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Introduction Générale

L’essor de la microélectronique tout d’abord basée sur l'intégration de plus en
plus importante de composants Silicium a permis le développement continu de sys-

témes de télécommunications et de calculs.

Ainsi, afin d’atteindre de hautes fréquences de coupure dans le domaine de I’am-
plification faible bruit et de faibles temps de commutation en logique ultra rapide, le
transistor a effet de champ est apparu comme le composant susceptible de présenter

les meilleures performances.

Dans ce type de composant, les performances intrinséques sont essentiellement
conditionnées par le temps de transit des portéurs sous la grille que 'on diminue en ré-
duisant les dimensions des composants (on arrive aujourd’hui & des longueurs de grilles
inférieures au micron: 0,05 ym & 0,2 um en laboratoire, la réduction de taille permet
de plus de bénéficier d’effets de dynamique non stationnaire dans le matériau semicon-
ducteur (effets de survitesse)) et en utilisant des matériaux présentant des propriétés de
transport (vitesse, mobilité) plus intéressantes, tels que I’ Arséniure de Gallium GaAs.
Ce matériau présente ’avantage d’étre disponible sous forme de substrats de qualité
excellente (aprés tirage de lingots par méthode Bridgman ou Czochralski); ces der-
niers pouvant ensuite étre épitaxiés, implantés et subir des opérations technlogiques
analogues a celles pratiquées avec le Silicium, mis & part pour la réalisation des grilles
de type Schottky pour les matériaux III.V, alors que pour les composants 3 effet de
champ Silicium, I'impossibilité de réaliser de tels contacts a conduit & intercaler un
oxyde entre grille et matériau (structure MOS). C’est ainsi qu’est apparu le MES-
FET GaAs, transistor performant présentant I’avantage d’une technologie simple et
consistant en peu d’opérations technologiques (moins de la moitié par rapport a la
technologie des transistors bipolaires). Cette technologie, aujourd’hui mature, a per-
mis la réalisation de circuits intégrés monolithiques microondes (MMIC) présentant de

bonnes performances dans le domaine de "amplification faible bruit.

D’autres transistors ont été proposés par la suite dans la filiere GaAs parmi les-
quels, le HEMT GaAlAs/GaAs. Proposé par Dingle [1], son principe est basé sur le

transfert des électrons d’un matériau & grand gap dopé (GaAlAs dopé Silicium) dans
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le matériau non intentionnellement dopé (GaAs nid) ou ils bénéficient des propriétés
de transport d’un matériau sans impuretés (MODFET). La zone d’accumulation large
de quelques dizaines d’Angstroms, confére & ces porteurs les propriétés d’un gaz bidi-
mensionnel (TEGFET).

Ce type de corﬁposa.nt nécessitant ’obtention d’interfaces abruptes a 1’échelle ato-
mique n’a pu étre réalisé qu’apres le développement de techniques d’épitaxie telles que
’épitaxie par jets moléculaires (MBE) et la croissance en phase vapeur par la méthode
des organométalliques (MOCVD) ; la croissance de ces matériaux étant rendue possible
par le fait qu’ils sont accordés en maille cristalline ( —A;‘l < 1073).

Du fait de la possibilité de réaliser de bons contacts Schottky sur le GaAlAs que l'on
peut de plus doper 4 forts taux (qq 10'8 cm™3) et du fait de la présence du gaz d’élec-
trons sous une fine couche de GaAlAs, de bonnes performances en bruit sont obtenues

3 de plus hautes fréquences que pour le MESFET [2].

Cependant, ’apparition de défauts profonds dans le GaAlAs dopé pour des taux
d’aluminium supérieurs 3 25% environ (sensibilité a la lumiére, bruit en 1/f, I-V collapse
A basse température [3]) limite sérieusement la discontinuité de bande de conduction a
I’hétérojonction et donc la densité Ng de porteurs transférés dans le gaz bidimensionnel

et par conséquent les performances de ce composant.

C’est pourquoi la réalisation de HEMT’s & partir d’autres matériaux accordés en
maille cristalline a été proposée; la filiere AllnAs/GalnAs épitaxiés sur substrat InP
ayant fourni les résultats les plus remarquables en ce qui concerne Ng et fc. Mais la
faible tension de claquage, la difficulté de réaliser de bons contacts Schottky sur AllnAs,
ainsi que la difficulté de tirage de substrats d’InP de taille suffisante et de bonne qua-
lité structurale, limitent le développement de circuits intégrés monolithiques dans cette

filiére.

A ces limitations du HEMT ”"matché”, c’est-a-dire & matériaux accordés en

maille, deux types de solutions complémentaires ont été proposés:

e Pour la puissance, la réalisation de HEMT’s & double hétérojonction (c’est-a-dire
de structures ou le matériau de petit gap (n.i.d.) constitue un puits quantique
dans lequel tombent les porteurs issus des barriéres dopées & ’avant et 3 1'arriére

de celui-ci) ou de HEMT’s multicanaux (empilement de doubles hétérojonctions).
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Les difficultés liées & ces structures sont de deux ordres:

— laréalisation de nombreuses interfaces (notamment inverses) tend & dégrader

la qualité structurale et donc les performances;

— la commande de charge d’'un empilement de gaz de porteurs s’avére plus

délicate.

o La réalisation d’hétérojonctions présentant de plus grandes discontinuités de bande
a partir de matériaux dont la maille cristalline ne présente pas le méme parameétre
que le substrat (matériaux désaccordés). L’épitaxie de telles structures est rendue
poséible dans certaines limites par la déformation élastique de la maille cristalline
du matériau épitaxié: c’est le substrat plus épais qui impose son paramétre de
maille dans le plan de croissance [4]. Le matériau contraint épitaxié de la sorte
sera dit pseudomorphique. L’épitaxie sans défauts structuraux d’une couche de
matériau tel que GalnAs est alors apparue possible sur substrat GaAs pourvu

que:

— la couche ne soit pas trop épaisse (critére de Matthews);

— le taux d’Indium et donc les contraintes en jeu au cours de la croissance ne

soient pas trop importants et ne dégradent la qualité de celle-ci.
Ce matériau présente, par rapport & GaAs les avantages suivants:

— a ’état non contraint, des propriétés de transport supérieures 3 celles du
GaAs, ce qui explique les performances des HEMT’s AllnAs/GalnAs réalisés

sur InP. Néanmoins, ces propriétés tendent & rejoindre celles de GaAs quand

le matériau est contraint (voir chapitre 1) ;

— du fait de sa plus faible largeur de bande interdite, une plus grande disconti-
nuité de bande apparait & ’hétérojonction GaAlAs/GalnAs, ce qui permet
un transfert plus efficace des porteurs dans GalnAs et un meilleur confine-
ment de ces derniers dans un puits quantique, ce qui est bénéfique pour le

fonctionnement du composant.

e De ce fait, la réalisation de HEMT’s pseudomorphiques GaAlAs/GalnAs sur sub-
strat GaAs a conduit & une amélioration notable des performances en bruit [5] et

en puissance [6] dans cette filiere.

Le travail exposé ci-aprés consiste en ’étude de la croissance par EJM du maté-

riau GalnAs pseudomorphique sur substrat GaAs puis en la réalisation et I’étude de
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composants HEMT’s pseudomorphiques AlGaAs/GalnAs/GaAs.

Les données disponibles concernant le matérian ternaire GalnAs et leurs évolu-
tions avec la composition en Indium et avec la contrainte sont regroupées dans un pre-
mier chapitre. L’amélioration des performances apportée par la filitre pseudomorphique
GaAlAs/GalnAs/GaAs par rapport aux HEMT’s conventionnels GaAlAs/GaAs adap-
tés en maille, y est davantage expliquée par les effets liés & 'augmentation des charges
transférées Ng plutét que par une amélioration du transport dans le canal du com-
posant. De plus, la notion d’épaisseur critique sera présentée: épaisseur de matériau
contraint épitaxié au-dela de laquelle apparaissent des dislocations de misfit (disloca-
tion de désadaptation de réseau), défauts nuisibles au fonctionnement du composant;
cette épaisseur critique apparaitra par la suite comme une limitation de cette filiére.
Les différentes méthodes de caractérisation des épitaxies, basées sur les propriétés du
matériau GalnAs dans les structures présentées dans cette étude sont également dé-

crites dans ce chapitre.

Aprés avoir rappelé les principes de la croissance par EJM et exposé les problémes
liés & la croissance de GalnAs, I’étude expérimentale de cette croissance est rassemblée
dans un second chapitre. Cette étude basée essentiellement sur la croissance de puits
quantiques et I’analyse RHEED in situ pendant la croissance, souligne la difficulté de
la croissance de GalnAs contraint & des compositions en Indium supérieures & 25 %
environ. Qutre 'influence de la saturation Arsenic de la surface, le réle primordial de
la température de croissance est étudié A ce niveau. Les mécanismes de relaxation de la
contrainte par nucléation de dislocations de misfit sont présentés de méme que l'intérét
potentiel des structures multipuits quantiques ou superréseaux contraints. Vient en-
suite I’épitaxie de structures HEMT’s pseudomorphiques et leur caractérisation par les
moyens cités dans le chapitre précédent. Les problémes rencontrés lors de la croissance
de GaAlAs A des températures inférieures aux températures optimales de croissance

sont également discutés.

Le troisi¢éme chapitre aborde la réalisation de composants a effet de champ sur
des structures pseudomorphiques étudiées dans le précédent chapitre. Une étude tech-
nologique de la résistance de contact sur ce type de structures est présentée : 1’'obtention
de meilleures performances extrinséques étant liée en partie 4 la diminution de ces ré-

sistances d’acces.
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Des réalisations de composants & grilles longues ( > 1 pm) destinés a ’étude des
mobilités et commande de charge sont ensuite présentées. Leur étude permet en outre
de vérifier les mobilités et densités de porteurs mesurées par effet Hall au chapitre 2.
Cette étude montre également que la méthode de mesure par magnétotransconductance
constitue davantage un critére de qualité du composant HEMT, plutot qu’'un critere
de qualité de la couche épitaxiée; la modélisation des profils mesurés nécessitant de
plus un modele de commande de charge et de dépendance de la mobilité avec Ng que
Von tentera d’expliquer. L’étude aborde ensuite la réalisation de composants & grille
submicronique (0,3 & 0,5 um) et discute les problémes liés & cette technologie. Elle se
termine par la caractérisation continue puis hyperfréquence des composants réalisés sur

certaines épitaxies présentées dans le deuxiéme chapitre.
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Chapitre 1

Le matériau GalnAs épitaxié sur
GaAs

Introduction

Différentes propriétés du matériau GalnAs sont présentées dans ce chapitre. Ce-
pehda,nt, étant donné la finalité de notre étude, c’est-a-dire la réalisation de composants
HEMT’s pseudomorphiques AlGaAs/InGaAs/GaAs, les propriétés de chaque élément

de cette structure y seront évoquées.

1.1. Structure cristalline

Comme bon nombre de composés III-V, GaAs, AlAs et InAs cristallisent dans
la structure sphalérite dite ”Zinc-Blende” et il en est de méme pour les alliages basés
sur ces éléments. Cette structure constituée par l’assemblage de deux sous-réseaux
cristallins cubiques a faces centrées (figure 1.1), 'un constitué d’atomes d’éléments III,
lautre d’éléments V, n’est pas centrosymétrique, ce qui peut induire des propriétés
anisotropes dans ce type de matériau. Parmi les effets les plus connus, on peut citer
Vorientation des liaisons pendantes de la surface libre d'un substrat (100) qui induisent
des profils d’attaque chimique anisotropes caractéristiques (figure 1.2). Parmi les autres
effets, on peut citer des propriétés électriques anisotropes liées A la piezzoélectricité [1],

ainsi que la différence de mobilité et densité de certaines dislocations [2] [3].
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Figure 1.1:

Structure cristalline sphalérite de GaAs.

(100)

e

GaAs

(011)

Figure 1.2:

Profils d’attaque chimique sur un substrat GaAs.
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Cristal a (A) Energie de Ionicité Bande t ° fusion
(2 300K) cohésion Interdite (°C)
(eV) (eV)
AlAs 5,6611 5,14 0,274 2,16(i) 1740
GaAs 5,6534 5,20 © 0,310 1,43(d) 1238
InP 5,8687 5,16 0,421 1,35(d) 1070
InAs 6,0584 4,58 0,357 0,36(d) 943

Figure 1.3:

Tableau 1.1: Propriétés de quelques matériaux ITL.V.

5,9

5,8

5'6

(d: gap direct; i: gap indirect)

Paramdtre de maille en A

Ga(ll-x)xn(xn'u/
e

e

Ga(l-x)Al(x)As ——

0,2 0,4

0,6

composition x

0,8

Parameétres de maille de GalnAs et GaAlAs.
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1.1.1 Parameétres de maille .

A Péquilibre, le paramétre de la maille cristalline et sa structure sont conditionnés
par la taille des atomes, ainsi que par la nature et l'intensité des liaisons entre ces
derniers. Dans le cas présent (tableau 1.1), on constate la nature partiellement ionique
des liaisons et pour I'Indium un rayon atomique bien supérieur & celui du Gallium et
de ’Aluminium. Il en est de méme pour le parameétre de maille des composés InAs et
GalnAs bien supérieur & celui de GaAs, AlAs et GaAlAs qui demeurent trés proches
(figure 1.3). La variation du parameétre de maille de GalnAs est quasi-linéaire avec la
composition x en Indium (loi de Veggard) ; de ce fait nous calculons ce parameétre par

interpolation entre les parameétres de GaAs et InAs.
ao = 5,6533 + 0,405z (1.1)

Nous assimilerons de plus le parameétre de maille de GaAlAs a celui de GaAs.

1.1.2 GalnAs pseudomorphique sur GaAs

Comme nous venons de le voir, les parameétres de maille de GalnAs et GaAs
deviennent trés différents & mesure que la composition en Indium s’accroit. Afin d’as-
surer une croissance de bonne qualité, I’épitaxie doit rester cohérente, c’est-a-dire que
GalnAs doit, par déformation élastique de sa maille, adopter le paramétre de GaAs
dans le plan de croissance afin d’assurer la continuité cristalline: c’est la définition
méme du pseudomorphisme. La maille ainsi déformée devient tétragonale & faces cen-

trées (figure 1.4).

A ce niveau, il est intéressant de chiffrer la désadaptation de réseau cristallin
entre les deux matériaux que I’on dénomme communément misfit:
a] — ag

£= -—0:2—- (1.2)

Ce terme traduit la différence relative des parametres de maille ag de GalnAs et a;
de GaAs et rend compte de la déformation élastique que subit GalnAs avec apparition

d’une contrainte biaxiale o) dans le plan de la croissance.
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Figure 1.4: Déformation de la maille GalnAs.

En appliquant les lois de 1’élasticité linéaire, on peut alors écrire le tenseur des
compliances Cj; reliant les contraintes aux déformations dans le matériau (Loi de
Hooke) :

oij = Cij . €ij (1.3)

L’application des conditions du cas présent, c’est-a-dire :

r

Ex =Ey=¢

Exy =Eyg =Egz =Eyp =Ey; =€,y =10
¢ o, =0

Ozy = Oyg = Oy = Oyz = Oyj = 05y =0
L Cij =G

rameéne 1’équation (1.3) a:

oo 0 O Cii Ciy Cio e 0 0
0 oy 0 [=1] Ci2 Cit Cu2 0 ¢ 0 (1.4)
0 0 O Cis Cia Ciq 0 0 e,
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La résolution de ce systéme permet de prévoir:

e la déformation dans la direction z de la croissance

z = —2-——5 1.5
€ Cut (1.5)

e L’équation (1.5) nous permet alors de calculer dans la direction de la croissance

la valeur a; du paramétre de la maille contrainte:

ay = ay(l+e;) (1.6)

ainsi que la variation volumique de la maille ainsi contrainte:

AV _ 012)
e de méme que la contrainte biaxiale:
Or =0y = (Cu + Cig (1 - 2-&2)) € (1.8)
Cn

Ces équations ont été appliquées A la structure que nous étudions, c’est-a-dire le
matériau GalnAs épitaxié sur substrat GaAs orienté (001) ; les compliances de GalnAs

sont obtenues par interpolation linéaire entre celles de GaAs et InAs (tableau 1.2).

Comme on peut le voir sur la figure 1.5, les déformations atteignent des propor-
tions considérables: pour x = 0,15, ¢ = - 1%, c’est-a-dire déja dix fois le maximum
toléré pour I’épitaxie de couches épaisses de bonne qualité. La contrainte de compres-
sion o < 0 peut alors atteindre des valeurs élevées (figure 1.5); la limite élastique
du matériau étant de 1000 MPa & température ambiante et se réduisant & mesure que
cette température augmente, on comprend alors le role crucial joué par les contraintes

durant la croissance de ce type de structure.

0 Ccl12

C11 (1019 Pa) C12 (10'° Pa) 2 &5

GaAs 11.88 5.37 0.904
InAs 8.33 4.53 1.088

Tableau 1.2: Compliances C;; de GaAs et InAs




13

sz’o z‘o

x uotrjreodmod

ST’ 1‘0

SYULED djjrew e[ 5p 0 uoissaiduiod ap ayreIjuod B[ ap mored ‘qg'1 aanSi g

SVED Ins qureIjuod syujey) suep 3 UolRUWLIOPp [ 9p moren ;eg'1 aanSi g

X uoT3T80dmod

500 0 sz’0 z'o st’o 1’0 S0‘0

chapitre 1

A [ A [ 'l 4

(=)




14 ‘ ' chapitre 1

1.1.3 Notion d’épaisseur critique

Comme nous venons de le voir, des contraintes apparaissent dans le matériau
pseudomorphique GalnAs épitaxié sur GaAs; une énergie élastique est alors emmaga-
sinée 3 mesure que I'épaisseur de matériau contraint épitaxié augmente. On exprime

alors cette énergie par unité de surface:

E/s= (cn +Cia (1 - 22—1':')) e2h (1.9)
E/s=(E/(1-v))e’h (1.9)

A mesure que I’épaisseur h de matériau contraint épitaxié augmente, le matériau
tend & relaxer la contrainte pour retrouver un état de plus basse énergie, et ce dés qu’il
peut fournir 1’énergie nécessaire & la nucléation de défants diminuant 1’énergie totale

du systéme: les dislocations de misfit.

On définit alors une épaisseur critique h. en deca de laquelle le matériau GalnAs
pseudomorphique exempt de défauts pourra étre épitaxié, et au-deld de laquelle des
dislocations relaxeront la contrainte par nucléation de demi-plan supplémentaires coté
substrat GaAs (figure 1.6). Ces dislocations qui agissent a la fois comme des défauts

électriques (piéges a recombinaisons non radiatives, lignes chargées) et chimiques et

structuraux (piéges pour certains atomes, court circuit de diffusion pour d’autres) [4].

apparaissent comme des éléments néfastes pour le fonctionnement des composants et
particuliérement celui du HEMT pseudomorphique. L’épaisseur critique constitue donc
le parameétre essentiel & maitriser durant la croissance du matériau pseudomorphique
GalnAs sur GaAs en vue de la réalisation de composants hyperfréquences hautes per-

formances.

Cristal GaAs InAs
a (107%/K) 6 5.19

Tableau 1.3: Coefficients de dilatation de GaAs et InAs.




chapitre 1 15

Figure 1.6: Relaxation de la contrainte par une dislocation de misfit
a l'interface GalnAs/GaAs.

En effet, un transfert optimum des électrons depuis la couche dopée vers le puits
d’un HEMT ne peut avoir lieu que si ce dernier est suffisamment large [5] (une centaine
d’Angstréms environ). Comme nous allons le voir par la suite, I'étude de la croissance
du matériau pseudomorphique GalnAs s'est avérée de plus en plus complexe a mesure
que nous avons tenté de réaliser des structures de plus en plus contraintes par incorpo-
ration de taux d’Indium aussi élevés que possible. Malgré la complexité des mécanismes
de croissance et de relaxation. quelques modeles simples ont tout d’abord été développés
afin de prévoir les épaisseurs critiques; parmi ces modeles sont regroupés les modéles
statiques et les modeéles dynamiques basés sur les lois de 'élasticité lindaire ( € petit,
épaisseurs supérieures & une vingtaine d’Angstréms) [6) et appliqués a la croissance de

couches contraintes simples 4 I’équilibre thermodynamique.
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Il est & noter que dans le systéme GalnAs/GaAs, la différence entre coefficients
de dilatation étant faible (tableau 1.3), les contraintes d’origine thermique ne jouent

pas un grand réle dans le mécanisme de relaxation et sont négligées dans les modeéles.

Modeéles statiques

Les premiers modéles, proposés par Van Der Merwe (7], People et Bean [8] et
Matthews [10], reposent sur un calcul d’énergie liée & la contrainte dans la structure
parfaite, puis dans une structure contenant des dislocations a 'interface substrat-couche
contrainte. Ces modeles sont dits statiques car ils ne prennent pas en compte le mé-
canisme de nucléation des dislocations mais se basent sur le constat qu’elles existent
désormais 3 l'interface. L’énergie interfaciale E. liée & la contrainte est calculée a
l'aide de la formule (1.9) alors que le calcul de I'énergie Ep liée aux dislocations
différe selon les modéles: Van der Merwe se base sur le calcul des forces exercées par
les atomes du substrat et du matériau pseudomorphique [12]; People et Bean calculent
Ep & partir de ’énergie associée & une dislocation vis. Van der Merwe comme People

et Bean définissent hc en équilibrant ces énergies:

E. = Ep (1.10)

Matthews calcule Ep & partir d’un réseau carré de dislocations coin de vecteur
de Biirgers paralléle au plan d’interface (dislocations qui relaxent le plus efficacement
la contrainte) ; son calcul de hc difféere des précédents. En effet, ce dernier suppose que
lorsqu’il y a apparition de dislocations, la déformation £ diminue et I’énergie totale

du systéme

E=FEp+ E, (1.11)
passe par un extrémum:
dF
= = 0 (1.12)

ce qui veut dire que le travail est nul, de méme que la somme des forces agissant sur la

dislocation apparue a l'interface.
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Figure 1.7: Modele single Kink (a).
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Figure 1.8: Epaisseurs critiques calculées et mesurées dans le cas

d’une couche simple GalnAs épitaxiée sur GaAs [83].
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Modéles dynamiques

Afin de prendre en compte le mécanisine de formation des dislocations de mis-
fit, Matthews et d’autres auteurs ont développé des modéles que 'on qualifiera de
dynamiques. ‘

C’est en se basant sur des faits expérimentaux que Matthews [9] a développé un premier
modéle dynamique dans lequel des dislocations de misfit apparaissent aprés courbure a
’interface contrainte de dislocations issues du substrat : modeéle single kink (figure 1.7a).
Matthews et Blakeslee [11] se sont basés sur 'observation de dislocations émergentes
dans GaAs/GaAsP épitaxiés sur GaAs, dislocations dont le nombre se trouve trés ré-
duit aprés épitaxie d’un superréseau contraint qui les courbe aux interfaces ; Radzimski
[13] observe le méme phénoméne avec des superréseaux GalnAs/ GaAsP épitaxiés sur
GaAs. De méme Klem [14] a montré dans le systéme GalnAs/GaAs V'influence de la
densité de dislocations présentes dans le substrat GaAs: & 1’aide de mesures d’effet Hall
et de photoluminescence 1’auteur a observé qu’au voisinage de I’épaisseur critique, le
nombre de dislocations de misfit estimé était fonction du nombre de dislocations ini-
tialement présentes dans le substrat.

Dans son modéle, Matthews s’inspire de son calcul statique en équilibrant la force de
Peach et Kohler due au champ de contrainte agissant sur la dislocation pour la courber

3 l'interface avec sa tension de ligne:

b(1—vcos?6) 1 he
h. = ~ ¢ —+1 1.1
©T BO(1+v)cosh € (b+ ) (1.13)
b: vecteur de Biirgers
a: angle entre vecteur de Biirgers et ligne de dislocation.
A angle entre direction de glissement et direction du plan d’interface.

Matthews a par la suite développé un second modéle dynamique basé sur la
nucléation d’une demi boucle de dislocation & partir de la surface qui glisse vers l'in-
terface: nucléation qui peut étre hétérogéne (précipité, concentration de contrainte) ou
homogéne comme dans le cas de systémes fortement contraints: ainsi Breen [15] mit
en évidence dans le systéme GalnAs/GaAs le changement de morphologie du réseau de
dislocations di & la nucléation homogéne de boucles de dislocations et A leurs interac-
tions pour des taux d’Indium élevés (x = 0.4) & partir de 50 A ; de méme Dixon [17]
a observé l'existence d’une premiére épaisseur critique égale & celle calculée par People

et Bean, puis la nucléation de nouvelles dislocations quand & > 1,75 %. Bien d’autres
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modeles encore ont été développés parmi lesquels celui de Marée, de Van De leur . . .;
Marée [16], par exemple, base son calcul sur I’énergie d’activation d’une demie boucle de
dislocation dissociée nuclée a la surface et définit 1’épaisseur critique comme 1’épaisseur
de matériau nécessaire pour que cette boucle soit stable. Quelques courbes d’épaisseur
critique sont représentées figure 1.8; on notera la dispersion entre les modéles mais

également entre les épaisseurs critiques mesurées par différentes techniques.

Certains auteurs avancent que la dispersion des résultats expérimentaux est liée
a la différence de sensibilité & la relaxation des méthodes utilisées [18] [19]. Cependant,
de tels arguments ne suffisent généralement pas pour expliguier les désaccords observés
et ne nous permettent pas de juger parmi les modéles simples présentés ci-dessus, lequel

semble le mieux adapté a la croissance de GalnAs sur substrat GaAs.

Afin d’expliquer la mesure d’épaisseurs critiques généralement supérieures aux
modeles, d’autres arguments portant sur certaines propriétés des matériaux présents

ont été cités parmi lesquels:

o lexistence de déformations en surface dans les films minces dues au fait qu’a
I’équilibre le parameétre de maille est fonction de ’épaisseur du film : si ces défor-

mations sont négatives, de méme que ¢, hc se trouve augmentée [20];

e 'influence des forces de Peierls, forces de frottement qui génent le glissement des

dislocations et donc le mécanisme de relaxation de la contrainte [9] [21];

e ’action de l'environnement de la dislocation (impuretés), évoquée par Fox [22].

De plus, comme le soulignent Fox et d’autres auteurs, I’existence d’une ciné-
tique de relaxation peut dans certains cas et selon les conditions de croissance modifier

I’épaisseur 3 partir de laquelle cette relaxation a lieu.

Cinétique de relaxation : métastabilité

Dodson et Tsao [23] [24] ont développé des modeles de relaxation vérifiés expéri-

mentalement avec le systéme SiGe/Si.

Ces modeles, basés sur l'activiation thermique des vitesses de glissement des

dislocations et ’existence de contraintes d’excés critiques viennent nous éclairer sur
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Pinfluence de la température et éventuellement la vitesse de croissance.

La conséquence de cette cinétique, et de l’existence de plusieurs modes de re-
laxation de la contrainte, est qu'une couche contrainte qui n’aurait pas encore "eu le
temps” de nucléer des dislocations de misfit suivant le mode single kink par exemple
(figure 1.7a), peut étre ”stabilisée” aprés épitaxie d’une couche non contrainte; cette
nouvelle structure pouvant présenter une épaisseur contrainte insuffisante pour relaxer
selon le mode double kink (voir plus loin (figure 1.7h)) [25].

Cet argument a pu étre vérifié expérimentalement sur des structures HEMT’s
pseudomorphiques AlGaAs/ InGaAs/ GaAs [26] et sur des puits quantiques GaAs/

GalnAs/ GaAs [27] au moyen de recuits au-deld de la température de croissance.

Ces expériences montrent que des structures de bonne qualité peuvent étre ob-
tenues avec des épaisseurs au-deld du critére de Matthews et que, si elles sont en-dega
du critére de Hull [28] (ou Matthews-Blakeslee - voir ci-aprés), restent stables vis-a-vis
des recuits, alors que les structures ne respectant pas ce critére, structures dites méta-

stables, se dégradent en retrouvant leur état d’équilibre pendant le recuit.

Différents auteurs ont par ailleurs montré I'importance de ces cycles thermiques
pour s’assurer de I'optimisation des conditions de croissance [29] et de la stabilité mé-

canique et physicochimique des hétérostructures [30] (31].

Structures multicouches simples

Les applications optiques et électroniques développées  partir de matériaux épi-
taxiés se sont enrichies avec l’apparition de structures pseudomorphiques multipliant

les combinaisons de matériaux épitaxiables.

Ces composants nécessitent souvent des structures plus complexes que la couche
contrainte simple ou le puits quantique contraint; ainsi des couches contraintes gra-
duellement (compositions variables) ou des structures comportant plusieurs couches

contraintes sont parfois requises.

Il ne va pas sans dire qu'en général, la prévision d'une épaisseur critique est
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trés difficile. Cependant, I’étude de structures multicouches simples (les superréseaux
contraints ou multipuits quantiques contraints) a permis de dégager quelques principes

concernant le comportement de ces structures vis-a-vis de la relaxation.

Ces structures sont généralement constituées par la succession de n périodes
de t; A de matérian 1 désadapté de €; par rapport au substrat, %o A de ma-
tériau 2 désadapté de g2 (figure 1.9a); ces derniéres présentent des comportements

nouveaux vis-a-vis de la relaxation liés & I’apparition de deux types d’épaisseur critique.

Le premier type fiit explicité par Matthews et Blakeslee [11] : I’épaisseur hcump
environ quatre fois plus grande que celle du premier modéle de Matthews (le deuxi¢me
terme de I’équation 1.13 étant multiplié par 4) prévoit la relaxation de chaque couche
contrainte par le mécanisme de "double kink” (figure 1.7b), c’est-d-dire la relaxation
incohérente par nucléation de dislocations de misfit & chaque interface (figure 1.9b). Le
second type proposé par Hull et al [28] prévoit, si I'épaisseur de chaque couche t; ( t2)
est inférieure 4 la premiére épaisseur critique homp(e1) ( homp(es)), 'existence d’une
seconde épaisseur critique hgp qui caractérise l'ensemble de la structure qualifiée par

son épaisseur totale hr et son désaccord moyen par rapport au substrat &, :
hr = n.(t] +t2) (1.14)

_ tigr + 16

mc (1.15)

La relaxation dans cette structure peut débuter suivant le mode ”single kink”
lorsque hr atteint I’épaisseur critique h. fonction de &, calculée par exemple &

partir du modéle de Matthews (équation 1.13):
hem = he(em) (1.16)
La structure relaxe alors de maniére cohérente, c’est-a-dire sans défaut si ce n’est

4 la base du superréseau contraint (SRC), 4 la premiére interface contrainte (figure 1.9¢)

par nucléation de dislocations de misfit pouvant trouver leur origine dans le substrat.
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a) Superrésean parfaitement contraint.
b) Relaxation incohérente de la contrainte dans le superréseau.

¢} Relaxation cohérente de la contrainte.
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Ce phénomene a été étudié pour des SRC GalnAs/GaAs. C. Herbeaux [32][83], a
étudié le mécanisme de multiplication des dislocations a la premiére interface pour des
taux d’Indium compris entre 8 et 18%. Pour des taux plus importants, 30 & 35%, Rajan
[33] a de plus observé de rares dislocations de misfit traversant la structure SRC, ces
dislocations étant largement perturbées & proximité de chaque interface, prenant ainsi
la forme de zig-zag (modele "super kink”). Cependant Grey [34] a montré les limites du
modéle de Hull en mettent en évidence 'influence de I’épaisseur des barriéres de GaAs
sur l’interaction entre champs de contraintes de chaque couche de GalnAs par mesure
RHEED pendant la croissance et ensuite par photoluminescence, ces interactions ve-

nant réduire la valeur de h..

Les remarques concernant la cinétique de la relaxation sont encore plus vraies
dans le cas de ces structures qui présentent plusieurs interfaces contraintes. Ainsi Gour-
ley et Fritz [18][19] montrent par des mesures de pliotoluminescence, le passage de
hc = 190 A dans un puits quantique simple de GalnAs(x = 0,18) sur GaAs, 3 250 A
dans un SRC (300 A selon le modéle de Matthews et Blakeslee).

Conclusion

La relaxation de la contrainte durant 'épitaxie d’une structure pseudomorphique
est un phénomeéne complexe, thermiquement activé, difficile & étudier théoriquement
comme expérimentalement et ce, d’autant plus que la structure épitaxiée est compli-

quée.

De plus, la croissance et la relaxation du matériau contraint sont d’autant plus cri-
tiques (c’est-a-dire fonction des conditions de croissance) que la structure est contrainte,
ce qui rend trés difficile leur simulation par des approches thermodynamiques ou ato-

mistiques simples.

Par conséquent, nous retiendrons que les modéles & 1’équilibre constituent plutot
une limite inférieure pour épaisseur critique; limite que la méthode de croissance par

jets moléculaires peut dépasser d’autant plus qu’elle a lieu loin de ’équilibre.

C’est pourquoi une étude expérimentale in situ (RHEED) et aprés croissance

(photoluminescence, microscopie électronique, effet Hall) sera décrite dans le prochain
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chapitre afin de préciser 'influence des conditions de croissance sur la qualité des épi-
taxies GaInAs/ GaAs.

1.2 Evolution des propriétés physiques avec la composi-

tion et avec la contrainte

Le développement qui va suivre rassemble les évolutions de quelques parameétres
caractéristiques des matériaux III-V qui nous seront utiles pour ’étude de I’hétéro-
épitaxie AlGaAs/ InGaAs/ GaAs; on ne sera donc point étonné d’y trouver des données
relatives & 1’AlAs et & lalliage Gaj—y Al, As. Les influences respectives des compo-
sitions dans ces alliages Gaj,Aly As et Gaj_.In, As sont ensuite présentées dans
les matériaux & 1’équilibre; enfin, seront discutés les effets de la contrainte liée a la

désadaptation de maille du matériau pseudomorphique GalnAs épitaxié sur GaAs.

1.2.1 Structure de bande des matériaux non contraints

Les structures de bande des matériaux binaires GaAs [36], InAs [36] et AlAs [37]
sont représentées sur les figures 1.10, 1.11 et 1.12. En ce qui concerne les présentes
applications électroniques de ces matériaux semi-conducteurs, nous nous intéresserons

aux derniéres bandes d’énergies peuplées : la bande de valence et 1a bande de conduction.

Comme on peut le voir (figures 1.10 et 1.11) dans le GaAs et I'InAs, la bande de
conduction et la bande de valence présentent respectivement leur minimum d’énergie
I's et maximum I's au méme point, le centre de la zone de Brillouin, nommé valiée
T (£ = 0) (figure 1.13). Ces deux bandes sont séparées par une bande d’énergie
interdite de valeur Eg appelée gap. Dans cette configuration, le gap est direct. De
plus, la bagde de valence est constituée d’une bande de trous lourds et d’une bande de
trous légers dégénérée en I'. L'alliage Gaj_, In, As présente un diagramme de bande
proche de la moyenne des énergies de GaAs et InAs compte tenu de la composition
[38];

a 300K :

EL =1,424 — 1,615z + 0,555z [39] (1.17)
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2 T7K:

E; =1,508 - 1,47z + 0,375z [41] (1.18)

Dans le cas de AlAs (figure 1.12), le minimum de bande de conduction se trouve
en vallée X ; de ce fait, le gap du matériau est indirect et calculé entre vallées I' (T'y5)
et X(X1). L’alliage Gaj—y Al, As présente un gap direct pour des taux d’aluminium
inférieurs a y = 0,44, point de croisement des vallées T et X , puis ce gap devient
indirect. Ainsi, d’aprés Adachi [40];

a 300K :
y<0,44 El=1424+1,247y (1.19)
y>0,44 EF =1,9+1,125y+0,143y (1.19")
a 2K:
y<044 E] =1,519+ 1,36y +0,22y? (1.20)
Remarque: Cette transition gap direct - gap indirect constitue une premiére

limitation du taux d’Aluminium dans le matériau GaAlAs pour
certaines applications, mais comme nous le verrons plus tard, ce
taux se trouve plus sévérement limité encore par ’apparition des
centres DX dans GaAlAs dopé Silicium pour x = 0,24 environ dans

les conditions classiques de dopage.
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1.2.2 Effets de la contrainte sur la structure de bande

Du fait de la compression biaxiale nécessaire & la déformation de la maille cristal-
line GalnAs (1.2), la structure de bande ainsi que les propriétés de transport se trouvent
modifiées. Etant donné que la contrainte se trouve liée & la déformation de cette maille
et aux compliances du matériau, on préferera exprimer les évolutions 3 partir de cette
déformation ¢ , plus significative pour nous car elle représente la désadaptation (misfit)
entre GalnAs et le substrat GaAs. De plus, £ et les compliances sont entiérement dé-

terminées par la composition z dans le ternaire Gaj—In; As par des relations simples.

Apres résolution de 1’équation (1.4), nous pouvons écrire le tenseur des défor-
mations Z comme la résultante d’une compression hydrostatique (tenseur isotrope de
trace —AVX <0 (eq.1.7)) et d'un cisaillement de la maille (tenseur de trace nulle) dont

les effets vont ensuite étre présentés.
2 c
e 0 0 5 (1 - 'C*ﬁ) € 0
=loe 0 0o . 3(1-%2) 0
0 0 -2&ze 0 0 3(1-82)e

it

ol

1(1+261). 0 0

+ 0 1(1+2%u). 0 (1.21)
0 0 ~2(1-2%)e

1.2.2.1 Modification de la structure de bande: en k = 0

La modification de la structure de bande peut étre décrite selon le formalisme de
Pikus et Bir:

e la compression hydrostatique de la maille provoque un accroissement du gap du

fait du rapprochement des atomes;

e le cisaillement léve la dégénérescence de la bande de valence en deux bandes de
trous lourds et légers et les surfaces isoénergies sphériques en vallée T' deviennent

des ellipsoides.

Les évolutions schématiques en vallée I' sont représentées sur la figure 1.13. On

constate que lorsque le matériau est contraint, le cisaillement induit une anisotropie du
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diagramme de bande : la masse effective des porteurs devient dépendante de la direction
Kj ou K, repérée par rapport au plan de la contrainte biaxiale, c’est-a-dire le plan

du canal paralléle & ’hétérojonction.

Comme le rappelle Ruden [42] pour ¢ < 0, le systéme présente en k=0 une
premiére bande de trous relativement légers LHj dans la direction Kj, puis une se-
conde bande de trous lourds HH| et inversement une bande de trous lourds HH

dans la direction K, puis une bande de trous plus légers LH .

Ces évolutions sont similaires & celles dues & une traction uniaxiale [43] [44]. La
résolution de ’équation de Schrédinger dont I’Hamiltonien tient compte de la contrainte
hydrostatique permet alors de calculer les écarts entre bande de conduction et bande
de valence: | |

Ci1 —Ci2
—_— %

Egr = Be = By = By + 20— =

(1.22)

Eg = gap du matériau non contraint

a =  potentiel de déformation hydrostatique

Apreés prise en compte de la contrainte de cisaillement dans I’Hamiltonien, la
résolution de cette équation permet de calculer le mouvement de chacune des bandes

de trous par rapport & la bande de valence non dégénérée :

Ci + 20126

6=0
Cn

(1.23)
b =  potentiel de déformation par cisaillement.

Cependant le couplage bande inférieure de trous (H Hy = LH,) - bande spin
orbite, réduit le déplacement de cette bande de 10 meV environ pour & < 0 [45]. Les

écarts bande de conduction-bande de trous s’écrivent alors dans le cas présent:

Cii—-Cip

Ci1 +2Cy9
Egmu. = EQLH// = Eg + [2a Cn b uCu ] ¢ (1'24)
Cu—Ci ,,Cu+2C
Boryy = Egyyy, = Eq+ [20, 11011 2 +b ”gu 12] & — 10 meV (1.25)
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Des mesures optiques (photoluminescense, absorption) confirment cette réparti-
tion. Les potentiels de déformation a et b sont interpolés entre les valeurs connues de
GaAs et InAs.

Potentiel (ev) a b
GaAs -8,4 -2
InAs -6 -1,8

Tableau 1.4 : Potentiels de déformation de GaAs et InAs

Le matériau InAs et l'alliage GalnAs présentent a 1’équilibre des masses effectives
plus faibles que GaAs et un Aer; plus grand, ce qui explique les espoirs fondés
sur ce matériau du point de vue du transport. Cependant, la contrainte appliquée
dans le matériau pseudomorphique modifie ces propriétés d’une maniére significative.

L’évolution de la masse effective des porteurs peut étre calculée de différentes maniéres:

e par interpolation entre les valeurs connues dans GaAs et InAs, ce qui est raison-

nable dans les matériaux & I’équilibre;

e par application d’un résultat de la méthode K.P. reliant masse et gap du matériau
[39]:

2
pe ([ 2 1 :
m* * 3 (E'g + A, +Eg) (1.26)

dans le cas présent Ao << Eg

1 p?
—_—=1 = .
m* E, (127)
ce qui nous permet de calculer la variation de masse effective a partir du gap du

matériau contraint :

Bgst
m:t = Slls—m"
Egst + ('Tri'*_) Ey‘

(1.28)

dans le cas des électrons et trous légers: m* << 1
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mt, = %q—‘ (1.29)

Comme on peut le voir figure 1.14, la contrainte altére sensiblement la réduc-
tion de masse effective liée & I'incorporation de I'Indium dans l’alliage GalnAs. Ce
calcul simple basé sur les effets de la contrainte hydrostatique uniquement ne permet
de rendre compte, ni des anisotropies de masse effective en vallée I', ni des évolutions
de ces masses. Il est & noter cependant que Liu et al [49] ont mesuré I’évolution de m3
dans des HEMT’s pseudomorphiques par résonnance cyclotron et obtenu des résultats

compatibles avec ce calcul pourvu que I’on tienne compte des effets de non parabolicité.

Récemment des calculs de masse effective par la méthode des liaisons fortes ont
été développés par Priester [50] (tableau 1.5) et par Jaffé [51]. Les deux auteurs mon-
trent des évolutions dramatiques dans le cas des électrons dans la direction K , alors
que la masse effective des électrons dans la direction K], bien que supérieure a celle
dans le matériau non contraint, reste en deca (calculs de Priester) ou trés proche (cal-
culs de Jaffé) de la masse calculée par la méthode K.P. (figure 1.14). On remarquera
que la masse des électrons dans la direction K| est pratiquement égale & la masse
des électrons dans GaAs, ce qui est & relier avec le fait que dans cette direction qui est
celle de la croissance, le matériau. pseudomorphique présente la méme maille que son
substrat GaAs.

X m°’ m’
L "/

0 0.068 -

0.1 0.067 0.061
0.2 0.068 0.056
0.3 0.068 0.055
0.4 0.068 0.051
0.5 0.068 0.049
0.6 0.067 0.044

Tableau 1.5: Masses effectives des électrons dans GaInAs.
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composition x

Figure 1.14: Masses effectives des électrons dans GalnAs.
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1.2.2.2 Modification de la structure de bande

Influence de la partie hydrostatique de la contrainte

L’application de la contrainte a pour effet de faire varier les positions respectives
des minima de bande de conduction en vallées I', L et X. Les variations de E"[;, E{,’ et
E'{,{ en fonction de la pression hydrostatique P dans GaAs ont été publiées par Wolfor
[52]. Dans le cas de GalnAs, cette pression peut étre calculée & partir de I’équation (1.8)
et nous supposerons que GaAs et GalnAs se comportent de la méme maniére vis-a-vis

de cette contrainte P exprimée en Pa.

1 2 2 C?
P= -3 (0z +0y+0;) = ~3% ="3 (Cu +Cl2 — E’f) € (1.30)
AET =10,710"1.P v
AEL =55810"1.P eV (1.31)
AEX =-13410"1.P eV

Influence de la partie cisaillement de la contrainte

Le cisaillement provoque outre I’apparition d’une anisotropie de masse des élec-
trons en vallée T, la levée de dégénérescence des six vallées X : le minimum énergétique
des deux vallées perpendiculaires au plan de croissance (notées X*) augmente alors
que le minimum des autres vallées dans le plan de croissance (notées X ~) diminue, ce

qui aura pour effet d’accélérer le transfert des électrons vers ces vallées.

Nous venons donc de voir que pour le transport les parameétres importants pou-
vant étre déduits des calculs de diagramme de bande, c’est-A-dire les masses effectives
et écarts énergétiques entre minima de vallées évoluent dans le sens de la dégradation
avec la contrainte. Toutefois, le constat d’un effet bénéfique ou non de ’incorporation
d’Indium et de la contrainte qui en résulte ne peut étre fait qu’aprés une simulation
des vitesses et mobilités tenant compte de paramétres essentiels tels que les taux d’oc-

cupation des vallées et les probabilités d’interactions.

1.2.3 Influence de la contrainte sur le transport

Thobel et Baudry [53] [54] ont développé une étude Monte-Carlo & partir des

évolutions précédemment décrites avec les masses publiées par Jaffé. Leurs résultats
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montrent que du point de vue de la loi de vitesse on de celui de la mobilité des por-
teurs, les effets de l'incorporation de I'Indinmn se trouvent inhibés par la contrainte et
ce pour des taux inférieurs & 25% environ, le matérian présentant les mémes propriétés
que GaAs. Ce n’est que pour des taux largement supérieurs que le matériau GalnAs
présente, méme contraint des propriétés supéricures a celle de GaAs (figures 1.15, 1.16
et 1.17). Ce résultat tend 3 montrer que la supériorité d'un HEMT pseudomorphique
GaAlAs/GalnAs/GaAs sur un HEMT conventionnel GaAlAs/GaAs ne peut étre ex-
pliquée par ’amélioration du transport dans le canal du moins pour les faibles taux
( X < 25%) mais plutét par une densité de charges Ng plus importante (chapitres 2
et 3). Ce résultat montre également l'intérét potentiel d'un HEMT pseudomorphique
4 fort taux d’Indium ( X > 30%) qui bénéficierait a la fois d’un Ny élevé et d’une
dynamique améliorée par rapport & GaAs. Cependant cette montée en Indium s’avere
difficile du point de vue de la croissance: épaisseur critique (chapitre 1.1.3), effets de
la contrainte sur le mode de croissance; ces problémes seront exposés dans le chapitre
suivant. De plus, le modéle ne prend pas en compte les mécanismes d'interaction sur
impuretés résiduelles, dislocations de misfit, fluctuations de composition et rugosités
d’interface: les interactions avec les défauts rencontrés dans ce type d’épitaxie et large-
ment dépendants des conditions de croissance étant néfastes au transport électronique.

Cependant notre précédente analyse est peut étre pessimiste du fait que les cal-
culs basés sur les formules issues de K.P. prennent seulement en compte la pression
hydrostatique et utilisent les masses calculées par Jaffé plus importantes que les masses

calculées par Priester dans la direction K.

7
Z.SY (10 emss)
2.0F
.S
1.0F
A A GalmAs non
[ contraint
0.5 wur A bty GeFfs
C ——GalrRs
0.0C s s N . . . contraint
0 S 10 1S 20 25 30 E (kVscm)

Figure 1.15: Calcul Monte-Carlo de la vitesse moyenne des électrons

dans le matériau GalnAs x = 25 % en volume a 300 K.
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Figure 1.16: Calcul Monte-Carlo de la vitesse moyenne des électrons
dans le matériau GalnAs x = 65 % en volume & 300 K
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Figure'1.17:

™ T T ~T T T— T _—

x (fraction d’indium)

Calcul Monte-Carlo de la mobilité des.électrons dans GalnAs

2 300 K en fonction du tanx d’Indium X.




36 chapitre 1

1.3 Meéthodes de caractérisation des structures épitaxiées

L’essentiel de ’étude décrite dans le prochain chapitre porte sur 1’épitaxie par jets
moléculaires des structures 4 base de matériau contraint GalnAs sur substrat GaAs.
Mise & part I’analyse in situ par mesures RHEED pendant la croissance, I'influence des
paramétres de croissance sur la qualité de chaque structure est étudiée aprés épitaxie,
au moyen de différentes méthodes de caractérisation. Ces méthodes sensibles a divers
parameétres du matériau tels que le paramétre de maille, ainsi que la structure de bande

et le transport électronique sont présentées ci-apres.

1.3.1 Diffraction des rayons X

Cette méthode simple, relativement rapide et non destructive, est essentiellement
sensible aux parameétres de maille dans la structure étudiée. Dans le cas présent, cette
caractérisation a été effectuée au laboratoire de Métallurgie Physique de I’Université
de Lille I. Les rayons X issus de sauts d’électrons sur des niveaux profonds d’atomes
apres excitation par bombardement électronique intense (qq keV) d’une anticathode
d’un élément métallique, peuvent avoir des longueurs d’onde de ’ordre de I’A. Ceux-ci
peuvent donc, apres interaction avec le réseau cristallin, nous renseigner sur sa structure
et son paramétre de maille. Les interférences constructives résultant de la diffraction
d’un rayonnement X incident sur des plans cristallins donnés donnent lieu & des taches

de diffraction dont on observe la position (pics d’intensité) & 'aide d*un diffractométre.

Le diffractomeétre le plus simple consiste en une source de rayons- X, dans notre
cas une cible de Colbalt générant les raies Ko, = 1,78892 A; K,, = 1,79285 A, un
goniométre 6,20 et un photodétecteur (figure 1.18). Ce montage présente I’avantage
d’étre simple mais souffre de cette simplicité: en effet, si les intensités mesurées sont
satisfaisantes, la proximité des deux raies peut s’avérer génante, de méme que la diver-
gence du faisceau de rayons X émis par la source (dans notre cas, ’angle d’ouverture
depuis la source est d"une minute avec le meilleur collimateur). Cependant comme nous
le verrons dans le prochain chapitre, ’application de la méthode présentée ci-dessous
constituera un compliément utile dans ’étude des superréseaux contraints; ’étude sur '

des couches contraintes simples s’avérant difficile avec cette méthode.
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Figure 1.18: Diffractométre a rayons X.
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Figure 1.19:  Diagramme de diffraction des rayons X d'un SRC.
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1.3.1.1 Mesures sur des superréseaux contraints

Considérons un superréseau parfaitement conitraint représenté figure 1.9a. Ce
dernier est constitué d’un empilement de dix périodes: ng monocouches de GalnAs
de paramétre de maille af (eq. 1.6) et n; monocotiches de GaAs de parametre ay
dans la direction de la croissance. La période de ce SRC vaut alors:

__ mgey +niay

€= (1.32)

Le réseau réciproque du réseau cristallin comporte alors dans la direction de la
croissance (001) les noeuds de la structure espacés de ;11 et ;ll- mais également des
2

noeuds de surstructure tous les C*:

2 1 1

C"'=—p—— << — et — 1.33
ngag + niay ag aq (1.33)
Parmi ces noeuds, le noeud
c* = (n) +n9)C” (1.34)
peut étre vu comme celui du SR moyen de parameétre de maille 2c, compris entre a
et ay:

nzaé‘ + niaj

a1 < 2= < ay 1.35
(n1 +ng) 2 (1.35)
superréseau de composition moyenne :
G =2 g (1.36)
ny + ng

De ce fait, de méme que ’on attribue 'indice n a la réflexion de Bragg sur une

famille de plans atomiques distants de dgg; = a, le parametre de la maille:

2d0018'in0 =nA (1.37)
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On attribuera 'indice L au pic issu de la réflexion de Bragg sur des plans ato-
miques distants de C , la période du SRC qui peut étre vue comme une réflexion

d’indice n sur des plans fictifs distants de 2c, le paramétre moyen du SR.:

2(2¢)sind = nA (1.38)
2Csind = LA (1.39)
L= ﬂiz’ﬂn (1.40)

Des pics satellites équidistants correspondant & des réflexions d’ordres L &= m pro-

viennent alors de la surstructure: noeuds équidistants de C* dans le réseau réciproque.
La loi de Bragg

2Csind = (L £ m)A (1.41)

permet alors de situer ces pics (figure 1.19):

sinf  LEtm (ny+np) m
X - 2¢ ~ i "Eac (142)

Le dépouillement du diagramme de diffraction s’effectuera comme suit :

e la distance 2 # mesurée entre les pics permet de calculer la période C du super-

réseau ;

e la localisation du pic moyen d’indice L fournit le paramétre moyen et donc
le taux moyen # du superréseau (eq. 1.2, 1.5, 1.6). Connaissant les temps de
croissance tj,t2 de chacun des matériaux et compte tenu de la relation entre

vitesses de croissance:

VCGarnas = VCgaa,/(1 — ) en monocouche/unité de temps (1.43)

n2 = VCGaInA: X t2 (1'44)




40 chapitre 1

N1 = Vogaas X ti (1.45)

le taux réel z peut étre calculé:

1+ t1/t2

T= m (1.46)

Relaxation cohérente du SRC

Cependant comme nous avons pu le voir précédemment (chapitre 1.1.3), la contrainte

peut étre relaxée dans le superréseau ou A sa base une fois 1’épaisseur critique dépassée.
Dans ce dernier cas (relaxation cohérente) les parameétres de maille des deux maté-
riaux évoluent en méme temps vers un parameétre d’équilibre af calculé en minimisant
I’énergie élastique stockée par unité de surface. Pendant la relaxation en effet, I’énergie
élastique due 3 la contrainte dans GalnAs diminue alors qu’une contrainte due a 'ex-
tension du GaAs apparait :

soit a” le parameétre de maille de GaAs et GalnAs dans le plan de croissance du SR
relaxé et €1,e2 les déformations relatives des matériaux:
_a' —a a” — ag

€1 = y €2 =
ai a3

(1.47)

I’énergie élastique stockée s’écrit maintenant en supposant les compliances des maté-

riaux peu différentes:

dE _ Ct, 2 2
&= (Cn + Ci2 — 261_1— (hlEl + h2€2) (1.48)

a 1’équilibre la variation j‘g (%) est nulle, ce qui méne a la relation suivante en

supposant de; = des comme ajFaso:

hie1 + h2€2 =0 (1.49)

ce qui nous permet de calculer ce parameétre d’équilibre a¢ a partir de I’expression de
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a; et ao:

hla% + hQG%

1.50
hiai + haas ( )

ac#
comme aj#ag , nous assimilerons ce parametre d’équilibre au parameétre moyen du
SR:

e _ hiai1+ hgag

= 1.51
r T g (1.51)

Nous pouvons alors définir un coefficient de relaxation R, & partir du parameétre de

maille dans le plan de croissance du superréseau:

ar = a1 + R(a; — a1) (1.52)

A partir de ce dernier, nous pouvons exprimer les déformations des matériaux dans le

plan de croissance:

_ (a1 —a2)+ R(a; — a1)

€2 - (1.53)
€1 =-R££LE—{E') : (1.54)

et au moyen des relations (1.2) (1.5) et (1.6), nous pouvons calculer les paramétres de

maille des matériaux relaxés dans la direction de la croissance:

_ Ci2
a =ap (1 20118) (1.55)

Ce calcul nous permettra de relier &, le paramétre moyen du superréseau hypo-
thétiquement relaxé et vu dans la direction de la croissance, avec le paramétre moyen
du supérréseau parfaitement contraint au moyen du coefficient de relaxation R estimé
par une autre méthode (microscopie électronique par exemple). Ceci nous permettra

donc d’établir, compte tenu des relations (1.1, 1.36 et 1.46) une correction des taux
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d’Indium z mesurés & partir du pic d’ordre L.

Cependant identification de ce pic proche de celui de GaAs n’est pas toujours
aisée du fait de la modulation des intensités des pics par le facteur de structure F du
superréseau. Un modeéle a alors été développé afin d’identifier ce pic par comparaison
du diagramme de diffraction avec le tracé de pics modélisés d'intensité I =ca | F P
Le détail du calcul du facteur de structure:

F=Y fiesp (m’ﬂkﬁ) (1.56)
i
qui exprime sous une autre forme les conditions de réflexion de Bragg (figure 1.20), est
présenté ailleurs [55].

K =K-Ky: différence des vecteurs d’onde réfléchis et incident ;

R vecteur de 1’espace direct = position de 1'atome diffractant I’onde
plane;

i facteur de diffusion de 'atome i.

1.3.1.2 Autres méthodes d’analyse basées sur les rayons X

Diffractions multiples

Le polychromatisme et la divergence de la source peuvent étre fortement réduits
par utilisation d’un ou plusieurs monocristaux diffractant le faisceau issu de I’antica-
thode et jouant alors le réle de source de rayons X de divergence largement inférieure a
la seconde d’arc, mais ce au détriment de son intensité. Ainsi a partir d’'une mesure de
double diffraction ot un cristal de Germanium joue le réle de source effective, Bartels
[56] a étudié les déformations dans le systéme GaAlAs/GaAs ot le désaccord de maille
reste toujours tres faible % <1,4.1073,

De méme Grundmann [57] a montré 1’anisotropie de relaxation de la contrainte
dans GalnAs épitaxié sur GaAs; ce dernier mesure le parameétre de la maille relaxée
dans les directions [110] et [T10] du plan de croissance a partir des réflexions de type
(224) (444) et [224] et [444] hors de ce plan.
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Topographie de rayons X

Cette technique qui permet de construire une image de I’épitaxie sur une épaisseur
supérieure & dix microns est obtenue par association de la mesure de I'intensité d’une
tache de diffraction donnée correspondant & une région de petites dimensions avec un
balayage du faisceau de rayons X sur 1’échantillon. Les variations d’intensité révelent les
écarts par rapport au cristal parfait, ainsi des dislocatioris ou des fautes d’empilement,
bienique non résolues individuellement, seront décelées grace a la déformation qu’elles
provoqﬁent. Cette méthode, rapide et non desctructive présente cependant 1’inconvé-

nient d’une faible résolution de quelques microns.
Conclusion
Les méthodes de caractérisation basées sur la diffraction des rayons X permettent

de juger en partie de la qualité des structures contraintes épitaxiées. Cependant, si le

matériau pseudomorphique est partiellement relaxé, la simple diffraction telle qu’elle

est décrite ci-dessus ne permet plus de déterminer avec certitude la composition en .

Indium du matériau épitaxié: la confrontation des résultats, obtenus avec ceux d’une
autre méthode telle que la photoluminescence sera alors nécessaire afin de déterminer

la composition exacte de la couche épitaxiée.

1.3.2 Photoluminescence

Introduction

La photoluminescence constitue un moyen de caractérisation rapide, non destruc-
tif et tres sensible & la qualité du matériau étudié. Cette technique qui permet d’étudier
séparément la qualité des puits quantiques et des autres couches plus épaisses d’une

méme épitaxie est décrite ci-dessous dans son principe.

Les mesures de photoluminescence reposent sur la création de paires électron-trou
dans le matériau étudié a partir d’un rayonnement d’énergie hv supérieure au gap et
émis depuis un laser, et sur 'obtention du spectre des recombinaisons radiatives de ces
porteurs. On observe en particulier les transitions dont I’énergie est proche du gap du

matériau étudié.
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D’autres méthodes basées sur ’absorption et les recombinaisons radiatives ont
été développées parmi Iesquelles I’excitation de photoluminescence ou I’on fait varier
I’énergie du faisceau incident pendant que ’on enregistre les recombinaisons des por-
teurs et la spectroscopie d’absorption ou le coefficient d’absorption du matériau est
enregistré en fonction de I’énergie du faisceau incident. Souvent comme dans le cas
présent, ces mesures sont effectuées & basse température afin de limiter les vibrations

du réseau cristallin.
1.3.2.1 Photoluminescence dans les matériaux massifs

Dans les matériaux massifs GaAs, GaAlAs ou GalnAs, on observe deux types de
recombinaisons radiatives, les recombinaisons intrinséques et les recombinaisons extrin-

séques.

e les recombinaisons intrinséques qui sont caractéristiques du matériau peuvent étre

soit :

— des recombinaisons bande & bande: bande de conduction - bande de valence

— des recombinaisons excitoniques: excitons libres formés de paires électrons-
trous mobiles dans le cristal, de rayon R, = 150 A et d’énergie de liaison
4 meV selon le modéele hydrogénoi'de dans GaAs

e les recombinaisons extrinséques associées aux impuretés dans le cristal qui pié-
gent rapidement les porteurs. Ces recombinaisons dominent dans les matériaux

faiblement dopés et quatre grands types s’y distinguent:
— les excitons liés & des impuretés : donneur ionisé ou neutre, accepteur neutre,
donneur neutre - trou libre.
— les recombinaisons bande de conduction - accepteur: Egc — E4
— les recombinaisons niveau donneur - bande de valence: Fp — Ey

— les recombinaisons donneur-accepteur: Fg — E4
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1.3.2.2 Photoluminescence dans les puits quantiques

L’association par épitaxie de matériaux a grand et petit gap a permis la réalisation
de puits quantiques. Ainsi lorsque ces derniers ne sont pas dopés, les courbures de
bande sont nulles, et les puits quantiques sont carrés, de méme que les barriéres qui les

séparent.

Les puits quantiques GalnAs/GaAs ont été étudiés par Marzin, Charasse, et Rao
[45] [46), ces derniers ont montré que ces structures étaient de type Il en ce qui concerne
les trous légers (figure 1.21b) i I'opposition de Memendez [58] (Type I) (figure 1.21a).
En effet, la contrainte induite dans GalnAs léve la dégénérescence de la bande de va-
lence, la bande de trous lourds formant un puits dans GalnAs de méme que la bande
de conduction et la bande de trous légers formant une barriére dans GalnAs et un
puits dans GaAs. De ce fait, & 4K les recombinaisons radiatives observées sont essen-
tiellement celles des excitons libres X (e, hh) dont ’énergie se trouve augmentée du
fait du confinement des électrons et des trous lourds H H| dans les puits (figure 1.22).
La transition e;, HH, du premier niveau quantifié o = 1 étant la plus intense. (Il est
& noter cependant que des excitons liés ont déja été observés dans des puits GalnAs
(59]). Le confinement, qui modifie non seulement ’énergie des porteurs libres dans les
puits mais également ’énergie de liaison des excitons dépend & la fois de la largeur L
des puits et des discontinuités de bande de conduction et de valence. Ces discontinui-
tés ont été calculées par différents auteurs [45-47] [60-62], ces derniers ayant montré
la quasi indépendance de la répartition AEq/AEqpy, avec la température et avec la
composition Xr,. Ainsi avons nous retenu la répartition Z—EAG—?%{I = 0, 7 qui méne par
approximation & une relation simple AE¢ = 0, 75z, publiée par Niki [60]. L’utilisation
de cette répartition, associée aux masses effectives présentées plus haut nous permet
alors de calculer les énergies de confinement Ecl et Egpi des électrons et trous lourds
dans les puits GalnAs, par résolution de 'équation de Schrédinger dans la direction de
la croissance et imposition de la continuité de la fonction d’onde ¢, et de la dérivée
—,,;11—.% aux interfaces GalnAs/GaAs.

L’énergie de confinement est cinq & dix fois plus grande pour les électrons que
pour les trous lourds dans I'intervalle de compositions étudiées (X = 0,05 & 0,35) du
fait que P’essentiel de AE, est reporté dans AE¢c et que les électrons sont beaucoup

plus légers que les trous.
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Figure 1.21: Superréseau de type I (a) - type II (b).
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Figure 1.22: Recombinaisons radiatives dans un puits quantique.
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L’énergie de la premiére transition observée s’écrit donc du fait de son caractére

excitonique 3 4K:

Epp=e1— HHy = Egyy + Bl + Eppyp — Eexc (1.57)

L’énergie de liaison de l'exciton se trouve augmentée du fait du confinement,
cependant, le diamétre de ce dernier reste souvent supérieur & la largeur des puits (ty-
piquement L = 100 A) et son énergie intermédiaire entre celle d’un exciton 3D et celle
d’un exciton purement 2D qui lui est quatre fois supérieure ; comme !’a calculé Greene
[63] dans le cas de puits de GaAs dans GaAlAs, cette énergie reste limitée a 8 meV
environ pour L = 100 A et dépend peu de la hauteir de barriére, valeur que nous
avons utilisé pour nos calculs d’énergie de recombinaisont E'py, dans les puits de GalnAs
de longueurs L proches de 100 A. Ces énergies sont représentées figure 1.23, dans le
cas GalnAs contraint et non contraint; les gaps des matériaux sont également tracés
dans ces deux cas. On trouve également sur ces courbes quelques points expérimentaux

publiés par Reithmaier [64] aprés utilisation de mesures indépendantes de Epr et Xpn.

Comme nous le verrons dans le chapitre suivant, la position des pics observés
nous permettra de vérifier les taux d’indium incorporés dans les puits GalnAs ainsi que

1’état de contrainte de ces derniers.

La largeur des raies constitue également un facteur de qualité des structures épi-
taxiées. Ainsi la largeur & mi-hauteur est influencé par les rugosités d’interface a I’échelle
du diamétre de I’exciton soit 300 A environ : une fluctuation AL = % une monocouche

provoquant un déplacement du maximum de la raie idéale sur une plage de 2 & 3 meV.
Cependant, d’autres facteurs viennent souvent masquer ce phénomene; ainsi les

inhomogénéités de composition peuvent survenir dans les structures. On peut chiffrer

les effets de ces derniéres par différenciation de I'équation (1.18).
1

dE = (~1,47 +0,75z) Az (1.58)

Une fluctuation Az = 5.103 pour z = 0,2 provoque un déplacement du maximum de

la raie de 6.6 meV, ce qui est important pour une telle variation (%‘s = 2.5%).
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Figure 1.24: Puits quantique dissymétrique (a) -

avec accumulation de portenrs (b).
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Toutefois, 1'élargissement le plus dramatique est observé lorsque la structure re-
laxe : inhomogénéité de la relaxation liée au champ de cotitrainte autour des disloca-
tions menant 3 un élargissement du spectre des énergies de recombinaison sur quelques
dizaines de meV, ceci ayant été confirmé expérimentalement par la corrélation de cet
élargissement avec la décroissance en énergie (relaxation) et en intensité (dislocations

= centres de recombinaisons non radiatives) [65] [66].

Comme nous venons de le voir, la photoluminescence va nous permettre de
juger de la qualité des épitaxies de puits quantiques contraints, mais cette mesure
reste influencée par deux paramétres distincts, le taux d'Indium incorporé et 1’état de
contrainte de la couche, de ce fait, plusieurs démarches ont été suivies afin de séparer
ces deux contributions: la croissance de structures en dega du seuil de la relaxation,
la croissance de couches épaisses dont on attend qu’elles soient complétement relaxées
et dont on mesure directement le gap et donc le taux d’Indium; I'apparition de raies
de photoluminescence de quelques dizaines de meV de largeur indiquant la relaxation

inhomogéne de la contrainte dans les structures intermédiaires.
1.3.2.3. Photoluminescence dans la structure HEMT pseudomorphique

Les structures de type HEMT AlGaAs/InGaAs/GaAs peuvent également étre
étudiées au moyen de la photoluminescence. Cependant, il nous faut remarquer deux

différences fondamentales avec les puits quantiques carrés GalnAs/GaAs:

e le puits n’est plus symétrique (figure 1.24a) di1 fait des hauteurs de barriéres plus
élevées coté GaAlAs; les énergies de recombinaison different alors légérement du

cas précédent [les interfaces ne sont pas réalisées avec les mémes matériaux];

e du fait du dopage dans GaAlAs, le transfert d’électrons libres dans le puits GalnAs

provoque la courbure des bandes dans la structure (figure 1.24b).

Dans ce cas, la recombinaison radiative des électrons et des trous lourds des pre-
miers niveaux d’énergie dans le puits a lieu sur une plage d’énergie bien plus large
déterminée par la structure mais également par le nombre de porteurs accumulés dans
le puits ainsi que leur localisation. Le calcul de la position des raies de recombinaison
nécessite ['utilisation d’un modéle autocohérent résolvant les équations de Schrodinger
et de Poisson, afin de déterminer les fonctions d’onde puis les fonctions de recouvrement

dans le puits.
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Pour le calcul des discontinuités de bande du c6té GaAlAs/GalnAs, nous avons
appliqué la régle de transitivité entre les trois matériaux GaAlAs, GaAs et GalnAs:

AEGaAIAa/GaInAa = AEGaAIA.s/GaAa + AEGaAs/GaJnAs (1'59)

Nous avons choisi, pour le systéme GaAlAs/GaAs une répartition des disconti-
nuités bande de conduction : bande de valence égale & 0,65 : 0,35, valeur proche de ce qui
est aujourd’hui communément admis [67]. Les discontinuités de bande de conduction

et de valence s’écrivent alors, compte tenu de ce qui a été dit précédemment.

AECGaAIAo/GaInAa =0, 65AE90¢AIA;/G¢A: +0, 7AE9HHGaAa/Ga1nAJ (1.60)

AEVHH-LGaAlAn/GaInAa =0, 35AE90..A1A,/G¢A. +0, 3AE9HHGaA¢/Ga1nA- (1.61)

Ces répartitions sont proches des calculs de Arent [61](81] dans la gamme de
compositions généralement rencontrées dans les HEMT’s (AEc/AEg = 0,7 pour des
compositions en Aluminium et Indium voisines de 0,2), et des mesures de Shakuka
[68] sur des multipuits quantiques GaAlAs/GalnAs pour lesquels ce dernier trouve un
bon accord dans la gamme de répartitions 0,55 - 0,70 et plus particuliérement pour
AFEc/AEggmr, =0,65.

De plus comme le montre ’auteur pour les compositions usuelles, la hauteur de
barriére c6té GaAlAs est suffisante pour que les trous légers soient également confinés

dans les puits GalnAs ol leurs niveaux d’énergies sont quantifiés (super réseaux de

type I).

Le cas des HEMT’s est & ce propos plus compliqué, la bande de trous légers pou-
vant se trouver dans le puits c6té GaAlAs et en dessous de la bande de valence coté
GaAs (figure 1.24b).
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Conclusion

Les mesures de photoluminescence qui ont été effectuées au Laboratoire de Struc-
tures et Propriétés de 1’Etat Solide nous procurent donc un outil de contréle rapide des
épitaxies, ce qui explique leur utilisation systématique en vue de I’étalonnage du bati

de croissance (détermination du taux d’Indium dans des structures non dopées).

De plus, cette mesure permet de juger de la qualité des puits quantiques GalnAs

(état de contrainte, rugosité des interfaces, homogénéité) mais également dans certains

cas, de celle des autres matériaux GaAs et GaAlAs d’une méme structure pseudomorphique.

C’est pourquoi 1'étude expérimentale de I'influence des conditions de croissance
sur la qualité du matériau GalnAs (et des interfaces avec celui-ci) épitaxié dans diverses
structures (puits quantiques simples ou multiples, couches HEMT’s, couches épaisses
relaxées) se trouve basée en premier lieu sur ces mesures et présentée dans le prochain

chapitre.

1.3.3 Analyses microscopiques

Introduction

Nombreux sont les ty‘pés de défauts qui peuvent apparaitre dans une épitaxie,
défauts dont la présence peut affecter certaines propriétés mesurées par les techniques
présentées auparavant (diffraction des rayons X, photoluminescence).

Cependant, une identification de ces défauts, n’est que rarement possible a par-
tir de l'altération des signaux mesurés par ces différentes méthodes. C’est pourquoi,
l'utilisation de diverses techniques d’imagerie des épitaxies (analyses microscopiques)

en surface comme en volume s’avérera trés utile pour notre étude expérimentale.

1.3.3.1 Microscopies optiques

L’observation d’un aspect métallique brillant (poli optique) suffit rarement pour

témoigner de la qualité de la surface épitaxiée.

Des défauts liés aux mauvaises conditions de préparation des échantillons ou de

la croissance elle méme sont observables avec le microscope de type métallographique
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dont nous disposons au laboratoire. Ce microscope est équipé d’un systéme d’éclai-
rage en champ sombre permettant un repérage et un comptage aisé des défauts ovales:
ces défauts dont Nambu [59] a établi une classification sont orientés selon la direction
cristallographique < 110 > et liés aux mauvaises conditions de nettoyage, & la non
stoechiométrie durant la croissance (insuffisance en Arsenic) ainsi qu’a la présence de
dislocations induites par le substrat. Des défauts circulaires liés a 1’éjection de goutte-

lettes de Gallium depuis la cellule du bati de croissance sont parfois observés.

La mise en évidence de dislocations émergentes a travers 1’épitaxie est possible
apres attaque dans une solution KOH chaud: des piqiires d’attaque apparaissent alors
en ces points d’émergence. La densité surfacique de défauts mesurée appelée EPD
(?Etch Pits Density”) constitue également un critére de qualité des-substrats avant

épitaxie.

1l faut remarquer que ’accumulation de dislocations en grand nombre est parfois
visible sans aucun traitement dans le cas de systémes contraints tels que GalnAs/GaAs
sous la forme de lignes ou ondulations paralléles aux directions de type < 110 > et qu’on
appelle "cross hatching”. La rugosité de la surface de ’épitaxie, difficile & observer sous
un éclairage normal, peut cependant étre mise en évidence a ’aide d’un dispositif a

contraste interférentiel de type Nomarski.
1.3.3.2 Microscopies électroniques

Microscopie électronique 4 balayage: M.E.B.

L’observation de détails des défauts apparus a la surface de I’épitaxie nécessite
de hauts pouvoirs de résolution obtenus avec le microscope électronique & balayage
Cambridge S400 dont est équipé le laboratoire. Les images sont alors obtenues & partir
de la mesure de l'intensité d’un courant collecté & la surface de I’échantillon pendant le
balayage d’un faisceau d’électrons focalisé en un point de cette derniére. Ces électrons
sont accélérés par une différence de potentiel comprise entre 0,3 et 30kV avant d’at-
teindre I’échantillon dont on métallise la surface sur une trés faible épaisseur (< 100 A)
afin d’améliorer la qualité des observations, des résolutions de I’ordre de la centaine

d’Angstroms étant disponibles.
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Microscopie électronique en transmission: M.E.T.

Il est également possible d’analyser un matériau dans son volume au moyen d’un fais-
ceau électronique: c’est le but de la microscopie électronique en transmission. Cette
technique nécessite 3 la fois des équipements pour la préparation des échantillons (amin-
cisseurs) et leur observation (microscope électronique en transmission), équipements
dont dispose le Laboratoire d’Etudes des Structures et Propriétés de I’Etat Solide de

L’Université de Lille I ot ont été réalisées les observations de nos échantillons épitaxiés.

Principe

Aprés émission depuis un filament parcouru par un courant, les électrons sont accélérés
par une différence de potentiel de quelques centaines de kiloVolts: & de telles énergies,
le faisceau d’électrons se comporte comme une onde plane de longueur d’onde asso-
ciée trés petite, pouvant étre diffractée par le cristal. Lorsque les électrons atteignent
P’échantillon, une partie du faisceau est transmise & travers ce dernier, alors que 'autre
peut étre diffractée par des plans atomiques satisfaisant a la relation de Bragg (figure
1.25).

L’utilisation d’un objectif et autres lentilles électroniques permet alors la pro-
jection du diagramme de diffraction de la structure étudiée, information utile quant a
I’étude de la structure et de 'orientation du cristal observé. Les images de microscopie
électronique peuvent étre construites, soit & partir des électrons transmis: images en
champ clair , soit a partir des électrons diffractés: images en champ noir. La tension
d’accélération de 200kV du JEOL 200 CX utilisé dans le cas présent est suffisante pour
obtenir des faisceaux de longueur d’onde X = 0,025 A, I'angle de Bragg 2 0 entre fais-
ceaux transmis et diffractés est alors proche de 1° pour des diffractions d’ordre (004)
dans GaAs, ce qui est suffisant pour construire au moyen d’un diaphragme placé au

foyer de 1’objectif une image en champ clair ou en champ noir (figure 1.25).

Ma.lgré la trés faible longueur d’onde associée, les plans cristallins ne peuvent étre
"vus” dans le cas présent du fait de ’aberration des lentilles électroniques. La micros-
copie électronique en transmission apparait cependant comme un puissant outil pour
I’étude de défauts tels que fautes d’empilement, macles, moirés, dislocations, précipités

et dans une certaine mesure les rugosités d’interfaces.
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Figure 1.25: Parcours du faisceau électronique cn MET.
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Figure 1.26: Modes d’observation des échantillons en MET :

a) Echantillons amincis par la tranche (cross section)

b) Echantillons amincis parallelement aux interfaces (plan view).
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Contraste de diffraction

La variation du nombre d’électrons diffractés en chaque région de I'échantillon
provoque I’apparition d’un contraste dit de diffraction sur I'image; ce contraste étant

1ié & un changement de nature des atomes diffractants ou de leur position dans le cristal.
Ainsi, les couches GaAs, GaAlAs, GalnAs d’une méme épitaxie peuvent étre dis-
cernées du fait des différences de coefficent de diffusion électronique des atomes Ga, Al

et In.

De méme, la perturbation de la position des atomes liée & 1’apparition d’une dis-

location dans le cristal géneére un contraste.

Supposons 1’échantillon éclairé par un faisceau tel que la différence des vecteurs

d’onde K soit légérement écartée de la condition de Bragg pour le cristal parfait:

R=g§+7 (1.62)

vecteur du réseau réciproque;

0 @y

écart a la condition de Bragg

Le déplacement lié & la dislocation peut alors amener en condition de Bragg les
atomes situés d’un c6té de la dislocation; un contraste de diffraction apparait alors,

générant une ligne noire sur I'image en champ clair de la région observée.

Préparation des échantillons

Pour des tensions d’accélération de 'ordre de 200kV, la profondeur de pénétration
des électrons ne dépasse guére le micron; de ce fait, les épitaxies doivent étre amincies

avant d’étre observées.

Cet amincissement consiste tout d’abord en un polissage jusqu’a 60 um environ,
puis un usinage ionique pour atteindre 5000 A environ; cette derniére opération peut

s’avérer trés délicate dans le cas de structures trés fortement contraintes.
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Une fois amincis, les échantillons sont directement montés sur la platine goniométrique
du microscope. On distingue alors deux techniques d’observation liées 3 la direction se-
lon laquelle I’échantillon a été aminci: ’observation de 1’épitaxie par la tranche (”cross

section”) et dans la direction de la croissance ("plan view”) (figure 1.26).
Conclusion

Les diverses analyses microscopiques présentées ci-dessus vont donc nous per-
mettre de déceler la présence ou non de défauts dans les épitaxies, de les étudier et
d’établir certaines corrélations avec les conditions d’obtention des échantillons : qualité
du substrat, qualité de préparation du substrat, conditions de croissance et choix des

structures épitaxiées.

Alors que les observations de la surface épitaxiée nous renseignement essentiel-
lement sur la qualité de préparation des échantillons et sur la qualité de la croissance
bidimensionnelle d’un point de vue macroscopique (de I'ordre du micron), ’étude ex-
périmentale de la croissance de matériau GalnAs pseudomorphique sur GaAs se trouve
enrichie d'une méthode d’analyse puissante: la microscopie électronique en transmis-
sion. Par cette méthode, la relaxation de la contrainte peut étre mise en évidence et
expliquer les résultats obtenus avec d’autres techniques d’étude des épitaxies, de méme
que les mécanismes de nucléation et de multiplication des dislocations de misfit peuvent

étre étudiés.

1.3.4 Mesures électriques : effets Hall et Shubnikov-de Haas

L’étude expérimentale de la croissance du matériau GaInAs contraint sur GaAs
a pour but dans le cas présent la réalisation par épitaxie par jets moléculaires de struc-
tures HEM'T’s pseudomorphiques et par la suite I’étude des composants réalisés 3 partir
de ces structures. Le critére de qualité de ces couches épitaxiées sera donc un critére
de transport englobant la mesure des mobilités et densités de porteurs libres par des
méthodes basées sur les changements de vitesse de ces porteurs aprés ’application de
champs électriques et magnétiques. Ces mesures réalisées au laboratoire sur un banc
automatisé [70] permettront, méme dans le cas de structures compliquées telles que les
" HEMTs, de vérifier les propriétés de transport des couches épitaxiées, propriétés en

relation avec la qualité structurale, la qualité des interfaces et les taux d’incorporation
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des dopants et impuretés résiduelles durant I’épitaxie.

Considérons un électron libre dans un matériau semiconducteur homogene ; tout
comme dans un métal ou dans le vide, ce dernier voit sa vitesse ¥ modifiée en présence

de champs électrique E et magnétique B.

Dans le cas du semiconducteur ou du métal, cette perturbation se trouve limi-
tée par la présence du réseau cristallin jusqu’d atteinte d’un régime d’équilibre; ceci
pouvant s’exprimer a I’aide d’une équation incorporant un temps 7 de relaxation
phénoménologique :

-
v

Sf=-qE —qgtA B-m—-=0 (1.63)

pu
On définit alors la mobilité de drift u des porteurs en la seule présence de champ

électrique par:

T
u = B m (1.64)

Les mesures électriques simples en la seule présence de champ électrique ne per-
mettent généralement pas la détermination des caractéristiques électriques d’un ma-
tériau, c’est-a-dire la densité de porteurs et leur mobilité. Pour cela, deux mesures
indépendantes sont nécessaires; la premiére consistant en la mesure de la résistance
carrée du matériau et la seconde en la mesure d’une densité de porteurs dans le maté-
riau par effet Hall ou encore par effet Shubnikov-de Haas.

La résistance carrée étant définie comme la résistance que présente un échantillon de
forme carrée de section a? et d’épaisseur d le long d’un des axes de ce carré, celle-ci
peut s’exprimer en fonction de la résistivité p du matériau; dans le cas d’une couche

simple homogeéne:

Ro=22-0__1 (1.65)

n: densité volumique de porteurs;

JT¥ mobilité de ces porteurs.
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1.3.4.1 Principe de D’effet Hall

Considérons un échantillon semiconducteur homogene traversé par un courant
I. et soumis & un champ magnétique B. perpendiculaire a la surface de 1’échantillon
(figure 1.27). Dans la direction y ou le courant I, = 0, un équilibre s’établit entre la
force de Lorentz et le champ électrique £, dii & la nouvelle répartition des porteurs
déviés dans ’échantillon. Une différence de potentiel Vj; dite tension de Hall que 1’on
mesure avec un ochmmétre d’impédance infinie (I, = 0), apparait entre les deux bords

de I’échantillon dans la direction y .

v
H
t
) R, -
e /
/
/
/
/
// L
, Ex Ix
/
/
dl/
1

Figure 1.27: Effet Hall sur une section de matériau semiconducteur.

On définit alors une constante de Hall:

(1.66)

ry en m3/C peut étre reliée A la densité de porteurs "vus” par effet Hall comme suit:

1
rH = — 1.67
0= (1.67)
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La résolution de I’équation de Boltzmann dans le cas de l'effet Hall [71] montre

que rg est relié A la densité n de porteurs dans I’échantillon par:

TH = L (1.68)

n

<r?>
r = 2—-;—;56[1,1,3]

dans le cas d’interactions élastiques.

De ce fait, ’effet Hall permet de déterminer une densité:

(1.69)

5|3

ng =

proche de la densité réelle.

L’auteur [71] montre également que lorsque (p.B)2 >>1 alors r = 1. A partir
de cette mesure, une mobilité de Hall ppy peut étre définie:

1 1
BH = (1.70)

" gqnyp " gngRud

Cette mobilité se trouve alors reliée & la mobilité de drift par le coefficient r:

U =T} ' (1.71)

Remarque: La résistance carrée étant reliée & la résistivité dans la relation

(1.65), il apparait intéressant de définir une densité surfacique de

porteurs:
N=nd (1.72)
On mesurera alors la quantité:
R ! (1.73)
o= —— .
aNp

=— (1.74)
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Npg : densité surfacique de porteurs mesurée par effet Hall. De ce fait:

1

HE = A (1.75)

Ceci est d’autant plus pratique que nous nous intéressons 3 des structures HEMT's
ou dans le canal, la densité volumique de porteurs perd tout sens (gaz bidimensionnel

d’électrons de densité surfacique de charges Ng).

Dans de nombreuses épitaxies dites multicouches, plusieurs zones de transport de
mobilité et densité surfacique respectives yu; et N; participent & la résistance carrée
Rg et a I’établissement du potentiel de Hall Vi :

1
Rp= ———— 1.76
° T gEiNi (1.76)
Dans ces structures, les densités de courant s’écrivent alors:
Jx.d = Eini'v;x (1.77)
Jy.d = E,-qN;viy (1.78)

La résolution des équations (1.63), (1.77), (1.78) et (1.74) permet alors le calcul de Ng :

2
N. .
Ix B (Zt 1+“§. B? )

Ng =1 — = +B22-—£’i— (1.79)
- Hy=0 V - N'.#z ll 2B2 .
qvH Em?'ﬁ_ + u;

Lorsque les termes (u;B)? deviennent négligeables devant I’unité, nous obtenons

les expressions suivantes [72]:

_(BiNip)?

Ng =
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1 Nt

= = 1.81
HE = qRaNg LiNipi (1.81)

1.3.4.2 Méthode de mesure par effet Hall

Les mesures de résistance carrée et effet Hall peuvent étre faites, en principe, sur
un échantillon plan de forme quelconque sur les bords duquel quatre contacts ohmiques
~ ponctuels ont été réalisés.

Si on définit les termes de type Rapcp comme suit:

Vo -Ve

1.82
Ton ! (1.82)

Rapcp = |

il apparalt que ces termes vérifient la relation suivante, théoréme de Van der Pauw :

ezp (-IRapcp/Ra) + exp (-IRpc,pa/Ro) =1 (1.83)

la résistance carrée du matériau peut alors étre exprimée sous la forme:

(1.84)

D=

o (RAB,CD + RBC,DA) f
n2 2 '

_le paramétre f , fonction du rapport Rapcp /RBC,D4, est représenté figure 1.28 et

satisfait la condition suivante:

Rapcp —Rpcpa _ £ {E@Q’Eﬂl} (1.85)
: .

Racp + Rpe,pa In 2

Price [73] a étendu les calculs de distribution du potentiel électrique et du courant
A partir du théoréme de Van der Pauw dans.-un matériau anisotrope. L’auteur énonce
le résultat suivant: pourvu que 'un des axes principaux du matériau anisotrope soit

perpendiculaire & la surface de ’échantillon, on a:

exp (—HRAB,CD/(RmRy)Iﬂ) + exp (—HRBC,DA/(R,:Ry)lﬂ) =1 (1.86)

R, et Ry correspondant aux résistances carrées mesurées dans les directions z et y

respectivement.
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Figure 1.28: Théoréme de Van der Pauw: Calcul du paramétre

f ( RAB,CD)
EBc,pa

(a) (b)

Figure 1.29: a) Tréfle de Van der Pauw

b) Motif utilisé an laboratoire.

R e, pa
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Si la surface de 1’échantillon est un rectangle de c6té a X b avec quatre contacts

ohmiques en ses coins:

(Re/Ry) = —{:-%I-en {tanh [IRAB,cD/16(R. B,)'/?|} (1.87)

et R;, R, peuvent étre déterminées:

Ry = (RERPMA(R {1 Ry) 2 (1.88)

Ry = (R:Ry)'2/(Ra/ Ry)'? (1.89)

L’anisotropie peut étre de nature géométrique (inhomogénéités) ou liée aux pro-
priétés de transport du matériau: on peut citer & titre d’exemple, I’anisotropie de
mobilité liée & I'incorporation de défauts électriques orientés durant 1’épitaxie [74] ou &
’anisotropie de densité de dislocations des matériaux psendomorphiques commencant
A relaxer ou encore 3 la différence de rugosité d’interface aprés croissance de structures

HEMT’s sur des substrats vicinaux par exemple [75].
Influence des contacts

Chwang [76] a étudié I'influence de ’extension symétrique des contacts ohmiques
établis aux quatre coins d’un échantillon carré de méme que Van der Pauw [77] a calculé

la perturbation née du fait qu’un des contacts d’un échantillon circulaire:
e n’est plus a la périphérie;
e s’étend radialement;
e s’étend sur la périphérie.

Ces études ont amené 1'auteur i proposer pour l’échantillon la forme de feuille
de trefle afin de réduire 'influence de ces contacts (figure 1.29a). Pour notre part, nous
avons choisi de réaliser des échantillons en forme de tréfles droits (figure 1.29b), forme
définie par sablage avec application d’un masque métallique devant 1’échantillon ou par
attaque chimique mesa des zones actives; les contacts ohmiques sont ensuite réalisés
par recuit de billes d’Indium entre 350 ° C et 550 ° C ou dépot de métallisations & base
de ’eutectique Au:Ge recuit entre 400° C et 420 ° C.
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Organisation de la mesure

Les mesures sont effectuées sur un banc automatisé mis en place au labora-
toire & cet effet; banc organisé autour des éléments de base générateur de courant
( 1pA — 1mA), multimétre, électroaimant ([ngz = 20 A , Bpaz = 1 Tesla) et un
scrutateur permettant la sélection automatique des connections d’une configuration de

mesure donnée.

La séquence de mesure est établie comme suit :

a) relevé des caractéristiques I(V) selon les diagonales du tréfle afin de vérifier 1’oh-

micité et la symétrie des contacts;

b) mesure de la résistance carrée de ’échantillon :

— mesurede Rapcp et Rpc,pa (moyenne a courant positif et négatif afin de
minimiser les erreurs dues aux contacts) (figure 1.30) et calcul du coefficient

f et de la résistance carrée correspondante (équation 1.84);

— afin de minimiser les erreurs et vérifier 'homogénéité de ’échantillon, les
mesures sont répétées trois fois aprés rotation relative d’un quart de tour
des connections (permutation circulaire sur les indices A, B, C et D), le

résultat final de la mesure étant la moyenne des résistances calculées.

c) mesure d’effet Hall:

la mesure de la variation de la résistance de Hall avec le champ magnétique est
effectuée en injectant le courant le long d’une diagonale du tréfle et en relevant

la tension sur I’autre diagonale comme on peut le voir figure 1.31.




66 chapitre 1

Figure 1.30: Configuration de mesure de g

Figure 1.31: Configuration de mesure de Vy.
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Pour cette premiére configuration, on mesure une série de parameétres du type
Rpp ac comme suit:
R avec I>0 B>0
Ry avec I<0 B<O
R3 avec I>0 B=0

dont on calcule la moyenne dans cette configuration BD, AC, cette moyenne permettant

de minimiser les effets éventuels liés & la qualité des contacts sur ’échantillon étudié:

R; — R3) + (Rs — R3)
2

Afin de scruter I’ensemble de 1’échantillon, la mesure est faite selon trois autres

AR={ (1.90)

configurations décalées d’un quart de tour. On mesure alors la moyenne des AR et la

constante de Hall lui correspondant :

4
AR = % > AR; (1.91)
i=1
rE = %‘5 (1.92)
Ry = % (1.93)

Les couples (ng,pg) ou (Ng,pm) sont alors calculés & partir des relations
(1.67, 1.70) ou (1.74, 1.75) respectivement.
D’un point de vue expérimental, les mesures peuvent étre effectuées i la température
ambiante (T = 293K) ou dans ’azote liquide (T = 77K) dans P’osbcurité ou en éclairant

I’échantillon pour certaines études de piéges.
1.3.4.3 Mesures d’effet Hall sur des structures de type HEMT

Etant donné sa structure complexe (figure 1.32a), la mesure d’effet Hall sur I’épi-
taxie d'un HEMT résulte d’une moyenne au sens de I’effet Hall des densités et mobilités
(formules 1.75, 1.76 et 1.79).

Les paramétres les plus intéressants & ce niveau étant ceux du gaz bidimension-
nel d’électrons, plusieurs méthodes complémentaires ont été développées pour extraire

mobilité et densité surfacique de porteurs dans le canal.
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Ces méthodes reposent sur I’hypothése que la structure se comporte comme un

systéme a deux couches (figure 1.32b):

e une premiére couche, moyenne du cap GaAs et du matériau a grand gap GaAlAs,

dont la mobilité y; et la densité N1 moyennent les propriétés des deux matériaux ;

e une seconde couche ayant les propriétés du gaz d’é¢lectrons dans le canal : densité

N3 et mobilité us que ’on identifie & Ng et pa2p.

Les couches GaAs et GaAlAs sont en général dopées & des niveaux Ng = 2.5 1018 cm

et 2 10'8 cm—3 respectivement ; de ce fait, les mobilités sont relativement faibles et de
’ordre de 2500 cm?/V.s et 500 cm?/V.s dans chacun de ces matériaux. De plus ces

mobilités largement conditionnées par les interactions sur impuretés ionisées varient -

peu dans cette gamme de dopages ainsi que dans la gamme de température 300K -
77K.

Au contraire, les mobilités.attendues dans le canal non intentionnellement dopé
sont bien plus importantes et varient beaucoup avec la température: en général 5000 a
7000 cm?/V.s & 300K et 15000 & 25000 cm?/V.s 3 77K dans un canal GalnAs pseudo-
morphique.

GaAs Nd=2,5.10%18 cm-3
NIl
."GOAJ.M Nd=2.10~18 cm-3

GaInAs n.i.d N2 uz

(a) (b)
Figure 1.32: Structure HEMT (a).

Modéle de transport & deux couches (b).

3
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Attaques chimiques

Etant donné la structure et les propriétés de ses constituants, nous pouvons
espérer voir uniquement le gaz bidimensionnel d’électrons par des attaques chimiques
successives et la mesure des mobilités et densités de porteurs jusqu’a atteinte d’une mo-
bilité maximale que I'on attribue au gaz (uop = pm,,,.). A cette mobilité correspond
une densité de porteurs que ’on identifie & celle du gaz Ng; la densité Ny chutant en-
suite brusquement du fait de la commande du gaz par un potentiel de surface bloquant
le niveau de Fermi dans la bande interdite de GaAlAs avant la destruction du canal

par 'attaque chimique.

Le contraste des mobilités entre les deux couches de notre modeéle augmente sen-
siblement lorsque 'on passe de 300K & 77K ; de ce fait, on verra d’autant mieux le gaz
d’électrons & basse température et si ’on suppose Ng pratiquement indépendant de la
température, la quasi indépendance de Ny avec cette température de mesure justifiera

d’autant mieux son identification & Ng.

Cependant, la difficulté de contréler Pattaque chimique sur toute la surface du

tréfle (3mm x 3mm environ) rend cette technique parfois difficile & mettre en oeuvre.

De plus, lorsque la structure comprend une couche de GaAlAs non plus dopée
uniformément mais contenant un dopage plan Silicium 6 ~ 5.10'2¢m =2 prés du canal,
il apparait plus difficile lors de la mesure d’éliminer la contribution du transport dans
ce matériau. En effet, du fait de sa structure de bande, ce puits de potentiel présente
une mobilité améliorée (jusqu’a 2000 cm?/V.S) et fait plus important la proximité de
ce plan et du gaz dans le canal réduit la possibilité de les attaquer ou de les commander

séparément par un potentiel de surface.

Nous avons donc décidé de développer une analyse basée sur le modéle de trans-

port & deux couches et les équations 1.75, 1.76 et 1.79 afin de dépouiller les mesures.

Abaques isomobilités-isodensités

Cette premiére méthode de dépouillement des résultats d’effet Hall consiste a
faire des hypothéses sur les propriétés de transport des couches et en déduire certaines

relations.
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10000 ca2/v.s pl=2400 cm2/V.s

p1l=2200 cm2/V.s
s pl=2000 cm2/V.s

ISOMOBILITES T

1

T = 300 K
Rg = 100 Ohms

N = 19,6.E16 m-2
:
'y I - e e e e A Y Nz

° 1,5 3

10000 cm2/V.s
N1=24.E16 m-2

p2 i N1=23.E16 m-2 ~—0
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8 Ni=21.E16 m-2

] . , ) X ) ) N2
0 . 115 3

Figure 1.33:  Abaques isomobilité - isodensité.

T=s 77X

Wl = 26.E16 a-2 pl = 2000 am2/Vv.8 + points expérimentauvx

15000 cm2/v.s w2 - 1,9.816 a-2 p2 = 23000 aa2/V.s —— gimulation 30.816 =-2

T

0 0,5 1

Champ magnétique B (Tesla)

Figure 1.34: Modélisation iy (B), Ny (D).

(E16 m-2)

(216 m-2) |
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Dans le modéle & deux couches, la mesure de résistance carrée et D’effet Hall se
présentent comme un systéme de deux équations indépendantes 1.76 et 1.79 & quatre

inconnues N7y, ui, No, po.

Les épitaxies étant calibrées, les taux de dopages sont connus et par conséquent
la densité de porteurs N; et la mobilité u; dans les couches dopées. De ce fait, les deux

inconnues Ng = Na, uop = p2 peuvent étre déterminées:

N,

1|
Rg — modele deux couches — Ny
Ng — (eq. 1.76, 1.79) — Uy

Cependant, la présence de potentiels de surface dont on connait assez mal la va-
leur réduit la densité de porteurs libres dans les couches dopées. Par conséquent, une
incertitude demeure sur N et u;. Il apparait alors plus intéressant de dépouiller les
résultats d’effet Hall dans une gamme d’hypothéses concernant Nj et uj et de tracer
sous forme d’abaques d’isomobilités (u1) et d’isodensités (V1) les solutions ug, Ny de
ce systéeme (figure 1.33).

Cette méthode permet alors de chiffrer I'influence de la couche 1 sur la mesure
d’effet Hall et fournit un outil d’analyse complémentaire des attaques chimiques utile

pour l’extraction des propriétés Na, ug du gaz d’électrons.

Mesures en champ magnétique variable

A la vue des équations précédemment citées, il apparait que lorsque 'un (ou
plusieurs) des termes u? B2 n’est plus négligeable devant I’unité, le paramétre mesuré
Npg et par conséquent pg évoluent avec le champ magnétique B appliqué pendant la
mesure d’effet Hall.

Vue la faiblesse des mobilités observées dans les couches GaAs et GaAlAs dopées,
le terme 2 B2 est négligeable devant p3B? (tableau 1.6) et on peut attribuer la dépen-

dance des parameétres Ny et ug avec B 3 l’existence d’un systéme & deux couches dont
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'une, le canal, est telle que u2B? n’est plus négligeable devant 1.

300 K B=1T|77K B=1T
matériau W u’B? I u2B?
GaAs Np:2.1018 | 0.2500 0.062 0.2500 | 0.062
GaAlAs Np: 2.10'8 | 0.0500 0.002 0.0500 | 0.002
GalnAs nid 0.6000 0.36 2.0000 4

Tableau 1.6: Termes u et u2B? dans les matériaux GaAs, GaAlAs et GalnAs
constituant la structure HEMT pseudomorphique.

Nous pouvons alors utiliser cette dépendanee pour extraire les parameétres de
la couche; une maniére simple d’opérer consiste i injecter dans le modele bi-couches
une gamme précise de paramétres Ny, 1 et No, ug et rechercher par une méthode des
moindres carrés la solution la plus réaliste [Ny, pu1, Ns, p2p] produisant pour chaque

champ B les Ng, pg les plus proches des valeurs mesurées (figure 1.34).

De plus, lorsque l'influence du transport dans la couche 1 devient négligeable
(N, trop faible par exemple), l'analyse de ’équation (1.79) permet de constater que
I’évolution de Ny avec B (et par conséquent celle de pup) se trouve figée dans une

gamme de valeurs d’autant plus réduite que p3B? est faible.

Ng= Ny (1 + ——L'l-—'> (1.94)

1+ o

Par conséquent, la fin de I’évolution de cette dépendance constitue, avec l'inva-
riance en température un critére justifiant I'identification des paramétres mesurés avec

ceux du gaz d’électrons dans le cas de I’épitaxie d’un HEMT attaqué chimiquement.

1.3.4.4 Transport quantique: effet Hall quantique - effet Shubnikov-de Haas

Les mesures présentées ci-dessus ne permettent généralement pas d’accéder di-
rectement et d’une maniére simple aux propriétés du gaz bidimensionnel d’électrons.
Cependant, d’autres mesures effectuées également sur les tréfles de Van der Pauw et
basées sur les propriétés quantiques de la structure HEMT permettent cette détermi-

nation. D’un point de vue pratique, ces mesures s’avérent beaucoup plus délicates que

’,
|
!
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V’effet Hall classique de par la nécessité de champs magnétiques intenses (bobine supra-
conductrice refroidie générant plusieurs Teslas) et de températures trés basses (Hélium
liquide a 4K).

Dans un HEMT en effet, on observe a ’hétérojonction le transfert des électrons
dans une zone de petite dimension (de 'ordre de la longueur d’onde de De Broglie), et
par conséquent la quantification des énergies permises E7 dans la direction de la crois-
sance, de méme qu’une évolution en créneaux de la densité d’état N (E) avec 1’énergie.
De plus, a basse température, seul le premier niveau Fy , situé sous le niveau de Fermi
Er, est peuplé efficacement par les électrons; le systéme se comporte alors comme un

gaz bidimensionnel d’électrons homogéne.

L’application d’un champ magnétique intense (uzB >> 1) perpendiculaire au
plan de I'épitaxie peut alors quantifier en niveaux de Landau F,(B) les énergies propres

du systéme; si on ignore la levée de dégénérescence de Spin de 'électron:

En(B) = hw, (1.95)
- 1B
we =~ (1.96)

La densité d’état présente alors dans le cas oti fiw, >> kT, de fortes singularités
résultant de pics de Dirac [79] [80] élargis par les collisions et séparés de cette quantité
hw, (figure 1.35).

Effet Hall quantique

La mesure d’effet Hall, sensible au paramétre p;y = Rpg.B = B/qNpy, évolue
alors d’une maniére caractéristique: & mesure que B augmente, les niveaux de Landau
traversent un a un le niveau de Fermi et du fait de la présence d’états localisés en bor-
dure de niveaux de Landau (figure 1.35) [78], poy évolue par paliers tels que pny = h/ig?
(i entier) ; paliers d’autant plus longs que le taux de-lacalisation est élevé) : c’est Ueffet
Hall Quantique (figure 1.36a).
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Densité d’'états N(E)

\

Energie E

Figure 1.35: Niveaux de Landau dans un gysteme bidimensionnel.

P

(a)

(b)

0 20 40 60 80

Chazp magnétique B (kG)

Figure 1.36: Effet Hall quantique (a).
Effet Shubnikov-de Haas (b).
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Effet Shubnikov - de Hass

De plus, étant donné que la conductivité est largement conditionnée par les diffu-
sions élastiques des porteurs au niveau de Fermi, celle-ci passe par un minimum chaque
fois que le taux de diffusion diverge, c’est-a-dire & chaque coincidence d’un niveau de
Landau avec le niveau de Fermi. On mesure alors les oscillations périodiques en 1/B
des paramétres du type Rap cp sensibles A la résistivité (ici sous champ) du matériau:
c’est Ueffet Shubnikov - de Hass (figure 1.36b).

Nous pouvons alors tirer de la période 1/Br de ces oscillations:

1 hq

By~ mEr (1.97)

la densité surfacique d’électrons situés sur le premier et seul niveau Eg supposé peuplé.

A partir de la relation:

Ns = ﬁ_iEF (198)
on obtient:
gBp
= 7 1.
Ng i (1.99)

1.4 Conclusion

Comme nous venons de le voir dans ce premier chapitre, la croissance du maté-
riau GalnAs sur substrat GaAs est possible par épitaxie par jets moléculaires, méthode
de croissance monocouche par monocouche permettant I’obtention de structures a in-

terfaces de trés bonne qualité en vue d’applications électroniques et optoélectroniques.

Cependant, le maintient de la continuité cristalline durant la croissahce nécessite
la mise en compression de la maille cristalline de GalnAs de paramétre supérieur 3
celui de GaAs; ce matériau de bonne qualité cristallographique est alors dit pseudo-

morphique. Les propriétés physiques de GalnAs et leurs évolutions avec la contrainte
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lorsque ce dernier est incorporé dans une structure pseudomorphique sont ensuite pré-
sentées et laissent attendre 1’amélioration des performances de certains dispositifs et

donc Venrichissement des applications dans la filiere GaAs.

Toutefois, il existe une épaisseur critique, épaisseur & partir de laquelle la contrainte
commence 3 se trouver relaxée avec ’apparition de dislocations de misfit, défauts
néfastes au bon fonctionnement des composants et qui limitent donc la gamme de
structures pseudomorphiques épitaxiables. Cette épaisseur critique, dépendante de la
contrainte et donc de la composition en Indium dans la structure est elle méme fonc-

tion des conditions de croissance, ce qui la rend difficile & prévoir au moyen d’un modéle.

De plus, la contrainte elle méme vient affecter les mécanismes de la croissance
épitaxiale, c’est pourquoi une étude expérimentale est nécessaire et sera décrite dans le
prochain chapitre, étude basée sur ’analyse in Situ pendant cette croissance et sur les

différentes méthodes de caractérisation décrites dans ce premier chapitre.
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Chapitre 2

Croissance par EJM de GalnAs

sur substrat GaAs

2.1 Introduction i la croissance par EJM

. L’épitaxie par jets moléculaires (EJM = MBE = Molecular Beam Epitaxy) est
une méthode de croissance permettant de prolonger la continnité du substrat monocris-
tallin sur lequel a lieu le dépot de couches de matériaux semi conducteurs cohérentes
entre elles, d’épaisseurs et uniformité controlées de maniére précise, ces critéres étant
nécessaires au développement de composants électroniques et optoélectroniques trés

performants.

Ainsi dés 1975, Arthur et Chao {1] ont ils développé cette technique de croissance
a partir de l'interaction de flux atomiques ou moléculaires d’éléments III et V avec la
surface d’un substrat monocristallin porté & une température adéquate. Ces derniers
ont montré la bonne qualité de cette croissance du fait du vide trés poussé régnant dans
Ienceinte (P = 10710 3 101 torr), des faibles vitesses de croissance obtenues ainsi que
son caractere bidimensionnel ; la croissance ainsi réalisée monocouche par monocouche
permet le contréle trés précis des épaisseurs épitaxiées, la réalisation de profils de do-
page abrupts et la réalisation d’hétérostructures dont les interfaces de bonne qualité

ont permis le développement de composants bénéficiant d’effets quantiques.

L’EJM aujourd’hui pratiquement arrivée & maturité équipe de nombreux labora-
toires et de petites unités de fabrication de matériaux III-V, II-VI, mais aussi IV tels

que Silicium et des composés métalliques.
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Figure 2.1: Schéma du bati de croissance par EJM.




Chapitre 2 87

Un béati de croissance par EJM comporte dornc, comme on peut le voir sur la
figure 2.1 une chambre de croissance ol régne un vide trés poussé; ’échantillon, dé-
posé sur un four se trouve face aux cellules d’effusion. Ces cellules, chacunes remplies
des éléments & déposer, sont chauffées et ouvertes ou fermées i I'aide de caches com-
mandés électriquement. I1 est & noter que 'EJM présente quelques variantes qui ont
été dévéloppées afin d’améliorer la qualité de la croissance bidimensionnelle dans des
cas spécifiques. Ainsi ’ALE (Atomic Layer Epitaxy) et la MME (Migration Enhenced
Epitaxy) basées sur ’ouverture séquentielle des caches de chacune des cellules synchro-
nisée & l'aide des oscillations RHEED (voir ci-aprés) permettent elles d’imposer cette

croissance monocouche par monocouche.

Une autre technique dite de dépdt en phase vapeur par la méthode des orga-
nométalliques (MOCVD) apparait aujourd’hui comme concurrente de I’EJM dans le
domaine de la croissance des hétérostructures tant au niveau de la qualité [2] que de
celui de son industrialisation. Aujourd’hui,ces deux techniques peuvent étre associées
dans la MOMBE ou CBE (Chemical Beam Epitaxy) afin de joindre les avantages de

chacune de ces différentes techniques.

2.1.1 Aspects fondamentaux de la croissance de GaAs par EJM

L’évaporation non congruente de GaAs 4 la température T = 635 ° C empéche de
faire croitre ce dernier aprés évaporation du composé lui-méme 2 partir d’un creuset

chauffé; la vitesse de croissance serait trop faible en deca de cette température.

C’est pourquoi Gunther a proposé dés 1958, le principe des trois températures
pour la croissance des matériaux III-V par EJM. Selon ce principe chacun des éléments
se trouve séparément dans une cellule chauffée : le Gallium sous forme de bain liquide
a une température avoisinant Ty = 900 ° C est évaporé sous forme de flux d’atomes
vers P’échantillon, alors que I’Arsénic se sublime sous forme de tétraméres Ag, i une
température Ty de I'ordre de 200° C. La croissance a lieu & la surface de 1’échantillon

maintenu a une température T telle que:

Tv < Ts < Tyyr (2.1)
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A Ts < 635°C, chaque atome de Gallium arrivant i la surface est adsorbé et
migre 3 une vitesse fonction de cette températurc jusqu'a incorporation. On dit alors
que le coefficient de collage définit comme suit est égal a 1:

nombre d'atomes incorporés

C= (2.2)

nombre d’atomes arrivant a la surface

Si Ts < 180 ° C. I'arsenic se condense a la surface du substrat, la croissance deve-
nant impossible dans ces conditions. Pour des températures de substrat supérieures a
180 ° C, I'arsenic seul présente un cocfficient de collage quasiment nul, ce qui signifie la
désorption des molécules d’Arsenic apres un court séjour & la surface. Dans les condi-
tions de croissance de GaAs, c’est-A-dire en présence d’atomes de Gallium adsorbés a
la surface, ce coefficient reste proche de 0.5. ce qui traduit le fait que la désorption de

I’Arsenic est du méme ordre que son adsorption. Le processus d'incorporation de 1'Ar-
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senic dans ces conditions a été examiné par Foxon et Joyce [3], ces derniers ayant mis
en évidence le craquage de molécules Ag, par paires, suivi de I'incorporation de quatre
atomes d’arsenic et de ’évaporation des diméres restant (Figure 2.2) ; selon ce proces-
sus, le coefficient de collage de ’Arsenic C est égal A 0,5 lorsque les flux de Gallium et

d’Arsenic sont tels que:

Fag, =2Fgq (2.3)

Dans la gamme de température 330° C > T > 180° C, la mobilité des atomes
en surface est relativement faible et les risques d’incorporation de défauts (lacunes, im-
puretés résiduelles, précipités d’Arsenic [4]), plus importants. De ce fait, la croissance

de GaAs est généralement pratiquée au-dela de 330° C et en-deca de 635 ° C.

Cependant, la désorption de 1’Arsenic sous la forme de dimeres Ag, au-dela de

330 ° C rend nécessaire I’emploi d’un flux d’Arsenic tel que

Fas, >> 2Fga (2.4)

(surpression indispensable pour maintenir un nombre suffisant d’atomes adsorbés a la

surface).

Lorsque de faibles flux d’Arsenic sont employés, le régime d’incorporation sera
limité par la réaction de dissociation des molécules Ag, arrivant 4 la surface; & 'opposé,
I’utilisation de flux importants mene & un recouvrement quasi complet de la surface et la
croissance se trouve limitée par la vitesse d’adsorption, de migration et d’incorporation
du Gallium sur cette surface (incorporation réactive limitée par la configuration des
atomes 3 la surface). La vitesse de croissance sera donc largement dépendante du flux
d’Arsenic dans le premier cas, alors qu’elle ne sera dépendante que du flux de Gallium

et de ses propriétés de migration et d’incorporation dans le second cas.

Dans ces derniéres conditions dites "stabilisées Arsenic” peut étre réalisée une
croissance de qualité gouvernée par le flux d’élément III, le Gallium, qui une fois ad-

sorbé migre a la surface jusqu’a son incorporation dans un site énergétiquement stable.
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Lorsque le flux d’arsenic est insutfsant, comnpte tenn du flux de Gallium et de
la température de I'échantillon, 'exces de Gallinm en surface risque de condenser en

microgouttelettes dégradant la qualité des épitaxies "stabilisées Gallium”.

Comme nous allons le voir, la valeur des flux, leur rapport, ainsi que la tempéra-
ture de I'échantillon, conditionnement la disposition des atomes a la surface, disposition
qui influe trés fortement la qualité de Ia croissance bidimensionnelle; c’est cette recons-
truction de la surface que I'on étudie & I'aide du RHEED statique (Reflection High
Energy Electron Diffraction).
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Figure 2.4: Courbes de stabilisation de la surface en croissance.
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RHEED statique ; reconstruction de la surface

L’observation des diagrammes de reconstruction de la surface de GaAs (001)
dans les directions cristallographiques des liaisons pendantes [110] et [110] permet ainsi
P’étude de la surface vers laquelle un faisceau d’électrons de haute énergie (8 keV) est

dirigé sous incidence rasante.

Ainsi, en plus de la tache spéculaire témoignant de la réflectivité de la surface,
les interférences constructives donnent lieu dans le cas d’une surface plane a des raies
perpendiculaires au plan de croissance. Ces raies nous renseignent alors sur la surface
et quelques monocouches en profondeur du fait de la trés faible inclinaison du faisceau
incident (8 < 1°). En plus des raies associées & la maille cristalline du matériau massif
(raies d’ordre entier), on note la présence de raies de surstructures liées & la présence

d’atomes disposés régulirement sur la surface (raies d’ordres fractionnaires).

Ainsi dans les conditions habituelles de croissance, la surface stabilisée Arsenic
présente-t-elle une maille dite C (2 x 8) ou (2 x 4) (Figure 2.3) donnant lieu & des raies
d’ordre 1/2 et 1/4 dans les directions [110] et [110] respectivement, ces reconstructions

correspondant & un taux de recouvrement de la surface en Arsenic de 50 & 60% environ

[5)-

Lorsque ce taux de recouvrement diminue, les reconstructions évoluent jusqu’a
apparition d’une surface stabilisée Gallium souvent notée C (8 x 2) ou (4 x 2) (voir
courbe de transition Figure 2.4). Il est & noter que trés souvent, la distinction entre
C (2 x 8)et (2 x4)ouC (8 x 2) et (4 x 2) n’est guére possible du fait de la méthode
d’observation mais également de la coexistence possible des deux phases avec appari-

tion de domaines d’antiphase[6][7].

1l faut également noter qu’entre stabilisation Arsenic et Gallium existent de
nombreuses phases intermédiaires (ex. 3 x 1). En ce qui concerne GaAs, la surface
stabilisée Arsenic que 'on nommera (2 x 4) présente lorsque la température diminue
une reconstruction C (4 x 4) puis (1 x 1); la courbe de transition (2 x 4) — C (4 x 4)
est reportée figure 2.5. En cours de croissance, l'apport de 1'élément III Gallium peut
modifier le diagramme du RHEED statique:

o ainsi le spectre peut-il se présenter différemment du fait d’'une diminution relative
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du recouvrement de la surface en Arsenic liée A la présence de Gallium et reprendre

son aspect initial aprés arrét de la croissance;

e si la croissance n’est pas bidimensiounelle, la rugosité de la surface a I’échelle

atomique donnera lieu a un spectre de taches et non plus de raies.

Les raies peuvent également s’affiner ou s’élargir durant la croissance, 1’élargisse-
ment périodique des raies ayant été expliqué par I’cxistence d'ilots de croissance allongés
selon la direction [110] [8].
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-
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}.
[
P
SURFACE STABILISEE ARSENIC
{(2XxX4)
1.E-6 |
°C
i 'n A A A i o A 1 P | e Y TS )
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Figure 2.5: Transitions de stabilisation Arsenic (2 x 4) & C (4 x 4).
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RHEED dynamique

La croissance bidimensionnelle est depuis interprétée & partir de celle d’ilots de
quelques centaines d’Angstroms de c6té qui coalescent avant que ne débute la crois-
sance d'une nouvelle monocouche. Ce mécanisme provoque la variation périodique de
la réflectivité de la surface vis-a-vis du faisceau électronique [9]: on observe alors la

variation périodique d’intensité de la tache spéculaire sur le diagramme de diffraction
(Figure 2.6).

Bien souvent, les oscillations d’intensité s’amortissent plus ou moins selon les
conditions de croissance, ce fait étant interprété par la croissance d’une nouvelle mo-
nocouche (nouveaux ilots) avant que la précédente ne soit terminée par coalescence,
tout ou partie de I'intensité du signal pouvant étre recouvrée apres lissage de la surface

pendant 'arrét de la croissance.

Pour que le mécanisme de coalescence soit efficace, il faut que la vitesse de mi-
gration des atomes adsorbés soit suffisante afin de permettre & ces derniers d’étre incor-
porés dans des sites stables [10]. Sur une surface stabilisée Arsenic, cette mobilité est
d’autant plus grande que la température est élevée et le flux d’Arsenic faible; la crois-
sance bidimensionnelle de GaAs stabilisé de cette maniére nécessite donc un compromis
température-pression d’arsenic pour un flux de Gallium donné (c’est-a-dire une vitesse
de croissance donnée) et la corrélation directe des mesures RHEED avec la qualité des
structures épitaxiées [11] fait apparaitre aujourd’hui cette méthode comme un outil de

plus en plus indispensable pour P’étude de la croissance de matériaux III-V.
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2.1.2 Contraintes imposées par le bati

L’exposé qui suit décrit briévement quelques contraintes imposées par le bati de
croissance par EJM dont nous disposons et par les substrats GaAs utilisés pour la

croissance.

Préparation des échantillons

Jusqu’a trés récemment, les substrats GaAs dont nous disposions, bien que sto-
qués avec toutes les précautions du fonrnisseur, étaicnt oxydés naturellement en sur-
face. C’est pourquoi, aprés quelques opérations de dégraissage au trichloroéthyléne et &
I’éthanol chauds une attaque chimique 5 H2S04/ Ho09/ H30 était pratiquée sur quelques
microns afin d’enlever cette couche d’oxyde et le GaAs perturbé par cette oxydation;
une fois rincés a ’eau désionisée les échantillons étaient alors collés & 'Indium sur un
support de Molybdéne (Mob = Molybdenum Block) et introduits dans la premiére

chambre du bati de croissance.

Aujourd’hui, le collage Indium est encore utilisé pour la croissance sur de petits
échantillons ; cependant P'installation d’un nouveau systéme de support dit Indium free
(Figure 2.7) permet désormais le montage d’un substrat entier de diamétre deux pouces

Sans aucun co]lage .

Figure 2.7: Support In Free.
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De plus, I’apparition de substrats préts & ’emploi (EPI READY) recouverts d’une
trés fine couche d’oxyde aprés traitement sous ozone permet aujoud’hui d’éviter les

étapes de dégraissage et attaque chimique et leurs inconvénients.

Les substrats, une fois montés sur leur support et placés dans la chambre d’intro-
duction sont dégazés une premiére fois avant leur transfert dans la chambre de crois-
sance. La désoxydation compléte est alors achevée aprés chauffage du substrat sous flux
d’arsenic afin d’éviter la désorption de cet élément. La disparition de 'oxyde 45,03 a
lieu vers 400 ° C, alors que celle de Gap03 est surveillée a 1’aide du RHEED, les cercles
concentriques dus & la présence de cet oxyde amorphe laissant place aux raies de la

surface reconstruite du substrat aux environs de 600 ° C.

Positions de croissance

Afin d’obtenir une croissance plus homogéne, le substrat placé face aux cellules
d’effusion est mis en rotation durant cette derniére. Dans cette position dite ”normale”
(Figure 2.8a), on ne peut espérer faire croitre les matériaux de maniére homogéne que
sur une étendue limitée & un pouce environ compte temi du céne d’évaporation de ces
cellules. C’est pourquoi, on définit une seconde position de ’échantillon incliné, dite
”optimale”, permettant une croissance homogéne sur toute la surface du substrat deux
pouces mis en rotation (Figure 2.8b). Cependant, le bati tel qu’il est configuré, ne per-
met pas utilisation du RHEED en position optimale, ¢’est pourquoi la majorité des
études de croissance réalisées In Situ ont été réalisées en position normale sur de petits

échantillons et les épitaxies sur de grandes surfaces en position optimale.
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Mesures de températures

Une derniére remarque concerne la mesure de température de 1’échantillon : cette
mesure peut étre effectuée & 'aide d’un pyromeétre infrarouge adapté a la gamme de
température utilisée, mais également & I’aide d’un thermocouple placé derriére ’échan-
tillon ; la régulation en température de ce dernier étant réalisée & partir de I’acquisition

des différences de potentiel de ce thermocouple.

Du fait de ’absence de contact avec ’échantillon, de la présence des éléments
chauffants du four, la température mesurée par ce thermocouple difféere de la tempéra-
ture réelle de I’échantillon ; de méme la présence d’une quantité relativement importante
d’arsenic & la surface de I’échantillon et parfois sur les hublots du bati peut fausser les

mesures du pyrometre.

C’est pourquoi nous avons réguliérement utilisé la transition de reconstruction
de surface stabilisée Arsenic vue au RHEED: (2 x 4) — C(4 x 4) afin de vérifier
cette mesure de température (Figure 2.5), la pression d’arsenic étant mesurée comme
toutes les autres pressions équivalentes de flux 4 ’aide de la jauge Bayart-Alpert située

au dos du four sur lequel est monté ’échantillon, aprés avoir tourné ’ensemble de 180 ° .

2.2 Etude expérimentale de la croissance de GalnAs sur
GaAs

2.2.1 Introduction

La croissance par EJM des matériaux ITI-V est conditionnée par 'intensité des
liaisons chimiques entre chacun des éléments. Ainsi par exemple, les températures de
sublimation congruente Tcg de Al-As (> 860° C), Ga-As (595° C) et In-As (395°C)
sont elles d’autant pllis élevées que ces liaisons sont fortes [12], la conséquence directe

de ce fait étant la difficulté de contréler la croissance de ces éléments au-dela de T¢g.

En ce qui concerne l'alliage GalnAs, Fisher [13] a mesuré la sublimation de 'In-
dium aux environs de 590 ° C pour des taux variant de 15 & 25% alors que Charasse [14]

a montré que cette sublimation variait avec la pression d’arsenic et débutait vers 560 ° C.
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Un second fait & noter est la ségrégation éventuelle de I'Indium ”plus gros” vers
la surface [3][15], phénoméne déja connu avec le Gallium et qui, lié & la faiblesse de la

liaison avec As, permet en plus la relaxation d’une partie de la contrainte.

Une autre conséquence de la faiblesse de la liaison In-As par rapport a Ga-As
est la réévaporation plus importante de 1’Arsenic en surface et donc une stabilisation

arsenic moindre dans des conditions de croissance identiques.

La mobilité des espéces en surface est également dépendante de la nature des
éléments en présence et des conditions de croissance; ainsi, vues les liaisons In-As et
Ga-As, les atomes d’Indium adsorbés a la surface présentent une longueur de diffusion
bien plus importante que les atomes de Gallium (mesures de Arent et al [15] pour
une composition en Indium z = 22% et Fasa = 2 FFq), longueur indépendante de la
contrainte car ’énergie élastique stockée et répartie sur une liaison III-V reste négli-

geable devant 1’énergie de cette liaison.

Cependant, il est & noter qu’a des taux d’Indium importants, cette mobilité n’est
pas le facteur déterminant la qualité de la croissance mais les effets de la contrainte

elle-méme sur les lieux d’incorporation des atomes [17].

Etant donné ce qui précéde, nous avons choisi de faire croitre les. structures
GalnAs/GaAs A des températures inférieures & 560° C sous pression d’Arsenic plus
importante que lors de la croissance de GaAs afin de maintenir une surface stabilisée
Arsenic. Pour les taux d’Indium élevés (z > 25%), les effets de la contrainte sur le mode
de croissance nous entraineront & baisser cette température aux environs de 350 ° C et
3 modifier en conséquence les flux d’Arsenic nécessaires & une stabilisation optimale de
la surface en croissance. La vitesse de croissance a été maintenue entre 0,1 et 1 um/h

afin de rester dans des conditions réalistes d’obtention d’épitaxies pour composants.

En ce qui concerne la croissance de GalnAs, sur substrat GaAs, nous avons tout
d’abord choisi de présenter ’étude de la croissance de structures peu contraintes en
couches minces, épaisses et en SRC. Ensuite sera décrite 1’étude de la croissance de
structures trés contraintes aves les problémes posés par les effets de la contrainte. Enfin,
I’épitaxie de structures HEMT’s et les problémes spécifiques liés a la croissance de

matériaux de natures différentes seront décrits.
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2.2.2 Croissance de structures faiblement contraintes ( x < 0,20)

Cette partie est consacrée a la croissance du matériau GalnAs relativement peu
désadapté par rapport au substrat GaAs. Cependant, afin de rester clair et complet,
nous avons décidé de regrouper A la fois des données connues concernant la croissance
des matériaux GaAs et GalnAs ainsi que nos propres résultats. L’étude de quelques
aspects de la croissance des matériaux GaAs et GalnAs au moyen du RHEED sera alors
décrite avant de présenter les résultats obtenus apreés croissance dans des conditions sem-

blables de structures contraintes simples ou en superréseaux contraints GalnAs/GaAs.
2.2.2.1 Etude de la croissance de GaAs et GalnAs avec le RHEED

Afin d’éviter la réévaporation de I'Indium, ’étude qui suit a été effectuée en deca
de 560° C et dans un premier temps au-deld de 390° C. De plus, comme cette étude
in situ n’est possible que dans la position normale de croissance, les flux utilisés sont
inférieurs au flux généralement employés pour la croissance en position optimale : ainsi,
le bati présente-t-il une vitesse de croissance 0,7 um/h pour GaAs en position optimale
avec PefGa = 6.10~7 Torr et 0,85 um/h en position normale avec PefGa = 3.107
Torr, cette évolution s’expliquant par le changement de la valeur du flux incident sur la

surface de 1’échantillon inclinée ou non par rapport au céne d’effusion de chaque cellule.

L’ensemble des données concernant cette étude est rassemblé dans le tableau 2.1:
ainsi pour chaque séquence d’observation RHEED reportée dans les figures 2.9a-0 sont
spécifiées les valeurs des pressions équivalentes des flux III et V employés ainsi que la

vitesse et la température de croissance.
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n’ T.°C PefAs PefGa. Ve GaAs Pef In XIn%
en 1075 Torr | en 10~7 Torr | en pm/h | en 10~7 Torr
a 560 1,6 3 0,85 0,713 14,4
b 940 » » » » »
c 540 2,9 3 0,85 0,713 14,4
d ” ” ” » » ,
e 530 0,4 1,5 0,42 0,36 14,4
£ \ ” \ ” 0,53 20
g 520 1,15 1,5 0,42 0,36 14,4
h » ” » » »
i 480 0,65 1,5 0,42
Jj 480 1,15 1,5 0,38
k 580 0,3 1,5 0,42
1 480 0,3 1,5 0,42
m 480 03-14 1,5 0,42-0,39 0,53 20
n 495 0,1 1,6 0,42
o 495 0,6 1,5 0,42
a 510 2,3-0,6 1,5 0,42 0,36 14,4
B 530 » » » » »

Tableau 2.1:

Conditions de croissance lors de 1’étude RHEED.
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Croissance de GaAs

Comme on peut le voir sur de nombreuses séquences représentées figure 2.9, la
croissance du matériau GaAs donne lieu & des oscillations d’intensité de la tache spé-
culaire conformes aux observations de nombreux auteurs. Ces oscillations confirment
I’existence d’un mode de croissance bidimensionnelle. La mesure de la période de cha-
cune de ces oscillations aprés la fin d’une courte phase transitoire liée & ’ouverture de
la cellule de Gallium, nous a permis de calculer une vitesse de croissance de GaAs en

bon accord avec les étalonnages du bati (Tablean 2.1).

Cependant, ces oscillations se trouvent amorties & mesure que la croissance se
poursuit et ce différemment suivant les conditions d’obtention. Le fait que ces oscilla-
tions réapparaissent aprés arrét de la croissance (Figures 2.9 a,b,c; g — 1, n — o)
confirme que cet amortissement est lié & une rugosité naissante sur le front de la
croissance, rugosité tendant i disparaitre lorsque ’échantillon est maintenu hors crois-
sance sous un flux d’Arsenic et trouvant son origine dans la croissance simultanée de

plusieurs monocouches.

La surface ainsi lissée aprés coalescence de la majeure partie des iléts présents et
réarrangement des atomes adsorbés & la surface retrouve alors sa réflectivité d’origine,
visible par augmentation de 'intensité de la tache spéculaire (Figures 2.9 a, b, ¢). Ce fait
explique comment évolue l'intensité de la tache spéculaire dans ces conditions compte
tenu des pressions équivalentes de flux, la surface étant stabilisée arsenic (2 X 4) en
arrét et pendant la croissance (Figures 2.4 et 2.5). De ce fait, cette surface présente une
réflectivité optimale en arrét de croissance; dés que la croissance a lieu, ’intensité de
la tache spéculaire oscille autour d’une valeur moyenne inférieure ou égale a la valeur
de départ (Figure 2.10). Ce type de comportement présente 'intérét de démarrer la
croissance sur une surface qui se lisse trés rapidement durant les arréts de croissance
et 'intérét d’une croissance bidimensionnelle d’autant phis adéquate 3 la réalisation

d’hétérojonction que des oscillations durables de grande amplitude sont obtenues.

Ce type d’évolution est également visible lorsque la surface stabilisée (2 x 4) en
arrét tend A passer en stabilisation Gallium (4 x 2) durant la croissance du fait ’im-
portance relative du flux de Gallium (Figure 2.9k), cette reconstruction présentant une

intensité moyenne inférieure & la précédente.
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I est & noter que dans cette premiére catégorie de comportements, la premiére
oscillation peut présenter soit un minimum, soit un maximum par rapport au niveau de
départ, l’apparition de ce maximum étant liée & ’existence d’une rugosité a la surface

ui n’a pu étre complétement lissée avant reprise de la croissance.
q

Une autre catégorie d’évolutions a également été mise en évidence au cours de
cette étude sous stabilisation arsenic: comme on peut le voir (Figure 2.9g-h-i-m-o), la
tache spéculaire présente dans ce cas des oscillations d’intensité semblables aux précé-
dentes mais dont la valeur moyenne vers laquelle elles tendent durant leur amortisse-
ment est supérieure & la valeur de départ ; de méme l’intensité évolue vers sa valeur de
départ lorsque le flux de Gallium est coupé (Figure 2.11). Ce comportement se com-
prend si P'on regarde simultanément le diagramme de reconstruction de la surface tout
au long de 'enregistrement de I'intensité de la tache spéculaire. En effet, compte tenu
des températures de croissance utilisées (Tableau 2.1), le flux d’arsenic est suffisant
pour donner lieu 3 une stabilisation C (4 x 4) de la surface en arrét de croissance
(Figure 2.5). Cette stabilisation plus riche en arsenic (80%) [35] que (2 x 4) présente
une réflectivité moindre vis-a-vis du faisceau d’électrons. Cependant, en croissance, la
présence du flux de Gallium réduit la couverture relative de la surface en arsenic et la
stabilisation arsenic (2 x 4) donne lieu & des oscillations d’intensité moyenne supérieure
compte tenu de la meilleure réflectivité de cette surface; aprés arrét de cette croissance, |
la transition (2 x 4) — C (4 x 4) donne lieu & une décroissance de l'intensité de la ‘
tache spéculaire. L’allure des diagrammes d’oscillations RHEED s’est donc trouvée ex-
pliquée au moyen des stabilisations de la surface en arrét et pendant la croissance et
notamment les transitions (2 x 4) & C (4 x 4) observées dans une large gamme de
température (390 ° C - 560 ° C) et de pressions équivalentes de flux d’arsenic (0,1.10~°
4 3.107% Torr).
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W
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reconstruction de la surface:
< (2=4) >

Figure 2.10: Premiére catégoric d’oscillations RHEED.

reconstruct:ion de la surface:
<-c(4.z.)a=<——(2.4)———>

Figure 2.11: Deuxitme catégorie d’oscillations RHEED.
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La premiére catégorie (Figure 2.10) apparait donc préférable a la seconde (Figure 2.11)

a qualité d’oscillations équivalente vue la qualité de la surface (2 x 4) moins recouverte
en arsenic et offrant une meilleure mobilité aux espéces III au début de la croissance.
Cependant il est 3 noter que lorsque l'utilisation de températures de croissance relati-

vement basses devient nécessaire, ’emploi de flux d’arsenic suffisants pour stabiliser la

surface arsenic pendant la croissance donne lieu a une reconstruction C (4x 4) a l'arrét.

De ce fait, une étude devient nécessaire dans les deux cas de figure afin de cerner l'in-

fluence des paramétres de croissance sur la qualité des oscillations observées au RHEED.

Influence des paramétres de croissance sur les oscillations de la lére catégorie

Dans le cas d’une surface stabilisée arsenic durant la croissance, la comparaison
de Ia figure 2.9a (PefAsy = 1,6.10~° Torr) avec la figure 2.9c (PefAsy = 2,9.10°% Torr)
permet de constater une légére diminution d’intensité des minima observés avec ’aug-
mentation de la pression de flux d’arsenic; ce phénoméne pouvant s’expliquer par le
fait que la surface lisse a 1’échelle atomique ne voit sa réflectivité que trés peu pertur-
bée par ’augmentation du flux d’arsenic & une température de substrat encore élevée
(Tc - 540 - 560 ° C) alors que périodiquement lorsque cette réflectivité est minimale, la
rugosité importante liée & la présence d’iléts en surface se trouve augmentée avec le
flux d’arsenic du fait de la présence de nombreuses marches. Toutefois, ce phénomene
visible lors de la croissance des premiéres monocouches s’estompe rapidement et les
oscillations présentent dans les deux cas des atténuations relativement importantes li-

mitant 3 une quinzaine environ le nombre d’oscillations clairement observées.

L’influence de cette pression d’arsenic peut étre mise en évidence également dans
d’autres conditions. Ainsi, & la limite de la transition entre stabilisation arsenic et sta-
bilisation Gallium, des oscillations amples mais également rapidement atténuées, ont
été obtenues (Figures 2.9e-f). La vitesse de croissance diminuée de moitié par rapport
aux premiéres observations ne semble pas jouer de role déterminant dans le cas pré-
sent. Il apparait donc que dans cette premiére catégorie d’obtention de couches GaAs a
température moyenne (540 < Ts < 560 ° C) la qualité des oscillations RHEED dépend
peu des pressions équivalentes de flux utilisées une fois la surface de croissance stabi-
lisée arsenic; de plus, I’atténuation relativement rapide des oscillations, ne semble pas
indiquer de dégradation catastrophique de la qualité de la croissance bidimensionnelle,

les raies du spectre restant relativement fines et brillantes de méme que la surface re-
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couvre rapidement sa réflectivité d’origine aprés quelques secondes d’arrét de croissance

(Figure 9a).

Influence des parameétres de croissance sur les oscillations de la 2e catégorie

Comine on peut le voir sur la figure 2.9g, des oscillations amples et durables (une
trentaine vues clairement) peuvent étre obtenues & 520 ° C, bien que la surface de départ
présente une réflectivité médiocre; ceci confirme que cette rugosité n’est qu’apparente
et n’affecte que trés peu la qualité de la croissance sur cette surface, I’atténuation des
oscillations similaires au cas précédent confirme ce point, de méme que la séquence
d’oscillations observée figure 2.90. Dans ce cas également, & 495 ° C, le flux d’arsenic
est tout juste suffisant pour que la surface soit reconstruite C (4 x 4) en arrét de
croissance: en effet, ces deux observations ont été faites dans des conditions telles que,
en arrét de croissance, le substrat est maintenu & moins de dix degrés en deca de la
transition C (4 x 4) — (2 x 4), ce qui explique la similitude des oscillations observées

durant la croissance en stabilisation (2 x 4) dans les deux catégories observées.

L’influence de la pr;assion d’arsenic utilisée dans une gamme de température res-
treinte (480 ° C - 495 ° C) peut étre décrite a partir des figures 2.9 i-j-l-m-n-o. A faible
température de croissance, la dissociation et la désorption de I’arsenic est réduite; de
ce fait pour éviter une eroissance plus lente quie la normale, la pression d’arsenic doit
étre abaissée. Ainsi, pour une pression de l’ordre de 10~¢ Torr, la surface stabilisée (2 x
4) en arrét de croissance le demeure pendant cette derniére avec une vitesse inchangée
par rapport aux conditions précédentes (Figure 2.9n). Ensuite, lorsque la pression d’ar-
senic est augmentée jusqu’s 3.10~8 Torr, puis 6,5.10~% Torr (croissances 2.9.i-l-m-o0), la
surface est & nouveau reconstruite C(4 x 4) en arrét de croissance mais la dissociation
reste suffisamment efficace pour que cette croissance stabilisée (2 x 4) se maintienne 3
la vitesse normale de 0,42 pm/h.

Au-dela, compte tenu de la température du substrat, la faible dissociation d’Agy
et la diminution de la mobilité des espéces & la surface sursaturée en arsenic donnent
lieu & des oscillations plus lentes traduisant la diminution de la vitesse de croissance.
Ve 0,38 um/h pour PefAgs = 1,15 et 1,4.10~% Torr (Figures 2.9j-m).

Nous venons donc de voir grice au RHEED qu’une croissance de qualité accep-

table du matériau GaAs & température relativement basse peut étre obtenue dans le
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mode stabilisé arsenic et que les deux catégories de profils d’oscillations ne font que
traduire une différence de couverture en arsenic de la surface en arrét de croissance,
qui ne semble pas affecter la qualité de la croissance tant que le flux d’arsenic choisi
reste adapté & la température de travail. Ainsi, il a été démontré qu’une croissance
bidimensionnelle de GaAs est possible en decd de 480° C et il nous reste & étudier a
Paide du RHEED toujours, la croissance du matériau GalnAs contraint sur GaAs et
notamment l’influence des températures et pressions ainsi que de Iétat de la surface

GaAs sur la qualité de cette croissance.

Croissance de GalnAs contraint sur GaAs *

La forme générale du spectre d’oscillations RHEED observées durant la crois-
sance du matériau contraint GalnAs (x = 15-20%) sur GaAs differe singuliérement de
celles relevées durant la croissance de GaAs. En effet, comme on peut le voir sur les
figures 2.9a—g,m, D’intensité de la tache spéculaire présente une rapide décroissance
accompagnée d’un amortissement conséquent des oscillations. La décroissance de cette
intensité, puis le retour & un niveau proche du nivean moyen de GalnAs en début de
croissance (Figures 2.9a-c) lui méme inférieur & celui observé durant la croissance de
GaAs, s’accompagne d’un affaiblissement global, puis d’un rétablissement partiel ou
total de intensité de diffraction RHEED. Le fait que le diagramme de diffraction reste
visible indique cependant que cette perte d’intensité n’est pas liée & une dégradation
de la qualité de la croissance mais plutét 3 la natire de la surface de GalnAs contraint
en croissance, surface qui conserve une bonne réflectivité puisque la tache spéculaire
présente un affaiblissememnt moindre comparée aux raies de diffraction. De plus le
fait que cette atténuation ait lieu bien plus tét que la relaxation du matériau (hc se
situe entre 100 et 200 A pour la gamme de composition étudiée) indique que dans le
cas présent ces phénoménes ne sont pas corrélés; de méme nous n’avons pas observé
de changement notable dans le diagramme de diffraction de la surface en croissance
durant le début de cette relaxation (A > 200 A).

La comparaison des oscillations mesurées (Figures 2.9b.c.d) avec celles des fi-
gures 2.9e.f.g. ne semble pas indiquer d’effets liés a la vitesse de croissance diminuée
de moitié dans le second cas. Les vitesses de croissance mesurées & partir de la période
des oscillations sont conformes aux vitesses attendues compte tenu du taux d’Indium

incorporé dans les couches (formule 1.43). Les cas 2,9f et m sont & ce titre intéressants:
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en effet, si la dissociation de Ag4 & 480 ° C provoque une diminution de la vitesse de
croissance de GaAs (cas 2.9m cité plus haut) par rapport & 520 ° C (cas 2.9g) compte
tenu de 'importance des flux d’arsenic utilisés (PefA,q = 1,4 & 1,15.10~% Torr), ceci
semble beaucoup moins affecter la vitesse de croissance du matériau GalnAs cohérente
4 480° C (Figure 2.9m) comme & 520 ° C (Figure 2.9f) avec le taux d'Indium incorporé.
Cela semble donc confirmer dans une certaine mesure que la faiblesse de la liaison In-As
a pour conséquence un appauvrissement relatif en arsenic de la surface de croissance.
Cependant, les oscillations enregistrées & 480 ° C présentent une atténuation trés rapide
(trois oscillations) a relier & la forte couverture en arsenic de la surface et a la faible

température de croissance.

Les effets de la température de croissance et de la stabilisation de la surface
sont également illustrés par les observations 2.9b.c.e et g. Si ’on compare deux & deux
les oscillations e-g et b-c, on remarque des oscillations dont les minima sont d’autant
mieux marqués que la pression équivalente dé flux est importante (cas g et ¢), ce qui
corrobore les résultats obtenus avec GaAs dans la gamme de température 520-540° C.
L’hypothése selon laquelle ces deux croissances ont lieu & la limite de la transition
(2 x 4) > C (4 x 4) en arrét de croissance a de plus été vérifiée dans les conditions de
croissance « et 3 (Tableau 2.1) : dans les conditions a (510° C) et 8 (530 ° C) la surface
de GalnAs présente une reconstruction de surface C (4 x 4) en arrét de croissance
A forte pression d’arsenic (PefAgy = 2,3.10~°% Torr) et une reconstruction (2 x 4) &
faible pression (PefAss = 0,6.10~° Torr), ce qui signifie que hors croissance du moins,
la surface de GalnAs faiblement contraint présente une reconstruction dont les proprié-
tés sont similaires & celles de GaAs (voir les transitions C (4 x 4) — (2 x 4) présentées

plus haut).

L’effet d’orientation du faisceau d’électrons du RHEED est illustré par les os-
cillations enregistrées (Figure 2.9d) dans la direction 110 (celle des raies 1/4): ces
oscillations présentent des amplitudes moindres que les oscillations observées dans les
mémes conditions dans la direction 110 (celle des raies 1/2), ce qui semble indiquer que

les iléts de croisance de GalnAs contraint sont orientés de la méme maniére que pour
GaAs.
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Influence de ’état de la surface sur les oscillations

Comme nous allons le voir dans les observations qui suivent, I’état de rugosité
(réflectivité de la surface) joue un rdle essentiel dans la poursuite ou non du régime

d’oscillations observées au RHEED.

Examinons tout d’abord le cas 2.9g1, croissance des matériaux GaAs, GalnAs X =

15%, & 520 ° C sous une pression équivalente de flux en arsenic PefAgq = 1,15.10~3 Torr.

Durant cette observation, on peut voir qu’aprés enregistrement d’oscillations amples
dues & la croissance bidimensionnelle de GaAs et arrét de cette croissance, la reprise
de la croissance de deux monocouches de GaAs donne lieu & des oscillations amples
A nouveau, oscillations qui se poursuivent aprés ouverture du cache de la cellule d’In-
dium (croissance de GaInAs) alors que la surface GaAs présentait une rugosité mini-
male (maximum de l’oscillation sur GaAs) ; aprés croissance de douze monocouches de

GalnAs (34 A environ) donnant lieu & des oscillations encore nettement visibles, la

‘poursuite de Ia croissance du matériau GaAs continue & produire des oscillations dont

I'amplitude décroit trés lentement (plus d’une quinzaine d’oscillations enregistrées) et

dont l'intensité moyenne augmente pour atteindre sa valeur nominale.

Ce cas de figure apparait bien siir comme idéal pour la réalisation de structures
contraintes 3 hétérojonctions ou la croissance bidimensionnelle a pu étre vérifiée par la

persistance des oscillations du RHEED.

Cependant, d’autres cas moins favorables peuvent apparaitre; ainsi, I’ouverture
du cache de la cellule d'Indium alors que la surface GaAs présente une rugosité maxi-
male ou presque (Figures 2.9g2-3) donne lieu & des oscillations rapidement atténuées
durant la croissance de GalnAs dans des conditions pourtant identiques & celles pré-

sentées précédemment.

De méme, 'impossibilité d’obtenir sans arrét de croissance des oscillations RHEED
lorsque la croissance de GalnAs a lieu sur une surface GaAs qui ne présente plus d’os-
cillations (Figures 2.9a,b,c) ainsi que lorsque la croissance de GaAs est poursuivie sur la
surface de GalnAs qui ne présente plus d’oscillations non plus (Figures 2.9 a-f) illustre

également ce propos.
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Ces faits semblent liés & la croissance par coalescence continue d’ilots bidimen-
sionnels lors de ’épitaxie. Hormis les effets liés a la nature de la surface du matériau
contraint, cette épitaxie bien que localement biditnensionnelle, donne toujours lieu, &
partir d’un certain temps, & la croissance simultanée d’autres monocouches atomiques
sur des surfaces de la taille des ilots. Bien que ces ilots continuent a croitre de maniére
bidimensionnelle, leur croissance désordonnée ne donne plus lieu a des interférences qui
feront osciller 'intensité de la tache spéculaite de maniére périodique ; cependant, le fait
que les raies de diffraction d’ordres entiers (état du cristal) et d’ordres fractionnaires
(état de la surface) gardent leur aspect et que la surface retrouve sa réflectivité et pré-
sente & nouveau des oscillations aprés un arrét de croissance montre que cette rugosité
est faible et réversible du point de vue du RHEED. Toutefois, les arréts de croissance
apparaissent trés souvent en EJM comme source d’autres problémes liés & 'incorpora-
tion d’impuretés résiduelles (C, O) dans le bati et sont pratiquement toujours évités

lors de la réalisation de la zone active des composants.

Une autre conséquence de ce mode de croissance est que la réalisation d’hétéro-
Jonctions sans arrét de croissance produira toujours des interfaces dont la rugosité sera
déterminée par la taille des ilots sur la surface en croissance. Cette rugosité sera mini-
male dans le cas d’une hétérojonction réalisée lors d’tin maximum de 1’oscillation de la

tache spéculaire, qui n’est généralement pas observée en épitaxie par jets moléculaires,

Ceci a donc mené a la mise au point de la croissance par migration améliorée
dite MEE (Migration Enhanced Epitaxy). Cette méthode consiste en I’ouverture et la
fermeture alternée des caches de cellules d’éléments III et V ; la croissance bidimension-
nelle se trouve alors imposée et controlée par les oscillations du RHEED sur de trés
grandes épaisseurs. D’autre part, l’alternance des modes de stabilisation de la surface
en croissance semble trés favorable A la croissance du matériau contraint GalnAs et 3 la
réalisation de puits quantiques GaAs/GalnAs/GaAs de qualité [18]. Ainsi I'atténuation
tres rapide des oscillations observées en EJM avec GalnAs X = 10% & 20% disparait

lors de la croissance de ce méme matériau par MME.
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Conclusion

La présente étude s’est attachée & décrire la croissance de GaAs et GalnAs
contraint dans des conditions de croissance compatibles. Ainsi I'influence de ces condi-
tions (Température de croissance, rapport de flux Ag4/III) a-t-elle été étudiée pour
chacun de ces matériaux, de méme que l'influence des états de la surface de croissance

lors de la réalisation d’hétérojonctions (Pef Ag4, type de reconstruction, rugosité).

11 a ainsi été vérifié que la gamme de température 510-540 ° C semblait tout a fait
adéquate A I’épitaxie de structures & puits quantiques contraints GaAs/GalnAs/GaAs
dans la gamme de compositions X < 20%. Le maintient des oscillations durant toute
I’épitaxie d’un puits quantique GaAs/34 A GaggsIng15As/GaAs en est la preuve.
Compte tenu de la température de croissance encore relativement élevée, I’emploi de
fortes pressions équivalentes de flux en arsenic (jusqu’a 2,9.10~% Torr pour PefGa =
3.10~7 Torr) ne semble pas modifier de maniére significative les oscillations RHEED
observées durant la croissance de ces matériaux. Toutefois il convient de remarquer
que la croissance par EJM induira, lorsdue I’épitaxie d’hétérojonctions aura lieu dans
des conditions telles que les oscillations RHEED seront amorties, des interfaces dont la
rugosité sera esentiellement déterminée par la taille des ilots de croissance. Ces iléts,
dont la taille n’est pas trés éloignée non plus de la longueur de Debye et du rayon des
excitons, auront vraisemblablement une influence sur les comportements électriques et

optiques des structures & puits quantiques présentées dans la suite de cette étude.

1l faut également noter que 'observation des diagrammes RHEED de reconstruc-
tions de la surface ne nous a pas permis de détecter ’épaisseur critique dans cette
gamme de composition ni de cerner 'influence du début de la relaxation sur la crois-
sance de GalnAs; cette détection nécessite un équipement de mesure de la largeur des

raies du spectre RHEED dont pourrait étre équipé le bati.

Afin de mieux cerner l'influence de I’état de contrainte (taux d’Indium incorporé,
épaisseur épitaxiée) conjuguée 3 celle des conditions de croissance, sur la qualité des
matériaux GaAs et GalnAs épitaxiés, des puits quantiques et superréseaux contraints
ont été réalisés et étudiés par microscopie électronique en transmission, diffraction des

rayons X et mesure de photoluminescence.
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2.2.2.2 Caractérisation des structures faiblement contraintes GaInAs/GaAs

Afin de réaliser une croissance dans des conditions les plus proches possible de
celles employées pour la réalisation de composants performants, nous avons décidé de
réaliser ces structures contraintes comme suit: premiérement, aprés montage du sub-
strat GaAs sur le four et observation de la désoxydation compléte de ’échantillon 3
’aide du RHEED, la croissance d’une couche tampon GaAs (buffer) de 3000 A & 5000
A est réalisée & 580° C sous une pression équivalente de flux d’arsenic optimale (de
’ordre de 10~5 Torr); durant la fin de la croissance de cette couche GaAs, la tem-
pérature est abaissée et stabilisée & la température de croissance (510-550 ° C) de la
structure contrainte & épitaxier (trois minutes au maximum). Ensuite la succession
d’ouvertures puis de fermetures simultanées des caches des cellulles d'Indium et de la
seconde cellule d’arsenic du bati permet ’épitaxie de couches de GalnAs dans les condi-
tions désirées, les autres couches éventuelles de GaAs étant épitaxiées avec la premiére
cellule d’arsenic du bati. Enfin, la croissance s’achiéve par la fermeture des caches des
cellules d’éléments III et le refroidissement de 1’échantillon toujours sous flux d’arsenic
jusqu’a 250 ° C environ. Cet échantillon est ensuite démonté, clivé, puis analysé selon

I’une ou plusieurs des méthodes présentées ci-apres.

Remarque: Cette étude étant la premiére étude de croissance du matériau GalnAs
réalisée au laboratoire avec notre bati d’EJM, un étalonnage de ce bati,
c’est-a-dire la détermination du taux d’Indium incorporé dans ’alliage
ternaire a été nécessaire. Cette derniére ayant été en fait réalisée 3 partir
de certaines des épitaxies présentées ci-apres, le lecteur ne sera donc pas
surpris de lire le terme de taux d’Indinm visé, puis mesuré pour les

structures ayant servi en partie & cet étalonnage.
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A B

Figure 2.12: Réseau de dislocations de misfit dans ’échantillon 880216 observé

en plan view.

Figure 2.13: Localisation des dislocations & la lére interface du SRC 880216

aminci par la tranche.
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Figure 2.14: Qualité des interfaces entre GalnAs et GaAs dans I’épitaxie 890324

observée par la tranche

i

Figure 2.15: Epitaxie 880216 observée par la tranche: dislocations émises vers

le substrat.
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Microscopie électronique en transmission

L’essentiel de 1’étude présentée dans cette partie porte sur des superréseaux
contraints constitués de dix périodes de 100 A GaInAs/ 200 A GaAs avec des taux d’In-
dium visés z = 3%, 8%, 10% et 15% (épitaxies 890325, 880910, 890324,880217,880218) ;
toutefois, des couches plus simples ont également été réalisées telles les épitaxies 900704
et 901047 (800 A de GalnAs 3% surmontés de 1000 A GaAs). L’observation en plan
view aprés amincissement cté substrat (chapitre 1) de ces multipuits contraints met
alors en évidence le méme type de microscopie illustré par la figure 2.12 (microscopie
sur Péchantillon 880216 de taux z = 15%) : c’est-a-dire un réseau orthogonal de dislo-
cations alignées dans les directions [110] et [110] du cristal. La recherche de ’orientation
du vecteur de Biirgers de ces dislocations [21] a mené 4 la conclusion que la plupart
d’entre elles sont mixtes & 60%, c’est-a-dire qu’elles possédent un vecteur de Biirgers
(5 = 1/2 < 110 > orienté & 45 ° par rapport au plan de l'interface ou elles sont ap-
parues; une analyse basée sur le constraste oscillant de dislocations émergentes dans
les échantillons amincis et observés en plan view et cross section a permis de montrer
que ces dislocations possédent un vecteur de Biirgers correspondant 3 la présence d’un
demi plan supplémentaire c6té substrat, et donc que ces derniéres sont des dislocations
de misfit de type « (ligne paralléle a [170]) et 8 (ligne paralléle & [110]) qui permettent
la relaxation de la contrainte dans ces structures. L’observation en cross section de ces
SRC a de plus montré que ces dislocations étaient localisées a la premiére interface
contrainte & la base du SRC (Figure 2.13); la relaxation du SRC est donc cohérente
et le systéme vérifie bien le critére de Hull (chapitre 1) en ce qui concerne ’épais-
seur critique; en effet, méme pour z = 15%, ’épaisseur critique hg1 = 500 A reste
trés supérieure A ’épaisseur de chaque couche GalnAs épitaxiée (100 A) alors que tous
les superréseaux considérés dans cette partie présentent une épaisseur totale suffisante
(3000 A) pour dépasser ’épaisseur critique hoo compte tenu du taux d’Indium moyen
incorporé dans ces couches (& cette épaisseur, il faudrait un taux z < 2% pour éviter

cette relaxation).

De plus, comme l’illustre la figure 2.14, ces structures partiellement relaxées pré-

sentent des interfaces de bonne qualité et des épaisseurs conformes aux valeurs visées.

L’observation en plan view a permis P'estimation de la relaxation de la contrainte

par mesure des densités de dislocations. Ainsi, pour ces superréseaux, il est apparu
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qu’un peu moins de dix pour cent de la contrainte étaiert relaxés en supposant que les
dislocations comptées étaient de caractére mixte & 60°. En plus d’une augmentation
globale de la densité de dislocations avec le taux d’Indium incorporé (c’est-a-dire avec
la contrainte de désadaptation), une anisotropie de densité a été observée entre les dis-
locations a orientées selon [110] plus nombrenses que les  paralléles & [110], & relier
aux propriétés de la structure sphalérite et aux mobilités différentes de ces deux types

de dislocations.

Pour la structure la moins contrainte, c’est-a-dire le SRC 890325 de taux z = 3%,
les dislocations sont peu nombreuses (densités inférieures & 10* cm™1), essentiellement
de type « et souvent regroupées par trois; quelques dislocations de type 3 sont visibles

de méme que des interactions aux points de croisement de ces deux types de dislocations.

Cette tendance & I'apparition d’un seul type de dislocations 3 trés faible taux de
contrainte et donc en début de relaxation a été confirmée par I’étude de deux structures
constituées de 800 A de GalnAs z = 3% surmontés d’une couche de GaAs épaisse de
1000 A. La premiére structure épitaxiée sur un quart de substrat GaAs collé & I'In-
dium (900704) présente quelques dislocations de type o, localisées en topographie de
rayons X prés du bord clivé de I’échantillon, alors qu’aucune dislocation n’a pu étre
décelée dans la seconde (901047) épitaxiée sur un substrat entier monté sans collage
(In free). Selon le modéle de Matthews-Blakeslee (chapitre 1), ces structures sont en-
deca de I’épaisseur critique; cependant le fait que la couche GalnAs seule présente une
épaisseur voisine de ’épaisseur cri{:ique calculée avec le modéle de Matthews permet
d’expliquer comment cette couche a la limite de la relaxation, a pu générer quelques
rares dislocations de misfit en bénéficiant d’effets d’inhomogénéités de températures et
de constraintes liées au collage Indium ou encore de la présence de défauts nucléés lors
du clivage du substrat avant ’épitaxie. Il est & noter que la nucléation de dislocations a
, puis B & mesure que I'épaisseur épitaxiée augmente a été observée par Kavanagh [19]
pour un taux d’Indium z = 7%, ce qui montre ’équivalence épaisseur-taux d’Indium

pour le mécanisme de relaxation dans la gamme de composition considérée.

Interactions entre dislocations

Certaines interactions entre dislocations de misfit localisées A la base des SRC

donnent lieu & des configurations particuliéres (Figure 2.12) ; ainsi C. Herbeaux [20][21]
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a-t-il examiné les mécanismes d’interactions dans la structﬁre 880216.

En premier lieu, ce dernier a observé que l'interaction entre deux lignes de dis-
locations orthogonales de méme vecteur de Biirgers donnait lieu & une annihilation en
leur point de croisement et que parmi les deux coins issus de cette réaction, 'un se
trouvait confiné au voisinage du plan de V'interface alors que I'autre, dit coin V, voyait
ses segments glisser selon des plans (111) vers le substrat. L’auteur explique 'apparition
de cette configuration qui participe & la relaxation de la contrainte et & la diminution
de la longueur totale des dislocations en comparant la force exercée sur chaque segment
par le champ de contrainte avec la force d’interaction entre dislocations, la force image
excercée par la surface sur les dislocations étant négligeable lorsque les premiéres dis-

locations de misfit ont été nucléées A la premiére interface contrainte.

En plus des segments confinés au voisinage du plan d’interface, I'observation en
cross section a permis de mettre en évidence I’émission dissymétrique de deux familles
de dislocations vers le substrat (Figure 2.15). Alors que la premiére famille de demi
boucles de dislocations notées A, résulte du glissement dans les plans (111) et (111) de
la couche tampon de segments de dislocations de misfit issues de la premiére interface
(segments des coins V aprés annihilation), C. Herbeaux a montré que des sources de
type Frank-Read et un mécanisme de glissement dévié pouvaient expliquer la nucléa-
tion des demi boucles notées B observées dans les plans de glissement (111) et (11I1)

jusqu’a une profondeur de 3 ym dans le substrat.
Conclusion

La présente étude a donc permis dans un premier temps de vérifier la qualité
de structures GalnAs/GaAs épitaxiées avec des taux d’Indium compris entre 3% et
15%, ces structures présentant des interfaces lisses et des épaisseurs proches des valeurs

visées dans la limite imposée par la technique d’observation utilisée.

De plus, I'intérét des SRC pour le blocage des dislocations se trouve démontré
par la mise en évidence d’un mécanisme de relaxation cohérente par nucléation de
dislocations de misfit & la base du superréseau contraint, c’est-a-dire 2 partir de la
premiére interface contrainte et non dans le superréseau, de méme que par 1’observation

de glissements déviés et multiplications de demi boucles de dislocations qui se propagent
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en profondeur dans le buffer et le subtrat mais trés difficilement dans le superréseau a

cause du champ de contrainte.

Diffraction des rayons X par des structures contraintes GalnAs/GaAs

Comme nous venons de le voir, la Microscopie Electronique en Transmission
constitue un puissant outil d’analyse pour I'étude de la qualité des épitaxies et permet
en outre d’estimer les épaisseurs, les densités de dislocations (taux de relaxation) et
leur localisation dans la structure. Cependant, du point de vue de la croissance, cette
analyse apparait comme insuffisante pour qui voudrait par exemple connaitre le taux
d’Indium incorporé dans lalliage ternaire GalnAs épitaxié. A cet effet, deux méthodes
de mesures indépendantes ont été utilisées : la diffraction des rayons X et la photolu-

minescence.

C’est & la premiére de ces deux méthodes qu’est consacrée cette partie ot les en-
registrements des spectres de diffraction ont été réalisés sir des superréseaux contraints

GalnAs/GaAs selon la simple diffraction exposée dans le chapitre 1.

D’un point de vue expérimental, nous rappelons que ces enregistrements ont été
effectués & 'aide des raies Ko (Ag,, = 1,78892 A)et Kao(Ak,, = 1,79285 A) du cobalt
et que de ce fait, le spectre de diffraction se trouve constitué d’un double réseau de
raies équidistantes en sin §/) et des raies d’ordre 4 de GaAs (diffraction selon 004).
Bien que deja présentés dans la partie précédente consacrée a la microscopie électro-
nique en transmission, nous rappelons que les superréseaux contraints étudiés 880216
et 880217 sont constitués d’une succession de dix périodes 100 A GalnAs/200A GaAs
dont les taux d’Indium visés sont de 1’ordre de 15% et 10% respectivement. A la vue des
spectres de diffraction dont nous avons comparé la position et l'intensité des pics avec
celles des structures visées dont nous avons calculé les spectres idéaux, il apparait que
ces épitaxies présentent des taux d’Indium coinpris entre 14 et 16% pour la premiére

et entre 10 et 12% pour la seconde.

Aprés identification des raies de chaque spectre (attribution de l'ordre et de la
longueur de I'onde diffractée Ku1(Ak,,) ou Ka2(Ak,,), Uexploitation des positions de
ces derniéres regroupées dans la figure 2.16 nous permet dans un premier temps au

moyen de la relation 1.42 de déterminer la période des superréseaux dans notre cas
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égale 3 290 A, cest-a-dire proche de la valeur attendue C = 300 A; ce faible écart
pourrait étre lié & une légére diminution de la vitesse de croissance de GaAs ou encore
3 I’emplacement des échantillons prélevés sur les plaquettes épitaxiées en position nor-

male (homogénéité moins grande sur les bords).

Dans un second temps, la position des pics d’ordre O, pics moyens des super-
réseaux nous meéne & des taux d’Indium de 16,3% et 11% en utilisant la relation 1.46

pour passer du taux moyen au taux réel incorporé dans ces épitaxies.

L’analyse par MET a permis de mettre en évidetice une relaxation partielle de la
contrainte estimée 4 10% environ ; de ce fait, il convient d’évaluer I'influence de la prise
en compte de cette relaxation sur ’exploitation des spectres de diﬁré.ction des rayons
X. Tout d’abord, d’aprés nos observations et nos modélisations, il est & noter que la
relaxation cohérente de faible amplitude n’affecte pas d’une maniére significative la
diffraction dans ces structures, ce qui justifie la précédente analyse. Nous avons ensuite
calculé (Figure 2.17) les valeurs des taux d’Indium extraits en fonction du taux de
relaxation cohérente supposé dans ces structures: comme on peut le voir, considérer
que le taux mesuré est celui d’une structure relaxée méne a un parametre de maille
initial plus important que le paramétre mesuré et donc & un taux corrigé plus élevé;
ainsi la relaxation cohérente estimée a 10% mene-t-elle & des taux d'Indivm X = 17,1%
et X = 11,8% environ dans les structures 880216 et 880217 respectivement, valeurs

compatibles avec les mesures de photoluminescence réalisées ci-aprés sur ces structures.
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Figure 2.17:  Evolution du taux d'Indium déduit en fonction de la relaxation.
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Photoluminescence dans les structures contraintes GalnAs/GaAs

Le tableau 2.2 regroupe les caractéristiques des superréseaux contraints épitaxiés
en vue de cette étude: ces structures sont constituées d’un buffer GaAs (0,3 4 0,5 um
d’épaisseur) sur lequel sont épitaxiées en alternance dix couches de GalnAs contraintes
de 100 A d’épaisseur séparées par dix couches de GaAs de 200 A d’épaisseur jouant le
réle de barriére de potentiel dans ces structures a multipuits quantiques. Compte tenu
des observations par microscopie électronique en transmission et diffraction des rayons
X, ces structures sont pratiquement contraintes & plus de 90% et les dislocations de
misfit dans la couche tampon GaAs et le substrat. De ce fait, il n’est pas étonnant de
mesurer & 77K, dans cette gamme de composition (X < 15%) des raies de photolu-
minescence raisonnablement fines et intenses (Figure 2.18), dont la position en énergie

coincide presque avec le taux d’Indium et la largeur de puits visés.

Etant donnée la température de croissance relativement élevéé (530 & 550°C),
I'emploi de pressions d’Arsenic élevées ne semble pas affecter la largeur & mi hauteur
§Ey /o des raies observées: en effet comme le montre le tableau 2.2, 'augmentation de
cette largeur semble d’avantage corrélée i celle du taux d’Indium dans les puits; ces
résultats sont comparables & ceux obtenues par Gal [22] dans des conditions de crois-
sance assez similaires: §E) 3 = 4-6 meV pour X = 7% et §Ey;; = 10-20 meV pour
X = 14%.

() nombre de | X In % PefGa Xpi% | 6By meV | Ts°C | substrat PefAsy
périodes en 10~7 Torr en 103 Torr

890325 (10) 43 6 43 3,5 550 | 1/4 collé 1,34
900223 (10) 7.7 6 8,2 43 530 | 2” In free 45
830910 (10) 9,5 3,95 9 4 550 | 1/4 collé 1,4
890324 (10) | 12,9 6 12,8 6,8 550 | 1/4 collé 1,34
890609 (10) | 12,8 6 12,7 10 540 | 1/4 collé 1,9
880217 (10) | 12 3,06 12 8,2 550 | 1/4 collé 1,15
900222 (10) | 14,3 6 15,3 7,1 530 | 2” In free 45

Tableau 2.2:

Caractéristiques des

étudiées.

structures faiblement contraintes
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Chapitre 2 129

Cette largeur de raie de photoluminescence peut trouver son origine dans divers
mécanismes que nous allons examiner. Celle-ci peut étre liée au matériau GalnAs lui-
méme ot le désordre d’alliage [23] semble toutefois insuffisant pour expliquer I’ampleur
des évolutions observées avec la composition. Par contre, I’existence d’hétérogénéités
de composition liées aux flux transitoires lors de I'ouverture des caches des cellules,
ou encore a des phénomeénes de ségrégation ou de manque de mobilité en surface peut
rendre compte de cet effet: environ 11 meV par pourcent de composition en Indium
dans la gamme étudiée. De méme, bien que ’épaisseur de ces structures soit trop faible
pour mener & une distribution verticale de la contrainte significative (cette distribution
menant & une répartition des énergies de recombinaison sur une plage inférieure au
meV pour ces structures contraintes), celle-ci est suffisante pour que les superréseaux
commencent & relaxer la contrainte de maniére cohérente ; de ce fait la répartition irré-
guliére de dislocations a la base de la structure peut donner lieu & des états de contrainte
inhomogéne: ainsi, on peut constater une différence d’énergie de recombinaison de 5
meV environ entre une structure parfaitement contrainte et relaxée de 10% pour un
taux d’Indium X = 15%.

Vue ’épaisseur de chaque puits épitaxié (100 A), les fluctuations d’épaisseur per-
mettent difficilement d’expliquer les largeurs observées (1,3 meV pour une fluctuation
d’une monocouche pour un puits de 100 &), les fluctuations nécessaires pour atteindre

ces largeurs auraient certainement mené & une dégradation notable du spectre de dif-
fraction du RHEED lors de I’étude précédente.

Par contre, une diminution de la mobilité des atomes adsorbés 3 la surface pen-
dant la croissance liée 3 la température de croissance (530-550 ° C), & la pression d’ar-
senic nécessaire pour stabiliser Arsenic la surface et & la nature du matériau GalnAs
contraint, peut mener 3 la formation d’iléts d’extension latérale suffisamment faible
pour qu’apparaisse une énergie de quantification supplémentaire dans le plan de crois-
sance: ce terme, inférieur au meV pour des iléts de 10004, croit rapidement en-dega

de 5004 ot il vaut 3,5 meV environ.

La largeur & mi-hauteur des raies de recombinaisons radiatives dans les puits
quantiques GaAs/GalnAs/GaAs pourrait également étre influencée par le nombre de
puits épitaxiés dans une méme structure: en cffet, épitaxier plusieurs puits peut mener

a une dispersion plus grande des propriétés de ces puits mais également 3 une relaxation
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plus importante de la contrainte.

Tl est vraisemblable que dans le cas présent, les effets d’hétérogénéités de compo-
sition et de contrainte et de taille des ilots de croissance se conjuguent pour générer ces
largeurs. L’analyse des résultats obtenus par Chen [18] est & ce titre intéressante: ce
dernier observe en effet une raie de photoluminescence large de 4,5 meV dans un puits
quantique GalnAs X = 10% épitaxié par EJM et large de 2,7 meV lorsque ce puits
est épitaxié par MEE; le meilleur contréle de la croissance bidimensionnelle menant
3 Dépitaxie d’un matériau homogene de qualité meilleure et par suite a la réalisation

d’interfaces moins rugueuses.

L’intensité de la raie de photoluminescence de la structure 900223 épitaxiée sous
une trés forte pression d’Arsenic (PefAss = 4,5.1075 Torr) compte tenu de la com-
position visée X = 8%, se trouve étre bien plus faible que pour les autres structures
et en particulier la structure 900222 X = 14% épitaxiée dans les mémes conditions.
Bien que I’étude de ce phénomeéne n’ait pas été poussée plus loin, il semble que ce
dernier soit lié 3 une dégradation de la qualité de la structure épitaxiée; en effet, I'in-
tensité de photoluminescence est essentiellement conditionnée par ’excitation générant
les paires électrons-trous, ainsi que leur vitesse de piégeage et dépiégeage thermique;
ainsi Lambkin [24] a-t-il observé une forte dégradation de la photoluminescence dans
une structure 3 puits quantique GaAs/GalnAs/GdAs entre 10 et 100K, liée aux recom-
binaisons non radiatives dans GaAs. Comme 1’a remarqué Munnix [25] dans le systéme
GaAlAs/GaAs, I'emploi de fortes pressions d’Araénic limite 'incorporation des impu-
retés introduisant des niveaux peu profonds dans la bande interdite de GaAs, ce qui
mene 3 des raies plus fines, mais s’accompagne également d’une génération de centres de
recombinaisons non radiatives (aintisites Asg, par exemple) réduisant fortement le ren-

dement quantique dans ces structures et donc I’intensité de raies de photoluminescence.

Le mode de montage de 1’échantillon par collage & I'Indium ou non, de méme
que la vitesse de croissance utilisée, ne semblent pas affecter la photoluminescence des
structures épitaxiées dans le cas présent, de méme que la vitesse de croissance uti-
lisée. Le choix d’une limite X o 20% s’est imposé lors de I'analyse des mesures de
photoluminescence présentées ci-dessous. En effet, bien que nous n’ayons pas remarqué
d’évolution ni dans les spectres de diffraction du RHEED, ni dans les oscillations d’in-

tensité de la tache spéculaire pour ce taux d’Indium, une évolution notable est apparue
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dans les spectres de photoluminescence des structures dont les caractéristiques sont
regroupées dans le tableau 2.3. Cette évolution pourrait étre reliée & un changement
dans le mode de croissance ou de relaxation de la contrainte. Ces structures sont toutes
des superréseaux contraints du méme type que ceux présentés auparavant et constitués
de 5 & 10 périodes 100A GaInAs/200 A GaAs exception faite de la structure 901033
constituée d’une seule couche épaisse de GalnAs (3000A) initialement épitaxiée pour

vérifier ’étalonnage du bati de croissance.

La structure 880216 épitaxiée dans les mémes conditions que 880217 (voir ci-
dessus) présente une largeur & mi-hauteur de raie de photoluminescence sensiblement
plus importante (12 meV). Le fait que ces structures soient comparables au niveau des
analyses par MET et diffraction des rayons X (relaxation cohérente de faible ampleur)
semble donc indiquer que cette évolution est liée & la qualité du matériau GalnAs

contraint et & celle des interfaces dans les puits quantiques.

Par contre, ’analyse des structures 901034 et 890608 nous ameéne & constater un
élargissement de ces raies (16 meV) dont le maximum se situe bien en-deca de I’énergie
de recombinaison radiative attendue (de 20 & 30 meV). Ce phénomeéne lié au début de
la relaxation de la contrainte a d’ailleurs été constaté dans des structures & simples

puits quantiques contraints [22][26].

L’épitaxie 890323 illustre bien ce phénomeéne: le spectre de photoluminescence
de cette structure comporte deux pics (Figure 2.19), 'un intense et de faible largeur
(6,7 meV), 'autre dix fois plus faible et large de 44 meV ; alors que le premief pic se
situe & une énergie proche de la valeur attendue compte tenu du taux d’Indium visé, le
second se trouve A une énergie plus faible expliquée par la relaxation de la contrainte
(estimée a 30%). Cette structure constituée d’un empilement de dix puits quantiques
comporte donc des zones contraintes et d’autres zones ou la relaxation est initiée. Il est
difficile de dire dans le cas présent si ce pic est dii a la relaxation cohérente et donc la
dégradation d’un seul puits a la base du SRC ou & une dégradation globale de la qﬁa—
lité des puits dans la structure comme cela semble étre le cas dans les trois structures

présentées ci-dessus.
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() nombre XIn% Xpi1% 8E1/ meV | Ts °C | substrat PefAsy
de périodes en 10~ Torr
880216 (10) 17 17,5 12 550 | 1/4 collé 1,15
890323 (10) 20 18 contraint 6,7 530 | 1/4 collé 1,34
17 relaxé 44
22 contraint
890608 (10) 19,5 17 relaxé 16 540 | 1/4 collé 1,9
22 contraint
900605 (5) 21 22 6,5 530 In free 3,7
901033 (0,3 p) 10,5 18,4 30 510 | 1/4 collé 3
901034 (5) 18,5 17 relaxé 16 510 | 1/4 collé
22 contraint

Tableau 2.3

Caractéristiques des structures contraintes GalnAs/GaAs
x =~ 20 %.

890323

Figure 2.19:

EleV}

Spectre de photoluminescence de la structure 890323 partiellement

relaxée.
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Cependant ’attribution de ce pic large peu intense, au matériau GalnAs en cours de
relaxation a été confirmée par la mesure de photoluminescence sur la structure 901033,
d’un pic peu intense et large (30meV) dont I’énergie correspond & une recombinaison
bande & bande dans ce matériau non contraint, la faible intensité étant probablement
liée & la présence de nombreux centres de recombinaison non radiatifs tels que les dis-

locations de misfit qui se sont propagées dans toute la structure épitaxiée & 510 ° C.

11 est & noter que nous n’avons pas observé d’effet majeur de la pression équivalente de
flux en Arsenic sur la qualité des spectres enregistrés. Par contre, ’observation d’une
raie de photoluminescence intense d’énergie cohérente avec le taux d’Indium visé et de
faible largeur (6,5 meV) avec la structure SRC 900605 épitaxiée sur un montage ”in free”
semble montrer I'influence notable de la répartition des températrures et contraintes-

sur la qualité des structures épitaxiées & pareil taux de contrainte.
2.2.2.3 Conclusion

Cette premiére partie de ’étude expérimentale de la croissance du matériau
GalnAs contraint sur GaAs a permis, outre ’étalonnage du bati de croissance, la mise
en évidence de I'influence des conditions d’obtention de ces matériaux sur leur qualité

étudiée au moyen de divers outils.

Ainsi, I’analyse RHEED in situ, a-t-elle permis de cerner des conditions de crois-
sance compatibles avec I'obtention simultanée d’une croissance de qualité pour les deux
matériaux dans une gamme de température 510-550 ° C. Cette analyse a également mon-
tré I'influence de la rugosité de la surface de GaAs en croissance sur la qualité de la
croissance consécutive de GalnAs, ainsi que les limites de I’'EJM quand au contrdle de

la croissance bidimensionnelle.

Comme nous venons de le voir, ’étude par photoluminescence aprés épitaxie
nous a permis de vérifier qu’une croissance de qualité acceptable de puits quantiques
GaAs/GalnAs/GaAs était réalisable jusqu’a des taux d’Indium de 20% environ. Les
différents facteurs pouvant influencer les recombinaisons radiatives dans ces structures
ont également été discutés et ont mené 3 la conclusion que cette mesure permettait
un controle de la qualité des épitaxies ici présentées ; les changements qui s’amorcent
3 partir de la composition limite de cette étude seront d’ailleurs étudiés dans la partie

suivante de notre étude expérimentale.
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L’analyse par Microscopie Electronique en Transmission s’est montrée d’un tres
grand intérét dans ’étude de la qualité des puits quantiques épitaxiés et surtout I'étude
de la relaxation cohérente dans les superréseaux contraints GalnAs/GaAs dont l'inté-
rét potentiel pour le blocage des dislocations de misfit dans une structure ” composant”
sera étudié dans la derniére partie de I’étude expérimentale; en plus des analyses pré-
cédentes, les propriétés de transport électronique des puits quantiques GalnAs intégrés
dans des structures HEMT’s et épitaxiés dans des conditions similaires y seront pré-

sentées.

2.2.3 Croissance et caractérisation de structures GalnAs/GaAs for-

tement contraintes (x > 0,2)

L’analyse précédente de la croissance de GalnAs sur GaAs a montré une modi-
fication de comportement du matériau contraint & partir d’'une composition voisine de
X = 20%; c’est & 1’étude de la croissance au-dela de cette composition qu’est consacrée

cette partie.

n’ 4 4§ PefAs PefGa Ve Pef In X In%
en 105 Torr | en 10~7 Torr | p m/h | en 10~7 Torr

1 530 1,6 1,5 0,42 1,07 30

2 » 2,6 . . ’

3 530 0,37 » » »

4 510 1,15 1,5 1,07 30

5 490

6 480 0,65 1,5 1,07 30

7 480 1,15 1,5 1,07 30

a 415 o § 1,5 1,07 n

v 540 2,9 1,5 1,07 ”

0 540 n 1,07 100 %
Tableau 2.4: Conditions de croissance lors de ’étude. de GalnAs

z >> 20%.
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2.2.3.1 Etude de la croissance de GalnAs x = 0,3 au moyen du RHEED

Nous avons regroupé dans le tableau 2.4 les données concernant les mesures
RHEED effectuées au cours de différentes campagnes de croissance du matériau contraint
GalnAs dont la composition a été fixée & 30%. Nous avons tout d’abord enregistré les
évolutions de V’'intensité de la tache spéculaire durant la croissance de GaAs puis celle
de GalnAs par simple ouverture du cache de la cellule d’Indium et ce dans la pre-
miére catégorie discutée auparavant (reconstruction (2 x 4) en arrét de croissance).
Le diagramme d’oscillations du RHEED tracé (Figure 2.20a) est représentatif du com-
portement observé dans les conditions de croissance Tableau 2.4 - 1,2 et 3. Dans ces
conditions, la surface de croissance reste stabilisée (2 x 4) en arrét comme en crois-
sance (premiére catégorie d’oscillations pour GaAs dans une gamme de Pef en Arsenic
assez étendue du fait de la température de croissance encore élevée (530° C). Lors de
I'ouverture du cache d’Indium, une brusque montée de l'intensité de la tache observée
" a été enregistrée suivie de la décroissance logiquement attendue de cette intensité dont
trois oscillations trés aténuées ont été observées. Ensuite I'intensité réaugmente jusqu’a
un niveau bien supérieur & celui de la surface GaAs en arrét de croissance. Si nous nous
expliquons difficilement le début de ’enregistrement du RHEED, la seconde montée
du signal semble plus claire: en effet, cette évolution s’accompagne du passage d’un
spectre de reconstruction de raies fines & un spectre de taches brillantes qui témoignent
de la croissance tridimensionnelle de GalnAs. Il suffit de faire croitre ensuite le matériau
GaAs sur une épaisseur légérement supérieure & 1'épaisseur de GalnAs épitaxié pour
retrouver un spectre de reconstruction convenable dont 'intensité des raies revient a

son niveau normal.

Ce comportement observé dans une gamme étendue de pressions équivalentes de
flux (0,4 3 2.6.10~% Torr) avec divers états de la surface de GaAs lors de I'ouverture
du cache de la cellule d’Indium {présence ou non d’oscillations, maximum ou minimum
d’intensité, surface GaAs en arrét de croissance) confirme que cette évolution est propre
au matériau GalnAs fortement contraint, évolution typique de la croissance des maté-
riaux fortement contraints qui suivent le mode de croissance dit Stranski-Krastonov,
c’est-a-dire le passage d’une croissance bidimensionnelle & la nucléation d’ilots tridi-
mensionnels générant des taches de diffraction intenses liées au nombre plus important

d’atomes participant a la diffraction du faisceau d’électrons du RHEED.

Comme le rappelle Bauer [27], ’énergie libre de la surface joue un réle central
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sur le mode de croissance a P’équilibre thennadynamique: ainsi, un matériau d’énergie
supérieure a celle du substrat sur lequel il est épitaxié, aura-t-il tendance a croitre de
maniére tridimensionnelle, ce qui est. le cas des systémes contraints & P’équilibre. La
contrainte a donc pour conséquence une diminution dramatique de la mobilité des ca-
tions comme I'a montré Chang (28] par I'impossibilité pour la surface de GalnAs de
retrouver sa reflectivité aprés arrét de croissance, phénoméne menant a la disparition ra-
pide des oscillations du RHEED en contraste avee les oscillations persistantes observées

avec Galng 353As adapté en maille sur InP [29] et & L nucléation d'ilots tridimensionnels.

De plus, P. Berger [17], en calculant les énergies libres du cristal contraint en
croissance bidimensionnelle d’'un c6té et de I'autre en croissance sous la forme d'ilots
tridimensionnels relaxés, et en prenant en compte les énergies de liaison des seconds
proches voisins moins nombreux dans les ilots (Figure 2.21), est parvenu & montrer le
passage d'une croissance bidimensionnelle & une croissance tridimensionnelle pour des
taux d’Indium de 25 3 30% dans le systéme GalnAs/GaAs, ce qui est en accord avec

les évolutions observées.

/N '/ N/ N NN/
Ga Ga Ga Ga Ga Ga
N7 N/ NN 7NN
As As As As As As
/NN NN NN

As As
/ \ !/ A\

Ga Ga Ga Ga
/N /N / N/ A\
As As As As As As
/' N/ N/ N/ NN SN

Ga Ga Ga Ga Ga Ga Ga

Figure 2.21: Surface lisse et surface ruguense a 'échelle atomique.
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La nucléation d’ilots pour relaxer la contrainte a par ailleurs été confirmée par
des mesures de parametre de maille en cours de croissance (espacement des raies du
RHEED [30]) qui montrent un retour au paramsétre de maille GalnAs en volume lors
de V’apparition des taches de diffraction ainsi que par des mesures de photolumines-
cence publiées par Elman [26] sur des structures & puits quantiques contraints GalnAs,
qui épitaxiés jusqu’a apparition des ilots, produisent alors des raies de photolumines-
cence élargies et d’énergies plus faibles que celles prévues du fait de la relaxation de la

contrainte.

Il apparait donc que dans le cas de la croissance du matériau GalnAs fortement
contraint sur GaAs dans ces conditions, la nucléation d'ilots tridimensionnels permet la
relaxation de la contrainte au-deld d’une épaisseur critique facile & mettre en évidence
au moyen du RHEED et estimée 3 25 A dans I’observation précédente. C’est pourquoi
dans la suite de cette étude, nous nous sommes intéressés & I'influence des conditions
de croissance (plus ou moins éloignées de ’équilibre) sur le comportement du matériau

GalnAs pendant son épitaxie.

Considérons tout d’abord le cas résumé dans le tableau 2.4.4; comme le mon-
trent ’observation du diagramme de diffraction du RHEED et ’enregistrement de
Pintensité de la tache spéculaire (Figure 2.20b) le flux d’arsenic utilisé est suffisant
a 510 ° C pour que cette croissance appartienne & la deuxiéme catégorie présentée plus
haut (Figure 2.11). Aprés croissance d’une monocouche de GaAs, nous observons l’at-
ténuation rapide de amplitude des oscillations et de I'intensité moyenne de la tache
spéculaire suivie d’une légére remontée de ce signal lors de la croissance de GalnAs;
ensuite 'intensité du signal redécroit lentement et on note ’apparition de taches de dif-
fraction sur ’écran du RHEED témoignant la croissance tridimensionnelle du GalnAs
qui relaxe la contrainte et ce aprés épitaxie de 45 A de ce matériau ; enfin I’épitaxie de
GaAs permet de restaurer le diagramme du RHEED et son intensité moyenne supé-

rieure en croissance par rapport & l'arrét (fin de ’enregistrement).

En diminuant la température de croissance et en concervant les autres parametres
(cas 5 et 7 du tableau 2.4), nous observons alors deux phénoménes : en premier lieu nous
constatons une atténuation plus importante encore de 'amplitude des oscillations liée
a cette température relativement basse (490 ° C et 480 ° C respectivement) et & 'impor-

tante couverture en Arsenic de la surface (PefAgs = 1.15.107° Torr), facteurs connus
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de dégradation de la mobilité des cations. En second lieu, nous relevons I’apparition
des taches de diffraction & des épaisseurs d’autant plus élevées que la température de
croissance est basse (hgp = 95 A3490°Cet hgp =130 A 2 480° C), ce qui se traduit
par une extension de la zone de remontée de l'intensité de la tache spéculaire aprés

amortissement des oscillations (Figure 2.20c).

La relaxation de la contrainte par nucléation d’ilots tridimensionnels est donc un
phénoméne thermiquement activé [17][31]; mais comme le montre le résultat obtenu
hap = 50 A, dans les conditions de croissance (Tableau 2.4 n°6) (480°C, PefAgs =
0,65.10% Torr) cette derniére dépend également de I’état de cette surface en croissance
et de son énergie libre, ce qui a mené certains auteurs & proposer de changer périodi-
quement la reconstruction de la surface afin d’assurer une croissance bidimensionnelle
de qualité [18][29].

Les spectres de diffraction du RHEED observés dans les conditions a, 3 et § du
tableau 2.4 achévent cette étude et montrent en quelque sorte le procédé a suivre pour
faire croitre le matériau GalnAs 4 fort taux d’Indium de maniére bidimensionnelle. En
effet, si nous n’avons observé aucun signe notable de croissance tridimensionnelle aprés
épitaxie & 415° C de plus de 200 A de GalnAs (o et 3) la poursuite de la croissance
a 540° C semble s’effectuer cette fois ci selon le mode bidimensionnel (v). Il est trés
vraisemblale, au-deld de 200 A de GalnAs z = 30%, qu’une partie suffisante de la
contrainte a été relaxée pour que la suite de la croissance bidimensionnelle du maté-
riau pratiquement non contraint soit rendue thermodynamiquement réalisable & haute
température; la croissance de InAs forcément contraint sur GalnAs devient tridimen-

sionnelle & 540 ° C apres quelques monocouches ce qui confirme ce point (§).
Conclusion

Nous venons donc de voir que la croissance du matériau GalnAs fortement
contraint sur GaAs dans les conditions habituelles donnait lieu & la relaxation de la
contrainte par nucléation d’ilots tridimensionnels; ce phénomeéne thermiquement activé
et dépendant de I’énergie libre de la surface en croissance peut étre retardé, voir éli-
miné en diminuant la température de croissance pour I'amener le plus loin de ’équilibre
thermodynamique favorable 3 la croissance tridimensionnelle des matériaux désadaptés

en maille.
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2.2.3.2 Caractérisation des structures GaIlnAs/GaAs fortement contraintes

Le maintient d’une croissance bidimensionnelle ne veut pas dire suppression de

la relaxation de la contrainte par génération de dislocations de misfit et une analyse

complémentaire de structures GalnAs/GaAs épitaxiées s’avére nécessaire.

C’est pourquoi une étude par Microscopie Electronique en Transmission et par

photoluminescence a été menée sur des structures épitaxiées dans diverses conditions

de températures et de pressions équivalentes de flux d’éléments III et V afin de cerner

I'influence des mécanismes de croissance et de relaxation de la contrainte sur la qualité

des épitaxies.

n° XIn% PefGa PefAs Ey eV | 6By meV | T,°C Structure
en 10~7 Torr | en 10~% Torr
880909 25 4 1,4 1,215 45 540 | SRC 10 périodes
1/4 collé
890322 26 6 1,34 1,148 46 540 | SRC 10 périodes
1/4 collé
891125 26 6 4 1,188 45 520 | SRC 10 périodes
In free
900607 33 6 4 non observé 535 SPQ 704
en P. L. In free
901109 32 1,5 2,4 1,2 100 415 100 A
901117-18 32 3 5 1,2 110 410 SPQ
In Free 100 A .
Tableau 2.5: Conditions de croissance et caractéristiques des structures

GalnAs/GaAs fortement contraintes.
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Figure 2.22: Superréseau 891125 aminci par la tranche.

Figure 2.23: Epitaxie 891126 amincie par la tranche.
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Microscopie électronique en transmission

De méme que la précédente analyse par microscopie électronique, les observa-

tions décrites dans cette partie concernent des superréseaux contraints de dix périodes

100 A GaInAs/200 A GaAs, ainsi que des structures simples dont quelques carac-

téristiques sont rassemblées dans le tableau 2.5. L’observation par la tranche (cross
section) des superréseaux contraints a forts taux d’Indium (880909-890322-891125)
contraste avec les observations précédentes. Comme le montre la figure 2.22, seule la
premiére interface contrainte semble présenter une certaine planéité, quelles que soient
les conditions d’obtention hormis la température de croissance maintenue entre 520 et
540 ° C (PefAss, PefGa et mode de montage); de trés fortes ondulations essentiel-
lement visibles avec les interfaces inverses GaAs/GalnAs témoignent de la croissance
tridimensionnelle du matériau GalnAs, la surface de croissance étant par ailleurs en
partie lissée lors de I’épitaxie de chaque couche de 200 A de GaAs qui rendent les in-
terfaces directes GalnAs/GaAs moins rugueuses que les précédentes. Il est également
A noter qu’a la différence des observations précédentes dans les matériaux faiblement
contraints, les observations selon la technique du faisceau faible montrent que les dis-
locations de misfit traversent toute la structure au lieu de se trouver confinées a la
premiére interface puis émises vers le substrat. La microscopie de I’épitaxie 891126
(Figure 2.23) nous montre que ce comportement n’est pas lié & la structure en superré-
seau mais au matériau GalnAs fortement contraint: en effet, cette épitaxie comporte
tout d’abord une couche GalnAs de taux graduellement variable, de 5% c6té substrat
GaAs 3 26%, épitaxiée sur 2000 A en élevant de maniére controlée la température de
la cellule d’Indium, et ensuite 4000 A de GaInAs & taux constant = 26% ; alors que
relativement peu de dislocations apparaissent dans la premiére couche ou elles semblent
courbées, de trés nombreuses dislocations ont été nuclées et se sont propagées durant
I’épitaxie dés que ce taux z =~ 26% a été atteint. Cette différence de comportement,
en ce qui concerne la localisation des dislocations de misfit durant la relaxation, peut
s’expliquer par le fait que dans les systemes fortement contraints, la force image exercée
par la surface sur la ligne de dislocation cesse d’étre négligeable lorsque les dislocations
de misfit sont nuclées a l'interface GalnAs/GaAs, car dans ce cas 'épaisseur critique
devient trés faible [32].

L’observation de la lame 891125 amincie dans le plan de croissance montre par

ailleurs un réseau dense et compliqué de dislocations probablement regroupées au bord
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des ilots de croissance tridimensionnelle [33] et montre une légére tendance A s’orienter

selon les directions < 110 > du cristal.

En ce qui concerne la croissance du matériau GalnAs fortement contraint  tem-
pérature relativement élevée, nous venons donc de mettre en évidence les effets de
la croissance tridimensionnelle décelée au RHEED sur la qualité cristallographique des
structures épitaxiées, c’est-a-dire I’apparition d'une rugosité trés importante, de ’ordre

de quelques dizaines d’Angstroms dans les superrésedux que nous avons étudiés.

Au cours de 'analyse RHEED & des températures de croissance plus faibles, nous
avons noté I’absence de taches de diffraction, taches trahissant I’apparition de la ru-
gosité précédemment citée. Sur les bases de cette observation, nous avons donc décidé
de réaliser des puits quantiques fortement contraints dans des conditions plus proches
de la croissance bidimensionnelle (Structures 900607, 901109 et 901117-18). Les figures
2.24 et 2.25 montrent d’importantes densités de dislocations dans les structures 900607
(puits 70 A GalnAs z = 33%) et 901118 (puits 100 A GalnAs = = 32%) dont les puits
GalnAs sont épitaxiés au-deld de I’épaisseur critique d’une couche simple calculée selon
le modéle de Matthews (hc < 50 A ); cependant une différence notable apparait entre
les deux épitaxies dans la morphologie de ces défauts. La morphologie du réseau de
dislocations de ’épitaxie 900607 réalisée & 530 ° C a par ailleurs été observée par Breen
[34] qui a montré que cette derniére était liée & la nucléation homogeéne de boucles
de dislocations dans la couche de GalnAs épitaxiée au-deld de I’épaisseur critique et
dont la propagation était freinée par des ilots de croissance tridimensionnelle, ce qui est
tout & fait en accord avec nos présentes observations. L’auteur observe également une
évolution de cette morphologie avec I’épaisseur de matériau épitaxié, évolution en un
réseau trés dense et rectangulaire en liaison avec les ilots de croissance tridimensionnels
a mesure que ces boucles de dislocations s’étendent et interagissent. Pour notre part,
nous n’observons pas de telle évolution dans ’épitaxie 901117-18 & 410°C, mais un
réseau beaucoup moins ordonné de dislocations exhibant des segments anormalement
alignés selon les directions < 100 > (Figure 2.25). La mobilité des dislocations devant
étre encore suffisante & cette température d’épitaxie pour permettre & ces dislocations
de s’étendre, d’interagir et de s’ordonner; il semble donc que ce réseau, sans rapport
avec des ilots tridimensionnels, témoigne de la relaxation de la contrainte durant la

croissance bidimensionnelle du matériau GalnAs.
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530 °C.

Figure 2.25: Plan view sur 'échantillon 901118: 100 A GalnAs 32 % épitaxié
3410 °C.
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Il apparait donc que le RHEED, tel que nous ['utilisons ne nous permet pas
de détecter une épaisseur critique lorsque la croissance a lieu & basse température et
que d’autre part, 'obtention d’un puits quantique contraint de qualité et & fort taux
d’Indium nécessite une température de croissance plus basse encore ou le choix d’'un
taux d’Indium un peu plus faible afin de retarder dans les deux cas la relaxation de la
contrainte. Pour vérifier ce point, nous avons épitaxié une structure a puits quantique
contraint 60 A de GalnAs z = 30% 4 350 ° C (épitaxie 910213) ; les bonnes caractéris-
tiques optiques et électriques de cette structure pour composant qui sera présentée dans
la troisiéme partie de ce chapitre témoigne de ’adéquation des conditions de croissance

optimisées avec le choix de cette structure.

Photoluminescence dans les structures fortement contraintes

La précédente analyse par microscopie électronique en transmission va nous per-
mettre d’interpréter les spectres de photoluminescence des structures a forts taux d’In-
dium épitaxiées dans des conditions inadéquates. En effet, si nous examinons les résul-
tats obtenus avec les épitaxies 880909, 890322 et 891125 constituées de super réseaux
100 A GaInAs/200 A GaAs dont les caractéristiques sont regroupées dans le tableau 2.5,
nous constatons la présence de pics larges (§E1/9 = 45 meV), peu intenses et d’éner-
gie de 60 & 120 meV en decd des énergies de recombinaison attendues dans de telles
structures traduisant la relaxation de la contrainte et la croissance tridimensionnelle
dans ces derniéres. Comme précédemment la vitesse de croissance, le flux d’Arsenic
et le mode de montage des échantillons ne semblent pas affecter ce comportement. La
présence d’ilots tridimensionnels qui relaxent la contrainte permet donc d’expliquer la
faiblesse en énergie et en intensité des recombinaisons radiatives (taille de ces ilots,

présence de nombreuses dislocations).

Nous avons ensuite étudié les recombinaisons radiatives dans des structures épi-
taxiées dans des conditions telles que la nucléation d’ilots tridimensionnels soit inhibée
ou fortement retardée: épitaxies 901109-901117. L’observation de raies larges, peu in-
tenses et d’énergies inférieures de 40 meV par rapport aux valeurs attendues, confirment
cependant les observations par MET d’une relaxation importante de la contrainte dans
ces structures. De plus, les pressions équivalentes de flux en Arsenic durant la crois-
sance de GaAs (2,4.107° Torr) de méme que durant celle de GalnAs (voir Tableau 2.5)

sont semble-t-il trop élevées compte tenu de la température de croissance (410-415 ° C)
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pour assurer une épitaxie de qualité (voir 1'étude Rheed présentée plus haut). Deux
pics d’énergie inférieure au gap de GaAs ont été relevés par ailleurs dans les spectres
de photoluminescence de ces deux derniéres épitaxies, pics qui pourraient étre liés a
la présence de niveaux d’impuretés dans la bande interdite (de 28 et 45 meV) ou &
la relaxation partielle de la contrainte et la mise en tension d’une partie du matériau

GaAs dont le gap se trouverait diminué.

~2.2.3.3 Conclusion

La présente étude consacrée a la croissance du matériau GalnAs 3 taux d’Indium
élevé a permis de mettre en évidence les conditions dans lesquelles apparaissait la dé-
gradation de la croissance par nucléation d'flots tridimensionnels. Ce phénoméne lié &
la relaxation d’une contrainte trop importante pour privilégier la croissance bidimen-
sionnelle 3 une température relativement élevée (510° C - 550° C) a été étudié a I'aide
du RHEED, de méme que ses effets sur la qualité des épitaxies ensuite étudiées par

microscopie électronique en transmission et photoluminescence.

Il est de plus apparu que I'obtention par EJM de structures contraintes GalnAs/GaAs
de qualité nécessitait non seulement ’utilisation de températures de croissance faibles,
mais encore un contrdle de la qualité de la croissance de chacun des matériaux GaAs

et GalnAs 3 basse température (effets de la pression d’Arsenic & optimiser).

Ce n’est que dans ces seules conditions que nous pouvons, une fois la croissance
tridimensionnelle inhibée, assurer la croissance de structures ot les taux d’impuretés et
de défauts liés 3 la diminution de la mobilité des cations se trouveront limités en nombre
et observer le bénéfice d’un retardement conséquent de la relaxation de la contrainte
comme nous le verrons dans la derniére partie de ce chapitre consacrée & I’épitaxie de

structures contraintes pour composants a effet de champ.



Chapitre 2 ; 147

2.3 Croissance de structures contraintes pour compo-

sants a effet de champ

2.3.1 Introduction

La derniére partie de ce chapitre est consacrée a la description d’épitaxies 4 base
de GalnAs contraint sur GaAs pour la réalisation de transistors & effet de champ.
Nous rappelons que notre but est de réaliser un transistor & gaz bidimensionnel d’élec-
trons dans un canal GalnAs ou la densité de porteurs sera modulée au moyen d’un
contact Schottky déposé sur le matériau a grand gap GaAlAs de la structure de base
GaAlAs/GalnAs/GaAs.

En vue de la réalisation de transistors performants, cette structure doit cependant
étre complétée d’une part par P'interposition d’tine couche de GaAlAs non intention-
nellement dopée (spacer) entre le matériau GaAlAs dopé et le canal GalnAs afin de
limiter les interactions sur les impuretés ionisées dans le GaAlAs qui limitent la mo-
bilité des électrons dans le canal GalnAs; d’autre part, une couche dopée GaAs doit
étre épitaxiée sur GaAlAs afin de minimiser la résistance du contact ohmique et les
résistances de source et de drain du futur composant (chapitre suivant). Dans notre
cas, le passage du matériau & grand gap GaAlAs au GaAs dopé s’effectue trés souvent
de maniere progressive en faisant varier graduellement le taux d’Aluminium incorporé
dans la couche. Sur la figure 2.26 est représentée la structure de base a réaliser afin
d’obtenir un HEMT pseudomorphique performant, le choix des paramétres épaisseurs,

dopages et taux d’alliages étant conditionné par:
e la recherche de grands Ng avec de bonnes mobilités dans le canal GalnAs;
e la croissance de chacun des matériaux et leurs propriétés;

¢ la technologie des composants.

Hormis le choix des paramétres 1ié aux problémes rencontrés durant la croissance
des matériaux dans ces structures, le choix des autres sera explicité dans le chapitre

suivant.
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Figure 2.26:

Structure de base d’'un HEMT pseudomorphique.
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PefAs; PefAs, PefGa Pef In, X1% Peflng X2% | Tsin"C
en 10~5 Torr | en 10~8 Torr | en 10~7 Torr | en 10~7 Torr en 10~7 Torr
880603 1,0 1,1.10~5 3 1,1 17 1,1 17 550
2,1 20
890919 1,0 1,0 6 0,8 8,5 530
2,95 26
2,1 20
900221 1,1 3 6 0,71 8 530
2,95 26
910116 1,5 1,1 6 1,9 20 525
900710 1,3 1,2 6 1,25 13 2,2 20,7 520
890703 1,9 1,8 6 0,81 8,5 1,23 12,8 540
890709 2,2 1,7 6 0,8 8,5 2,04 19,5 550
880603: HEMT 120 A 17 % + 700 A GaAs + SRC 5 x 100 A 17 % / 300 A GaAs
900710: HEMT & doped 20 A GaAlAs/100 A GalnAs 20% / 700 A GaAs /SRC 5 x 100 A 15 % / 300 &
881029: HEMT 120 A 20- 30 % + SRC 5 x 100 A 8 % / 300 A GaAs
890703: MESFET 800 A GaAs/20 A GaAs / 120 A GalnAs 13% /500 A GaAs/SRC 100 A 8% / 300 A
890919: HEMT 120 A 20-26 % + 700 A GaAs + SRC 5 x 100 A 8,5 / 300 A GaAs
890709: idem canal 19,5 %
900221 : idem 890919
910116: HEMT canal GalnAs 100 A 20 %

Tableau 2.6:

composants moyennement contraintes.

Conditions de croissance et caractéristiques des structures
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L’étude présentée dans cette derniére partie sera décrite de la maniére suivante:
tout d’abord, I’épitaxie d'une couche dopée GaAs sur un SRC sera analysée par effet
Hall et photoluminescence afin de vérifier le blocage des dislocations de misfit a la base
de ces structures. Des SRC pourront alors étre incorporés par la suite dans les buffers
des structures HEMT’s pseudomorphiques afin d’y tester d'une part leur influence sur
la qualité des épitaxies, et d’autre part afin de vérifier d’'une maniére simple et rapide
le bon étalonnage du bati de croissance par mesures de photoluminescence dans ces

superréseaux contraints.

Apreés la croissance et la caractérisation de structures moyennement contraintes,
la réalisation de structures 3 taux d’Indium plus important sera décrite en deux étapes.
Premiérement I’influence de I'utilisation de taux d’Indium graduels dans le canal GalnAs
sera discutée. Deuxiémement, la réalisation de structures simples trés contraintes (X =
29 4 33%) dans des conditions de croissance diverses sera décrite. Les problémes liés & la
croissance 3 basse tenipérature du matériau GaAlAs dopé Silicium seront alors exposés
avant de terminer cette étude par la synthése des observations concernant la qualité
et Pinfluence des SRC épitaxiés dans ces structures et dégager quelques perspectives

concernant leurs utilisations.

2.3.2 Croissance de structures SRC avec cap GaAs dopé

A la vue des résultats obtenus par MET sur les SRC épitaxiés au-dela de I’épais-
seur critique prédite par le modéle de Hull, nous avons décidé de faire croitre deux
structures ol une couche de GaAs fortement dopé Silicium (Np = 2.10¥cm™3) repose
sur une succession de puits GalnAs contraints. L’étude du transport par effet Hall et
I’analyse par photoluminescence nous permettront alors de juger de l'efficacité de ces
superréseaux contraints pour le blocage des dislocations de misfit. Afin de nous pla-
cer dans des conditions de croissance proches de celles de la réalisation des HEMT’s
pseudomorphiques, nous avons épitaxié les structures 890703 et 890709 comme suit
(Tableau 2.6). Tout d’abord, aprés croissance d'une couche tampon GaAs 4 580° C, un
SRC 100 A GalnAs z = 8,5% / 300 A GaAs est épitaxié & 540 ° C, suivit d’une couche
de GaAs épaisse de 500 A. Ensuite, le puits GalnAs de taux z = 13% dans 890703 et
x = 19% dans 890709 est épitaxié avant la couche de GaAs dopé séparée de ce puits
par 20 A de matériau non dopé (Figure 2.27); comme précédemment une surpression
d’Arsenic est maintenue par ouverture des deux cellules d’Arsenic lors de la réalisation
des puits GalnAs.
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Figure 2.27:  Structures 890703 - 890709.
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890703 890709
Temps d’attaque T Ra(R) | Ny(m~2?) | pu(em?/v.s) || Ra(R) | Nu(m~2) | pu(cm?/v.s)
300 K 190 14,5. 1018 2270 209 12,8.1018 2340
To =0s
77K 180 15,2.10!8 2280 191 12, 6.1018 2590
300 K 279 10,5. 1018 2130 309 9,14.10%¢ 2200
T =Tp + 20s
77K 257 11,3.101¢ 2150 278 9,14.1016 2460
300K | 712 | 4,75. 1018 1850 890 | 3,74.1018 1880
T, =T; + 20s
h 77K 683 5,23.10'% 1750 683 3,91.10!8 2340
300 K 1530 | 3,12. 1016 1310 2050 2,46.1016 1240
T3 =T, + 10s
77K | 1220 | 3,75.101° 1360 1390 | 2,34.10'° 1920
Tableau 2.7: Mesures d’effet Hall sur les structures 890703 - 890709.
1 890703
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Figure 2.28: Spectre de photoluminescence dans la structure 890703.
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Dans une telle structure le nombre d’électrons transférés depuis la couche dopée
est faible (quelques 10'9m~2) et on peut considérer que I’essentiel du transport a lieu

dans le matériau GaAs dopé.

La caractérisation de ces deux structures par photoluminescence a 77K nous a per-
mis de mettre en évidence les recombinaisons radiatives dans les différentes couches de
la structure: outre I’apparition d’un pic large lié au matériau GaAs dopé (E = 1,506 eV,
6E; /2 = 70 meV) ; on note la présence de deux pics dus aux recombinaisons dans les su-
per réseaux contraints de taux z = 8,5% ainsi que dans les puits 120 A GalnAs z = 13%
et z = 19,5%; les pics de photoluminescence dans les puits quantiques z = 8,5% sont
fins (6E1/2 = 3 3 4 meV) et intenses et témoignent de la qualité du matériau épi-
taxié, alors qu’a plus basse énergie apparaissent des pics larges (Figure 2.28). Cepen-
dant, contrairement aux observations concernant ’épitaxie des superréseaux contraints
(chapitre 2), ces pics sont intenses et témoignent de la qualité des puits de 120 A
GalnAs z = 13,4% et z = 19% dans lesquels la présence d’électrons libres transférés
donne lieu & la modification de la structure de bande, du taux d’occupation de chaque

niveau et & I’élargissement des pics de photoluminescence.

Les deux présentes structures ont été analysées par mesure d’effet Hall 4 300K
et 7TK. Ces mesures effectuées également aprés attaques successives de la couche su-
périeure de GaAs dans une solution N HyOH/H02/200H30 étalonnée & 1200 A/min
sont reportées dans le tableau 2.7. Ces structures présentent des mobilités supérieures
3 2000 cm?/V.s & 300K comme & 77K, ce qui confirme que le transport a lieu pour l’es-
sentiel dans un matériau GaAs trés dopé de bonne qualité ; le gaz d’électrons transférés
dans le puits semble en effet insuffisamment peuplé pour étre visible clairement, méme a
77K ou la résistance carré de la couche n’est que faiblement diminuée ; cependant, bien
que nous ne puissions déterminer avec précision les propriétés de ce gaz, la variation de
résistance carré avec la température double entre I’épitaxie 890703 et 890709 ce qui va
dans le sens d’une participation plus importante, bien qu’encore trés faible, de ce gaz

dans la structure o le taux d’Indium est le plus élevé.

_ Ceci reste vrai lorsque ’on attaque un peu la couche de GaAs dopé ; I’analyse de
ces mesures a partir d’un modéle & deux couches nous confirme que les variations ob-
servées sont celles du nombre de porteurs situés dans la couche GaAs dopée (et donc la

variation de I’épaisseur de cette couche) ol la mobilité reste entre 2200 et 2400 cm?/V.s;
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concernant le gaz d’électrons, I’extrapolation d’une droite tracée a partir de ces pre-
miéres mesures (avant et aprés une premiére attaque) méne a une résistance carré d’au
moins 2000 /g ce qui est bien plus important que la résistance carré de la couche de

GaAs de Pordre de 200 Q/a.

A mesure que 'attaque de GaAs se poursuit, les mobilités chutent cependant en
decd des valeurs typiquement observées dans le matérian dopé a ce niveau; l’analyse
de ces résultats & I’aide de notre modéle nous laisse penser que ce phénomeéne est lié
d’une part & une légére dégradation du transport dans la couche de GaAs amincie chi-
miquement et 3 une chute probable de la mobilité dans le puits GaInAs & mesure que la
densité de porteurs libres diminue du fait de la désertion des zones de transport par un
potentiel de surface dont nous ne connaissons pas la valeur; ’évolution de la mobilité
des électrons dans le puits GalnAs avec leur nombre sera par ailleurs discutée dans le

prochain chapitre.

En conclusion, la présente étude montre que l'incorporation d’'un SRC dans la
couche tampon d’une structure destinée A la réalisation de composants permet d’une
part l'obtention a posteriori d’un contréle par photoluminescence de la qualité et du
taux d’Indium incorporé dans le SRC et ce sans perturber le transport dans la couche
de GaAs dopé épitaxiée sur le matériau GalnAs contraint exempt de dislocations de
>misﬁt du fait de la relaxation cohérente des SRC. De plus, en ce qui concerne le bati
d’épitaxie par jets moléculaires, il est & noter que la réalisation de quelques centaines
d’angstroms de matériau GalnAs dans les SRC peut éventuellement dégazer le systéme
cellule-cache d’Indium et assurer la croissance d'un canal GalnAs d’une plus grande

pureté.

2.3.3 Réalisation de structures HEMT’s moyennement contraintes

Structures simples

Les figures 2.29a et 2.31a représentent deux structures HEMT’s dont le taux d’In-
dium est inférieur & 20 % et dont les conditions de croissance et caractéristiques sont

rassemblées dans le tableau 2.6.
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Dans la premiére structure (880603) un superréseau contraint de cinq périodes
de 100 A GalnAs x =17 % / 300 A GaAs est épitaxié avant réalisation de la
partie active du HEMT. Cette partie active comprend un buffer de 1000 A de GaAs
épitaxié également & 550 ° C puis le canal GalnAs x = 17 %; ensuite un spacer
40 A GaAlAs y = 20 % non dopé est épitaxié alors que dans le méme temps la
température de croissance est élevée 4 580 °C avant réalisation des couches GaAlAs
puis GaAs dopées Np < 1.10*8cm 3.

La mesure de photoluminescence réalisée sur cette épitaxie fait apparaitre un mas-

sif constitué de deux pics (figure 2.29b) : le premier, plus intense, plus fin (§ Ey /5 =~ 16meV)

et situé plus haut en énergie (E = 1, 343eV) est vraisemblablement dit aux recombinai-
sons radiatives dans le SRC GaAs/GalnAs dont le taux d’Indium est estimé & 17,5 %
par cette méthode, alors que le second pic situé 20 meV plus bas, moins intense et plus

large serait lié au canal de 120 A de GalnAs dans lequel les électrons ont été transférés.

Afin de vérifier cette interprétation concernant la qualité de I’ensemble de cette
structure, une observation par microscopie électronique en transmission a été réalisée
sur un échantillon aminci par la tranche, ainsi qu’une mesure d’effet Hall sur tréfle de

Van der Pauw.

Comme on peut le voir sur la figure 2.30, aucune dislocation n’est visible dans
" la structure bien que le SRC ait été épitaxié au-dela de I’épaisseur critique déterminée
par le modéle de Hull: ce fait peut s’expliquer d’une part par la zone d’investigation
de la MET qui n’est pas assez grande pour détecter les quelques dislocations de misfit
dans cette structure peut étre en début de relaxation, et d’autre part, étant donné que
ce SRC dont le taux d’Indium moyen est de 4 % pour une épaisseur totale de 2000 A |
c’est & dire peu éloignée de 1’épaisseur critique correspondante, il est également possible
que ce dernier n’ait pas eu le temps de relaxer une partie suffisante de la contrainte
(cinétique de la relaxation) et que la structure ait ensuite été stabilisée par épitaxie des
1000 & de GaAs au dessus de ce SRC.

Les mesures d’effet Hall effectuées sur tréfle de Van der Pauw ont été reportées
dans le tableau 2.8.
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77K 300 K
BH 15200 cm?2/V, 4680 cm?/V.S
Ng 1,76.1016m~2 2,33.1016m~2
Ro 234 Q/n 674 Q/o

Tableau 2.8 : Mesures d’effet Hall effectuées sur la structure 880603.
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Figure 2.30: Microscopie électronique en transmission de la structure 880603

amincie par la tranche (cross section).
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Figure 2.31a: Structure HEMT pseudomorphique 910116.
Figure 2.31b: Spectre de photoluminescence de la structure 910116.
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Comme nous pouvons le constater, cette structure présente & 300 K comme a 77K
des mobilités bien supérieures & celles attendues dans les matériaux GaAs et GaAlAs
dopés et donc attribuables au gaz d’électrons transférés dans le canal GalnAs non dopé
ou "augmentation de mobilité & 77K provoque la chute du nombre de porteurs vus par
effet Hall. Toutefois, méme & 77K , nous ne pouvons assimiler les parameétres mesurés
3 ceux du gaz d’électrons dans le canal, en effet une densité Ny = 1, 76.1016m =2 est
bien trop importante compte tenu des parameétres de la couche épitaxiée de méme que
la mobilité qu’elle présente semble un peu faible. Le dépouillement de ces mesures d’ef-
fet Hall & partir d’'un modéle de transport 4 deux couches et de mesures capacitives
complémentaires est reporté dans le tableau 2.9. Pour ce, la mobilité moyenne dans les
couches dopées est supposée égale & 2000 cm?/V.s et méne & des mobilités extraites
dans le canal d’autant plus grandes que la densité supposée d’électrons dans le gaz est
faible, un Ng = 0,8.1016m~2 menant & des mobilités uy = 7500cm2/V.s 4 300 K et
po = 22400cm?2/V.s & 77K en bon accord avec les données connues dans ce type de

structure.

La seconde structure présentée dans cette partie (structure 910116) contient un
seul puits 100 A GalnAs x = 20 % épitaxié & 525 ° C sur une couche tampon GaAs
de 5000 A d’épaisseur (figure 2.31.a). Le spacer 20 A GaAlAs y = 0,23 plus fin
que précédemment et le taux de dopage Np = 2.10'8¢cm ™3 nous laissent penser que
la. densité d’électrons transférés dans le canal GalnAs sera plus importa.nte et que la

structure du puits peu différente permettra d’atteindre des mobilités équivalentes.

Comme le montre ’analyse par photoluminescence & 77K (figure 2.31 b), les re-
combinaisons radiatives dans le puits GalnAs peuplé d’électrons donnent lieu & une raie
intense et plus large que précédemment, ce qui témoigne de la qualité de cette structure
ol le canal est plus riche en Indium et en électrons transférés; ’énergie du maximum
de ces recombinaisons pour les mémes raisons plus faibles que dans la structure 880603
est par ailleurs en accord avec le calcul des niveaux d’énergies, taux d’occupation et
probabilités de transitions basé sur la résolution [36] autocohérent des équations de

Schrédinger et Poisson.

Les mesures d’effet Hall pratiquées sur cette structure et leur exploitation sont en
accord avec les remarques précédentes. En effet, 'exploitation des mesures en champ

magnétique variable sur I’épitaxie 910116 avant comme apres attaque chimique d’une
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partie de la couche GaAs dopée de méme que les tracés d’abaques u = f(N2) (chapitre
1.3.4) ménent aux conclusions rassemblées dans le tableau 2.9, c’est-a-dire 'obtention

d’un gaz d’électrons dense et présentant des mobilités remarquables.

11 est donc apparu au cours de cette étude, que les deux présentes épitaxies simples
sont de bonne qualité structurale et que I'incorporation d’un superréseau contraint dans
la couche tampon ne semble en rien perturber le transport dans le canal GalnAs. I a
également été observé que la diminution du spacer et 'augmentation du taux de dopage
4 Np = 2.1018cm=3 (structure 910116) ménent & une importante densité de porteurs
transférés dans la canal GalnAs avec des mobilités pratiquement inchangées par rap-
port 3 la structure 880603 ; ces mobilités quasiment équivalentes a celles mesurées dans
des HEMT’s GaAlAs/GaAs [37] & 300 K évoluent cependant beaucoup moins dans nos
structures & mesure que la température diminue et laissent penser que cette propriété

est liée au matériau GalnAs contraint.

De plus, comme nous le verrons par la suite, les épitaxies 880603 et 910116 ont
permis la réalisation de transistors hyperfréquence performants a partir desquels des
mesures de magnéto-transconductance et des mesures capacitives ont confirmé les pro-

priétés du gaz bidimensionnel d’électrons dans le canal GalnAs.

Structures graduellement contraintes :

Afin d’augmenter la densité d’électrons transférés dans le canal GalnAs, nous
avons tout d’abord choisi d’accroitre la discontinuité de bande de conduction AE¢ a
linterface GaAlAs/GalnAs tout en conservant les mémes épaisseurs, taux de dopage
et taux d’alliage dans la couche de GaAlAs en prenant la partie active de I’épitaxie

910116 pour référence.

De plus, nous avons décidé dans un premier temps de présenter la réalisation
d’un canal GalnAs dans lequel le taux d’Indium croit entre la premiére interface
GalnAs/GaAs coté buffer et U'interface GaAlAs/GalnAs par élévation de la tempéra-
ture de la cellule d’Indium durant la croissance du matériau GalnAs. Les taux d’Indium
sont choisis d’une maniere telle que la composition moyenne dans le puits soit supé-
rieure aux précédentes (structures 880603 et 910116) et la nouvelle structure présente

les caractéristiques suivantes:
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e la densité de porteurs transférés dans le puits GalnAs et calculée au moyen d'un
modele Schrédinger-Poisson, est équivalente a celle d’une structure a taux d’In-
dium constant égal au taux moyen dans cette structure; cette densité sera donc

en principe supérieure aux valeurs précédemment atteintes;

¢ pour un taux d’Indium,”et donc un Ng équivalent, la discontinuité de bande de
conduction a U'interface GaAlAs/GalnAs est plus grande, et donc le confinement

des porteurs dans le canal du futur composant;

e le gradient du champ de contrainte positif doit en principe courber et bloquer

d’autant plus efficacement d’éventuelles dislocations.

Examinons tout d’abord les structures 890919 et 900221 o le taux d’Indium dans
le canal varie graduellement entre 20 % coté buffer et 26 % c6té GaAlAs (tableau 2.6).
Comme on peut le voir sur la figure 2.32a, la mesure de photoluminescence permet a
nouveau de montrer la qualité du superréseau GaAs/GalnAs incorporé dans la couche
tampon de la structure (pic fin 6F)/y < 4meV & F = 1,445meV) de méme que les
recombinaisons radiatives dans les couches GaAlAs et GaAs dopées; les recombinai-
sons dans le canal GalnAs & taux variable donnent lieu comme précédemment a un pic

intense mais plus large et situé plus bas en énergie.

Dans ces trois structures dont les caractéristiques de la partie active sont en
principe semblables, ces derniers pics de photoluminescence sont proches et de largeurs

équivalentes, ce qui témoigne de la qualité similaire des épitaxies.

De plus, comme on peut le voir plus nettement sur la figure 2.32b, un second
pic de photoluminescence apparait au pied du précédent entre 70 et 30 meV plus haut
en énergie dans les trois cas et témoigne du peuplement plus important en porteurs
libres du canal out ont lieu des recombinaisons radiatives mettant en jeu des niveaux

d’énergies supérieures désormais suffisemment peuplés.

L’analyse par photoluminescence nous a donc permis de vérifier non seulement
’étalonnage du bati lors de la croissance du SRC GalnAs/GaAs, mais aussi de montrer
que le puits GalnAs & taux d'Indium graduel possédait des caractéristiques semblables

dans les trois épitaxies présentées.
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De plus, 'observation d’un second pic de recombinaisons dans le canal GalnAs
met en évidence le transfert d'une plus grande densité d’électrons dont il nous faut

estimer les propriétés de transport par effet Hall.

Les mesures d’effet Hall ont mené aux caractéristiques regroupées dans le ta-
bleau 2.9. Comme nous pouvons le constater, ’exploitation de ces mesures meéne a
des densités Ng plus importantes de 1,7 & 1,9.1018m~2 avec des mobilités supérieures
4 6000 cm?/V.s & 300 K adéquates pour la réalisation de composants performants.
L’augmentation de la densité de porteurs transférés qui va dans le sens contraire de la
réduction de la largeur du canal entre les épitaxies 890919 et 900221 semble d’avan-
tage liée & une meilleure maitrise de la qualité de 'interface GaAlAs/GalnAs peut étre
moins rugueuse car ayant lieu aprés épitaxie d’une moindre épaisseur de matériau Gal-
nAs contraint au seuil de la croissance tridimensionnelle. Par ailleurs, les propriétés du
gaz bidimensionnel d’électrons équivalentes dans les structures 890919, ont été confir-

mées par mesure d’effet Hall quantique et Shubnikov-de Haas 4 T' < 4K.

En conclusion, il apparait que ’augmentation graduelle du taux d’Indium jusqu’a
26 % environ a permis ’obtention de plus grandes densités de porteurs dans le canal
GalnAs tout en conservant de grandes mobilités dans le matériau contraint. Comme
nous le verrons dans le prochain chapitre, la réalisation de HEMT’s A grilles longues et
a grilles submicroniques nous permettra d’étudier 'influence de cette augmentation du

taux d’Indium sur les caractéristiques électriques de ces composants.

880603 890919 900221 910116
L 120 A 120 A 100 A 100 A
X 17% 20-26 % 20-26 % 20 %
Ns en 1016m—2 0,8 1,7 1,9 1,6
p 77 K cm?/V.s 22400 21000 24000 30000
g 300 K cm?/V.s 7500 6800 6000 7000

Tableau 2.9: Exploitation des mesures d’effet Hall réalisées sur les

structures moyennement contraintes.
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2.3.4 Réalisation de structures trés contraintes (x > 0,25)

La précédente étude était limitée & la description d’épitaxies ou le taux d'Indium
demeurait inférieur & 25 % environ, seuil de la dégradation observée durant la crois-
sance du matériau contraint GalnAs i température élevée. Pour les mémes raisons,
nous avons décidé de poursuivre 1’étude en augmentant le taux d’Indium graduel jus-
qua 35 % environ coté GaAlAs. Les caractéristiques des structures HEMT’s réalisées
pour cette étude sont regroupées dans la permiére partie du tableau 2.10 (épitaxies
881028 a 891116).

Alors que les analyses par photoluminescence montrent que les superréseaux
contraints de taux d’Indium X; sont de bonne qualité, le canal GalnAs graduel Xo
épitaxié aprés 1000 A de GaAs présente de trés mauvaises caractéristiques de pho-
toluminescence et d’effet Hall. En effet, les superréseaux contraints épitaxiés dans ces
structures présentent des pics de photoluminescence fins, intenses et concordant avec
les énergies de recombinaisons attendues dans ces puits quantiques (figure 2.33), alors
qu’aucun signe évident de recombinaisons radiatives n’a été décelé dans le canal Gal-
nAs a fort taux d’Indium. On trouve l’explication de ce comportement en examinant
le cliché de microscopie électronique en transmission pratiquée sur 1’échantillon 881028
aminci par la tranche. Mise & part la présence d’une dislocation nuclée & I'interface
substrat/buffer et glissant vers le substrat ainsi que la présence d’artefacts liés a I’amin-
cissement de cet échantillon, la microscopie confirme la qualité du SRC GaAs/GalnAs
et met en évidence un réseau trés dense et désordonné de dislocations de misfit a la
premiére interface GalnAs/GaAs du canal graduel qui présente de dramatiques ondula-
tions (figure 2.34). De plus, les dislocations observées montent et perturbent les couches
supérieures GaAlAs et GaAs ol apparait un contraste de diffraction probablement lié
& une répartition non homogeéne des contraintes.

N- PefAs, PefAs, PefGa X% X% L, Lgaas | Ts°C

Epitaxie | en 10~% Torr | en 103 Torr | en 10~7 Torr

881028 1 3,95 8 [20—30]120A (2704 550
891115 > 2 6 12,5 |31 —37 11204 | 5004 | 520
891116 > 2 6 12,5 126 —31 | 120A | 500 A | 520
900607 1,5 2,6 6 14,5 30 70A | 800A | 535
901118 1,8 2,1 3 33 100 A | 800 A | 410
910213 0,45 1 quand 3 29 60 A | 100A | 350

T, >470°C

Tableau 2.10: Caractéristiques des structures HEMT’s trés contraintes.
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Figure 2.33: Photoluminescence dans le SRC x a2 13 % de la structure 891115.
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Figure 2.34: Microscopie électronique en transmission de la structure 881028.
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Les mesures d’effet Hall sont regroupées dans le tableau 2.11; les mobilités et
densités de porteurs n’évoluent alors pratiquement pas avec la température et confir-
ment I’absence ou la mauvaise qualité du transport dans le canal GalnAs. Les para-
métres mesurés peuvent donc étre considérés comme les moyennes au sens de Deffet
Hall entre ceux des couches dopées GaAs et GaAlAs (chapitre 1.3.4). Les différences
observées entre chacune des trois premiéres épitaxies ici présentées peuvent s’expliquer
comme suit : la stucture 881028 présente a peu de chose prés le méme puits GalnAs que
891116, mais une couche supérieure de GaAs dopé plus fine (270 A contre 500 X);
de ce fait, la dégradation du transport attendue dans la couche GalnAs et peut étre
dans la couche GaAlAs d’éi)a.isseur constante pour toutes ces structures, doit étre de

méme ordre et la différence observée est liée & celle du nombre de porteurs libres situés

- dans la couche GaAs et donc & 1’épaisseur de cette couche dopée ou a lieu 'essentiel

du transport. Dans la structure 891115 ou le taux d’Indium incorporé est plus élevé,
les densités et mobilités sont bien plus faibles que dans la structure 891116 qui ne s’en
distingue que par son taux d’Indium. Ce phénomeéne semble lié & une dégradation glo-
bale de la qualité des couches GaAlAs et GaAs épitaxiées sur le puits GalnAs dont
le taux d’Indium trés élevé a permis la nucléation rapide de dislocation de misfit qui
ont suivi la croissance grace a la force image exercée par la surface libre et I’apparition
d’une croissance tridimensionnelle. Dans le cas présent, une simulation de la mesure
3 partir du modéle de transport & deux couches montre que la dégradation du trans-
port dans la seule couche GaAlAs permet de ”mieux voir” la couche dopée GaAs avec
Ny < 10.10'8 m=2 mais avec un pg = 1700 cm?/V.s; cette mobilité cohérente avec
I’épitaxie 891116 mais bien supérieure 3 celle mesurée avec 891115 confirme la dégra-

dation du transport dans ’ensemble de cette structure.

Comme nous venons donc de le constater, ’emploi de structures a taux d’Indium
graduel ne nous a guére permis d’aller au-deld de la limite z ~ 26 % fixée par les
études décrites précédemment. C’est pourquoi, a la vue des résultats de ’étude effec-
tuée a 'aide du RHEED, nous avons décidé d’épitaxier trois nouvelles structures oli le
taux d’Indium est constant dans le canal et voisin de 30 %, les caractéristiques de ces
épitaxies étant rassemblées dans la seconde partie du tableau 2.10 (épitaxie 900607 a
910213).
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Les mesures d’effet Hall effectuées sur ces trois structures sont présentées dans la
seconde partie du tableau 2.11. La structure 900607, dont ’épaisseur du canal a pour-
tant été réduite & 70 A, présente de mauvaises propriétés de transport ; ce qui confirme
qu’d température de croissance élevée, ici 535 ° C, 'apparition de la croissance tri-
dimensionnelle a lieu trés rapidement. L’épitaxie 901118 réalisée & 410° C, c’est-a-dire
dans des conditions telles que nous n’avions observé de transformation du diagramme de
diffraction du RHEED en spectre de taches, présente cependant de faibles mobilités et
la microscopie électronique en transmission semble confirmer 'hypotheése selon laquelle
la relaxation de la contrainte a eu lieu trés tot pendant la croissance bidimensionnelle
du canal GalnAs. La nucléation trés rapide des dislocations malgré I’abaissement de
la température de croissance pourrait étre liée & la trop forte saturation en arsenic de
la surface de croissance compte tenu de la température désormais relativement faible.
En effet, comme 1’a montré 1’étude RHEED présentée dans la deuxiéme partie de ce
chapitre, la rugosité que présentait la surface GaAs avait une influence notable sur la
qualité de la croissance consécutive du matériau GalnAs. De ce fait, la rugosité liée a la
croissance 3 basse température de la couche tampon GaAs sous pression d’arsenic trop

importante peut mener & la dégradation observée en ce qui concerne le canal GalnAs.
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N° Ngm 230K |pugem?/Va300K | Ngm 277K | pg cm?/V.s 77K
881028 7,5.10~16 1250 7,8.1016 1330
891115 '10,7.10"16 924 10, 8.1016 945
891116 14,5.10716 1590 14, 4.1016 1710
900607 28,1.10"16 1170 28, 6.1016 1190.
901118 21.10716 1690 19,5.1016 1600
910213 1,6.10"16 6290 1,66.1016 20300
900710 2,66.10"16 4500 2,66.1016 8000

Tableau 2.11: Mesures d’effet Hall réalisées sur les structures HEMT trés

contraintes.
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Figure 2.35:  Structure 910213.
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Afin de vérifier ce point, nous avons décidé de faire croitre la structure 910213 comme
suit (figure 2.35); aprés épitaxie a 580° C d'une couche tampon GaAs épaisse de
1700 A sous une pression équivalente de flux en Arsenic jugée nominale (Pef,;, =
1,45.10™5Torr), la température du substrat est abaissée jusqu’a 350 ° C environ lors
de la croissance des 300 derniers Angstréms de ce buffer GaAs, la pression d’arsenic
étant amenée 3 0,45.10~% Torr par fermeture du cache de la premiére cellule d’Arsenic
dés que la température devient inférieure 4 470° C environ. Le puits GalnAs de taux x
= 29% est alors épitaxié dans les mémes conditions sur une largeur de 60 A. Ensuite
est réalisée l'interface critique GaAlAs/GalnAs; alors la température du substrat est
élevée jusqu’a 580 ° C, la pression d’Arsenic étant amenée & 1.45 10~° Torr dés 470° C.
Apres D’épitaxie des 20 A de spacer GaAlAs non intentionnellement dopé et de 350

3 une fine couche de

A de ce méme matériau dopé silicium au niveau Np = 2.10'8 em~
GaAs dopé Np = 2,5.10'8 cm =3 est déposée afin de protéger la structure et faciliter la
réalisation de futurs contacts ohmiques ; cette derniére couche est en effet bien plus fine
que dans les épitaxies précédentes car ici notre ob jectif' n'est pas en premier lieu l’'obten-
tion d’une structure destinée & la réalisation immédiate d'un HEMT performant mais
plutét de montrer dans quelles conditions la croissance d’une telle structure HEMT &
fort taux d’Indium est possible et d’étudier le plus efficacement possible I'influence de

ces conditions sur les propriétés de transport dans le canal GalnAs.

Contrairement aux structures ou la couche supérieure de matériau dopé est épaisse
Iinterprétation des mesures d’effet Hall est directe car la couche de GaAs est suffisam-
ment fine pour que le moindre potentiel de surface la déserte de ses porteurs; de méme
la couche GaAlAs qui subit le méme phénomeéne présente des mobilités telles que 1’on
peut négliger également la participation de cette couche dopée dans la mesure d’effet
Hall sans avoir & procéder a une attaque chimique ou & un dépouillement des mesures 3
partir d’'un modele de transport: la quasi invariance avec la température de la densité
de porteurs mesurée par effet Hall et les remarquables mobilités (tableau 2.11) confir-

ment ce point ainsi que la qualité du transport dans le canal GalnAs épitaxié.

De plus, les recombinaisons radiatives dans ce puits donnent lieu & un pic de photolumi-
nescence intense de forme et de largeur comparables & celles relevées dans les structures
moyennement contraintes mais situé plus bas en énergie, ce qui témoigne de la qualité
de ce puits GalnAs plus riche en Indium et dans lequel un nombre comparable d’élec-

trons a été transféré.
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La densité de porteurs transférés dans ce canal, bien qu’acceptable pour la réalisation
de HEMT’s performants est toutefois inférieure & celle mesurée dans les HEMT’s &
puits 100 - 120 A GalnAs de composition x = 0,19 & 0,26: cette densité atteignant
ici Ng = 1,66.101m~2 au maximum contre 1,7 & 1, 9.1016m~2 dans les cas précédents.
Des calculs effectués au laboratoire et basés sur la résolution des équations de Schro-
dinger et de Poisson [38] ont montré que cette limitation était due a la limitation de
la largeur du puits GalnAs; ces calculs montrent également qu’un élargissement de ce
puits 4 90 - 100 A environ ménerait & un transfert maximal des électrons dans le canal

et permettrait alors d’atteindre des densités supérieures & Ng = 2.1016m~2,

A la vue des progrés effectués dans le domaine des croissances & basse température,
un tel élargissement nous semble réalisable tout en conservant les excellentes mobilités
pE = 6290cm2/V.s et 20300cm?/V.s mesurées & 300 K et 77K respectivement.

De plus, il est & noter que I’emploi futur de dopages non plus volumiques mais planaires
permettra d’atteindre des densités bien supérieures encore commme le montrent les
calculs et un premier essai mené avec un succés partiel (épitaxie 900710): un plan
de dopage silicium N = 5.10!%m~2 ayant mené au transfert de Ng = 2, 66.101677,—2
électrons, densité mesurée par effet Hall et effet Shubnikov- de Haas, dans un canal 100
A GalnAs x = 20 % présentant cependant des mobilités médiocres probablement liées
au choix d’un spacer GaAlAs trop fin (Sp = 20 A ) compte tenu de ce mode de dopage.
L’optimisation de ce dernier, afin de limiter les intetractions sur impuretés silicium ayant
diffusé & partir de ce plan, permettra de recouvrer des mobilités correctes sans diminuer

de maniére conséquente le nombre d’électrons transférés dans le puits GalnAs.
2.3.5 Etude du matériau GaAlAs dopé épitaxié a basse température

Avant de terminer cette étude, 'influence des conditions de croissance sur la qualité du
matériau GaAlAs épitaxié & une température relativement basse est discutée. En effet,
bien que la température du substrat ait été élevée & 580 ° C dés la fin de la croissance du
canal GalnAs, U'inertie thermique est suffisante pour qu'une grande partie de 1’épitaxie
du matériau a gfa.nd gap GaAlAs ait lieu & une température d’autant plus faible que
le canal a été épitaxié a basse température. De ce fait, les risques d’incorporation de

nombreux défauts dans le matériau GaAlAs sont grands [39]. Ainsi les porteurs peu-
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vent se trouver piégés en grand nombre par ces défauts et d’autant plus efficacement
que P’énergie échangée avec I’extérieur sera faible (obscurité, basse température) et les

performances des futurs composants seront altérées.

Rao Q/o Obscurité Eclairé
910213 698 . 593
910301 1500 1320

Tableau 2.12: Mesures de résistance carré des structures
910213 et 910301.

Afin de mettre en évidence ce phénomeéne, nous avons regroupé dans le tableau 2.12 les
mesures de résistance carré effectuées avec 1’épitaxie 910213 et 1’épitaxie 910301. Cette
derniére ne comporte pas de canal GalnAs mais simplement un buffer-canal GaAs et
un spacer GaAlAs de 400 A épitaxiés & 580 ° C suivis, aprés avoir abaissé la tem-
pérature du substrat & 525° C environ, par la croissance de 400 A de GaAlAs dopé
silicium Np = 2.1018¢m =3 pendant la montée de la température de croissance jusqu’a
580 °C (réplique de la croissance des couches supérieures de la partie active) et se
termine par la croissance de 100 A de GaAs, dopé Np = 2,5.1018ecm=3. La structure
910301 présente a la fois une couche de GaAlAs epitaxiée dans les mémes conditions
que les HEMT’s précédents ainsi qu’une faible densité de porteurs transférés dans le
canal GaAs (Ng < 2.101%m™2) et une fine couche supérieure de GaAs dopé, ce qui
permet donc d’attribuer a cette couche GaAlAs, tout au moins & 300 K, I’essentiel des

phénomeénes observés par effet Hall.

Les mesures de résistance carré présentées dans le tableaun 2.12 ont été effectuées tout
d’abord dans P’obscurité, puis en éclairant les échantillons. Comme le montrent les évo-
lutions observées, le simple éclairage de la surface des échantillons suffit pour provoquer
une diminution de la résistance carré liée au dépiégeage des électrons, ce phénomene
ayant été par ailleurs vérifié par ’augmentation du nombre de porteurs Ny lors de la
mesure d’effet Hall. |

Nous pouvons alors constater que la variation de porteurs supposés dans la couche GaA-
1As ot la mobilité a été fixée & 500 cm?/V.s par hypothése est plus importante dans la
structure pseudomorphique que dans la structure de référence ce qui est cohérent avec

une température initiale plus basse lors de la croissance des couches supérieures de la
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partie active de la premiére structure (910213).

L’origine eﬁ partie thermique des défauts mis en évidence dans ces structures vient donc
d’étre démontrée. Cependant, dans 1’état actuel, il ne nous est pas possible de dire si
ces défauts sont liés au matériau GaAlAs lui méme ou au dopage et si l'utilisation de
dopages planaires aura une influence quelconque sur I'incorporation de ces défauts. De
plus I'influence de ces défauts sur le comportement des HEMT’s réalisés a partir de ces

structures sera discutée dans le prochain chapitre.

2.3.6 Etude des superréseaux contraints incorporés dans les structures
HEMT’s

Bien que la qualité des superréseaux contrains épitaxiés ainsi que celle des structures
HEMT’s dans lesquelles ces derniers ont pu étre incorporés ont été étudiées au fil des
épitaxies présentées précédemment, nous avons jugé bon de résumer et compléter 1’en-

semble des observations concernant ce sujet.

En ce qui concerne ces observations, la premiére remarque qui s’impose est que 'in-
corporation d’un SRC dont la qualité est maitrisée, ne semble en rien détériorer la
croissance du canal GalnAs du HEMT : en effet, toutes nos observations montrent la
présence simultanée de SRC et canaux GalnAs de qualité, ou la présence de détériora-
tions dans le seul canal liées & la croissance non maitrisée du matériau GalnAs a taux

d’Indium plus important.

De plus, toutes les observations concernant les superréseaux contraints & taux d’'Indium
inférieur 4 26 % démontrent que le critére de Hull est vérifié dans des structures o
’épaisseur des barritres GaAs est de 200 A 4300 A, ce qui implique I’intéraction des
champs de contraintes entre puits GalnAs sur des distances de cet ordre, observations
confirmées par les mesures de photoluminescence de R. Grey [40] sur des structures sem-
blables. Les SRC GalnAs/GaAs moyennement contraints apparaitraient donc commes
trés efficaces pour le blocage des dislocations de misfit & leur base par un mécanisme
de relaxation cohérente qui permet d’éviter le risque d’une relaxation de la contrainte

par nucléation de dislocations dans le canal GalnAs du HEMT épitaxié par dessus.

Cependant, en ce qui concerne ces structures moyennement contraintes, 1’épaisseur cri-
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tiqué soit supérieure & 100 A , ce qui permet I'obtention d’un transfert totalement
efficace des porteurs dans le puits; de ce fait, le role des SRC dans ces structures est
secondaire comme l'illustrent les résultats obtenus avec les épitaxies 890919 et 890920
épitaxiées dans les mémes conditions (Tableau 2.6) : en effet, seule la distance de sépa-
ration entre le SRC et le canal GalnAs du HEMT varie de 300 A 4 1000 A entre ces
deux structures ce qui ne suffit pas pour provoquer un quelconque changement dans
la qualité de ces épitaxies étudiées par photoluminescence et par effet Hall. Estimant
que pour une distance de 'ordre de 1 000 A I'intéraction des champs de contrainte se
trouve fort limitée, le réle du SRC dans ces structures sera davantage le piégeage d’im-
puretés et dislocations issues du substrat qui aura pour effet la croissance consécutive
d’un matériau de meilleure qualité [41] comme l'illustrent les résultats exposés dans la

premiére partie de ’étude consacrée aux structures pour composants.

En ce qui concerne le matériau GalnAs & fort taux d’Indium (z > 0,25), il est ap-
paru que la croissance tridimensionnelle constituait le probléme majeur rencontré lors
de D’épitaxie de ce matériau contraint. Il a alors été démontré que la maitrise de la
croissance a basse température des matériaux GalnAs et GaAs était nécessaire 4 la

réalisation de structures de qualité.

Faute de réalisations, nous ne pouvons actuellement dire si les superréseaux contraints
GalnAs/GaAs seront efficaces dans de telles structures ou 'importance des contraintes
est responsable de ’apparition rapide d’un grand nombre de dislocations ayant tendance
a suivre I’épitaxie sous l’effet de la force image exercée par la surface. Cependant, il
est & noter que des structures & trés fort taux d’Indium ont déja été épitaxiées de par
ailleurs [42] sur des SRC 3 courte période qui se sont montrés trés efficaces de par leurs
mécanismes de relaxation et de filtrage des dislocations, ces SRC jouent alors le réle
de couche tampon < GalnAs > partiellement relaxée et facilitent ensuite la croissance
d’un canal GalnAs qui, pour un méme taux d’Indium, se trouve moins contraint que

s'il était épitaxié sur un buffer GaAs (notion de métamorphisme).

2.3.7 Conclusion

La présente étude consacrée & 1’épitaxie de structures HEMT’s pseudomorphiques GaA-
1As/GalnAs/GaAs a permis de vérifier aprés diverses caractérisations que les para-
metres de croissance choisis & partir des études précédentes (RHEED et analyses des

SRC GalnAs/GaAs) menaient & la réalisation de structures de bonne qualité dans une
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gamme de composition limitée & 26 % environ, I’obtention du transfert de 1, 9.1016m—2
porteurs dans un canal GalnAs présentant des mobilités u = 6000cm2/V.s 2 300 K et
p = 24000cm?/V.s 4 T7K en est la preuve.

11 a également été montré que la réalisation de structures a taux d’Indium plus élevé
encore nécessitait non seulement la croissance du matériau GalnAs & basse tempéra-
ture (350 ° C) afin d’éviter toute croissance tridimensionnelle et retarder la relaxation,
mais encore ’adaptation des flux d’Arsenic & cette nouvelle température de croissance
afin de maitriser dans ces conditions la croissance_de ce matériau ainsi que celle d'un
buffer GaAs de qualité. L’épitaxie avec succés d’une structure HEMT avec un canal 60
A GalnAs x = 29 % méne 3 un Ng = 1,6.10¥m=2 équivalent & celui des structures
100 A x = 20 %, et un meilleur contrdle de la croissance & basse température laissent
espérer la réalisation de puits GalnAs 90 - 100 A x = 30 % dans lesquels la densité
de porteurs transférés serait supérieure & celles jusque 13 mesurées dans ce type de

structure.

De plus, I’épitaxie avec un succes partiel d’une structure HEMT pseudomorphique a do-
page planaire, nous permet désormais d’envisager aprés maitrise de ce mode de dopage
l’obtention de densités de porteurs de l'ordre de 2,5 & 3.1016m~2 dans le canal GalnAs
permettant méme d’espérer des applications ”puissance” avec des structures bien plus
simples que les structures HEMT’s multicanaux utilisées habituellement. Cependant, la
croissance du matériau GaAlAs & relativement basse température peut s’accompagner
de ’incorporation de piéges pour les électrons, pieéges dont les effets sur le comporte-

ment des HEMT’s seront étudiés dans le chapitre suivant.

Cette étude a également montré que I'incorporation de superréseaux contraints Gal-
nAs/GaAs dans la couche tampon des structures ne génait en rien ’épitaxie des parties
actives et permettait de vérifier a posteriori le taux d’Indium incorporé dans les puits
GalnAs, cependant nous n’avons pu observé clairement ’'influence directe de ces SRC
sur la relaxation dans le canal GalnAs des HEMT’s épitaxiés bien que ces SRC soient

apparus comme trés efficaces pour le blocage des dislocations de misfit.

Enfin, en plus de 'amélioration continue des performances des structures épitaxiées,
cette étude a également montré les limitations liées & la croissance des structures
HEMT’s pseudomorphiques GaAlAs/GalnAs/GaAs sur substrat GaAs et les remarques
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concernant les SRC & fort taux d’Indium tracent de nouvelles perspectives. Premiére-
ment, nous pouvons envisager le remplacement du canal a simple puits GalnAs par
un superréseau contraint a courte période GalnAs/GaAs ou encore InAs/GaAs [43] de
faible épaisseur ce qui aurait pour effet de limiter ’épaisseur de chaque couche GalnAs
et donc la rugosité sur le front de croissance; cependant, les interactions entre champs
de contrainte de chacune des couches GalnAs font qlié de par le critére de Hull il est
probable que le couple épaisseur totale critique - taux d’Indium moyen ne permettra

guére de dépasser les performances aujourd’hui atteintes.

Deuxiémement, ces superréseaux initialement fortement contraints & courte période,
pourraient étre épitaxiés bien au-deld de I’épaisseur critique et utilisés comme filtres &
dislocations ndn pour la croissance de structures a canal GalnAs contraint mais pour
permettre la croissance de structures AllnAs/GalnAs adaptées en maille, c’est & dire
non contraintes sur un buffer GalnAs relaxé mais exempt de dislocations [44][45]: ces
structures dites métamorphiques présentent le double avantage d’étre épitaxiées sur
substrats GaAs bien moins fragiles que les substrats InP habituellement utilisés pour
ce genre de structures et I’absence de contraintes qui permet d’envisager une épitaxie
de meilleure qualité et I’obtention de grandes densités de porteurs transférés dans un

canal GalnAs non contraint présentant des propriétés de transport supérieures.
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Chapitre 3

Structure de bande et densité de porteurs dans une structure

Figure 3.1:
HEMT pseudomorphique GaAlAs/GalnAs/GaAs.

1

O % & ¥
0 0.1 0.2 0.3 04 In

Densité de porteurs transférés dans le canal en fonction des te-

neurs en Indium x, et en Aluminium y dans la structure HEMT

pseudomorphique GaAlAs/GalnAs/GaAs.

Figure 3.2:



Chapitre 3

Réalisation et caractérisation
des composants HEMT’s

pseudomorphiques

3.1 Introduction

Ce dernier chapitre est consacré a la réalisation des transistors a effet de champ a par-
tir d’épitaxies pseudomorphiques présentées dans le chapitre précédent, ainsi qu’a leur

caractérisation.

Comme le rappelle la figure 3.1, le fonctionnement du HEMT pseudomorphique GaA-
1As/GalnAs/GaAs repose sur le principe suivant: la modulation du nombre d’élec-
trons libres transférés dans le puits quantique GalnAs au moyen d’une barriére de type
Schottky déposée sur le matériau GaAlAs, grille sur laquelle est appliquée un potentiel
Vg.

Par ailleurs, des calculs effectués au moyen d’un modéle autocohérent [1] sont en accord
avec les densités de porteurs Ns mesurées par effet Hall dans les épitaxies présentées
précédemment. Ces calculs montrent de plus la dépendance du nombre maximal de
porteurs transférés dans le canal GalnAs avec les teneurs en Aluminium et en Indium
dans chacune des couches de la structure et justifient la recherche de taux d’Indium

élevés (figure 3.2).

Désormais, c’est & la commande de ces charges et & la dynamique du transport dans
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le composant qué nous nous intéressons ; cependant {’obtention de composants perfor-
mants nécessitant la réalisation de contacts ochmiques de bonne qualité, nous avons
tout d’abord choisi de présenter une étude technologique mettant en évidence les prin-
cipaux facteurs conditionnant ces derniers. Une fois la qualité de notre technologie de
contacts étudiée, la réalisation de transistors & grille longue sera ensuite décrite ainsi
que I’étude de la commande de charges et des profils de mobilités. Enfin, la réalisation et

la caractérisation de HEMT’s hyperfréquences & grille submicronique seront présentées.

3.2 Etude technologique: résistances de contact dans les
HEMT’s

La réalisation des contacts ohmiques sur le matériau a grand gap GaAlAs est difficile;
de plus ce matériau doit présenter une résistivité résultante élevée puisque 'on cherche
a limiter au maximum le transport parallele dans ce dernier afin de ne commander
efficacement que les porteurs trés mobiles dans le gaz d’électrons. C’est pourquoi, afin
de réduire 3 la fois la résistance de contact rc (hauteur de barriere de potentiel plus
faible) et la résistance de source rs dans le transistor, une couche de GaAs dopé est
épitaxiée sur GaAlAs, cette couche dite "cap layer” devant étre attaquée pour déposer

la grille sur GaAlAs (étape du "recess”).

Les contacts ohmiques sont réalisés par recuit d’alliage aprés dépot par évaporation
sous vide d’éléments tels que l'eutectique Au:Ge et les éléments simples Au, Ge, Ni
et Ag. L’élément de base de ces contacts est constitué par le couple Au-Ge: durant
le recuit d’alliage ’élément Au sert de piége pour le Gallium dans GaAs, fournissant
ainsi des lacunes permettant la diffusion et I'incorporation du dopant de type n, le

Germanium :

Au + Ga — Au:Ga + Vg, (3.1)

Ge + Vgo — Gega (3.2)

Le Nickel, souvent utilisé comme agent mouillant sur la surface de GaAs durant le recuit
et comme catalyseur des précédentes réactions [2], améliore de plus ’aspect du contact
apres le recuit qui a lieu & une température supérieure a 363 ° C, température de fusion
de P'eutectique Au:Ge. Ces réactions meénent alors a la formation des composés inter-

métalliques Au:Ga et Ni2GeAs; ce dernier, trés peu résistif, permettant ’obtention
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de résistances de contact inversement proportionnelles i Paire de ses grains [3]. 11 est
cependant a noter que I’excés de Nickel ou d’Or méne & une dégradation de la qualité

des contacts liée & I’apparition de composés plus résistifs.

Dans I’étude décrite ci aprés , nous avons tout d’abord tenté de cerner l'influence de
la couche de GaAs dopé et ensuite celle des métaux déposés sur la qualité des contacts
ohmiques. Pour ce, les contacts ont été réalisés sur des motifs test définis par lithogra-
phie optique et désoxydés dans une solution HCL :H20 avant dépét; leur espacement
variable entre 5 et 20 micrométres sur la zone active de I'épitaxie définie par attaque

chimique (mesa) permet alors la détermination de la résistance carré de cette zone

ainsi que la détermination de la résistance du contact compte tenu de la résistance des
pointes rp lors de la mesure statique (méthode T.L.M sur échelle de résistances (figure 3
' 3.3)); la résistance de contact rc est ramendée 2 la largeur W du contact du fait de la ,‘

nature du transport paralélle & la surface de 'épitaxie.

\ Re /W

2.Rc + Rp

contacts ohmiques partie active

< W -»>

Figure 3.3: Méthode T.L.M sur échelle de résistances.




184 Chapitre 3

Influence du cap GaAs dopé

La présente étude repose sur des dépéts de séquences Ni/Au:Ge/Ni d’épaisseurs va-
riables sur des structures HEMT’s pseudomorphiques dont ’épaisseur de la couche
supérieure de GaAs dopé Silicium Nd = 2.e18 cm™3 est comprise entre 400 A et 800 A

(tablean 3.1), ces structures ayant été épitaxiées au Laboratoire Central de Recherches
de Thomson-CSF par Mr E.Barbier dans le cadre du contrat MRT 8851151-1153 " Tran-
sistor pseudomorphique multicanaux de puissance hyperfréquence” ; les recuits d’alliage
sont effectués pendant 40 s entre 370 ° C et 425 ° C sous atmosphére réductrice dans un

four & recuits rapides.

A la lecture de ce tableau, on peut constater l'influence prépondérante de I’épaisseur
de la couche de GaAs dopé en relation avec la résistance carré de la structure; en
effet, le passage de 400 A 4 800 A a permis la réduction de la résistance du contact
ohmique initialement de 0.7 Ohm.mm environ & 0.2 Ohm.mm. Les variations d’épais-
seur des couches métalliques déposées sur une méme structure (tableau 3.1.a) ainsi que
les changements de températures de recuits (tableaux 3.1.a et 3.1.b) ménent 3 des évo-
lutions moins importantes de rc. La valeur rc = 0.2 Ohm.mm tout & fait acceptable est
par ailleurs a la fois liée & I’épaisseur importante de la couche GaAs et a I’optimisation

du dépét et du recuit pour une telle structure (tableau 3.1.c).




Chapitre 3 | :

dépot 50/1145/370 30/800/250
Ni/Au:Ge/Ni (&)
recuit 40s/425°C | 40s/380°C | 40s/390°C | 40s/370°C
Rc Q.mm 0,5-0,7 0,56 0,67 0,75

Tableau 3.1a: Couche 1 - cap 400 A 2.10¥ Rg = 290-Q/O

dépot 20/1500/525
Ni/Au:Ge/Ni (A)
recuit 40s/425°C | 40s/385°C
Rc Q. mm 0,3 0,45

Tableau 3.1b: Couche 2 - cap 600 A 2.10'8 Rg = 220-250 Q/O

dépot 20/1500/525
Ni/Au:Ge/Ni (R)
recuit 40s/400° C
Re Q. mm < 0,25

Tableau 3.1c: Couche 3 - cap 800 A 2.10'® Rg = 100 Q/O
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De méme que la résistance de contact est minimisée par I'utilisation de couches
épaisses de GaAs, I’emploi de dopages élevés dans ces couches méne & des évolutions
analogues [4], ce qui démontre par cette équivalence épaisseur-dopage 1’effet de la ré-
sistance carré de cette couche de GaAs dopé sur la qualité du contact; étant donné
que la résistance carré de telles structures HEMT’s est peu différente de la résistance
carré de cette couche de GaAs, on comprend la relation constatée dans le tableau 3.1
entre rc et la résistance carré de 'épitaxie. De plus, il est & noter que de par notre
propre expérience, la réalisation de contacts ohmiques sur des structures 3 cap GaAs
fin s’est avérée difficile et aléatoire, ce qui démontre la sensibilité de ces structures aux

conditions de stockage et de manipulation.

Influence du dépot de contact ohmique

Nous venons de voir que 1’emploi de couches supérieures de GaAs épaisses 8’avé-
rait nécessaire pour la réalisation de contacts ohmiques de qualité. Cependant nous ne
pouvons dire si le contact Ni/Au :Ge/Ni utilisé pour cette étude nous méne a la limite
inférieure des résistances de contact réalisables sur ces structures; pour ce nous allons
tester sur une épitaxie & cap GaAs épais d’autres combinaisons et agencements des

éléments métalliques utilisés dans d’autres laboratoires.

Des motifs tests ont donc été réalisés par lithographie optique sur une méme épi-
taxie, ’échantillon 900221 présenté dans le chapitre précédent ; épitaxie dont la couche
supérieure de GaAs dopé Nd = 2.e18 cm ™ est épaisse de 800 A, la résistance carré de
la structure avoisinant 100 Ohms. A la différence des éléments précédents, ces derniers
ne sont pas disposés en échelles de résistances mais en éléments discrets mesurables
sous pointes en hyperfréquences entre 1.5 GHz et 26.5 GHz (figure 3.4); cependant,
Pespacement entre plots de contacts ohmiques variant entre 5 et 20 micromeétres pour
une largeur constante de zone active définie par le mesa chimique, la détermination de

rc s’effectue comme précédemment.
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Figure 3.4:

Le tableau 3.2
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contacts ohmiques

Motif test pour mesures hyperfréquences de rc sous pointes.

rassemble les mesures statiques et hyperfréquences de rc pour

quatre contacts ohmiques différents dont voici les caractéristiques:

contact A :

contact B:

contact C:

contact D:

dépot 20 A Ni/1500 A Au:Ge/525 A Ni

recuit 40 s & 400° C.

dépét 100 A Ni/900 A Au:Ge/1000 A Ag/1000 A Au
recuit 10 s 4400°C, 584 470°C

dépét 120 A Ni/240 A Au/150 A Ni/1500 A Au
recuit 300 5 4 400° C

dépot 200 A Ge/400 A Au/100 A Ni/2400 A Au
recuit 300 s 2 450° C
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contact continu . Hyper Re(z.)

A 0,27 Q. mm 0,29 Q. mm

B 0,31 Q. mm 0,32 Q. mm

C 0,29 Q. mm 0,32 Q. mm

D 0,55 Q.mm 05 Q.mm
‘Tableau 3.2:

Comme précédemment, les valeurs de rc ” continu” sont déterminées par extrapo-
lation & l’origine des résistances mesurées entre contacts compte tenu d’une résistance
de pointes estimée & 4 ohms. Dans les trois premiers cas, la résistance de contact est
acceptable en ce qui concerne la réalisation future de HEMT’s pseudomorphiques per-
formants ; ces trois contacts A, B et C présentent par ailleurs des résistances trés voisines
alors que le contact D s’avére médiocre et d’aspect trés granuleux, ce qui constitue un

double handicap pour la réalisation de HEMT’s performants.

Les résistances de contact calculées 4 partir des parties réelles des impédances
mesurées en hyperfréquences sur les éléments tests sont de plus pratiquement identiques
3 celles mesurées en continu sans avoir & effectuer de corrections sur les accés, ce qui
nous permet de conclure que la méthode T.L.M en continu, simple et rapide, permet
d’accéder & un des critéres de qualité du composant en ce qui concerne son fonctionne-

ment en hyperfréquences.
De plus, la quasi-équivalence des résultats obtenus avec les trois premiers contacts
montre les limitations liées 3 la structure et en particulier 8a couche supérieure de GaAs

dopé pour une technologie donnée (conditions de préparation, de dépdt et de recuit).

Détermination des résistances de contact dans la striicture

Avant de conclure et ainsi dégager les axes d’une amélioration de la qualité des
contacts, il est important de cerner I’influence des différents parameétres de la structure
sur la résistance de contact. En effet, en continu, la structure HEMT se présente comme

un réseau de résistances de natures différentes:
o les résistances carré Rnt dans les couches épitaxides ;

e les résistances de couplage Rpij entre ces couches;
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o les résistances de contact Rci, entre le contact et chacune de ces couches.

Dans notre cas, la couche de GaAlAs est trés résistive car elle contient peu d’élec-
trons (ces derniers sont transférés dans le canal GalnAs) qui par ailleurs présentent de
faibles mobilités du fait du ddpage et de la nature du matériau ; de ce fait, la structure
peut étre vue comme un réseau composé de cinq éléments (figure 3.5): d’une part les
résistances carré de la couche de GaAs dopé Ry 1 et du gaz d’électrons dans le canal
GalnAs Rg 2, d’autre part les résistances de contact Rcl et Rc2 sur ces couches et la

résistance de couplage Rpl2 entre ces derniéres.

Etant donné que nous cherchons & étudier d’une maniére simple I'influence des
différents éléments de 1’épitaxie et du dépot sur la résistance de contact, nous avons
décidé de négliger dans un premier temps la résistance de couplage Rpl2. L’omission

de ce parameétre nous permet d’exprimer au premier ordre la résistance de contact [5
p P P p

comme suit:
Rcl.Rc2 (Ral.Rc2 — Rn2.Rel)? (3.3)
Rel + Re2 (Ral + Rn2)2 . (Rel + Rc2) )

Comme nous pouvons le constater, cette expression reste encore compliquée mais

les considérations suivantes vont nous permettre de dégager quelques conclusions:

e premiérement, dans la structure HEMT, la résistance carré du cap GaAs Rg 1

est bien plus faible que celle du gaz d’électrons Rp 2;

e deuxiémement, les précédentes constatations concernant la résistance de contacts
réalisés sur des structures de Ry variables, ainsi que des mesures sur des structures
HEMT’s ot le matériau GaAs n’était pas dopé (cap layer GaAs 50 A non dopé)

laissent penser que la résistance de contact Rc2 est plus grande que Rcl.

De ce fait, rc évolue entre la valeur du premier terme de 1’équation (3.3) cor-
respondant a la mise en paralélle des résistances Rcl et Re2 si les deux phénoménes
précédents se compensent et la valeur Rel si Rc2.Rg 1 << Rcl.Rg 2, ce qui veut dire
que rc < = Rcl et donc que 'on a tout intérét & améliorer le contact sur la couche de
GaAs dopé. D’autre part, le paramétre Rc2 reste & déterminer ainsi que son influence

sur rc.
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EmE Tz |
A e

Rc2 | Rg2 Rg2 Re2 Rg2! Re2
| |
Contact | 3 cre s i Contact
ohmique | Zone active de I'épitaxie | ohmique
i !
Figure 3.5: Modéele du réseau de résistances dans la structure HEMT.
1.2
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Figure 3.6: Evolution de la résistance de contact avec la résistance carré du-

rant attaque chimique de la structure HEMT pseudomorphique
890919.
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Pour ce, il nous faut constater que si 'on attaque chimiquement et par étapes -

successives la couche GaAs dopé de la couche active entre les plots de contacts oh-
miques, on peut penser que la résistance de contact Rc2 n’évoluera point mais que

Paugmentation de Rg 1 provoquera celle de rc jusqu’a la valeur Re2.

Pour vérifier ce point, nous avons reporté sur la figure 3.6 ’évolution de la résis-
tance de contact mesurée aprés attaque en fonction de la résistance carré initialement
égale & 180 Ohms dans la structure 890919. Le contact de type A réalisé sur cette struc-
ture présente avant attaque une résistance rc = 0.35 Ohm.mm, résistance qui augmente
ensuite de méme que la résistance carré. A partir de 400 Ohms carré, la résistance de
contact rc augmente relativement vite et ce jusqu'a Rg = 600 Ohms; au deld de cette
zone qui correspond 4 la résistance du gaz d’électrons, rc ne semble évoluer que lente-
ment aux environs de 0.9 Ohm.mm, mais la dispersion des résultats augmente du fait

de la commande probable du gaz par un potentiel de surface.

Ceci nous permet donc de conclure que la résistance de contact Rc2> = 0.9
Ohm.mm est bien plus importante que Rcl et que I’amélioration de rc passe avant tout
par la recherche d’un contact trés peu résistif sur la couche GaAs dopé, amélioration qui
semble directement liée & la diminution de la résistance carré Rg 1 de cette couche. A
ce propos, un simple calcul basé sur la formule (3.3) montre que la diminution de Rg 2
n’a pas d’effet direct sur rc, le deuxiéme terme de 1’équation contribuant pour quelques
pourcents seulement dans le rc total de cette structure; cependant ’amélioration du
Rc2 qui pourrait s’en suivre contribuerait de maniére sensible & la diminution de rc, le

premier terme de ’équation (3.3) chutant de 22% si Rc2 était divisé par deux.

En ce qui concerne la résistance du contact et la résistance de source dans le
composant HEMT lui méme, il va de soi que le recess de grille change les conditions
aux limites de méme que le couplage entre couches ne devrait étre négligé [6]; ce-
pendant, ’examen du probléme au premier ordre montre que ces paramétres évoluent

dans le méme sens que la résistance de contact estimée au moyen de la méthode T.L.M.
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Conclusion

La présénte étude technologique nous a permis de mettre en évidence les para-
métres critiques de 1’épitaxie en ce qui concerne la réalisation de contacts ohmiques
sur des structures HEMT’s. Comme nous venons de le voir, les contacts réalisés sur
ces épitaxies sont de qualité acceptable mais des améliorations de résistance de contact
semblent étre & rechercher tant au niveau de la technologie (dépéts, recuits) qu’au ni-
veau de ’épitaxie d’une couche supérieure de GaAs trés peu résistive et fine pour des
raisons technologiques de recess de grille. Nous disposons cependant déja d’une techno-
logie de contacts adéquate pour la réalisation des transistors qui seront présentés dans

1a suite de ’étude.

3.3 Etude des transistors a grille longue

3.3.1 Introduction

Afin d’étudier la qualité des épitaxies au niveau du fonctionnement du transistor,
nous avons tout d’abord réalisé & partir de ces couches des transistors & grilles longues
(Lg = 5 & 10 microns). Ces transistors entiérement réalisés par lithographie optique
présentent un double avantage : tout d’abord une technologie simple (simple mésa chi-
mique, contact ohmique allié de source et de drain, recess chimique souvent pratiqué
dans tout I’espace source drain, dépot de métallisation de grille Ti/Pt/Au et épaissis-
sement) et enfin des surfaces de grille importantes, ce qui permet de relier I’essentiel

du comportement du transistor & celui de la zone active de I’épitaxie située sous la grille.

Les relevés des caractéristiques Ids(Vgs,Vds), Igs(Vgs) ainsi que les mesures ca-
pacitives Cgs(Vgs) et les mesures de magnétorésistatice géométrique (GMR) et magné-
totransconductance (MTC) seront pratiquées sur ces composants. Nous verrons alors
que ces différentes mesures permettent d’extraire certains parameétres (en particulier
des profils de mobilités et de commandes de charges en faisant varier le potentiel Vg
sur la grille) dont nous donnerons la signification dans le cas des HEMT’s avant de pas-
ser en revue ’ensemble des composants réalisés & partir des épitaxies HEMT's étudiées

dans le chapitre 2.3.
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3.3.2 Profils de mobilités mesurés par magnétorésistance et magnéto-

transconductance

Comme nous avons pu le voir dans le premier chapitre (chapitre 1.3.4), Pappli-
cation d’un champ magnétique perpendiculaire a la surface de ’épitaxie a pour consé-
quence la modification des vitesses et trajectoires des porteurs dans la structure, et
donc dans le cas du composant la variation de la résistance Rds (conductance Gds)
mesurée entre la source et le drain. De ce fait, si 'on considére une couche simple (type
MESFET) un profil de mobilité moyenne pa(Vg) (GMR) et un profil de mobilité diffé-
rentielle ud(Vg) (MTC) peuvent étre obtenus en faisant varier le potentiel de grille Vg
et en mesurant les évolutions de cette résistance en présence d’'un champ magnétique
B, Rds(B,Vg) et en 'absence de ce dernier Rds(0,Vg) [7]:

1 Rds(B,Vg) _
v = 5 (Fawvo ~ ) @9
_ 1 (d(1/Rds(0,Vg))/dVg
pd® = 5 (d(l/Rds(B,Vg))/dVQ 1) (3:5)

Habituellement, on admet que ua représente la mobilité moyenne des électrons
dans le canal situé sous la grille polarisée au potentiel Vg, alors que ud correspond a la
mobilité des charges modulées dans ce canal par le potentiel de grille Vg. Dans le cas
d’une structure HEMT, cette interprétation s’avére erronée; en effet, si on considére
un tel systéme de transport en appelant ui, Ni et Ci = dNi/dVg les mobilités, densité
surfacique et capacité du i éme groupe de porteurs, ¢’est-a-dire i = 1 pour les électrons
dans GaAlAs et i = 2 pour le gaz d’électrons dans GalnAs, alors pa et ud peuvent
s'écrire:

Ni Niui

2 _ l“ _ v

u® =3, 13 Truip / Z 1+ pi?B? (3.6)
1

(3.7)

Ciuid d 3+pip?
p,dz _ Ei mﬁ%{ (1+ 3% 1+ui¢B )
+

C'i%u' dui  1—upi2 B2
2 1+ui?B (1 t " 1+pi?B )

B

Plusieurs constatations s’imposent:

¢ Premiérement, dans le cas du HEMT, la présence de deux zones de transport ne
permet pas la suppression aveugle des termes 1 + pi2B? dans les équations (3.6)

et (3.7). Cependant comme p2 >> p1, il apparait que pa doit étre proche de u2.
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e Deuxi®mement, dans I’équation (3.7), interviennent des termes de commande de
charge Ci mais également des termes en (Ni/p3)/(dpi/dNi). Ces termes non négli-
geables dans les deux couches font que pd constitue une moyenne trés compliquée

des mobilités dans la structure.

De ce fait, si ua permet 'obtention du profil de mobilité p2 dans le gaz d’élec-
trons et constitue une mesure de la qualité du transport dans la couche, combinable 3
la qualité de la commande de charges Cgs(Vg), il n’en est pas de méme pour pd qui
n’est pas directement et simplement reliée & u2 et & la commande des charges.

A ce stade, il est intéressant de définir les mobilités de drift pda et pudd dans
le composant et de comparer leurs expressions & celles de pa et pd. A faible Vds, les
électrons sont "froids” et uda peut étre définie & partir du courant Ids:

Vo . Vo
Ids = q.Z. Iz ; Niyi = q.Z. E.Nt.uda (3.8)

avec Nt =Y ; Niet Vo =Vds— (Rs+ Rd).Ids , la chute de potentiel sous la grille
de largeur Z et de longueur Lg.

De méme udd peut étre définie & partir de la transconductance gm = dIds/dVg:

ZVo dNi | . dus
gm = q Iy z‘: (dVg ut + N2 d_‘;;) (3.9)
_ ZVo . Ni dps\ _ Vo
= q Iy 212 Ci ui (1 + e dNi) = I Ct pdd

— ; > - dNi
avec Ct=q.2.Lg 3; Ci et Ci = Gy
Cette mobilité pdd se trouve reliée a la fréquence de coupure du gain en courant
fc par:
am Vo

fe=smice = zaLg M4 (3.10)

et constitue un facteur de qualité du composant.
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En ce qui concerne puda, on peut s’attendre a une similitude avec pa tant que les
charges commandées sont mobiles (gaz d’électrons dans GalnAs) et & des différences
notables lorsque les électrons lents s’accumulent dans GaAlAs par augmentation de Vg,

pda constituant une moyenne arithmétique entre les mobilités dans chaque couche.

Les expressions (3.7) et (3.9) sont trés différentes et ce méme & champ magnétique
faible (ui2B2 << 1); par conséquent, ud ne peut non plus fournir de critére de qualité
du composant HEMT ; pour confirmer ce point, une premiére étude expérimentale a

été menée.

Etude expérimentale: mesures et modélisations des profils de mobilités d'un HEMT

Afin de déterminer les différences entre les mobilités ua et ud et les mobilités de
drift pda et pdd, une premiére série de mesures a été effectuée sur un transistor a grille
longue (Lg = 5 microns, Z = 150 microns) réalisé & partir de ’épitaxie pseudomor-
phique 890919 et découpé puis monté dans une cellule de mesure BMHG60.

Les mesures de pa et pud ont été réalisées a 300K et 77K avec un champ magné-
tique maximal B = 1.324 Tesla entre Vg = 0.3 V et -1.5 V et ce 3 100 MHz sur un pont
réflectométrique de méme que les mesures capacitives Cgs(Vg). De méme, les mesures
Ids(Vg) et gm(Vg) ont été réalisées & 300 K et Vds = 0.1 V dans la zone linéaire de la

caractéristique du composant.

Les mobilités déterminées & partir de ces mesures sont reportées sur la figure 3.7.
Comme on peut le voir et conformément aux prédictions, la mobilité ua a relier a la
mobilité dans le gaz d’électrons est toujours supérieure & la mobilité de drift pda qui
chute aprés étre passée par un maximum a Vg = -0.9 V lorsque la conduction paralléle
mise en évidence par la mesure Cgs(Vg) apparait dans GaAlAs. De plus ua continue
3 augmenter puis sature aux environs de Vg = -0.3 V pour ensuite diminuer d’une
maniére presque imperceptible & Vg positif; ce comportement indique clairement la
dépendance de la mobilité des électrons du gaz dans GalnAs avec la densité de por-
teurs transférés dans ce dernier ( ©2(Ns)): cette dépendance qui pourrait trouver ici
son origine dans un effet d’écran pour des interactions sur des impuretés résiduelles
dans le canal ou des impuretés jonisées a de plus été observée par nous-méme sur de

nombreuses structures que ce soit de type HEMT conventionnel sur GaAs, ou accordé
en maille sur InP ou encore sur des SISFET et HIGFET.
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D’autre part, il apparait que pdd présente un profil plus abrupte, dont le maxi-
mum par ailleurs supérieur & celui de pd surgit pour un Vg plus faible (Vg = -1.1V
pour udd contre -0.8 V pour ud).

Nous venons donc de vérifier expérimentalement les différences significatives entre
les profils de mobilités pa(Vg) et ud(Vg) déterminés par les mesures avec champ ma-
gnétique (GMR et MTC) et les mobilités de drift uda(Vg) et pdd(Vg). Ces observations
confirment donc d’une part, que pa nous renseigne sur la qualité du transport dans le
canal du HEMT (critére de qualité de la couche), mais d’autre part que ud ne constitue
pas un critére de qualité du composant; cependant comme nous allons le voir, cette
mesure demeure utile en ce qui concerne I’analyse du transport et de la commande de

charge dans la structure moyennant I'utilisation d’un modeéle.

Modélisation des profils de mobilités obtenus dans un HEMT

Commandes de charges

Afin de simuler les profils de mobilités en fonction de Vg, les profils de capacités
Ci(Vg) et densités Ni(Vg) ont été calculés au moyen d’un modéle de résolution des
équations de Schrédinger et de Poisson et comparaison de la capacité totale Ct(Vg) et
de la charge Qt(Vg) = q.Nt(Vg) avec les mesures réalisées sur le composant ; une fois

calculés, ces parameétres sont injectés dans le modéle (figures 3.8 et 3.9).
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entrées

parameétres
u2(Ns) des couches

calculs 7
C(vg) mesures

N(vg)

comparaison

Calculs Rds(0,vg) Rds(B,Vg)
palvg)
ud(vg)
]
corrections accés profils
pam(vg) palvg)
pudm(vg) pud(vg)
comparaison

Fin

Figure 3.8: Schéma synoptique de la modélisation des profils de mobilité.
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mobilité | (cm2/v.s)

s pPoints expérimentaux
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Figure 3.9: Modélisation des profils de mobilités dans le HEMT 890919.
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Dépendance de la mobilité avec Ns

Comme nous venons de le dire, une forte dépendance de la mobilité moyenne
~ dans le canal a été observée en fonction de la densité de porteurs, et ce dans de mul-
tiples structures a hétérojonctions que ce soit dans des filiéres adaptées en maille ou
contraintes. De ce fait, afin de rendre compte de .(':e phénomeéne apparemment lié aux
structures & transport bidimensionnel, nous avons décidé d’exprimer le paramétre u2

en fonction de Ns de la maniére suivante:

(1+o (%)) .10

(1+ (%))

grace A cette formulation et conformément & nos observations la mobilité dans le canal

u2(Ns) = po.

1#2(Ns) évoluera asymptotiquement vers la valeur po au voisinage du pincement et vers
a.uo en régime d’accumulation (Ns>>No) et ce d’autant plus vite que le coefficient n

sera élevé.

Une fois le profil Ns(Vg) calculé, ce paramétre ;2(Ns) pourra étre injecté dans le
modeéle (équations (3.6) et (3.7)), la mobilité ul étant supposée constante dans GaAlAs.

Prise en compte des accés

Malgré la géométrie et la technologie des composants utilisés, les résistances d’ac-
cés Rs+Rd indépendantes de Vg ne sont pas négligeables devant la résistance Rds(Vg)
et ce d’autant plus que le potentiel de grille Vg est petit en valeur absolue; de ce fait,
il est nécessaire de prendre en compte ces accés pour calculer une mobilité moyenne
corrigée pam et une mobilité différentielle corrigée pdm a partir des valeurs de pa et

ud comme suit:

Si on appelle ds la mobilité moyenne dans les accés (source et drain), et Rc(0,Vg)

la résistance de la couche sous la grille, la résistance totale entre source et drain

Rds(0,Vg) = Rs+ Rd+ Re(0,Vyg) (3.12)

devient, aprés application du champ magnétique B et compte tenu de I’équation (3.4):
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Rds(B,Vg) = (Rs+ Rd).(1+ pds®>.B%) + Rc(0,Vg).(1+ pa®.B?) (3.13)

et si on définit maintenant la mobilité moyenne pam corrigée & partir de 1’équation

(3.4), en I'identifiant & ’équation (3.13) on obtient la relation:

2 _ (Rs+ Rd) ”dsz + Rc(0,Vg) 9

~ Rds(0,Vg) -~ Rds(0,Vg) H° (3.14)

pam

De méme en appliquant un raisonnement similaire & la mobilité différentielle ud

(équation (3.5)), il apparait que

(1 + pam?.B2)?
(14 pa2.B2)
De ce fait, les mobilités pa et ud peuvent étre facilement corrigées (uam et pdm

(3.15)

(1+pdm?B?) = (1+ pd>.B?) .

figure 3.8) et ce grace & la mesure préalable de la résistance Rds(0,Vg), faisant d’ailleurs
partie des mesures de magnétorésistance et magnétotransconductance et a ’estimation

des résistances d’accés Rs+Rd.

Ce procédé peut paraitre redondant puisqu’il intégre un parameétre mesuré (Rds(0,Vg))
dans le calcul des profils modélisés uam(Vg) et udm(Vg). Cependant il faut remarquer

trois choses:

e Premiérement, ce profil Rds(0,Vg) pourrait également étre simulé & partir des
données de notre modéle (profils de commandes de charges, mobilités de chaque

groupe d’électrons).

e Deuxiémement, ces corrections ne portent que sur les valeurs absolues des mobili-
tés lorsque Rs+Rd n’est plus négligeable dans Rds(0,Vg) et ne constituent qu’un
facteur d’échelle ne changeant en rien la forme des profils et dont nous pourrions

nous passer.

e Troisiemement, du fait des différences entre les corrections effectuées sur les pa-
rametres calculés pa(Vg) et ud(Vg) (équations (3.14) et (3.15)), et du fait de la
nature différente des parameétres influant sur chacun de ces profils (équations (3.6)
et (3.7)), nous pouvons considérer comme accrue la sensibilité de notre modéle

de simulation des profils de mobilités uam(Vg) et pdm(Vg).
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Résultats obtenus avec le HEMT 890919

Le présent modele a donc été appliqué au HEMT 890919 dont nous avons pré-
cédemment présenté les profils de mobilités (voir figure 3.7). Comme nous pouvons le
constater sur la figure 3.9, la simulation a 300 K produit des résultats remarquables,
aussi bien en ce qui concerne la mobilité moyenne pam(Vg) que la mobilité différentielle
pdm(Vg).

Nous avons de plus reporté sur cette figure le profil 42(Ns) non corrigé des ac-
cés: il faut alors noter que d’une part, ce profil une fois corrigé des accés est qua-
siment identique & pam(Vg) tant que Vg est négatif, ce qui confirme le point selon
lequel la magnétorésistance fournit en pareil cas aux accés pres le profil de la mobilité
moyenne du gaz d’électrons dans le canal GalnAs; d’autre part cette mobilité u2(Ns)
= 2000cm2/V.s & Ns = 2.e15m~2 augmente pour saturer aux environs de 7500cm2/V.s
4 partir de Ns = 1.5¢16m ™2, mobilité comparable & celle mesurée par effet Hall.

Nous avons de plus noté lors de cette simulation que le profil udm(Vg) qui dans
le cas présent coincide également avec le profil mesuré était plus sensible que uam(Vg)
au choix des parameétres de la loi u2(Ns) (équation (3.11)), ce qui valide d’autant plus

le modéle et le choix des présents parametres.

Le modéle validé, nous avons calculé le profil de la mobilité de drift udd(Vg) a
partir de la relation (3.9) avec les mémes parameétres (figure 3.9) ; comme on peut le
constater, la similitude entre ce profil simulé et le profil mesuré (figure 3.7) est égale-
ment réma.rqua.ble. Ce dernier point nous permet de conclure a 'utilité des précédentes
mesures combinées au modele présenté. Ainsi, & partir du relevé des profils de mobilités
pa(Vg) et ud(Vg) en présence d’un champ magnétique, cette méthode permet d’avoir
accés non seulement au profil de mobilité dans le canal GalnAs (ce qui constitue déja
en soi un facteur de qualité de la couche) mais également de prévoir la forme du profil
udd(Vg) directement relié¢ & la fréquence de coupure du gain en courant fc(Vg) qui

constitue un facteur de qualité du HEMT.
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3.3.3 Comparaison des profils de mobilités et de commandes de charges
dans les HEMT’s a grille longue

L’utilité et la signification des mesures de magnétorésistance et de magnétotrans-
conductance ayant été montrées, nous proposons désormais de passer en revue quelques
HEMT’s & grille longue réalisés & partir d’épitaxies présentées dans le chapitre précé-
dent, la commande de charge étant elle-méme étudiée a partir des mesures capacitives

Cgs(Vg).

Comparaison des profils Cgs(Vg)

Les relevés de capacités mesurées & 300K et 77K sont reportés figure 3.10. Comme
on peut le constater sur cette figure, la forme de ces profils differe peu d’un composant
a autre et posséde les caractéristiques de la commande de charge dans un HEMT et
en particulier la présence d’un plateau correspondant & la commande des charges dans

le gaz bidimensionnel d’électrons.
Ce plateau est délimité du c6té des Vg négatifs par le pincement du transistor et
du c6té des Vg positifs par 'augmentation de la capacité totale liée & la commande des

charges accumulées dans le matériau GaAlAs.

La hauteur de ce plateau:

e.S
C = def T (3.16)

ainsi que la tension de pincement du transistor:
Vp = Vb — q—'2N7d . h? — dEc (3.17)

ol h représente I’épaisseur du GaAlAs dopé de maniére homogéne, nous permettent
alors de déterminer la distance effective deff entre la grille et le gaz d’électrons mais
également de vérifier la surface et donc la longueur effective de cette grille, paramétre

d’autant plus critique que cette derniére sera courte.
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A température donnée, la comparaison des résultats obtenus nous permet de
constater que les composants 900710 et 900221 ont d’avantage été gravés lors de ’opé-
ration de recess de grille que les composants 890919 et 910213 ce qui se traduit par
une tension de pincement faible en valeur absolue, une capacité ramenée par unité de

surface plus importante.

Pour chaque composant, la comparaison entre profils mesurés & 300K et profils

mesurés 2 77K nous méne aux constatations suivantes:

o Le plateau de capacité apparait plus nettement a 77K et la remontée a Vg positif

est plus faible lors de ’accumulation des porteurs dans GaAlAs.

e A 77K, le pincement est plus franc qu’a température ambiante et se traduit par

chute brutale de la capacité.

e De plus, la tension de pincement a basse température se trouve souvent décalée
vers des valeurs plus faibles en valeur absolue, ce qui témoigne de la disparition
d’un certain nombre de porteurs libres vraisemblablement piégés dans le matériau

GaAlAs épitaxié 4 basse température (voir chapitre 2).

Afin de vérifier cette hypothése, nous avons tout d’abord effectué un relevé de
Cgs(Vg) & 77K en éclairant ’échantillon 910213 : comme on peut le voir sur la figure
3.10, le dépiégeage des porteurs permet de recouvrer la tension de pincement mesurée
3 300K. De plus, la constatation qu’a basse température, ce phénomeéne n’intervient
qu’apres avoir polarisé la grille avec une tension Vg positive (pas de décalages notables
de la tension de pincement lors des enregistrements successifs de profils Cgs(Vg) dans
une gamme de tensions négatives) nous laisse penser que le piégeage a lieu dans le
matériau GaAlAs épitaxié a basse température, ce qui sera vérifié a la fin de cet exposé

par des mesures Ids(Vds,Vg).

11 est donc apparu que les profils Cgs(Vg) mesurés dans les transistors présentés
ci-dessus, mis & part le décalage des tensions de pincement & basse température cor-
respondent & ceux de HEMT’s de bonne qualité du point de vue de la commande de
charges. De plus, il est & noter que ces profils correspondent bien & ceux prédits par les
modeles de résolution des équations de Poissoﬁ et de Schrodinger et que leurs intégra-
tions Q(Vg) sont cohérentes avec les densités de porteurs mesurées par effet Hall sur

les couches épitaxiées. Ces profils mesurés, nous allons maintenant passer en revue les
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profils de mobilités eux mémes conditionnés par la commande de charge de la maniére

démontrée précédemment (chapitre 3.3.2).

Comparaison des profils de mobilités ua(Vg) pd(Vg)

La figure 3.11 rassemble les mesures de mobilités moyennes pua(Vg) et différen-
tielles ud(Vg) effectuées sur les précédents HEMT’s a 300K et 77K. Ces profils ont
des formes similaires: démarrant & des mobilités moyennes faibles au voisinnage du
pincement pour augmenter ensuite jusqu’a saturation, les profils 4a(Vg) atteignent des
valeurs comparables aux mobilités mesurées par effet Hall. Ces valeurs ne sont certes pas
identiques aux précédentes du fait de la nature de la mesure et du fait des corrections
dues aux accés Rs+Rd ; cependant, étant donnée la similitude des composants mesurés,
ces accés doivent agir de la méme maniére, et le fait que les paramétres mesurés se clas-
sent les uns par rapport aux autres comme précédemment lors des mesures d’effet Hall
(voir tableau 2.9) confirme que la mesure de la mobilité moyenne pa(Vg) produit un

critére de qualité de la structure épitaxiée, complément utile de ces mesures d’effet Hall.

Ainsi par exemple, les mobilités médiocres mesurées par effet Hall dans la struc-
ture 900710 se trouvent confirmées; de plus la similitude du profil pa(Vg) avec les
profils des autres composants mise & part son amplitude, de méme que son profil de
commande de charges Cgs(Vg) correct, laissent penser que le résultat obtenu est lié &
une mauvaise mobilité dans le canal GalnAs, peut étre du fait de la proximité du plan

de dopage Silicium dans GaAlAs (interactions sur impuretés).

On notera que les points caractéristiques de ces profils de mobilités (montée de
pa(Vg), maximum de ud(Vg)) se situent d’un composant & P’autre de la méme maniére
que les profils de commandes de charges Cgs(Vg) (tensions de pincement) par lesquels
ils sont fortement conditionnés. Enfin, on notera également les difficultés rencontrées
lors de la mesure a basse température des profils de mobilités dans les composants
900221 et 910213. On peut cependant dans certains cas remédier i ces problémes liés
au piégeage des porteurs en éclairant le composant lors de la mesure & 77K. Ainsi avons
nous pu mesurer un profil de mobilité en éclairant le HEMT 910213 plongé dans I’azote
liquide (figure 3.11) de la méme maniére que nous avions dépiégé les électrons lors de

la mesure Cgs(Vg).




& €2t wdwewd A O=SDA (NE6T) Do 0Z wdwey cIzote 3 €T 1 wdwewd A QwSPA (n€8Z) D. 0f wdwes 122006

ASO AYP / A T'0 ®BaA AT E- A90 Ay / A 1°0 #Ba A€ 0-

mobilités moyennes ua(Vg) et différentielles
dans les HEMT's 890919, 900221, 900710

>
-
Lad .
»
S~
w ~
. 4
<
! oo ]
o AlTe e rm ' o A/Tm we N
3 €2 1 edwep A 0=¥PA (MCEZ) Do 0Z wdmey 01L006 & T edeegd A O=OPA (ucez) Do 0T wdwey 616069
ASO ATP / A T'0 ®BA A - ASO AP / A U0 eBaA ASC-
I..N
bd g
- -
~ ~
(-3
H §
(. -
g ] S
s0 't
® A/zw us ny SR

ud(Vg) a 300K et 77K

Relevés des profils de
et 910213.

Figure 3.11:

208




209

LI £ A 4 lnrlnu A Omepp (xeL) 2. 961 -wdwey €1Z0T8
Aso0 ATP / A T'0 e85 A z-
“[qr;...."."...-.v."..""."l.l..
(-3
-
~
! 4
i th.
ve
®A/Tm ve ny
I €21 admwyy A OmepA (ILL) Do 961-mdweg 0TL006
ASO ATP / AT0 #Bj A T-

AP / T70

* A/Tm ue ny

3 T sdweys

A O=epA

(MLL) D. 961-mdmey

616068

Chapitre 3

AcCoO

Pu—

AYP / A 10 8By

A S1-

ATP / T'0

¢ A/zm ue n

+

+

———t—t—t

+

——t




(a)

(a)

(b)

(c)

(b)

obscurité : Vds max = 2.3 V
Vds = 0.5 V/div Ids = 2 mA/div
Vgs = -0.5 V/step

obscurité : Vds max = 4 V
Vds = 0.5 V/div Ids = 2 mA/div
Vgs = -0.5 V/step

éclairé : Vds max = 3.5 v
Vds = 0.5 V/div Ids = 5 mA/div
Vgs = -0.5 V/step

Figure 3.12: Caractéristiques Ids(Vds,Vg) a 77K du HEMT 910213.
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- La figure 3.12 nous aide & comprendre ce comportement. En effet, si on observe les
caractéristiques Ids(Vds,Vg) du HEMT 910213 & 300K, on ne décéle rien d’anormal;
par contre & 77K les choses se passent différemment: tout d’abord, & Vds =23V
on constate la présence d’un infléchissement de la caractéristique & courant faible
(figure 3.12.a) ; ensuite si on augmente Vds pour atteindre le régime de saturation (ici
Vds = 4 V sur la figure 3.12.b), on constate que la caractéristique Ids(Vds) aVg =0V
s’effrondre et passe sous les caractéristiques Ids(Vds) & Vg = -0.5 V et -1 V; ceci
peut s’expliquer tout d’abord par le piégeage des électrons accumulés dans GaAlAs
sous la grille 2 Vg = 0 V (voir profils Cgs(Vg)) et ensuite en régime de saturation
par le piégeage des électrons chauds issus du canal dans le matériau GaAlAs du coté
drain du composant [8], éclairer le HEMT permettant de recouvrer une caractéristique

Ids(Vds,Vg) convenable & basse température (figure 3.12.c).

3.3.4 Conclusion

La présente étude nous a permis de tester la qualité des composants & grilles
longues réalisés sur des épitaxies présentées dans le chapitre précédent. Ainsi des me-
sures de profils de mobilités et de commandes de charges ont elles été effectuées & 300K
et a 77K. 11 a alors été montré que les profils de mobilités moyennes pa(Vg) eﬁregistrés
par magnétorésistance et les profils de mobilités différentielles ud(Vg) (magnétotrans-
conductance) étaient fortement conditionnés par les profils de commandes de charges
Cgs(Vg). De plus, nous avons montré qu’un modéle simple permettait de rendre compte

des évolutions observées, ce qui nous a permis de dégager les conclusions suivantes:

e Le profils ua(Vg) est attribuable 4 la seule évolution de la mobilité u2(Ns) dans le
canal GalnAs avec la densité de porteurs comimandés dans le gaz d’électrons dont

I'origine pourrait étre liée & un effet d’écran pour des interactions sur impuretés.

¢ Ce profil ua(Vg) constitue un facteur de qualité du canal et complémentaire des
mesures d’effet Hall.

¢ Le profil de mobilité différentielle ud(Vg) ne correspond pas au profil de mobilité
de drift pdd(Vg) du composant ; cependant ce parametre ud(Vg) permet moyen-
nant I'utilisation d’un modéle de prévoir le profil udd(Vg) et donc la forme du
profil de fréquence de coupure du gain en courant fc dans le composant et produit

donc un facteur de qualité du point de vue composant.




212 Chapitre 3

Enfin, outre la qualité du transport dans le canal GalnAs, les différentes mesures
effectuées sur ces composants ont mis en évidence d’une maniére analogue aux mesures
d’effet Hall présentées dans le chapitre précédent la présence de piéges dans le matériau

GaAlAs épitaxié a basse température, pieges capables de perturber le fonctionnement
de ces HEMT’s & 77K.

3.4 Réalisation et caractérisation de HEMT’s pseudo-

morphiques a grilles submicroniques

Afin de vérifier 'influence de la qualité des structures épitaxiées présentées pré-
cédemment sur les performances hyperfréquences des HEMT’s, des transistors & grilles

courtes ont été réalisés au laboratoire et caractérisés de la maniére suivante.

3.4.1 Réalisation des HEMT’s par technologie submicronique

Les transistors présentés dans cette étude ont été réalisés selon deux procédés
différant essentiellement au niveau de l’étape concernant la réalisation du recess et
du dépot de grille. En effet, aprés isolation des zones actives de ’épitaxie par mesa
chimique et définition des contacts ohmiques par lithographie optique ou électronique,

les métallisations de contacts sont déposées, puis recuites ; ensuite les procédés different :

e Dans le premier cas, le motif de recess de grille est défini par lithographie élec-
tronique et on attaque chimiquement le cap layer GaAs pour ensuite nettoyer la
plaquette et pratiquer une nouvelle lithographie électronique pour définir le motif
de grille et déposer sa métallisation (grille triangulaire figure 3.13.a).

o Dans le second cas, aprés attaque ou non d’une partie du cap layer GaAs, un film
de nitrure de Silicium Si3N4 (environ 1500 A) est déposé dans l’espace source-
drain du composant avant de procéder & la définition du motif de recess de grille
par lithographie électronique et attaque plasma CF4 du nitrure, l'attaque chi-
mique finale du cap GaAs ayant lieu 13 ol le nitrure a disparu; ensuite apres
lithographie électronique la métallisation de grille est déposée dans le motif ainsi
défini (grille en Y figure 3.13.b). Ce procédé permet alors ’obtention de grilles
fines (Lg = 0.2 & 0.3 micron) et de résistance acceptable de maniére plus simple
une par lithographie multicouche et a déja montré son efficacité dans la tech-
nologie des composants MESFET’s [9] dont un MESFET & trés grand gm [10]
(gm extrinséque = 960ms/mm) sur I'épitaxie 890709 présentée dans le chapitre

précédent.
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Figure 3.13: Technologies submicroniques
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3.4.2 Résultats obtenus

A la vue des résultats obtenus lors des analyses précédentes sur les épitaxies
ainsi que sur quelques composants  grille longue, nous avons décidé de réaliser des
transistors & grille submicronique & partir des deux technologies citées ci-dessus. En
particulier les cas 900710 (trés grand Ns, faible mobilité), 880603 (faible Ns, grande
mobilité) et 900221 (grand Ns, grande mobilité) seront examinés afin de vérifier les cri-
téres de qualité établis précédemment et estimer les influences respectives de la qualité
des épitaxies et de la technologie sur les performances de ces HEMT’s dans le domaine

des hyperfréquences.
HEMT 900710

Examinons tout d’abord le HEMT 900710 réalisé avec une grille de longueur
Lg = 0.3 micron; la simple observation de la caractéristique Ids(Vds,Vgs) de ce com-
posant large de 75 microns (ﬁgurq 3.14) permet de constater que l'incorporation du
plan de dopage Silicium' trop prés du canal GalnAs a pour conséquence l’apparition
d’une transconductance faible (environ 260mS/mm) malgré la présence de nombreux
porteurs dans le canal ayant pour conséquence un courant et une tension de pincement
élevés (Ids = 1 A/mm & Vgs = 0 V; |Vp| > 3 V) ce qui constitue un grand handi-
cap pour des applications méme de puissance et confirme le réle essentiel du transport

dans le canal GalnAs dont la qualité a été investiguée par les moyens présentés ci-dessus.

1
+
H

i
i

Figure 3.14: Caractéristiques Ids(Vds,Vgs) du HEMT 900710.
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Comparaison des HEMT’s 880603 et 900221

Nous nous proposons maintenant de comparer les HEMT’s réalisés sur les épi-
taxies 880603 et 900221 qui présentent des propriétés de transport similaires en terme
de mobilités et bien supérieures a 1’épitaxie précédemment citée, la structure 900221

possédant un Ns supérieur & celui de 880603 (plus du double).

Les technologies employées ici different également, le composant 880603 présen-
tant une grille triangulaire de longueur Lg = 0.45 micron et d;e largeur 150 microns
(figure 3.15) alors que le composant 900221 a été processé selon la seconde méthode et
présente une grille en Y de longueur Lg = 0.3 micron pour une méme largeur ce qui
conduit a une résistance de grille plus faible ; d’autre part les mesures Igs(Vgs) (hauteur
de barriére Schottky Vb = 1 V) de méme que les valeurs des tensions de pincement
(IVp| = 1.2V & 1.8V) confirment que ces grilles reposent bien sur le matériau a grand
gap GaAlAs (tableau 3.3).

3,38KX  20KU WD:13MM  S:88808 P:0880a
B E—
¥ s W

Figure 3.15:  Technologie de grille triangnlaire 0.5 micron du composant 880603.



216 Chapitre 3
Epitaxie 880603 900221
Rao 574 /0 100 /0
Rg 730 Q.mm
@b (n) 1.1 (1.6) 1(1.7)
Re 0,27 .mm 0,25 Q.mm
Rs 6 34Q
gmmaz extrinseque intrinséque extrinseque intrinseque
Vps=2V 31,7mS=212mS/mm | 42mS=280mS/mm |61,8mS=412mS/mm| 90mS=600mS/mm
ga Vps=2V 2,25mS=15mS/mm
Idsjias 150 mA/mm 200 mA/mm
C98maz 0,144.10~12F
Cgdmaz 9,4.1071°F
fe 46 GHz 50 GHz

Tableau 3.3

De plus, afin de vérifier la qualité du transport dans ces structures ayant subi
les étapes d’un process technologique (recuits, attaques chimiques), des composants
ont été découpés et montés en boitier pour des mesures de magnétorésistance et de
capacités Cgs(Vg). Ces structures ont alors montré des comportements similaires a
ceux mis en évidence dans les HEMT’s & grilles longues: & 300K la mobilité moyenne
pa sature & 5700cm2/V.s dans la structure 900221 et 5600cm2/V.s dans la structure
880603, alors qu’a 77K la mesure de la premiére s’est a nouveau avérée impossible du
fait de piéges (translation de la tension de pincement, infléchissement des caractéris-

tiques Ids(Vds,Vgs)) tandis que la seconde sature & prés de 22500cm2/V .s.

Quelques caractéristiques technologiques ainsi que les performances de ces com-
posants sont également rassemblées dans le tableau 3.3. Comme on peut le constater,
si la résistance de contact reste similaire entre les deux composants, la résistance de
source Rs se trouve diminuée par la présence d’un cap layer GaAs plus épais et celle
d’un gaz d’électrons plus peuplé (résistance carré plus faible) ainsi que par la proximité

de la grille dans le recess plus étroit du composant 900221.

De méme la présence d’un gaz d’électrons plus peuplé dans la structure 900221

conjuguée a une grille plus courte méne & une transconductance gmo intrinséque plus
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importante (gmo = 600mS/mm contre 280mS/mm) et la résistance d’accés Rs plus

faible permet ’obtention de profils de transconductance extrinséque gm(Vgs)

gmo

— g 1
1+ gmo.Rs (3.18)

gm =

présentant des maxima plus élevés (figure 3.16) : ainsi dans le HEMT 900221, le maxi-
mum de transconductance gmmax = 412mS/mm apparait-il & Vgs = -0.5V pour un
courant Ids = 200mA/mm 3 comparer au gmmax = 212mS/mm a Vgs = -0.4V pour
un courant Ids = 150mA/mm dans le HEMT 880603 ; ces valeurs ont par ailleurs été
vérifiées par des mesures hyperfréquences sous pointes entre 1 et 5 GHz pour le HEMT
880603 et entre 1.5 et 26.5 GHz pour le HEMT 900221.

Cependant si le passage de ’épitaxie 880603 & ’épitaxie 900221 et celui de la
grille simple & la technologie de grille 0.3 micron en Y permettent d’obtenir des trans-
conductances et des courants élevés, les mesures de capacités Cgs(Vgs) font apparaitre
un facteur limitant de cette technique. En effet, comme le montre le tracé de ces profils
aprés extraction du schéma équivalent petit signal [11] lors de la mesure sous pointes de
parametres S entre 1 et 5 GHz (figure 3.16), et bien que la capacité liée au gaz d’élec-
trons (équation (16)) soit du méme ordre dans les deux composants, la capacité parasite
visible & canal pincé est beaucoup plus importante dans le HEMT 900221 ot elle contri-

bue pour la moitié de la capacité totale mesurée contre un quart dans le HEMT 880603.

Cette capacité parasite vraisemblablement liée & la technologie de grille en Y et
a la présence de nitrure constitue en effet un sérieux handicap en ce qui concerne la
fréquence de coupure du gain en courant fc (équation (3.10)) puisque aprés mesure sous
pointes de paramétres S entre 1.5 GHz et 26.5 GHz et extraction du schéma équivalent
du HEMT (voir Cgs(Vgs) figure 3.16) cette fréquence de coupure est de 50 GHz dans
le HEMT 900221 alors qu’elle est de 46 GHz dans le composant 880603 [12]. Un simple
calcul de ce fc & partir de ’équation (3.10) en supposant possible ’obtention d’une
capacité parasite équivalente & celle de la technologie du HEMT 880603 laisse prévoir

une fréquence de coupure du gain en courant supérieure & 100 GHz.
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880603 0.45 mu x 150 mu 900221 0.3 mu x 150 mu
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Figure 3.16:

et 900221 (Lg = 0.3 p).

Caractéristiques des HEMT’s 880603 (Lg = 0.45 p)
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3.4.3 Conclusion

Comme nous venons de le voir tout au long de ce chapitre, les moyens technolo-
giques dont nous disposons se sont avérés efficaces pour réaliser des transistors a effet
de champ & grilles longues et étudier la qualité du transport et de la commande de
charge dans les HEMT’s pseudomorphiques GaAlAs/GalnAs/GaAs.

La qualité de quelques épitaxies ayant été étudiée, des HEMT’s & grilles sub-
microniques (Lg = 0.3 & 0.45 micron) ont ensuite été réalisés en incluant des étapes
de lithographie électronique dans le process des composants. L'étude de ces HEMT’s
a 'aide d’analyses basses fréquences (Cgs(Vg), u(Vg), Ids(Vds,Vgs)) puis de mesures
sous pointes de parameétres S entre 1.5 et 26.5 GHz nous a alors permis de vérifier la
validité des facteurs de qualité établis lors de ’étude des matériaux épitaxiés de méme
que lors de ’analyse du transport et de la commande de charge dans les composants a

grilles longues.

Ainsi, ces analyses nous ont 'permis de vérifier que ’atteinte de hautes fréquences
de coupure passait non seulement par ’augmentation de la densité de porteurs trans-
férés dans le canal GalnAs tout en conservant de bonnes mobilités dans ce matériau
et peu de transport parallele dans GaAlAs, mais encore d’un point de vue technolo-
gique par la réduction de la longueur de grille Lg & la condition de limiter les capacités

parasites par une optimisation nécessaire de la technologie utilisée.
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Conclusion Générale

Nous pouvons aujourd’hui considérer comme atteint 1’objectif fixé au début de
cette étude, c’est & dire I’analyse de la croissance par épitaxie par jets moléculaires
du matériau GalnAs contraint sur substrat GaAs au sein de structures HEMT’s et la
réalisation & partir de telles structures, puis la caractérisation de composants hyperfré-

quences & grille submicronique.

Nous avons pu remarquer que l’'incorporation de 'Indium a des taux élevés néces-
saire a I'obtention de grandes densités d’électrons transférés dans le canal des HEMT’s
avait des effets dramatiques sur le mode de croissance du matériau contraint : en effet, si
dans les conditions usuelles de croissance, I’épitaxie du matériau contraint a faible taux
d’Indium reste bidimensionnelle, I’analyse RHEED in situ de méme que la microscopie
électronique en transmission nous montraient ’apparition rapide d’ilots de croissance
tridimensionnelle au dela d’un seuil critique estimé 3 X;, = 25%.

Il a de plus été montré qu’a la rugosité de la surface de croissance s’ajoutait,
3 partir d’une épaisseur de matériau contraint GalnAs épitaxié, une relaxation de la
contrainte par nucléation de dislocations de misfit interdisant tout transport électro-
nique de qualité dans les couches minces. Alors que I'observation de dislocations nu-
cléées 3 la premiére interface contrainte de structures & faibles taux d'Indium avait été
faite par microscopie électronique en transmission, une analyse détaillée nous a permis
d’établir une corrélation entre le changement de mode de croissance dans les structures
fortement contraintes et 1a nucléation des dislocations de misfit prés des ilots tridimen-

sionnels.

Nous avons alors pu constater que l’apparition de la croissance tridimension-
-nelle était un phénoméne thermiquement activé qui pouvait étre pratiquement inhibé
en abaissant la température de croissance en decd de 400 ° C. De méme, des analyses
RHEED in situ ont montré I’influence prépondérante de la rugosité de la surface de
GaAs (buffer du composant) sur la croissance bidimensionnelle du matériau GalnAs
contraint ; nous avons alors recherché les conditions optimales de croissance de ces deux

matériaux 3 basse température.
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Ces études nous ont permis de réaliser des structures pseudomorphiques a des
taux d’Indium compris entre 8% et 30% dont la qualité a pu étre estimée principalement
par photoluminescence et microscopie électronique en transmission. En particulier, la
réalisation de multipuits quantiques contraints GalnAs/GaAs a-t-elle permis de mettre
en évidence le mécanisme de relaxation cohérente dans ces structures et laisse envisager
I’application de ces derniéres comme filtres & dislocations de misfit pour 'épitaxie de

couches contraintes au-deld de ’épaisseur critique.

Le probléme de la croissance de structures pour composants HEMT’s a ensuite
été abordé ; ’analyse par photoluminescence s’est alors avérée utile non seulement pour
I’étude de couches contraintes GalnAs incorporées dans le buffer GaAs du HEMT mais
encore pour ’étude de la qualité des matériaux des couches actives dans ces structures.
De cette maniére, des HEMT’s pseudomorphiques avec des taux d’Indium compris
entre 17% et 30% ont été épitaxiés et leur caractéristiques optiques et performances

électriques ont été étudiées.

Les mesures d’effet Hall et Shubnikhov-de Haas ont permis de montrer le trans-
fert croissant et la qualité du transport lié au gaz bidimensionnel d’électrons dans le
canal GalnAs de ces HEMT’s et la recherche de taux d’Indium élevés s’en est trouvée
justifiée. Ces mesures ont également montré I'influence des conditions de croissance sur
la qualité du matériau GaAlAs (sensibilité & la lumiére) épitaxié & basse température

compte tenu de la proximité du canal GalnAs.

La réalisation de transistors a grille longue (Lg supérieure & 5 microns) a ensuite
été présentée et les relevés des profils de commande de charges et de mobilités effectués.
Il a alors été montré que ces données pouvaient nous renseigner sur la qualité de la

couche épitaxiée & plusieurs titres:

e Les profils de commande de charges Cgs(Vg) permettent de mettre en évidence la
commande du gaz d’électrons dans le canal (plateau d’autant mieux visible que

la température est basse), puis celle des porteurs accumulés dans GaAlAs.

e Le profil de mobilité obtenu par magnétorésistance, proche de la mobilité moyenne
des électrons dans le canal souligne la dépendance de cette mobilité avec la densité
d’électrons accumulés dans le puits, dépendance vraisemblablement liée 3 effet
d’écran pour des interactions sur impuretés. De plus, il a été constaté que le

classement des mobilités maximales atteintes dans le canal de ces HEMT’s était
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identique 3 celui établi au moyen des mesures d’effet Hall, ce qui valide la présente

mesure.

e Le profil de mobilité différentielle obtenu par magnétotransconductance ne consti-
tue pas en soi un facteur de qualité, mais moyennant I'utilisation d'un modéle
incorporant les profils de commande de charges et de mobilité dans le canal, cette

mesure permet de prévoir la forme du profil de mobilité de drif pdd(Vg).

Il est & noter que nous avons par ailleurs vérifié expérimentalement dans un HEMT
a grille submicronique que ce profil udd(Vg) avait la méme forme que le profil
de fréquence de coupure du gain en courant fc(Vg) [*], et ce méme en régime de

saturation du courant Ids, ce qui montre la validité de la méthode.

e Enfin, 'observation de décalages de la tension de pincement et du comportement
anormal de certains composants & 77K ont été attribués a la présence de piéges
dans le matériau GaAlAs épitaxié i basse température, en corrélation avec les

remarques effectuées lors des mesures d’effet Hall.

Pour terminer, nous avons présenté les résultats obtenus aprés réalisation de
HEMT"’s & grille submicronique. Nous avons alors pu constater le role essentiel de la
qualité du transport dans le canal et ’amélioration des performances en termes de maxi-
mum de transconductance et de courant Ids associé & ce dernier avec ’augmentation du
nombre de porteurs transférés dans le canal & propriétés de transport équivalentes. Nous
avons également, montré les limitations liées & la technologie utilisée et dont I’améliora-
tion, ne serait-ce qu’au niveau des capacités parasites des grilles 0.3 micron permettra

d’atteindre des fréquences de coupure du gain en courant supérieures a 100 GHz.

Toutefois, au regard des résultats aujourd’hui disponibles, outre la réduction de
la longueur de grille et les problémes technologiques qu’elle entraine, une limitation des
performances liée & la structure GaAlAs/GalnAs semble émerger en termes de com-
promis "qualité du transport dans le canal-transfert important dans le canal-bonne
commande de charges dans le canal / pas de transport paralléle dans GaAlAs”. Ainsi,
la recherche de trés hautes fréquences de coupure dans des composants de la filiere
GaAs pourrait-elle peut étre également se poursuivre par exploration d’une nouvelle
voie telle que la filiére dite métamorphique AllnAs/GalnAs: en effet, vues les remarques
faites concernant ’évolution des performances dans les HEMT’s que nous avons étudiés,

l’association des deux matériaux adaptés en maille laisse espérer un transfert beaucoup
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plus efficace et un meilleur confinement des électrons dans un canal.

Ce canal devrait posséder des propriétés de transport supérieures car non contraint,
le taux d’Indium optimal dans ces structures restant & déterminer. De plus, les premiers
éléments rassemblés dans ce travail concernant la croissance du matériau GalnAs sur
substrat GaAs et les mécanismes de relaxation de la contrainte, de méme que les tra-
vaux effectués a ce jour rendent probable la maitrise de la relaxation de cette contrainte
dans le buffer de ce type de structure sur laquelle le développement de cette filiére per-
mettrait I'intégration simultanée de dispositifs faible bruit et puissance fonctionnant &

hautes fréquences.

[*] A. CAPPY, Y. CORDIER et al.
”On the mobility profiling” ; & paraitre.
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Résumé

Ce travail concerne la croissance de couches de matériaux semiconducteurs III-V
et la réalisation de structures pour composants HEMT’s pseudomorphiques sur subsirat
GaAs.

Ces structures font appel aux composés GaAs/GaAlAs dopés Silicium et GaluAs

contraint élaborés par épitaxie par jets moléculaires.

L’influence des conditions de croissance et de la contrainte pour GalnAs sur les
caractéristiques des matériaux épitaxiés est étudiée a ’aide de !’analyse RHEED in
Situ mais également par diffraction des rayons X sur des superréséa.ux contraints, par
photcluminescence, par microscopie électronique en transmission ainsi que par des me-

sures d’effet Hall sur des structures pour composants HEMT’s.

La réalisation de transistors & grilles longues est ensuite présentée ainsi qu’une

analyse des profils de commande de charges et de mobilités électroniques.

Enfin, les caractéristiques électriques en régimes statiques et hyperfréquences de
transistors & griiles submicroniques sont corrélées avec la qualité des matériaux étudiés

plus haut.
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