ajoutant du
méthane CH,4 qui est utilisé dans la fabrication de diode en nitrures et qui permet d’obtenir
des flancs droits tout en favorisant la formation de résidus volatiles [170].

En utilisant de faibles flux de gaz, Cly (13sccm)/CHy (2scem)/Ar (2scem), et une pression de
3mT dans la chambre de gravure, nous avons pu obtenir des profils de gravure similaires a ceux
obtenus par une gravure Cly/Ar (fig. 7.12a ). Cependant, apres un délaquage chimique (SVC-
14 + EKC265) les échantillons gravés présentaient toujours des résidus de résine (fig.7.12b

).

FIGURE 7.12: Images MEB des flancs des profils de gravure d’un échantillon de GaN/AIN/Si
apres une gravure de 1pm par un plasma Cly/Ar/CH, et un délaquage chimique par SVC-14
et EKC265
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L’autre solution envisagée est de réaliser le délaquage en deux étapes. La premiere étape
consiste en une attaque physico-chimique de la “croute” de résine polymérisée par un plasma
O généré a faible puissance dans le réacteur de gravure. Puis, une fois cette croute retirée (en-
viron 50 nm sont gravés par plasma O2), I’échantillon subit un délaquage chimique consistant
en deux bains de 10 min de EKC 265 chauffés a 70°C. De cette fagon la surface (fig. 7.13a)
et les flancs (fig. 7.13b) de gravure ne présentent plus de résidus de résine. Cette méthode
présente aussi I’avantage d’étre adaptable a tout type de résine et ne nécessite pas d’intégrer
de nouvelles étapes technologiques comme le dépdt et la gravure de masque en SiOs . Enfin,
les resistances de feuille et de contact des échantillons ayant subi ce délaquage sont inchangées
(tab. 7.3) attestant 'insensibilité des structures AlGaN/GaN a ce procédé.

FIGURE 7.13: Images MEB (a) de la surface et (b) des flancs de gravure apres le procédé de
délaquage mis au point lors de cette these

Tableau 7.3: Comparaison des caractéristiques de transport du gaz 2D de I’échantillon PTC
700, apres délaquage en 2 étapes et des mesures faites apres le procédé du CRHEA (cf. An-
nexes). Les valeurs de p, Ns et Rsh sont obtenues par mesure par effet Hall et la mesure de
Rc par mesure TLM.

PTC 700 (GaN(3nm)/AlGaN(20nm)/AIN(1nm)/GaN(500nm)/GaN(300nm)/Si)

Mobilité densité de Résistance de Résistance de
(cm?/V.5) porteur (x10!2 feuille Rsh contact Re
' cm2) (Q/sq) (Q.mm)
PTC 700 avant délaquage
(procédé fait au CRHEA) 1319 6,9 080 0.4
PTC 700 apres délaquage 1340 78 590 0.4

(procédé fait a 'TEMN)

7.3.2 Isolation des zones actives par gravure de MESA

L’isolation électrique des différents composants réalisés sur un méme substrat est fondamentale
pour éviter les couplages et conductions parasites. Initialement, cette étape était réalisée par
Iimplantation d’ions Ar*. Lors de la micro fabrication de transistors HEMTs I'implantation
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s’avere plus intéressante, en comparaison a la MESA, car elle réduit les capacités parasites
ainsi que les courants de fuite au niveau des grilles [171, 172]. En revanche, I'implantation
génere des défauts structuraux dans le matériau et peut donc nuire au comportement final du
résonateur [173, 174, 175]. Lors du procédé de fabrication de MEMS; le choix de I'implantation
par rapport a la gravure de MESAS n’est donc pas trivial.

Une étape technologique d’isolation par gravure MESA a été développée. Les couches tampons
des HEMTs AlGaN/GaN étant semi-isolantes, I’étape d’isolation consiste a supprimer le 2DEG
ce qui va limiter I'épaisseur a graver a une cinquantaine de nanometres facilitant ainsi le
procédé lithographique. Cependant, les distances séparant le bord de la MESA des bords du
résonateur étant inférieures a 1 pm, nous avons préféré utiliser une lithographie électronique.
Durant cette étape nous cherchons a satisfaire deux conditions :

— Obtenir les flancs les plus abruptes possible (90 °) afin de limiter les effets électriques
parasites [171, 176].

— Graver une épaisseur d’environ 50 nm. Cette épaisseur a été choisie car elle permet de
graver totalement la barriere avec suffisamment de marge sans pour autant étre trop
importante pour générer des discontinuités dans les pistes métalliques déposées apres
cette étape.

Pour réaliser cette étape un masque en résine UV210 de 900 nm vient protéger les zones actives
des transducteurs. L’emploi de cette résine tres sensible ainsi que le choix de I'architecture
permettent d’ouvrir la résine sur une large surface en un temps relativement court limitant
ainsi le temps d’écriture au masqueur électronique a environ 7 minutes par réticule. A 1'aide
d’une gravure par plasma chloré, on vient alors graver une MESA d’une cinquantaine de
nanometres. L’absence de couche d’arrét requiert une connaissance précise de la vitesse de
gravure du matériau. Les temps de gravure se basent sur la vitesse de gravure mesurée lors
de la gravure des marques d’alignement. En se basant sur ces vitesses 'erreur se limite & une
profondeur d’environ 10 nm. Cette erreur provient, en grande partie, du régime d’établissement
du plasma qui peut prendre quelques secondes.

La figure 7.14 montre une image MEB de I’échantillon apres gravure des MESAS. Comme
attendu, I'épaisseur gravée est suffisamment faible pour éviter la rupture des lignes métalliques
(fig. 7.14). Les mesures électriques faites apres gravure des MESAS sur I'échantillon A1879
témoignent de la bonne isolation électrique entre les contacts ohmiques (Fig. 7.15).

Contact Schottky

FI1GURE 7.14: Image MEB d’un contact Schottky au niveau du bord de MESA
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FIGURE 7.15: Caractéristique I(V) d’un motif d’isolation composé de 20 doigts interdigités

séparés de 20pm et isolé par MESA de I’échantillon A1879. L’insert montre le courant sur la
plage -5 V a 5V

7.4 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons présenté les différents motifs de résonateurs que nous avons
congus puis réalisés. Dans 1'optique de miniaturiser les résonateurs les architectures des trans-
ducteurs ont été adaptées afin de limiter ’encombrement de la partie mobile du résonateur.
Les principales étapes ont été légerement modifiées afin d’étre adaptées aux structures sur
couches tampons minces et certaines étapes ont été completement développées. C’est le cas de
la gravure de marques d’alignement et du délaquage de la résine apres gravure. Grace a ces
développements, 'intégration des étapes du procédé a pu étre assurée. Enfin, une premiere
brique technologique pour la gravure de MESAS d’isolation a été réalisée. L’écriture de ces
motifs par lithographie électronique a permis d’obtenir les précisions requises que ce soit au
niveau des cotes que des alignements avec les autres niveaux. De plus, la verticalité des flancs
a été assurée. La mesure courant tension sur des motifs d’isolation atteste du bon controle du
procédé de gravure.
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Chapitre 8

Caractérisation de résonateurs a
poutre bi-encastrée AlGaN/GalN sur
structures minces

Ce chapitre est consacré a la caractérisation des résonateurs AlGaN/GaN fabriqués sur les
hétérostructures ultra-minces. L’objectif principal de ces caractérisations est de valider les
structures épitaxiées en comparant les performances des MEMS réalisés sur ces structures fines
avec ceux réalisés sur des structures épaisses. L’autre objectif est d’étudier les caractéristiques
des signaux de sortie du résonateur en fonction des architectures des transducteurs pour définir
les motifs qui semblent les plus adaptés a la miniaturisation des résonateurs. Enfin, la derniere
partie se concentre sur ’actionnement thermique de ces structures.

8.1 Modele de la résonance d’une poutre bi-encastrée
pré-contrainte

Avant de présenter les résultats, il est important de rappeler les équations des fréquences de
résonance et du facteur de qualité qui s’appliquent dans le cas d’une poutre en GaN précon-
trainte. L’ensemble de ce jeu d’équations a notamment été utilisé pour calculer les contraintes
dans les résonateurs apres libération.

8.1.1 Equation des fréquences de résonance d’une poutre
bi-encastrée en tension

Dans le cas d’une poutre bi-encastrée en tension de dimensions L x W x h, I’équation d’Euler-
Bernoulli [81] doit étre modifiée. Une force axiale uniforme F, égale au produit de la contrainte
T et de la section A de la poutre, vient s’ajouter. L’équation différentielle devient alors :
0'U(z,t) TA(92U(33, t) O*U(x,t) oU (z,t)

Dt oz TPAT e T = p@) (8.1)

Eoppl
Les modes propres de cette équation différentielle sont de la forme :

Un(z,t) = Up(x) - exp(iwpt)
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Avec :

Un(z) = Cpicosh(Bx) + Chacos(8;, x) + Cpssinh(Bx) + Crysin(B;, 1)

et pour :
B = ﬁ\/\/(bQ +1)—b) (8.2)
BT =B/ +1)+b (8.3)
et
120
"= 35, &4

Pour une poutre bi-encastrée les conditions aux limites sont :

U(0,4) = 0
U(L.) =0
U0 _
dr
ULy _

7]

Ces conditions limites permettent de déterminer les fréquences de résonance des différents
modes possibles. La solution est obtenue lorsque le déterminant de ce systeme d’équations est
nul, ce qui équivaut a résoudre I’équation caractéristique suivante :

cosh(BF L) - cos(B, L) — = (5= — =) - sinh(B L) - sin(8, L) —1 =0 (8.5)

Cette équation permet d’obtenir la fréquence de résonance en fonction de la contrainte et de
la longueur de la poutre. Pour une contrainte donnée, on obtient un ensemble de constantes
k. (avec k, = B,L) qui correspond aux différents modes. Cependant, la dépendance entre k,
et la contrainte ne permet pas de trouver une solution analytique ni une approximation simple
de k,. A partir de 'approche de Rayleigh, il est néanmoins possible d’approcher les solutions
de cette fonction par [147] :

TL?

= 1+ .
fn,T an\l + Tn Eeffh2 (8 6)

Avec

(kn)?-h |[Eepy

Jno = Ax 3\ p
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et dU
L2fo ‘”’S;a >2dw

Dans le cas ou : v, * Eh2 > 1, on trouve :

. (kn)* o
" 4.7./3L

(8.8)

La figure 8.1 présente l’évolution de la pulsation du mode fondamental en fonction de la
contrainte dans la poutre issue de I’équation caractéristique et du modele approché. Les ré-
sultats ont été obtenus a partir des calculs réalisés par Christophe Morelle dans le cadre de sa
these portant sur les accélérometres en GaN.

1.8x10° 7

1.6x10°

1.4x10° 4

1.8 x 10°

1x105

8x10° o

w (rad/s)

6x10° o

4x10° 4

2x10°

0 1x 108 2x 108 3x108

Contrainte (Pa)

F1GURE 8.1: Evolution de la pulsation propre du mode fondamental en fonction de la contrainte
dans un résonateur de dimension L x W x e = 400 pm x 40 pm x 700 nm. La courbe bleue
représente le modele approché et la rouge le modele issu de la solution de I’équation caracté-
ristique.

8.1.2 Facteur de qualité

Le facteur de qualité est une grandeur associée aux pertes mécaniques de la partie mobile qui

est défini par Q) = 2n VAV’V?," ou Wiy est Iénergie totale emmagasinée par le résonateur et AW est

I’énergie dissipée au cours d'une période de vibration. Pour les systémes a faible dissipation
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(Q>>1), le facteur de qualité peut étre assimilé au rapport entre la pulsation de résonance et
la largeur & mi-hauteur de la courbe de résonance (eq. 8.9) [177, 178, 179].

Wn

@= Awy,

(8.9)

La dissipation est liée a plusieurs phénomenes. En considérant chaque phénomene dissipatif
indépendant, le terme AW peut étre écrit comme la somme de ’énergie dissipée par chaque
phénomene. On en déduit alors que l'inverse du facteur de qualité est égal a la somme des
inverses des facteurs de qualité relatif a chaque phénomeéne dissipatif. En notant Q; le facteur
de qualité pour le phénomeéne d’indice i, on a :

1 1

e (8.10)

Dans notre cas, les mesures ont été réalisées a pression atmosphérique et température ambiante.
Dans le cas ou la pression est supérieure a 1 mbar, les pertes sont principalement dues aux
frottements visqueux entre I'air et la poutre!. En considérant les équations de Navier-Stokes
il est alors possible de remonter a ces pertes visqueuses. Pour faciliter la résolution de ce
probleme la poutre est assimilée a un ensemble de spheres indépendantes de rayon R. Le
facteur de qualité s’écrit alors :

fneW Lh
visqueur — 8.11

)
Pairnfn

Avec f, la fréquence de résonance, ¢ la masse volumique de la poutre, y la viscosité dynamique
de lair (1,8 x10°Pa.s & 300K), pair la masse volumique de l'air (1,2 kg m™) et R le rayon des
spheres qui est a déterminer et est généralement compris entre la largeur et ’épaisseur de la
poutre.

Le second phénomene dissipatif qui nous intéresse est la dissipation liée a la contrainte. La
tension présente dans le résonateur se traduit par une énergie totale plus importante pour une
énergie dissipée AW identique, et donc un facteur de qualité plus élevé. Il est montré que le
facteur de qualité peut alors s’écrire [178§] :

fn,T
Qcontr(m’nts = QO( ) (812)
f n,0
avec (J;;z) le rapport entre la fréquence du mode n d’une poutre contrainte et la fréquence du

mode n en l'absence de contrainte. Qo est le facteur de qualité en ’absence de contrainte.

1. La perte aux ancrages constitue la seconde source de dissipation dans les résonateurs a poutre vibrante
dont I'expression, pour un ancrage parfait est : Qancrages = BLW(%T“)Q.AVEEC ey, l'épaisseur de la base de

I'ancrage. Cependant, lors de mesure a 'air elle reste moins importante que les frottements visqueux.
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8.2 Caractérisation optique de la résonance de
résonateurs Al1GalN/GalN sur couches tampons de
700 nm actionnées piézoélectriquement

Les différents résultats qui vont suivre ont été obtenus a partir de mesures faites sur les échan-
tillons PTC700 et T2614 dont les structures des couches tampons sont GaN(500nm) /AIN(200nm)
ainsi que sur une couche commerciale EpiGan faisant 2pm d’épaisseur et que nous appellerons
EpiGaN. Les dimensions des résonateurs étudiés sont :

Tableau 8.1: Nom et dimensions des résonateurs étudiés

Dimensions des résonateurs

(L x W x h, pm?)

EpiCaN 400 x 20 x 2
T 2614 434 x 40 x 0,7
PTC700 440 x 40 x 0,7
(fissuré)

8.2.1 Mesure des fréquences de résonance

La premiere caractérisation des composants MEMS réalisée a consisté a mesurer les fréquences
de résonance par voie optique et a calculer les facteurs de qualité associés. Pour cela, les
résonateurs sont actionnés électriquement via les actionneurs intégrés sur la poutre et leur
réponse est détectée par un vibrométre laser. Cette méthode de détection optique est basée
sur l'effet Doppler qui se produit entre le laser (dont le diametre du spot est d’environ 10
nm) et la poutre vibrante. L’onde incidente du laser de longueur d’onde A est envoyée sur une
poutre vibrante ayant une vitesse v. Lorsque cette onde est réfléchie sur une poutre, elle subit
un décalage en fréquence proportionnelle a cette vitesse :

fo=2 (8.13)

A
Le principe de la vibrométrie laser est de quantifier le décalage en fréquence entre un signal de
référence de fréquence f,.; et le signal réfléchi de valeur f,.f — fp. Pour cela, un interférometre
est utilisé afin de moduler le signal résultant avant qu’il ne soit capté par un photo-détecteur.
La mesure du décalage en fréquence se fait via la variation d’intensité du signal de sortie de
'interférometre dont la forme est (eq. 8.14) :

I(t) = lyef + [m + 2\/[refjm005(277<fref — fD)t + (¢ref — ¢m)) (8.14)

avec I,.y et I, les intensités respectives des signaux de référence et réfléchi et ¢,.ret ¢, leurs
phases respectives.
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F1GURE 8.2: Schéma de principe du fonctionnement du vibrometre laser par effet Doppler
[180] (www.Mesure pp 37-38)

8.2.2 Comparaison avec des structures sur couches tampons de
2pm

Nous avons comparé les résultats des résonateurs sur les couches tampons de 700 nm avec
ceux de résonateurs fabriqués 1’échantillon EpiGaN. La figure 8.3 montre les réponses des
échantillons EpiGaN et T2614. La premiere indication que 1’on peut lire sur cette courbe est
la différence des fréquences de résonance entre ces deux structures. Cette différence peut étre
attribuée a la différence de contrainte résiduelle en tension, aux différences de géométrie des
poutres ainsi qu’aux variations de module d’Young entre les échantillons T2614 et EpiGaN.

Le calcul de la fréquence de résonance d’une poutre bi-encastrée non contrainte de dimensions
L x W x h = 440 pm x 40 pm x700 nm (eq. 8.7) conduit a une fréquence de résonance de 27,7
kHz. La forte différence entre la valeur de la fréquence mesurée sur les échantillons EpiGaN
et T2614 et celle calculée pour une poutre non contrainte témoigne de I'importante du second
terme de ’équation 8.6 et nous permet d’approximer la fréquence de résonnance par (eq. 8.8) :

frg = (kn)? [T
e A47~/3L\ p
En considérant 1’équation précédente, le décalage en fréquence ne peut étre dii qu’a la différence
de contrainte dans les couches ainsi qu’a la longueur L du résonateur. Malgré des erreurs de
20 GPa lors des mesures de nanoindentation (chapitre IV), 'impact de la variation du module
d’Young sur la valeur de la fréquence de résonance est négligeable. L’écart d’environ 8 kHz
équivaut, dans le cas ou 'on ne consideére que la dérive due a la variation de contrainte, a une

différence de 100 MPa (eq. 8.6). L’effet de la tension est d’autant plus notable que la poutre
réalisée sur I’échantillon T2614 est plus longue de 34 pm.

En plus de 'augmentation de la fréquence de résonance, la forte contrainte en tension sur
T2614 permet d’améliorer la valeur du facteur de qualité. En effet, le calcul théorique du
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facteur de qualité (eq. 8.12) pour des poutres non contraintes de dimensions 400 pm x 40 pm
x 0.7 pm, un module d’Young effectif de 325 GPa et des sphere de rayon R= 70 pm, donne
une valeur de 100 alors que la valeur mesurée sur T2614 est de 311. La contrainte en tension
sur T2614 permet donc d’éviter la chute du facteur de qualité, la diminusion de la masse qui
est une conséquence de la réduction de 1’épaisseur étant la cause de cette chute (eq. 8.11) , et
d’obtenir des valeurs similaires a celles obtenues sur I’échantillon EpiGaN.

—T2614
Référence EpiGaN 2um

30

25 - f0=303,740 kHz — = f0=311,678 kHz
Q=387 - Q=311

W

15 1

10 1

Amplitude (nm/V)

54

04

T I T I T I T I T I T 1
240000 260000 280000 300000 320000 340000 360000
Fréquence (Hz)

F1GURE 8.3: Courbes de résonances mesurées a pression atmosphérique par vibrometrie laser a
effet Doppler des résonateurs EpiGaN et T2614. Les courbes sont obtenues pour des amplitudes
de tensions d’actionnement de 1V

Le tableau 8.2 reprend les différentes valeurs des fréquences de résonance, et des facteurs
de qualité associés, des résonateurs T2614, PTC700 et EpiGaN. Comme on peut le voir, la
valeur de la fréquence est avant tout dépendante de la contrainte dans la poutre. Dans le cas
de I’échantillon PTC700 la formation de fissures proches du résonateur est responsable de la
chute des fréquences de résonance et des facteurs de qualité. Ces résultats confirment l'intérét
des couches présentant une contrainte résiduelle en tension. L’exemple de PTC700, qui s’est
fissuré lors du procédé de fabrication, témoigne néanmoins de la difficulté de fabriquer des
structures libérées sur ces échantillons. D’un point de vue du matériau, il est donc judicieux
de ne pas atteindre des contraintes en tension trop importantes, méme si 1’échantillon ne
présente pas de fissures visibles apres croissance.
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Tableau 8.2: Comparaison des fréquences de résonance et facteur de qualité associés des réso-
nateurs fabriqués sur EpiGaN, T2614 et PTC700. Les valeurs des contraintes sont calculées a
partir de I’équation 8.7

Dimensions du  Fréquence  facteur  fréquence  facteur Contrainte
résonateur du mode de du mode 2 de résiduelle

(LxWxh, fondamen- qualité fy (Hz) qualité calculée

pm3) tal fl a fO a f2
(Hz)

EpiGaN 400 x 20 x 2 303750 384 613275 545 270 MPa
T 2614 434 x40 x 0,7 311678 311 625894 469 367 MPa

PTC700 440 x 40 x 0,7 163508 194 332200 X 99 MPa

(fissuré)

Le dernier élément de comparaison est 'amplitude de vibration dont les valeurs mesurées sont
légerement supérieures pour les structures minces. Le positionnement du spot laser sur la
poutre s’effectuant avec une précision de l'ordre de la dizaine de micrometres, il est difficile
d’effectuer la mesure optique exactement au milieu de la poutre. Les erreurs faites sur les
valeurs des amplitudes, et donc des efficacités d’actionnement, mesurées sont de l'ordre de
la dizaines de nm. Les efficacités de 28 nm/V et 25nm/V repectivement mesurées sur T2614
et EpiGaN indiquent donc que les efficacités d’actionnement sont équivalentes. En revanche,
les efficacités d’actionnement (Mactionnewr) Mesurées (tab. 8.3) aussi bien sur EpiGaN que sur
T2614 sont plus de deux fois plus faibles que les valeurs prévue par un modele théorique
(eq.8.15) [21].

z h Q
Nactionneur = ﬁ - _5 * Mn TWQ : Eeff : d31 : Wact :

(8.15)

Avec ds; le coefficient piezoélectrique, Wact la largeur de l'actionneur, M,,, la masse réduite
du résonateur prise au point d’amplitude maximum (%pour le mode fondamental, avec)M,, , =

phW fOL Ug(f dx), Q le facteur de qualité, U, la déformée du mode n, U, (z,,) la déformée

réduite pour x,, = 5, w, la pulsation du mode n et E.;; le module d"Young effectif (325
GPa).
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Echantillon efficacité efficacité

Dlrr/lenswns du d’actionnement d’actionnement
résonateur

Nactionneur Nactionneur
(L x W x h, pm?) théorique mesuré (nm/V)
(nm/V)
EpiGaN
400 x 20 x 2 61 25
12614
434 x 40 x 0,7 63 28

Table 8.3: Comparaison des coefficients d’actionnement piézoélectriques de résonateurs fabri-
qués sur EpiGaN et T2614.

Les valeurs des efficacités d’actionnement variant aussi entre les composants d’une méme
couche épitaxiale, il semble donc que l'origine de la diminution de I'efficacité d’actionnement
ne soit pas liée a une dégradation du coefficient piézoélectrique entre les couches de 2pm et
ceux de 700 nm. En revanche, elle pourrait s’expliquer par un I’emploi d’un coefficient ds;
théorique plus importante que le coefficient réel de ces couches. Les efficacités d’actionnement
mesurés sur T2614 et EpiGaN étant proches, celles-ci ne semblent pas impactées par la qualité
des épitaxies de 700nm.

8.2.3 Conclusion

L’actionnement piézoélectrique de résonateurs MEMS de 400 pm de long et 40 pm de large
sur des structures de 700 nm est démontré. La comparaison des comportements en fréquence
des résonateurs sur couches tampons minces et sur couches tampons épaisses montre une
augmentation de la fréquence du mode fondamental et du mode suivant due a la contrainte
en tension plus importante dans le cas de T2614. Cet effet de la tension se retrouve aussi sur
les valeurs des facteurs de qualité qui sont comparables a celles des couches épaisses malgré
les différences des géométries des résonateurs étudiés. De plus, les amplitudes obtenues sur les
couches minces non fissurées sont comparables a celles des structures épaisses. Les rendements
d’actionnement semblent donc principalement impactés par la contrainte résiduelle des couches
tampons. La conception de MEMS sur les structures ultra minces ne semble pas engendrer de
dégradation des propriétés piézoélectriques de 'actionneur et de la structure mécanique par
rapport aux résonateurs fabriqués sur des épitaxies de 2 pm.

8.3 Etude des architectures des détecteurs : vers la
miniaturisation des résonateurs

Comme expliqué dans le chapitre précédent, différentes architectures de détecteurs ont été
réalisées. Afin de définir les motifs qui seront les plus performants pour la réalisation de
résonateurs miniaturisés, nous avons étudié les réponses électriques des résonateurs en fonction
de leur architecture.



Thése de Paul Leclaire, Lille 1, 2015

CHAPITRE 8. CARACTERISATION MEMS 167

8.3.1 Schéma du montage de mesure

Le montage utilisé pour actionner et détecter les fréquences de résonance de fagon électrique
est composé de 4 éléments :

— Une source de tension DC (Keithley 2612 A) servant a polariser l'actionneur et le
détecteur. La plage de tension disponible sur cet appareil est -200 V et +200 V pour
une plage de courant de - 50 A et 50 A. La résolution minimale en tension est 1 nV et
1 fA en courant.

— Un amplificateur a détection synchrone (Zurich Instrument) permettant de balayer une
plage de fréquences allant de 50Hz a 50 MHz. L’avantage de la détection synchrone est
de détecter des signaux utiles en s’affranchissant des signaux de fréquences différentes
(parasites) et de phase aléatoire (comme le bruit).

— Un amplificateur de tension de 40dB (HVA-10M-60-F FEMTO ?) placé a la sortie du
résonateur. Cet amplificateur pourra par la suite étre co-intégré sur I’échantillon.

— Deux T de polarisation composés d’une inductance et d’une capacité en parallele qui
permettent de séparer la partie continue du signal de la partie alternative.

Source AC —_— 3
40 dB Entrée ADT

Vdc actionneur —oo—]

i[—

FIGURE 8.4: Schéma du montage utilisé pour la caractérisation des résonateurs MEMS a lair

Lors de la mesure il est alors possible de faire varier trois parametres : La valeur des tensions
de polarisation continue et alternative sur ’actionneur ainsi que la polarisation du détecteur.
La polarisation continue de l'actionneur n’est pas nécessaire mais elle permet d’utiliser une
amplitude du signal alternatif plus élevée en restant a des valeurs de tension négatives [74].
Ainsi, il n’y a moins de risque de détruire par inadvertance le contact Schottky de I’actionneur
par exces de tension et de courant en direct.

La suite de ce chapitre portera sur les résultats obtenus a partir des mesures faites sur ce
montage.

8.3.2 Les détecteurs actifs

L’idée que nous avons étudiée vise a modifier le dessin du R-HEMT de fagon a ne faire passer
que la grille sur la poutre, afin d’anticiper la miniaturisation de celle-ci. Pour cela, les deux

2. http ://www.femto.de/images/pdf-dokumente/de-hva-10m-60-f r4.pdf
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plots de contact ohmique du détecteur sont situés au niveau des ancrages et le canal est défini
par gravure d'une MESA. Une grille vient compléter le dispositif comme décrit au chapitre
VII; cette architecture sera appelée R-HEMT-2 et est présentée figure 8.5b. L’architecture
plus traditionnelle présentée figure 8.5a sera appelée R-HEMT-1.

FIGURE 8.5: Images MEB des architectures des RHEMTs étudiées. (a) 'architecture R HEMT-
1, (b) l'architecture R HEMT-2

Les mesures en régime statique du transistors R HEMT-2 obtenues témoignent d’un important
courant de fuite de grille qui empéche le pincement du canal (fig. 8.6c et 8.6d). L’augmentation
de la distance source drain est a l'origine de la forte résistance du canal (R= 1 kQ2) du dé-
tecteur R-HEMT-2 qui diminue fortement la densité de courant de drain. D’un autre coté, la
qualité médiocre des contacts Schottky couplée a 'augmentation de la longueur de grille sont
a l'origine de 'augmentation de pres d'une décade du courant de fuite entre R HEMT-1 et R
HEMT-2. La combinaison de ce faible courant de drain et des forts courants de fuite dégrade
fortement les valeurs de transconductance (gm) et du rapport Ion/Ioff (fig.8.6b, 8.6d) qui sont
respectivement 10 et 400 fois inférieurs a celles obtenues sur I'architecture R-HEMT-1.
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FIGURE 8.6: Caractéristiques DC réalisés sur 1’échantillon PTC700 de : (a) Id (Vds) et (b) Id
(Vgs) des architectures RHEMT-1; (c) Id (Vds) et (d) Id (Vgs) des architectures R HEMT-2
.Les mesures Id(Vgs) sont réalisées pour une tension drain source Vds = 8V

Les courants de fuites de grille étant trop importants, les caractéristiques électriques de cette
architecture se montrent bien trop médiocres pour qu’elle ne s’avere étre une solution perfor-
mante. Nous n’avons pas étudié d’avantage ces motifs. Une autre solution pour aller vers des
détecteurs miniatures est de déplacer I’étage d’amplification. Dans cette optique, des motifs
sans grille ont été congus.

8.3.3 Les détecteurs sans grille

Nous étudions ici les détecteurs sans grille dont le principe de détection repose sur la variation
du nombre de porteurs libres dans le gaz 2D lorsque la structure mobile se déforme. Lorsque le
résonateur est excité a ces fréquences de résonance, il présente des déformations maximales ce
qui entraine une importante variation de charge et par conséquent un pic de conductivité du
canal. Dans le cas de détecteurs sans grille sur des poutres bi-encastrées, la densité de charges
piézoélectriques générée par cette déformation s’écrit :

Ldet
d31h Z(n,r,1) / azUn
=B g, Zon d 1
o 5 eff Un(@nr) O W (z)dz (8.16)
L
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le rendement de transduction s’écrit alors :

(8.17)

Avec ds; le coefficient piézoélectrique, h I'épaisseur, E.g4 le module d’Young effectif, W la
largeur du détecteur et U, la déformée du mode le long de la poutre.

Parmi les motifs décrits dans le chapitre précédent, les motifs présentés figures 8.7a et 8.7b se
sont avérés étre ceux dont les réponses sont les plus importantes. Les amplitudes de réponse
électrique électrique sont attribuées a deux effets :

— Dans le cas des motifs de type “DP1” (fig. 8.7a), I'espacement inter électrode est de 6
nm et la largeur W de 50 pm. Dans ce cas, nous cherchons a réduire la résistance du
détecteur en élargissant les contacts ohmiques et en augmentant le champ électrique
entre les électrodes en réduisant leur espacement. Pour cette architecture, nous nous
sommes basé sur des valeurs de Rsh de 700 Q/sq et Re = 0.5 Q.mm pour obtenir une
résistance totale de 'ordre de R = 100 2.

— Dans le cas des motifs de type “DP2” (fig. 8.7b), ’espacement inter électrode est de 14
pm pour une largeur de 2 x 7pm. Dans ce cas, nous cherchons a optimiser le mécanisme
de transduction en positionnant le détecteur au plus proche des ancrages afin que la
contrainte a son niveau soit maximale. Lors de la conception, les plots de masse ont été
placés aux niveaux des contacts ohmiques situés sur les ancrages, le plot polarisé étant
le plot sur la poutre. Dans ce cas la résistance est d’environ 700 €.

(a) (b)

FIGURE 8.7: Images MEB des différents architectures de piézorésistances étudiées (a) le motif
DP1 et (b) le motifs DP2. Les dimensions des poutres sont 400 pm x 40 pm x 700 nm. Les
lignes pointillés suivent le bord des mesas

Dans la suite de ce chapitre nous intéresserons donc aux réponses électriques des résonateurs
en fonction de I'architecture des détecteurs ainsi que de leur polarisation.
8.3.3.1 Role de la polarisation du détecteur

Afin de collecter les charges piézoélectriques générées par la déformation de la structure mobile,
le détecteur est mis sous tension. La polarisation du détecteur va alors impacter la fréquence de
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résonance du MEMS. En effet, comme on peut le voir sur les figures 8.8b et 8.8a, 'augmentation
de la tension de polarisation entraine une chute de la fréquence de résonance. Cette baisse de
fréquence est attribuée a I’échauffement par effet joule qui modifie la contrainte résiduelle dans
la poutre [181]. Ainsi, lorsque 1’'on augmente la puissance électrique injectée dans le détecteur,
la température de la poutre autour de ce transducteur est elle aussi augmentée ce qui dilate le
matériau et réduit les contraintes. Notons que ce phénomene a lieu des lors que 'on applique
une tension entre deux contacts ohmiques et se retrouve donc dans les architectures R-HEMTs.
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FIGURE 8.8: Courbes de résonance en fonction de la polarisation d’un détecteur (a) de type
“DP1” sur I’échantillon PTC700. La tension d’actionnement appliquée est V.= -4 4+ 0.5 .
cos(wot) ; (b) de type DP2 sur I’échantillon T2614. La tension d’actionnement appliquée est
V =-2+1.cos(wot);
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8.3.3.2 Comparaison des dessins des résonateurs

Un des objectifs initiaux de ce travail était de comparer les architectures afin de cibler celles qui
pourront étre utilisées pour la miniaturisation des résonateurs. Pour cette étude comparative
nous avons effectué les mesures sur PTC7002. Comme évoqué dans le chapitre précédent, de
nouvelles fissures se sont formées sur cet échantillon lors de la fabrication des résonateurs.
De ce fait, les valeurs des fréquences et des facteurs de qualité sont plus faibles. De plus, en
fonction de la position du résonateur sur 1’échantillon et de sa distance avec une fissure, la
valeur de la contrainte résiduelle varie de méme que la maniére dont le résonateur est ancré
sur I’échantillon. Cette variation de contrainte explique les variations de fréquences propres
de résonance mesurées.

La figure 8.9 présentent les courbes de résonance des détecteurs de type DP1 et DP2. La
réponse du résonateur avec un détecteur de type DP1, dont la surface est plus grande, présente
une amplitude plus importante et ce malgré un niveau de fond supérieur a celui de DP2. Les
amplitudes des signaux de sorties des détecteurs de type DP1 et DP2 sont respectivement
0.9 Vpk et 20 mVpk et les facteurs de qualité des premiers modes électriques détectés sont
Q=20 et Q=21. Le pic du détecteur DP1 correspond au mode 5 et celui de DP2 au mode 4,
qui sont les premiers mode détectés électriquement, ce qui explique en partie leur décalage
en fréquence. L’autre explication vient de la distance des résonateurs par rapports au fissures
comme expliqué plus tot. Nous reviendrons sur l'origine de la différence de fréquence un peu
plus tard dans le paragraphe suivant.

Aux vues de ces résultats et de la tres faible valeur des facteurs de qualité, il est possible que
les réponses électriques soient dues a des modes mécaniques autres que des modes de flexion
ou alors a la superposition de plusieurs modes. Des mesures optiques avec différents angles
d’incidence du spot laser pourraient s’avérer utiles pour déterminer les modes excités.

3. dimensions L x W x e = 440 pm x 40 pm x 0.7 pm
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F1GURE 8.9: Comparaison des courbes de résonance obtenues sur un résonateur PTC700 pour
un détecteur de type DP1 et DP2. La tension d’actionnement est fixée a V., = —2+ lcos(wt).
Les détecteurs DP1 et DP2 sont polarisés de maniére a ce que le courant les traversant soit
[=2 mA. Les tensions alimentant DP1 et DP2 sont réspectivement 1V et 2V

Les figures 8.10a et 8.10b présentent les amplitudes des pics de résonance en fonction des
tensions alternatives d’actionnement utilisées pour des détecteurs de type DP1 et DP2. Les
deux architectures présentent bien une augmentation de 'amplitude du signal proportionnelle
a la tension d’actionnement pour des tensions allant jusqu’a 1V. Néanmoins, le détecteur DP1
présente une saturation de sa réponse lorsque les tensions d’actionnement atteignent 2 Vpk.
Pour une tension alternative de 2 Vpk, 'amplitude mécanique, mesurée optiquement, est de
8 nm et 'amplitude de détection est de 980 mVpk soit un rendement de transduction de
216 mVpk/nm dans le cas des détecteurs DP1. Dans le cas du détecteur DP2, I'amplitude
mécanique est de 0.216 nm et 'amplitude du signal électrique de sortie est 26 mVpk soit une
efficacité de détection de 97 mVpk/nm. La différence de coefficient de transduction entre les
détecteurs DP1 et DP2 est attribuée a :
— L’architecture du détecteur DP1 qui favorise la collecte des charges compensant 1’effet
piézoélectrique grace a ses dimensions.
— Au procédé technologique de libération en face avant au XeFy qui a entrainé une sous
gravure de 17 pm au niveau de 'ancrage. La position du détecteur DP2 sur la poutre
n’est donc plus idéal ce qui réduit la contrainte engendrée par la déformation.
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Fi1GURE 8.10: Amplitude des pics de résonance de PTC 700 en fonction des tensions alterna-
tives d’actionnement pour (a) les structures avec les détecteurs de type DP1; (b) les structures
aves les détecteurs de type DP2. La tension continue d’actionnement est fixé a -2 V. Les détec-
teurs sont polarisés de telle sorte que I'intensité du courant qui les traverse soit de 2 mA. Les
courbes insérées montrent les caractéristiques I(V) des deux détecteurs ainsi que leur point de
polarisation respectif.

La figure 8.11 présente les résonances des MEMS dont les architectures des détecteurs sont de
type DP1. Les courbes de résonance pour les MEMS avec des détecteurs de type DP2 sont
présentées figure 8.12. En comparant les pics obtenus par mesure optique avec les pics obtenus
par détection électrique, on constate que les pics détectés par le détecteur DP1 correspondent
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aux mode 5 et 7 alors que celui détecté par DP2 correspond au mode 4. Compte tenu de
sa géométrie, le détecteur DP1 est donc plus sensibles aux fréquences de résonance d’ordres
impairs alors que les détecteurs DP2 sont quant a eux plus sensible aux ordres pairs. Afin
de comparer les réponses des détecteurs pour des mémes modes de vibration il faudrait donc
revoir leurs dimensions.

Dans les deux cas présentés, les résonances des modes de bas ordre, dont les fréquences sont
inférieures a 600 kHz, ne sont pas détectées par les transducteurs et ce malgré des amplitudes
de vibration de ces modes supérieures a 10nm.

L’hypothése qui nous semble la plus probable est que ’absence de réponse électrique a basses
fréquences est due a des pieges lents qui peuvent étre des pieges de surface, des dislocations....
En effet, notre détection est basée sur la variation du nombre de porteurs dans le 2DEG
en réponse a la divergence du champ de polarisation dans le volume introduite par 1'effet
piézoélectrique [167]. Notre hypotheése est que dans le cas des structures minces les électrons,
servant a compenser la divergence du champ de polarisation, ne viennent pas peupler le 2DEG
mais les pieges. Ces derniers ne contribuent donc pas a la variation de charge Ns du 2DEG et
ne sont donc pas détectés. La surface étant passivée par une couche de 50 nm de SizNynous
pensons que le role des pieges de surface est négligeable devant les pieges dus aux dislocations.
Des dislocations (cf. chapitre IV) électriquement actives a proximité du gaz 2D jouent le role
de centre de génération/recombinaison de paires électron/trou et peuvent compenser en se
chargeant et se déchargeant les charges dues a la divergence du champ de polarisation en
remplacement des charges libres apparaissant dans le gaz bidimensionnel d’électrons.

En supposant une densité de dislocations de 10%cm™ , une distance entre chaque piege est
de ¢ = 0.5 nm (ce qui revient a considérer un piege par maille [93]) et que seulement 10%
des dislocations sont électriquement actives, la densité de pieges dans la couche tampon GaN
de PTC700 s’éleve alors a 2x10'7cm™. D'un autre coté, une amplitude de détection de 1mV
(meilleur des cas observé) mesurée correspond & une variation de courant de 20 pA, soit

une variation du signal de 8% = %92 = 1%, soit ANs = 10"cm™. La densité de charges
.., . s s s 11 _
piézoélectriques générées dans le volume est donc en moyenne &¢ = 10— = 2. 10%cm 3.

D’apres cette premiere estimation, la densité de piege est donc cent fois supérieure a la densité
de charges piézoélectriques générées.

D’un autre coté, I'équipe de E.T. Yu de I'université de Californie de San Diego a montré que
la constante de temps des pieges a basse fréquence dans les HEMTs AlGaN/GaN est de 'ordre
de 1 ps ce qui est cohérent avec les valeurs des fréquences a partir desquelles nous observons
les premiers pics de résonance par détection piézoélectrique [182].

Des mesures courant-tension pulsées sur nos détecteur pourraient permettre de vérifier cette
hypothese.
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FIGURE 8.11: (a) Amplitude détectée a la sortie du transducteur piézoélectrique par vibromé-
trie a effet Doppler (b et ¢) pour un détecteur de type DP1. Les tensions d’actionnement et
de détection sont Vi cionnewr = —2 + cos(wt) et Vigtecteur = 1V
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FIGURE 8.12: Amplitude détectée a la sortie du transducteur piézoélectrique (a) par vibromé-
trie & effet Doppler (b et ¢) pour un détecteur de type DP2. Les tensions d’actionnement et
de détection sont Vierionnewr = —2 + cos(wt) et Vagtectenr = 1V

8.3.3.3 Résultat d’un résonateur sur une structure épitaxié par EPVOM

Le développement des structures minces sur couches tampons de type III (chapitre IV) nous a
conduits a étudier les croissances par EPVOM. Comme nous ’avons expliqué, les températures
et mécanismes de croissance par EPVOM permettent d’augmenter la contrainte résiduelle tout
en améliorant légerement la qualité cristalline de la couche AIN de nucléation. Dans cette
partie, nous présenterons les résultats obtenus sur T2614 pour un détecteur de type DP2.

Pour cet échantillon, le mode fondamental est obtenu pour une fréquence d’excitation de
311678 Hz et présente un facteur de qualité Q de 311 (fig. 8.13). Le calcul des contraintes
résiduelles a partir des fréquences de résonance nous donne une valeur de 367 MPa (tab. 8.2).
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F1GURE 8.13: Courbe de résonance d’un résonateur de 434 pm x 40 pm x 700 nm. La mesure
est réalisée par vibrométrie laser et la tension d’actionnement est —2 + cos(wt)

Contrairement a PTC700, les courbes de résonance du mode fondamental de T2614 sont ob-
tenus pour une fréquence d’actionnement de 318 kHz et peuvent étre détectés électriquement
malgré cette fréquence inférieure a 600 kHz. Cette observation semble indiquer une faible quan-
tité de pieges lents. Cependant, cet échantillon (T2614) a subi des délaquages par plasma O,
micro-onde lors du procédé de micro-fabrication qui ont modifié le comportement électriques
de la structure.

La valeur du niveau de fond ainsi que son augmentation proportionnelle a la tension d’excita-
tion alternative (fig 8.14a) témoigne d'une forte conduction entre I'actionneur et le détecteur.
En effet, en normalisant la valeur du niveau de fond du signal de détection par la valeur de
la tension alternative d’actionnement on trouve une valeur de 0.10 mVpk/Vpk contre 0.007
mVpk/Vpk pour PTC700. Nous n’avons toujours pas d’explication sur l'origine de cette forte
conduction (croissance, procédé technologique).
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FIGURE 8.14: Comparaison des courbes de résonance de résonateurs avec des détecteurs de
type DP2 fabriqués sur T2614

8.3.4 Conclusion

La comparaison des deux architectures de résonateurs nous indique que les résonateurs de type
DP1 présentent 'amplitude du signal de sortie et le coefficient de transduction les plus impor-
tants. Cette différence a été attribuée a l'architecture du détecteur qui permet d’améliorer le
rapport % (avec W la largeur des contacts ohmiques et L leur espacement) du détecteur. De
plus, le controle de la sous gravure lors de ’étape de libération en face avant reste délicat et
dessert la fabrication des détecteurs DP2 dont la position sur la poutre est critique.

Les résultats obtenus sur I’échantillon EJM PTC 700 semblent mettre en évidence le role
électrique des dislocations. Pour des fréquences d’excitation basses, les charges compensant
la divergence du champ de polarisation due a la déformation sont piégées ce qui empéchent
la détection des pics de résonance a ces fréquences. Dans le cas de matériaux présentant une
forte densité de dislocations, il semble donc que travailler a plus haute fréquence permette
de s’affranchir des effets de piege. La miniaturisation des composants allant dans ce sens, ces
effets ne devraient donc pas étre un frein a la miniaturisation des composants.

Les courbes de résonance des composants fabriqués sur des couches épitaxiées par la méthode
EPVOM ne présentent pas ce phénomene d’écrantage aux basses fréquences. Une étude sta-
tistique sur un ensemble d’échantillon plus important est donc nécessaire pour savoir si 1'effet
observé sur I’échantillon PTC 700 est un effet isolé. Ces courbes présentent une augmenta-
tion du niveau de fond hors résonance qui indique la présence d’une conduction parasite dont
I'origine reste encore a déterminer.



Thése de Paul Leclaire, Lille 1, 2015

CHAPITRE 8. CARACTERISATION MEMS 180

8.4 Actionnement thermique

Dans la partie précédente, nous nous sommes intéressés a l'actionnement piézoélectrique
des MEMS en GaN. La fabrication de transducteurs piézoélectriques sur les structures Al-
GaN/GaN est facile et permet d’obtenir des coefficients d’actionnement de 'ordre de 25 nm/V
pour les structures sur couches tampons minces. Cependant, d’autres modes d’actionnement
peuvent étre utilisés. L’actionnement électrothermique est 1'un des autres modes possible.

Plusieurs études ont montré 'intérét de ’'actionnement électrothermique de résonateur. Dans
la technologie silicum les actionneurs électrothermiques sont souvent constitués de deux doigts,
I'un peu résistif dans lequel la température sera peu élevée et appelé bras froid et ’autre plus
résistif appelé bras chaud. Lorque 1'on injecte un courant dans la structure, la différence de
température entre les deux bras permet donc de défléchir la structure dans le plan x,y. En se
basant sur cette architecture asymétrique, de nombreux actionneurs capables de générer des
grandes forces d’actionnement pour une faible puissance électrique injectée ont été démontrés
[183, 184]. Parmi les groupes investis dans ce sujet, celui de H. Comtois (Air Force Institut of
Technology) a démontré qu'il était possible de fabriquer des réseaux d’actionneurs de miroirs
rotatifs ou chaque composant est capable de fournir une force de plus de 4.8 nN pour une
puissance injectée inférieure a 15 mW [185].

L’actionnement thermique est aussi utilisé dans les technologies compatibles avec les environ-
nements séveres. Ces transducteurs ont notamment fait 'objet de nombreuses études pour
actionner des MEMS en SiC [186, 187, 188]. Dans ces technologies, les avantages de l'ac-
tionnement électrothermique par rapport a l’électrostatique sont de réduire les tensions de
polarisation, de faciliter 'adaptation d’impédance et 'intégration du transducteur grace a des
procédés de fabrication plus simples.

Une étude publiée par le Laboratoire de Photonique et de Nanostructures montre 1'utilité de
ce mode d’actionnement pour fabriquer des leviers de MFA en SiC monocristallin [189]. Dans
cette publication, les avantages cités par 'auteur sont la facilité d’intégration et la possibilité
de démoduler le signal de sortie a la fréquence d’excitation et a la fréquence double ce qui
facilite le traitement du signal de sortie. De plus, cette publication montre que la fabrication de
pointes AFM de petites dimensions, L x W x e = 2.5 pm x 1 pm x 0.4 pm, dont les fréquences
de résonance sont de l'ordre de 100 MHz et les raideurs de 1000 N/m est possible ce qui
fait de ce mode d’actionnement un mode compatible avec notre objectif de miniaturisation.
Les hétérostructures AlGaN/GaN sont capables de supporter d’importants courants ce qui
permet 'injection d’une forte puissance d’actionnement et donc de générer de grandes forces
d’actionnement. Outre la premiere démonstration de 'actionnement thermique de résonateurs
MEMS en GaN, cette étude a aussi pour but de mieux comprendre les dérives des fréquences
de résonance dues aux effets thermiques.

8.4.1 Modele analytique simplifié de ’actionnement thermique

Considérons une poutre bi-encastrée de longueur L de largeur W et d’épaisseur h, sur laquelle
on vient fabriquer un actionneur thermique composé de deux contacts ohmiques sur une surface
de 6 pm x 40 pm (fig. 8.7a). Lorsque l'on applique une tension de la forme V, ionneuwr =
Ve + vaccos(wt) sur un actionneur d’une longueur [, et largeur wg , la puissance instantanée
dissipée par effet Joule a l'origine de la déformation du matériau s’écrit :
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[Vie + vaccos(wt)* [Vie + vaecos(wt))?
-Pinst<t> - - lact
R Rshwact + 2Rc
Pis(t) = la—Ct(VQ + 11}2 + 2V.v0,4.c08(wt) + 11)2 cos(2wt)) (8.18)
inst Rshwact +2Rc de 9 ac dcVac 5 ac .

A partir de ’équation de la chaleur, il est possible d’écrire :

et pour 7 tel que 0 < & < lue, 0 <y < Waer €6 0 < 2 < Aparricre -

00(r, 1) B Py

C, VJ, = 8.19
P ot * ! wactlacthbarriére ( )
et pour 7 tel quex > lyet, Y > Waer €6 2 > Nparricre :
00(r,t
oC, g; ) v, =0 (8.20)

Avec p la masse volumique, C,, la capacité calorifique (J/kg/K) et J, le courant de conduction
thermique.

En supposant que la puissance instantanée est générée de fagon uniforme dans le volume
Waet lact - Mparriere €6 est nulle ailleurs. Cette équation montre aussi que I'actionnement thermique
peut se décomposer en trois contributions : une contribution constante, et deux oscillantes (une
a wet une a 2w).

A priori, la conduction thermique Vane peut pas étre négligée car elle permet de limiter
la montée en température de la poutre qui dans le cas contraire chauffe indéfiniment. Une
résolution 3D permettrait de montrer qu’on arrive a une distribution de température moyenne
d’équilibre dans le levier.

De fagon a estimer la valeur des fluctuations thermiques dues aux termes oscillants, nous avons
tout de méme supposé que la conduction est négligeable et la variation de température pour
0<2<lyet, 0 <y < Waer €6 0 < 2 < Epapriere S€cCTit :

- P

at Wact lact hbarm’ére

Dans ce cas, la variation de température au niveau de ’actionneur obtenue sera surestimée et
de la forme :

%Ugcsin(th) + 4V vacsin(wt)

1
— w w 8.22
2 ((Rshwact + 2RC) * Waet * hbarrié’/‘e P Cp) ( )

0(t)

En supposant que la conduction thermique est négligeable, la réponse instantanée de la tem-
pérature a la puissance thermique oscillante a la pulsation « est donnée par :



Thése de Paul Leclaire, Lille 1, 2015

CHAPITRE 8. CARACTERISATION MEMS 182

e Pins (1) 1 2VicVac
A(t) = G / T h dt = 5 ’
Plp Jo Wact * tact * Nbarriére Plp (Rshwact + 2Rc) * Wacet - hbarrzéra tWw

sin(wt)
(8.23)

La variation de contrainte T créée par cette variation de température sur I’épaisseur hyarriere 8’écrit
donc :

_Eeff e’ 2‘/;lcvac

ATy, =
th pCp (Rsh * Waet + 2- Rc) * Waet * hbarriére s W

sin(wt) (8.24)

En comparaison, pour une méme structure, la contrainte T générée par un actionnement
) )
piézoélectrique est :

ATes = —dgy —2— (8.25)

hbarm’ére
Pour une tension d’actionnement de 1 V et une fréquence de résonance de 300 kHz, le rapport
des contraintes thermiques sur les contraintes piézoélectriques est de :

ATy, Eepy-a 2V (8.26)
ATpiez B pOp (Rsh * Waet + 2. Rc) * Wt - d31 "W .

Avec «a le coefficient de dilatation thermique linéique du matériau. Pour de basses fréquences
de résonance, la force générée par 'actionnement thermique est plus importante. Cependant
a basse fréquence l'effet de la capacité thermique diminue par rapport a la conduction ce qui
limite la validité de notre hypothese. A basse fréquence, la capacité thermique laisse la place
a la conductance thermique.

Cette premiere approche reste assez limitée et nécessite un approfondissement que nous n’avons
pas eu le temps de faire. Cependant, elle semble suffisante pour analyser nos résultats expéri-
mentaux.

8.4.2 Caractérisation des transducteurs thermiques
8.4.2.1 Mesure de la température en fonction de la polarisation de 1’actionneur

L’actionnement thermique se base sur la dilatation de la partie supérieure de la poutre lors-
qu'un courant circule dans le canal d’électrons. Afin d’estimer la température atteinte sur
l’actionneur, des mesures de températures par caméra infrarouge ont été réalisées au niveau
des actionneurs. Pour cela, I’échantillon est posé sur un support métallique chauffé a 40°C
afin de s’affranchir des fluctuations de la température ambiante. Par la suite, une puissance
continue est appliquée entre les deux contacts ohmiques de 'actionneur. L’insert de la figure
8.15 montre une image issue de la mesure de température par caméra infrarouge réalisée sur
I’échantillon PTC700. Comme on peut le voir, les zones les plus chaudes (repérées par une
couleur rouge) se situent au niveau des contacts métalliques. Ces résultats indiquent que les
résistances de contact sont supérieures a la résistance du 2DEG. De plus, la concentration des
zones chaudes proches des contacts doit aussi étre liée aux pics de champ électrique présent
dans ces zones qui sont responsables de 1’échauffement.
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Pact=21,5mW
Pact=13,5mW
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Pact=4,39mW

Température [°C]

Pixels

F1GURE 8.15: Courbes de température en fonction de la position sur 'actionneur et de la
puissance continue injectée. La position suit une coupe transversale du transducteur. L’insert
montre une image par caméra thermique infrarouge de 1’échantillon.

En plus de nous donner une information sur les zones d’échauffement du résonateur, la me-
sure de température en fonction de la puissance électrique nous permet de vérifier que la
température est bien proportionnelle a la puissance électrique et nous permet de connaitre la
variation de température lors de I'actionnement (fig. 8.16). Dans notre cas, la loi linéaire liant
la température (T en °C) a la puissance électrique (P en mW) est :

AO=24-P (8.27)

En considérant la relation :
AT = XGaN * Eeff WA/
On obtient la loi linéaire :

AT = —4.10%- P (8.28)
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Fi1GURE 8.16: Evolution de la température maximale en fonction de la puissance électrique
injectée

8.4.2.2 Comparaison entre ’actionnement thermique et ’actionnement
piézoélectrique

L’équation 8.26 semble indiquer que pour les basses fréquences, I'usage de I'actionnement ther-
mique semble plus efficace. Pour vérifier cette hypothese nous avons comparé des résonateurs
de méme géométrie mais dont les mécanismes d’actionnement different. Les échauffements dus
a 'actionnement thermique, et plus particulierement a la partie continue de la puissance élec-
trique injectée, ainsi que celui du a la polarisation du détecteur sont a ’origine de la différence
des fréquences de résonance entre les résonateurs a actionnement thermique et piézoélectrique.
La figure 8.17a montre que pour une méme tension continue appliquée sur ’actionneur, le pic
de résonance du résonateur a actionnement thermique est décalé de -50 kHz par rapport au
pic du résonateur a actionnement piézoélectrique.

Dans le cas de I’échantillon PTC 700, 'utilisation de ’actionnement thermique conduit a une
amplitude de réponse quatre fois plus petite que celle d'un actionneur piézoélectrique (fig.
8.17a). Cependant, la fréquence de résonance étant supérieure a 1 MHz, il se peut qu’on soit
dans le cas ou la contrainte d’actionnement thermique est plus faible que celle de 'actionne-
ment piézoélectrique.

Dans le cas de I’échantillon T2614 (fig. 8.17b), dont la fréquence de résonance est inférieure
a 600kHz, I'amplitude de la courbe correspondant a un actionnement thermique présente une
amplitude plus importante que celle obtenue par actionnement piézoélectrique. Cette réponse
semble donc en accord avec notre modele.
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e Actionneur thermique V=1 + 2 cos(wt) et Détecteur V=500mV |=4,2mA
== Actionneur piézoélectrique V= 1 + cos(wt) et Détecteur V=500mV, 1=4,2mA
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e Actionneur thermique V= -4 + cos (ot)
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FIGURE 8.17: Courbes de résonance de (a) I’échantillon PTC 700 (b) I’échantillon T2614 en
fonction des modes d’actionnement. Le détecteur utilisé est de type DP1 pour I’échantillon
PTC700 et de type DP2 pour T2614 pour des poutres de dimensions (L x W x T') = 440 pm

x 40 pm x 700 nm
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8.4.3 Influence de la puissance d’actionnement sur les réponses
modales

8.4.3.1 Démodulation a la fréquence du signal d’excitation

D’apres ’équation 8.18, en présence d’une polarisation continue, I'amplitude du signal d’entrée
est de m(ﬂ/}gcvac). Les figures 8.18a et 8.18b montrent les courbes de résonance en
fonction des polarisations employées pour un résonateur T2614 avec un détecteur de type DP2.
D’apres ces courbes nous pouvons voir deux effets majeurs :

— Le premier est I’évolution de I'amplitude avec la puissance électrique. Cette évolution
étant vérifiée pour des variations de la tension continue et alternative, elle atteste de
I’actionnement thermique

— Le second est la dérive en fréquence qui accompagne I'augmentation d’amplitude. En-
core une fois, cette dérive est due a la dilatation thermique du GaN qui réduit la
contrainte longitudinale dans la poutre.

La présence d’une réponse a la fréquence d’excitation pour une tension Vdc nulle est le témoin
d’un actionnement piézoélectrique lié aux lignes de champ formées dans le dipole. Cependant,
les contacts étant ohmiques, la composante verticale du champ électrique Egec ,, est nulle.
Cette actionnement serait donc probablement lié au champ électrique dans le plan x,y entre
les deux contacts de 'actionneur ou bien au courant résiduel non nul méme a Vde=0V.
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F1GURE 8.18: Courbes de résonance d'un résonateur T2614 actionné thermiquement en fonc-
tion de (a) la polarisation continue de l'actionneur pour une tension alternative de 2Vpk
(b) la polarisation alternative de l'actionneur pour une tension continue de 2V. Le détecteur
correspond a un détecteur de type DP2 soumis a une tension continue de 2V

A partir de ces courbes il est donc possible de tracer différentes caractéristiques en fonction de
la puissance électrique. En tragant 'amplitude en fonction de la puissance, nous observons une
évolution linéaire en accord avec la théorie (fig. 8.19a). Cette évolution est d’ailleurs vérifiée
pour des variations de la tension continue et de la tension alternative.
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FIGURE 8.19: Evolution de 'amplitude en fonction de la puissance électrique injectée. La
courbe (a) présente le résultat pour une tension alternative constante et variation de tension
continue ; la courbe (b) présente le résultat pour une variation de tension alternative a tension
continue constante

En revanche, le facteur de qualité suit une tendance inverse a savoir une diminution avec
I’augmentation de la puissance. Cette diminution est généralement observée dans les autres
technologies [190] et est attribuée a la dégradation des propriétés mécaniques et élastiques des
matériaux lorsqu’ils sont soumis a des variations de température. Dans le cas des détecteurs
sans grille, la diminution du facteur de qualité peut aussi étre due a la modification des
propriétés électriques, comme des effets de dépiégeages de charges, avec la température. L’autre
raison qui pourrait expliquer cette diminution du facteur de qualité serait que la variation de
contrainte due a I’échauffement modifie la déformée U, (x) du mode. Le mode de résonance va
donc osciller autour d'une fréquence moyenne et se traduire par un élargissement du pic de
résonance. L’ensemble de ces éléments fait que malgré 'augmentation d’amplitude, la courbe
de résonance s’élargit. En considérant le composant comme un capteur de masse dont la
sensibilité est définie comme étant le rapport entre la variation d’amplitude et la variation de
masse(%), on peut dire que I'augmentation de la force et de 'amplitude d’actionnement se
fait donc au détriment de la sensibilité du capteur.
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FI1GURE 8.20: Evolution du facteur de qualité en fonction de la puissance électrique.

Finalement, si ’on trace la variation de la fréquence de résonance en fonction de la puissance
il est possible de remonter, via 1’équation 8.8, a I’évolution de la contrainte dans la poutre
en fonction de la puissance. En procédant ainsi, la pente mesurée est de - 2.6 MPa/mW.
Comparée a la valeur de -4 MPa/ mW trouvée via la mesure thermique par caméra infrarouge
(eq. 8.28), cette valeur est cohérente, la diminution de la pente pouvant étre attribuée a la
diffusion thermique dans I’épaisseur de la poutre. Celle-ci entraine un gradient de température
suivant ’épaisseur de la poutre. Ce dernier est responsable de 'actionnement mais aussi de la
diminution de la température moyenne dans la poutre.
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F1GURE 8.21: Courbes utilisées pour le calcul de la variation de contrainte en fonction de la
puissance électrique. (a) Courbes de I’évolution de la fréquence de résonance en fonction de
la contrainte (b) évolution de la contrainte en fonction de la puissance électrique injectée. Les
mesures ont été effectuées sur ’échantillon T2614.
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8.4.3.2 Démodulation a fréquence double (f / 2f)

L’actionnement thermique est obtenu par ’application d’une tension alternative sur une résis-
tance. Par conséquent, la variation de puissance électrique contient un terme en 2w (eq.8.22).
Il est donc possible de détecter le mouvement a 2 fréquences différentes en démodulant le
signal de sortie soit par un signal a la méme fréquence que celle de 'actionneur soit par un
signal a la fréquence double. Dans le cas d'une démodulation a 2 - w,+, "'amplitude du signal
d’actionnement est proportionnelle a %vgc (eq. 8.18).

Comme le montre la figure 8.22, les fréquences de résonance mesurées diminuent avec ’aug-
mentation de la puissance électrique continue injectée dans ’actionneur.

Fréquence

85 42—
0 5 10 15 20 25
Puissance continue injectée a I'actionneur (mW)

FIGURE 8.22: Variation de la fréquence de résonance en fonction de la puissance électrique
continue injectée a ’actionneur thermique. Les points correspondent aux résultats obtenus sur
T2614 avec un détecteur de type DP2 polarisé a 2V.

Les figures 8.23a et 8.23b montrent la variation des amplitudes des pics de résonance des
résonateurs de T2614 avec un détecteur DP2 en fonction des tensions de polarisation de
l'actionneur. La fréquence de démodulation de 'amplificateur a détection synchrone (Zurich
instrument) est fixée a 2 - f,;. Les amplitudes des courbes de résonance diminuent tres lége-
rement lorsque la polarisation continue appliquée augmente alors que, comme attendu, elles
sont proportionnelles au carré de la tension alternative. On peut la encore supposer que la
diminution de I'amplitude du signal de sortie est due a l'impact de la température sur les
propriétés mécaniques de la poutre et électriques du détecteur.
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F1GURE 8.23: Courbes de résonance d’un résonateur T2614 actionné thermiquement en fonc-
tion de (a) la polarisation continue de I’actionneur pour une tension alternative de 2Vpk (b)
de la polarisation alternative de 'actionneur pour une tension continue de 2V. La ligne en
pointillés correspond a une évolution quadratique prévu par éq. 8.18 . Le détecteur corres-
pond a un détecteur de type DP2 soumis a une tension continue de 2V. La démodulation est
réalisée a une fréquence égale a 2 fois la fréquence d’excitation

L’avantage de cette démodulation est de réduire les parasites en décorélant la fréquence d’exci-
tation de celle de la détection. Ainsi, la conduction parasite et les effets des capacités parasites
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sont réduits. Comme on peut le voir sur la figure 8.24b, la démodulation a 2f permet d’obtenir
une dynamique de 20 mVpk environ et un signal de fond hors résonance de 1'ordre de 10 mVpk.
En revanche le niveau du signal de fond hors résonance obtenu avec une démodulation a la
fréquence de résonance présente une valeur de 400 mVpk pour une dynamique de 10 mVpk.
L’usage d’un actionneur thermique qui permet la démodulation a la fréquence double per-
met donc de réduire d’une décade le signal de fond hors résonance en réduisant les effets de
couplage direct entre l'actionneur et le détecteur (fig. 8.24a).

Il est intéressant de noter la miniaturisation du résonateur dont les dimensions sont 140 um
x 24 pm x 700 nm (au lieu de 440 pm x 40 pm x 0.7 pm) permet d’obtenir une réponse
électrique pour une fréquence d’excitation égale a la fréquence du mode fondamental. Cette
mesure étant réalisée sur I’échantillon PTC700, dont les pics de résonances a basse fréquence
ne sont pas visibles, ce résultat semble confirmer le fait que la miniaturisation des résonateurs
permettera de s’affranchir des effets de pieges liés aux dislocations et d’effectuer la détection
électriques des premiers modes.
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—4\/pk
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FiGURE 8.24: Courbes de résonance d’un résonateur PTC700 de 140 pm x 24 pm x 700
nm actionné thermiquement. La courbe (a) présente la résonance du composant soumis a une
tension d’excitation de 0.5+1.5cos(wpt). La démodulation est faite a fréquence d’excitation. La
figure (b) présente les résonances du composant soumis a une excitation de 0.5 4 v,4.c08(Waet)-
La démodulation est faite a 2 fois la fréquence d’excitation. Le détecteur utilisé est un détecteur
DP1 polarisé de facon a ce que le courant soit de 2mA.

8.4.3.3 Conclusion

Dans cette partie nous avons réalisé, pour la premiére fois, I’actionnement thermoélectrique
de résonateurs a poutre bi-encastrées a base de GaN. Si la conductance thermique est suffi-
samment faible I'actionnement thermique permet de générer des contraintes plus importantes
que l'actionnement piézoélectrique a basse fréquence . Pour certaines applications, comme les
applications en milieu liquide, qui demandent une grande force d’actionnement, ce mode de
transduction peut s’avérer intéressant. De plus, la possibilité de démoduler a une fréquence
double peut permettre de s’affranchir de certains parasites et d’augmenter la dynamique du
signal de sortie.

Le désavantage de cet actionnement vient de la diminution de la fréquence de résonance et
du facteur de qualité avec 'augmentation de la puissance électrique. Il n’est donc pas possible
d’augmenter la force d’actionnement tout en conservant la sensibilité et la bande passante du
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capteur. De plus, la zone d’échauffement du résonateur est assez large et peut donc modifier
les parametres du détecteur et entrainer des effets non linéaires importants.

8.5 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons montré que les performances des résonateurs MEMS fabriqués
sur des structures de 700 nm ne sont pas dégradées par rapport a celles des structures de
2pm. Au contraire, la contrainte résiduelle plus importante permet d’atteindre des fréquences
de résonance plus élevées et des facteurs de qualité semblables. Cependant, on constate une
absence de signal de sortie électrique aux basses fréquences. Parmi les différentes explications
possibles, nous pensons que la plus vraissemblable est celle qui implique un phénomeéene de
piegeage des charges libres par les dislocations dans les couches tampons.

D’autre part, deux architectures de détecteur intégrable sur une poutre de 1pm de large ont été
étudiées. Les courbes de résonance montrent des amplitudes de signaux de sorties supérieures
pour des détecteurs de type DP1 qui présentent le plus faible ratio % (avec L la distance
inter-électrode et W la largeur des électrodes) et donc la plus faible résistance.

Enfin, la premiere démonstration d’un actionnement électrothermique de résonateur a base de
matériaux I1I-N a été réalisée. Les variations d’amplitude, de facteur de qualité et de fréquence
de résonance confirment le modele théorique. Les dérives des fréquences sont cohérentes avec la
diminution des contraintes dans la poutre due a I’échauffement par effet Joule ce qui constitue
le principal effet limitant de cet actionnement. L’actionnement induit aussi une oscillation de
la contrainte moyenne et donc de la fréquence de résonance pendant ’excitation qui peut étre
a l'origine d’effets non linéaires importants.
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L’objectif de cette these était 1'étude et le développement des résonateurs MEMS a base
d’hétérostructures AlGaN/GaN avec comme objectif d’en améliorer les performances. Dans
le but d’utiliser ces résonateurs dans des applications de capteurs de force ou de masse, il
est nécessaire de miniaturiser les résonateurs afin d’augmenter leur sensibilité. Pour cela,
nous avons développé la croissance par épitaxie sous jets moléculaires d’hétérostructure Al-
GaN/GaN sur des couches tampons spécifiques aux applications MEMS ainsi que les différentes
étapes de conception et de fabrication des résonateurs.

Dans la premiere partie nous avons montré l'intérét du GaN pour les applications de capteurs
en environnement hostile. Apres avoir fait I’état de ’art des différentes technologies et solutions
étudiées, nous avons exposé les différents verrous relatifs au développement et a ’optimisation
des composants MEMS résonant en GaN. Dans cette partie nous avons ciblé deux enjeux
principaux qui sont:

 La croissance de structure AlGaN/GaN sur des couches tampons d’épaisseurs inférieures a
1pm

e La conception et la fabrication de résonateurs faisant 1 ym de large pour 5 pm de long

Dans la deuxiéeme partie de ce manuscrit nous nous sommes intéressés a la croissance de
structures HEMTs AlGaN/GaN dédiées aux applications MEMS. A la lumiére des propriétés
structurales, électriques et mécaniques de trois types de structure épitaxiées par EJM, nous
avons montré que la structure sans intercalaire GaN/AIN est la structure des couches tampons
la plus adaptée aux applications MEMS. A partir de ce type de structure, des croissances de
couches de moins de 700 nm ont été réalisées. Les mobilités et densités de porteurs obtenues
dans le gaz 2D sont supérieures a 1100 cm? V-ist et 6x10'% cm™ respectivement. Les modules
d’Young de 325 GPa et contraintes résiduelles en tension attestent quant a eux des bonnes
propriétés mécaniques des structures. De plus, des transconductances de 'ordre de 90 mS/mm
et un rapport Ion/Toff supérieur & 2 x 10%, mesurés sur des transistors HEMTs fabriqués sur
des couches de 500 nm d’épaisseur, sont suffisants pour co-intégrer des composants MEMS et
HEMTs. Les résultats de ces caractérisations montrent que nous avons atteint le compromis
souhaité entre I’épaisseur des couches et leurs propriétés électriques et mécaniques. A la
suite du choix de la structure des couches tampons, le transfert vers la croissance EPVOM a
été étudié et a permis d’obtenir une structure de seulement 500 nm présentant une mobilité
de 1700 cm? V-'s'qui constitue le meilleur résultat obtenu pour des structures AlGaN/GaN
submicroniques sur silicium. En revanche, la croissance de structures minces par EPVOM s’est
heurtée a la faible reproductibilité des résultats et ne nous a pas permis de tirer de conclusions
sur les avantages et inconvénients de '’EPVOM par rapport a 'EJM pour ce type de structure.

L’étude matériau a été complétée par un modele analytique de la déflexion de levier a partir de
la mesure de courbure in-situ qui a conduit a une bonne adéquation avec les mesures expéri-
mentales. Ce modele nous permet donc d’avoir un premier outil nous permettant de mieux
comprendre la distribution de contrainte dans 1’épaisseur de I’hétéroépitaxie et d’anticiper la
déflexion de levier en fonction de la courbure in-situ mesurée pendant la croissance.

Dans la partie III nous détaillons la conception des différents niveaux de lithographie et le
procédé de fabrication technologique. La conception des différentes architectures des transduc-
teurs compatibles avec la miniaturisation est présentée. En ce qui concerne la fabrication, les
étapes de délaquage apres gravure chlorée et de gravure des marques d’alignement, employées
pour améliorer I'intégration des étapes du procédé, sont détaillées. Nous présentons aussi le
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procédé utiliser pour I’étape d’isolation par gravure de mesas qui constitue une nouvelle brique
technologique pour I’équipe NAMG6. Il est important de noter que la réalisation du procédé a
nécessité de s’adapter au matériau. La formation de nouvelles fissures ou la propagation de
fissures sont facilités par les fortes contraintes en tension dans la structure ce qui nécessite de
prendre des précautions supplémentaires durant le procédé.

Finalement, nous présentons les caractérisations électriques et optiques réalisées sur les struc-
tures de 700 nm d’épaisseur. La comparaison des mesures optiques de la résonance des com-
posants fabriqués sur des échantillons commerciaux et ceux réalisés sur les échantillons de
700 nm confirme l'intérét des couches minces. La plus forte contrainte en tension dans les
structures de 700 nm est a l'origine d’'une augmentation de 8kHz de la fréquence de réso-
nance fondamentale par rapport aux structures commerciales de 2 pm d’épaisseur. De plus,
les facteurs de qualité a l'air extraits des courbes de résonance sur les structures épaisses
et minces sont semblables. En revanche, sur I’échantillon EJM, les pics de résonance dont
les fréquences sont inférieures a 600 kHz ne sont pas détectables via les détecteurs piézoélec-
triques. L’hypothese qui nous semble la plus probable est que cette absence de réponse est due
aux nombreux défauts, et notamment aux dislocations, proches du gaz 2D. Enfin, nous avons
démontré, pour la premiere fois, 'actionnement électrothermique de résonateurs en GaN. Ce
type d’actionnement peut s’avérer avantageux pour des applications a basses fréquences et
offre la possibilité d’utiliser une démodulation a fréquence double qui diminue le couplage
direct entre 'actionneur et le détecteur.

Suite a ce travail de these, de nombreuses caractérisations des composants MEMS restent a
faire. Parmi elles, une étude statistique des composants EJM semble nécessaire pour s’assurer
du réle de piege des dislocations. Des mesures I-V en régime pulsé peuvent aussi étre envisagées
pour confirmer I'impact des dislocations sur le mécanisme de détection. Dans une optique de
valorisation du matériau, la comparaison de résonateurs sur couches épaisses et fines dans une
enceinte sous vide est nécessaire pour estimer l'impact de I'épaisseur du résonateur sur les
pertes mécaniques.

D’un point de vue matériau, le principal enjeu est le développement de la croissance EPVOM
qui n’a pas montré une reproductibilité suffisante. Une étude de I’évolution des propriétés
structurales et électriques en fonction des conditions de nucléation et de croissance (rapport
III/V et pression) me semble étre une premiere étape nécessaire. L’autre aspect de 1'étude
matériau a développer est la compréhension de la distribution de contrainte dans I’AIN de
nucléation. Pour cela, certaines pistes comme la comparaison de la déflexion de poutres AIN
pour plusieurs conditions de nucléation ont été evisagées.

Enfin, 'enjeu principal de la suite de cette these est la fabrication des résonateurs de dimen-
sions (L x W x e) = (5 pm x 1 pm x 500 nm) en utilisant les échantillons et les architectures
présentés et validés dans ce manuscrit. Pour cela, de nouvelles étapes de lithographie et de
gravure doivent étre développées puis intégrées au procédé.
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Outils de caractérisations structuraux

Courbure de I’échantillon

La courbure in situ :

Le réacteur de croissance EJM (modele RIBER compact 21) utilisé durant cette these était
muni d’un systéme de mesure de courbure in-situ développé avec la société Laytec [157]. Cette
mesure se base sur la réflexion de deux spots lasers initialement paralleles. La distance entre
les 2 faisceaux réfléchis varie en fonction de la courbure de I’échantillon. En considérant un
rayon de courbure de ’échantillon important on obtient la relation (eq 8.29) [191, 157] :

L1 OXp - X

N——— 2
R 2-AXp-Zp (8.29)

Ou AXp est la distance entre les deux spots apres réflexion, A X la distance initiale entre les
deux spots (avant réflexion) et Zp la distance entre I’échantillon et la caméra CCD de mesure.
La figure 8.25 schématise le principe de fonctionnement de la mesure de courbure in-situ.

faisceaux
paralléles

support

FIGURE 8.25: Schéma de principe de la mesure de courbure in-situ

La courbure ex-situ :

La mesure de courbure ex-situ consiste a mesurer le profil de hauteur d’un échantillon en le
parcourant a ’aide d’un profilometre le long d’un de ses diametres. A partir de la fleche §
obtenue, nous en déduisons la valeur de la courbure selon ’équation 8.30 :

1§ &
R=y=0+cs (8.30)
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avec R le rayon de courbure, k la courbure de ’échantillon, ¢ la fleche mesurée et d le dia-
metre du wafer. En pratique, la valeur d correspond a la distance sur laquelle la mesure au
profilometre a été faite.

support

FIGURE 8.26: Schéma de principe de la mesure de courbure ex-situ

Dans I'hypothese d’un film épitaxié continu et dont I’épaisseur est bien plus petite que I’épais-
seur du substrat, on en déduit, via I’équation de Stoney (eq 8.31), la valeur de la contrainte
résiduelle introduite par la couche épitaxiale.

E, h2
— LS LK 31
7T 6-(1—w) & (8:31)

avec Eg, v, et hg le module d"Young, coefficient de Poisson et épaisseur du substrat, h I'épaisseur
du film et K la courbure de I’échantillon. Cette formule permet, si on connait bien les propriétés
du substrat, de déduire assez précisément la contrainte résiduelle moyenne sans connaitre
précisément les propriétés mécaniques E et v du film déposé par-dessus.

La rugosimetrie optique

La rugosimeétrie optique est une mesure qui permet de mesurer des variations de hauteur sur
une surface. Dans notre cas, cet outils s’est avéré tres utile pour mesurer la déflexion de leviers.
Son principe est basé sur la réflexion d’une lumiere blanche sur la surface a mesurer. Le faisceau
incident traverse tout d’abord une lentille achromatique avant de passer au travers d’un objectif
(lentille convergeante) et d’étre reflété sur ’échantillon. La réflexion étant maximale pour la
longueur d’onde pour laquelle la surface se trouve dans le plan focal, on peut ainsi remonter
a la distance entre la source et 1’échantillon (fig8.27). Sur le banc utilisé, nous utilisions un
objectif permettant d’avoir une résolution en z de 15 nm et une résolution spatiale dans le
plan x,y de 1pm. Outre la résolution, 'avantage de cette technique et de pouvoir effectuer des
cartographies de notre échantillon et donc de mesurer la déflexion de plusieurs poutres sur
une méme image. Cependant, 1'angle du faisceau étant de 43° et la résolution spatiale étant
limitée, la mesure ne peut pas se faire sur des surfaces abruptes (marche d’escalier).
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FIGURE 8.27: Schéma de principe de la mesure de rugosimetrie optique

La Diffraction rayon X

La diffraction des rayons X (DRX) est une méthode tres utilisée dans le monde de la croissance
cristalline car elle permet d’avoir acces aux parametres de maille (et donc aux déformations),
aux compostions d’alliage, aux épaisseurs des couches et a leur qualité cristalline. Cette tech-
nique nous permet donc d’estimer le type et la densité de défauts présents dans la couche
épitaxiée. En plus de nous donner des informations sur les caractéristiques structurales, la
DRX nous permet de déterminer les parametres de maille de la couche sondée et par consé-
quent la valeur de la contrainte résiduelle. L’ensemble des éléments présentés dans cette annexe
sont issus d’articles de revue [125, 192].

Les mesures par DRX constituent un élément central de la caractérisation des couches épi-
taxiales réalisées lors de cette these. La partie suivante détaille les différentes méthodes de
mesure utilisées.

Pour toutes ces analyses, les mesures reposent sur la loi de Bragg (eq. 8.32) :

avec d la distance inter-réticulaire (distance entre les plans atomiques), 6 ’angle d’incidence de
faisceau, n 'ordre de diffraction et ) la longueur d’onde des rayons X (fig 8.28). La longueur
d’onde des rayons X est déterminée par la raie K alpha de la source qui est en cuivre (ici
0,15406 nm).

7 RX Incident

détecteur

FI1GURE 8.28: Schéma des angles lors d'une diffraction rayon X
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Remarques :

— Dans le cas de structures fines, le faisceau incident traverse toute I’épaisseur. La mesure
obtenue englobera toute ’épaisseur y compris la partie proche de 'interface présentant
énormément de défauts.

— Le faisceau incident étant hautement asymétrique (quelque mm de large pour 1-1,5cm
de long) la précision de mesure n’est pas identique selon I'angle ¢ de la configuration
de mesure (rotation autour de 'axe z). Pour la méme raison, le positionnement est plus
ou moins précis selon les angles.

Rocking curves ou w-scan : Mesure de la qualité cristalline des
couches épitaxiées :

Dans cette configuration, on maintient le détecteur a une position (un angle 26 fixe) qui
correspond & la diffraction sur les plans séparés par une distance fixée par (eq. 8.32) puis on
fait pivoter I’échantillon afin de faire varier 'angle d’incidence « tout en gardant le détecteur
ouvert (sans fente particuliere). Les conditions de diffractions des grains désorientés vont
donc étre satisfaites pour un angle « différent (fig 8.29). Ainsi, la forme et 'intensité du pic
diffracté en fonction de I'angle d’incidence va dépendre de la statistique de 'orientation des
grains déterminée par la densité de défauts. La largeur a mi-hauteur du pic en balayage selon
® va donc donner une idée générale de la qualité du matériau. Plus elle est importante, plus
le nombre de grains désorientés et plus la densité de défauts sont importants. Au contraire,
lorsque le cristal est tres peu défectueux, la largeur a mi-hauteur devient tres faible jusqu’a
quelques secondes d’arc pour certains cristaux . Les mesures réalisées pour les familles de plans
symétriques (0001) permettent de déterminer la désorientation moyenne des grains autour de
'axe de croissance (tilt). Les mesures de rocking curves permettent aussi de caractériser le twist
(désorientation des grains dans le plan de croissance). Pour cela, les mesures sont réalisées pour
des angles correspondant a des plans inclinés par rapport a ’axe de croissance. Les largeurs
obtenues sont extrapolées pour 'angle alpha=90° pour obenir le twist. Dans ces deux cas, on
utilise la méthode d’extraction dite « Williamson Hall — plot »[125, 193].

Réaliser toutes ces mesures prend du temps. Pour cette raison, on mesure généralement une
seule raie de diffraction symétrique (0002) ou (0004) et une seule raie asymétrique (30-32) ou
(10-12) pour juger de la qualité de GaN par exemple. Le plan correspondant a la réflexion
(30-32) étant incliné de 70°, la projection selon I'axe (0001) est représentative a 94% de la
qualité cristalline attendue selon cette direction.

i . b faisceau
faisceau faisceau incident faiscean
incident réfléchi réfléchi
oI\ 10 = 0-a
o

e P

FIGURE 8.29: Schéma de principe d’'un o scan par diffraction rayon X : a) dans le cas d'un
plan cristallin parallele a la surface de I’échantillon, b) dans le cas d’un plan cristallin incliné
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® /20 scan : Composition et maille :

Cette configuration consiste faire varier 'angle d’incidence avec I'angle du détecteur tel que
»w=" tout en conservant le détecteur selon un angle 29 pour lequel la loi de Bragg est respectée.
La mesure de l'intensité diffractée en faisant varier les deux angles simultanément permet de
remonter au parametre de maille “c” des couches nitrures qui sont orientées dans une méme
direction. En utilisant la loi de Poisson qui relie les déformations selon (0001) et dans le
plan nous pouvons remonter a la déformation des couches épitaxiées et a leur contrainte
résiduelle si le module d’Young est connu et si le goniometre qui supporte 1’échantillon est
parfaitement orienté. De plus, la position du pic d’AlGaN nous permet de remonter a la
composition des alliages. Enfin, les franges d’épaisseur permettent de remonter a I’épaisseur du
film. La figure (fig8.30) compare des mesures »/21 et simulations réalisées avec le logiciel Xpert
de Panalytical. L’utilisation d’une fente 1/4 ainsi que des mesures sur des raies symétriques
de grand ordre (0002, 0004, 0006) sont cependant nécessaires afin de pouvoir différencier
et extraire les différentes compositions, déformations résiduelles et épaisseurs des couches.
Dans notre cas, ces mesures ont été réalisées sur les raies (0002) du GaN afin de mesurer la
concentration en aluminium dans la barriere barriere AlGaN ainsi que son épaisseur (fig8.30).

GaN
Mesure
AIN
Aly 29Gag 7:N
Simulation o
e e

Intensité (a. u.)

b il \
PEY oW AN
e MM&.,.Q,!
Frangesd’épaisseur(=25nm)
165 | 17.0 | 175 180 185
Omega/2Theta ()

FIGURE 8.30: Spectres de DRX obtenu en configuration 29/w. La courbe bleu correspond a
la mesure, la rouge au résultat de la simulation permettant de déterminer I’épaisseur et la
composition de la barriere d’AlGaN

Mesure du parametre de maille :

La faible épaisseur des couches ainsi que la grande densité de défauts ne nous permettent pas
d’obtenir suffisamment de signal diffracté pour mesurer directement le parametre de maille
dans le plan de croissance “a” de la couche épitaxiée. Pour réaliser la mesure de parametre de
maille, nous avons donc utilisé une cartographie de I'espace réciproque. Le principe de cette
mesure est de se placer sur un noeud de diffraction dans I'espace réciproque (fig8.31). Considé-
rons le cas général d'un noeud quelconque du réseau réciproque en condition de diffraction et
repéré par ses coordonnées angulaires w et 6. On peut alors relier ces coordonnées angulaires
aux coordonnées ky et k, du vecteur k dans I'espace réciproque (fig8.31).
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FIGURE 8.31: Section de 'espace réciproque d’un cristal de GaN (0001). Les sections en gris
représentent les zones innaccessibles pour des raisons mécaniques. Sggos represente le vecteur
ayant pour norme 1/dggo4

Les vecteurs ky et k, correspondant aux projections du vecteur k suivant les deux directions
du plan d’incidence ( rapportées aux axes attachés a la surface de I’échantillon fig 8.32). On
obtient alors :

(8.33)

F1GURE 8.32: Relation entre les angles 26, w et les vecteurs du réseau récirpoque

A partir de 8.33, on déduit la valeur des parametres de maille a et ¢ du matériau via I’équation

8.34 :
1 AR+ R +hk P

Zu 3 R ®

(8.34)
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Contrairement a la mesure ©/26, cette méthode présente I'avantage d’étre moins sensible au
tilt (positions respectives des pic de diffraction). Cependant, une cartographie compléte d'un
noeud de diffraction est une mesure longue. Afin d’assurer une bonne precision tout en limitant
le temps de mesure, une moyenne est faite entre les parametres des plans (h k 1) et (-h k 1).
Dans notre cas les mesures ont été réalisées sur les plans (1 04), (-104); (-1 05), (1 05);(-2
04),(204) et (-205), (205) du GaN.

La microscopie électronique en transmission (MET)

La MET est une technique employée pour la caractérisation structurale de tous types de
matériaux, comme par exemple les échantillons organiques, les métaux et bien évidemment les
matériaux semi-conducteurs inorganiques, qu’on les trouve sous forme de matériau massif ou
de nanoparticules. Le principe de la MET consiste a faire interagir un faisceau d’électrons de
haute énergie (centaine de kV ou plus) avec les atomes du matériau afin de réaliser une image
de l'arrangement de ces derniers. La résolution spatiale Al (capacité a distinguer une distance
minimale entre deux points) dépend de la longueur d’onde d’illumination A, de I'indice de
réfraction n et du demi-angle du cone de lumiere accessible o :

Al = A

2n.sino

(8.35)

Effets auxquels il convient d’ajouter des mécanismes liés a l'optique électronique (aberra-
tions des lentilles), a la stabilité électrique et mécanique (bruit) des microscopes. L utilisation
d’électrons accélérés permet donc, grace a leur tres petite longueur d’onde (A=2.71x10-3 nm)
d’atteindre des résolutions de l'ordre de 0.2nm. Ainsi, dans un cristal, les rangées d’atomes
peuvent étre résolues. Le controle de 1'orientation du faisceau par rapport au cristal permet en
plus de voir les défauts cristallins, de mesurer la distance inter atomique et donc le parameéetre
de maille des matériaux (fig 2.17). Tout comme pour la DRX, il est donc possible de comparer
la différence de parameétres de maille entre le matériau épitaxié et une référence (en général le
substrat). De plus, I'imagerie MET permet de voir le type et I’évolution des défauts sur des
épaisseurs de quelques centaines de nanometres. Cette technique est donc treés puissante pour
analyser en détail les structures épitaxiales. Toutefois, la microscopie électronique en trans-
mission demande une préparation de lames minces a partir des échantillons. Cette opération
longue et destructrice (amincissement, polissage, collage...) n’a donc pas été souvent utilisée
au cours cette étude.
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F1GURE 8.33: Image de miscropie électronique en transmission hautement résolue d’une inter-
face AIN/Si
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Procédé technologique du CRHEA

Motifs de tests utilisés au CRHEA pour les
caractérisations électriques

Architecture du masque optique utilisé pour la fabrication des motifs de tests au CRHEA.
5 niveaux de masques comprenant : une isolation par gravure de MESAS, la définition des
contacts ohmiques, la définition des contacts schottky, et enfin un niveau d’épaississement
métallique sont nécessaires a la fabrication des motifs de test. Les dimensions d’une celulle
sont x = 3700 pm et y = 3600 pm. Pour réaliser les différentes étapes lithographiques, nous
avons utilisé la résine AZ5214 (Microchemicals) qui présente I'avantage d’étre réversible et
permet d’obtenir des profils en casquette en I'utilisant comme résine négative.
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F1GURE 8.34: Celulle du masque optique utilisé pour la fabrication des structures de tests
électriques du CRHEA Ce masque a été développé durant la these de N. Baron en collaboration
avec SOITEC-Picogiga.
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Tableau 8.4: Description des principales étapes technologiques entrant dans la fabrication des
motifs de tests électriques au CRHEA

Intitulé des Description
étapes
Nettoyage par 10 min acétone puis 10 min isopropan-2-ol
solvants
Gravure des Isolation électrique des composants par gravure plasma
MESAS RIE micro-onde (Cly/Chy/Ar) d'une MESA de 150 nm
de profondeur
Dépot des Les contacts en Ti/Al/Ni/Au sont déposés par
contacts évaporation sous vide apres une gravure superficielle de
ohmiques la barriere dans un réacteur RIE. Par la suite,

I’échantillon subit un recuit dans un four a recuit
rapide (Rapid Thermal Annealing) a 745 °C pendant

30 s
Dépot des Les contacts en Ni/Au sont déposés par évaporation
contacts
schottky

Poutres et leviers fabriqués au CRHEA pour les
caractérisations mécaniques

Architecture du masque optique utilisé pour la fabrication des leviers et poutre bi-encastrées
pour les mesures de gradient de contrainte au CRHEA. Le procédé technologique se compose
de 2 niveaux de masques comprenant : la gravure des poutres et la libération par gravure
du silicium. Pour réaliser les différentes étapes lithographiques, nous avons utilisé la résine
AZ5214 (Microchemicals) pour la gravure des poutres et la résine AZ 4533 pour 1'étape de
libération. Les structures n’étant utilisées que pour des caractérisations mécaniques, nous
avons pu utiliser un délaquage par plasma oxygene.
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Levier de 20 um de large Poutres bi-encastrées

l1e

Levier de 10 um de large Poutres bi-encastrées

.-.

de 20 pm de large

de 10 pm de large

Levier de 5 um de large ,
Poutres bi-encastrées

de 5 pm de large

F1GURE 8.35: Celulle du masque optique utilisé pour la fabrication des structures pour tests
mécaniques

Tableau 8.5: Description des principales étapes technologiques entrant dans la fabrication des
motifs de tests mécaniques au CRHEA

Intitulé des Description
étapes

Nettoyage 10 min acétone puis 10 min isopropan-2-ol
solvants

Gravure des Gravure plasma RIE micro-onde (Cly/Chy/Ar)
poutres

Libération des Gravure isotrope du silicium par plasma RIE

poutres micro-once (SFg)

Délaquage Délaquage par plasma Osmicroondes pendant 20 min
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