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Introduction Générale

Clic! En cette année 2005 de la Physique, vous étes en train de chercher des informations
concernant I'éruption électromagnétique qui a frappé notre systéme solaire le 27 décembre dernier.
Depuis Lille, vous consultez intensivement le site internet de la NASA. Vous avez demandé a lire un
article sur les magnétars, les étoiles a neutrons a l'origine de ce phénoméne. Actuellement un disque
dur d’'un serveur est activé a votre demande, quelque part aux Etats-Unis. |l est méme fort probable, si
vous disposez d’'une connexion locale « rapide », que l'article souhaité soit déja lisible sur votre écran.
En moins de temps qu’il n’en faut pour parcourir ces quelques lignes... Cette prouesse technologique
ne surprend plus personne (a moins que personne ne se pose la question du comment). Pourtant,

comment aurait-on pu imaginer disposer de services aussi rapides, a domicile, il y a encore dix ans ?

Au ceceur des systémes de télécommunications se trouvent les réseaux de fibre optique tissés
autour du globe pour transmettre les données numériques a la vitesse de la lumiere — ou presque.
Leur trajet n’est en effet pas direct entre les continents car des étapes de régénération du signal sont
nécessaires. En attendant 'avenement de technologies « tout optique », ces opérations sont réalisées
au fond des océans par des circuits optoélectroniques qui utilisent des alliages semiconducteurs Il1-V
pour la détection (photodiodes), le traitement (transistors) et la ré-émission (diodes laser) du signal.

Parmi ces alliages IlI-V, le systéme InP/Ing 53Gag 47As est le plus adapté. Il permet de réaliser
des photodiodes et des diodes laser fonctionnant aux longueurs d’onde de plus faible dispersion
(1,3um) et de plus faible atténuation (1,55um) dans les fibres optiques. Il permet aussi de réaliser des
transistors atteignant de hautes fréquences de fonctionnement grace aux propriétés intrinséques des
matériaux, par exemple en mobilité électronique dans I'lng 53Gag 47As [Bauknecht96,Jang01,Watanabe03].

Dans les faits, cette filiere InP est développée et employée depuis le début des années 1980
par les grands groupes de télécommunications (Bell/AT&T/Lucent, NTT, Alcatel Optronics...), puis par
des acteurs d’« électronique pure » (Hughes, TRW/Northrop Grumman...). A I'heure actuelle les
débits sont de 40-Gbits/s (laboratoire), ce qui implique des transistors fonctionnant a une fréquence
d’au moins trois fois la valeur du débit. Ces performances sont atteintes grace a des transistors a effet
de champ HEMT InP (High Electron Mobility Transistor) ou des Transistors Bipolaires a Hétérojonction
TBH InP, mais aussi grace a des transistors pseudomorphiques p-HEMT sur GaAs ou BiCMOS SiGe
sur Si (Bipolar Complementary Metal Oxide Semiconductor). Ces deux derniéres alternatives tendent
a s'imposer a 10-Gbits/s car leurs technologies sont matures, robustes et peu colteuses — en partie
grace aux substrats Si et GaAs : ils sont eux-mémes moins colteux, moins fragiles et disponibles en
de plus grandes tailles que les substrats InP [Takeyari04].

Pour les réseaux de demain ou les débits visés sont de 80 ou 160-Gbits/s, trois technologies
sont envisagées [Rodwell03,Murata04]. Les TBH SiGe/Si atteignent les 200 a 375GHz mais sous une
faible tension de claquage préjudiciable a la tenue en puissance, par exemple pour commander les
diodes laser [Rieh02,Rieh03]. Les transistors sur InP dépassent quant a eux les 400GHz, que ce soit des
HEMT InP fonctionnant a faible bruit [Shinohara04] ou des TBH InP. Ces derniers fonctionnent qui plus

est jusqu’a des tensions de claquage de 2 a 5 fois supérieures a celles de ses rivaux [Griffith05,Hafez05].



C’est dans ce contexte qu’une activité TBH InP « hautes fréquences » a démarré a I'lEMN en
2001. En paralléle, nous avons voulu transférer pour des TBH I'expérience de I'lEMN en épitaxie de
buffers graduels InyAl;_xAs pour HEMT métamorphiques sur substrat GaAs.

Nous pensions, vu les résultats a I'état de l'art obtenus sur m-HEMT, réaliser relativement
facilement des TBH InP/Ing 53Gag 47As métamorphiques sur GaAs. Le passage du m-HEMT au m-TBH
s’est cependant révélé moins évident que prévu, au point que I'optimisation de buffers GaAs — InP a
représenté les deux tiers de mes travaux. Cette étude de m-TBH InP sur GaAs était par ailleurs aussi
I'objet d’'une collaboration entre I'lEMN et la Nanyang Technological University de Singapour, sous
I'égide des Ministeres de la Défense des deux pays. Nos collaborateurs — le Pr. K. Radhakrishnan, le
Dr. H. Wang et Mlle. H. Yang — ont été chargés de définir 'hétérostructure d'un TBH a double
hétérojonction orienté vers la tenue en tension, puis de la réalisation technologique des composants.
Nous étions chargés de définir le buffer graduel et d’épitaxier les TBH InP et les m-TBH InP sur GaAs.

Cette these s’organise de la fagon suivante :

e Le premier chapitre est une présentation du TBH d’'un point de vue croissance. Nous détaillons
son hétérostructure, son fonctionnement et les courbes statiques et hyperfréquences afférentes.

Nous abordons I'aspect matériaux, le role de I'épitaxie et concluons par un état de I'art fréquentiel.

e Le second chapitre aborde la relaxation de contrainte dans les buffers métamorphiques. Les deux
processus envisageables sont présentés : par introduction graduelle de dislocations <110> ou par

évolution en surface. Nous traitons des questions de relaxation, de tilt et de cross-hatch.

e Le troisieme chapitre porte sur les techniques expérimentales. Nous présentons notre méthode de
croissance et celles de caractérisations : effet Hall, photoluminescence, mesures (V) sur diodes.
La double diffraction de rayons X et la microscopie a force atomique font I'objet d’un traitement

spécifique, pour exploiter et cerner les limites des résultats obtenus sur buffer graduel.

e Le quatriéme chapitre correspond a nos résultats sur buffers GaAs — InP. Nous proposons une
démarche expérimentale spécifiquement dédiée au m-TBH. Nous améliorons les buffers graduels
en modifiant principalement leur alliage. Les buffers uniformes sont étudiés selon la méme
démarche : la comparaison directe entre les deux processus de relaxation est possible. Des

diodes Emetteur-Base InP/InGaAs métamorphiques sur substrat GaAs sont évaluées.

e Le dernier chapitre concerne nos résultats pour I'épitaxie de TBH InP/InGaAs a base fortement
dopée au béryllium, et les résultats obtenus sur les m-TBH InP/InGaAs réalisés avec Singapour.

L’amélioration du buffer se répercute sur les m-TBH, les objectifs de la collaboration sont atteints.









Chapitre | — Le Transistor Bipolaire a Hétérojonction :

principe de fonctionnement et liens avec I’épitaxie

LA — Structure verticale du Transistor Bipolaire a Hétérojonction ( TBH )

I.A.1 — Présentation du Transistor Bipolaire a Hétérojonction
Principe du Transistor Bipolaire a Hétérojonction

Structure du TBH dans un objectif de performances fréquentielles

Apport d’une Hétérojonction émetteur-base
I.A.2 — Transistor Bipolaire a Hétérojonction Abrupte ou Graduelle

Le Transistor Bipolaire a Hétérojonction Abrupte
Transport électronique dans la base dans le cas d’une Hétérojonction Abrupte

Le Transistor Bipolaire a Hétérojonction Graduelle
I.A.3 — Transistor Bipolaire a simple et double Hétérojonction
Limite du Transistor Bipolaire a simple Hétérojonction ( sTBH )

La solution du Transistor Bipolaire a Double Hétérojonction ( dTBH )

Optimisation de I'hétérojonction base-collecteur dans un dTBH

I.A.4 — Croissance et structure verticale des TBH

I.B — Etude des performances d’un TBH en fonctionnement statique

1.B.1 — Etude des courants de porteurs dans un TBH

Bilan des courants d’électrons et de trous circulant dans un TBH
Courant direct d’électrons injecté a la jonction émetteur-base
Courant direct de trous injecté a la jonction émetteur-base
Courant inverse électron-trou injecté a la jonction base-collecteur
Courant de recombinaison en volume dans la base

Courant de recombinaison a l'interface émetteur-base

Courant de recombinaison dans la ZCE émetteur-base

Courant de recombinaison en surface de base extrinseque
1.B.2 — Diagramme de Gummel et courbe de gain 3 en courant continu

Le diagramme de Gummel : (g, Ic) = f( Vge ) a tension Ve constante

Courbe de gain 3 en courant statique : 3 = f ( Ic ) a tension Ve constante
1.B.3 — Présentation et exploitation d’un réseau de caractéristiques Ic ( Vce )

Lecture des évolutions d’une courbe Ic = f (Vcg) a courant Ig constant
Exploitation pratique des évolutions d’une courbe Ic = f (Vcg) a courant Ig constant
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I.C — Etude des performances d’un TBH en fonctionnement hyper.

I.C.1 - Fréquences caractéristiques Fr et Fyx et structure horizontale du TBH
1.C.2 - Etude des temps caractéristiques dans un TBH

Temps de charge de la jonction émetteur-base tgg
Temps de transit dans la base 15

Temps de charge de la jonction base-collecteur tgc
Temps de transit dans le collecteur ¢

Bilan sur les temps caractéristiques dans un TBH

1.C.3 — Courbes caractéristiques en fonctionnement hyperfréquence

1.C.4 — Effets limitatifs en régime de forte injection

I.D — Les matériaux pour TBH rapides : choix du systéme InP/InGaAs

1.D.1 — Matériaux semi-conducteurs pour la réalisation de TBH

Structure cristalline et dopages des composés Ill-V
Diagramme ( Eg ) = f ( paramétre de maille a ) des systéemes IlI-V

Les différents systémes de matériaux IlI-V pour TBH
1.D.2 — Choix du systéme InP/In, s3Gay 47As pour TBH rapides

Données sur les alliages IlI-V en accord de maille sur GaAs et InP
Sélection du matériau de base : Inys3Gag 47AS
Sélection du matériau d’émetteur via I'hétérojonction émetteur-base : InP

Sélection du matériau de collecteur : Ings3Gag 47AS ou InP

1.D.3 - Intervenants et état de I’art fréquentiel sur les TBH InP/In, 53Gag 4;AS
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Chapitre Il — EIéments sur la croissance métamorphique

pour ’Epitaxie par Jets Moléculaires de buffers GaAs — InP

II.A — Présentation des différents types de buffers métamorphiques 54
I.LA.1 - Epaisseur critique de relaxation plastique et métamorphisme 54
I.LA.2 - Les différents types de buffers métamorphiques 55
1l.LA.3 — Quelques remarques générales sur les croissances métamorphiques... 57

I1.B — Dislocations et réseau de dislocations dans les structures Ill-V cfc 58

1l.B.1 - Dislocations parfaites coin, vis et mixte a 60° o. et p en structure llI-V cfc 58
11.B.2 — Dislocations réelles : boucles et dissociation de dislocations 59
1I.B.3 — Réseau « théorique » de dislocations : principe de développement 61
Ou se situe le réseau de dislocations ? 61
Quelle est la nature des dislocations formant le réseau ? 61
Comment se développe « théoriquement » le réseau de dislocations ? 62
1l.B.4 — Réseau « réel » de dislocations : interaction TD/MD et mode de relaxation 63
1l.B.5 — Réseau de dislocations des llI-V cfc : MDo/p et équilibre de la relaxation 66
L’équilibre de la relaxation dans la littérature : une apparente dispersion 67
La différence de vitesse d’élongation entre MD o et B : une certitude expérimentale 69
La différence de nucléation entre MD o. et B : une question plus ardue 71
Propriétés des MD o/B et équilibre de la relaxation dans les llI-V cfc 72
11.B.6 — Réseau de dislocations et tilt entre la couche et le substrat 77
Décomposition des vecteurs de Burgers et origine du tilt couche-substrat 78
Le tilt couche-substrat dans la littérature 80
I.B.7 — Ce qu’il faut retenir sur le réseau de dislocations (Aa/a< 2% ) 81
II.C — Processus de relaxation dans les couches simples (Aa/a < 2% ) 81
II.C.1 - Les différents modéles d’épaisseur critique h¢ 82
1l.C.2 — Premiére étape : MD nucléées par courbure/glissement de TD 83
1I.C.3 — Seconde étape : mécanismes de nucléation massive de MID 84

1I.C.4 — Arrét de la relaxation : interactions entre MD paralléles et durcissement 85



II.D — Processus de relaxation dans les buffers graduels 86

1I.D.1 — Les buffers en paliers : des couches simples aux buffers graduels 86
11.D.2 — Relaxation et niveau de relaxation dans les buffers graduels 87
Processus de relaxation dans les buffers graduels d’aprés le modéle de Tersoff 88
Relaxation totale dans les buffers graduels par améliorations d’une rampe simple 89
II.D.3 — Les possibles mécanismes de nucléation de MD dans les buffers graduels 91
Muiltiplication de MD par le mécanisme Modifié de Frank-Read ( MFR ) 92
Nucléation hétérogene de MD par demi-boucle TD/MD/TD en surface ( DBS ) 93
11.D.4 — Ce qu’il faut retenir pour I’épitaxie de buffers graduels ( GaAs — InP) 94
I.LE — Le cross-hatch et la relaxation par réseau de dislocations 94
ILE.1 — Le cross-hatch en fonction des paramétres « croissance » 95
Effet de la température de croissance T¢ 95
Effet de la nature et du flux des éléments Ill 95
Effet de la nature et du flux d’élément V 96
ILE.2 - Amorce du cross-hatch : effet des dislocations sur la surface 97
Il.LE.3 — Evolution du cross-hatch : effet de dislocations ou de surface ? 99
I.LE.4 — Ce qu'’il faut retenir sur le cross-hatch 100
I.LF — Processus de relaxation dans les buffers uniformes ( Aa/a > 2% ) 101
I.LF.1 — Formation des ilots et nucléation des dislocations 101
IL.LF.2 — Interactions TD/TD et réduction de leur densité par effet d’épaisseur 103
Résumé pratique sur la croissance métamorphique... 104



Chapitre Ill — Epitaxie par Jets Moléculaires et méthodes

expérimentales pour I'étude de m-TBH InP/Iny s3Gag 47As sur GaAs

lll.A — L’Epitaxie par Jets Moléculaires — ou Molecular Beam Epitaxy

lll.A.1 - Historique, principe, caractéristiques et alternatives a la MBE
lll.A.2 — Mécanismes et paramétres de croissance en MBE

Incorporation des éléments lll et V en MBE et modes de croissance

Influence des parametres de croissance en MBE
lll.A.3 — Caractérisation in situ de I’épitaxie en MBE : le RHEED
lll.A.4 — Epitaxie sur les batis de SSMBE ( Riber 2300 ) et de GSMBE ( Riber 32P )

Description rapide des bétis d’Epitaxie par Jets Moléculaires

Les flux d’éléments Il et leur calibrage par oscillations RHEED

Cas pratique : programmation des rampes des buffers métamorphiques graduels
Les flux d’éléments V, leur calibrage et le ratio V/Ill en GSMBE et SSMBE

Quelques précisions sur nos croissances sur GaAs ou InP...

Illl.B — Caractérisation pour les hétérostructures TBH

lll.B.1 — Mesures électriques par effet Hall
1lll.B.2 — Mesure optique par photoluminescence ( PL )

1ll.B.3 — Caractérisation I(V) sur diodes émetteur-base InP/In, 53Gag 4;AS

lll.C — Caractérisation des buffers métamorphiques GaAs — InP

1ll.C.1 — Double Diffraction des rayons X sur buffer métamorphique ( DDX )

Quelles données mesurer pour caractériser I'état de relaxation des couches actives ?
Diffraction des Rayons X : généralités et application aux hétérostructures GaAs — InP
Diffraction des Rayons X : application aux buffers graduels GaAs — InP

Conclusion : lecture d’une série de spectres obtenus en DDX

Dispositif expérimental de Double Diffraction des rayons X utilisé
1ll.C.2 — Microscopie Optique et Microscopie a Force Atomique ( AFM )

Eléments sur la Microscopie a Force Atomique
Microscopies optique et AFM : effet d’échelle et effet de contraste

Microscopie AFM : effet du traitement logiciel et « rugosité RMS »

Résumé : protocoles expérimentaux en épitaxie et en caractérisations
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Chapitre | — Le Transistor Bipolaire a Hetérojonction :

principe de fonctionnement et liens avec I’épitaxie

Ce manuscrit en Sciences des Matériaux porte en partie sur I'Epitaxie par Jets Moléculaires et
la caractérisation de matériaux pour Transistors Bipolaires a Hétérojonction (TBH).

Le TBH est un dispositif électronique actif dans lequel le transport du courant électrique est
vertical : les porteurs se déplacent perpendiculairement au substrat et doivent traverser les différentes
couches de matériaux ainsi que leurs interfaces. Le bon fonctionnement du transistor dépend donc
des caractéristiques nominales de ces couches et de ces interfaces — la structure verticale — ainsi que
de la qualité de I'épitaxie (i.e. pureté des matériaux, respect des épaisseurs et dopages Visés...).

Une « bonne » structure verticale « bien épitaxiée » ne représente toutefois que 50% du
travail a accomplir pour réaliser un TBH performant : sa structure horizontale, c’est a dire la topologie
des motifs (« mésas ») obtenus par gravure des couches de la structure verticale, et la qualité de la
réalisation technologique sont tout aussi importantes (i.e. respect des profondeurs gravées, contact...).

Nos travaux s’insérent donc dans un cadre plus général dont la présentation est l'objet de ce
chapitre’. Nous avons cherché a illustrer les liens étroits qui existent entre les structures verticale et

horizontale, et le réle joué par I'épitaxie — qui se manifeste surtout lorsqu’elle n’est pas adaptée...

En premiere partie, nous définissons une structure verticale privilégiant les performances
fréquentielles : nous présentons le fonctionnement du TBH, l'intérét d’une (des) Hétérojonction(s), le

transport électronique dans le composant et certains points ou I'épitaxie est plus « délicate ».

La seconde partie porte sur les performances statiques. Nous détaillons les courants présents
dans un TBH et les facteurs les influengant. Ceci permet ensuite une « lecture type » des courbes
caractéristiques : diagramme de Gummel, courbe de gain B (Ic) et réseau Ic (Vce). Nous présentons

des informations que I'on en tire pour améliorer les structures verticale, horizontale et leur réalisation.

La troisiéme partie porte sur les performances hyperfréquences. Nous présentons de fagon
succincte les différentes solutions existantes en structure horizontale qui, bien que n’étant pas l'objet
de nos travaux, ne peut étre ignorée. Nous détaillons les temps de charge et de transit, les facteurs
les influengant et les courbes caractéristiques : gains avec la fréquence, (Fr,Fuax) selon la densité de

courant. Les effets a forte injection, régime de fonctionnement normal d’un TBH, sont évoqués.

La derniére partie présente les propriétés des matériaux envisageables pour réaliser un TBH.
Parmi les possibilités qui nous étaient offertes, nous avons retenu le systéeme InP/InGaAs : c’est le
plus performant et le plus « classique » a I'heure actuelle pour réaliser des TBH a hautes fréquences

de fonctionnement, ce qui'illustre I'état de I'art des performances fréquentielles qui conclue ce chapitre.

! Cette thése coincide avec la premiére réalisation complete de TBH a I'lEMN — du wafer aux bancs de mesures.
En I'absence d’expérience, ce chapitre est le résultat de la lecture de centaines de publications sur le composant,
sa physique, son épitaxie, sa réalisation technologique... ainsi que d’ouvrages et de théses en Electronique :
[JalaliPxxx] [MathieuPxxx], [Harmand88] [Caffin96] [Matine96b] [Dhondt97] [Demichel01] [Sicault01] et plus récemment [Kahn04].
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I.A — Structure verticale du Transistor Bipolaire a Hétérojonction ( TBH ) :

I.A.1 - Présentation du Transistor Bipolaire a Hétérojonction

Principe du Transistor Bipolaire a Hétérojonction

Le Transistor Bipolaire a Hétérojonction (TBH) (cf. figures 1.1 ci-dessous) est une juxtaposition
de trois régions semi-conductrices — I'émetteur, la base, le collecteur — dopées alternativement n et p
d’ou I'existence de TBH n-p-n et p-n-p [Umemoto91]. L’hétérojonction concerne a minima les matériaux
de la jonction émetteur-base (EB) : le gap d’émetteur est supérieur au gap de base. Nous considérons
des TBH n-p-n ou le courant principal de porteurs, qui circulent de I'émetteur vers le collecteur en
traversant la base, est un flux d’électrons. Ce choix est naturel dans un objectif fréquentiel, la mobilité

des électrons dans les alliages semi-conducteurs étant supérieure a celle des trous [Lowney91,Yang95].

Emetteur Base ( Ing53Gag 47As ) Collecteur

( Ing.53Gag.47AS )

____________________ :"ﬁ_ﬁ_ﬁ_ﬁ_ﬁt_""_ ' Eec
1 AEy y

ZQNE ZCEEB ZQN B ZCEBC ZQnC
>« >« >« >«

< >
[ ) [ )
I. o=\ (_I
C

| |
VBE >0 vCB >0
N Is

A
>

Figures 1.1 : Diagramme de bandes d’un TBH n-p-n ( sans et sous polarisation )

Pour obtenir un effet transistor, il faut assurer le passage d’'un courant principal de I'émetteur
jusqu’au collecteur, et commander ce passage au niveau de la base via la tension de commande Vge.
Ce dispositif est amplificateur en courant : en injectant un petit signal de commande dans la base, on
obtient en réponse un signal de plus forte amplitude au collecteur. La rapidité de réaction a une

modification de la commande est quantifiée par une fréquence limite de fonctionnement.
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Voyons comment le courant principal d’électrons traverse le transistor :

e Dans un TBH n-p-n en régime de fonctionnement normal, la jonction EB np est sous polarisation
directe (i.e. tension Vge > 0V). Cette diode laisse alors passer un important courant de porteurs
majoritaires : les électrons de I'émetteur dopé n (i.e. « réservoir d’électrons ») traversent la zone
de charge d’espace (ZCE) de la jonction EB (i.e. zone déplétée) et sont injectés dans la base.

e Ces électrons s’accumulent a I'entrée de la zone quasi neutre (ZQN) de la base, zone ou le
champ électrique est négligeable. C’est alors le gradient de concentration électronique généré par
l'injection des électrons qui assure leur propre diffusion. Dans l'idéal, la quasi-totalité des porteurs
injectés traversent la base perpendiculairement aux jonctions, jusqu’a celle base-collecteur (BC).

o Cette seconde jonction est sous polarisation inverse (i.e. tension Vgc < 0V) : la diode est passante

pour les électrons, qui sont entrainés par le champ électrique jusqu’a la ZQN du collecteur.

Il y a bien amplification en tension commandée via le potentiel appliqué a la base : en fonction des
tensions Vge et Ve, on peut récupérer au collecteur un courant quasiment égal a celui injecté a

I'émetteur, mais sous une tension inverse |Vgc| qui peut étre plus importante que celle directe |Vgg|.

Placons le TBH en montage « émetteur commun », celui retenu tout au long de ce manuscrit
(cf. figure 1.2 ci-dessous). Les grandeurs d’entrée sont le courant de commande injecté dans la base Ig
(typiguement de I'ordre de la centaine de pA) et la tension de polarisation directe Vge (quelques volts).
Les grandeurs de sortie sont le courant principal récupéré au collecteur Ic (en centaines de mA) et la
tension Vce = Vcg + Ve (environ une dizaine de volts). On définit alors le gain § en courant statique :
Ic
B= I_ Gain B en courant statique ( montage émetteur commun ) (1.1)
B
La base étant dopée p, Iz est un courant de trous : le gain peut étre considéré comme le nombre
moyen d’électrons collectés lorsque I'on injecte un trou dans la base. Notons que 'on retrouve ici le

caractére bipolaire du transistor, son fonctionnement impliquant les deux types de porteurs.

Contacts Ohmiques

Base Emetteur
-
7 E Contact
| Base d’Emetteur
(pt+) (n++)
Vee | —} Emetteur
E (n++/n)
B Ve Signal de |
Is commande
Courant
IC pl’inCipal 7] CO”eCteur ( n- )
. 4 |
C Sous-Collecteur  Contact Ohmique
(n++) Sous-Collecteur
Figure 1.2 : Montage émetteur commun Figure 1.3 : « TBH » en coupe
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Structure du TBH dans un objectif de performances fréquentielles

Les performances fréquentielles du TBH dépendent des temps de charge aux jonctions, point
abordé en |.C, et des temps de transit des porteurs a travers la base et le collecteur. Le transport étant

vertical, on réduit ces derniers en diminuant I'épaisseur des couches actives du transistor.

Les conséquences d’une réduction des épaisseurs portent principalement sur la base du TBH.
Concretement, le fonctionnement du transistor nécessite des zones en matériaux a faible résistivité
pour réaliser des contacts ohmiques efficients (cf. figure 1.3 ci avant), en particulier pour la commande
de base en fonctionnement hyperfréquence. On sait par ailleurs qu’a un niveau de dopage donné la
conductance (ici horizontale) d’'une couche diminue avec son épaisseur. Pour ces raisons, un objectif
fréquentiel impose a la fois I'épaisseur et le dopage de la base : elle doit étre fine — typiquement 40nm

en 2000, plutdt 20-30nm en 2004 — et fortement dopée p++, & un niveau de I'ordre de 5-8x10" cm™.

La situation differe a '’émetteur et au collecteur : les contacts ohmiques sont réalisés sur des
couches adjacentes (i.e. contact d’émetteur et sous-collecteur) en matériau a petit gap dopé n++.
Contrairement a la base, ils ne sont donc pas simultanément couche active et de contact : leur dopage
peut privilégier le transport électronique, sans dégrader les temps de charge RC aux jonctions et le
fonctionnement hyperfréquence du TBH.

L’émetteur est ainsi défini pour étre un « réservoir d’électrons » tout en assurant une injection
optimale des porteurs. C6té contact, le matériau a grand gap est dopé n++ (typiquement 1x10" cm'3).
Coté jonction EB, il est plus faiblement dopé n : typiquement 5x10"" ¢cm™ sur ~50nm. A dopage de
base ~5x10'° cm™, plus de 97% de la ZCE est ici dans I'émetteur — sur ~47nm [MathieuP114] : le champ
de polarisation s’étend idéalement sur la presque totalité de la partie faiblement dopée, déplétée.

La démarche a la jonction BC est identique. Un faible dopage n- (typiquement 1x10'® cm™)
localise le champ de polarisation inverse dans le collecteur — ici sur plus de 300nm : la collection des

électrons est optimisée jusqu’a des épaisseurs de collecteur élevées, via une ZQN quasi-inexistante.
Apport d’une Hétérojonction émetteur-base

L’ Hétérojonction est primordiale dans un Transistor Bipolaire : elle permet de concilier gain 3
en courant statique et performances fréquentielles. Ainsi, sur la structure définie ci-dessus, le dopage
p++ de base annulerait toute possibilité de gain B sans cet aménagement a la diode émetteur-base.

Nous avons en effet vu que la diode EB devient passante pour les porteurs majoritaires sous
polarisation directe (Vge > OV) : ceci permet l'injection des électrons de I'émetteur (n) vers la base (p).
Par souci de clarté, nous avons alors occulté le fait qu’il devrait en étre de méme pour les trous depuis
la base (p) ou ils sont majoritaires vers I'émetteur (n), s’il n’ y avait pas cette hétérojonction.

Cette situation est celle des Transistors Bipolaires a homojonction : le courant de trous existe
et s’oppose au courant principal que I'on veut générer. L’injection des électrons est peu efficace car
une partie de la tension de commande Vge sert a rétro-injecter des trous : ceci réduit le gain  du
transistor, et ce d’autant plus que le dopage de base est élevé. Limiter ce dopage préserve un gain

acceptable mais compromet la montée en fréquence (i.e. contact de base médiocre ou base épaisse).
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Dans un TBH, la juxtaposition d’'un émetteur en matériau a grand gap Ege avec une base en
matériau a petit gap Egg résulte en un différentiel d’énergie AEg. Ce différentiel se répartit aux bandes
de conduction (BdC) et de valence (BdV) sous forme de barriéres de potentiel dont l'intérét premier
est de bloquer les trous dans la base (cf. figures 1.1 ci avant) : utiliser une base fine fortement dopée

p++ devient possible, tout en préservant I'efficacité d’injection et donc le gain 3 en courant statique.

L’efficacité d’injection n est définie comme le rapport entre le courant d’électrons injecté dans la base

et le courant total d’émetteur (électrons et trous) — soit dans un TBH a jonction graduelle (cf. .A.2) :

Ds - Wz . Ng 'i—'ig 1 AEg : différentiel d'énergie = Ege - Egs
n=|1+ e T : température (K) (1.2)
De- - We . Ng k : cte de Boltzmann (1,38 x 100 2J.K™)

Le différentiel AEg et les coefficients de diffusion des porteurs De- et Dy, sont fixés par les matériaux.
Les épaisseurs d’émetteur We et de base Wg étant du méme ordre de grandeur, seuls les dopages
d’émetteur Ng et de base Ng permettraient d’optimiser I'efficacité d’injection n sans la présence du
terme exponentiel lié & ’'Hétérojonction émetteur-base. Or celui-ci est trés inférieur a I'unité puisqu’il
vaut moins de 1x10™"° a 300K pour un AEg = 0,59eV ~ 23KkT (InP/Ing 53Gag 47As). On retrouve le degré

de liberté offert sur les dopages, I'efficacité d’injection étant quasiment indépendante de Ng et Ng.

Au final, nous considérons un TBH a base fine (~40nm) dopée p++ (~5x10" cm™), entourée
d’'un émetteur a grand gap « bi-dopage » n++ et n (1x10'° et 5x10"" cm™) et d’un collecteur dopé n-
(~1x10"® cm™). Une telle structure devrait concilier le gain B en courant statique et les performances

fréquentielles, grace a I'hétérojonction permettant I'utilisation d’'une base fine a conductivité élevée.

I.A.2 — Transistor Bipolaire a Hétérojonction Abrupte ou Graduelle

Nous venons de définir les grandes lignes d’une structure TBH permettant de privilégier les
performances fréquentielles (i.e. couche de base, ensemble des dopages...) grace a I'hétérojonction
émetteur-base dont nous avons résumeé l'intérét. Nous détaillons ici ce concept et montrons qu’il peut

étre plus précisément adapté selon les objectifs visés, via une configuration abrupte ou graduelle.

Le Transistor Bipolaire a Hétérojonction Abrupte

La formation de I'hétérojonction peut étre décrite par le modéle d’Anderson développé pour le
couple GaAs/Ge [Anderson62]. Les régles de raccordement de bandes peuvent étre appliquées pour
d’autres matériaux, a condition de conserver I'hypothése d’'une hétérojonction parfaitement abrupte.

Considérons un TBH avec un matériau d’émetteur de gap Ege et d’affinité électronique yg,
pour un matériau de base de gap Egg et d’affinité électronique yg — avec Ege > Egg. L’intégration de
I'équation de Poisson a I'hétérojonction conduit aux diagrammes des figures |.1, ou apparaissent des

courbures de bande autour des discontinuités AEc et AEv aux bandes de conduction et de valence.
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Ces discontinuités et leur rapport (AEc/AEv) sont des constantes du couple de matériaux et ne

sont donc pas modifiées par la polarisation (cf. figures 1.1). On a, avec AEg = Ege - Egg :
AEC = ye - 18 (1.3) AEv = AEg - AEc (1.4)

Nous vérifions sur ces diagrammes que la discontinuité AEv a la bande de valence bloque les trous.
En raison du AEc, nous notons aussi I'apparition a la bande de conduction d'une barriére (« spike »)
et d'un puits (« notch ») dont les caractéristiques sont liées aux dopages Ne et Ng (i.e. localisation de

la ZCE EB) et a leur rapport Ng/NE : la barriére est ici trés marquée et le puits quasiment inexistant.

Ce couple barriére-puits, caractéristique d’une hétérojonction abrupte, posséde des avantages
comme des inconvénients [Ito86,Kurishimad1,Panish91,Hu92,Zhang92,Yang95].

Le gain B diminue a cause de recombinaisons d’interface si des électrons s’accumulent dans
le « notch ». Ce puits est peu marqué pour un dopage de base élevé, sauf si I'hétérojonction n’est pas
abrupte (i.e. sans coincidence entre la jonction électrique np et I'hétérojonction matériau).

C’est en fait au niveau de I'injection que se situe le probléme : pour les électrons, le « spike »
représente une barriére supplémentaire a franchir. En pratique, il devient nécessaire d’augmenter la
tension de polarisation Vge et donc la consommation du TBH pour obtenir un méme niveau d’injection.
Cette hausse de Vge risque méme de provoquer — malgré le blocage par AEv — I'injection de trous de
la base vers I'émetteur, avec baisse du gain  pour une tension d’autant plus faible que le dopage p
est élevé [Jalali90a]. Théoriquement, la formule (1.2) doit étre modifiée pour une hétérojonction abrupte :
I'efficacité d’injection n n’est plus gouvernée par le différentiel AEg mais par la discontinuité AEv qui

n’est qu’une fraction de la précédente, d’'ou une diminution de n et donc du gain § du composant.

Transport électronique dans la base dans le cas d’une Hétérojonction Abrupte

Une hétérojonction abrupte est donc pénalisante en raison du « spike », sauf dans un objectif
fréquentiel : il permet l'injection d’électrons avec une énergie cinétique importante, d’ou une vitesse de
déplacement dans la base supérieure a celle du régime de diffusion, une baisse du temps de transit

de base et in fine 'augmentation de la fréquence de fonctionnement du TBH [Baquedano94,Nakajima96].

Cette possibilité est liée a la modification des conditions d’injection électronique pour une
hétérojonction réellement abrupte : elle n’a plus lieu par diffusion sous polarisation a travers la ZCE,
mais par effet thermoionique ou par effet tunnel. Le premier mécanisme correspond au modele
d’Anderson : les électrons passent au-dessus du « spike » par excitation thermique, avec une faible
probabilit¢ de retour vers I'émetteur. Le second mécanisme concerne les électrons d’énergie
inférieure a la hauteur de barriére : ils peuvent générer un courant tunnel, significatif seulement si la
barriere est mince mais qui demeure plus faible que le courant thermoionique — sauf bien sir aux
basses températures. En conséquence, la majorité des électrons est injectée du haut du « spike » :
leur niveau d’énergie est au moins supérieur de AEc a Ecg (i.e. celui de la bande de conduction dans

la base), surplus d’énergie qu’ils récupérent sous forme cinétique, perpendiculairement aux jonctions.
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Trois régimes de transport électronique dans la base peuvent exister aprés injection a une

hétérojonction abrupte : « balistique », « quasi-balistique » et « diffusif » [Hayes83,Hu92,Yang95,Zohar04].

Considérons tout d’abord le cas le plus intéressant, celui des électrons « balistiques ». lls
constituent une population mono-énergétique, avec des énergies fortement centrées sur la valeur de
la discontinuité AEc [Sicault01]. Leur déplacement est quasi-orthogonal au plan des jonctions, avec une
faible dispersion angulaire AO ~ 18° pour AEc = 250meV a 300K (estimée via A = arctan [ (KT/AEc)"?]
[JalaliP095]), et leur vitesse est proche des 10® cm/s — soit plus de 10 fois celle des électrons diffusifs
[Baquedano93,Laskar93,Kurishima95,JalaliP092]. Surtout, ils n’interagissent pas avec le réseau et ne relaxent
pas ce surplus d’énergie cinétique : seul un processus de recombinaison les empéche d’atteindre le
collecteur. On peut craindre que cela soit fortement le cas dans des TBH « hautes fréquences », au vu
des dopages p++ envisagés. C’est finalement peu probable grace a la finesse de la base (cf. V.A).
Notons par exemple simplement que des électrons balistiques traversent une base de 40nm en 40fs,
soit plus de 50 fois leur durée de vie pour un dopage p++ de 5x10"? cm™ — estimée a 2ps d’aprés nos

mesures de durée de vie électronique sur Ing53Gag 47As dopé au béryllium a 7x10" cm? [Vignaud02].

Si I'on ne peut réaliser une base aussi fine, il demeure intéressant d’en minimiser I'épaisseur
pour profiter d’'un second régime de transport — moins attrayant mais toujours hors équilibre — généré
a I'hétérojonction abrupte : celui d’électrons chauds dont la vitesse initiale est proche des balistiques,
mais qui s’en distinguent par leurs interactions avec le réseau. Il faut donc déterminer la distance
qu’ils parcourent avant que ne commence le processus de thermalisation, et réaliser ensuite une base
d’épaisseur inférieure a ce libre parcours moyen inélastique Lg. On profite alors d’un court transport
balistique durant lequel énergie et vitesse de ces électrons « quasi-balistiques » restent inchangées.

Ce libre parcours moyen inélastique a été étudié en fonction du dopage p par des mesures de
spectroscopie d’électroluminescence du transport électronique dans la base de TBH InP/Ing 53Gag 47As
a hétérojonction abrupte [Teissier98,Teissier99,Sicault01,Sicault0?] : Lg ~ 150nm a dopage p de 3x10"" ecm™,
diminue jusqu’environ 30nm entre 8x10'® et 2x10"® cm™ — puis augmente a 42nm pour a 5x10"® cm™.

Théoriquement, ces évolutions s’expliquent par un changement de nature des interactions par
lesquelles I'électron chaud relaxe I'énergie acquise a I'hétérojonction abrupte (AEc = 250meV pour le
couple InP/Ing 53Gag 47As a 300K). Pour p < 10" cm™, la relaxation est inélastique avec émission d’'une
cascade de phonons longitudinaux optiques, efficaces vu leur énergie hQ o ~ 33meV dans
Ing53Gag.47As a 300K [Mateos00]. A dopages supérieurs, la perte énergétique par interaction inélastique
augmente de fait du role croissant du gaz de trous, dont la fréquence plasmon Qp, est proportionnelle
a la racine carrée du dopage. Enfin, pour p > 5x10" cm?, cette relaxation par plasmons devient moins
efficace (i.e. hQp_ > 100meV), alors que I'émission de phonons se raréfie par effet d’écrantage [Levi88].
La densité d’états libres dans la bande de conduction pour les électrons relaxés est plus faible, la
thermalisation d’électrons chauds diminue et le libre parcours moyen inélastique raugmente [Sicault01].

Concrétement, retenons qu’en optant dans la mesure du possible pour une base d’épaisseur
inférieure ou proche du libre parcours moyen inélastique Lg a niveau de dopage p fixé, on exploite des

conditions de transport balistique ou quasi-balistique trés favorables aux performances fréquentielles.
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Un troisieme régime de transport possible est celui d’électrons « diffusifs » en équilibre avec le
réseau, d’énergie cinétique proche de kT et dont la vitesse est de I'ordre de 1,3x10” cm/s [Kurishima95].
lls sont en principe peu nombreux a 300K dans un TBH a hétérojonction abrupte et base fine dopée
p++, mais leur probabilité de recombinaison est élevée. On peut la réduire en diminuant leur temps de
transit dans la base grace a l'ingénierie des bandes : via un matériau a composition et/ou dopage
variable, on introduit un pseudo—champ2 électrique d’accélération. Il atteint ~10kV/cm pour une base
de 40nm en Ing46GagssAs — Ings53Gag47As (d’aprés [Kurishima95]) — d’ou une vitesse électronique de

drift ~2,5x10” cm/s a ~8kV/cm [Kahn03] : le temps de transit de base diminue par ~2.

Précisons enfin qu’'un mauvais choix sur le couple de matériaux émetteur-base peut
grandement obérer les performances escomptées : il faut s’assurer que les électrons ne changent pas
de vallées énergétiques a la bande de conduction par I'apport de AEc a I'hétérojonction EB abrupte.
Pour une base en Ing53Gag 47As, ils quittent la vallée I si AEc > 0,55eV pour passer en vallée L ou leur
masse effective est supérieure et leur mobilité moindre. Il faut donc que le couple de matériaux

émetteur-base soit tel que : AEc < AEr avec AEr seuil de transfert entre vallées I' — L [Hu92,Yang95].

Au final, la structure TBH « hautes fréquences » a base fine (~40nm) dopée p++ (5x10"° cm™)
définie au préalable peut étre optimisée pour cet objectif grace a une hétérojonction EB abrupte et une
base graduelle : selon son épaisseur, le temps de transit y est réduit grace a des électrons balistiques,
quasi-balistiques et diffusifs sous pseudo-champ. Nous préservons par ailleurs une valeur de gain
suffisante pour des applications circuit — environ 20 & 50 [Lee89,Blayac00] — mais qui est pénalisée par

I'efficacité d’injection n réduite dans une configuration d’hétérojonction EB abrupte.

Le Transistor Bipolaire a Hétérojonction Graduelle

Il est possible de tirer parti d’'une hétérojonction émetteur-base sans devoir faire face aux
conséquences d’une configuration abrupte que sont la diminution d’efficacité d’injection n et du gain
en courant, associée a une tension de polarisation Vge et une consommation accrues [Malik83,Yang02].

Il faut alors supprimer le « spike » pour les électrons a la bande de conduction, tout en
conservant la barriére pour les trous a la bande de valence. Ceci nécessite un aménagement de la
structure au niveau de la jonction sur une épaisseur inférieure ou égale a sa ZCE, soit principalement
cbté émetteur dopé n++/n vu le niveau de dopage p++ de la base (i.e. ZCE ~ 50nm dans notre cas).

Structurellement, la solution la plus simple consiste a insérer une couche dont le gap Eg est
intermédiaire entre ceux d’émetteur et de base. Les différentiels AEg doivent se reporter
principalement a la bande de valence (cf. figure |.4a ci-aprés) pour atténuer le « spike ». Cette couche

doit a priori étre dopée n puisque située dans I'’émetteur (voir cependant la note 3 en |.B.1).

2 Une gradualité en composition produit une variation du gap et donc un gradient d’énergie. Il se traduit dans un

alliage non dopé par des forces entrainant électrons et trous dans le méme sens — d’ou la notion de pseudo-

champ électrique qui y est associé pour chaque type de porteurs, i.e. différents en signe et amplitude [MathieuP575].

Le dopage p++ imposant une BdV plate, tout le pseudo-champ est ici a la BdC et n’accélere que les électrons.
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Base Base
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InP (InGaAlAs, InP (Inx(GayAlyy)1xAs,
InGaAsP,... ) SR InAlAs / InGaAs,
SR InP /InGaAs,... )

Figures 1.4 : Lissage du « spike » a I'hétérojonction émetteur-base d’un TBH InP/Ing 53Gag 47AS
par un matériau de gap intermédiaire ( figure |.4a a gauche ) ou

par une gradualité en composition ou en super-réseau noté SR ( figure I.4b a droite )

Une solution plus évoluée consiste a lisser la seule bande de conduction, a l'aide d’une
structure de type super-réseau (SR) utilisant les matériaux d’émetteur et de base [Metzger92c] ou d’'une
couche d’alliage a gap variable, i.e. a composition variable [Malik83,Won89a] (cf. figure 1.4b et |.A.4).

Théoriquement, I'injection électronique a I'hétérojonction redevient majoritairement diffusive,

avec une efficacité d’injection n optimale : la formule (1.2) gouvernée par AEg est correcte.

Au final, une hétérojonction émetteur-base graduelle permet une injection électronique et un
blocage des trous efficaces. Elle favorise le gain et une réduction de consommation, mais pas celle

du temps de traversée (cf. I.C) [Hu92,Yang95] : elle semble plus indiquée pour des TBH de puissance.

I.A.3 — Transistor Bipolaire a simple et double Hétérojonction

Le principe de I'Hétérojonction vient d’étre appliqué au niveau de la diode émetteur-base.
Nous montrons ici que I'on peut également en tirer avantage a la diode base-collecteur, c’est a dire en
optant pour un collecteur a grand gap. Nous décrivons le supplément d’optimisation structurelle alors

nécessaire au bon fonctionnement du Transistor Bipolaire a double Hétérojonction ainsi défini.

Limite du Transistor Bipolaire a simple Hétérojonction ( sTBH )

Le Transistor Bipolaire a simple Hétérojonction (sTBH) est la configuration TBH dont nous
avons parlé au paragraphe 1.A.2 : 'hétérojonction concerne la diode émetteur-base, le collecteur étant
réalisé dans le méme matériau a petit gap que celui de la base. L’homojonction base-collecteur
constitue alors la principale faiblesse du sTBH : le claquage de cette diode survient pour une faible

tension de polarisation inverse Vgc, ce qui limite le composant aux applications basse puissance.
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Physiquement, le dépassement de cette valeur critique sur Vgc provoque un phénoméne en
avalanche dans la ZCE de la diode BC — i.e. dans le collecteur : les électrons sont trés fortement
accélérés par le champ électrique de polarisation inverse, et I'énergie cinétique devient suffisante pour
provoquer l'ionisation par impact (i.e. génération de paires électron-trou a travers la bande interdite).
Ces électrons supplémentaires sont a leur tour accélérés : le processus s’emballe, il y a multiplication

des porteurs, trés forte augmentation du courant collecteur Ic et destruction instantanée du TBH.

La tension de claquage BV¢g (BV pour Breakdown Voltage) est le critére d’évaluation du TBH
correspondant a ce phénomeéne : c’est la tension Vce maximale applicable sur le transistor monté en
émetteur commun a courant lg nul avant sa destruction a la diode BC. Dans ce montage, on contréle
la tension inverse V¢ (négative) par la tension (positive) Vce = Veg + Ve — la tension Vge (positive) de

polarisation directe de I'hétérojonction émetteur-base étant fixée indépendamment.

Pour retarder le claquage (i.e. augmenter BV¢go), on peut augmenter I'épaisseur du collecteur
mais pas son niveau de dopage : il est faible pour favoriser la collection des porteurs via la déplétion
quasi-totale de la couche, en y localisant presque entierement la ZCE de la diode base-collecteur.

Le dopage n- est toutefois bénéfique au claquage tardif. D’'une part, le champ électrique de
polarisation inverse s’applique sur une ZCE étendue : les électrons rejoignent alors I'étroite ZQN du
collecteur avant que leur niveau d’énergie n’ait atteint le seuil d’ionisation. D’autre part, un dopage n
plus prononceé serait une source d’électrons qui ne ferait qu’anticiper le processus d’avalanche.

Le collecteur dopé n- doit en conséquence étre épaissi pour étendre la ZCE et augmenter la
tension BVcgg du sTBH. Un tel épaississement est toutefois néfaste au fonctionnement hyperfréquence
puisqu’il accroit le temps de transit dans le collecteur. Un compromis est donc nécessaire sur cette

épaisseur de collecteur entre la tension de claquage BV¢g et les performances fréquentielles.

La solution du Transistor Bipolaire a Double Hétérojonction ( dTBH )

Il est possible de dépasser le précédent compromis non plus en limitant I'énergie électronique
sous le seuil d’'ionisation, mais en relevant ce seuil : pour retarder la génération de paires électron-trou

a travers le gap, il est préférable d’opter pour un collecteur a large bande interdite [Yang95,Block96].

A épaisseur de matériau fixée, on accroit alors la tension BV¢gg tout en maintenant — aprés
résolution du probléme de blocage électronique décrit ci aprés — les performances fréquentielles grace
a des polarisations Vgc applicables plus élevées. |l est également possible de ne privilégier que la
réduction du temps de transit : il devient possible d’utiliser un collecteur plus fin tout en conservant
une tension BVcg identique a celle d’'un sTBH (cf. I.C.2).

Cette solution implique une hétérojonction base-collecteur, qui peut altérer le fonctionnement
du Transistor Bipolaire a double Hétérojonction (dTBH) ainsi obtenu : cette configuration implique
I'existence d’une barriére de potentiel a I'entrée du collecteur qui doit impérativement étre lissée car

elle n'a que des conséquences néfastes, a la différence du « spike » de la diode émetteur-base.
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A faible tension Vg, les seuls électrons collectés sont ceux d’énergie supérieure a la barriére.
Si aucun aménagement structurel n’est prévu, la majorité d’entre eux reste bloquée dans la base. Leur
accumulation provoque leur rétro-diffusion, d’ou hausse du taux de recombinaison électron-trou, de Ig
et réduction du gain B en courant statique (cf. figure 1.5a ci-dessous). La collection ne devient
satisfaisante qu’a forte tension Vg par accentuation de la courbure de bande (cf. figure 1.5b) [Hayes84].
Le blocage dans un dTBH en émetteur commun se manifeste sur les caractéristiques Ic(Vcg) par une
faible pente en régime saturé, le régime normal nécessitant une tension Vce supérieure (cf. [.B.3).

Les performances fréquentielles sont aussi dégradées : le blocage des porteurs tend a réduire
la densité de courant qui traverse le TBH, alors que le temps de charge des jonctions est inversement

proportionnel a cette densité de courant (cf. I.B.3 et I.C.2).

\ o
Base ﬂk

Base
IngssGags47As b Inos3sGagarASs  _______________
Ef ¢ VBC <oV
S Ef
Collecteur InP Collecteur InP

Figures 1.5 : Blocage et recombinaison des électrons a I'hétérojonction base-collecteur d’un dTBH

sans et sous polarisation inverse Vgc ( figure I.5a et 1.5b — respectivement )

Une optimisation structurelle de I'hétérojonction base-collecteur est donc requise pour lever
les réserves émises ci avant, d’autant qu’'un dTBH a hétérojonctions EB abrupte et BC optimisée avec
une base fine dopée p++ se révéle étre une configuration indiquée dans un but fréquentiel : elle est
plus adaptée a I'énergie cinétique des électrons en sortie de base, qui favorise leur transfert en vallée
latérale et le claquage du TBH [Levi88,Jalali90b,Hu92,Laskar93,Baquedano94,Kurishima94,Yang95,Ishibashi01].

Optimisation de I’hétérojonction base-collecteur dans un dTBH

Les stratégies d’optimisation structurelle de I'hétérojonction base-collecteur dans un dTBH
peuvent étre divisées en deux catégories : celles de type « matériaux » ou I'on modifie la nature ou la
composition des alliages (cf. lissage du « spike » émetteur-base), et celles de type « dopage » ou

c’est I'ajout de charges électriques fixes (i.e. dopants ionisés) qui modifie le diagramme de bandes.

Considérons la plus simple des solutions « matériaux » : la premiére partie du collecteur est
réalisée dans le matériau de la base, et seul le dopage différe (cf. figures 1.6 ci-aprés). On sépare ainsi
la jonction électrique pn de I'hétérojonction : une homojonction base-collecteur p++/n- est suivie d’'une
hétérojonction a dopage constant dans le collecteur [Su85]. Cette configuration résulte toutefois en un
ensemble puits-barrriere plus ou moins marqué, selon I'épaisseur de la couche a faible gap insérée.
En conséquence, la collection des électrons est facilitée mais demeure anormalement fonction de la

tension Vce — d’ou compétition entre effets thermoionique et tunnel [Ritter92,Hafizi93c,Huang95,Fujihara01].
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Figures 1.6 : Effet d’lhomojonction ( puits / barriere ) a I'hétérojonction base-collecteur d’'un dTBH

sans et sous polarisation inverse V¢ ( figure I.6a et 1.6b — respectivement )

Pour une faible polarisation Vg, les électrons s’accumulent dans le puits. Ceci génére toujours un
courant de recombinaison électron-trous et une réduction du gain B significatifs (cf. figure 1.6a).
L’augmentation de Ve accentue ensuite la courbure a la bande de conduction (cf. figure 1.6b), et
I'énergie de la majorité des porteurs en sortie de base suffit & assurer leur passage au-dessus de la

barriere par effet thermoionique : la collection est satisfaisante, mais est fonction de la température.

Cette solution simple est fréquemment intégrée a d’autres propositions plus complexes

rapportées dans la littérature pour réduire le blocage dans un dTBH (cf. figures 1.7 ci-apreés) :

e Parmi les stratégies « matériaux », nous retrouvons I'homojonction base-collecteur en différentes
épaisseurs (m1) [Su85,Ritter92]. L’évolution (m2) consiste a ajouter une gradualité via des couches
a gap intermédiaire et croissant entre celui de base et de collecteur : par exemple, entre une base
en Ing 53Gag 47As (i.e. gap de 0,76eV a 300K) et un collecteur en InP (1,35eV), ce sont souvent des
couches en InGaAsP (0,80/0,95/1,13eV) [Chor96] — matériaux « disponibles » car servant dans les
lasers, et qui soutiennent mécaniquement la base en cas de sous-gravure du collecteur en raison
de la sélectivité chimique As-P [Ohkubo91,Kurishima94,Willén95b,Miyamoto96,Caffin97,Schnyder00,Jackel02].
En (m3), la gradualité est améliorée via un matériau de gap variable en Iny(GayAli.y)1xAs plutot

qgu’en InxGa,xAsyP4.y (cf. lllLA.1), ou via un super-réseau (cf. lissage du « spike » ou .LA.4).

o Parmi les stratégies « dopage », la plus simple (d1) est I'ajout d’'un plan de dopage n derriére la
barriére, sans ou avec 'homojonction BC (m1). Le champ électrique généré entre la base p++ et
ces impuretés dopantes ionisées — fixes et chargées positivement — accélere les électrons. Ceci
accroit leur énergie cinétique, ce qui revient a affiner la barriére pour permettre leur passage par
effet tunnel, tandis que I'épaisseur (m1) abaisse la hauteur de barriére effective qui est plus ou
moins décalée dans le collecteur [Fujihara01]. Le plan n n’accroit pas la capacité BC [Tokumitsu89].
La proposition (d2) — connue sous le nom de « dipole doping » — repose sur le méme principe
avec un plan n situé cette fois devant la barriére, associé a un plan de dopage p accolé (d2)
[McAlister97,Wang00] ou disjoint via une couche non dopée (d3) [Kurishima93]. Le champ électrique est

généré localement devant et non plus a travers la barriére, mais joue le méme réle qu’en (d1).
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Figures 1.7 : Effet d’lhomojonction ( puits / barriére ) a 'hétérojonction base-collecteur d’'un dTBH

sans et sous polarisation inverse Vgc ( figure I.6a et 1.6b, respectivement )

Notons la bande de conduction plate au schéma (m3), exagération visant a rappeler la variation du
gap dans la ZCE de la jonction BC : elle génére un pseudo-champ électrique comme dans une base
graduelle en composition, ici néfaste car il ralentit la collection. Ceci est valable pour la solution (m2).

Pour contrer cet effet, un plan de dopage n est ajouté en fin de gradualité [Kurishima94,|da02,Dahlstrém03].

Signalons enfin que des perturbations de la collection peuvent survenir en régime de forte injection,

malgré I'optimisation de la jonction BC [Tiwari88a,Blayac02]. Ces perturbations sont abordées en |.C 4.

I.A.4 — Croissance et structure verticale des TBH

L’'importance de la croissance pour réaliser des structures verticales de TBH est illustrée ne
serait-ce que par les 24 ans séparant la proposition d’'une hétérojonction émetteur-base [Shockley48] de
la réalisation concréte des premiers composants, des TBH AlGaAs/GaAs obtenus par Epitaxie en
Phase Liquide (LPE — cf. lll.LA.1) chez IBM [Dumke72]. Avant les années 70, il était en effet impossible
de réaliser une hétérojonction satisfaisante pour cette application : la médiocrité de I'interface entre les
matériaux générait un important courant de recombinaison des électrons sur les nhombreux défauts
cristallins, incompatible avec une efficacité d’injection n suffisante. L’émergence de techniques de

croissance performantes a rendu possible la concrétisation de ces exigeantes structures théoriques.

Considérons par exemple la structure précédemment définie. L’épaisseur de la base (~40nm)
ne représente que ~70 fois le paramétre de maille des matériaux IlI-V déposés sur substrat GaAs.

Le dopage p++ élevé de cette couche (p > 1x10"° cm'3) est une autre source de difficultés.
Coté émetteur, la réalisation d’'une hétérojonction abrupte n’est pas triviale : I'hétérojonction matériau
et la jonction électrique np doivent coincider. Dans le cas contraire, une diffusion du dopant p de la
base dans I'émetteur a grand gap accentue le « spike » en hauteur et « épaisseur » (cf. figures V.1),
avec des effets délétéres sur le fonctionnement statique et hyperfréquence du TBH — point détaillé ci
aprés en 1.B et I.C [Ito86,Kurishima91,Panish91,Hu92,Zhang92,Yang95]. L’'optimisation de I'épitaxie et de la

structure de I'hétérojonction émetteur-base a représenté un tiers de nos travaux (cf. chapitre V).
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Ce probléme de diffusion du dopant p se pose également dans un dTBH c6té collecteur, mais
avec des effets nettement réduits par I'utilisation quasi-systématique d’'une homojonction électrique :
grace a la solution (m1), la base s’épaissit dans le collecteur avec pour principale conséquence un
niveau de dopage de base inférieur a celui souhaité, aux détriments des performances fréquentielles.
L'effet d’'une telle diffusion dans un collecteur a grand gap serait en revanche beaucoup plus
dramatique en terme de blocage si I'hétérojonction base-collecteur était demeurée abrupte.

Toujours au collecteur, notons que I'obtention d’'un matériau trés faiblement dopé n- n’est pas
spécialement aisée. Ses propriétés électriques peuvent étre affectées dés son élaboration par une
contamination dans I'enceinte de croissance : le dopage peut étre différent de celui attendu en niveau
voire, pire, en signe. Un probléme de diffusion peut aussi se poser prés du sous-collecteur dopé n++,

avec des effets toutefois beaucoup moins perceptibles, la zone étant « externe » aux couches actives.

Concluons par les conditions de croissance requises lors des stratégies de lissage
d’hétérojonction les plus évoluées. Nous pouvons étre amenés a modifier continiment et fortement la
composition d’'un matériau sur I'étendue de la ZCE d’une jonction. C’est le cas dans certains de nos
dTBH ou est insérée — entre la base en Iny53Gag47As et le collecteur en InP — une couche de lissage
de 50nm en Iny(GayAlyy)1.xAs, d’Ing 53Gag 47As coté base a Ing 53Gag 19Alg 28As coté collecteur (cf. V.C).

La réalisation de l'alternative d’'un super-réseau (SR) n’est pas plus simple. Dans les dTBH
Ing 50Alg 48AS/INg 53Gag 47AS/INP épitaxiés par les chercheurs des laboratoires Hughes, I’hétérojonction
émetteur-base InAlAs/InGaAs est lissée par un SR bi-dopage (7/9 n et 2/9 p) de 30nm, divisé en 9
périodes InAlAs/InGaAs de 33A — périodes subdivisées aux extrémités du SR en (3A+30A): il leur
faut donc déposer une monocouche atomique (i.e. une demi-maille) d'InGaAs ou d’'InAlAs [Metzger92c].
L’hétérojonction base-collecteur InGaAs/InP requiert un second SR bi-dopage (1/2 p et 1/2 n) de
49,5nm, divisé en 33 périodes InGaAs/InAlAs de 15A [Nguyen96]. Notons que I'InAlAs est préféré a
I'InP, vu les difficultés d’épitaxie liées a I'utilisation de deux éléments V (cf. lll.A.1). Des super-réseaux

InGaAs/InP ont néanmoins été réalisés par ces mémes auteurs [Hafizi93c] comme par d’autres [Yang97].

En résumé, nous avons rappelé le fonctionnement du Transistor Bipolaire & Hétérojonction

tout en proposant une structure favorisant les performances fréquentielles.

Nous avons souligné l'intérét d’une Hétérojonction émetteur-base abrupte pour générer des
conditions de transport hors équilibre dans la base qui, bien « exploitées », permettent d’y réduire le

temps de transit. Nous avons aussi montré I'apport d’une Hétérojonction base-collecteur optimisée.

Cedci illustre la grande liberté offerte par l'alliance du transport vertical et de l'ingénierie des
bandes dans 'amélioration des performances des TBH. En contrepartie, il est indispensable de se
fixer des objectifs précis — i.e. hautes fréquences, gain élevé, tenue en puissance... — afin d’élaborer
une structure adéquate. Sa réalisation nécessite ensuite une optimisation de la croissance telle celle
que nous avons menée (cf. chapitre V) — aspect qui apparait plus concretement dans les paragraphes

suivants ou nous étudions les performances statiques et hyperfréquences d’'un TBH.
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I.B — Etude des performances d’un TBH en fonctionnement statique :

1.B.1 — Etude des courants de porteurs dans un TBH

Nous avons défini en I.A le gain B = Ic / Ig pour évaluer les performances statiques d’un TBH.
Plus que sa valeur maximale, c’est I'étude de ses évolutions et donc celles des courants I et Ig qui
nous intéresse : elles sont représentatives de la structure et du niveau de réalisation du composant.
Pour cela il est nécessaire de présenter les différentes composantes de Ic et Iz — ce que nous allons

faire en nous appuyant sur la structure a hétérojonction émetteur-base abrupte définie ci avant.

Bilan des courants d’électrons et de trous circulant dans un TBH

S "3 A

Courant d’électrons

Courant de trous

Vg » DV

: Qoo ¥

! (N++) I
X C‘ 1
v

ZONC ZCEBC ZONB SCEEE ZQNE

~1
b

Figure 1.8 : Courants d’électrons et de trous circulant dans un TBH ( montage émetteur commun )

On identifie des courants d’injections d’électrons et/ou de trous :

® linj EB e- courant direct d’électrons injecté a la jonction émetteur-base — que I'on doit maximiser
@ linjeh+  courant direct de trous injecté a la jonction émetteur-base — que I'on doit minimiser

©) linjBcoeh  courant inverse électron-trou injecté a la jonction base-collecteur — a minimiser

Ainsi que des courants de recombinaison électron-trou — qui doivent tous étre minimisés :

@ lrecvolB courant de recombinaison électron-trou en volume de base
® lecinteriER COUrant de recombinaison électron-trou a l'interface émetteur-base
® leczce EB  COUrant de recombinaison électron-trou dans la ZCE émetteur-base

@ lrecsurfB  courant de recombinaison électron-trou en surface de base extrinséque
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Lorsque I'on dresse le bilan des courants d’émetteur Ig, de base I et de collecteur I, on obtient :

e = Iinj EBe- T Iinj EBh+ T { lrecinterfEB *+ lreczce EB * lrec surfB } (1.5)
g = Iinj EBh+ * lrecvoiB + { lrecinterfEB + lrec zce EB + lrec surfB } + Iinj BCO eh (1.6)
lc = linjeBe- - lrecvoiB - linjBcOen (1.7)

Ces courants vérifient bien la relation : I = lg + Ic pour un TBH en montage émetteur commun.

Courant direct d’électrons injecté a la jonction émetteur-base (O ljjiepe- )

Le courant d’électrons injecté a une hétérojonction émetteur-base abrupte sous polarisation

directe est principalement de nature thermoionique. Son expression est [Matine96b] :

|inj EBe- = SEB . JS . [ eXp(qVBE / N kT) -1 ] (|8)
avec Js = A* . T2 .exp(-qoe/KkT) densité de courant de saturation
A*=q . Ng. ( kT/2r m,* ) constante de Richardson

ou : Sgg, Nes et ¢e respectivement surface, coefficient d’idéalité et hauteur de barriére effective vue de
I'émetteur de la jonction émetteur-base, et avec m,* masse effective des électrons dans I'émetteur.
Cette formule ( 1.8 ) est valable dans I'hypothése d’'une hétérojonction abrupte avec coincidence de la
jonction électrique et de I'hétérojonction. Dans d’autres approches, la hauteur de barriére effective ¢g

et le coefficient d’'idéalité ngg dépendent de la tension de polarisation Vgg [JalaliP246].

Courant direct de trous injecté a la jonction émetteur-base ( @ linjegn+ )

L’expression du courant de trous injecté de la base vers I'émetteur a la jonction émetteur-base

sous polarisation directe peut se simplifier sous la forme (a partir de [Matine96b]) :
linjeBh+ # Ng . exp(-AEV/KT) . [ exp(qVee/ kT) - 1] (1.9)

Par principe d’'un TBH, ce courant est généralement négligeable devant celui d’électrons Iinj EB e-
injecté de I'émetteur vers la base. Ceci est cependant sujet & caution lorsque le dopage de base Ng et

la tension Vge sont simultanément élevés, plus encore quand la discontinuité AEv est faible.

Courant inverse électron-trou injecté a la jonction base-collecteur ( @ linjgcoen )

En fonctionnement normal, la diode base-collecteur est polarisée en inverse : elle est alors

passante pour les porteurs minoritaires. |l existe cependant toujours un faible courant de porteurs
majoritaires Iinj BCO eh — iCi principalement de trous allant de la base vers le collecteur. Ce courant de
saturation de la jonction est négligeable devant le courant principal d’électrons si le TBH est passant.
Si le TBH est bloqué et la jonction BC de qualité, Iinj BCO eh représente la totalité du courant de fuite.
Dans le cas contraire (i.e. défauts d’interface...), le courant de fuite — de valeur non négligeable — est

la somme de Iinj BCO eh €t d’'un courant de recombinaison électron-trou de type lrec interf EB-
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Courant de recombinaison en volume dans la base ( ® lsc voi8 )

Le courant de recombinaison électron-trou en volume de base est doublement préjudiciable
au gain B : il accroit le courant de base Iz comme les courants Iinj EB h+ (@) et Iinj BCO eh (®), tout en
réduisant simultanément le courant de collecteur I¢ par pertes d’électrons du courant principal Iinj EB e--

Ces effets sont communs a tous les courants de recombinaison électron-trou abordés ci-aprés (®-@).

Le courant lrec vor B st fonction de la probabilité de recombinaison électron-trou, c’est a dire

du rapport entre temps de présence (i.e. de transit tg) et durée de vie électronique tg.. dans la base.

Le temps de présence — nous I'avons vu précédemment — est minoré en réduisant I'épaisseur
de base et/ou en augmentant la vitesse a laquelle les électrons la traversent. Il s’agit alors de profiter,
si possible, d’'un transport balistique ou quasi-balistique généré a une hétérojonction émetteur-base

abrupte, ou d’accélérer les porteurs via a un pseudo-champ électrique en cas de transport diffusif.

La durée de vie électronique tg.. dans le matériau de base est fonction de trois processus de

recombinaison électron-trou. Elle est définie comme suit (avec a et b simples coefficients) [Vignaud02] :

1 1 )
= + aNg + b Ng (1.10)
TBe- TNR

e Le premier terme représente les processus non radiatifs de recombinaisons assistées par défauts.
Leur probabilité dépend de la densité de ces défauts : impuretés dopantes ionisées, défauts liés a
la croissance du matériau... Seuls ces derniers sont évitables, le dopage p++ étant acquis.

e Le second terme représente les recombinaisons interbandes radiatives, pour lesquelles tge. est
proportionnelle & 1/Ng et qui sont prépondérantes lorsque p < 10" ecm™.

e Le troisieme terme représente les recombinaisons non radiatives par le processus Auger, pour

lesquelles tg,. est proportionnelle a 1/Ng? et qui sont prépondérantes lorsque p > 10" cm™.

La diminution de tg.. est de plus en plus rapide avec la hausse du dopage de base, sujet sur lequel
nous revenons en V.A. Dans un TBH & hétérojonction EB abrupte, le courant lrec vol B €st directement

proportionnel a linj EB e- €t impose des variations de Iz en : exp (g Vge / ng kT ) ou : ng = 1 [JalaliP246].

Courant de recombinaison a I’interface émetteur-base ( ® lyoc interfE8 )

Le changement de matériaux semiconducteurs a une hétérojonction peut induire des défauts
d’interface. En pratique, les techniques d’épitaxie actuelles rendent ce courant négligeable par rapport
aux autres [Harmand88,Nagao99]. Ce probleme peut « ressurgir » lors de process technologiques
particuliers, comme en reprise d’épitaxie d’émetteur : la couche de base doit étre exposée localement,
d’ou la présence de tels défauts de par I'inévitable pollution et/ou oxydation. Le courant lrec interf EB €St
alors prépondérant a faible injection (i.e. les défauts sont saturés a forte injection) et impose des

variations du courant Ig en : exp ( q Vge / ng KT ) ou : ng > 2 [Enquist93,Park98,Scott04,Wei04].
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Courant de recombinaison dans la ZCE émetteur-base ( ® l,oc zco £8 )

L’expression du courant de recombinaison dans la ZCE émetteur-base lrec zce EB €St donnée

par le modéle de Sah, Noyce et Shockley (i.e. « modéle SNS ») [Matine96b] :

n KT nie Zg nis Zg q VBE

reczceEB = SEB - 4 ——— . + —— ] .exp(—) (1L.11)
2 Egp TEh+ TBe- 2KT

ou : Egg champ électrique de jonction, ng, Zg et tgh. concentration de porteurs intrinséques, largeur de
ZCE et durée de vie des porteurs minoritaires dans I'émetteur. De méme : njg, Zz et 15.. dans la base.

Vu le terme exp(qVae/2KT), le courant leh rec zce EB NE peut étre significatif qu’aux faibles tensions Vge.

A forte polarisation, il est négligeable par rapport au courant « utile » Iinj EB e- €n exp(qVee/KT).

Ce courant devrait également étre négligeable a faible tension Vgg pour la structure verticale
définie dans un objectif fréquentiel en 1.A.1, c'est-a-dire pour un TBH a hétérojonction abrupte ou sont
juxtaposées la zone n d’émetteur (~50nm a 5x10'" cm™) et celle p++ de base (~40nm a 5x10'° cm™).
Les termes (neg Zeg / tens) €t (N Zg / 1ge) SONt en effet faibles. Pour le premier, la ZCE est
majoritairement dans I'émetteur (i.e. Zg >> Zg — cf. 1.LA.1), mais la concentration de porteurs
intrinséques nie est faible puisque proportionnelle a exp (-Eg / 2kT). A l'inverse, la concentration n;g est

plus élevée dans la base a faible gap, mais pour une faible extension Zg de la ZCE [Searles94].

Ceci se vérifie expérimentalement : le courant « utile » Iinj EB e- iIMmpose les variations du
courant Iz en exp (qVee/ngkT) ou ng ~ 1 — sauf si hétérojonction et jonction électrique sont dissociées.
La jonction np peut étre décalée dans I'émetteur en cas de diffusion du dopant p depuis la base dans
les couches adjacentes, du fait du gradient de concentration : ceci accroit le « spike » coté émetteur.
La jonction np peut aussi étre décalée dans la base. Pour parer a une éventuelle diffusion, une
certaine épaisseur de base est intentionnellement non dopée a proximité de I'émetteur : ceci définit un
« espaceur » destiné a recevoir et a étre dopé lors de la diffusion du dopant p. Si son épaisseur est
excessive, il demeure partiellement non dopé : ceci accroit le « notch » coté base (cf. figures V.1).
Dans les deux cas, le taux de recombinaison électron-trou en ZCE augmente : le courant lrec zce EB
est une composante de Iz d'importance croissante avec I'écart entre jonctions matériau et électrique.
Le coefficient ng évolue progressivement de 1 a 2 [Ito86,Kurishima91,Panish91]. La réduction de lrec zce EB

dépend donc de la structure verticale et de son épitaxie, point abordé en pratique au chapitre V.

Courant de recombinaison en surface de base extrinséque ( D lioc surf )

La surface des semiconducteurs présente, par rupture du réseau cristallin, une densité de
centres recombinants supérieure a celle en volume. Pour un TBH, la surface de base extrinséque

pose probléme, surtout quand la taille de 'émetteur diminue pour permettre la montée en fréquences.
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Les recombinaisons ont lieu prés du mésa d’émetteur, moins prés des contacts de base [Hiraoka88] :
des électrons injectés en périphérie de jonction émetteur-base sont piégés par des défauts de surface
« au-dessus » du courant de commande — i.e. courant horizontal de trous entre les contacts de base
et la base intrinséque située sous I'émetteur. La hausse de Ig est amplifiée en cas de sur-gravure de

la base : la jonction EB est alors exposée, comme illustré en @ figure 1.9 ci-dessous [Hsin00].

Jonction EB ® Risque de conduction directe ! Matériau passivant
exposée
Emetteur —@ / / \
_________ e | -0 N T _
Base ——@ | S
® Base « sur-gravée »||@ « Auto-passivation » ® « Ledge » @ « Vraie » passivation

Figures 1.9 : Cause et solutions possibles aux recombinaisons en surface de base extrinseque

Les solutions proposées pour minimiser ces recombinaisons peuvent se répartir en deux catégories :

e Celles « via la surface » schématisées ci-dessus. L'« auto-passivation » (@) consiste a laisser une
couche d’émetteur en surface de base, y compris sous les contacts : sa finesse doit assurer sa
déplétion totale, pour éviter a la fois les recombinaisons et la conduction directe [Lee89,Malik89].
L’utilisation d’'un « ledge » (®) [Lin85] — plus efficace [Driad99] — nécessite aussi une optimisation en
épaisseur [Liu91a,Liu92b,Wu92,Wu95]. Notons que la passivation (@) de planarisation et d’isolation
peut, selon le passivant (i.e. SixNy, Si0,, polyimide...) et le traitement de surface préalable,

accroitre (ou réduire...) lrec surf B (cf. [Lee89,Liu92a,Fukano93,Caffin96,Driad99,Kikawa99,Driad00,Sawdai01]).

e Celles « via le transport électronique » ou, au lieu de modifier la surface de base extrinséque, on
réduit la probabilité que des électrons I'atteignent. C’est le cas dans les TBH a hétérojonction EB
abrupte, ou les porteurs sont injectés orthogonalement a la jonction avec un surplus d’énergie
cinétique (cf. 1.A.2) [Nottenburg88,Jalali89,Hsin00] : ils ont moins tendance a diffuser latéralement vers
la surface de la base extrinséque. C’est aussi ce qui se produit lorsque la base est graduelle, les

électrons étant captés par le pseudo-champ électrique [Hiraoka88,Liu92a,Kurishima95,Nakajima96].

Du seul point de vue de la réduction de lrec surf B, c€S aménagements sont plus ou moins nécessaires

selon le matériau de base ou la structure horizontale du TBH — ce qu'’illustre I'expression suivante du

courant de recombinaison électron-trou en surface de base extrinséque (d’apres [Matine96b]) :
lrecsufB # 4 . VrecsurfB - Ldiffe- - NiB - ( Pes/ Ses ) - eXp ( a VBe / nsurf kT) (112)

ouU : Vrec surf B €t Lygiff e- vitesse de recombinaison et longueur de diffusion électronique en surface de

base (i.e. matériau) et (Pes/Sks) rapport périmetre/surface de la jonction EB (i.e. structure horizontale).

Comme pour les courants de recombinaisons précédents, lrec surf B impose les variations du courant
de base Ig lorsqu’il est prépondérant, avec des variations en : exp ( q Vee / Neys KT ) OU Ny ~ 1 8 1,3.
Notons que l'intervalle sur ng, a été I'objet d’'une controverse [Henry78,Nakajima85, Tiwari88c,Mochizukio1],

levée de maniére convaincante par Liu et Harris [Liu92c] (mais rediscutée récemment : cf. [Jin04]).
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Ces études ont été menées sur TBH AlGaAs/GaAs ou le courant |l su g €St favorisé : la
vitesse de recombinaison en surface de base v surfs ¥ €st élevée — de I'ordre de 10°-10" cm/s sur
GaAs (résiduel n) [Jastrzebski75,Casey77] — tandis que I'absence de sélectivité chimique marquée entre
I'émetteur AlGaAs et la base GaAs renforce le risque de sur-gravure (cas @) [Hsin00]. Le gain B est
dés lors fortement fonction du rapport d’aspect de la jonction émetteur-base (Peg/Seg) [Nakajima83] : la
réduction de surface (Sgg) nécessaire a la montée en fréquence (cf. I.C) est plus rapide que celle du
périmétre (Peg), ce qui favorise I surf g par rapport au courant « utile » lij g - €nvoyé au collecteur.
L'utilisation d’'un « ledge » [Lee89,Hayama90,Fresina96,Driad99], d’un passivant [Sandroff87,GCriffith05], d’'une

base fine [Hsin00] ou graduelle [Nakajima85] réduisent l.. surs €t la dépendance de  au ratio (Lgg/Sgs).

Le gain B des TBH InGaP/GaAs apparait moins sensible au ratio (Les/Sgg) — et la sélectivité
de gravure entre I'émetteur InGaP et la base GaAs réduit le risque d’exposer la jonction EB [Hsin00].
La situation semble encore plus favorable sur TBH InP/InGaAs, ce que Nottenburg et al. expliquent
par l'injection a une hétérojonction EB abrupte et une vitesse de recombinaison en surface qui serait
inférieure d’un facteur 10° sur INg53Gag.47AS (i.€. Vrec suris ~ 10° cm/s) par rapport a GaAs [Nottenburg88].

Ce second argument — trés fréquemment repris par la suite ([Nakajima96]...) — nous semble discutable :

e Lavaleur de Vi surrg €St déduite du rapport B ~ ligjese- / lrec surf 8 — SOUS hypothéses d’un transport
diffusif et d’'un courant | s s Significatif (i.e. TBH AlGaAs/GaAs) [Nottenburg86b]. Les auteurs citent
aussi des TBH InP/InGaAs, avec 20nm d’InGaAsP en surface de base extrinséque [Nottenburg87].

e A notre connaissance, Ve suif g Vaut au mieux ~10* cm/s pour Ings3Gag47As, par mesure directe
sur des puits quantiques Ing53Gag47As/INP ayant subi un traitement de surface spécifique [Tai88].
Evoy et al. mettent en garde contre les différences entre méthodes de mesure et déterminent sur
puits quantiques Inyx,Ga.xoAs/GaAs a xo = 10 et 20%, en considérant I'effet de saturation des
piéges, une vitesse ~10" cm/s proche de celle de GaAs — sans amélioration par ajout d’In [Evoy96].

e Un facteur 10° existe toutefois bel et bien, mais entre GaAs et InP en mesures simultanées
[Casey77], avec Viec surfB ~ 10° cm/s sur InP. Cette différence entre surface arséniée et phosphorée
est vérifiée par passivation du GaAs (i.e. facteur 4-300 en intensité de photoluminescence) via un
film de P amorphe [Olego84], d’InP (~1nm) [Wada93] ou de GaP (~1nm formé par échange As-P sur
GaAs porté a T ~ 350-600°C sous PH3;) [Viktorovitch91]. Cette passivation pérenne [Harrison97] est
utilisée sur puits quantiques [Lipsanen96,Yamabi04], transistors a effet de champ [Bolognesi97] et TBH

InP/InGaAs en auto-passivation [Tokumitsu89,Driad99], solution fiable [Kotani03,Yamabi03,Yanagisawa04].

Considérant ces éléments du point de vue de I'épitaxie (cf. I.A), il nous semble dés lors probable
gu’une « auto-passivation AsP » se produise en surface de TBH InP/Ing53Gag 47As « E-up » (cf. 1.C.1) :
l'incorporation d’As étant plus efficace que celle du P [Benchimol91,Munns96,André02], I'As en excées pour
épitaxier la base Ings3Gag47As peut s’incorporer a I'InP en début d’émetteur — d’ou une fine couche
d’alliage (As)P non attaquée en gravure sélective de I'émetteur (cf. 111.B.3 et figures V.2). Vu l'efficacité
de ~1nm d’'InP ou GaP sur GaAs [Viktorovitch91,Wada93], ceci peut expliquer la baisse de | suf s SUr
TBH InP/Ing 53Gag 47As. Cette hypothése peut étre étendue au cas des TBH Ing49Gag 51P/GaAs. Nous

reviendrons sur la passivation par InP ou In(As)P a une interface InGaAs — InP en IV. A2 et V.A.7.
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Au final, hiérarchisons les différents courants dans le TBH défini dans un objectif fréquentiel.
Par principe, le courant d’électrons injecté a la jonction émetteur-base /,-,,j EB e- (D) est prépondérant.
Intervient ensuite le courant lrec voi B (®) de recombinaison en volume dans la base dopée p++.
L’association d’un fort gradient de dopant et d’une hétérojonction émetteur-base abrupte renforce le
risque d’une dissociation® entre les jonctions matériau et électrique, i.e. d’'un courant lrec zce £B (®) de
recombinaison en ZCE émetteur-base significatif. L’injection a haute énergie favorise en revanche la
réduction du courant lyec surf B (2) de recombinaison en surface de base extrinséque, réduction accrue

lorsque la base est graduelle. Pour ce courant, il faut toutefois aussi prendre en compte la structure
horizontale du TBH dédiée aux hautes fréquences (cf. 1.C.1) ou, point positif, I'auto-alignement réduit la

surface de base exposée. Réduire la surface de jonction émetteur-base accroit en revanche fortement

le rapport (Les/Ses) : 'hypothése d’un courant lyec surf B Significatif est fondée sur TBH submicroniques.

Les courants linj B h+ (@), linj Bco eh (®) et lrec interf EB (®) peuvent en général étre négligés.

1.B.2 — Diagramme de Gummel et courbe de gain 3 en courant continu

Nous venons de lister les différents courants dans un TBH, étape nécessaire a I'exploitation
du diagramme de Gummel et de la courbe d’évolution du gain  — caractéristiques statiques d’un TBH

qui sont une source d’informations sur la qualité de sa structure et de sa réalisation en épitaxie.

Le diagramme de Gummel : (Ig, Ic ) = f ( Vge ) a tension Ve constante

Le diagramme de Gummel représente pour un TBH en émetteur commun les évolutions des
logarithmes des courants Ig et Ic en fonction de la tension de polarisation Vgg a tension Vi fixée (nulle
ou inverse). L'écart entre les courbes | et Ic représente donc I'évolution du gain 3 en fonction de Vge.

La partie gauche figures 1.10 ci-aprés est un diagramme type (Ig,lc) = f(Vge) repris de [Caffin96].
Voyons comment il nous permet d’évaluer le niveau de qualité de la jonction base-collecteur (BC),

celui de l'injection électronique a la jonction émetteur-base (EB) et de cette jonction EB elle-méme.

Intéressons nous tout d’abord au courant du collecteur en considérant la courbe Ic = f (Vgg).

La jonction BC étant — méme dans un dTBH — presque toujours une homojonction pn (i.e. lissage (m1)
sur les figures 1.7), nous pouvons raisonnablement négliger tout courant de fuite Iinj BCO eh-
L’expression (I.7) devient : lc = linjeBe- - lrecvolB d’0U, dans un TBH & hétérojonction EB abrupte,

une expression du courant I en fonction de Vg de la forme :
lc # lnjee- # lsate . exp(qVee / negkT) (1.13)

ou : Isatep est le courant de saturation de la jonction émetteur-base [Hafizi92].

Notons que cette dissociation existe a une hétérojonction émetteur-base graduelle si la gradualité ne concerne

pas aussi la jonction électrique pn : cf. [Liu91b,Hafizi90a,Hu92], 1.A.4 et [Metzger92c,Hafizi93a] (i.e. laboratoires Hughes).
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Sur le diagramme de Gummel, on distingue trois zones pour le courant I¢ en fonction de Vge:

e Aux tensions Vg intermédiaires, le courant collecteur varie en : Ic = lsat ¢ exp ( qVBe / nckT ).

Nous déterminons donc du diagramme la valeur du courant de saturation Isy ¢ et la pente de I,
i.e. le coefficient d’'idéalité nc. La correspondance entre cette expression de I et celle en (1.13)
étant univoque, nous mesurons ainsi expérimentalement le coefficient d’idéalité ngg de la diode

émetteur-base — via une mesure du courant collecteur [Caffin96].

e Aux faibles tensions Vgg, le courant injecté Iinj EB e- €st quasi nul. On accede alors directement au
courant de fuite Iinj BCo eh a la diode BC quand Vg est non nulle. Ceci permet d’évaluer sa qualité,
donc de valider I'hypothése menant a (1.13) et a la correspondance précédente — si Iinj BCO eh est
négligeable par rapport a Ig et Ic en conditions normales de fonctionnement.

e Aux fortes tensions Vgg, le courant I tend a saturer de par les résistances d’accés d’émetteur et

de base (voir [Kahn04]) et/ou les phénoménes de forte injection décrits au paragraphe I.C.

En pratique, nous exploitons les variations du courant collecteur Ic en fonction de la polarisation Vg
de la diode EB en déterminant le coefficient d'idéalité nc sur le diagramme de Gummel. Aprés avoir
vérifié la bonne qualité de la jonction base-collecteur (i.e. courant |inj BCO eh négligeable devant I¢),
nous avons — pour une hétérojonction émetteur-base abrupte — 'égalité nc = ngg, avec ngg coefficient
d’idéalité intrinséque de la diode émetteur-base (i.e. courants de recombinaison électron-trou exclus).
Nous évaluons alors la qualité de l'injection électronique : nc = ngg = 1 si elle est thermoionique, mais

nc tend vers ~1,3 en cas d’effet tunnel a travers le « spike » [Hamm89,Lee89,Jensen91,Tanaka93].

En théorie, rappelons que I'expression (1.13) découle de celle (1.8) du courant direct
d’électrons Iinj EB e- injecté a la jonction EB : nous sommes dans I'’hypothése d’une hétérojonction EB

abrupte pour laquelle la hauteur de barriére effective ¢g et le coefficient ngg ne dépendent pas de la

tension de polarisation Vge. Dans ce cas, I'expression du coefficient d’idéalité ngg est [Matine96b] :
neg = 1 + (ee/éeg) . (NE/NB) (1.14)

ou : g et gg permittivité diélectrique des matériaux d’émetteur et de base. Les valeurs de permittivité
diélectrique relative ¢, = ¢ / ¢y dans les semiconducteurs étant du méme ordre de grandeur (¢ ~ 10g),
ngg est fixé par le rapport des dopages Ne d’émetteur et Ng de base, et tend vers 1 a fort dopage Ng.

Nous obtenons ngg ~ 1,01 pour la structure définie en I.A (i.e. Ng = 5x10"" cm™et Ng = 5x10"° cm'3).

La courbe Iz = f (Vge) permet de déterminer le coefficient d’idéalité ng du courant de base qui
varie en : Ig = lsat B exp ( qVee / ngkT ). Nous I'avons vu précédemment, | est la somme de différents
courants de recombinaison électron-trou. La valeur de ng a faible injection refléte donc la qualité de la
structure verticale et de son épitaxie : ng ~ 1 dans I'idéal (i.e. recombinaison dans la base), 1 <ng <2
si les jonctions matériau et électrique sont dissociées (i.e. diffusion de dopant p dans I'émetteur ou
espaceur surdimensionné), 1 < ng < 1,3 souléve I'hypothése d’un courant de fuite en surface de base

extrinséque, tandis que ng > 2 signale une hétérojonction avec des défauts dus a la croissance.
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Figures 1.10 : Exemple type de diagramme de Gummel et courbe de gain associée ( d’aprés [Caffin96] )
Courbe de gain 3 en courant statique : 3 =f( Ic ) a tension Ve constante

La partie droite figures .10 est la courbe de gain B = f(lc) associée au diagramme de Gummel
précédent [Caffin96]. Nous montrons ici par une lecture « pratique » d’ensemble leur complémentarité

pour révéler les points perfectibles en structure ou épitaxie du TBH, dans les hypothéses pour (1.13).

Le gain B augmente fortement avec le courant Ig, i.e. avec la tension Vg selon le diagramme
de Gummel : le comportement du TBH n’est pas linéaire, le gain B n’est pas idéalement constant et
élevé deés les faibles courants Ic et le gain intrinséque Buax n'est atteint qu’en régime de forte injection.
Le diagramme de Gummel confirme ainsi ce que I'on pressent quant au role significatif des courants
parasites a faible injection : la baisse du gain B a faible tension Vg est imputable a la hausse relative

du courant Iz puisque ng > n¢ (i.e. pente de Ig = Isas €xp ( qVee/ ngkT ) plus faible que celle de I¢).

Ce méme diagramme permet alors de déterminer par élimination la nature du courant parasite
responsable de la hausse de Ig. Comme justifié ci avant, lrec interf EB €t Iinj EBO h+ Sont négligeables.
Nous disculpons aussi Iinj EB h+ (I.e. rétro-injection de trous) : nous sommes a faible tension Vg et la

pente de |z n"augmente pas & forte polarisation. Seuls subsistent les courants lrec zce EB €t lrec surf B-

e Dans un objectif fréquentiel, le TBH est submicronique : lrec surf B peut étre prépondérant a faible
injection, hypothése qui peut étre éprouveée via la sensibilité de ce courant a la réduction de
surface Sgg de la jonction EB. Les nombreux TBH réalisés lors d’'un process technologique ayant
différentes topologies, il suffit de déterminer le diagramme de Gummel et les évolutions du gain £

avec le courant I¢ pour des composants a facteurs de forme distincts.

e Silhypothése lrec surf B st infirmée, la hausse de g est due a lrec zce EB : I'hétérojonction EB n’est

pas réellement abrupte, ce qui réduit la validité de I'hnypothése en (1.8) et de I'égalité nc = ngp.

Le gain Buax a forte injection — seule donnée souvent mentionnée — permet d’évaluer I'importance du

courant lrec vor B de recombinaison dans la base. Pour les circuits, il faut 20 < Byax < 50 [Lee89,Blayac00].
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1.B.3 — Présentation et exploitation d’un réseau de caractéristiques Ic ( Vce)

Comme pour tout transistor, les performances statiques d’'un TBH transparaissent sur un
réseau « tension-courant ». En montage émetteur commun, c’est une série de courbes d’'évolution du
courant I en fonction de la tension Ve pour différentes valeurs de courant de base Ig (cf. figure 1.14).

Nous avons schématisé figures 1.11 ci-dessous les évolutions d’'une courbe Ic = f (Vcg) pour
une seule valeur de Ig et la situation correspondante sur le diagramme de bande d’'un dTBH, ainsi que
des propriétés — certaines exagérées a dessein — observables sur le réseau Ic (Vcg) en encart.

lCA

® 1 J ® | = constante
I

Zonede ¢ A Droite de charge 5" Evolution
polarisation \ du gain B
du TBH pour '
maximiser les — B="f(lc)
performances | = .- X | aVcecte
fréequentielles | . \
cf. 1.C.4), T \
( ), -------------- r — \\
Y )
VCE offset VCE
1
1 >
D -Ig BVcEo Vce
et
/ — T T
‘l )\ '/TA \
s ﬂ \
) qVee qVec Y ﬂ
! aqVec -Y-
i qVec
O] ® @ ®

Figures 1.11 : Courbe Ic = f (Vcg) pour une valeur de Ig, évolutions correspondantes sur le diagramme
de bande d’un dTBH — Encart : informations principales sur un réseau Ic (Vcg) ( effet Early exagéré )

Lecture des évolutions d’une courbe Ic = f (Vcg) @ courant Ig constant

Ces évolutions correspondent a la répartition de la tension V¢g = Vg + Ve aux deux diodes.
En @ nous constatons que le courant Ic n’est pas nul mais légérement négatif a Vce = 0V [Hafizi90b].
Dans ce cas, Vge = Vgc = Vgase OU Ce potentiel de base est imposé par le courant I : les deux diodes
sont donc sous polarisation directe a la méme tension. La conduction est cependant plus aisée a la

diode base-collecteur pour les électrons et les trous : elle délivre donc un courant direct Ic ~ ( -lg ).

Dans la région @ I'augmentation de Ve = Ve - Ve est majoritairement reportée sur la tension
de polarisation Vge de la jonction émetteur-base en raison des dopages et des largeurs des ZCE.
Cette tension Veg ~ Vpase + Vce demeure malgré tout trop faible pour permetire une injection
significative d’électrons a travers la base en direction du collecteur, de sorte que le courant de base Ig

continue d’étre récupéré au collecteur : le TBH fonctionne dans un régime dit inversé.
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L’amorce de la région @ correspond a la tension d’offset Vceoset du TBH pour laquelle Ic = 0.
La tension Ve ~ Vgase + Ve atteint alors la valeur de seuil Vgeon (i.€. turn-on voltage) pour laquelle la
diode émetteur-base devient passante. |l y a injection dans la base d’'un courant direct d’électrons
égal & celui de trous g : linjege- ~ |g ~ lrec vor 8 — d’0U I'annulation de I¢ au collecteur.

Au-dela de Vceofiset, ON passe par un régime de transition dit régime saturé. La tension Vg
n‘augmente que faiblement jusqu’a une valeur constante imposée par le courant Ig fixé pour cette

courbe I (Vcg). Dans le méme temps, Ve = Vge - Ve diminue puis s’annule a la fin de la région 3.

Nous atteignons en @ le fonctionnement en régime normal direct. L'injection électronique a la
diode émetteur-base polarisée en directe (Vge > 0V) est maximale. La diode base-collecteur étant
sous polarisation négative (Vgc < 0V), la collection est optimale (au blocage pres...) : Ic ~ Igg.

Cette polarisation | Vgc | augmente ensuite avec Ve jusqu’a la survenue en ® d’une forte et
brusque hausse du courant Ic: le réseau Ic (Vce) permet de déterminer la tension de claquage BVcgg

du TBH, résultat de celui de la jonction base-collecteur selon le processus décrit en |.A.3.

Exploitation pratique des évolutions d’une courbe Ic = f (Vcg) @ courant Ig constant

Au-dela de la détermination de BVcgq a Ig nulle, un réseau Ic (Vce) permet de vérifier ou de

compléter les informations de la courbe 3 = f (Ic) et du diagramme de Gummel (cf. figure 1.14) :

e La pente de la région @ (i.e. régime saturé) correspond a la somme Rsar des résistances d’accés
d’émetteur et de collecteur, celle du collecteur étant accentuée par sa déplétion incompléte a
faible tension Ve (i.e. les porteurs doivent parcourir une épaisseur de matériau résistif) [Kahn04].
La pente traduit aussi le blocage a la jonction base-collecteur d’'un dTBH [Su85,Hafizi93c,Blayac02] :
elle diminue s’il s’accentue — telle une résistance supplémentaire — notamment a fort courant I
(cf. figures V.9). La droite de charge & étant inchangée®, I'extension du régime saturé réduit
lintervalle utile sur Ve entre le seuil ®-® dit de « knee-voltage » [Hafez03b] et la tension BV¢gy ®.
Le blocage est néfaste au fonctionnement hyperfréquence puisqu’il faut appliquer une tension Vg
supérieure pour obtenir une méme densité de courant Jc — d’ou une densité Jc maximale et un

niveau d’injection moins favorables a la réduction des temps de charges (cf I.A.3) [Fujihara01].

e La région @-® présente une (légére) hausse de Ic avec Ve distincte d’'un claquage [Yang99] :
c’est I'effet Early, caractérisé par la tension Veany [Early52]. |l résulte de I'extension dans la base de
la ZCE de la jonction BC due a la hausse de |Vg¢| : la région neutre de la base (ZQN) et donc le
courant lrec vol B SOnt réduits, ce qui accroit le courant Ic. Sur un TBH a objectif fréquentiel, le
dopage p++ tend & rendre négligeable cette réduction de largeur effective de base (i.e. Vgany €n
centaines de V), tendance contrebalancée par sa finesse : c’est I'extension des ZCE des jonctions
EB et BC qui fixe I'épaisseur minimale de la base a dopage p donné, afin d’éviter le « percement »

du TBH par chevauchement destructif des deux ZCE (i.e. effet « punch-through » [Chen00]).

*La charge est fixée par I'adaptation de I'analyseur de réseau, dans la plupart des cas a 50Q.

25



Chapitre | — Le Transistor Bipolaire a Hétérojonction : principe de fonctionnement et liens avec I'épitaxie

o Toujours sur la région @-®, nous retrouvons le comportement non idéal du gain en courant  déja
signalé sur le diagramme de Gummel et la courbe de gain associée B = f(Ic) (cf. figures 1.10).
L’incrément Alg imposé sur le courant |g pour obtenir les courbes du réseau est en effet constant.
L’écart Alc entre deux courbes Ic ( Vce ) augmente en revanche avec le niveau du courant Ic a

tension Ve fixée : le gain B = Alc / Alg augmente jusqu’a Buax atteint a fort courant collecteur.

Intéressons-nous enfin a la tension d’'offset Vceoffset — derniére grandeur caractéristique observée.
Nous avons vu qu’elle correspond a la tension Vce qu'il faut appliquer pour que le courant direct
d’électrons a la jonction EB atteigne et égale Ig, i.e. la valeur du courant direct a la jonction BC quand
Ve est nulle. Ceci revient a dire qu’a tension de polarisation positive égale — ce qui est notamment le
cas sous Vpase @ Ve = OV — la jonction BC délivre un courant direct plus important que la tension EB.

Ou encore que sa tension de seuil Vpcon €st plus faible que celle Vggo, de la jonction émetteur-base.

Selon ce dernier point de vue, on aalors : Vgcon ~ Vease €t VBeon ~ VBase * Vceoffset SOIt :
Veeofiset ~ VBEon - VBcon- La tension d’offset correspond donc a la différence de tensions de seuil aux
deux jonctions du TBH : on la note également AV en la désignant comme la tension de décalage.
Elle est plus élevée sur sTBH, par dissymétrie entre hétérojonction EB et homojonction BC [Block96].
Elle constitue aussi un autre moyen d’évaluation de ces jonctions, par exemple de la diode EB. La
coincidence de la jonction np et de I'hétérojonction détermine Vggon, les recombinaisons électron-trou

ainsi que les coefficients ngg et ngc intervenant dans I'expression théorique de Vceofset [Hafizi90b] :

Veeoftset = AVee = (kT/q) . In [ (Ig/1sates) "= . (lsatec/Ic) ™C ] (1.15)

ou : lsaisc est le courant de saturation et ngc le coefficient d’idéalité de la diode base-collecteur. Tous

deux sont obtenus par mesure directe sur la jonction BC du courant : lgc = Isatsc €xp ( QVsc/ NeckT )

Signalons enfin que Vceoset €St appelée tension de déchet d’un point de vue « circuit » :
nécessaire pour annuler le courant de sortie I¢, elle impligue une consommation inutile — significative
pour des applications sous faible tension d’alimentation car Vcegset Vaut quelques centaines de mV.
D’aprés ci avant, Vceosset diminue pour un dTBH « optimisé » ou une base a faible gap (cf. figures I.1).
Nous retrouvons I'effet pénalisant d’'une hétérojonction EB abrupte (et d’'une jonction pn décalée dans

I'émetteur) : le « spike » lié a AE¢ (éventuellement renforcé) accroit Vgeon €t Veeofset [WON89b,Yang95].

En résumé, I'étude des performances statiques fournit nombre d’informations sur la qualité de
la structure du TBH, en particulier sur son épitaxie. Ainsi avons nous montré, apres présentation des

courants d’injection et de recombinaison dans un TBH, comment exploiter un diagramme de Gummel
(Ig, Ic ) = f ( VBe ) pour qualifier la jonction base-collecteur et, sous certaines hypotheses, l'injection
électronique et I'hétérojonction émetteur-base — sensible aux courants de recombinaison. Ces

conclusions se retrouvent en partie sur la courbe de gain 3 = f ( Ic ), ou Pmax évalue le courant de
recombinaison dans la base, et sur le réseau Ic ( Vcg ) via Vceofset. Ce réseau de courbes permet de

déterminer la tension de claquage BV cgg et nous renseigne sur I'ampleur du blocage dans un dTBH.
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I.C — Etude des performances d’un TBH en fonctionnement hyperfréquence :

Nous avons abordé le TBH dans une optique privilégiant les performances fréquentielles.
Nous avons ainsi opté pour une hétérojonction émetteur-base abrupte (1) afin de générer, dans une
base d’épaisseur la plus faible possible (2), des conditions de transport électronique hors équilibre.
Cette base comporte une gradualité en composition (3) : le pseudo-champ électrique généré favorise
le transport des éventuels électrons diffusifs, tout en réduisant leur taux de recombinaison en surface
de base extrinséque. Pour un dTBH (4), la jonction base-collecteur est graduelle pour minimiser le
blocage électronique et éviter ainsi une perturbation de la collection. Ces quatre points procedent
d’une optimisation de structure verticale, visant a réduire les temps de transit de base et de collecteur

(i.e. dTBH a collecteur de faible épaisseur) et a accroitre ainsi les performances fréquentielles.

Ces performances dépendent toutefois aussi des temps de charge des deux jonctions pn, qui
constituent des circuits RC dans le TBH. Ceux-ci ont été évoqués a propos du dopage des différentes
couches, mais seule I'amélioration du transport électronique a alors été réellement prise en compte.
Or les dopages modifient les capacités émetteur-base et base-collecteur, ainsi que leurs résistances
de charge via la résistivité des couches — conséquences que nous avons occultées pour deux raisons.
D’une part les dopages retenus via le transport sont implicitement favorables a de faibles produits RC.
D’autre part les temps de charge ne sont pas, a la différence de ceux de transit, seulement fonction de

la structure verticale : ils peuvent aussi étre réduits via la structure horizontale du TBH.

Apres définition des fréquences Fr et Fyax caractérisant les performances hyperfréquences,
nous donnons un apergu de la structure horizontale d’'un TBH. Ceci nous permet de détailler ensuite
les temps de transit et de charge dans le composant, en précisant pour chacun les effets de la
structure verticale, de I'épitaxie et de la structure horizontale. Nous décrivons enfin les courbes

caractéristiques hyperfréquences d’un TBH, ainsi que les effets limitatifs en régime de forte injection.

I.C.1 — Fréquences caractéristiques Fr et Fyax et structure horizontale du TBH

Les performances hyperfréquences d’'un TBH sont caractérisées par deux fréquences de

coupure : la fréquence de transition F1 et la fréquence maximale d’oscillation Fyax.

La fréquence de transition Fr est la fréquence pour laquelle le gain en courant du transistor
vaut 1, en montage émetteur commun. Son expression est: Fr = (21 . 1gc )_1 ou : tgc est le temps

de traversée des porteurs dans le TBH — depuis le contact d’émetteur jusqu’au contact de collecteur.

La fréquence maximale d’oscillation Fyax est la fréquence pour laquelle le gain en puissance
du transistor vaut 1, en montage émetteur commun. Son expression est: Fyax = (Fr/8n Rg Cgc ) %
ou : Rp est la résistance totale de base — somme des résistances de contact Rg., extrinséque Rpey €t

intrinséque Rgint — et Cpc la capacité totale de jonction base-collecteur, avec de méme Cgceyt €t Crcint-
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La montée en fréquence du TBH passe par la diminution du produit RgCgc — ce que permet la

structure horizontale, point que nous allons illustrer en nous appuyant sur les figures 1.12 ci-dessous.

Pour la résistance Rg, le probléme vient du double rdle de la base : couche active et contact.
En structure verticale, nous avons vu que réduire son épaisseur (i.e. son temps de transit) a dopage
constant accroit sa résistivité au détriment des résistances Rg; et Rgey : 'accés du courant horizontal
de trous, depuis les contacts jusqu’a la base intrinséque ou circule le courant vertical d’électrons, est

perturbé, ce qui réduit I'efficacité de commande et altére le comportement hyperfréquence du TBH.

Réduire Rgeyt €n structure horizontale implique de minimiser la surface de base exposée Sgey:.
Pour rapprocher le contact de base et 'émetteur sans court-circuit, il existe deux solutions : protéger
I'émetteur par « sidewall » (©) [Hayama88,Nagata88,Urteagal4] ou « auto-aligner » les contacts d’émetteur
et de base. Pour cela, le métal du contact d’émetteur sert de masque pour le graver jusqu’a la base
mais aussi pour le sous-graver (« undercut ») : une partie du contact métallique se retrouve en déport,
d’ou rupture locale des métaux du contact de base lors de son dépbt — métaux qui peuvent compléter
le contact d’émetteur (@). L'« auto-alignement », solution plus Iégére, est privilégié (cf. schémas dans
[Eda86,Matsuoka96,Nakajima96,Blayac00]). L'écart émetteur-contact de base par « sidewall » est de 100 a
200nm, 50-150nm par sous-gravure [Dvorak00,Sokolich01,Dahlstrém03,Hafez03b,Hafez03d,Yu03,Feng04,Yu04].

Réduire Rg. en structure horizontale est possible, en reprise d’épitaxie selon deux approches :

o Lareprise d’épitaxie de base extrinséque (®) consiste a déposer un alliage a faible gap dopé p++
pour le contact métal-semiconducteur [Driad94,Amamiya94,Shimawaki95,lda96,Dodo98,Dong03a,Dong03b].
On peut y associer la diffusion peu reproductible de dopant en surface [Malik85,Tiwari88b,Nakajima90]
ou l'implantation de dopant — avec recuit d’activation a haute température [Asbeck83,Demichel01].

e La reprise d’épitaxie d’émetteur consiste a faire croitre un TBH a base épaisse sans émetteur.
Cette base est gravée jusqu’a une profondeur contrdlée par une couche d’'arrét prévue a cet effet.
L’émetteur est épitaxié dans cette excavation sur la base intrinséque affinée, entouré d’une base

extrinséque épaisse peu résistive. Cette démarche accroit le courant l;ec interf es [ENqUist93,Park98].

TBH |Zone : Intrinséque  Extrinséque @ « Sidewall »4 |® Reprise @ Auto-alignement
E-up " 4 b d 5 (associé a @ )1 d’épitaxie ( sous-gravure d’E )
b L Il L4

@ Sous-gravure

SBext du collecteur
|H E RE[: _:.'::.:— ‘—
] ket
i &, ==|CeB g [ ! = J.'.ELL & ! |
'RBEHt RBiI’I’t 'RBEHt 'RCC ...... 'RCC ......
RB[; : : : : RB[; IT - =TT T T e e e e e m— - ———--- 1
X X ' TBH ® Implantation ® Collecteur métallique |
: : i C-up llEll ‘ @ Sous-gravure\‘ llfll i
| A | : - de I'émetteur . !
CBCext ' CBCint : CBCext : ——— S :
1 1 : W/‘Zﬁ' ?'@é :
e S HER :
’ 1—%5%—? ST SAs REc—"W" A REc— :

Figures 1.12 : Parameétres liés a la structure horizontale du TBH et voies d’amélioration possibles
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Pour réduire la capacité Cgc, il faut définir une structure horizontale ramenant la surface Sgc
de la jonction base-collecteur au plus prés de sa valeur « utile », i.e. Iégérement supérieure a celle Sgg
de la jonction émetteur-base [Horio95,Agarwal98,Lee98] : ceci permet la collection des électrons tout en
n'ayant a charger que la capacité intrinséque Cgnt, €n un temps minimal car le courant de porteurs

n’est pas « gaspillé » dans la capacité parasite Cpcex face a la base extrinséque. Ceci implique :

e de minimiser la surface de base exposée Sg., — cOmme précisé ci avant pour minimiser Rpey.

e de ramener la largeur du contact de base Lg autour de I'émetteur a sa valeur utile : la longueur de
transfert électronique Ly, fonction des résistivités de contact et de base. Typiquement Lt ~ 0,2um,
Lg ~ 0,25-1,25um [Demichel01,Cui02][Yu03,Yu04][Oka97,Dvorak00,Lee02,Dahlstrom03,Dahlstrom04,Griffith05].

e de déplacer le terminal de base hors de la zone active : les contacts de base considérés ci-dessus
sont ceux « actifs » placés autour de I'émetteur, et se prolongent en une zone « terminale » de
surface ~5x5um? pour connecter le TBH. La solution des « micro-ponts » (« y-airbridge »)
[Tadayon93] s’est imposée [Sokolich01,Hussain04] : voir schémas [Dvorak00], figures V.7 et articles
récents [lda01,Feng04]. Notons l'alternative de double planarisation pour déposer la partie passive
du contact de base sur polyimide [Shigematsu95,Shin98], nitrure [Willén96] ou SiO, [Oka97,0ka98,0ka01].

e de réduire enfin la conduction dans les matériaux situés sous la base extrinséque — les trois points
précédents en ayant minimisé la surface. L'implantation a travers la base extrinséque étant peu
efficace (i.e. diminution limitée de Cgceyx [LiU95,Miyamoto96], dégradation de la diode BC [Caffin96]...),
il faut graver le matériau sous la base (@). A notre connaissance la premiére réalisation concerne
un sTBH (i.e. AIGaAs/GaAs [Liu95]) bien que la situation soit plus simple sur dTBH vu la sélectivité
chimique base-collecteur (i.e. InP/InGaAs/InP [Miyamoto96]). La sous-gravure du collecteur de
dTBH est utilisée au niveau industriel dans des circuits, par exemple chez TRW [Gutierrez-Aitken99].
Elle demeure simple sur les dTBH les plus performants ou la base fine, mécaniquement fragile,
est soutenue par les couches de lissage a I'hétérojonction BC en InGaAsP ou InGaAlAs (cf. .LA.3).
Pour un sTBH, il faut protéger la base par un « sidewall » [Lee02] ou une sous-couche InP [Yu04].

En pratique, la sous-gravure va de 200nm [Criffith04a] a 1,4-1,6um [Gutierrez-Aitken99,Jackel02].

Tous ces aménagements réduisent le temps de charge de la jonction base-collecteur en optimisant
I'utilisation de la densité de courant disponible, par minimisation de la surface Sgc (i.e. capacité Cgc),

ramenée au plus prés de sa valeur « utile » ~ Sgg. On peut aussi chercher a maximiser cette densité.

C’est ce que permet la structure horizontale en minimisant Sgg @ courant constant, et donc
simultanément Cgg, Cpc et les temps de charge aux deux jonctions [Blayac00]. La miniaturisation du
TBH est évaluée via la largeur We de la jonction émetteur-base, largeur qui sous-entend un émetteur
rectangulaire de longueur Lg : on parle communément de doigt d’émetteur, « posé » sur la base.

L’ordre de grandeur sur Wg — pour les TBH 1lI-V cfc qui nous intéressent — est de 1-2um pour
les TBH des circuits produits en série [Blayac00,Gutierrez-Aitken01,Sawdai01,Blayac02, Tsunashima02,Rodwell03].
Dans les laboratoires de recherche les TBH sub-microniques, s’ils ne sont pas une innovation récente
[Nottenburg88], sont devenus la norme : Wg vaut environ 0,5-1um pour la majorité des réalisations, des
publications récentes descendant & We ~ 0,25um sur TBH InP/InGaAs [Hafez03,Hafez04,Hussein04,Yu04].
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L’ordre de grandeur sur L est fixé par We : I'émetteur doit étre allongé selon un ratio (Wg:Lg)
de (1:3) a (1:8). C’est ce qui ressort globalement de I'état de I'art sur TBH InP/InGaAs (cf. figures 1.19)
et d’études sur une diminution de W a Lg fixée [Yamahata94,Nakajima96,Blayac00,lda03,Kotani03], ou a
l'inverse de Lg a WE fixée [Yamahata94,Nakajima96,Hafez03c,Hafez03d,Kotani03,Hafez04,Hussain04].

Les trois points précédents — réduction de Rg, Cgc et miniaturisation du TBH — correspondent
a l'approche classique pour réaliser des TBH llI-V. L’épitaxie a lieu en une seule fois avec — dans
I'ordre — collecteur, base et émetteur. Ces couches sont ensuite attaquées par gravure « humide » en
solution (cf. 111.B.3) et/ou « séche » par plasma, selon des motifs définis par lithographie optique et/ou
électronique, en jouant sur la sélectivité chimique des matériaux et utilisant — ou non — les
« raffinements » précédents : passivation par « ledge », auto-alignement des contacts par « sidewall »
ou sous-gravure, sous-gravure du collecteur... On parle de TBH « E-up » « triple mésa », i.e. avec un

émetteur en haut de structure verticale. |l existe toutefois deux autres alternatives technologiques :

e Celle de TBH « C-up » épitaxiés et réalisés dans 'ordre inverse : il devient aisé de minimiser Cgc.
En contrepartie, il faut impérativement rendre résistif 'émetteur extrinséque sous peine d’injecter
directement des électrons dans les contacts de base (i.e. courant Ig élevé et donc gain 3 faible...).
La voie classique de I'implantation (figures 1.12 ®) est assez inefficace sur ce point — B < 10 sur
AlGaAs/GaAs [Yamahata93] ou InGaP/GaAs [Girardot99] (sauf [Mochizuki00] : B ~ 50) — mais autorise
des fréquences relativement élevées [Yamahata92,Henkel97]. Un TBH « C-up » est aussi intéressant
pour faire face a I'échauffement, localisé dans le collecteur déplété [Lutryi94,Harrison03,Dahlstrom04] :
il devient possible d’améliorer I'évacuation thermique via un collecteur multi-doigts [Tanaka03] ou un
collecteur métallique en W° (®) [Girardot99,Mochizuki00]. Ce contact Schottky (®) permet de plus de
diminuer le temps de transit collecteur, via la meilleure collection des électrons en I'absence de
zone quasi-neutre a champ nul (cf. figures 1.1 et [Lutryi94,Bhattacharya95,Matine96a,Demichel01,Sicault01]).
Nous avons en effet vu en 1.A.3 que I'énergie des électrons au sortir de la base peut étre élevée.
Dans la ZCE du collecteur, elle est renforcée par le champ de déplétion : des électrons peuvent
transférer en vallées latérales et étre collectés a faible vitesse (i.e. hausse du temps de transit...).
Dans un sub-collecteur en semiconducteur dopé n+ le champ électrique s’annule. Ces électrons
relaxent alors inélastiquement leur surplus d’énergie par émission de phonons : la distribution en
vecteur d’onde isotrope fait qu’'une partie de ces électrons rétro-diffusent vers la base avant d’étre
de nouveau collecté dans la ZCE, d’ou une hausse supplémentaire du temps de transit collecteur.
Un collecteur Schottky capte directement ces électrons : ils relaxent leur énergie dans le métal ou
le taux d’interactions est élevé [Levi88,Laskar93,Baquedano94,Matine96a,Demichel01,Ishibashi01,Sicault01].
L’équipe de J.L. Pelouard du LPN-CNRS* a Marcoussis réalise depuis 1993 des TBH « C-up » a
collecteur Schottky [Pelouard93,Matine96b,Pelouard97,Demichel01,Sicault01]. Le probléme de [lisolation
d’émetteur est résolu par sa sous-gravure sur 2,5um, d’ou  ~ 130 et un émetteur 0,55x13,5um?
(figures 1.12 @). Aprés le systéme InP/InGaAs sur substrat InP (*cf. état de I'art figures 1.19), les

hétérojonctions GaAs/GaAsSbN sur GaAs et InP/GaAsSb sur InP sont actuellement a I'étude.

® La conductivité thermique du tungsténe est 1,73 W.m™".K" = 35 fois celle d'Ings3Gao47As (cf. IV.D.1) [Demichel01].
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e L’autre alternative est celle des TBH « transférés » — « Transferred-Substrate HBT » (TS-HBT).
Seule I'équipe de M. Rodwell de UCSB* a développé cette technologie, qui aurait permis de
franchir la médiatique barre du THz (pour Fyax) (cf. I.C.3). L’épitaxie et le début de la réalisation
(i.e. gravure d’émetteur, de base et dépdt de leurs contacts) est standard, de type TBH « E-up ».
Les TBH sont passivés et recouverts d’un via thermique, le wafer retourné et collé sur un substrat
héte (GaAs, Si, Cu...) et le substrat initial en InP attaqué « par l'arriére » jusqu’au collecteur : la
situation est alors celle d’'un TBH « C-up » — sauf qu’il faut s’aligner sur I'émetteur préexistant...
Un collecteur Schottky est ici aussi utilisé [Bhattacharya95,Agarwal97]. Des sTBH InAlAs/InGaAs, des

dTBH InP/InGaAs/InP et des circuits ont été réalisés (cf. « résumés » dans [Agarwal98,Rodwell01]).

A I'heure actuelle, la tendance sur les TBH IlI-V — en particulier ceux en InP/InGaAs que nous avons

étudiés — est au développement de technologies stables pour de faibles tailles d’émetteur. Ainsi :

e UCSB a abandonné les TS-HBT — difficilement transposables au niveau industriel — pour des TBH
« E-up » triple mésa avec retour au « sidewall+ledge » [Lee92,Urteaga04][He04] : I'auto-alignement
par sous gravure d’émetteur permet d’atteindre Wg = 0,1um [Morita02] et se révéle fiable en
industrie pour Wg > 1um [Gutierrez-Aitken01,Sawdai01,Stanchina01] (i.e. rendements > 99% [Blayac02]),
mais il devient délicat pour réaliser des TBH sub-microniques sur tout un wafer [Lee92,Rodwell03].

e Les axes cristallographiques des IlI-V [Ishida95,Sachelarie96,Matine98a,Matine99] doivent étre considérés
pour graver I'émetteur [Matsuoka96,Dvorak00,Morita02,Hussein04,Yanagisawa04], sous-graver le collecteur
[Miyamoto96,Schnyder00,Jeong03] ou définir un émetteur spécifique (dit « dummy ») [MKim02,MKim03].

e Ladensité de courant augmente avec les fréquences — 200, 677, 830, 1950 kA/cm? (0,01 mA/pm?)...
[Demichel01,lda02,Griffith04a,Hafez04] — et impose des choix spécifiques pour prendre en compte le
probleme de I'évacuation thermique [Harrison03,Dahlstrém04,Feng04,Harrison04,Houtsma04,Hussain04].

e La compacité du TBH permet ces densités et fréquences mais accroit la résistivité des contacts,
pour Rg mais aussi Rg [Hussain04] — problématique en circuits [Rodwell03,Scott04]. D’ou le retour a

des contacts d’émetteur désadaptés en maille et a gap réduit [Nagata88][Rodwell03,Hafez04,Griffith05].

Signalons que le ministére de la défense américain [DARPA] a lancé en 2002 le programme TFAST
(Technology for Frequency Agile Digitally Synthesized Transmitters) pour obtenir des TBH InP/InGaAs
tels que : Wg = 0,15um, F1/Fyax = 500/500GHz sous 1MA/cm? et BVcg > 4V, et intégrables dans des
circuits a 20.000 TBH [Zolper03]. Les laboratoires financés sont invités a s’inspirer des TBH Si/SiGe
pour lesquels la démarche technologique est opposée a celle sur lll-V : au lieu d’épitaxier toute la
structure verticale pour y graver la structure horizontale, le TBH sur Si est obtenu par implantations et
épitaxies localisées successives [Houston00,Delage01,Freeman03]. Des TBH InP/InGaAs et des circuits ont
été ainsi réalisés, avec reprise d’épitaxie de I'émetteur — « favorable » au courant | inter e (B < 20)
[Rodwell03,Scott04,Wei04] — ou sur substrat pré-implanté [Sokolich03,Chen04,Dong04,Houtsma04,Li05] (cf. 1.D.3).

Nous n’avons donné qu’un apergu sur la structure horizontale des TBH IlI-V car notre étude
porte sur I'épitaxie de structures « E-up », la réalisation de TBH sub-microniques triple mésa a micro-
ponts étant confiée a M. Zaknoune. Cette présentation est toutefois nécessaire vu I'égale importance

et les liens entre les structures verticale et horizontale — ce qu'illustrent les temps caractéristiques.
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1.C.2 — Etude des temps caractéristiques dans un TBH

Si I'on dresse le bilan des temps caractéristiques a prendre en compte dans un TBH, nous

obtenons deux temps de charge : tes temps de charge de la jonction émetteur-base,
tsc temps de charge de la jonction base-collecteur,
ainsi que deux temps de transit : 1B temps de transit dans la base,
Tc temps de transit dans le collecteur.

Leur somme est le temps de traversée : tec = teg + 18 + tgc + 1¢ dont dépend Fr=(2n . tec )'1

Temps de charge de la jonction émetteur-base teg

Ona: teg = re . Cgp avec, la jonction émetteur-base étant sous polarisation directe
[Matine96b] : re = dVee/dles = (ngkT)/(qles) résistance dynamique d’émetteur
et: Ces # Ses - (Ng )1/2 capacité de la ZCE émetteur-base

L’expression de Cgg n’est valable que pour un TBH ou le dopage d’émetteur Ng a la jonction est faible
devant celui de la base (i.e. ZCE cbté base négligeable). Elle correspond a une capacité de transition®
sans contribution d’'une capacité de diffusion® car les porteurs minoritaires a la jonction (i.e. trous) ne
géneérent par principe pas de courant de la base vers I'émetteur a I'hétérojonction [Caffin96,Sheinman03].
Pour une telle hétérojonction, on a en régime de forte injection : ng ~ 1 et lgg ~ Ic d’ou : re = kT / (q Ig).

Plus généralement, le temps de charge s’explicite en : teg # ng Ne'2 ( Ses/ les ) # ng Ne'2/ Jes

La structure verticale intervient peu sur tgg. Signalons juste que Ng est minimisé et I'épaisseur

d’émetteur accrue pour réduire Cgg sur des TBH opérant a faible courant ou tgg domine [Ida00],
tendance inverse pour de hautes fréquences (i.e. Ng et épaisseur intermédiaires, cf. [.A.1) [Ida01,Ida02].

A une hétérojonction EB graduelle, il faut aussi décaler’ la jonction np pour réduire rg (i.e. ng).

L’épitaxie intervient sur le décalage de la jonction np a une hétérojonction EB abrupte, lorsque
le dopant de base tend a diffuser dans I'émetteur : le dopage p non intentionnel du matériau a grand
gap provoque une accentuation du « spike » en hauteur et « épaisseur » (cf. figures V.1). L'injection
est dégradée et tend a se faire plus par effet tunnel que par effet thermoionique : la densité de courant

injectée diminue et le coefficient d'idéalité nc = ngg tend vers 1,3 — traduisant une hausse de rg et tgs.

La structure horizontale est le principal paramétre pour réduire tgg grace a la diminution de Cgg

via celle de la surface Sgg — i.e. via la hausse de Jgg a courant constant. Rappelons que l'ordre de
grandeur du courant Ic reste constante a ~10-30mA : la hausse des performances fréquentielles

découle de celle de la densité de courant dans le TBH, i.e. de la réduction de ses dimensions.

®la capacité de transition s’apparente a celle d’'un condensateur. La capacité de diffusion est proportionnelle au
courant direct de polarisation et a la durée de vie des porteurs minoritaires : elle n’a pas de sens physique

immédiat, mais traduit le retard (déphasage) apporté au signal par les phénomenes de diffusion [MathieuP130].
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Temps de transit dans la base g

La structure verticale est le principal parameétre pour réduire tg — via I'épaisseur de la base.

Interviennent également le type de base (i.e. uniforme ou graduelle) et d’hétérojonction émetteur-base
(i.e. abrupte ou graduelle), ainsi que ses matériaux (i.e. AEc, seuil de transfert en vallée latérale).
Nous avons opté pour une hétérojonction EB abrupte associée a une base fine et graduelle en
composition, afin de profiter d’un transport électronique hors équilibre balistique ou quasi-balistique,
ou pour le moins accélérer d’éventuels porteurs diffusifs a I'aide d’'un pseudo-champ électrique F.

L’expression de tg dépend du régime de transport (cf. références en 1.A.2 et [1to96,Ishibashi01,Zohar04]) :

e Dbalistique Tebalistique = W8 ! Vbalistique Vpalistique Vitesse des électrons balistiques
o drift(F) TBArift = Wg / (Mge F) Mge. Mobilité électronique
o diffusif Togiffusit = WWe% / (2Dge.) Dg.. coefficient de diffusion électronique

Rappelons du I.A.2 que les vitesses électroniques sont respectivement d’environ : 1x10°, 2,5x10" et
1,3x10” cm/s d’ot — dans les deux premiers cas — un temps tg de 40 et 121fs pour franchir une base

de 40nm (avec : pseudo-champ F ~ 10kV/cm et ge. ~ 3300cm?/Vs & p = 3x10"® cm™ [Harmon93]).

L’épitaxie peut, dans une moindre mesure, influencer tg a une hétérojonction EB abrupte :

e Une jonction np située dans I'’émetteur accentue le « spike » : ceci augmente I'’énergie d’injection
des électrons, au risque de provoquer un transfert des porteurs en vallée latérale dans la base.
e Une jonction np située dans la base lisse le « spike » : ceci diminue I'énergie d’injection des

électrons, au risque d’exclure toute possibilité de transport hors équilibre.

L’épitaxie de la base détermine aussi la qualité du matériau de base, facteur influengant pg.. et Dge..

La structure horizontale n'a aucun effet sur tz. Elle peut en revanche contrebalancer les

inconvénients de I'amincissement de base, qui permet certes de réduire tg (i.e. hausse de Fr et Fyax)
mais accroit Rg (i.e. baisse de Fyax). Nous avons présenté des évolutions de structure horizontale

pour réduire Rgex €t Rge sans modifier celle verticale, i.e. sans hausse du dopage p pour préserver (3.

Temps de charge de Ila jonction base-collecteur tgc

Ona: tgc = (RE+Rc+re) . Cae avec: Cgc # Sgc - (Nc )1/2 capacité de la
ZCE collecteur-base [Matine96b]. L'expression de Cgc n’est valable que pour un TBH ou le dopage N¢

du collecteur est faible devant celui de la base (i.e. ZCE cbté base négligeable). Elle ne correspond

gu’a une capacité de transition, la jonction base-collecteur étant sous polarisation inverse [Dhondt97].

La jonction BC étant chargée par le courant injecté a la jonction EB, il est normal que son
temps de charge intégre la résistance dynamique d’émetteur re = ng kT / (q lgg) et celle d’accés Re.
Pour une hétérojonction abrupte en régime normal direct (i.e. forte injection) ng ~ 1et Igg ~ Ic d’ou la

dépendance explicite de tsc a la densité de courant collecteur J¢ : tgc = (Re + Re)Cac + (KT N¢'?) / qdc
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La structure verticale a de prime abord un réle relativement faible sur tzc. Pour Rg, le dopage

de la couche de contact peut étre accru sans réserve particuliere. De méme pour R¢ — excepté pour le
gap du sous-collecteur (TBH « E-up ») qui est I'objet d'un compromis conduction électrique-thermique
[Harrison03,Harrison04,Dahlstrom04]. Le dopage N¢ est minimisé pour localiser la ZCE de la diode BC dans
le collecteur et pour ne pas anticiper le claquage, ce qui est aussi favorable a une réduction de Cgc.

La structure verticale se révéle plus importante pour tgc dans un dTBH, selon la stratégie de
lissage de I'hétérojonction BC (cf. I.A.3). Nous avons vu que le blocage des électrons réduit la densité
de courant Jc maximale accessible, ce qui se traduit sur le réseau Ic(Vce) par une pente plus faible en
régime saturé, telle une résistance s’ajoutant a celles d’accés R et R¢ (cf. 1.B.3). Tout ceci renvoie au
terme re # kT / (g Jc) — accrue a faible Jc : I'effet de blocage sur dTBH est intégré dans 1gc via tgc.

Enfin, la structure verticale a I'hétérojonction EB modifie tg¢ via rg (cf. tgg ci avant).

L’épitaxie peut modifier fortement tgc, par la qualité de la croissance a I'’hétérojonction EB,
comme a la jonction BC ou elle représente la mise en ceuvre de la stratégie de lissage dans un dTBH.
A I'hétérojonction émetteur-base, I'épitaxie intervient comme pour tgg — via le possible décalage de la
jonction np, dans la base et surtout dans I'’émetteur : un « spike » marqué a une hétérojonction EB
abrupte dégrade l'injection des porteurs et accroit la résistance dynamique d’émetteur rg — donc tgc.

Plus concrétement, une partie de la tension Ve appliquée sert a franchir ce « spike » — avec
une densité de courant Jc disponible pour charger les jonctions EB et BC simultanément réduite.
Cette hausse de Vg, donc de Veeemrset (Cf. 1.B.3) décale le réseau Ic(Vce) vers les fortes tensions.
Ceci réduit l'intervalle utile sur Vg, non par modification de la pente du régime saturé, mais parce que
la tension BVcgy N"augmente par avec Veeosiset : l€S €lectrons qui franchissent le « spike » accru ont
une énergie cinétique supérieure au AEc de I'hétérojonction EB, ce qui anticipe le claquage lorsqu’ils
atteignent la ZCE de la diode BC [Jalali90b]. La densité de courant Jc que I'on peut atteindre sous
BVcgo est inférieure a ce qu’elle serait sans diffusion du dopant p : tgg et tgc augmentent.

Au bilan, le décalage de la jonction np dans I'émetteur entraine la baisse du gain 8 (cf. |.LA.2),
une hausse de la consommation des circuits (cf. 1.B.3) et la baisse des performances fréquentielles.
Le dopant p que nous utilisons (béryllium) ayant tendance a diffuser, nous avons du optimiser les

conditions d’épitaxie et la structure (espaceur) de I'hétérojonction EB abrupte (cf. chapitre V).

La structure horizontale demeure le premier paramétre a optimiser pour réduire tgc grace a la

diminution de Cg¢ via celle de la surface Sgc — par miniaturisation du TBH, sous-gravure du collecteur
ou I'approche « C-up ». La réduction de Sgg a la jonction EB se révéle tout aussi influente puisqu’elle
permet d’augmenter la densité de courant injecté Jc a courant constant. La hausse concomitante de

Re peut toutefois s’opposer aux progres sur tgc (il en est de méme pour Rg sur fyax) [Hussain04].

Temps de transit dans le collecteur ¢

Son expression est: 1c = Wpc / 2vsat ou: Wpe est I'épaisseur de la ZCE de la jonction

base-collecteur et vsat la vitesse électronique de saturation dans le collecteur déplété.
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La structure verticale est — comme sur tg pour la base — le principal paramétre pour réduire tc.

Pour diminuer Wgc, nous pourrions augmenter le dopage N¢ si celui-ci n’était minimisé pour assurer
(justement) la déplétion quasi-totale du collecteur, retarder le claquage du TBH et réduire tgc via Cgc.
Dans cette situation W¢ ~ Wgc, et seule la réduction de I'épaisseur W¢ du collecteur est envisageable.
Cette épaisseur est cependant I'objet d’'un double compromis : d’'une part entre t¢ et la tension de
claquage BVcgy (cf. 1.LA.3), et d’autre part entre 1¢ et le temps de charge tgc (puisque diminuer W¢ a

sur la capacité Cgc un effet équivalent a celui d’'une augmentation du dopage N¢ [Chen04]).

La structure verticale modifie surtout la vitesse électronique dans le collecteur : elle n’est
visiblement égale a vt que dans I'expression simple précédente. Déterminer la vitesse (i.e. I'énergie)
des électrons apparait en effet aussi important que complexe. Elle modifie t¢, « module » la répartition

des porteurs — en modifiant Cg et tgc, point non évoqué ci avant [Hu92,Betser99] — et dépend :

o de I'’énergie des électrons injectés a I'hétérojonction EB (i.e. graduelle, abrupte, valeur de AEc...),
e de I'évolution de leur énergie dans la base (i.e. épaisseur, dopage, matériau, pseudo-champ...),
¢ du franchissement de la jonction base-collecteur (i.e. efficacité du lissage dans un dTBH...),

e de I'évolution de leur énergie au collecteur (i.e. épaisseur, dopage, matériau, effet Kirk — cf.1.C.4).

L’évolution la plus schématique est que la vitesse de drift augmente dans le champ de la jonction BC,
passe par un maximum, puis diminue pour se stabiliser a v¢, lorsque I'énergie des électrons atteint le
seuil de transfert en vallée latérale I' — L ou X (i.e. faible mobilité électronique — cf. figures .16 et 17).
Le claquage du TBH intervient ensuite, lorsque le seuil d’'ionisation est atteint. Cette évolution de
I'énergie des électrons est plus ou moins rapide — en fonction des paramétres énumérés ci-dessus.
Les effets liés au fonctionnement en régime de forte injection doivent aussi étre considérés (cf. [.C.4).
Pour réduire t¢, il a été proposé de réaliser des TBH a transport balistique dans la base et dans le
collecteur, suffisamment mince pour que 1 soit inférieur au délai de transfert en vallée latérale [Levi88].
Sur le transport dans les TBH : [Chen89b,Nottenburg90,Hu92,Laskar93,Baquedano94,Yang95,Ishibashi01,Blayac02].

Notons des travaux récents sur la vitesse au collecteur [Rohner02,Rohner03,Dahlstrom04,Liu04] (cf. 1.C.3).

L’épitaxie peut donc, d’aprés ci-dessus, jouer un réle important sur tc : en cas de jonction np

ne coincidant pas avec I'hétérojonction EB, ou sur le lissage de I'hétérojonction BC.

La structure horizontale n’a a priori pas d’effet sur tc — sauf dans un TBH a collecteur Schottky

(i.e. collection des électrons en vallées latérales) [Matine96a,Demichel01,Sicault01] (voir aussi [Dahlstrém04]).

Bilan sur les temps caractéristiques dans un TBH

De ce qui précede, retenons que les temps de transit de base 15 et de collecteur 1c dépendent
de la structure verticale, les temps de charge aux jonctions émetteur-base tgg et base-collecteur tgc
étant tributaires de la structure horizontale (et de la structure verticale pour un dTBH, via le lissage de
I’hétérojonction base-collecteur). L'influence de I'épitaxie est plus ou moins importante pour tous, en
particulier si il y a risque de diffusion du dopant p dans I'émetteur a une hétérojonction EB abrupte : un

tel décalage de la jonction np est délétére puisqu’il accroit tgg, tgc et 1c — et modifie 1g.
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Evaluer l'importance relative des temps caractéristiques est délicat, vu le nombre de
parameétres : structure verticale avec par exemple un collecteur fin pour la montée en fréquence ou
épais pour la tenue en tension, structure horizontale, circuits équivalents pour extraire ces temps...
(voir par exemple [Caffin96,Matsuoka96,Demichel01,Rohner02,Hafez04]). Nous avons rassemblé ci-dessous
au tableau l.a des données mentionnées sur des TBH définis dans un objectif fréquentiel : il s’agit de
dTBH type de 1995 et 2002, tandis que les sTBH sont illustrés par le premier sTBH sub-picoseconde
(i.e. tec ~ 0,97ps) et I'état de 'art actuel sur F1. Notons que le temps de transit « forward » t¢ = 15+ 1¢
représente invariablement plus de 50% de tgc, sans doute du fait des progrés simultanés en structure

horizontale et verticale. Kahn et al. proposent une méthode pour séparer 13 et t¢c dans tr [Kahn03].

Tableau l.a : Données sur I'importance relative des différents temps caractéristiques dans tec

Base | Collec- Ses Performances Tec | ettc | tes tac
InG?As - tgur Fr @ Vce

(p) (“) | (pm?) | lcoudc + (gainpP) (ps) | (%tec) | (%tec) | (%tec)
& NTT 45 nm 4 ym? 228GHz @ 1,2V 0 0 0
S| 1995 280nm | " , 0,70 64% | 17% | 19%
Qg [Yama.95] (Zn:3,5) 08x~5| “lc=7TmA(B~35) 0,45ps | 0,12ps | 0,13ps
N
£
T NTT 20 nm 24um?| 351 GHz@ 1,3V % | 18% | 229
Q| 2002 150 nm g 0,45 55% | 18% %
T | [Ida02] (C:6) 0,8x3 | 667 kA/em? (8 ~30) 0,25ps | 0,08ps | 0,10ps
Q| AT&T 50 nm 13um? | 165GHz @ 1,3V 51% | 29% | 20%
o 1989 300 nm . 0,97
S:D [Chen89a] (Be:10) 3,6x3,6 | "lc=20mA (p~45) 0,50ps | 0,28ps | 0,19ps
x
RS
I | UIUC 20 nm 2 pym2 550 GHz @ 1,3 V 0 0 0
@ 2004 65 nm M 0,29 72% | 2% | 26%
» | [Hafez04] (C:6) 0,25x8 | 1950 kA/cm? (B ~75) 021ps | 5fs | 77fs

! Dopage px1019 cm™: béryllium Be, carbone C ou zinc Zn 24TBH : InP + lissage de I'hétérojonction BC
La surface Sgc n’est pas précisée. * avec : Sgc = 7x11 um? = Jc ~ 26 kKA/cm?

En résumé, pour la configuration retenue de TBH a hétérojonction émetteur-base abrupte en

régime normal direct — i.e. forte injection : ng ~ 1et Igg ~ Ic — I'expression du temps de traversée est :

/’7— Effet de structure horizontale

tec =teg + 18 ttgc t ¢ = reCes + w8 + (RE+Rc+re)Csc + tC

Effet de structure verticale —u

& TEC

(e +1c) + [KkT/(qlc)] (Ces+ Csc) + (Re+Rc) Cae

Une fréquence de transition Fr=(2rn . tec) " d’environ 160GHz correspond & un temps tec ~ 1ps.
La fréquence maximale d’oscillation Fyax = ( FT/ 8t RgCsc )% dépend de Fr tout en étant sensible

a RgCpgc : F1 évalue plutét la structure verticale et son épitaxie, Fpax la structure horizontale [lda03].
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1.C.3 — Courbes caractéristiques en fonctionnement hyperfréquence

La figure 1.13a ci-dessous illustre les courbes d’évolution de gain en fonction de la fréquence.
Les gains hy; et UG (i.e. Mason’s Unilateral Gain) sont systématiquement représentés.
Les gains h,; et UG ménent respectivement a F; et Fyax — valeurs extrapolées selon une

pente théorique de décroissance des gains de (-20dB)/décade, i.e. (-6dB)/octave [H092,Fujihara01].

Les deux autres gains représentées sont liées et sont des facteurs de mérite définis selon des
criteres plus « circuit » [Matsuoka96,Rodwell01]. 1l s’agit du gain MSG (Maximum Stable Gain) dont la
pente théorique est de (-10dB)/décade tant que le facteur de stabilité K est inférieur a l'unité, et qui

devient ensuite le MAG (Maximum Available Gain), en diminuant alors comme les gains h,; et UG.

Pour les expressions et mesures de gains h,1, UG et MSG/MAG : cf. [Caffin96,Demichel01,Kahn04].

40 P 4 400 T
: ' < UG J, =667 kAjem® : Vo = 1,.3 v ;

30 . 300 f=- oo ] o i \\\ .-
— "h'r - ]
[ea] I r 1
i} o | ]

20 = 2004 : : -
6% — Y/ —e—f (B20-HBT)

[ NTTZOOZ ; . o : —=—f (B20-HBT D ]
| | NTT2002| | ™ T (B30-HET)
0 . i R 0 [ l , P A I
1 10 100 Q 200 400 600 800
Frequency (GHz) Collector current density, J, (kAfcm?)

Figures .13 : Courbes de gain en fonction de la fréquence ( figure |.13a — gauche ) et évolutions des

fréquences Fr et Fyyax en fonction de la densité de courant Jc ( figure 1.13b — droite ) ( d’apres [lda02] )

La raison de I'extrapolation de Fr et Fyax est d’ordre pratique : les performances fréquentielles
des transistors sont caractérisées sur des analyseurs de réseaux, dont la technologie est logiguement
moins rapide que celle sensée la remplacer. Les configurations actuelles les plus performantes ne

peuvent tester les TBH que jusqu’a des fréquences réelles comprises entre 140 et 220 GHz.

Dans ces conditions, certains résultats sont sujets a caution. L’exemple le plus frappant
concerne — les auteurs le reconnaissent eux-mémes — les « Transferred-Substrate HBT » de UCSB :
la fréquence Fyax ~ 1080GHz est extrapolée a 110GHz, sur prés de 10 décades [Rodwell00,Rodwell01].

Une controverse a par ailleurs récemment éclaté sur la pente d’extrapolation : une modulation
de vitesse électronique au collecteur entrainerait un phénomeéne de résonance, d’ou une pente plus
pénalisante de (-40dB)/décade [Rohner01,Willén01,Rohner02,Willén02,Hafez03c,Hafez03d,Rohner03][Urteaga03].

Certaines courbes de gain UG soutiennent cette hypothése d’'une pente doublée [Yu03,Hussain04].
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Des méthodes alternatives basées sur des mesures impulsionnelles par échantillonnage
électrique ou électro-optique sont a I'étude. Cette seconde solution est en cours de développement au
sein de notre équipe : I'impulsion optique d’un laser fs (i.e. largeur a mi-hauteur d’'un pulse ~ 150fs)
est transformée par photoconduction ultrarapide en impulsion électrique sub-picoseconde, et envoyée
dans le TBH via des lignes de transmission réalisées lors du process technologique. On étudie alors,
par un effet électro-optique, la réponse impulsionnelle du transistor a I'aide d’'une seconde impulsion
optique, en retard variable par rapport a la premiére. Au final, il est en principe possible de tester des

dispositifs jusqu’a une fréquence de ~2THz, en se passant de pointes hyperfréquences [Desplanque03].

Les courbes de gains avec la fréquence sont complétées par celles ( Fr, Fuax ) = f ( Jc )
d’évolution des fréquences de coupure avec la densité Jc de courant au collecteur (cf. figures 1.13b).

Nous retrouvons la nécessité d’une forte densité de courant dans un TBH pour maximiser les
performances fréquentielles, en réduisant les temps de charge aux jonctions tgg et tgc — et donc tec.
Les valeurs maximales de Ft et Fyax ne sont cependant pas mesurées aux densités de courant les
plus élevées [Griffith05]. C’est le cas ici puisque les auteurs de I'article d’'ou sont tirées ces courbes
mentionnent des densités Jc supérieures au MA/cm? — grace notamment aux dimensions d’émetteur
réduites a 0,8x3um? — avec un pic sur Fr a 351GHz pour une densité Jc de « seulement » 667kA/cm?.

Il existe en effet un niveau de courant limite au-dela duquel le fonctionnement du TBH est

dégradé, régime de forte injection ou se manifestent plusieurs effets limitatifs présentés ci-dessous.

1.C.4 — Effets limitatifs en régime de forte injection

Le fonctionnement du TBH en régime de forte injection est dégradé par des limitations d’ordre

thermique — non évoquées ici, voir [Dhondt97] — et d’ordre électronique, dans la base et le collecteur.

La principale limitation se situe ici au collecteur par I'effet Kirk — lorsque la densité d’électrons
qui y est injectée égale celle des charges ionisées. Ceci y entraine une inversion du champ électrique,
avec déplacement de la zone de charge d’espace de la jonction de la base vers le collecteur [Kahn03].
La hausse de la largeur effective de base (« base pushout »), donc de lrec vor B, réduit le gain f [Kirk62].

Considérant I'effet Kirk par rapport a ce que nous avons vu précédemment, nous constatons :

e qu'il est retardé par hausse du dopage collecteur [Ida03] — en opposition au choix de le minimiser
pour améliorer la déplétion, retarder le claquage (i.e. hausse de BV¢gp) et minimiser Cgc (i.€. tac),

e qu’il s'oppose a l'effet Early — ou la base s’amincit par hausse de |Vg¢| avec hausse du gain B,

e qu’il dépend de la vitesse électronique (i.e. délai d’« évacuation » des porteurs) [Houston00] mais,

o qu'il accroit tg + 1c — part majoritaire de tec : |A( tettc )| > |A( teg+se )|- Ainsi, Fr et Fyax diminuent

malgré la hausse de Jc # B Ig avec celle de la commande Ig (i.e. Alg peu efficaces car  diminue).

Les deux derniers points illustrent I'interaction complexe entre densité D et énergie E des électrons.
L’effet Kirk précéde le claquage du TBH (E) et est précédé d'un effet apparenté dans les dTBH : le
« retour » du blocage a I'hétérojonction BC, méme optimisée, par hausse de I (D) [Tiwari88a,Blayac02].

L’effet Kirk dépendrait aussi de la différence entre la surface des jonctions EB et BC (D) [Dahlstrom04].

38



Chapitre | — Le Transistor Bipolaire a Hétérojonction : principe de fonctionnement et liens avec I'épitaxie

En fonctionnement statique, I'effet Kirk se manifeste sur le diagramme de Gummel a forte Vge
par la hausse de Ig et la baisse de Ic — d’ou une chute de la courbe de gain = f (I¢) a fort courant Ic.

L’effet Kirk se manifeste aussi sur le réseau Ic (Vcg) — comme illustré figure 1.14 ci-dessous.
En montage émetteur commun, la polarisation Vge et la densité de courant injecté dans le TBH en

fonction de V¢ sont limitées par le potentiel de base, i.e. le courant de commande de base. Ainsi :

( échauffement )
1200 === 'r T T ) e  Courant de commande I : trop élevé
! g1~ : Emitter size =0.8x 3 um 1 /—> Effet Kirk : compression du gain B et 1 7
1000 SRR step = 100 pA.
5 L R : — Jc maximale mais Ft et F yax en baisse
| '—--.._; : [

)
<
=
-
= 800 s B20-HBT |7 . )
s 667k f | J— Bao-HET | 1 e+ Courant de commande Is : « adapté »
L 600 R ToT : F] — Jc # Pls élevée a B maximum et tec minimum
E 400 imm|mmm - NTT2002 Do — Fréquences Fr et Fmax maximales
E ! ] — Effet Early compensé par effet thermique
E‘ 20{: - » 3 v R .-.?._....-\.\_.; \
E i : E— . e  Courant de commande Ig : trop faible
S ol i Nt 1/ 5 Effet Early : Jc (faible) 7 avec Ve
0 11,3 2 3 4 5

Collector-emitter voltage, VCE (V)

Figure 1.14 : Réseaux Ic ( Vce ) correspondants aux courbes des figures .13 ( d’aprés [lda02] )

En fonctionnement hyperfréquence, I'effet Kirk se manifeste par la décroissance a forte densité de

courant collecteur J¢ sur les courbes ( Fr, Fyax ) = f ( J¢ ) (cf. figures 1.13b ci avant).

D’autres effets peuvent se produire en régime de forte injection dans la base pour la méme

raison, i.e. lorsque la densité d’'électrons injectés atteint le niveau de dopage p. Il s’agit de [Dhondt97] :

e L'effet Webster de hausse du courant lyec voi B qui entraine la baisse du gain B a fort I [Webster54].

o L’effet de défocalisation sous forte polarisation Vge : celle-ci peut ne plus étre homogene dans le

plan des jonctions, d’ou injection préférentielle en périphérie d’émetteur (TBH multi-doigt) [Rey74].

La taille des TBH a objectif fréquentiel et le dopage p++ de leur base rendent ces effets négligeables.

En résumé, l'étude des performances fréquentielles a permis de souligner, grdce a une
présentation succincte des différentes approches sur la structure horizontale sur TBH IlI-V, I'égale
importance et les liens étroits entre la structure verticale (cf. I.A) et cette structure horizontale.

Ceci transparait également a travers I'étude des temps de charge et de transit, qui montre de
plus le réle de I'épitaxie lorsque le dopant p tend a diffuser hors de la base. Le décalage de la jonction
np dans I'émetteur a une hétérojonction émetteur-base abrupte a des effets néfaste. Ce risque existe
dans nos TBH, et justifie I'optimisation en épitaxie et sur I'espaceur présentée au chapitre V.

A premiere vue, les performances fréquentielles sont augmentées en réduisant les épaisseurs
en structure verticale (i.e. temps de transit 1g et 1¢) — ainsi que les dimensions en structure horizontale
pour renforcer la densité de courant dans le TBH (i.e. temps de charge tgg et tgc). Retenons toutefois
que la structure verticale peut aussi modifier les temps de transit via le transport électronique de base

et de collecteur, et que les fréquences maximales ne sont pas obtenues a Jc maximale (i.e. effet Kirk).
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I.D — Les matériaux pour TBH rapides : choix du systéeme InP/Iny 53Gap 47AS

Jusqu’a présent nous avons défini une structure active de TBH dans un objectif fréquentiel,
puis présenté son fonctionnement statique et hyperfréquence — en montrant le réle des structures
verticale et horizontale, ainsi que I'importance que peut avoir I'épitaxie. Nous n’avons cependant que

ponctuellement évoqué la nature des matériaux employés, point que nous abordons dorénavant.

Nous présentons les composés IlI-V et les associations — ou systemes — envisageables pour
réaliser cette structure TBH. Nous précisons leurs propriétés électroniques, qui nous guident dans la
sélection des matériaux de base, puis d’émetteur et enfin de collecteur. Parmi les possibilités qui nous
sont accessibles en épitaxie, les TBH InP/Inys3Gag47As sont les plus indiqués dans un objectif

fréquentiel. Nous concluons ce chapitre par un état de I'art en terme de performances fréquentielles.

1.D.1 — Matériaux semi-conducteurs pour la réalisation de TBH

Structure cristalline et dopages des composés llI-V

Les semiconducteurs IlI-V cristallisent en structure zinc-blende’ (notée par la suite llI-V cfc)
constituée de deux réseaux cubiques face centrée (cfc) décalés d'un quart de la diagonale principale
(figures 1.15 ci-dessous). L’'un de ces réseaux est formé d’éléments de la colonne IlIB (i.e. aluminium,
gallium ou indium) de la classification périodique, I'autre d’éléments de la colonne VB (i.e. phosphore,
arsenic ou antimoine). Le silicium a une structure diamant, de méme que le SiGe avec des atomes de

silicium exclusivement liés a des atomes de germanium et réciproquement.

Oms Q vB [ uB mB VB VB VIiB
?M‘; Bore® Carbone Azote Oxygene
° B 5| cC 6 | N 7| 0 8
II\\/I/lagneS|u1r;1 Aluminium Silicium Phosphore Soufre
9 Al 13 | Si 14 | P 15 | S 16
Zinc Gallium Germanium Arsenic Sélénium
Zn 30 | Ga 31 | Ge 32 | As 33 | Se 34
Cadnium Indium Etain Antimoine Tellure
Cd 48 | In 49 | Sn 50 | Sb 51 | Te 52

Figures 1.15 : Structure zinc-blende ( gauche ) et extrait de la classification périodique ( droite )

avec éléments usuels lll, V et dopants ( gris foncé et gris clair ) dont ceux ici utilisés ( soulignés )

" Les nitrures AIN, GaN et InN cristallisent aussi — et principalement — selon la structure hexagonale wurtzite.
8 e bore a été essayé pour doper GaAs [Tischler92,Hoke93,Dumont03]. Le thallium (colonne IlIB, sous In) est étudié

en optoélectronique & A ~ 1-10pm sur InP [Ayabe00,Sanchez00,Regreny02,Fujiwara03,Sibai03,Imada04,Asahi04,Beneyton04].
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Dans les trois cas — IlI-V, SiGe et Si — chaque atome du réseau posséde en moyenne quatre
électrons externes, et se trouve en coordination tétraédrique avec ses plus proches voisins. Les IlI-V
se distinguent par le caractére partiellement ionique de ces liaisons, entre cations (lll) et anions (V).
Ceci explique certaines de leurs propriétés spécifiques, telles que la relaxation d’énergie électronique
par I'’émission de phonons longitudinaux optiques (cf. .A.2), ou encore I'existence de deux familles de

Misfit Dislocations mixtes a 60° (i.e. MD a et ) dans les buffers métamorphiques (cf. [1.B.1).

Dans un alliage IlI-V cfc® le silicium est utilisé pour le dopage n: c'est le donneur le plus
courant pour les arséniures et phosphures, toutes méthodes de croissance confondues.

Le silicium présente toutefois, comme tout élément IV dans les IlI-V cfc, un caractére
amphotére : a partir d’'une concentration donnée, il ne se substitue plus seulement aux éléments Ill en
tant que donneur, mais également aux éléments V en tant qu’accepteur (i.e. compensation n-p).

L’incorporation et le dopage Si dépendent des éléments lll, des éléments V et de I'orientation
de la surface (i.e. configuration atomique et reconstruction de surface) : le niveau maximal de dopage
varie donc d’'un matériau arsénié ou phosphoré a l'autre. Ainsi le silicium permet d’atteindre les 1x10%°
électrons par cm® sur Ing53Gag47As ou InP [Radhakrishnan99], mais devient un accepteur dans les
antimoniures : le Si est un dopant p pour AISb, GaSb... le dopage n étant obtenu par du tellure
(colonne VIB) via une cellule d’effusion de GaTe [Bennett03,Kroemer04]. Signalons de méme I'épitaxie
sur substrat GaAs (311)A de TBH npn AlGaAs/GaAs utilisant le silicium pour seul dopant, les
conditions d’épitaxie contrélant sa substitution 11l ou V sur cette surface [Li91,Li93,Agawa94,Vaccaro01].

D’autres éléments IV testés en dopage n sont moins satisfaisants. Le caractére amphotére du
germanium est trés marqué. L'étain dope n (i.e. incorporation préférentielle en substitutionnel Ill) mais

s’accumule en front de croissance par ségrégation [Alexandre80,Harmand88,Hamm89,PanishP131].

Pour le dopage p des llI-V cfc, le carbone est un autre élément IV qui s’est — a 'image du
silicium — imposé face au dopant « historique » de la MBE (béryllium) et de la MOVCD/MOVPE (zinc).
D’autres alternatives ont été abandonnées au début des années 80, en raison d'un coefficient de
collage insuffisant (magnésium, cadmium), d’un niveau trop profond (colonne VIIA : manganése Mn).
L'utilisation d’éléments IV (Si, Ge et Sn) en stabilisation Il (cf. Ill.LA) pour doper p par incorporation
substitutionnelle en site V est peu pratique [llegems77,Cheng81,Alexandre95]. Nous reviendrons sur le

dopage Be et C au chapitre V, en présentant nos résultats sur le dopage béryllium de I'lng 53Gag 47AS.

Concluons en précisant que le terme « composé IlI-V » englobe non seulement les alliages
binaires 11I-V mais aussi les nombreuses possibilités d'alliages ternaires : (lIa(INgV ou (V)1(V)2,
quaternaires : (I1Na(IINs(1NcV, (HNA(IIN&(V)1(V)2 ou (IINa(V)1(V)2(V)s, etc... ou les différents cations Il et
anions V se répartissent sur les sites de leurs sous-réseaux respectifs. Les conditions de croissance
doivent alors favoriser I'incorporation équivalente des éléments (i.e. risque de ségrégation [Dehaese97])
puis une occupation aléatoire des sous-réseaux lll et V (i.e. risque de démixtion d’alliage ou de mise

en ordre selon une structure a périodicité multiple, par exemple de type CuPt [Schuler98]).

® Nous excluons dorénavant les nitrures. En croissance, dopage : voir [Grandjean99,Pankove99].
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Diagramme ( Eg ) = f ( paramétre de maille a ) des systémes llI-V

Le diagramme de la figure 1.16 ci-dessous confirme la grande liberté offerte en ingénierie de

bandes par les ensembles d’alliages IlI-V — « filiéres » P, As et Sb — par rapport au systéme Si/SiGe.

2.8 | [ —
| | foF=] o] o] (=Te] QUE—— gap indirect

a - O..., I I 1
} o. I | |1 Sur GaAs ( 5.6533 A)
GaP """""" N I : : : In049Ga051P
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Figure 1.16 : Diagramme ( gap Eg en eV ) = f ( paramétre de maille a en A )

Les points représentent des alliages binaires IlI-V, les courbes des alliages ternaires 11-V [lll-Vsreview].

L’élaboration des alliages IlI-V est toutefois tributaire de celle des substrats : les possibilités
en paramétre de maille sont donc restreintes. Les gammes de composition et de gap sont néanmoins
relativement étendues, selon les axes verticaux a I'aplomb de GaAs et InP qui sont les substrats

utilisés en industrie — ou GaP, InAs et GaSb, substrats disponibles en surface et/ou qualité moindres.

La croissance pseudomorphique permet I'épitaxie d’alliages en léger désaccord de paramétre

de maille par rapport au substrat. La couche est sous contrainte extensive ou compressive, mais son
paramétre dans le plan de croissance est celui du substrat par déformation élastique de sa maille tant
que I'on n’excéde pas I'« épaisseur critique ». Au-dela sont activés des mécanismes de relaxation de
la contrainte emmagasinée, qui dégradent les propriétés électriques et optiques du matériau : rugosité

en surface, relaxation plastique par génération de dislocations en volume (cf. IlLA.1).

La croissance métamorphique consiste a provoquer puis a maitriser les mécanismes de

relaxation plastique dans une couche tampon — le buffer — destinée a rattraper I'écart de parametre de
maille dans sa partie basse, tout en contenant les défauts dus au processus de relaxation plastique.
Le haut du buffer doit apparaitre pour les couches composant tel un substrat virtuel, avec ses qualités
(i.e. surface lisse, aucun défaut susceptible de se propager, isolation électrique, conductivité thermique)
mais sans ses limites — notamment en paramétre de maille : la croissance métamorphique permet,

dans I'absolu, I'accés a toute I'étendue de composition et de gap promise par les IlI-V cfc.
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Les deux tiers de nos travaux ont porté sur le développement de tels buffers métamorphiques
GaAs — InP. Le but premier a été ici pragmatique : épitaxier des structures en accord de maille sur
InP sans substrats InP, chers, fragiles et indisponibles au-dela de 4 pouces de diamétre. Les substrats
GaAs sont l'alternative « naturelle » car moins colteux, plus robustes et utilisés dans les process
industriels 6 pouces (~150mm). Dans cette optique, le colt d’épitaxie du buffer doit &tre minimisé.

La théorie de la croissance métamorphique dans un cadre général est I'objet du chapitre II.

Notre démarche expérimentale et nos résultats sur buffers GaAs — InP sont présentés au chapitre IV.

Les différents systemes de matériaux IllI-V pour TBH

Nous constatons figure .16 qu’il existe plusieurs systémes IlI-V sur chacun des principaux

substrats pour réaliser des TBH. Ces systémes sont énumérés ci-dessous au tableau |.b :

Tableau I.b : Systemes IlI-V et Si/SiGe possibles pour réaliser des TBH sur substrat GaAs, InP ou Si

Substrat Emetteur Base Collecteur (sTBH/dTBH ) Stade de Développement
AlGaAs GaAs GaAs AlGaAs Production ( ~ 1990 )
GaAs Ing.49GaP GaAs Ing.49GaP Production (“‘ 1995)
GaAs « GINA » « GINA » GaAs Recherche
Ing 52AlAS Ino.s3GaAs Ing 53GaAs Ing 50AlAS Production ( ~ 1990)
InP InP ' Ing.53GaAs InP Production ( ~ 1995 )
InP GaAsp51Sb | GaAsps1Sb InP Pré-production [Yi03 HZhu04]
Silicium Si SixGe1-x Si - Production ( ~ 2000 )

C’est sur substrat GaAs qu’ont été réalisés les premiers TBH, en AlxGa;.xAs/GaAs [Dumke72]
pour des raisons technologiques : possibilité de croissance en LPE (cf. lllLA.1), disponibilité de
substrat, proximité des paramétres de maille de GaAs et AlAs... Actuellement, les TBH AlGaAs/GaAs
de premiére (dopage Be ou Zn) et seconde génération (dopage C) sont remplacés par les TBH
Ing49Gag51P/GaAs, par exemple pour I'amplification dans les téléphones mobiles [Mondry85,Savary01] :
le dopage C et la sélectivité As-P fiabilise I'épitaxie et la gravure Emetteur-Base (i.e. gain B uniforme,
cf. lec surf8), POINts cruciaux quand on produit ~2000 wafers GaAs 6" par semaine (Motorola [Savary01]).

C’est aussi sur GaAs que sont étudiés les matériaux « GINA » : le GalnNAs est obtenu par
ajout simultané d’indium et d’azote (1-5%) dans GaAs, d’ou diminution du gap a parametre de maille
constant par effets de tailles antagonistes [Li00]. Les longueurs d’onde 1,3/1,55um (cf. lllLA.1) étant
atteintes, ces alliages autorisent une filiere optoélectronique sur GaAs avec des TBH GaAs/GalnNAs
et GaAs/GaAsSbN a faible gap de base (consommation) [Kondow96,Harris03,Shimizu03][Monier00,Welser00].

Sur substrat InP, des hétérostructures phosphorées (i.e. phototransistor, TBH) sont obtenues
en LPE au début des années 1980 [Tabatabaie-Alavi79,Kanbe84,Su85]. Ce sont toutefois les TBH arséniés
INg.52Alp 48AS/INg 53Gag 47As qui se développent [Malik83], vu les problemes de source P (cf. lIlLA.1).

Les TBH InP/Ing53Gag 47As ne deviennent courants qu’a partir du milieu des années 1980,
notamment grace a I'Epitaxie par Jets Moléculaires a Sources Gazeuses (GSMBE) [Nottenburg86a].

La derniére évolution sur TBH InP remonte a une dizaine d’années, avec I'utilisation d’une
base en GaAsg 51Sby 49 [Bhat96,McDermott96,Matine98b,Bolognesi99,Dvorak01,XZhu03,Yi03,HZhu04,XZhu04].
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Nous avons mentionné la filiere majeure du silicium via le TBH Si/SiGe — bien que la structure

soit nécessairement pseudomorphique, a base SixGe,.x en contrainte compressive sur le substrat Si :
la composition en Ge augmente graduellement de I'’émetteur au collecteur pour obtenir simultanément
une hétérojonction EB Si/SiGe et un pseudo-champ électrique d’accélération des porteurs [Houston00].
Une telle structure convient bien a un TBH « hautes fréquences », car seuls des sTBH Si/SiGe sont
réalisables : I'épaisseur critique du SiGe n’est compatible qu'avec une base fine, et exclue un
collecteur SiGe qui dépasserait le seuil de relaxation plastique. Vu les propriétés du Si, la tension de

claquage et la tenue en puissance des TBH Si/SiGe sont faibles (i.e. BVcgg ~ 1-2V [Freeman(03,Rieh03]).

Signalons enfin que l'actuelle demande de transistors opérant a hautes fréquences sous faible
consommation renforce I'attrait des matériaux a haute mobilité (i.e. taux d’In élevé) et faible gap, dans

la filiere dite « 6.1A » sur substrat InAs ou GaSb [Bergman03,Heyn03]. Les antimoniures permettent

notamment de réaliser des hétérojonctions a décalages de bande de conduction (BdC) et bande de
valence (BdV) spécifiques. Par rapport au diagramme de bandes dit de « type | » de la figure 1.1, il est
possible d’obtenir des structures dites de « type Il » ou a « stagerred gap » (i.e. avec deux alliages 1
et 2: BdC1 > BdC2, BdV1 > BdV2 et BdV1< BdC2) ou a « broken gap » (i.e. BdV1 > BdC2)
[Dvorak00,Johnson00,Matine00,Bolognesi01,Bolognesi02,Kroemer04]. Leur développement risque toutefois d’étre
freiné par les substrats INnAs et GaSb : au-dela de leur taille actuellement réduite, leur résistivité
intrinséque est trés faible, inférieure d’'un facteur 10% & 10° a celle de Si, InP ou GaAs a 300K

[Sumitomo00]. Ceci nécessite un buffer métamorphique ou un transfert de substrat post croissance.

1.D.2 — Choix du systéme InP/In, 5:Ga, 4;7As pour TBH rapides

Parmi les systemes envisageables pour TBH, nous avions la possibilité d’épitaxier en GSMBE
des hétérostructures AlxyGa;.xAs/GaAs et Ing.9Gags:1P/GaAs sur GaAs, ou Ing s:Alp 48AS/INg 53Gag 47AS

et InP/Ing 53Gag 47AS sur InP — systéme pour lequel nous avons opté, choix que nous allons justifier.

Données sur les alliages llI-V en accord de maille sur GaAs et InP

Le tableau l.c ci aprés rassemble les données nécessaires pour le choix des matériaux,
principalement de base et de collecteur — avec mention du systeme Si/SiGe pour comparaison. |l est

complété par le tableau I.d pour le choix de I'hétérojonction émetteur-base. Ces données sont :

e le paramétre de maille a (angstroms A) et I'énergie de bande interdite ou gap Eg (eV),

e la masse effective des électrons me- (en mg avec : masse électronique mgy = 9,11 107 kg),
e les masses effectives des trous lourds mpn+ et des trous I1égers mip+ (€n my),

e la mobilité électronique e- et de trous pp+ dans les matériaux intrinséques (cm?/Vs),

e la vitesse électronique de drift maximale vgrit max (cm/s) (si non référencée : figures 1.17),
e lavitesse électronique de drift a saturation vsat (cm/s) sous un champ de 10° V/cm (idem),

e et la vitesse de recombinaison électron-trou vrec surf €n surface (de base extrinséque).
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Tableau I.c : Données sur les systémes de matériaux sur substrats GaAs, InP et Si ( T = 300K )

Pour la base ( B ) ou le collecteur ( C ), les compositions des alliages ternaires sont Alp.s0Gao.70AS ou Inp 49Gag.51P
sur GaAs, Inp.53Gap.47As ou Ing.s52Alp.48AS sur InP. Dans AlxGai1.xAs, 30% d’Al limite la densité de centres

profonds « DX » et les courants de recombinaison associés [Houston00]. Sur Si, la composition est Sip.75Geg.2s.

Substrat GaAs Substrat InP Substrat Si

GaAs | AlGaAs | InGaP | InGaAs | InAlAs | InP SiGe Si

B/C C B/C C B C
a 5,6533 5,6556 5,6533 5,8687 54848 | 54310
Eg 14201 | 18611 | 19201 | o761 [ 14801 | 135[1] | 1,00[21 | 1,10[2]

M. 0,067 [1] 0,042 [1] 0,077 [1] *13]
Mips 0,49 [1] 0,50 [1] 0,64 [1] 0,53 [3]
Mips 0,08 [1] 0,05 [1] 0,12 [1] 0,16 [3]
Ue. 8500 [1] | ~2800 [4] | ~2500 [5] | 13800 [1] | 4500([6] | 4600 [1] | 2000 [2] | 1300 [3]
Uns 400[1] | ~150 [4] 200 [7] 150 [1] 480 [3]
Varttmax | 1,8.107 1,010 [5] | 2,5.10 2,3.10" |1,0.10"[8] | 1,0.10
Viat 0,7.10" |0,9.10"[21|0,7.10"[21 | 0,6.10" 0,7.10" 1,0.10°

[ Viecsur | 10°[9] | | [ 10°[9 | [ 10°9] | [ ~10110] |

* Si : gap indirect : masses effectives longitudinale et transverse, mie- = 0,92mg et mre- = 0,19mp
Références bibliographiques du tableau I.c : [1=JalaliP405] [2=Delage01] [3=MathieuP037&P069] [4=Saxena81]
[5=Schuler98] [6=Bhattacharya96] [7=Novak89] [8=Morgan91] [9=cf. .B.1] [10=Nottenburg88] ( voir aussi [NSM] )

Le parametre de maille des alliages ternaires doit étre celui du substrat, ce qui fixe les

compositions. Pour les déterminer, nous utilisons une interpolation linéaire dite « loi de Végard »10,

avec par exemple pour InxGa;xAs : a (InxGai.xAs) = x . a (InAs) + (1-x) . a (GaAs)

Les valeurs de gap sont obtenues par la loi de Végard corrigée par unterme: (- ).-x.(1-x)
avec y constante de l'alliage 11l-V considéré. Pour ces Ill-V en accord de maille, elles correspondent a
des transitions directes entre extrema de BdC et de BdV, uniques et situés en I" (voir Ings3Gag 47As
figures 1.18 ci apres). Pour AlxGa;xAs, InxGaxP et InxAl,xAs, le gap devient indirect au-dela des

compositions de transition (i.e. Eg ~ 2eV) (cf. figure 1.16). Le gap de Si et SiGe est indirect.

Les masses effectives des porteurs — électrons me_, trous lourds « Heavy holes » myy. et trous

légers « Light holes » m,. — sont déterminées a partir des diagrammes de bandes ou mesurées
expérimentalement, par exemple par magnéto-transport (i.e. oscillations Shubnikov-deHaas).

Les masses effectives ne sont constantes et égales aux valeurs du tableau |.c qu’au voisinage
des extrema de bandes. La validité de cette approximation diminue avec I'accroissement de I'énergie
des porteurs, d’ou correction des valeurs via un coefficient o d’écart a la parabolicité.

Pour les alliages a gap direct qui nous intéressent, la masse effective des électrons est définie
par : me. = h?/ (d®E/dk?) avec k vecteur d’'onde de I'espace réciproque. Elle varie avec I'énergie selon :
m(E)=me (1+ 2a (E/EgQ) ). Cette situation est simple grace a I'unicité du minimum de bande de

conduction, synonyme de surface iso-énergétique sphérique (i.e. le vecteur d’'onde k est isotrope).

'% Des auteurs ont montré des déviations de ~10% pour différents alliages : voir par exemple [Ferrari01,Villaggi02].
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Pour les trous, les masses effectives de trous sont définies pareillement (avec inversion d’axe des

énergies) mais dédoublées : le minimum de bande de valence est certes unique, mais dégénéré.
Concrétement, les masses effectives'’ des porteurs sont inversement proportionnelles a la

courbure de bande et diminuent — tout comme la validité de I'approximation des bandes paraboliques

d’ailleurs — avec le gap des matériaux, par augmentation simultanée des courbures en I' [MathieuP034].

La mobilité des porteurs dans les matériaux intrinséques — mobilité électronique .. et mobilité

des trous pp. — s’exprime par la relation: y = | gt / m |. Le paramétre t correspond au temps de
relaxation de chaque type de porteurs : il est défini comme la moitié de la durée entre deux collisions
[MathieuP068] et représente les interactions des électrons ou des trous avec les imperfections du cristal.

En conséquence, les valeurs rapportées dépendent fortement des conditions de croissance.

La vitesse électronique de dérive ou vitesse de drift vy dépend directement de la mobilité

électronique selon : v = y..E avec E le champ électrique appliqué. Ceci n’est valable qu’a faible champ
puisque la masse effective m,. augmente avec I'énergie des porteurs, i.e. la mobilité ye. diminue.
L’évolution de la vitesse électronique sous champ électrique vy est illustrée figure 1.17 ci-dessous a
gauche [Yang95] : vgi passe par un maximum puis se stabilise a vgy (i.e. transfert en vallée latérale,
voir tc en |.C.2). Nous avons ajouté I'évolution de la vitesse électronique en fonction d’'un gain

d’énergie électronique, par exemple au franchissement d’une hétérojonction EB abrupte (droite).

10° E InAs
~ - Ino.53Gao.a7As T=300 K — -
) - \ "o
§ i GaAs -« g 10
£ 7L InP T ‘©
= 10 E /), T »
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Figures 1.17 : Courbes de vitesse électronique de drift en fonction du champ électrique ( gauche ) et

de vitesse électronique en fonction de I'énergie électronique ( droite ) ( d’apres [JalaliP093] )

La vitesse de recombinaison en surface Ve suf @ €té discutée avec le courant | susg €n 1.B.1. Notons

que ce parametre expérimental est lié a 'arrangement des orbitales atomiques en surface (cf. [[I.A.3).

" Pour un gap indirect, on définit des masses effectives longitudinale mi.- et transverse mre. correspondant
respectivement — par exemple pour Si — a des dérivées selon k; (composante de k sur I'axe A) et k; (composante

de k dans le plan perpendiculaire a I'axe A) (premiére zone de Brillouin d’un cristal cubique rappelée figures 1.18).
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Sélection du matériau de base : Iny 53Gag 47AS

Dans un objectif fréquentiel, un TBH a base Ings53Gag 47As épitaxié sur InP est préférable a un
TBH a base GaAs épitaxié sur GaAs. Le gap d’Ings3Gag47As est plus faible d’'un facteur ~2, d’ou une
mobilité de porteurs pe. accrue de ~60% par rapport & GaAs et une vitesse vy, max des plus élevées.
La consommation est par ailleurs réduite (cf. figures 1.1), tandis que le caractére ternaire permet la
génération d’un pseudo-champ électrique via une gradualité en composition. Au final, tout fait de
I'lngs3Gag47As un choix apte a réduire le temps de transit tz et a favoriser le fonctionnement
hyperfréquence du TBH. Il existe toutefois une légére restriction : la mobilité des trous pn. mesurée
dans le matériau intrinséque est parmi les plus faibles alors que c’est un paramétre important puisqu’il
influe sur la résistance d’accés a la base Rg — donc sur la fréquence Fyax. Il reste a vérifier si un

transport hors équilibre est possible via une hétérojonction émetteur-base Ing 53Gag 47As abrupte.

Sélection du matériau d’émetteur via I’hétérojonction émetteur-base : InP

Ce dernier critere sur le transport électronique de base impose en fait le matériau d’émetteur :
la discontinuité de bande de conduction AEc entre I'émetteur et I'lng s3Gag 47As de base doit demeurer
inférieure au premier seuil de transfert en vallée latérale — AE. pour Ing 53Gag 47As d’aprées ci-dessous.
Simultanément, la discontinuité de bande de valence AEv doit étre la plus élevée possible pour
retarder l'injection de trous de la base dans I'émetteur — a dopage p de base et tension Vgg donnés.
Les données pour choisir le matériau d’émetteur avec une base en Ing53Gag47As sont au tableau 1.d

ci-dessous, avec mention des systémes sur GaAs et Si pour comparaison et illustration figures 1.18.

Tableau I.d et figures 1.18 : Discontinuités et seuils (eneV a T =300K) ([1][2] : cf. |.c ), diagramme

de bandes d’Ing 53Gag 47AS [Matine96b] et premiere zone de Birillouin d’un cristal cfc [MathieuP021]

Systéme E/B Ege Egp AEg AEc AEv AEr; B AErxB

AlGaAs / GaAs 1,86 [1] 0,44 0,28 64% | 0,16 36%

inGaP/GaAs | 19211 | "*2U 050 042 2a% | 038 76% | Yool | 05011

InAlAs / InGaAs 1,48 [1] 0,72 0,48 67% | 0,24 33%

inP/InGaAs | 1350 | 0701 059 [025 42% | 0.34 585 | >0 | 11511

Si/ SiGe 1,10 2] 1,00 2] 0,1 0,04 40% | 0,06 60% | gap indirect | gap indirect

Bande de Energie
conduction

|
0 k
MHh+
Bande de
I

valence MLpe kx
L (1,1,1) bord de T X (1,0,0) bord de K (1,1,0) bord de
zone sur A<111> (0,0,0) zone sur A <100> zone sur X <110>
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Les deux principales hétérojonctions avec une base en Ing53Gag 47As sont : InP/Ing 53Gag 47As
et Ing 50Alg.48As/INg 53Gag 47As. Ce second systéme est de prime abord le plus intéressant pour générer
un transport hors équilibre : le différentiel de gap est majoritairement reporté a la bande de conduction
(67%) avec un AEc = 0,48eV qui est presque le double de celui avec un émetteur InP (0,25eV), tout
en restant inférieur au seuil de transfert I' — L en vallée latérale dans I'lng 53Gag 47As (AEr. ~ 0,55ev).

Nous avons toutefois retenu le systeme InP/Ing 53Gag 47As pour les raisons ci-dessous.

Un TBH a émetteur en Ing 50Alp 46As présente en effet un « spike » plus marqué a la bande de
conduction : une polarisation supérieure est donc nécessaire pour permettre I'injection a la diode EB,
ce qui facilite I'injection de trous de la base vers I'émetteur, alors méme que AEv = 0,24eV est faible.

En ne considérant que I'hétérojonction émetteur-base, le systéme Ing50Alg 48AS/INg 53Gag 47AS
est donc plutdt pénalisant dans un objectif fréquentiel : il faut se résoudre soit a limiter le dopage de la
base [Jalali90a], soit & renoncer aux conditions de transport hors équilibre en lissant I'hétérojonction,
soit encore a limiter I'injection dans le composant et donc a augmenter les temps de charge tgg et tac.

Cette conclusion est encore plus fondée lorsque I'on considére le transport dans le reste du
TBH, en particulier dans le collecteur. Des simulations ont ainsi démontré qu’un lissage du « spike » a
60% du AEc initial — soit AEcjsss ~ 0,29eV — est préférable pour la montée en fréquences [Hu92].
L’hétérojonction Ing 5,Alg 48AS/INg 53Gag 47AS est également pénalisante en terme de gain B, de tensions
de seuil Vggon, d'offset Veeosset €t de claquage BVcgg par rapport au systéme InP/Ing s3Gag 47As [Yang95].

Et elle ne présente ni sélectivité de gravure As-P, ni possibilité d’« auto-passivation AsP » (cf. 1.B.1).

Le systéme InP/Ing53Gag 47As est donc un meilleur compromis, malgré son AEc = 0,25eV plus
faible mais quasiment égale au AEcss¢ ~ 0,29eV précédent. A la bande de valence, le AEv = 0,34eV
est en revanche plus important. La conjugaison d’un « spike » moins marqué (i.e. d’'une moindre
tension de polarisation pour un méme niveau d’injection) et d’'un blocage des trous plus efficace
permet dés lors d’augmenter le dopage de base, sans accroitre les temps de charge aux jonctions et
tout en préservant des conditions de transport hors équilibre dans la base proches des précédentes.
La vitesse des électrons de centre de vallées T" en transport vertical ne diminue que d’environ 15%
pour les AEc précités, en passant d’environ 1,17.10° & 1,03.10% cm/s (cf. figures 1.18 droite) [JalaliP094].
Les autres figures de mérite — gain B et tensions Vaeon, Vceofset € BVcgo — sont également améliorées.

Au final, le systeme InP/Ing 53Gag 47As est plus indiqué en performances statique et hyperfréquence.
Sélection du matériau de collecteur : Inyg53Gag 47As ou InP

Pour un sTBH, le collecteur en Ings3Gag 47As est intéressant pour sa mobilité électronique pe-
élevée et le transfert tardif des porteurs en vallée latérale : le premier seuil AEr_ est 'un des plus
élevés (0,55ev) avec celui d’InP (i.e. AE. = 0,61eV et AErx = 0,90eV [JalaliP405]). Le faible gap de
I'Ing s3Gag 47As pose toutefois probléme pour les tensions Veany (€n hausse [JalaliP270]) et de claquage
BVceo (en baisse). Les sTBH InP/Ing s3Gag47As opérent typiquement a Vcg = 1 a 5 V (cf. publications

de Hafez et al. ou [Yu04]) et sont utilisés dans des circuits « hautes fréquences » « faible puissance ».
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Le passage a une structure plus complexe, de type dTBH InP/Ing53Gag47As avec lissage de
I'hétérojonction base-collecteur, est nécessaire si I'on désire associer performances fréquentielles et
faible consommation a une tension de claquage BVcg et une tenue en puissance plus élevée.

Nous retrouvons pour cette seconde hétérojonction les deux possibilités précédentes. Nous
délaissons ici aussi I'lngs,Alg48As au profit de I'InP : la réduction d’'un facteur ~2 de la discontinuité
AEc entre la base en Ings3Gag47As et le collecteur — j.e. 0,48eV vs 0,25eV — facilite I'atténuation de
I'effet de blocage des électrons, pour une baisse de moins de 10% en gap (i.e. tension de claquage).

Les seuils de transfert en vallée latérale d’'InP et d'Ing 53Gag 47As sont par ailleurs comparables.

1.D.3 — Intervenants et état de I’art fréquentiel sur les TBH InP/In, s3Gay 47AS

Nous concluons ce chapitre en présentant figures 1.19 ci aprés des résultats récemment

rapportés sur des TBH InP/Ing 53Gag 47As développés pour maximiser les performances fréquentielles.

Nous avons donc opté pour des graphiques Fyax = f ( F1 ), présentation que I'on retrouve dans
[Dvorak00,Fujihara01,Bolognesi02,Godin02,Hafez03a,Yu04]. Notons aussi, selon I'objectif visé, des graphiques :
B =f(Fr)[SOKIm00], BVcgo = f ( Fr ) [Dvorak00,Schnyder00,Feng04], F+ = f (W) avec W¢ épaisseur du
collecteur [Feng04] et F1 = f ( Ic ) avec mesure a faible consommation (Ic ~ 1mA) [Sokolich01,Hafez03c].

Concernant I'utilisation des TBH, les applications digitales requiérent une valeur de Ft élevée,
tandis que les applications analogiques sont plus sensibles a Fyax [Delage01] : un TBH « polyvalent »
présente donc des valeurs Fr et Fyax élevées et proches, d’ou le rapport « D-type flip-flop speed »
(Fr-Fmax)/(Fr+Fmax) [Fujihara01,Hafez03a,Yu04]. Ce rapport obtenu sur TBH unitaire n’est toutefois qu’une
premiére indication : le taux de bascule « foggle rate » maximum de circuits « simples » (diviseurs) est
visiblement la figure de mérite « élémentaire » lorsque I'on passe a I'échelon « supérieur » de la
réalisation de circuits [Stanchina01][Oka98,Gutierrez-Aitken99,Gutierrez-Aitken01,Sokolich01,Jackel02].

Le premier graphique des figures 1.19 rassemble les résultats de laboratoires industriels sur
sTBH et dTBH InP/Ing53Gag 47AS, avec les éléments précisés par les auteurs en structure verticale et
horizontale, valeurs de gain B et de tension de claquage BVcgo. Notons que Ft et Fyax sont proches.

L’alternative du TBH Si/SiGe dans la filiére majeure silicium est aussi mentionnée pour comparaison.

Le second graphique suit la méme logique pour des résultats de laboratoires académiques.
Les alternatives aux TBH InP/Ing53Gag47As « E-up » « Triple Mésa » sont des TBH IlI-V cfc — mais a

base en GaAsg5:1Sbg49 Ou de type « C-up » a contact Schottky (cf. 1.C.1).

Le dernier graphique rassemble les meilleurs résultats fréquentiels pour des TBH I11I-V cfc sur
substrat GaAs. Ce sont des TBH InP/InGaAs métamorphiques épitaxiés sur buffer GaAs — InP, des
TBH InAlAs/InGaAs et InP/InGaAs épitaxiés sur InP puis transférés sur GaAs (cf. 1.C.1) et enfin des
TBH « naturels » sur substrat GaAs — InGaP/GaAs a base de 30nm dopée p =1x10%° cm™ (C) avec
double planarisation pour réduire Cpc [Oka98,0kal01] et AIGaAs/GaAs a base graduelle InGaAs —» GaAs

et reprise d’épitaxie de couches de GaAs p++ pour les contacts de base [Shimawaki95].

49



Chapitre | — Le Transistor Bipolaire a Hétérojonction : principe de fonctionnement et liens avec I'épitaxie

800

700

600

500

400

300

Fréquence Fyax ( GHz )

200

100

800

700

600

500

400

300

Fréquence Fyax ( GHz )

200

100

800

700

600

500

400

300

Fréquence Fuax ( GHz )

200

100

Laboratoires ® dHBT InP/InGaAs/InP * ( graphique selon Fyax N )
- . NTT mo-cvd/vpe 30+150/0,6 x5/26/4V [lda03]
Industriels HRL mbe 35+ 7 /0,25 x4 / 40 / 5V [Hussain04]
Vitesse + /0,4 x2/100/4V [He04]
HRL **  mbe (SiGe-like)33+100 / 0,35 x6 / 33/  [Chen04]
NEC mo-cvd/vpe 50+300/0,6 x4/50/6V [Fujihara01]
g Lucent mo-mbe 50+ /1,2 x7/29/10V [Yang02]
Alcatel mo-mbe 65+190/2,0 x10/ 45/ [Kahn03]
TRW mbe (E InAlAs) 40+300/ 1,5 x10/100/ 7V [Sawdai01]
o o O sHBT InP/InGaAs * ( graphique selon Fyux N )
° Sumitomo mbe 50+400/0,8 x5,8/40/? [Kotani03]
o * sk Alternative sur silicium ( sTBH Si/SiGe « ultime » )
IBM cvd E:0,12x2,5um?/ B ~ 3500/ 1,4V  [Rieh02+03]
100 200 300 400 500 600 *TBH Triple Mésa : Tg + Tc(nm )/ We x Le (pm? )/ B/ BVero
Fréquence Fr ( GHz) ** « TBH llI-V ~ SiGe » : sub-collecteur par substrat pré-implanté
Laboratoires ® dHBT InP/InGaAs/InP * ( graphique selon Fyax N )
o . . UCSB  mbe (IQE) 30+214 /0,6x4,3/ 36 / 5V [Ciriffith05]
Académiques ETHZ  mo-cvdivpe 50+560/1,2x 8 / 70 /+10V [Schnyder00]
UCSB ** mbe (SiGe-like)40+110/0,7x 8 /17 / 6V  [Scott04]
O sHBT InP/InGaAs * ( graphique selon Fuyax N )
¢ Postech mbe (IET) 40+250/0,25x8 /20 / 4V [Yu04]
uluc mbe 20+ 65 /0,25x 0,85 [Hafez04]
KAIST  mbe (DummyE)50+600 / 1,0x20 / 20 / 9V [MKim03]
uluc mbe 20+ 65 /0,25x8 /70 / 2V [Hafez04]
e} ° ETHZ  mo-cvd/vpe 50+400 [Jéckel02]
o ° sk Alternatives sur InP ( graphique selon Fyux N )
o o SFU mo-cvd/vpe B GaAsSb : dTBH type Il [Dvorak01]
LPN mbe (IEMN)  C-up (W) + E sous-gravé [Demichel01]
100 200 300 400 500 600 *TBH Triple Mésa : Tg + Tc(nm )/ We x Le (pm? )/ B/ BVceo
Fréquence Fr (GHz) ** « TBH llI-V ~ SiGe » : émetteur par reprise d’épitaxie
OO T T
Substrat GaAs dont ® TBH InP/InGaAs métamorphique sur GaAs ( Fyax N )
i ) T UCSB * dTBH buffer uniforme InP (mbe) [Griffith04]
TBH métamorphique UCSB * dTBH buffer uniforme InP (mbe) [Kim02d]
LPN **  sTBH buffer graduel InAlAs (mbe IEMN) [Lefebvre01]
O TBH transféré sur GaAs (mbe ) ( Fuyax N )
UCSB *** sTBH InAlAs/InGaAs ( Fuax ~ 1,08THz ) [Rodwell01]
o UCSB  sTBH InAlAs/InGaAs [Lee99]
UCSB  dTBH InP/InGaAs/InP [Lee01]
° UCSB  sTBH InAlAs/InGaAs [Betser01]
UCSB  dTBH InP/InGaAs/InP [Krishnan01]
% X sk Alternatives sTBH « classiques » sur GaAs ( Fyax N )
Hitachi * InGaP/GaAs « pré-planarisation » (mbe)[Oka98]
o NEC *  AlGaAs/GaAs + B reprise en (mo-mbe) [Shimawaki93]
100 200 300 400 500 600 * TBH Triple Mésa ** TBH C-up Schottky (W) + E sous-gravé

Fréquence F+ ( GHz)

*** Fuax extrapolée depuis 110GHz « to be treated with caution »

Figures 1.19 : Etat de I'art fréquentiel sur TBH InP/InGaAs et alternatives ( au 1° mars 2005 )

Les TBH InP/InGaAs sont en téte de la course aux hautes fréquences, tous types de TBH

confondus. Les valeurs sont parmi les plus élevées rapportées a ce jour sur transistors, avec celles
sur pHEMT Ing 50Alg 48AS/INg 70Gag 30As ou I'état de I'art est Fr/Fyax = 547/400GHz (Fujitsu [Shinohara04]).
Présentons les différents groupes, laboratoires et universités ayant pris part a ces développements.
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Les TBH InP/InGaAs ont historiquement intéressé les grands groupes de télécommunication
dés l'aube des années 1980 pour le développement de I'optoélectronique InGaAsP/InP que nous
utilisons quotidiennement (cf. Introduction Générale et Ill.A.1) — puis de trés nombreux autres acteurs
pour leur performances électroniques pures, intrinsequement supérieures a celle des TBH sur GaAs.
La thése de D. Caffin comporte une « breve histoire du TBH InP » jusqu’en 1996 [Caffin96].

Actuellement, les TBH InP/InGaAs doivent faire face a la concurrence des composants CMOS
et des TBH Si/SiGe : leurs performances permettent dorénavant la réalisation de circuits pour les
réseaux a 40Gbit/s par exemple, tout en profitant de I'expérience pluri-décennale des technologies Si.
Sous cette pression, I'activité sur TBH InP/InGaAs est intense pour passer a 80 ou 160Gbit/s tout en
facilitant I'intégration dans des circuits [He04,Kahn04,Murata04,Scott04, Takeyari04,Griffith05,Li05].

Partons de la cote est des Etats-Unis. A Murray Hill (NJ), les AT&T Bell Laboratories (Lucent
Technologies) sont le berceau des TBH InP. Leurs publications, nombreuses sur le transistor de 1980
a 1995 (i.e. transport, TBH sub-ps), sont dorénavant orientées « circuits » [Yang02,Houtsma04,Weiner04].
En Pennsylvanie, le fondeur IQE épitaxie en MBE certains des TBH InP hautes fréquences de UCSB.
Prés des Grands Lacs, I'University of Michigan at Ann Arbor étudie le comportement en puissance de
TBH InP/InGaAs (i.e. Fyax ~ 150GHz a BV¢go = 18V [Sawdai99]) et de TBH InP/GaAsSb [XZhu03,XZhu04].
Les travaux de M. Feng, W. Hafez et J.-W. Lai a I'University of lllinois at Urbana-Champaign (UIUC)
sont a I'inverse tournés vers les hautes fréquences, établissant I'état de I'art fréquentiel depuis 2003.
Passons par le Texas — ou le fondeur IET de Richardson (Dallas) épitaxie en MBE les sTBH InP de
POSTECH [Yu04] — pour arriver en Californie ou se trouvent trois importants laboratoires pour I'étude
des TBH InP hautes fréquences. Le plus « industriel » est celui de la division Space & Technology de
Northrop Grumman (ex-TRW depuis 2002) & Redondo Beach (Los Angeles) : les équipes de A. Oki et
D. Streit étudient depuis une dizaine d’année des circuits trés performants, basés sur des TBH InP et
épitaxiés en MBE — notamment par la « spin-off » Velocium [Cowles96,Gutierrez-Aitken01,Sawdai01].
Longeant la cbéte nous arrivons aux Hughes Research Laboratories (HRL) a Malibu ou les équipes de
J. Jensen, M. Sokolich et W. Stanchina développent depuis 1990 des TBH InP et des circuits trés
performants, épitaxiés en MBE (cf. .A.4) [Sokolich01,Stanchina01][Sokolich03,Chen04]. Contrairement a NG,
les HRL travaillent avec des laboratoires académiques — par exemple de I'University of California at
San-Diego (UCSD) [Hussain04][Li05]. Mais plus que UCSD, c’est UCSB (Santa-Barbara) qui est connue
dans le monde du TBH InP : c’est la qu'ont été développés les TBH et circuits basés sur le concept de
« Transferred-Substrate HBT » par I'équipe de M. Rodwell (i.e. en moyenne 12 étudiants [Rodwell01]),
en collaboration avec Hughes pour la structure verticale épitaxiée par MBE, et le California Institute of
Technology (NASA Jet Propulsion Labs) a Pasadena pour la lithographie [ECE-TR0104]. Cette voie est
délaissée (cf. 1.C.1) mais UCSB demeure a I'état de I'art sur TBH « Triple Mésa », s'inspire des TBH
Si/SiGe et collabore avec IQE et Rockwell [Rodwell03,Dong04,Scott04,Wei04,Griffith05]. Signalons un nouvel
intervenant : le fondeur Vitesse, associé a la Mayo Clinic et BAE Systems (British Aerospace) [He04].

Au Canada les laboratoires du National Research Council of Canada (NRCC) ou de Bell
Northern (Bookham Technology, ex-Nortel Network) a Ottawa n’ont rien publié récemment [Driad99],
mais I'équipe de C. Bolognesi de la Simon Fraser University (SFU) a Burnaby (Vancouver) a établi
I'état de I'art en 2001 — sur dTBH InP de type Il a base en GaAsSb, épitaxiés en MOCVD [Bolognesi02].
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Au Japon, I'activité sur TBH InP est le fait de grands groupes — au premier rang desquels
Nippon Telecom and Telegraph (NTT) : ses laboratoires travaillent sur le sujet pour I'optoélectronique
depuis les années 1980 [Fukano88], avec des publications (exemplaires) sur le transport électronique
[Kurishima95], la structure horizontale [Nakajima96], des TBH et des circuits a I'état de I'art [Ida03,Murata04].
Les groupes Fujitsu [Shigematsu95], Hitachi [Ouchi03], Nippon Electric Company (NEC) [Fujihara01] et
Sumitomo [Kotani03,Yamabi03,Yanagisawa04] publient aussi des résultats, plus ou moins réguliérement.
Les publications académiques sont rares : tout au plus peut on citer le Tokyo Institute of Technology
(TIT) pour le record de finesse d’émetteur, avec Wg = 0,1um par sous-gravure [Morita02]. Notons que la
MBE (Hitachi et Sumitomo) est ici moins employée que la MOCVD/MOVPE (Fujitsu, NEC et NTT).

En Corée, l'activité croit : le Korea Advanced Institute of Science and Technology (KAIST)
propose une voie d’auto-alignement d’émetteur originale [MKim03], tandis que la POhang university of
Science and TECHnology (POSTECH) obtient Fyax > 450GHz par sous-gravure du collecteur [Yu04].

A Singapour, la Nanyang Technological University (NTU) étudie le transport, la passivation
[Wang00,Wang01,Wang02,Wang03,Ng04,Wang04] et des TBH InP métamorphiques sur GaAs (cf. IV.A.1).

En Israél, 'équipe de D. Ritter (« ex-AT&T ») du Technion Israél Institute of Technology a

Haifa approfondit I'étude du transport électronique [Ritter91,Ritter92][Betser95,Betser99,Sheinman03,Zohar04].

En Europe, I'équipe de H. Jackel du Swiss Federal Institute of Technology de I'ETHZ
(EidgenodRische Technische Hochschule Zirich) réalise des dTBH InP dédiés a la puissance pour
I'optoélectronique (i.e. Fyax = 170GHz et BV¢go > 10V) [Schnyder00,Jackel02] — comme celle de B. Willén
a la KTH de Suéde (Kungliga Tekniska Hogskolan) [Willén95a,Westergren96,Willén97], avec qui elle étudie
le transport électronique (cf. 1.C.3). En Allemagne, I'Université de Duisburg étudie la passivation et la
base des TBH InP : InGa(Al)As, graduelle compensée ou GaAsg ¢Sbg 4 [SOKiIm00,Jin03,Neumann03,Jin04].

En France, Alcatel/Opto+ réalise pour I'optoélectronique des dTBH InP/InGaAs qui dépassent
200GHz sur F1 et Fyax en process industriel (i.e. rendements > 99%) [Blayac00,Blayac02,Kahn03,Kahn04].
lIs sont le résultat d’études initiées en 1993 au Centre National d’Etudes en Télécommunications de
Bagneux [Caffin96,Mba99,Blayac01] puis poursuivies aux laboratoires Alcatel/Opto+ de Marcoussis, suite
a la fermeture en 2000 du CNET par France Telecom. L’étude des sTBH InP/InGaAs a collecteur
« up » Schottky décrits en I.C.1 — initiée en 1993 au L2M-CNRS de Bagneux — a eu lieu en paralléle.
Les travaux de J.-L. Pelouard, R. Teissier, N. Matine, S. Demichel et D. Sicault ont permis d’atteindre
en 2001 F1/Fyax = 250/275GHz (B ~ 130 constant) [Matine96b,Demichel01,Sicault01] — soit presque I'état
de l'art alors établi a F1/Fyax = 295/295GHz par UCSB (B = ?) [Betser01]. Ces TBH étant épitaxiés a
'lEMN par F. Mollot, un TBH InP métamorphique sur GaAs a été réalisé juste avant le déménagement
a Marcoussis du Laboratoire de Photonique et des Nanostructures (LPN-CNRS, ex-L2M) et le
passage aux systémes GaAs/GaAsSbN et InP/GaAsSb. Bien que le buffer graduel InAlAs ne soit pas
optimisé (i.e. début de nos travaux — cf. IV.C), ces m-sTBH ont atteint F1/Fyax = 180/105GHz mais

avec : B croissant de 20 a 40, hausse de Rg et du coefficient ng (de 1,3 a plus de 2,0) et nc ~ 1,25.

En 2000, le démarrage de l'activité TBH InP a 'IEMN s’est appuyé sur cette expérience et des

conseils du LPN — pour des TBH plus classiques : « E-up » « Triple Mésa » a fort dopage de base.
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Chapitre Il — EIéments sur la croissance métamorphique

pour I’Epitaxie par Jets Moléculaires de buffers GaAs — InP

Nous avons évoqué au premier chapitre l'intérét de la croissance métamorphique pour profiter
de la liberté offerte par les alliages IlI-V en ingénierie des bandes. Epitaxier un buffer métamorphique
permet de réaliser un substrat virtuel pour suppléer a un substrat « naturel » inexistant en parameétre
de maille (i.e. m-HEMT a canal en Ing 4,Gay 58AS [Bollaert00,Whelan00]), perfectible en isolation électrique
(i.e. substrats InAs ou GaSh) ou pour des criteres économiques. Nous sommes dans ce dernier cas :
les deux tiers de nos travaux ont porté sur I'épitaxie et la caractérisation de buffers GaAs — InP
graduels ou uniformes. Le but est d’exploiter le potentiel des TBH InP/Ing s3Gag 47As non sur InP mais

sur GaAs — substrat disponible en grande taille, moins codteux, moins fragile et préféré en industrie.

Ce chapitre rassemble de nombreux éléments théoriques sur les buffers métamorphiques,
sujet étudié depuis plus d’une quinzaine d’années selon une approche trés souvent « dislocations ».
Nous l'avons suivie pour introduire des notions nécessaires et justifiées a posteriori au chapitre 1V, ou

nous abordons ce sujet et l'interprétation de nos résultats d’un point de vue « croissance ».

En premiere partie nous définissons le métamorphisme et nous distinguons deux processus
de relaxation de la contrainte — par réseau de dislocations <110> ou par évolution de la surface — puis
quatre types de buffers : les couches simples, les buffers en paliers et les buffers graduels

correspondent au premier processus, les buffers uniformes au second.

Nous considérons tout d’abord la relaxation par réseau de dislocations <110>. La deuxieme
partie aborde les propriétés des dislocations dans les alliages IlI-V et le développement de leur réseau.
Le réle de l'introduction de la contrainte et de la température de croissance T¢ sont illustrés (approche
« dislocations »), ainsi que celui du matériau, paramétre assez rarement considéré dans la littérature.
Les troisieme et quatrieme parties traitent des mécanismes de nucléation des dislocations. Le « cas
d’école » des couches simples permet dans un premier temps d’introduire les notions d’épaisseur
critique, de nucléation, de durcissement. Nous abordons dans la partie suivante les buffers en paliers
et surtout les buffers graduels — ceux que nous avons retenus pour ce processus de relaxation. Pour
cette raison nous évoquons les mécanismes de nucléation alors envisageables, selon une approche
« dislocations » mais aussi « croissance » (i.e. rugosité de la surface, décomposition d’alliage...).
Nous concluons sur la relaxation par réseau de dislocations <110> via le cross-hatch, morphologie de

surface typique de ce processus et qui illustre a nouveau la double réflexion qu'il convient d’adopter.

Pour la relaxation par évolution de la surface, le traitement général dans la littérature est plus
équilibré entre les points de vue « croissance » et « dislocations ». Nous adoptons de nouveau cette
seconde approche pour présenter : les différentes étapes de la relaxation dans les buffers uniformes,
I'épaisseur critique de transition 2D-3D, la nucléation, le type, I'arrangement et les interactions des

dislocations — ici aussi présentes — et le mécanisme de réduction de leur densité.
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Il.A — Présentation des différents types de buffers métamorphiques

I.A.1 — Epaisseur critique de relaxation plastique et métamorphisme

Considérons I'épitaxie d’'une couche Ing10Algg0As sur substrat GaAs (001). La couche est
désadaptée sur le substrat, d’'ou une contrainte de désaccord de parameétres de maille. Ce désaccord

noté Aa/a est défini par: Aala = ( ACOUCHE - ASUBSTRAT ) / ASUBSTRAT = ( dc - ds ) / as. ll vaut ici ~ 0,84%.

Pour une faible épaisseur h et un désaccord Aa/a < 2% a linterface couche-substrat, le
substrat — beaucoup plus épais — impose son parametre de maille. Le paramétre de maille de la

couche dans le plan d’interface est donc accommodé a celui du substrat par déformation élastique du

matériau épitaxié. L'énergie de contrainte correspondante, emmagasinée dans I'hétérostructure et
fonction du Aa/a, augmente proportionnellement a I'épaisseur h. Cette énergie de contrainte élastique
vaut par unité de surface : E. = h gy [ E/ (1-v) ] avec : E module de Young, v coefficient de Poisson du
matériau et ¢y déformation de la maille : €y = ( @asussTraT - @coucHe ) / @coucre = (as-ac )/ ac.

Ceci correspond a une croissance pseudomorphique : la déformation gy est purement

élastique avec une maille tétragonale selon I'axe de croissance [001]. Cette situation est illustrée en @

figures 1.1 ci-dessous, ou ac// = ag dans le plan de croissance et acl > ac selon I'axe de croissance.

Lorsque I'épaisseur augmente, la déformation g, croit et I'énergie emmagasinée E, continue
d’étre relaxée élastiquement, jusqu’a une valeur limite de g, correspondant a I'épaisseur critique (hg).

S’ajoute alors une relaxation plastique de I'énergie E, qui se manifeste par I'apparition de dislocations.

Le désaccord Aa/a est relaxé par la déformation gy — dés lors égale a la somme d’une déformation
élastique résiduelle ¢ et d’'une déformation plastique 5 liée aux dislocations telle que : ¢g = ¢ + ( pbr )
avec : p densité de dislocations et bg la composante de leur vecteur de Burgers relaxant la contrainte.

La maille reste tétragonale, avec une valeur de ac// intermédiaire entre as et ac (cas @ figures 11.1).

h<hg h>hc ac// = ac
<4—» acdll = ag acl = ac I
Q O O ;
AN )‘ AN /)“ AN N\ N\
gld !l @ NV NV AN
AN ANy I Q| al a
(\’ P ¥ AN N I
4 3K <
\\ ’/ \\ // \\ s ~
\ // . . \\
/Q\\ /Q\ /Q Q D|slocat|o\n\Q\
(\’ X poad -/F {
\\ /k \\ ’k&\ ’I\ // )| \ // | N ,
C/ r\.// C o/ o/ N\
<4—>» as [100] ou [010]
@ Situation @ Situation intermédiaire ® Situation
Pseudomorphique ( déformation + dislocation ) Meétamorphique

Figures 1.1 : Situations possibles pour Aa/a < 2% a l'interface couche (en compression) — substrat
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Au-dela de I'épaisseur critique de relaxation plastique (h > hc), I'ajout de matériau accroit
continment I'énergie de contrainte E,. Ceci génére de nouvelles dislocations jusqu’a une densité p
suffisante pour rattraper totalement le désaccord de paramétres de maille Aa/a, i.e. pour annuler la
déformation g, et I'énergie emmagasinée E.. La couche est alors dans la situation métamorphique
illustrée en @ figures II.1: bien qu’épitaxié sur un substrat de paramétre de maille différent, son
matériau présente une maille redevenue cubique, a son paramétre naturel (ac/ = aclL = ac), sans
contrainte résiduelle et exempte de dislocations, défauts liés a la relaxation et confinés dans le buffer.

L’adjectif métamorphique s’applique par extension a un tel buffer ainsi qu’a la croissance elle-méme.

De cette introduction découle un certain nombre de questions : quelles sont ces dislocations ?
Comment apparaissent-elles ? Comment peut-on annuler la déformation g, via les dislocations alors
que subsiste en théorie une contrainte élastique ¢ résiduelle (cf. [1.D.2 — notion de « step-inverse ») ?

Nous allons y répondre en détaillant la relaxation de contrainte par réseau de dislocations
<110>, mais nous devons avant cela resituer les différents types de buffers métamorphiques les uns

par rapport aux autres — notamment par rapport a ceux a relaxation par évolution de la surface.

1.LA.2 — Les différents types de buffers métamorphiques

Dans ce qui précede, il faut relever la condition sur la contrainte a I'interface couche-substrat :
le Aa/a est inférieur a 2% pour la relaxation par réseau de dislocations <110>, valeur justifiée en II.F.

Pour Aa/a > 2%, la relaxation par réseau de dislocations <110> n’est pas le mécanisme le plus
favorable énergétiquement : il est prouvé que la relaxation a alors lieu en surface, par une croissance
évoluant d'un mode bidimensionnel a tridimensionnel avec formation d’flots [Li95a,Gendry97,Jourba99].
Ces ilots vont ensuite coalescer par effet d’épaisseur, le buffer recouvrant une surface propre a
I'épitaxie de structures actives (cf. figures 11.4 ci-aprés). Des dislocations sont également présentes

dans ces buffers, mais leur réseau n’est pas organisé selon les directions <110>.

Nous distinguons quatre principaux types de buffers métamorphiques, schématisés figures 11.2

ci-aprés dans le cas GaAs — InP qui nous intéresse, et toujours pour le matériau InxAl,.xAs :

o Les couches simples (Aala < 2%) : C’est 'exemple précédent, avec introduction de la contrainte a

I'unique interface couche-substrat et relaxation par réseau de dislocations <110>. Le seuil des 2%
correspond a InAlAs a ~27% d’In, ce qui exclue cette approche pour GaAs — InP (Ing s52Alg 48AS).

o Les buffers en paliers : Plusieurs couches simples a taux dindium croissant constituent via

Ing 52Alg 48As un buffer GaAs — InP, en répartissant la contrainte a des interfaces ou Aa/a < 2%.

e Les buffers graduels : C’est le cas précédent avec en théorie une infinité de paliers. En pratique,

la composition d’alliage du buffer est modifiée de fagon continue — par variation du taux d’indium
de I'InxAli.xAs entre ~1 et 52% dans le cas présent : on parle ici de rampe graduelle (en indium).

e Les buffers uniformes (Aala > 2%) : Ce nom vise a distinguer ces couches simples particuliéres ou

la relaxation a lieu par évolution 2D — 3D — 2D en surface, du fait du désaccord supérieur a 2%

a l'interface couche-substrat. De tels buffers GaAs — InP sont possibles, via InP ou Ing 5,Alg 48AS.
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Désaccord a l'interface couche-susbstrat (Aa/a)y < 2% (Aa/a)y > 2%
< > <+ —>

TBH InP TBH InP TBH InP TBH InP

Substrat GaAs Substrat GaAs Substrat GaAs Substrat GaAs
Buffer Graduel Buffer en Paliers Couche Simple Buffer Uniforme
| nxA| 1 _xAS | nxAl 1 _xAS | nonI 1 _onS | nonI 1 _onS

X:0->52% X=17134/52% Xo ~ 27% max. Xo = 52%

Figures 11.2 : Les types de buffers métamorphiques GaAs — InP ( la différence sémantique entre

couche simple et buffer uniforme vise a souligner celle des processus de relaxation avec le (Aa/a);y )

Pour I'épitaxie de TBH métamorphiques sur buffers GaAs — InP, nous avons étudié :

o des buffers graduels InxAl, xAs ou Inx(GayAls_y);.xAs a relaxation par réseau de dislocations <110>,

e des buffers uniformes en InP ou Ing 5,Alp 48As a relaxation par évolution 2D — 3D — 2D en surface.

Nous présentons figures 11.3 et 11.4 ci-aprés des clichés tirés de la littérature de buffers représentatifs
de ces deux approches. Ces coupes sont réalisées en Microscopie Electronique en Transmission

(XTEM), méthode expérimentale dont nous ne disposons pas pour imager et étudier nos échantillons.

Structure
active .
Réseau de
( m-HEMT ) . .
dislocations
( réparties

Buffer d’isolation et confinées

électrique sur 'épaisseur
( Ing.42Alp 58As @ 400°C * ) de la rampe
Epaisseur de graduelle )
rampe
graduelle Substrat
exempte de 4 GaAs(001)
dislocations

Figure 11.3 : Cliché xTEM d’un buffer métamorphique graduel sous un m-HEMT a canal Ing 43Gag 57AS
Buffer graduel InyAl, xAs épitaxié en SSMBE (As,) (cf. Ill.A) sur GaAs (001) a T¢ ~ 400°C [Cordier03]

* Les chevrons observés dans I'InyAl;.xAs exempt de dislocations sont associés a une décomposition

d’alliage tant que T < 450°C (fin de rampe et moitié du plateau d’isolation électrique) [Chauveau03a].
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Figures 1.4 : Cliché xTEM de buffers métamorphiques uniformes GaAs — InP ( jauge : 1um)
Buffers uniformes InP épitaxiés en LP-MOCVD (cf. Ill.A) sur GaAs (001) a T¢ ~ 600°C [Olego92]

Ces épaisseurs illustrent les étapes de la relaxation par la surface : croissance puis coalescence

d’ilots avec génération de dislocations, retour a une surface 2D, baisse de la densité de dislocations.

1.LA.3 — Quelques remarques générales sur les croissances métamorphiques...

La croissance de couches désadaptées sur un substrat a fait I'objet de trés nombreuses
publications — théoriques ou expérimentales — pour prévoir, comprendre et maitriser (retarder) la
relaxation plastique et le comportement des dislocations : études sur I'épaisseur critique, réalisations
de HEMT pseudomorphiques, de multi-puits quantiques (Multiple Quantum Well), de composants

métamorphiques... De la lecture de centaines de ces articles, il ressort qu’il faut prendre garde :

e A lutilisation des conclusions pour un méme processus de relaxation mais des types de buffers

différents. Ainsi, une couche simple Ing 15GaggsAs sur GaAs épitaxiée en MBE a ~500°C (h > h¢)
et un buffer graduel GaAs — InP en InxAl; xAs d’épaisseur type ~1um épitaxié en MBE a ~400°C
vont relaxer la contrainte par réseau de dislocations <110>. Les différences sont cependant
significatives sur d’'une part 'introduction de contrainte et la répartition du réseau de dislocations
en épaisseur — avec des effets sur 'efficacité de la relaxation — et d’autre part 'importance des

conditions de croissance sur le comportement des dislocations, la morphologie de surface, etc...

o A lutilisation des conclusions pour un méme type de buffer mais des matériaux différents ou une

contrainte de signe opposé. Ainsi, les études sur buffers graduels SixGeq.x sur Si n’intégrent

logiquement pas I'existence de deux types de dislocations mixtes a 60°, une spécificité des IlI-V.
De méme, il faut distinguer a type de buffer donné les matériaux en tension ou compression sur le
substrat (par exemple : InyGaq.xAs/InP, InxGa,xP/GaAs...), méme a composition et contrainte en
valeur absolue identiques (cas d’'Ing26Gag.74As sur InP ou GaAs, d’'Ing24Gag 76P sur GaAs ou GaP).

Les spécificités de ces situations seront signalées (épaisseur critique, morphologie de surface...).
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I.B — Dislocations et réseau de dislocations dans les structures lll-V cfc

Sur les clichés xTEM figures 11.3 et 11.4, il faut distinguer deux types de dislocations :

e Le buffer graduel contient des dislocations de désadaptation notées MD (pour Misfit Dislocations)

situées dans des plans paralleles au front de croissance et qui relaxent la contrainte.

e | e buffer uniforme présente, apreés coalescence des ilots, des dislocations émergentes notées TD

(pour Threading Dislocations) répliquées depuis linterface couche-substrat jusqu’en surface :

elles ne relaxent pas la contrainte mais traversent et dégradent les couches actives.

A partir de theses en Sciences des Matériaux [Herbeaux90,Ulhag-Bouillet93, Trudel97,Putero99,Chauveau01] et
de la littérature, nous étudions la « base » — les dislocations et leur réseau dans les llI-V a structure
zinc-blende (cfc) — et une partie de leur « résultat final » : I'équilibre de la relaxation et I'effet de filt.
Les mécanismes intermédiaires de nucléation et d’interactions des MD sont traités conceptuellement

(mais détaillés en II.C et I1.D) et permettent de montrer les effets des parametres expérimentaux.

1.B.1 — Dislocations parfaites coin, vis et mixte a 60° o. et 3 en structure lll-V cfc

Une dislocation est définie par son vecteur de Burgers, sa ligne et ses plans de glissement.
Pour les dislocations parfaites, les vecteurs de Burgers b correspondent a la plus petite translation du
réseau — soit a des vecteurs du type a/2 <110> — tandis que leurs plans de glissement sont les plans
les plus denses du réseau, les plans {111} : les systémes de glissement sont notés a/2 <110> {111}.
Pour les lignes de dislocation L, les forces de frottement du réseau élevées dans les semiconducteurs

les obligent a s’aligner selon les vallées de Peierls, i.e. selon les directions <110> [Marée87,Bougriouad6].

Avec L = <110>, b = a/2 <110> et des plans de glissement {111}, les dislocations glissiles ne
peuvent étre qu’a caractére vis ou a 60°, les dislocations coin ou dislocations de Lomer étant sessiles.
En pratique, ces dislocations coin et immobiles seraient, avec un vecteur de Burgers a 90° de
la ligne de dislocation, les plus efficaces en relaxation si leur longueur n’était pas limitée. A 'opposé,
les dislocations vis (b et L colinéaires) sont inefficaces. Finalement, ce sont les dislocations mixtes a

60° (angle entre b et L) qui relaxent la contrainte — via leur mobilité et la composante efficace de b.

Considérons a présent la structure cfc IlI-V figures 1.15 : constituée de deux types d’atomes,
elle est non centrosymétrique a liaisons IlI-V covalentes, partiellement ioniques1. Ceci implique que
deux faces {111} opposées ont des propriétés physicochimiques différentes [Fox90a], et que deux
types d’équidistance entre plans {111} voisins cohabitent, comme en structure diamant. Il existe donc

deux modes de glissement selon que le cisaillement a lieu par rupture de liaisons entre plans éloignés

(mode « shuffle » : 1/4 <111>) ou rapprochés (mode « glide » : 1/12 <111>) [Herbeaux90,Godet02].
Energétiquement, la dissociation des dislocations parfaites favoriserait le mode « glide » [Putero99].

Dans les « llI-V cfc », on distingue de plus deux familles de dislocations mixtes & 60° notées o

et B selon la nature des atomes bordant le demi-plan atomique supplémentaire (i.e. ligne L).

' Lionicité est d’autant plus grande que I'élément Il est lourd et I'élément V léger, avec ici un maximum pour InP.
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Pour les dislocations a les atomes de bord sont des éléments V en mode glide — Ill en mode shuffle.
Pour les dislocations B les atomes de bord sont des éléments Il en mode glide — V en mode shuffle.
Cette convention est résumée par: o = A(lll)(s) = B(V)(g) et: B = B(V)(s) = A(lll)(g). Ce qu’illustrent

les schémas 2D des figures 11.5 ci-dessous pour les dislocations o en compression.

« Coté Couche »
(en compression)

Interface

« Coté Substrat »

é Dislocation a
— | Cisaillement en mode
Glide Shuffle
[110]
[110]

@® Atomes A (Ill)
O AtomesB (V)

Demi-plan supplémentaire Demi-plan supplémentaire

Figures 11.5 : Dislocation o. — Mode glide et shuffle — Couche en compression ( d’aprés [Matragrano96b] )

Pour relaxer une contrainte compressive, le demi-plan atomique supplémentaire est « cété substrat ».
En compression, une dislocation o est alignée selon la direction [110] et une dislocation B selon [110].
Pour relaxer une contrainte extensive, le demi-plan atomique serait a l'inverse « cété couche ». Entre
tension et compression, la ligne de dislocation L « tourne » de 90° (i.e. a selon [110] et 3 selon [110]).

Pour I'étude en compression/tension et des schémas 3D, voir : [Yonenaga87,Fox90a,Bougriouad6].

Au final, il existe dans les IlI-V cfc deux modes de glissement et deux familles de dislocations
mixtes a 60° o et B a structure de ceoeur différente [Abrahams72]. En pratique, il convient de considérer

et de préciser le mode de glissement retenu (le mode glide est privilégié sauf indication contraire

[Yuan02]) et le signe de la contrainte. Le cadre pointillé correspond a notre situation (cf. annexe A).

Tension : L // [110] o =A (lIl') (Shuffle) ? B(V) (Glide)=a  Compression:L// [110]i
Tension : L //[110] B=B (V) (Shuffle) :t A(Illl') (Glide)=p  Compression : L //[110] i

___________________________________________

1.B.2 — Dislocations réelles : boucles et dissociation de dislocations

Dans le matériau, une dislocation se présente soit sous forme de boucle fermée, soit avec ses
extrémités ancrées sur des défauts : défaut d’alliage, surface, bord de substrat. Dans le premier cas,
on observe simultanément sur une boucle de dislocation fermée dans un plan de glissement {111} les
deux familles de dislocations mixtes a 60° o et B et des segments vis (cf. figures I.6 ci-dessous).
Dans le cas d’'un ancrage sur la surface, on observe une demi-boucle de dislocations TD/MD/TD

formées de segments vis/60°a/60°a et vis/60°3/60°B, ceux efficaces en relaxation étant des MD a 60°.
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60°B 60°a.

60°B vis 60°c. vis

vis 60°a vis 60°B

... Surface
oo * D D o *
60°a \ﬂ/ 60°B

Figures 11.6 : Boucles de dislocations parfaites hexagonales ( plan de glissement {111} — exemple de

vecteur de Burgers b — cf. tableau Il.a ) et ancrage en surface d’une demi-boucle TD/MD/TD ( centre ).
Le segment MD ( * ) confiné en vallées de Peierls <110> est efficace pour la relaxation de la

contrainte compressive dans le plan de croissance (001) ( d’aprés [Herbeaux90,Putero99] )

Une dislocation est rarement parfaite, mais dissociée pour réduire son énergie variant en |b|%.
Dans un plan {111} une dislocation glissile posséde un vecteur qui est déja la plus petite translation du

réseau. Il se dissocie donc en deux partielles de Schockley selon a/2[1 1 0] — a/6[2 1 1] + a/6[1 2 1] :

e Pour une dislocation parfaite mixte a 60°, 'une est une dislocation partielle a 30° et I'autre a 90°,

les partielles possédant le caractére a ou B de la dislocation parfaite [Yonenaga89,Chen93].

o Pour une dislocation parfaite vis, les deux partielles sont des dislocations a 30° — I'une a, I'autre p.

Les partielles sont paralléles et dans le plan de glissement {111} de la dislocation non dissociée.

Notons alors que pour le glissement des dislocations a 60° ( * ) [Marée87,Fitzgerald88a,Goldman98] :

e En compression, la dislocation partielle a 30° est meneuse, celle a 90° suiveuse.

o En tension, la dislocation partielle & 90° est meneuse, celle a 30° suiveuse.

Ceci est important car la force agissant sur le segment a 90° est double de celle sur le segment a 30°

dans un plan {111} donné, que la contrainte de désadaptation bi-axiale soit compressive ou extensive.

De la on déduit, fait vérifié expérimentalement, que [Marée87,Wegscheider9d3,Cléton96,Brochard00] :

e En compression, le segment suiveur a 90° subit une force double de celle sur le meneur a 30°,
renforcée par I'attraction due au ruban de faute d’empilement : les deux segments sont proches.
o En tension, le segment meneur & 90° subit une force double de celle sur le suiveur a 30°, d’ou

développement du ruban de faute d’empilement jusqu’a équilibre via sa propre attraction [Kvam93].

Dans notre cas en compression, nous pouvons donc considérer les dislocations comme quasi-idéales
puisque la dissociation est « propre » : le ruban de faute d’empilement est peu étendu (i.e. largeur
typique ~ 5nm [Chen93,Ulhag-Bouillet93,Trudel97]). Ceci favorise la réduction d’énergie et la mobilité de la
dislocation [Marée87], mais sans empécher les mécanismes incluant des changements de direction de
la ligne de dislocation L (cas du glissement dévié [Putero99] ou de multiplication de MD — cf. II.C.3).

Notons enfin que la dissociation promeut le mode « glide », en tension et en compression [Marée87].
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1l.B.3 — Réseau « théorique » de dislocations : principe de développement

Nous avons défini les types de dislocations — coin, vis et mixtes a 60° — dans les llI-V cfc.
Considérons a présent le réseau de dislocations — implicitement selon <110> — relaxant la contrainte,

sa position dans I'épaisseur du buffer, la nature de ses dislocations et son développement théorique.

Ou se situe le réseau de dislocations ?

L’expérience montre que plus une couche est enterrée, meilleure est sa relaxation plastique :
son processus de relaxation est prolongé par les nouvelles couches en surface, qui peuvent demeurer
sous contrainte. Le réseau de dislocations est en conséquence dans les couches profondes du buffer.
Nous savons qu'’il est paralleéle au plan de croissance pour relaxer le désaccord Aa/a couche-substrat,
et qu’il est constitué de dislocations MD (i.e. TD non concernées). Au final, le réseau de dislocations

est dans les plans d’introduction de la contrainte de désadaptation de paramétre de maille [Kidd96] :

e Pour une couche simple, les dislocations MD se concentrent a I'unique interface couche-substrat.

e Pour un buffer en paliers, ce n'est pas un mais plusieurs sous-réseaux qu’il faut considérer sur

chacune des interfaces ou la contrainte totale a été répartie, en respectant la limite des 2% a
chaque saut de composition et en intégrant I'éventuelle contrainte résiduelle du palier précédent.

e Pour un buffer graduel, le réseau devient tridimensionnel avec des dislocations réparties sur toute

I'épaisseur puisqu’une rampe sur le paramétre de maille introduit progressivement la contrainte.

Ces situations ont été imagées en XTEM? pour des couches simples, des buffers en paliers
[Kavanagh88,Dixon90,Beam91,Tamura92,SChang93,Uchida93,Mooney95] tout comme pour des buffers graduels.
Pour ces derniers on observe la situation classique illustrée figure 1.3 ci avant, avec confinement des
dislocations dans la rampe graduelle quand sa mise au point est effective. Des modeles théoriques de
relaxation ont été développés et progressivement adaptés, des couches simples jusqu’aux buffers
graduels [Dunstan91b,Dunstan91c,Krishnamoorthy91,Krishnamoorthy92a, Tersoff93,Dunstan94] (cf. II.C et 11.D).

Quelle est la nature des dislocations formant le réseau ?

Les MD peuvent étre des dislocations coin a 90° ou mixtes a 60°. Le vecteur de Burgers b des
dislocations coin est orthogonal a la ligne de dislocation L, d’ou une efficacité de relaxation a priori
double de celle des dislocations a 60° pour lesquelles seule une composante de b relaxe la contrainte
[Chang89,Dixon90,Tamura92]. Nous avons vu que les MD coin sont sessiles car leur plan de glissement
est un plan (001) et non {111} [Fox90a]. Leur énergie de nucléation est par ailleurs supérieure [Marée87].

Au final, I'élongation de leur ligne de dislocation L, leur densité et leur efficacité réelle sont moindres.

2 Deux types de clichés sont utilisés : le Cross-Section TEM (xXTEM) sur I'épaisseur du buffer et le Plan-View TEM
(pvTEM) a une interface, visible sur tout ou partie de la lame aprés amincissement du substrat [Kavanagh88]. Les
MD/TD sont identifiées via des régles d’extinction [Fitzgerald88x,Herbeaux89,Chang89,Tamura92], leur densité évaluée
avec une résolution de ~10%/10° (pvTEM) a ~10%/108 (XTEM) cm? [Chang92,Fitzgerald92,Molina94,Kidd96,Romanato99].
Rappelons que ces densités correspondent a des cm/cm®, i.e. cm de ligne de dislocations par cm® de matériau.
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Ceci se vérifie expérimentalement en TEM dans des couches simples en Iny,Gaq.xgAs sur

GaAs au-dela de I'épaisseur critique : les MD a l'interface couche-substrat sont toutes des dislocations
mixtes a 60° [Dixon90,Tamura92] (couches InxoGai.xoAs (~3um) pour xo = 10-25% : Aa/a = 0,7-1,75%).
Ces résultats sont nuancés par Chang et al. qui observent certes une majorité de MD a 60° a faible
contrainte, mais aussi que le taux relatif de MD a 90° peut devenir significatif & contrainte plus élevée
(tout en restant sous 2%) : le rapport entre MD & 90° et & 60° est fonction du Aa/a pour une épaisseur
donnée, résultat qui illustre en fait la phase de durcissement présentée ci-aprés en 1.C [Chang89].
Dans les buffers graduels, le taux de MD a 90° est de 20 a 40% [Molina94,Sacedon95,Valtuefiad7].

Nous considérons par la suite que les MD sont des dislocations mixtes a 60°.

Comment se développe « théoriquement » le réseau de dislocations ?

Ou en d’autres termes comment se développent les dislocations qui le composent, ce qui
revient a étudier leur nucléation puis leur élongation, ainsi que le « moteur » de ce développement.

Sur ce dernier point, il s'agit quasi-exclusivement de la contrainte introduite par le désaccord
de paramétre de maille entre la couche et le substrat, la contrainte de dilatation thermique liée au
refroidissement aprés croissance étant négligeable [Herbeaux90,Putero99]. Pour Ing.0Gag goAs sur GaAs
par exemple, les contraintes de désadaptation et de dilatation thermique entre T¢ ~ 550°C et
'ambiante sont respectivement de ~1600MPa et ~18,5MPa [Ulhag-Bouillet93]. Pour Ings3Gag47As sur

GaAs, la contrainte de désadaptation représente ~3500MPa (d’aprés [Herbeaux90]).

La nucléation des dislocations est traitée dans cette partie 11.B de maniére conceptuelle : nous
ne considérons « en entrée » que les parametres l'influengant, et « en sortie » la localisation des MD
nucléées et certaines des interactions qui en résultent (i.e. blocage TD/MD). Les modéles d’épaisseur
critique de relaxation plastique et les mécanismes de nucléation sont abordés en II.C et II.D, pour les

cas extrémes de relaxation par réseau de dislocations <110> : couches simples et buffers graduels.

Choisissons toutefois I'un de ces mécanismes pour présenter I'élongation des dislocations.
Nous optons pour celui de la nucléation hétérogéne en surface de demi-boucles de dislocations.

Considérons la demi-boucle située dans le plan (1 1 1) schématisée figure 11.7 ci-dessous.
Ses deux extrémités sont ancrées sur un défaut (i.e. la surface), tandis que ses segments sont alignés
selon les vallées de Peierls. Quand la demi-boucle s’est développée jusqu’a I'interface couche-substrat
d’introduction de la contrainte suivant le processus décrit ci-apres, elle « devient » une « demi-boucle
hexagonale TD/MD/TD » constituée de segments vis/60/60 (cf. 11.B.2) : la MD est une dislocation

mixte a 60° de méme type o ou B que 'une des TD, I'autre TD étant une dislocation vis [Chang89].

[001] + Plan de glis\sement 111)

Segment TD [011] ( dégradation ) [010]

(100] 4] *

Segment MD [110] ( relaxation )
54,74°  Substrat (001)

Figure 11.7 : Nucléation hétérogéne en surface d’une demi-boucle de dislocations ( d’apres [Speck96] )
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Le développement de la demi-boucle a lieu par glissement de ses segments dans le plan (1 1 1), sous
I'effet de la contrainte. Pour la « future MD », le mouvement a lieu selon deux directions : d’'une part le
bord du demi-plan atomique supplémentaire « descend » jusqu’au substrat sur lequel la contrainte a
été introduite, d’autre part sa ligne de dislocation L s’allonge sur les différents plans (001) traversés.
Cette élongation de la MD provient du glissement simultané des deux TD, et continue par-dela I'arrét
de sa « descente » sur le plan d’introduction de la contrainte. La longueur de sa ligne de dislocation
augmentant, la MD relaxe dans le plan (001) de croissance, tandis que le glissement des TD et de
« leur » demi-plan atomique supplémentaire restaure la cohérence de la couche jusqu’en surface.
Lorsque I'on applique ce processus aux deux familles de dislocations mixtes a 60°, nous obtenons un

réseau de dislocations alignées selon les directions <110> comme illustré figures 1.8 ci-dessous.

Couche en cours de relaxation Couche théoriquement relaxée

Plan de glissement (1 1 1) Substrat

Figures 1.8 : Développement du réseau de dislocations via celui des MD a 60° alignées selon <110>

suite au développement de demi-boucles sur les plans de glissement {111} ( d’apres [Chu89] )

En résumé, le glissement de demi-boucles sur les plans {111} développe un réseau de MD
dans le plan ou la contrainte a été introduite. Ces MD sont des dislocations mixtes a 60° aptes a
relaxer la contrainte grace a I'une des composantes de leur vecteur de Burgers b et a I'élongation de
leur ligne de dislocation L. Cette élongation est assurée jusqu’en bord de substrat par le glissement

des TD, TD qui y sont évacuées et ne dégradent donc pas les couches actives. En principe.

1.B.4 — Réseau « réel » de dislocations : interaction TD/MD et mode de relaxation

A la vue des figures 1.8 ci-dessus, nous concevons que l'existence de dislocations s’alignant
sur les directions orthogonales [110] et [110], glissant sur des plans {111} sécants et se développant

sur un plan d’introduction de contrainte commun méne a des interactions entre dislocations.

Trois types d’interactions entre dislocations MD et TD sont possibles. Elles surviennent pour
des plans de glissement {111} sécants mais aussi paralléles, lorsque les densités de dislocations sur
une méme plan (001) augmentent et les rapprochent jusqu’aux ordres de grandeur des rayons

d’interaction des lignes de dislocations L (~dizaines de nm). Nous pouvons ainsi distinguer [Putero99] :

e |es interactions MD/MD, étudiées en I.C avec les mécanismes de nucléation et de durcissement,

o les interactions TD/TD, étudiées en II.F a propos de l'effet d’épaisseur sur les buffers uniformes,

e les interactions TD/MD, que nous définissons ci-dessous et dont nous étudions les conséquences.
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Les interactions TD/MD se produisent lors de I'élongation des MD au niveau des plans
d’introduction de contrainte. Considérons une demi-boucle® TDs/MDB/TDp dans le cas d’une couche
simple, demi-boucle dont la MDB a déja atteint I'unique interface couche-substrat. Cette MDp se
développe par glissement des TDp et TDs (TD vis ou screw), glissement qui peut étre interrompu si

une MDa est présente sur la trajectoire de I'une ou l'autre des TD (figures 1.9 ci-dessous).

Dislocation TD bloquée sur une dislocation MD

Plan de glissement {111}
L
/I’ i — /-

7
14 /4——- -
s ho-R he'
\ Couche i 0 Mp < e

%\\ contrainte ho> e
Substrat |

"~~~ Dislocation MD a l'interface couche-substrat

Figures 11.9 : Interaction TD/MD de blocage d’une TD par une MD a ligne de dislocation orthogonale.
La zone grisée autour de la MD bloquante représente une zone relaxée de la couche ( rayon Ruyp ),

hy désigne I'épaisseur de la couche, h¢ et he’ deux épaisseurs critiques ( d’apres [Freund90] )

De tels blocages TD/MD s’observent en microscopie optique aprées attaque en surface [MacPherson97],
en cathodoluminescence [Russel00] et en microscopie TEM [Ulhag-Bouillet93,Matragrano96a,Freund90], sur

des couches en llI-V cfc (références précitées) ou dans le systeme SiGe/Si [Hull88,Putero99].

Théoriquement, aprés une premiére proposition par Hull et al. [Hull89], c’est le critére de Freund qui est
généralement accepté pour modéliser 'interaction TD/MD, critére vérifié expérimentalement [Russel00].
La proposition de Freund est schématisée figures I1.9 [Freund90]. A linterface couche-substrat, la
contrainte est relaxée localement autour de la MD bloquante sur un zone de rayon Ryp. Ceci laisse a
la TD un « passage » de hauteur : (hg - Ryp) avec : hy épaisseur de la couche contrainte excédant
I'épaisseur critique hc. L’auteur détermine la déformation effective dans ce passage et I'épaisseur
critique h¢’ correspondante. Il stipule que le blocage a lieu si la hauteur (hg - Ryp) est inférieure a cette
épaisseur critique he’ spécifique. En pratique, on peut donc espérer débloquer des TD dans une telle
situation par ajout de matériau et de contrainte, a la condition qu’il n’existe pas de mécanisme

compétitif plus favorable a la relaxation que cette reprise d’élongation de MD par glissement de TD.

Dans le cas de la demi-boucle TDs/MDB/TD précédente, les effets d’'un blocage TDB/MDa sont :

e L’immobilisation dans le buffer de TD qui se répliquent dans les couches actives et les dégradent.
e Une longueur de ligne de dislocation de la MDf limitée dans un ou deux sens d’élongation avec le
risque, si une majorité de MDp est ainsi bloquée, d’'une relaxation déséquilibrée entre les

directions <110> puisque I'élongation des MDa a lieu simultanément sans étre perturbée.

En pratique le réle des interactions TD/MD est fonction du mode d’introduction de la contrainte, ce que

nous allons a présent illustrer sur couche simple et sur buffer graduel.

® Nous nous plagons dans le cas d’un buffer IlI-V cfc (MD a et B) uniquement pour faciliter la distinction entre les

directions <110> orthogonales : les caractéres o et B n’ont ici aucune implication sur le raisonnement — général.
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Pour les couches simples, la contrainte est introduite a I'unique interface couche-substrat et
elle correspond d’emblée au désaccord Aa/a final. Les dislocations MD sont nucléées sans difficulté et

s’y accumulent en favorisant les interactions TD/MD : on parle d’'une relaxation limitée en glissement

(i.e. en élongation des MD) plus que par une nucléation insuffisante [LeGoues93,Mooney93].

Les déblocages sont a priori nombreux selon le critére de Freund puisque la distance entre la
surface et l'interface relaxée augmente avec I'épaisseur. La situation n’est en fait pas aussi simple :
I'efficacité des déblocages dépend certes de I'épaisseur, mais aussi de la densité de MD a l'interface.
A faible épaisseur les déblocages sont peu probables, mais les MD peu nombreuses et peu bloquées.
Quand I'épaisseur augmente les déblocages deviennent possibles, mais ils entrent en compétition
avec l'introduction de nouvelles MD : il y a dans les deux cas relaxation de contrainte. La contrainte
étant relaxée, elle diminue progressivement et avec elle la probabilité de déblocage. Ceci survient au
moment ou la densité de MD a l'interface devient importante, avec un fort taux d’interactions TD/MD
directes ou secondaires (i.e. aprés déblocage). La contrainte résiduelle se stabilise donc a une valeur
minimale mais non nulle, quand la densité de MD a I'interface empéche toute élongation de MD du fait
des interactions TD/MD ou MD/MD : ce durcissement clét la relaxation dans les couches simples.

Accroitre fortement I'épaisseur d’'une couche simple n’améliore donc pas la relaxation (cf.Il.C).
Cela permet en revanche de réduire la densité de TD par des réactions TD/TD (fusion ou annihilation)
présentées en II.F. Notons que nous parlons d’interface couche-substrat au sens d’une dizaine de
plans atomiques plus qu’a une interface stricto senso entre deux plans, comme imagé en xTEM (voir

par exemple [Kavanagh88]) et a 'image du champ de contrainte autour d’'une MD (figures 11.9).

Pour les buffers graduels, la contrainte est introduite progressivement, monocouche aprés
monocouche. Elle s’accumule jusqu’a générer des MD qui la relaxent dans des plans d’introduction de
contrainte, implicitement « suffisante ». La contrainte fluctue donc en demeurant relativement faible :

on parle d’'une relaxation limitée en nucléation. Ce qui explique la localisation de dislocations en faible

densité sur de nombreux plans superposés (cf. figures 11.3, 10 et 14 ) [Fitzgerald92,LeGoues93,Mooney93].

Un second type de blocage TD/MD est ici possible (cf. figures 11.10 ci-aprés, partie gauche).
Le réseau de MD d’un buffer graduel se développant sur plusieurs plans superposés, il y a risque — si
des MD sont rapidement nucléées sur des plans supérieurs (®) — de blocage TD/MD avec les TD de
demi-boucles TD/MD/TD orthogonales en élongation (lente) a des plans inférieurs (®). Ce blocage
loin du coude de la demi-boucle est plus efficace qu’a un plan commun [MacPherson97,Romanato99].

Le terme rapidement introduit la notion de « cinétique de relaxation », fonction des propriétés
des MD (i.e. de leur « réponse » en nucléation puis en élongation a la contrainte appliquée) et de la
vitesse d’introduction de la contrainte (i.e. du gradient de contrainte de la rampe graduelle). Ainsi, si
les MD alignées selon une direction <110> sont nucléées et se développent plus lentement que les
MD orthogonales, elles sont bloquées sur un plan commun en y laissant une contrainte résiduelle.
Celle-ci est relaxée avec la contrainte nouvellement introduite sur un plan supérieur par nucléation de
MD... sauf si ces nouvelles MD sont bloquées par de nouvelles MD orthogonales plus « véloces ».
Ceci dépend du gradient. Notons qu’il n’y a jamais déblocage, que le blocage TD/MD survienne sur un

méme plan (i.e. de nouvelles MD sont nucléées avant) ou soit du second type (i.e. gradient élevé).
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® MDa dansle plan (111) @ MDa en élongation dans le plan (1 1 1)

o,

HERN

< [001] /\
LA a
]

N

@ MDB dans leplan (11 1)

[110] [110] ! N
® MDB dans le plan (11 1)
bloquée sur une MDa

Figures 11.10 : Dans un buffer graduel, blocage TD/MD d’une MDB (®) en élongation (lente) sur une
MDa. (®) nucléés sur un plan supérieur ( gauche ) et réaction TD/TD entre une TD (®) bloquée sur un

plan inférieur et une TD (®) liée a une MDao. en cours d’élongation sur un plan supérieur ( droite )

Par principe, la relaxation sur buffer graduel peut étre supérieure a celle sur couches simples,
avec une densité de TD dans les couches actives simultanément réduite. En optimisant le gradient de
contrainte, il apparait notamment possible d’alterner des plans ou les dislocations sont alignées en
majorité selon une direction puis selon celle orthogonale, d’ou minimisation des blocages TD/MD.

Cette réduction de la densité de TD « a la source » s’accompagne d’une probabilité accrue
des réactions TD/TD, permettant la stabilisation et surtout la diminution du nombre de TD (cf. II.F).
Ces réactions TD/TD peuvent ici survenir a la fois par un effet d’épaisseur comme sur couche simple
et buffer uniforme, mais également par I'élongation de MD sur des plans supérieurs. Cet aspect positif
d’introduction de contrainte et de MD sur des plans superposés est illustré figures [1.10 a droite : une
TD bloquée (®) sur un plan inférieur et répliquée pendant la croissance peut interagir avec un bras

émergent (®) d’'une demi-boucle TD/MD/TD en cours de développement sur un plan supérieur.

Précisons que pour présenter ces effets de la relaxation nous nous sommes placés a I'étape
stable de la relaxation par réseau de dislocations, étape qui implique nucléation et élongation de MD.
Elle survient aprés une étape transitoire qui n’implique que I'élongation de TD préexistantes via un

mécanisme sans nucléation présenté en 11.C.2 (i.e. réplication et courbure des TD du substrat).

En résumé, nous avons défini les blocages TD/MD, puis considéré leur rble dans les types
opposés de buffers a relaxation par réseau de dislocations — couches simples et buffers graduels.
Ceux-ci correspondent a des situations qui évoluent — « tridimensionnelle » sur buffer graduel — ou la
relaxation est respectivement limitée en glissement et nucléation de MD. Ceci est valable en systéme

a MD orthogonales : SiGe et llI-V cfc. Considérons a présent la spécificité des Ill-V : les MD a et B.

11.B.5 — Réseau de dislocations des Ill-V cfc : MDo/B et équilibre de la relaxation

Nous avons épitaxié des rampes graduelles en InAlAs et en InGaAlAs, matériaux IlI-V cfc ou
existent des dislocations o, et B a structures de cceur différentes — différences que I'on retrouve sur
leurs propriétés en nucléation et en élongation. De ce que nous venons de voir, ces différences entre

MD «o et B vont — directement et via les blocages TD/MD — influencer la « cinétique de relaxation ».
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Pour évaluer la relaxation, il faut considérer sur couche simple comme sur buffer graduel :

e Le niveau de relaxation final : si la relaxation est incomplete, des dislocations MD sont nucléées

dans les couches actives et les dégradent. Nous venons de voir que ce niveau dépend des

blocages TD/MD et est en principe supérieur sur buffer graduel — point développé en I1.C et D.

e L’équilibre de relaxation final : si la relaxation est déséquilibrée, les couches actives présentent

des propriétés anisotropes selon <110> (cf. IV.A.2), tandis que des dislocations y sont nucléées si
une direction est restée contrainte (facteur limitant). Ce déséquilibre selon <110> ne concerne que

les 11I-V cfc car il résulte de I'existence des MD a. et B — point que nous abordons ci-dessous.

e ladensité de TD : Les TD dégradent les couches actives. Leur densité dépend du processus de
relaxation et est en principe inférieure sur buffer graduel : blocages TD/MD réduits, réactions

TD/TD facilitées par effet d’épaisseur et surtout par élongation de MD sur des plans superposés.

Nous présentons ici des résultats de la littérature sur I'équilibre de la relaxation dans les buffers InAlAs
et InGaAs — cas limites du matériau InGaAlAs que nous avons étudié — ainsi qu’en InGaP, alliage
retenu par nos collaborateurs de Singapour et qui illustre aussi le réle du matériau du buffer graduel.
Nous précisons les différences entre MD o et B en nucléation et élongation. Ceci permet de proposer
un cadre général sur I'équilibre de la relaxation en fonction des parametres introduction de contrainte,

température de croissance T¢ et nature du matériau — cadre illustrant I'apport de nos travaux.

L’équilibre de la relaxation dans la littérature : une apparente dispersion

Avant d’aborder I'équilibre de la relaxation selon les directions <110>, apportons une remarque
sur le repérage de I'orientation cristallographique — donnée alors indispensable a laquelle doit étre

associée celle du mode de glissement (glide ou shuffle), le signe de la contrainte étant implicite.

Nous avons choisi le mode glide, généralement retenu : en compression les MDa sont a coeur
V, alignées selon [110] et relaxent selon [110] [Fox90a,Matragrano96b,0lsen96,MacPherson97][NataliO0b].

Signalons que lors des études pionniéres sur couches simples InGaAs/GaAs — fréequemment
citées — les auteurs observent en TEM a l'interface couche-substrat un « développement préférentiel
de MDo. » qu’ils associent tout d’abord a la direction [110] [Fitzgerald88b,Kavanagh88,Fitzgerald89]. Cette
direction privilégiée devient par la suite la direction [110] [Kavanagh92,Romanato99]. Cette évolution non
expliquée découle peut étre simplement d’'un probléeme de convention sur les axes cristallographiques.

En pratique on peut distinguer les plans {111} IlI-V par attaque chimique [Fox90a,Matragrano96al,
se référer aux méplats du substrat* ou repérer les motifs* associés au déplacement préférentiel des

adatomes Il — selon [110] sur llI-As en stabilisation As ( * : notre démarche — cf. annexes A et B).

Ceci étant précisé, considérons les résultats rapportés dans la littérature sur I'équilibre de la
relaxation dans des situations proches de la notre, i.e. buffer GaAs — InP, notamment en In(Ga)AlAs.
Nous considérons le cas d’école des couches simples et celui des buffers graduels, en nous limitant

aux systémes en compression InGaAs/GaAs ou InGaAs/InP, InAlAs/GaAs et InGaP/GaAs.
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Pour les couches simples (i.e. relaxation limitée en glissement), la majorité des informations
concernent le systéeme InGaAs/GaAs étudié depuis de la fin des années 1980 [Kavanagh88,Fitzgerald89].
Kavanagh et al. (Ingo;GaAs/GaAs — T¢ ~ 535°C en MBE4) notent en Diffraction des Rayons X
un état de relaxation final déséquilibré entre directions <110> de ~30%, la contrainte résiduelle
associée aux MDa étant inférieure a celle due aux MDf. Ces auteurs observent aussi en pvTEM une
évolution de la distribution des MD a l'interface couche-substrat : seules les MDa sont visibles a 90 et
160nm, asymétrie entre directions <110> qui s’atténue ensuite a 300 puis 580 et 1000nm [Kavanagh88].
Le rééquilibrage progressif et incomplet des densités de MD a et 3 est frequemment observé
en pvTEM ou cathodoluminescence a linterface couche-substrat, a d’autres compositions (entre 200
et 500nm pour IngesGaAs/InP a Tc ~ 525°C en MBE [Gendry95b] — cf. figures 11.20) ou températures
(écart < 10% a 78nm pour Ing,1GaAs/GaAs a T¢ ~ 400-520°C en MBE [Alvarez98]). MacPherson et al.
estiment qu'il survient a h ~ 10h¢ (40nm sur Ing 1,GaAs/GaAs a T¢ ~ 500°C en CBE [MacPherson97]).
Nous n’avons pas trouvé de résultats sur des couches simples InAlAs/GaAs en compression.
Pour le systéme InGaP/GaAs, I'étude de Matragrano et al. sur des couches a 6/12/24h¢ d’Ing 55GaP
sur GaAs révele un état de relaxation final déséquilibré (~30%) entre les directions <110> a h ~ 24h¢

(Tc ~ 610°C en MOVPE, valeur faible pour minimiser la mise en ordre de I'InGaP) [Matragrano96b].

Pour les buffers graduels (i.e. relaxation limitée en nucléation), les études réalisées sur le
systéme InGaAs/GaAs sont aussi les plus nombreuses. Molina et al. notent un état de relaxation final
déséquilibré entre les directions <110> sur une rampe linéaire GaAs — Ing.3;GaAs épitaxiée en MBE a
Tc ~ 500°C [Molina%4]. Cette température est standard en MBE pour I'InGaAs a taux d’In médian
(~25%) ou en accord de maille sur InP (53%) : elle est employée sur couches simples mais également
sur buffers graduels, malgré la composition initiale proche de GaAs (ou T¢ ~ 580°C typiquement).

Une basse T¢ en MBE est vite apparue bénéfique en termes de rugosité [Harmand89a,Valtueia97].
Romanato et al. ajoutent qu'il en est de méme en relaxation a T¢c ~ 400°C — équilibrée selon <110>,
indépendamment de la vitesse d’introduction de la contrainte (i.e. rampes linéaires ou surlinéaires).
Mais contrairement a Molina et al., ils rapportent aussi un quasi-équilibre a T¢ ~ 500°C sur rampe
linéaire GaAs — Ing33GaAs malgré des MDpB apparemment moins efficaces que les MDa. Cette
différence d’efficacité s’observe « classiquement » en xXTEM : sur des clichés similaires a celui figure
I1.3, la distance entre la surface et le réseau de MD est plus faible pour les B — signe que la relaxation
de contrainte par MDp s’est un peu prolongée par-dela celle des MDa [Molina94,Romanato99,Chauveau03a].

L’explication semble venir de la vitesse d’introduction de contrainte : Romanato et al. utilisent
un gradient de ~14% d’indium par micron, au lieu de ~22% pour Molina et al. [Molina94]. La différence
apparait significative : Romanato et al. signalent un déséquilibre de la relaxation a ~500°C en passant
de la rampe linéaire a celles surlinéaires, ou la contrainte est justement plus rapidement introduite.

Notons que I'équilibre est aussi atteint sur InGaAs/GaAs a gradient supérieur (~50%In/um)
mais a plus basse température de croissance, par Hausler et al. a T¢ ~ 320/420°C en MBE [Hausler95]

et par Goldman et al. a T¢ ~ 350°C en MBE (sur un buffer GaAs — Ings3GaAs en paliers) [Goldman98].

* Les méthodes de croissance — SSMBE/GSMBE, MOMBE/CBE, MOCVD/MOVPE — sont présentées en IIl.A.
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Dans le systeme InAlAs/GaAs, il est également possible d’obtenir une relaxation équilibrée.
En MBE a Tc ~ 500°C, Olsen et al. mentionnent ce résultat sur des buffers InggsAIAs — IngosAlAS
(2,5um) a tres lente introduction de contrainte, puisque le gradient ne vaut que ~8,4%In/um [Olsen96].
En MBE a T ~ 400°C, d'autres auteurs obtiennent aussi une relaxation équilibrée pour des buffers
d’environ 1um — épaisseur plus compatible avec un co(t de revient « raisonnable » en épitaxie. C’est
le cas de Cordier et al. sur une rampe linéaire GaAs — Ing33AIAs a ~27%In/um. Ces auteurs signalent
que I'anisotropie entre directions <110> augmente avec le gradient — dés ~35%In/um [Cordier00] — et
montrent que l'utilisation d’'un décrochement de composition en fin de rampe pour accroitre le niveau

de la relaxation semble également favoriser I'équilibre de la relaxation (cf. [1.D) [Chauveau01].

Pour le systéeme InGaP/GaAs, les références sur buffers graduels sont rares [Chin94]. Elles
concernent principalement I'étude de nos collaborateurs de la Nanyang Technological University de
Singapour. Leurs buffers Ing4GaP — InP présentent une relaxation équilibrée pour un gradient de
~35%In/um — élevé au regard de T¢ d’environ 480°C en MBE [Zheng00,Yuan01,Radhakrishnan02,Yuan02].

Au final, de I'apparente dispersion des résultats sur I'équilibre de la relaxation dans les buffers
I1I-V cfc ressortent trois paramétres expérimentaux : I'introduction de la contrainte — i.e. couche simple
ou buffer graduel (gradient dans ce dernier cas) — la température de croissance et le matériau.

Nous avons vu les possibles effets de la contrainte via les blocages TD/MD. La température
Tc et le matériau sont en revanche deux « nouveaux » paramétres, qui peuvent aussi influencer la

« cinétique de relaxation » via les propriétés de nucléation et d’élongation des dislocations o et .

Sur ce point, il est souvent avancé dans la littérature que : « les MDa. sont plus facilement
générées et ont une vitesse plus élevée que les MDpB » — les références se rapportant aux travaux
pionniers de Fitzgerald et al. [Fitzgerald88b,Fitzgerald89] ou de Kavanagh et al. [Kavanagh88] (et bien que
ces derniers constatent un état final mais n’avancent rien sur les propriétés des dislocations...).

Si cette assertion suffit a expliquer le déséquilibre en relaxation sur couches simples IlI-V cfc,
ce n'est plus le cas dés que I'on considére le possible équilibre des buffers graduels. Il nous a donc

semblé nécessaire de hiérarchiser les différences entre MD o et B en nucléation et en élongation.

La différence de vitesse d’élongation entre MD o. et 3 : une certitude expérimentale

Précisons tout d’abord les termes employés de vitesse, vitesse d’élongation et mobilité des

dislocations en nous appuyant sur une demi-boucle TDs/MDB/TDg (cf. figure 11.7 pour I'équivalent o) :

e La vitesse d’'une dislocation caractérise son déplacement dans le plan de glissement (111), i.e. la
descente de la future MDp jusqu’a I'interface ou le glissement des TD vers les bords du substrat.

o La vitesse d’élongation d’une dislocation ne concerne que la MDf lorsqu’elle a atteint l'interface a

relaxer, MDp allongée par le glissement des TDs et TD — en excluant ici tout blocage TD/MDa.
o La mobilité d’'une dislocation ne concerne que la MDp et correspond a sa vitesse d’élongation en

considérant les blocages TD/MDa — soit en fait a I'efficacité en relaxation de la MD.
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La mobilité nous renvoie, comme I'équilibre de la relaxation, au rapport entre nucléation et
élongation : les mobilités des MD «. et  sont statistiquement équivalentes si les taux de nucléation, la
répartition des sources [Goodhew99] et les vitesses d’élongation des MD o et B sont comparables. Ce
n’est plus le cas si, par exemple, les MDa sont plus facilement nucléées et plus mobiles que les B.

La vitesse d’élongation des MD est fixée par la vitesse des TD, facilement mesurable en

surface ou par définition les TD émergent. Si I'on s’intéresse uniquement a la différence d’élongation
entre MDa et B, mesurer la vitesse de la TDs (vis ou screw) s’avére inutile puisqu’elle est commune
aux demi-boucles TDs/MDo/TDa et TDs/MDB/TD : seules importent les vitesses des TD o et . Pour
des matériaux non dopés, les vitesses des dislocations vis et B sont de plus comparables : nous

obtenons donc directement un ordre de grandeur de la vitesse d’élongation des MD [Matragrano96a].

Nous rapportons ci-dessous des résultats expérimentaux obtenus par Yonenaga et Sumino
par mesure en surface de la vitesse des TD. Ces auteurs ont caractérisé les propriétés dynamiques
des dislocations vis et 60° (o et B) en fonction des parameétres : contrainte, température et dopage.
Les matériaux étudiés sont GaAs, GaP, InP et InAs [Yonenaga89,Yonenaga93a,Yonenaga93b,Yonenaga98].

La démarche expérimentale est classique. Les dislocations sont générées en surface par des
rayures (« scratch ») selon des axes cristallographiques particulieres. Ces échantillons sont placés a
température donnée sous une contrainte elle aussi orientée. Des attaques chimiques en surface
révélent enfin la nature et les positions (i.e. la vitesse) des TD [Yonenaga87,Yonenaga89,Fox90a, Tuppen9d0b].

Notons qu’en dépit du mécanisme de génération des dislocations différent de ceux a I'ceuvre
dans les buffers — « scratch » vs introduction de contrainte bi-axiale — les résultats présentés ci-apres
sont cohérents avec 'ensemble des observations en pvTEM sur réseaux de MD aprés élongation.

Théoriquement, le mécanisme de glissement des dislocations généralement admis consiste
en la nucléation puis la propagation de doubles décrochements le long de la ligne de dislocation L.
Ceux-ci permettent le passage des dislocations d'une vallée de Peierls a la suivante en dépit des
forces de frottement élevées. Ceci nécessite la rupture de liaisons covalentes. Les mobilités des MD
60° o et B augmentent donc globalement quand le gap du matériau 1ll-V diminue, mais différent a
matériau donné du fait des structures de cceur a atomes respectivement V et Il (mode glide). C’est ce

que confirme I'expérience pour des matériaux arséniés [Yonenaga89,Yonenaga98] :

o Les mobilités des MD o et p mesurées dans InAs sont supérieures a celles mesurées dans GaAs.

e La mobilité des MD «. est supérieure a celle des MD B d’un facteur 3 & 1000 [Herbeaux90].

Ces mémes auteurs ont retrouvé cette différence entre MD o et f dans du GaP dopé S [Yonenaga93a],

mais pas dans IInP’ pour lequel les MD B sont [égérement plus mobiles que les MD a [Yonenaga93b].

Les courbes des figures 11.11 ci-aprés illustrent ces propriétés pour des matériaux non dopés.
Les valeurs ont été calculées a partir des données numériques rapportées par Yonenaga et Sumito
injectées dans I'expression semi-empirique de vitesse des dislocations : v = vy (6 / 6o )" exp [ -Q/KT ]
avec : o la contrainte appliquée, Q I'énergie d’activation du glissement, T la température de mise sous

contrainte et un triplet de constantes (vo,m, o) (oo est pris unitaire) [Chaudhuri62,Marée87].
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Figures 11.11 : Vitesse d’élongation des MD o et B dans GaAs, InAs et InP pour une contrainte

de 20MPa, soit par exemple InGaAs a 0,1% d’indium sur GaAs ( d’aprés [Herbeaux90] )

Nous avons retenu une contrainte ¢ de 20MPa pour deux raisons. D’une part, la loi semi-empirique est
globalement vérifiée sur semiconducteurs binaires et composés (références ci-dessus et [Herbeaux90])
dans les limites T < 550°C et ¢ < 20MPa [Yonenaga87]. D’autre part, cette valeur correspond a un tres
faible désaccord de paramétres de maille Aa/a qui 'apparente a I'introduction lente de la contrainte

dans les buffers graduels, puisqu’il équivaut au Aa/a d’'Ing go1Gag geeAs sur GaAs (d’aprés [Herbeaux90]).

La spécificité de I'InP (i.e. vitesse des MD [ supérieure a celle a) a été trés tot signalée par

des distributions de dislocations différentes dans des buffers InGaP et GaAsP identiques [Abrahams72].

La différence de nucléation entre MD o. et 3 : une question plus ardue

Sur GaAs non dopé, Yonenaga et Sumito mesurent des contraintes critiques c¢ de nucléation

trés proches et quasi-stables entre 350 a 650°C : o¢ ~ 0,3 et 0,2MPa pour les o et les  [Yonenaga89].

Etudier la nucléation des MD dans nos conditions de contrainte bi-axiale est plus délicat. Ceci
nécessite d’évaluer les densités de MD (TEM) ou leur effet (relaxation) aprés une phase d’élongation,
donc en intégrant la différence de vitesse. Il faut de plus considérer I'étape transitoire de relaxation
(i.e. élongation de MD sans nucléation a partir de TD préexistantes dans le substrat — cf. 11.C.2), pour

s’assurer d’étre a I'étape stable impliquant nucléation et élongation de MD [Fox90a,Mooney93,Goldman98].

Nous n’avons trouvé que cinq études sur la différence de nucléation entre MD o et B — toutes

basées sur la méme approche : I'épitaxie sur substrat a densité de TD fixée. L'idée est de contrOler le
passage entre les étapes transitoire et stable de la relaxation en épitaxiant deux buffers identiques,
'un sur un substrat « riche » en TD seulement sensible a la différence de vitesse entre MD o et B,
l'autre sur un substrat « pauvre » en TD sensible a la vitesse et a la nucléation. Cette idée est
appliquée dans deux études assez peu convaincantes : pour I'une le ratio des densités de TD entre
substrats est faible (~85) [Fox90a], pour I'autre la faible épaisseur épitaxiée méne sans doute plus a un

écart d’énergies de mise en élongation de TD préexistantes (Eag) — non de nucléation (Ean) [Lacey98].
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Pour différencier nettement ces deux cas, Fitzgerald et al. utilisent des substrats a densité de

TD fixée avec une proposition supplémentaire : I'épitaxie sur motifs ou « patterned substrate ». Ainsi, il

devient possible : d’étudier la densité de MD en fonction de la surface des motifs, d’en extrapoler une
valeur a surface nulle et d’en déduire — selon la densité de TD des substrats GaAs — un rapport
d’énergie des activations de nucléation (Ean). Le seuil est double pour les MDp par rapport aux MDa.
Cette étude est la plus convaincante : les substrats GaAs ont des densités de TD allant de 10% a
1,5x10° cm™ (i.e. ratio > 1000) et les couches IngosGaAs/GaAs épitaxiées en MBE a T¢ ~ 550°C pour
5/10/11 x h¢ (i.e. 350/700/825nm) sont dans I'étape stable de la relaxation [Fitzgerald88b,Fitzgerald89].
Deux autres études ont été menées sur ce principe, mais dans des conditions éloignées des
nétres. Kui et al. réalisent des recuits a hautes températures sur Iny1GaAs/GaAs a 600°C et surtout
750°C [Kui94], niveau pour lequel le réseau de MD <110> devient hexagonal [Chen93,Samavedam97].
Pour celle de Matragrano et al. [Matragrano96a], le probléme vient cette fois du dopage Si a 5x10" ecm?,

Yonenaga et Sumito ayant montré sa forte influence en nucléation et élongation de MD [Yonenaga89].

La derniére remarque sera celle de Beanland a propos des densités de MD a linterface
couche-substrat sur les motifs, beaucoup plus faibles que sur substrats classiques. Fitzgerald et al.
considérent que c’est le premier intérét de ce type d’épitaxie [Fitzgerald89]. Mais Beanland souligne que
ceci exclut les mécanismes de nucléation par multiplication de MD, actifs a partir d’'une certaine

densité de MD a l'interface (cf. II.C et I.D), i.e. pour des diamétres supérieurs a ~300um [Beanland92].

Propriétés des MD o/p et équilibre de Ila relaxation dans les buffers Ill-V cfc

De ce que nous venons de voir, il n’existe pas de conclusion précise sur la nucléation mais la
tendance est a une différence assez faible : elle semble se limiter a un facteur ~2 pour InGaAs a faible
taux d’'In, & comparer a ~40 sur la vitesse dans GaAs (~3 pour InAs) — toujours en faveur des MDa.

Entre GaAs et InP, la différence entre MDa et B en vitesse est donc supérieure a celle en nucléation.

Sous cette hypothese, les résultats relevés dans la littérature sur couches simples peuvent
s’expliquer ainsi. Les MDa « prennent de I'avance » en relaxation lors de I'étape initiale par élongation
de TD vu leur vitesse supérieure, tandis que les MDp « rattrapent leur retard » lors de I'étape stable.
La nucléation est alors plus importante pour les MDB que pour les MDa. : la contrainte résiduelle est
moindre pour les MDa car celles-ci ont déja relaxé une partie du désaccord Aa/a initial selon [110].
Cette contrainte étant introduite & une unique interface couche-substrat, les MDJ ne peuvent combler
totalement leur retard du fait des blocages TDB/MDa. et de la densité de MDa rapidement supérieure.

Ce raisonnement apparait cohérent avec — par exemple — les évolutions en fonction de
I'épaisseur en relaxation et densités de MD selon <110> rapportées par Kavanagh et al. [Kavanagh88].
De méme, il méne a un état de relaxation final déséquilibré en faveur de la direction liée aux MDa, fait
constaté sur les systémes InGaAs/GaAs, InGaAs/InP ou InGag 45P/GaAs a des températures standard
de croissance. Les travaux sur I'équilibre de la relaxation dans les couches simples ne se sont

visiblement pas prolongés a basse température T, les buffers graduels étant plus performants.
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Pour les buffers graduels en InxAl;xAs ou InxGasxAs, organisons les résultats évoqués

précédemment en fonction de T et de la vitesse d’introduction de la contrainte (i.e. le gradient) :

e AT ~500°C en MBE, la relaxation est équilibrée a ~8%In/um et ~14%In/um — pas a ~22%In/uym
(rampes linéaires respectivement en InAlAs [Olsen96] et en InGaAs [Molina94][Romanat099]).

e ATc;~400°C en MBE, la relaxation est équilibrée a ~14%In/um et ~27%In/um — moins au-dela de
~35%In/um (diverses rampes en InGaAs [Romanato99] et rampes linéaires en InAlAs [Cordier00]).

e ATc~350°C en MBE, la relaxation peut étre équilibrée a ~50%In/um (pour des rampes linéaires
a 320/420°C [Hausler95] ou sur buffer en paliers [Goldman98] en InGaAs).

Ces résultats suggeérent I'existence d’un gradient limite G, pour obtenir une relaxation équilibrée selon
<110>, dont la valeur G, croit avec la baisse de T¢. Cette valeur semble dépendre du matériau vu le

résultat sur InGaP/GaAs : a T¢ ~ 480°C en MBE, la relaxation est équilibrée a ~35%In/um [Zheng00].

Précisons que nos travaux n’ont pas porté sur I'effet du gradient : nous avons repris sur ce
point les résultats d’études antérieures menées a I'lEMN et au LSPES (cf. IV.B.1), pour explorer les
effets du matériau en épitaxiant des rampes en InAlAs et InGaAlAs. D’un point de vue bibliographique,
nous avons donc dd nous intéresser a un large spectre de publications ou le matériau est fixé, mais
d’autres parametres modifiés — et « naviguer » ainsi entre des études sur InAlAs et (surtout) InGaAs.
Ceci est visible ici pour I'équilibre en relaxation et explique I'impression d’'une dispersion qui se dissipe
lorsque les résultats sont classés selon le gradient et T¢ — paramétres des différentes études citées.
Cette diversité de conditions expérimentales est en fait un atout : nous en déduisons un cadre général
englobant 'ensemble de ces résultats (selon le gradient, T¢ et le matériau) sur I'équilibre en relaxation

et la densité de TD — cadre nous permettant de situer notre contribution via le parameétre « matériau ».

Revenons tout d’abord sur 'effet du gradient — a température de croissance et matériau fixés.

Le gradient contréle a minima la nucléation et I'élongation des MDa. et B dans des plans d’introduction
de contrainte bi-axiale (compressive) selon <110>. Considérons I'un de ces plans : la faible différence
en nucléation méne a un taux de MDa un peu supérieur a celui des MDB — MDa dont la vitesse est
surtout plus élevée. Nous supposons que les MDa y relaxent toute « leur » contrainte, i.e. selon [110].
Ce n’est pas le cas des MDJ — moins nombreuses, plus lentes et donc bloquées par les MDa — qui n’y
relaxent qu’une partie de « leur » contrainte, i.e. selon [110]. Sur les plans ensuite épitaxiés, les MDf
ont laissé une contrainte résiduelle qui s’ajoute a celle nouvellement introduite selon <110> — a niveau
égal et fixé par le gradient : la contrainte totale pour nucléer et mouvoir les MDp est supérieure a celle
pour les a. Ceci peut suffire & compenser une faible différence en nucléation entre MDa. et 3, mais pas
une différence plus importante en vitesse. Pour cela, il faut considérer la valeur du gradient.

Si le gradient est suffisamment faible, il peut exister des plans ou les MDJ sont les seules a
étre nucléées, a se déplacer et a relaxer la contrainte — lentement mais sans blocage par des MDa
inexistantes : les MDp « rattrapent leur retard ». Les MDa sont ensuite de nouveau nucléées, apres
une période d’accumulation de contrainte selon [110] : nous oscillons d’'une relaxation préférentielle

selon une direction <110> puis sur 'autre, d’ou un état de relaxation final équilibré selon <110>.
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Si le gradient est élevé, la période d’accumulation de contrainte est limitée — voire inexistante.
Dans le premier cas, des MDa et des MDp sont nucléées simultanément sur quasiment tous les plans
d’introduction de contrainte, ou se produisent donc nombre de blocages TD/MD des MDp sur les a.
Dans le second cas s’y ajoutent progressivement des blocages TD/MD du second type, des MDa
commencant a relaxer sur des plans supérieurs alors que des MDJ sont encore en élongation « en
dessous ». Dans les deux cas, les MD accumulent une contrainte résiduelle qui ne compense jamais
la vitesse supérieure des MDa : I'état de relaxation final est déséquilibré en faveur de la direction [110]

de relaxation des MDa, tandis que la densité de TD augmente.

La notion de gradient limite G_ proposée ci-dessus est cohérente avec cette interprétation,
interprétation qui serait improbable si la différence de nucléation entre MDa et B était plus importante,
i.e. par exemple pour un facteur de ~40 sur la nucléation comme sur la vitesse.

Soulignons que notre proposition est en accord avec la seule interprétation de la littérature sur
le déséquilibre de la relaxation entre directions <110> dans les buffers graduels — i.e. celle de
Romanato et al. sur leurs résultats expérimentaux : en supposant I'élongation et la nucléation
préférentielle des MDa. selon [110], ces auteurs expliquent les cas ou ils constatent une relaxation
déséquilibrée (i.e. gradient élevé ci-dessus) — pas ceux ou elle est équilibrée [Romanato99].

Notre proposition est aussi en accord avec les travaux présentés en I1.D de répartition des MD
sur I'épaisseur du buffer : ils traitent du niveau de la relaxation final — pas de I'équilibre de la relaxation
entre les directions <110> [Dunstan91b,Tersoff93,Dunstan94,Molina94,Sacedon95,Kidd96,Valtuefia97,Romanato99].

Considérons a présent I'effet de la température de croissance — a gradient et matériau fixés.

Nous avons vu que Romanato et al. obtiennent une relaxation équilibrée selon les directions <110> a
Tc ~ 500°C comme a T ~ 400°C sur des rampes graduelles identiques, i.e. linéaires et en InGaAs.
Autre point intéressant, la contrainte résiduelle n'augmente que de 4% en diminuant la température.

L’absence surprenante d’un effet significatif de T¢ sur le niveau de relaxation final se retrouve
sur 'ensemble de la littérature, les rampes étant globalement identiques entre 350 et 500°C en MBE.
C’est par exemple le cas de buffers InAlAs ou InGaAs épitaxiés a T¢ ~ 420 ou 520°C en MBE [Chyi96].
Une baisse de relaxation des couches actives n’est par ailleurs jamais évoquée dans les études
« pragmatiques » (i.e. mesures électriques sur m-HEMT) sur buffers graduels In(Ga)AIAs (cf. IV.A.1).

Romanato et al. n’interprétent pas la quasi-stabilité de la contrainte résiduelle avec T¢, mais
soulignent que « si 'asymétrie de relaxation trouve son origine dans une différence d’énergie critique
entre MD [110] et [110], alors la réduction de T devrait I'accroitre » — et que ce n’est pas le cas.

Pour notre part, nous avons justement fait I'hypothése inverse : 'asymétrie vient avant tout de

I'élongation des MDa. et § — peu de leur nucléation. Résiste t-elle a la baisse de température ?

Lorsque T diminue, les vitesses des MDa et B chutent puisque I'élongation est trés activée
thermiquement : si I'on considére le cas du GaAs, I'élongation (i.e. sans blocage) a ¢ = 20MPa en 30s
passe d’environ 72 a 3,9mm entre 500°C et 400°C pour les MDa. — et de 1,5 a 0,12mm pour les MDp.
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Reprenons I'étude de Romanato et al. ou seule T¢ est modifiée : la contrainte a relaxer et le gradient,

donc I'épaisseur et la durée d’épitaxie pendant laquelle I'échantillon est a T, sont identiques. Ainsi :

e Leur constat de quasi-stabilité de la relaxation implique des longueurs cumulées de ligne de
dislocation N.L égales a 400°C et 500°C — raisonnement valable pour les MDa. comme pour les f.
e Un nombre N supérieur de MD faiblement allongées a ~400°C produit donc le méme résultat final

qu’un nombre N restreint de MD beaucoup plus allongées a ~500°C en terme de longueur N.L.

En conséquence, nous supposons que la baisse d’efficacité en nucléation avec T¢ est plus faible que
la diminution de I'élongation des dislocations, a I'image des différences entre MDa et B a T fixée.
Nous n’avons pas trouvé de donnée expérimentale pour confirmer cette derniére hypothése. Elle est
toutefois soutenue par un faisceau de présomptions. Il s’agit des références précédemment citées ou
la relaxation sur buffer graduel a lieu sans aménagement particulier jusqu’a T¢ ~ 350°C en MBE. Il
s’agit aussi de 'ensemble des résultats de Yonenaga et Sumito ou la dépendance de la génération
des dislocations a la température est faible : la contrainte critique o¢ reste comprise entre 0,2 et

10MPa, alors que dans les mémes conditions les variations de vitesse sont exponentielles.

Une faible dépendance de la nucléation avec la température permet alors d’expliquer pourquoi
le gradient peut étre augmenté quand T¢ diminue (i.e. gradient limite G__ plus élevé).

Pour que le niveau de relaxation final soit quasi-inchangé malgré la faible élongation des MD
a basse Tg, il faut que le nombre de MD nucléées sur un plan d’introduction de contrainte donné
augmente : la contrainte « passe » dans la nucléation plutét que dans I'élongation de MD. Ceci signifie
que la densité de sites de nucléation est plus élevée, indépendamment du mécanisme de nucléation.

En supposant une répartition homogéne des sites de nucléation, une densité plus élevée tend
a compenser la différence d’élongation entre MDa et 3 : la probabilité de blocage TD/MD pour les
MDa. sur les p augmente et se rapproche de celle des MDg, et le gradient doit alors étre plus élevé
pour provoquer un déséquilibre en relaxation (toujours via la différence en vitesse, supérieure a celle
en nucléation quelle que soit Tc). Notons que la stabilité des résultats sur des m-HEMT pour des

substrats de 3 a 6 pouces soutient I'hypothése sur la répartition des sites de nucléation [Fastenau04].

Considérons enfin le matériau du buffer graduel — paramétre que nous avons modifié a

gradient et température T¢ fixés. Dans la littérature, de telles études sont rares et plutdt récentes : les

travaux sur la croissance métamorphique ont trés généralement lieu & matériau constant.

Dans ces conditions, il est difficile d’établir un lien entre matériau et équilibre de la relaxation,
sauf dans une comparaison entre buffers InyGa,xP et buffers InxAl;.xAs ou InxyGa,.xAs sur GaAs.
Rappelons que nos collaborateurs de NTU ont obtenu une relaxation symétrique selon <110> sur des
buffers graduels Ing4GaP — InP épitaxiés a T¢ ~ 480°C en MBE suivant un gradient de ~35%In/um.
De ce qui précéde, la relaxation devrait étre — dans ces conditions — déséquilibrée sur matériau Ill-As.
Cette différence s’explique selon nous par le fait que I'lnyGa;.xP s’enrichit en InP lors de la rampe,

I'InP présentant une différence de vitesse entre MDa et 3 inversée par rapport aux matériaux Ill-As.
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Entre buffers graduels InxAl,xAs et InxGa,.xAs, il devrait exister une différence en début de
rampe lorsque la composition est proche d’AlAs ou de GaAs — différence qui s’estompe logiquement
puisque le matériau s’enrichit ensuite en InAs dans les deux cas. Chyi et al. relévent effectivement
une légére différence, lors de la seule comparaison directe du niveau de relaxation de buffers en
paliers ou graduels identiques exceptés I'épitaxie dans ces deux matériaux. Ajoutons que ces auteurs
supposent une nucléation plus aléatoire des dislocations pour les rampes en InxAl .xAs, et notent leur
rugosité de surface irréguliere (cf. figures 11.18) attribuée a la différence de mobilité entre les adatomes
AletIna Tc ~420°C en MBE — différence supérieure a celle entre Ga et In [Chyi96].

De la découle notre interprétation de I'effet du matériau sur buffer graduel, interprétation
que nous introduisons ici sous son aspect « dislocations » : si la croissance entraine I'apparition d’'une
rugosité et/ou d’'une décomposition a courte échelle de l'alliage du buffer, 'accumulation locale de
contrainte qui en résulte en surface et/ou en volume (i.e. modulation de composition d’alliage) facilite

la nucléation de nouvelles dislocations — mais perturbe leur élongation (i.e. plus de blocages TD/MD).

Les conséquences d’'une forte hausse de nucléation par dégradation d’alliage sont a priori :

e Faibles sur la relaxation : elle peut en favoriser I'équilibre sans réduire le niveau car une méme

longueur cumulée de ligne de dislocation N.L peut résulter d’'un nombre trés élevé de MD tres
faiblement allongées, selon une évolution évoquant celle liée a une baisse de T¢ — ici renforcée.

o Défavorables sur la densité de TD dans les couches actives : le taux élevé de blocages TD/MD

obére le mécanisme de réduction de cette densité propre aux buffers graduels, i.e. les réactions
TD/TD (fusion/annihilation) facilitées par le développement de demi-boucles TD/MD/TD a des
interfaces superposées. Ceci survient justement a forte densité de TD bloquées, densité qui n’est

réduite que par effet d’épaisseur — situation des couches simples et buffers uniformes (cf. II.F).

En modifiant le matériau du buffer d’InAlAs a InGaAlAs pour une introduction de contrainte identique a
Tc ~ 400°C, nous avons observé des évolutions qui correspondent a une telle situation. Ces résultats
expérimentaux sont présentés et expliqués au chapitre IV en abordant le versant « croissance » de
notre interprétation : il s’agira de savoir si une rugosité et/ou une décomposition a courte échelle est

envisageable, interprétation dont il était cohérent d’introduire ici le versant « dislocations ».

Précisons que des densités de TD rapportées par mesures TEM supportent notre proposition.
Sur InAlAs a T¢ ~ 400°C, Chauveau et al. mesurent une densité ~3x10’ cm™ sur des buffers graduels
malgré une relaxation totale et équilibrée [Chauveau01], tandis que Wang et al. extrapolent ~4x10" cm™
a partir de mobilités électroniques sur m-HEMT [Wang97]. Sur InGaAs a T¢ ~ 400°C, Romanato et al.
notent une densité inférieure a 10° cm™ sur buffers graduels a relaxation équilibrée [Romanato99]. Il en
est de méme a gradient et T¢ supérieurs pour Molina et al. [Molina94,Sacedon95,Kidd96]. Entre ces
alliages aux propriétés perfectibles — I'InGaAs produit une faible isolation électrique ou une absorption
optique malvenue sous les dispositifs [Zimmermann03] — notons une étude ou l'alliage est un paramétre :
celle de Lubyshev et al. qui, délaissant InAlAs pour In(Ga)AlAs, observent une hausse de ~10% en
mobilité électronique dans des structures m-HEMT a méme densité de porteurs. Cette hausse est

cohérente avec ce qui précede car les TD piegent les porteurs (cf. I[V.A.2) [Lubyshev01,Andre04].
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En résumé, I'existence de MD o et B et d’interactions TD/MD nécessite que I'on étudie — en fin
de buffers IlI-V cfc — la densité de TD, le niveau et (spécificité) I'équilibre de la relaxation. Sur ce sujet,
la littérature sur InAlAs, InGaAs et InGaP® en compression sur GaAs ou InP révele une certaine
dispersion et I'absence d’interprétation de résultat important (i.e. relaxation équilibrée) si I'on se limite

a l'idée d’une plus grande efficacité des MDo. en nucléation et en élongation par rapport aux MDp.

Des arguments expérimentaux accréditent cependant une différence entre MDo. et MD plus
marquée pour I'élongation que pour la nucléation — indépendamment de Tc mais fonction du matériau.
Des résultats précédents ressort par ailleurs la notion de gradient limite au-dela duquel la relaxation
est déséquilibrée a matériau et T¢ donnés. Nous avons proposé un cadre ou s’integre I'ensemble des
résultats trouvés sur ce sujet, résultats qui illustrent I'effet des paramétres introduction de contrainte

(i.e. gradient), T et matériau — dernier point sur lequel nous apportons notre contribution.

Nous constatons en effet que — bien que la relaxation par réseau de dislocations soit étudiée
depuis plus d’une quinzaine d’années’® — rares sont les travaux abordant le réle du matériau, a autres
paramétres directement comparables [Abrahams72,Chyi96,D’Hondt97,Cordier98,Lubyshev01,Hudait03,Hudait04].

Sur la base d’études menées a 'lEMN et au LSPES sur le gradient de buffers graduels en
InyAl, xAs épitaxiés a Tc ~ 400°C, nous avons étudié l'effet d’une substitution d’InGaAlAs a InAlAs.
Nos résultats (chapitre 1V), ceux antérieurs [Chauveau01], ceux de Chyi et al. et Lubyshev et al. nous
amenent a proposer I'hypothese d’une dégradation du matériau du buffer en surface et/ou en volume
(i.e. rugosité et/ou modulation de composition a courte échelle) qui facilite la nucléation des MD mais
accentue d’autant les blocages TD/MD. A priori — ceci demande confirmation — I'équilibre de relaxation
serait favorisé, son niveau peu modifié mais avec une densité accrue de TD dans les couches actives.
Le versant « dislocations » de cette interprétation a été logiquement présenté ici, celui « croissance »

sera abordé au chapitre IV. Dans Iimmédiat, considérons un autre effet des dislocations : le tilt.

11.B.6 — Réseau de dislocations et tilt entre la couche et le substrat

La relaxation par réseau de dislocations <110> des couches simples et des buffers graduels
II-V cfc présente trois caractéristiques : un possible déséquilibre <110> en relaxation, un possible tilt

couche-substrat et le « cross-hatch », morphologie de surface particuliére et systématique.

Seul le déséquilibre en relaxation est propre aux matériaux llI-V cfc — tilt et cross-hatch sont
aussi présents sur les buffers épitaxiés dans le systeme SiGe/Si. Le cross-hatch dépendant plus de la
présence des dislocations que de leurs propriétés, nous le traitons ultérieurement en I.E. Ce n’est pas
le cas du tilt abordé dés a présent. Nous traitons de son origine par la décomposition du vecteur de
Burgers b pour les systémes de glissement a/2 <110> {111} de dislocations a 60°, puis d’observations
rapportées dans la littérature et notamment sur substrat désorienté. Ceci illustre une approche

purement « dislocations » du tilt, ses limites et introduit sur ce point notre contribution « croissance ».

Nous avons exclu les études sur buffers graduels InGaP/GaP contemporaines de celles ici présentées, qui

confirment notamment le décalage en température vu sur InGaP/GaAs [Abrahams72,Chang93,Chin93,AKim99,AKim00].
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Décomposition des vecteurs de Burgers et origine du tilt couche-substrat

Le terme « tilt » désigne un basculement de I'axe de croissance [001] de la couche par rapport
a celui du substrat : les plans de croissance (001) supérieurs ne sont plus paralléles a celui initial. Le

tilt couche-substrat est lié au vecteur de Burgers b des dislocations a 60°, somme de :

o Une composante de relaxation bg située dans le plan de croissance et de direction orthogonale a

celle de la ligne de dislocation — donc apte a relaxer la contrainte liée au désaccord Aa/a.

o Une composante de tilt bt orthogonale au plan de croissance qui produit une rotation de la couche

par rapport au substrat — responsable du tilt dans ce modéle de Olsen et Smith [Olsen75].
o Une composante vis by par définition colinéaire a la ligne de dislocation et qui n’engendre qu’une

torsion locale de la couche sur le substrat.

La décomposition b = bg + by + by est unique pour chaque vecteur b. Elle est détaillée et illustrée au
tableau Il.a et figures 11.12 ci-dessous, pour les huit systéemes de glissement a/2 <110> {111} des

dislocations mixtes a 60° a et 3, en compression et en mode glide (cf. annexe B).

Tableau Il.a et figures 11.12 : Systéemes de glissement pour les MD a 60° o et 3 sous une surface

(001) pour une couche en compression et en mode glide : le triedre ( L,b,n ) est direct ( cf. annexe B )

Ligne de Plan de Vecteur Composante | Composante | Composante
Dislocation | Glissement de br br by
(L) (n) Burgers b | (relaxation ) (tilt) (vis)
al| a2 [011] a4 [110]
Dislocation (111) a2 | a2 [101] al2 [001]
[110] /2 ;01 a4 [110] al4d [110]
o ou V(g) (111) 03 | a2 [101] a2 [001]
- oad | a2 [011] - al4d [110]
B1]a2[011] a4 [110]
Dislocation (111) p2 | a2 [101] a2 [001]
[110] 7 10; a4 [110] a4 [110]
B ou I1(g) (111) [B31@2[101] al2 [001]
- B4 | a2 [011] a4 [110]
(111) [oo1] (111 bo® [001] P11 [001] (111)
o A
[110] [110] i
| L(B)
(111) (111) |
Pmmmmmmmmmm————— oo ! ° bp®
E [001] b3®
i [110] \l b
___________ ! [110] [110] A L.
- R~ [010] <4 T L~ [010]
Vel ba® bo@ ® ! bp®@ bp®
[100] [110] 1 (111) (111) [100] [110]

Pour chacune des 2 familles de dislocations a 60° o et B, il existe 4 vecteurs de Burgers b
envisageables et autant de systémes de glissement a/2 <110 > {111}. Considérons une dislocation a.
En compression et en mode glide, sa ligne de dislocation L est alignée selon la direction [110]. Nous

constatons que quel que soit le vecteur de Burgers b, la composante de relaxation bg vaut a/4 [1 1 0].
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En revanche des composantes de tilt by s’opposent selon le plan de glissement retenu parmi
deux possibilités. Ce dernier point est important : si les 4 systémes a/2 [110] {111} des MDo ont une
égale efficacité, les composantes bt opposées se compensent deux a deux et le tilt a est nul — ce qui
n’est plus le cas si un ou des systémes sont perturbés. Ceci est indépendant du caractére oo ou B : le
tilt existe pour SiGe/Si et les IlI-V cfc [Olsen75,Fitzgerald88x,Kavanagh92,LeGoues92b,LeGoues93,Mooney94].

Un autre point important concerne en revanche spécifiquement les buffers IlI-V cfc, ou il faut

bien distinguer les notions de tilt et de déséquilibre de la relaxation :

e Le déséquilibre de la relaxation entre directions <110> est un déséquilibre entre les deux familles

de MD orthogonales a et p — indépendamment des systémes de glissement actifs pour chacune.

o Le tilt couche-substrat est la somme d’'une composante de tilt o sur [110] d0 aux MDa (i.e. rotation

de la couche dans la direction [110] autour de la ligne de dislocation L selon I'axe [110]) et d’'une
composante de tilt B sur [110] dG aux MDB (respectivement). Le tilt global résulte donc de
déséquilibres propres a chaque famille o et B, entre leurs systémes de glissement respectifs.
Notons en particulier qu’il N’y a pas compensation entre, par exemple, les systemes a1 et p1: les

composantes bt sont opposées mais pour des lignes de dislocation L différentes.

Il n’'y a donc a priori aucun lien direct entre un déséquilibre en relaxation et un tilt couche-substrat.
Toutes les configurations apparaissent envisageables — fonction des longueurs de ligne de dislocation
L développées selon [110] et selon [110], et des systémes qui participent a ces longueurs L pour les
MDa. et pour les MD. Le seul lien évident est que, pour une MD donnée, I'effet des composantes de
relaxation bgr et de tilt by est tributaire de la longueur de ligne de dislocation L développée. L’origine

du tilt est en fait la question sous-jacente, avec deux hypothéses envisageables :

e L’une suppose la nucléation égale des MD des 4 systémes de chaque famille, puis I'inactivation
de certains par réactions préférentielles TD/MD ou MD/MD (cf. 11.C). Elle semble peu probable :

en considérant par exemple les réactions entre MD a lignes de dislocation L paralléles, il y a soit
répulsion et statu quo sur le tilt, soit attraction et « disparition » de 2 composantes bt opposées.

e L’autre suppose une différenciation par nucléation préférentielle de MD dans certains systémes au

sein d’'une ou des deux familles : nous sommes de nouveau face a une question d’équilibre de
nucléation, non plus entre MDa. et B mais entre MD a(i) et a.(j) d’'une part, B(m) et (n) d’autre part.
Cette hypothese est privilégiée : les cartographies d’espace réciproque en diffraction des rayons X
sur I'épaisseur de buffers en paliers ou graduels (cf. 111.C.1) montrent un tilt progressif, cumulatif et
concomitant a l'introduction de contrainte et a la nucléation des MD, et qui n’évolue plus ensuite.
Notons que si la direction et le signe du tilt restent constants en un point du substrat, ils peuvent
évoluer sur le substrat [Kang95,Kidd96,0Isen96,Chauveau01,Lubyshev01,Chauveau03a][NataliOOb,Chauveau01].

De la une derniere question : peut-on nucléer autant de MDp (par exemple) en « passant » par tout ou
partie des systémes B(m) ? La réponse est visiblement oui, ne serait ce que par la comparaison des
systemes SiGe/Si et llI-V cfc : il existe pour chacun des exemples ou le tilt est important, mais nous

n’avons trouvé aucune publication sur un déséquilibre en relaxation selon les directions <110> sur SiGe.
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Dans les llI-V cfc sur GaAs(001), tilt et relaxation (en niveau et en équilibre) apparaissent dissociés
[Chauveau01]. Le probléme principal est de relaxer la contrainte par nucléation de MD o et § sans

déséquilibre. Le tilt n’est qu'une conséquence de la relaxation par MD, qui n’y contribue pas [Riesz95].

Le tilt couche-substrat dans la littérature

Le tilt est caractérisé par sa direction, son signe et son amplitude, mesurés en général en
diffraction des rayons X selon les directions <110> : ceci donne accés au tilt sur la structure finale
(notre démarche — cf. 11l.C.1 et IV.C) ou a son évolution sur I'épaisseur du buffer par cartographie de
I'espace réciproque ([Kidd96,0Isen96,Goldman98,Cordier00,Chauveau01,Lubyshev01,Chauveau03b] — cf. 111.C.1).

Sur substrat (001), les résultats obtenus sur des buffers graduels InxAl;_xAs/GaAs (T¢ ~ 400°C
en MBE) de Chauveau et al. accréditent un tilt aléatoire en direction, signe et amplitude [Chauveau01].
Kidd et al. concluent de méme sur buffers graduel GaAs — Ing3,GaAs (T¢ ~ 500°C en MBE) [Kidd96].
D’autres études en amplitude vont dans ce sens, sur buffers en paliers ou graduels GaAs — Ing 30AlAs
ou GaAs — Ing30GaAs (Tc ~ 420 et 520°C en MBE) [Chyi%] et InP — Ingg1GaAs ou InP — InAsg /P
(Tc ~ 570 a 660°C en MOVPE) [D’Hondt97]. Trois études mentionnent toutefois un tilt orienté — toujours
selon [110] (i.e. tilt o). Kidd et al. le constatent sans I'expliquer sur buffers en paliers InxGaAs/GaAs a
Tc ~ 400°C en Atomic Layer MBE [Kidd96]. Olsen et al. attribuent le tilt o positif de buffers graduels
InxAl; xAs/GaAs a relaxation équilibrée (T¢ ~ 470/520/550°C en MBE) aux TD du substrat [Olsen96].
Natali et al. interpretent I'évolution du tilt o en surface de buffers InyGaAs/GaAs (Tc ~ 500°C en MBE)
par le glissement dévié des TD [NataliO0Ob]. Au final, le tilt apparaft imprévisible sur substrat (001) [Li95b].

Sur substrat désorienté, l'introduction volontaire d'un tilt de substrat — I'offcut — permet de

contrdler le tilt du buffer : sa direction est celle d’offcut, son signe est tel qu'’il s’y oppose et le corrige.

Ce comportement du tilt est prédit via une approche « dislocations », basée sur la contrainte
de cisaillement résolue (CCR) s’appliquant sur les différents systémes de glissement a/2 <110> {111}.
Sur substrat (001), elle est identique pour les huit systémes de glissement de dislocations (MDa et B).
Sur substrat avec offcut, la contrainte bi-axiale introduite dans le plan de croissance méne a une CCR
différente pour chaque systéme : il y a nucléation et élongation préférentielles de certaines MDa. et B.

Sur buffers SiGe/Si, la pertinence de l'interprétation par la CCR est prouvée par LeGoues,
Mooney, Tersoff et al. via un modéle géométrique 1D [Nagai74,Ayers91][LeGoues92b,LeGoues9d3,Mooney94].

Sur buffers IlI-V cfc, plusieurs équipes se sont intéressées au sujet — dont Kavanagh et al.
[Chang92,Kavanagh92,Goldman94,Goldman95,Goldman96]. La CCR est évaluée simultanément sur les MDa. et
B via un modéle tensoriel [Olsen74,Fox90a]. L’approche « dislocations » est pertinente [Werner93]... sauf
pour l'inédite inversion de signe du tilt  — offcut selon [110] amplifié ! — sur buffer InGaAs/GaAs(2°off)
(Tc ~ 350°C en MBE) : la rugosité de surface modifierait la CCR des systémes de MD [Goldman98].

Nous proposons en IV.C une approche « croissance » du tilt, observé depuis des années et a

notre connaissance toujours interprété selon des approches « dislocations » [Lind88,Riesz96,Natali00b].
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1I.B.7 — Ce qu’il faut retenir sur le réseau de dislocations (Aa/a < 2% )

Les dislocations qui relaxent la contrainte sur lll-V cfc en compression et mode glide sont :

e des MD a 60° o ou V(g) alignées sur [110], a cceur de dislocation en éléments V et responsables
de la relaxation et du tilt selon [110] (tilt oo > O pour une rotation vers [110] autour de I'axe [110]),
e des MD a 60° B ou lll(g) alignées sur [110], a coeur de dislocation en éléments Il et responsables

de la relaxation et du tilt selon [110] (tilt B > O pour une rotation vers [110] autour de I'axe [110]).

Elles sont réparties sur des plans d’introduction de contrainte, cause de leur nucléation et élongation.
Il faut donc distinguer les couches simples des buffers graduels : le réseau de MD est respectivement
« quasi-2D » ou « tridimensionnel », d’ou relaxation limitée en glissement & l'interface couche-substrat
ou limitée en nucléation par I'introduction progressive de la contrainte sur des plans superposés.

Cette distinction explique les différences en relaxation (niveau et équilibre) et densité de TD.
L'étude de I'équilibre de la relaxation a illustré les effets des paramétres a considérer — introduction de
contrainte (gradient), température T et matériau — sur les blocages TD/MD et les différences entre
MDa et B en nucléation et élongation. L’approche est ici celle « dislocations » majoritairement retenue
sur ce sujet déja bien étudié, ou le paramétre matériau apparait délaissé. Notre contribution se situe a
ce niveau, selon une approche « croissance » dont nous avons introduit les pré-requis « dislocations »

nécessaires a son exposé au chapitre IV — a propos de la densité de TD et du tilt couche-substrat.

Ces éléments généraux sur la relaxation par réseau de dislocations ayant été présentés,
intéressons nous aux mécanismes qui y interviennent — notamment ceux de nucléation de MD jusqu’a
présent traités conceptuellement (i.e. parameétres en entrée et résultat final) — tout d’abord a une seule

interface dans le cas des couches simples (I.C) puis, surtout, sur la rampe des buffers graduels (11.D).

II.C — Processus de relaxation dans les couches simples ( Aa/a < 2% )

Ce processus de relaxation a été, nous I'avons vu, majoritairement étudié sur couche simple

InGaAs/GaAs(001) épitaxiée en MBE a T ~ 500°C. La relaxation se déroule en quatre étapes :

e Croissance pseudomorphique par déformation élastique sous une premiére épaisseur critique hcq
définie comme I'épaisseur a laquelle apparaissent les premieres dislocations de relaxation MD.

e Relaxation plastique a partir de la premiére épaisseur critique hc; via I'élongation de MD a
l'interface couche-substrat grace a la courbure et au glissement des TD répliquées du substrat.

e Relaxation a partir d’'une seconde épaisseur critique hc, en « régime de croisiere » ou les MD
résultent d’un mécanisme « renouvelable » — et plus du substrat, source limitée et épuisée de TD.

e Saturation de la relaxation par un durcissement ou « work-hardening » de la couche, résultat de

I'accumulation de dislocations a I'unique interface couche-substrat pour ce type de buffer.

Cette chronologie est établie a partir de nombreuses études sur la relaxation des couches simples :
[Marée87,Fitzgerald88b, Dixon90, Fitzgerald91,Dunstan91c,Beanland92,Mazzer93,Dunstan94,Beanland95, Goodhew99).
Nous allons présenter les modéles développés pour prédire I'épaisseur critique hc, puis les

mécanismes les plus probables lors de ces quatre stades de la relaxation dans les couches simples.
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1l.C.1 — Les différents modéles d’épaisseur critique hc

L’étude de I'amorce de la relaxation plastique est indissociable de celle de I'épaisseur critique,
épaisseur initialement supposée unique. Les travaux théoriques ont été nombreux dans le cadre de la
croissance métamorphique, mais aussi dans un objectif plus pratique qui est celle de composants.
Déterminer hg permet en effet de prévenir 'apparition néfaste de dislocations (cf. IV.A.2) dans la base
graduelle en InyGa;.xAs de TBH sur GaAs [Ashizawa88+Fitzgerald88c] ou le canal pseudomorphique en
InxGaq.xAs de p-HEMT sur GaAs ou sur InP [Harmand89b,Thobel90,Chin91,Drouot95,Bougriouad6,Drouct96].

Parmi les nombreux modéles d’épaisseur critique on distingue [Herbeaux90,Fitzgerald91,Trudel97] :

o Des modéles statiques ou les dislocations préexistent a I'interface — sans la prise en compte de

leur nucléation, multiplication ou glissement. Deux énergies sont définies : celle de désadaptation
de la couche (Ed) et celle des dislocations a l'interface (Ei). Ces modeles se distinguent par le
critére fixant hg (comparaison Ed vs Ei ou minimisation de I'énergie totale Ed+Ei) et la complexité
de I'expression du terme Ei selon le type de dislocations, leur organisation et leurs interactions.
Ces modéles sont ceux de : Frank et Van der Merwe [Frank49] (notion d’épaisseur critique), Van
der Merwe [Merwe63] (réseau 1D de dislocations), Jesser et Kihimann-Wilsdorf [Jesser67] et
Matthews [Matthews75] (réseau 2D de dislocations coin), Van der Merwe [Merwe72] et Kasper et
Herzog [Kasper77] (extension a des couches simples d’épaisseur supérieure a quelques
monocouches, avec formulation simple de Ei). Plus récemment, People et Bean ont étudié hc en
fonction du désaccord Aa/a en différenciant les types de dislocations qui en résultent [People85],
Van der Merwe et Jesser ont reconsidéré le cas des couches uniformes d’épaisseur quelconque
avec une formulation exacte mais complexe de I'énergie Ei [Merwe88], tandis que Stiffler et al. ont

pris en compte les interactions MD-MD et MD-TD dans le réseau de dislocations [Stiffler92].

Ces modéles sous-estiment la valeur de hc par rapport a celles de I'expérience [Marée87,Beanland92).
Ces différences sont attribuées au fait que des barriéres énergétiques s’opposant a la nucléation des
dislocations, a leur multiplication et a leur déplacement n’ont pas été prises en compte. De ce constat

découlent des propositions de modéles plus évolués parmi lesquels on distingue :

o Des modéles dynamiques ou I'on évalue le seuil de contrainte requis pour le glissement de TD

répliquées depuis le substrat — ce qui exclut la nucléation ou la multiplication des dislocations MD.
Ce modeéle est d0 & Matthews [Matthews70,Matthews74] (cf. figures 11.13 ci-aprés). Si I'épaisseur est
inférieure a h¢, les TD sont simplement répliquées. Au-dela de I'épaisseur critique, la relaxation a
lieu par courbure de TD qui glissent en développant un segment MD a l'interface couche-substrat.
La valeur de h¢ est déterminée au point d’équilibre entre deux forces fonction de h : celle due a la
contrainte et favorable au glissement (i.e. force de Peach-Kohler) et celle qui s’y oppose — i.e. la
tension de ligne de la dislocation dans ce premier modéle de Matthews. Fox et Jesser notent que
ce modéle omet la force de rappel due au réseau qui freine les TD lors de leur glissement, d’ou

leur proposition de soustraire une contrainte de Peierls a la contrainte appliquée [Fox90b].

82



Chapitre Il — Eléments sur la croissance métamorphique pour 'EJM de buffers GaAs — InP

o Des modéles dynamiques ou I'on évalue le seuil de contrainte requis pour le développement de

demi-boucles de dislocation émises depuis la surface — ce qui inclut la nucléation, le glissement

mais pas la multiplication des MD. La valeur de hc correspond a I'’énergie minimale requise pour
que la demi-boucle soit stable et se développe sous l'effet de la contrainte. Les modéles se
différencient par les termes de I'énergie totale [Matthews76,Leur88,Shintani95], celui de Marée et al.

étant dédié aux matériaux IlI-V (dislocations a 60°, couche en tension/compresssion...) [Marée87].

o Des modéles phénoménologiques ou aucun mécanisme particulier n’est proposé, mais ou les

équations d’évolution du systéme intégrent des termes de nucléation et/ou multiplication et/ou
glissement des dislocations. Le modéle de Dodson et Tsao est basé sur celui de courbure de TD
de Matthews. Les auteurs introduisent la notion de contrainte d’excés et considérent ainsi la
température, la multiplication et le glissement des MD — mais pas leur nucléation [Tsao87,Dodson87].
Sur la méme base, Hull et al. intégrent des termes de nucléation, de multiplication, de glissement
des MD, ainsi que de blocages TD/MD [Hull89]. Enfin, constatant la métastabilit¢ de couches
SiGe/Si aprés recuit, Houghton propose un modéle ou la nucléation et le glissement des MD

contrdlent la relaxation — sans considérer de multiplication [Houghton90,Houghton91].

En dépit de ces évolutions, les valeurs théoriques de hc sous-estiment toujours les valeurs mesurées.
La sensibilité des techniques expérimentales a été incriminée : le modéle dynamique de Matthews par
courbure de TD serait ainsi correct, mais les premiéres MD non détectées [Fritz87,Gai87,Gourley88].
Dans notre cas de buffers épais dont nous sommes silrs qu’ils vont rapidement excéder I'épaisseur

critique, ces modéles sont avant tout intéressants pour les mécanismes de nucléation proposés.

1l.C.2 — Premiére étape : MD nucléées par courbure/glissement de TD ( h¢i < h < hcz )

Comme annonce en 11.B.4, la relaxation plastique s’amorce en h¢4 et jusque hc, par une étape
transitoire de relaxation sans nucléation de MD — MD obtenues par courbure et glissement des TD

répliquées depuis le substrat (densité de TD ~10° & 10* cm™) [Radzimski88] (figure 11.13 ci-dessous).

. D
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Figures 11.13 : Courbure et glissement de TD avec élongation de MD a l'interface couche-substrat

La réplication de TD est une source de MD a 60° n’exigeant aucune énergie de nucléation particuliére.

L’élongation des MD dépend du type o ou  de la TD, comme exposé ci avant dans une demi-boucle.
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1l.C.3 — Seconde étape : mécanismes de nucléation massive de MD (h > h¢; )

Le processus précédent est avéré mais ne génére qu'un nombre limité de MD sur substrats

I1I-V [Marée87,Hull89]. Pour expliquer les niveaux de relaxation observés, d’autres sources de MD sont a

I'évidence activées a partir d’'une seconde épaisseur critique hc, — selon des mécanismes toujours

sujets a discussion [Dixon90,Dunstan91c,Beanland92,Beanland95,Goodhew99]. Les hypothéses sont :

La nucléation de MD sur des défauts massifs : Elle est fort peu probable dans les matériaux

semiconducteurs IlI-V du fait de leur qualité, par rapport aux métaux par exemple [Marée87].

La nucléation en surface de demi-boucles de dislocation TD/MD/TD : C’est le mécanisme proposé

en 11.B.3 pour illustrer le développement du réseau de dislocations. En nucléation homogene, la

contrainte nécessaire pour stabiliser et développer de telles demi-boucles est estimée a ~2% dans
le systeme SiGe/Si [People85] et entre 2 et 6% pour InGaAs sur GaAs [Fitzgerald89] — soit un Aa/a
défavorable au processus de relaxation par réseau de dislocations et privilégiant une relaxation
par évolution 2D — 3D — 2D de la surface [Snyder91]. Cette hypothése est en revanche probable

en nucléation hétérogene et plus encore sur buffer graduel, ce dont nous discutons en 11.D.3.

La multiplication de MD par ancrage de TD : Beanland propose I'ancrage d’une TD préexistante
en un ou deux points de son plan de glissement : ceci active respectivement une source spirale
ou de Frank-Read, qui génére des MD dans le plan du glissement de la TD [Beanland92,Beanland95].
Nous discutons également de la probabilité de ce mécanisme pour les buffers graduels en 11.D.3.
Sur SiGe/Si, des auteurs proposent I'ancrage d’'une TD dans un plan de glissement — plan ou une

source de Frank-Read est activée et nuclée des MD [Tuppen90a,Washburn90,Capano92,Hohnisch95].

La multiplication de MD par interaction MD/MD entre MD orthogonales® : Il s’agit de l'activation

d’'une source de MD a partir de la réaction d’annihilation qui se produit entre deux MD a lignes de
dislocation orthogonales et a vecteurs de Burgers b identiques — cette réaction étant caractérisée
par la formation d’'un « coin V » au point d’intersection des plans de glissement {111} des MD.
L’interprétation initiale est celle de Hagen et Strunk sur Ge/GaAs : le coin V a l'interface est dirigé
c6té couche et s’ouvre transitoirement en deux TD grace a la force image de la surface, ce qui
provoque le glissement dévié des deux MD d’origine et la nucléation d’'une nouvelle MD [Hagen78].
Plusieurs auteurs réfutent ce mécanisme, improbable lorsque I'épaisseur croit (i.e. baisse de la
force image qui ouvre le coin) [Fitzgerald89,Beanland92] et inadapté quand le coin est c6té substrat.
Pour ce dernier cas qui est observé sur SiGe et sur IlI-V cfc [Rajan87,Uchida93], deux mécanismes
plus convaincants ont été avancés — sur InGaAs/GaAs [Herbeaux89,Lefebvred1,Ulhag-Bouillet93] et sur

SiGe/Si [LeGoues92a,LeGouesI2b]. Nous en discutons en 11.D.3 pour le cas des buffers graduels.

® Deux autres interactions MD/MD entre MD orthogonales sont possibles [Fitzgerald88c,Herbeaux90] :

L’interaction MD/MD entre MD orthogonales a vecteur de Burgers b a 90° est sans effet [Chang89].
L’interaction MD/MD entre MD orthogonales a vecteur de Burgers b a 120° résulte en une jonction locale

énergétiquement favorable selon — par exemple — a/2 [011] + a/2 [101] — a/2 [110] (tableau ll.a : a1+p2).
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1.C.4 — Arrét de Ila relaxation : interactions entre MD paralléles et durcissement

Les couches simples n'ayant qu’une interface d’introduction de la contrainte ou se localisent
toutes les MD, la relaxation demeure limitée par, nous I'avons vu, des interactions TD/MD mais aussi

entre MD : on parle de durcissement ou « work-hardening » [Goodhew99,Romanato99].

Expérimentalement, les taux de relaxation vont de 70 & 85% pour InGaAs sur GaAs [Maigné97].
L’évolution du taux de relaxation a épaisseur normalisée (h/hc) est intéressante car elle présente le
méme comportement dans trois références : entre hc et 30h¢ la relaxation est rapide et correspond a
la seconde étape précédente, avant de saturer au-dela de 30h¢ [Dunstan91c,Krishnamoorthy92b,Maigné94].
Ces courbes explorent des épaisseurs allant jusqu’a ~400hc sans amélioration en relaxation,
épaississement qui n’est cependant sans doute pas inutile pour réduire la densité de TD (cf. II.F).

Différents modeles ont été proposés pour prévoir la déformation résiduelle de la couche.
[Dodson88,Willis90,Stiffler92,Gonzalez97,Gonzalez99,Lim99,Putero99,Wang01]. La plupart d’entre eux explique le
ralentissement en relaxation par des interactions de MD paralléles, relaxation qui ne peut logiquement

étre totale car la contrainte résiduelle est sous la limite élastique — plastique [Dunstan91b,Dunstan91c].

Les interactions MD/MD entre MD orthogonales ont été abordées ci-dessus, il reste a

considérer les interactions MD/MD entre MD paralléles, étudiées dans des demi-boucles TD/MD/TD

situées dans le méme plan ou des plans de glissement paralléles [Shintani95,Schwarz99] — ou pour la

configuration qui nous intéresse, i.e. en réseau de MD a l'interface couche-substrat [Stiffler92,Putero99] :

e Siles MD paralléles ont des plans de glissement {111} paralléles, I'interaction est répulsive : elle
tend a écarter les MD ce qui, a partir d’'une certaine densité, empéche les réarrangements de MD
a l'interface et donc I'introduction de nouvelles MD, d’ou in fine limitation de la relaxation.

e Siles MD paralléles ont des plans de glissement {111} sécants — par exemple selon la ligne de
dislocation L [110] des MDa pour (1 1 1) et (1 1 1) — l'interaction est attractive : la fusion des deux
MD a 60° glissiles résulte en une dislocation coin sessile de méme ligne de dislocation L — par
exemple selon [110] pour les MD B4 et B2 (cf. tableau Il.a) avec : a/2 [011] + a/2 [101] — a/2 [110]
Ceci est observé en pvTEM [Marée87,Fitzgerald88a,Chang89,Herbeaux89,Ulhag-Bouillet93,MacPherson97], la
90° n’étant plus a l'interface : la fusion provoque sa montée dans la couche [Chang89,Samavedam97],

d’ou blocages de TD plus efficaces que ceux a l'interface [MacPherson96,MacPherson97] (cf. 11.B.4).

Au final, le durcissement dans les couches simples provient des interactions TD/MD (cf. 11.B.4) et de

'ensemble des interactions MD/MD — paralléles ou orthogonales (i.e. nucléation malvenue...).

En résumé, le cas des couches simples permet de présenter a une interface les étapes de la
relaxation et d’en introduire les mécanismes — en fonction de deux épaisseurs critiques hc; et hey :
déformation pseudomorphique sous hcq, élongation de TD répliquées du substrat entre hey et hey,
nucléation massive de MD au-dela de hc¢, et enfin durcissement a partir de ~30hc¢,. En efficacité pure,
les couches simples (Aa/a < 2%) ne meéritent pas le qualificatif métamorphique puisque la relaxation
est limitée entre 70 et 85% : les couches actives restent contraintes. Pour cette raison ont été

développés les buffers en paliers et surtout les buffers graduels que nous abordons a présent.
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II.D — Processus de relaxation dans les buffers graduels

La relaxation dans les buffers graduels a déja été abordée de maniere conceptuelle — via les
blocages TD/MD (11.B.4) et I'équilibre de la relaxation (11.B.5). Il s’agit ici de préciser cette approche en
développant les questions laissées en suspens : nous devons justifier I'existence d’une épaisseur
exempte de dislocations dans la partie supérieure de la rampe graduelle (visible figure 11.3), aborder
I'étude du niveau de la relaxation et proposer des mécanismes de nucléation de MD.

Nous considérons la relaxation dans les buffers en paliers — étape intermédiaire entre couche
simple et buffer graduel — puis dans les buffers graduels, tout d’abord sur rampe linéaire « simple »,
ensuite avec des évolutions permettant d’atteindre un état réellement métamorphique. Nous étudions
les mécanismes possibles de nucléation de MD dans les buffers graduels sous une double approche

« dislocations » et « croissance » avant de conclure par une synthése sur ce type de buffers.

11.D.1 — Les buffers en paliers : des couches simples aux buffers graduels

Les buffers en paliers semblent n’étre de prime abord qu’'un empilement de couches simples.
La situation est cependant plus complexe, et présente un intérét théorique pour la compréhension de
la relaxation dans les buffers graduels. Le concept des buffers en paliers est d’introduire la contrainte
a plusieurs interfaces pour s’affranchir des limites des couches simples en relaxation, ce qui permet
par ailleurs de dépasser au final la limite d’'un désaccord de 2%. Les parameétres a chaque palier sont
le saut de composition (i.e. contrainte introduite) et I'épaisseur, en théorie fixée sous ~30h¢ par cette

introduction de contrainte puisque I'on cherche a éviter le durcissement pour le palier considéré.

C’est la que réside la difficulté de ce type de buffer : le « substrat » de chaque palier a une
« histoire en relaxation » — avec notamment une contrainte résiduelle et un taux de TD bloquées
fonction du (des?) précédent palier. Seuls Dunstan et al. ont proposé un modéle géométrique sur

I'épaisseur critique et la relaxation plastique dans les structures multicouches [Dunstan91b,Dunstan94] :

e Dans un premier temps, la croissance est pseudomorphique jusqu’a I'épaisseur critique — méme
si plusieurs paliers de composition différente sont concernés par cette situation.

e Dans un second temps, lorsque I'épaisseur critique de cet ensemble est atteinte, des dislocations
MD se localisent a I'interface la plus profonde et la relaxent — aucune relaxation n’ayant lieu a une
interface supérieure tant que cette premiére d’entre elles n’est pas totalement relaxée.

e Dans un troisieme temps, lorsque le premier palier déposé sur le substrat est théoriquement
relaxé, la croissance est a nouveau pseudomorphique pour le reste de la structure.

o Dans un quatrieme temps, lorsque I'épaisseur critique est atteinte pour la structure hors matériaux
non contraints (substrat + premier palier), des dislocations MD se localisent a l'interface non
relaxée la plus profonde — i.e. entre le premier et le second palier — aucune relaxation n’ayant lieu

a une interface supérieure tant que second palier n’est pas totalement relaxé.

Ceci se répéte jusqu’a ce que la contrainte résiduelle soit inférieure au seuil de relaxation plastique,

laissant le ou des paliers en surface sous contrainte élastique par rapport aux paliers sous-jacents.

86



Chapitre Il — Eléments sur la croissance métamorphique pour 'EJM de buffers GaAs — InP

Expérimentalement nous avons déja annoncé la primauté des interfaces les plus profondes en
terme de relaxation en abordant la question de la localisation du réseau de dislocations. Ceci est
aussi valable pour les buffers en paliers [Beam91,Kavanagh92]. Leur structure peut étre complexe : sauts
de composition variables pour tenir compte de I'état de relaxation antérieur, température T¢ adaptée
par exemple au taux d’In dans I'lnyGaq.xAs, etc... [Krishnamoorthy91,Krishnamoorthy92a,Mooney95,Hudait04].
Nous notons que de faibles densités de TD sont rapportées (104—106 cm'z) [Krishnamoorthy92a,Hudait03],

pour des taux de relaxation qui restent compris entre 66 et 91% [Kavanagh92,Dunstan94,Hudait04].

A I'heure actuelle, des buffers en paliers sont utilisés dans deux domaines. lls sont employés
lorsque le buffer est en matériaux (111)x(V)4(V)2 pour lesquels le contréle de composition est moins aisé
que sur les alliages a un seul anion : c’est le cas de buffers As-Sb principalement en GaAlAsSb/GaAs
[Gill96,Contrata99,Lubyshev00,Lubyshev01,Xin03,Balakrishnan04,Webster04] ou de buffers As-P InP — InAsg 4Pos
pour atteindre Ing7Alg3As avec une surface plus douce a T¢ ~ 500°C que via InAlAs [Hudait03,Hudait04].
Les buffers en paliers sont également employés en MOCVD/MOVPE [Fetzer04] : de par son principe
(cf. lll.LA.1), cette méthode de croissance requiert des valeurs de T¢ supérieures de ~100/150°C a
celles typiquement utilisées en MBE. L’épitaxie de buffers graduels en MOCVD/MOVPE est donc
rares, avec trois cas a notre connaissance [Cao89,D’Hondt97,Bulsara98]. L’épitaxie de buffers graduels est
en revanche la norme en MBE, a T¢ ~ 350/400°C pour réduire la rugosité en surface et permettre une
relaxation équilibré a gradient économiquement viable — MBE ou les buffers en paliers InAlAs ou
InGaAs sont quasiment abandonnés [Chang90,Ribas90,Coutts99,Hwang99,Hudait03,Kwon03]. Le probléeme
des buffers en paliers vient du fait que le concept d’introduction de contrainte et de répartition des
dislocations sur plusieurs interfaces n’y est que timidement appliqué : si des durcissements prolongés

sont évités a chaque interface (i.e. faible densité de TD), la relaxation demeure partielle.

1.D.2 — Relaxation et niveau de relaxation dans les buffers graduels

Les buffers graduels sont en fait les seuls buffers permettant d’atteindre une relaxation totale.

Sur ce type de buffers qui est 'aboutissement des deux précédents, nous avons déja vu que :

e La contrainte est introduite progressivement par variation du paramétre de maille, depuis la valeur
du substrat jusqu’a celle du matériau souhaité. On parle de rampe graduelle de contrainte, de
paramétre de maille ou de composition, rampe caractérisée en premiére approximation par un
gradient de contrainte par um ou de taux d’indium par um — pour InxAl,.xAs par exemple.

e Les dislocations se localisent donc sur un grand nombre de plans superposés. En optimisant le
gradient et la température de croissance a matériau IlI-V cfc fixé, il est possible de s’affranchir de

la différence entre MD o et  en nucléation et élongation, et d’atteindre I'équilibre en relaxation.

Nous faisons I'hypothése d'un rbéle du matériau qui, s’il facilite la nucléation des MD, accentue les
blocages TD/MD : cela favorise I'équilibre mais accroit la densité de TD — en limitant I'élongation

des nombreuses MD mais aussi les réactions TD/TD. Qu’advient-il enfin du niveau de relaxation ?

Nous présentons ici les étapes de la relaxation dans les buffers graduels en intégrant ces notions,

celles vues sur couches simples et buffers en paliers, et en étudiant le niveau de la relaxation.
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Processus de relaxation dans les buffers graduels d’aprés le modéle de Tersoff

ie.
de

Le modéle de Tersoff est une extension du modéle de Dunstan aux buffers graduels linéaires,
pour un grand nombre de paliers dont I'épaisseur tend vers la monocouche [Tersoff93]. Le réseau

MD est réparti sur un grand nombre de plans selon le processus schématisé figures 11.14, toujours

dans le cas simple de la nucléation hétérogéne en surface de demi-boucles TD/MD/TD.

Couches Actives

\ z

/ 7| i

/ Substrat Substrat Substrat Substrat
A A A A
at+ at+ at+ /— at T
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Figures 11.14 : Relaxation dans les buffers graduels d’apres le modéle de Tersoff [Tersoff93] avec
évolution du parametre de maille ( bas ) et répatrtition des dislocations dans la structure ( haut )

selon I'épaisseur. La partie grisée correspond a des matériaux pseudomorphiques.

La premiere étape est la croissance pseudomorphique, sous I'épaisseur critique hc;.

La deuxiéme étape commence a partir de I'épaisseur critique hc4 : elle correspond au début de la
relaxation plastique par courbure et glissement de TD répliquées depuis le substrat. La contrainte
relaxée est celle entre le dernier palier ajouté en surface (i.e. celui qui a permis de franchir h¢4) et
les matériaux sous contrainte élastique en déformation pseudomorphique (en gris ci-dessus) — via
un réseau de dislocations qui se localise a la derniére interface relaxée : la surface du substrat.
Pour un triplet gradient / T¢ / matériau optimisé, la contrainte ne provoque I'élongation que d’'un
petit nombre de MD a cette interface : la probabilité d’interaction TD/MD est faible, I'élongation
des MD aisée et I'évacuation des TD en bord de substrat favorisée d’ou relaxation totale du palier.
Le palier suivant ne subit que sa propre contrainte, relaxée par élongation de MD a la derniére
interface relaxée de la structure, a présent située a I'épaisseur d’un palier au-dessus du substrat.
Notons que I'épaisseur sous contrainte élastique « remonte » en surface au fur et a mesure.

La troisiéme étape est celle « stable » de la relaxation, avec nucléation de MD puis élongation a
l'interface non contrainte la plus profonde. Elle s’amorce dés I'épuisement des TD et correspond
aux problématiques de blocages TD/MD et d’équilibre de la relaxation selon <110> (cf. 11.B.4 et 5).
Ce processus de relaxation cesse avec 'arrét d’introduction de la contrainte, quand le paramétre
de maille visée est atteint. Comme pour les buffers précédents, il demeure en surface une

contrainte résiduelle élastique — ici minimale puisque réduite a sa valeur initiale sous hc.
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Ce processus inspiré du modeéle de Tersoff’ explique le cliché xTEM de la figure 11.3, ou I'on distingue
un empilement de MD réparties et confinées dans I'épaisseur du buffer graduel, avec en surface une
« épaisseur libre de MD » mais pseudomorphique et sous contrainte élastique. Ce type d’observations
caractérise les buffers graduels et constitue une vérification directe des modéles de Dunstan et al. et

de Tersoff, a 'image de nombreux autres travaux dont [Molina94,Li95b,Sacedon95,Romanato99,Chauveau03a].

Expérimentalement, les premiers buffers graduels sont mentionnés a la fin des années 1980,
sur SiGe [LeGoues92a] et IlI-V cfc : Harmand et al. épitaxient par MBE des buffers GaAs — InP en
InxGaq.xAs, avec déja les indications majeures sur I'épaisseur (~1um) et la température (Tc ~ 400°C),
tandis que Cao et al. réalisent un des rares buffers graduels en MOVPE (T¢ ~ 700°C élevée), qui plus
est en GaAsyP,y/GaAs et avec des innovations notables sur la rampe [Cao89,Harmand89a]. A I'heure

actuelle, les buffers graduels sont les plus employés (cf. IV.A.1).

Au final, des éléments rapportés dans la littérature sur couches simples, buffers en paliers et
buffers graduels [Maigné97][Mooney93,Mooney94][Fitzgerald92,Haupt96,Kidd96,Haupt9d7,Romanato99], on retient :

o Une couche simple présente un taux de relaxation limité par le durcissement entre 70 et 85%.
Nous n’avons pas trouvé de données sur la densité de TD. Nous pouvons juste dire qu’elle décroit
avec I'épaisseur, évolution constatée de maniére générale et liée aux réactions TD/TD (cf. II.F).

e Un buffer en paliers présente un taux de relaxation Iégerement plus élevé de 66 a 91%, mais

permet sans doute de réduire la densité de TD — rapportée aux alentours de 10® cm™, avec a
nouveau un effet d’épaisseur qui doit étre considéré dans une telle comparaison directe [Hudait04].
e Un puffer graduel a rampe simple présente généralement des taux de relaxation d’environ 90%
(jusqu’a 96% [Radhakrishnan02]). La densité de TD est inférieure a 10°-10° cm™ (sur buffers InGaAs)
via la mobilité accrue des TD lors de I'élongation des MD sur des plans superposés [Fitzgerald92],

situation qui réduit les blocages TD/MD et favorise les réactions TD/TD.

Deux points doivent étre complétés sur les buffers graduels. L’'un concerne la densité de TD : nous
avons vu en I1.B.5 qu'elle est de I'ordre de 10" cm™ sur buffers graduels InAlAs malgré une relaxation
totale et équilibrée selon <110> [Chauveau01] — d’ou notre hypothése d’un effet du matériau développée

au chapitre IV. L’autre porte sur la relaxation, et est traité ci-dessous : comment peut-elle étre totale ?
Relaxation totale dans les buffers graduels par améliorations d’une rampe simple

La relaxation dans les buffers graduels ne peut pas — par principe — étre totale puisqu’il existe
comme dans tout buffer une contrainte résiduelle élastique inférieure au seuil de relaxation plastique,
contrainte responsable de la forme pseudomorphique des couches supérieures (i.e. couches actives).
A cela s’ajoute un durcissement dans la rampe graduelle [Dodson88], plus probable a contrainte totale
élevée [Samavedam97], auquel on peut associer un déséquilibre selon les directions <110> [Romanato99]

ou I'observation de 20 a 40% de dislocations coin par fusion de MD a 60° [Molina94,Sacedon95,Valtueia97].

Le modéle d’équilibre de Tersoff inclut un terme de nucléation de MD sans préciser de mécanisme afférant.
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Des ameéliorations peuvent toutefois étre apportées a une rampe graduelle linéaire, forme la plus
simple jusqu’ici considérée entre le paramétre de maille du substrat et celui du matériau souhaité.
C’est ce que nous illustrons figure 11.15 ci-dessous pour un buffer GaAs — InP a rampe graduelle en

InxAli_xAs, cas d’école ou I'on introduit la contrainte par variation du taux d’'indium de l'alliage ternaire :

Parametre de Maille de I'lnyAly.xAs ( cas d’école )

A @

Parametre de Maille Visé a |np

Couches Actives

Parametre de Maille Initial aGaAs Rampe Métamorphique Graduelle

>

Epaisseur (nm)

Figure 11.15 : Parametres sur une rampe graduelle GaAs — InP d’un point de vue « dislocations »

avec : © « step initial » / @ gradient / @ forme / @ « step inverse » / ® matériau de la rampe

® Composition de départ ou « step initial » : En début de rampe, la déformation est élastique par

croissance pseudomorphique : la contrainte peut étre introduite plus rapidement, par exemple
par une composition initiale en Ing 10Alg.90As au lieu de Ingg4AlggeAs. Au-dela d’'une économie en
temps d’épitaxie, le « step initial » permet un certain rééquilibrage sur les MD a et B : sur buffer
InxGa .xAs/GaAs une composition initiale Ing 1sGag g2As permet de réduire le tilt [Hausler95], tandis
que la relaxation est plus symétrique selon <110> sur buffer InxAl;.xAs/GaAs pour Ing10Alg.g0AS
[Chauveau01] — en accord avec les observations de Dixon et al. qui constatent une différence de
mobilité accrue entre dislocations o et B a faible Aa/a [Dixon90]. L’explication semble étre toujours
la méme : la contrainte initiale étant renforcée, on provoque I'élongation de plus de MD a. et B a
partir de TD et/ou par nucléation de MD (i.e. étape stable de relaxation plus rapidement atteinte),
ce qui favorise I'équilibre via une hausse du taux de blocages TD/MD a l'interface buffer/substrat.
Dans une certaine limite, ces TD bloquées ne sont pas un probléme car leur probabilité de réagir
avec une autre TD lors de I'épitaxie du buffer est importante. L’inconvénient d’'un « step initial »
apparait surtout dans une approche « croissance » avec le risque de développer — définitivement

cette fois — un passage 3D de la surface selon T, les éléments lll et V... (cf. IL.F et IV).

@ Gradient de la rampe : L’effet de ce paramétre a été étudié d’un point de vue « dislocations » via
les blocages TD/MD et I'équilibre de la relaxation en I1.B.4 et 5. Comme résumé en introduction,

la température de croissance T¢ et le matériau du buffer doivent étre également considérés.
Selon le point de vue « croissance » précédent, le gradient doit — pour préserver la rugosité a
autres paramétres fixés — étre assez faible pour éviter une relaxation par la surface, et assez élevé
pour réduire I'épaisseur du buffer (qui tend a accentuer la rugosité) [Hsu92,Li95b,Valtuefia97, Alvarez98].
En pratique, le gradient doit également étre élevé pour minimiser I'épaisseur et le colt du buffer.

Pour tous ces objectifs, diminuer T¢ a matériau donné permet d’accroitre le gradient.
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® Forme de la rampe : |l est possible de modifier la forme de la rampe en utilisant par exemple des

variations sous- ou sur-linéaire du paramétre de maille pour moduler l'introduction de la contrainte
en fonction du stade de la relaxation. Cao et al. ont comparé dés 1989 de telles rampes a celle
linéaire, finalement plus intéressante en photoluminescence et densité de TD (facteurs 10) [Cao89].
L’étude de Romanato et al. montre que les rampes linéaires et paraboliques sont les meilleurs

choix en terme de relaxation, équilibre entre directions <110> et rugosité de surface [Romanato99].

@ Décrochement ou « step inverse » : Ce paramétre permet la relaxation totale de la contrainte.

L’idée est d’annuler la contrainte résiduelle due a la relaxation élastique initiale en dépassant le
parameétre de maille visé pour atteindre ayax, en sachant que le paramétre de maille effectif dans
le plan de croissance sera inférieur a cette valeur ayax — mais qu'’il peut étre égal a celui visé.
Cette solution n’est en fait que partiellement satisfaisante puisque les matériaux restent contraints.
La solution consiste a optimiser ayax pour qu’en plus — lors du décrochement de composition pour
revenir au paramétre de maille visé dans les couches actives — une contrainte extensive
respectivement au paramétre effectif pour ayax équilibre la déformation pseudomorphique initiale.
L’idée est proposée par Cao et al. qui prouvent expérimentalement 'intérét d’'un tel décrochement
pour améliorer la relaxation [Cao89]. Elle est ensuite formalisée théoriquement par Dunstan et al. et
Tersoff [Dunstan91a,Tersoff93,Dunstan94], a nouveau vérifiée expérimentalement [Molina94,Sacedon93],

puis poussée a I'extréme dans un buffer en paliers avec plusieurs décrochements [Arajo95].

Ces paramétres ont été étudiés lors de travaux antérieurs menés a I'lEMN et au LSPES (cf. IV.B.1)
sur buffers graduels InxAl,.xAs/GaAs épitaxiés en MBE a T¢ ~ 400°C [Cordier99,Cordier00,Chauveau01].

Sur le niveau de la relaxation, I'ajout d’'un décrochement permet d’atteindre une relaxation de 100%

alors qu’elle n’est que de ~90% avant le « step inverse » — valeur classique en fin de rampe simple.
Plus précisément, il apparait que c’est le couple gradient-décrochement qui doit étre optimisé, et qu'il
vaut mieux un décrochement insuffisant plutét qu’excessif : une contrainte compressive résiduelle est
préférable a une mise en tension des couches actives sur le buffer, situation ou les TD sont dissociées

avec faute d’empilement (cf. 11.B.2, figures 11.15 et 111.10). Sur I'équilibre de la relaxation, outre I'effet

du « step initial », les résultats de la thése de J.-M. Chauveau montrent que le décrochement réduit le
éséquilibre selon <110> : le ratio des taux de relaxation selon [110] (MDa) et [110] (MDp) passe de
~1,2-1,4 avant le « step inverse » a ~1,0-1,2 — ou reste inchangé si I'équilibre est auparavant atteint.

Reste la densité de TD, élevée sur InAlAs : selon notre hypothése elle est due au matériau du buffer,
le paramétre ® de la rampe graduelle que nous avons étudié. L’effet du matériau passe par la

nucléation des MD, nucléation dont nous allons a présent étudier les mécanismes les plus probables.

11.D.3 — Les possibles mécanismes de nucléation de MD dans les buffers graduels

Nous avons vu sur couches simples que des sources de MD sont activées pour relayer les TD
répliquées du substrat, mais que les mécanismes de nucléation de MD sont sujets a discussion
[Dixon90,Dunstan91c,Beanland92,Beanland95,Goodhew99]. Sur buffers graduels, nous en retenons deux — les

plus probables selon nous dans des approches a la fois « dislocations » et « croissance ».
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Multiplication de MD par le mécanisme Modifié de Frank-Read ( MFR )

Ce mécanisme a été proposé a partir de nombreuses observations en xXTEM sur systémes
SiGe/Si et InGaAs/GaAs [LeGoues92a,LeGoues92b]. La multiplication de MD s’amorce par I'annihilation
de deux MD a lignes de dislocation orthogonales8 et a vecteurs de Burgers b identiques, réaction qui
forme un « coin V » dirigé vers le substrat a I'intersection des plans de glissement {111} des MD.
L’ancrage du « coin V » sur deux autres MD permet I'activation d’'un mécanisme de Frank-Read qui

nuclée une dizaine de MD sur les plans supérieurs a celui d’annihilation (cf. figures 11.16 ci-dessous).

MDa d’ancrage

« CoinV »

MDp d’ancrage

Figure 11.16 : Multiplication de MD par le mécanisme modifié de Frank-Read ( d’apres [LeGoues92] )

Les auteurs précisent qu’une distance minimale — de I'ordre de la centaine de nm — est requise entre
points d’ancrage pour permettre I'activation du mécanisme. Ceci suppose une faible densité de MD
sur le pIan15 d’annihilation. Ce mécanisme MFR est donc favorisé sur buffer graduel, mais n’opére pas
si le gradient est trop élevé ou — sur le plan « croissance » — si la qualité du matériau est dégradée et
favorise des ancrages trop proches. Notons que ce mécanisme explique l'injection de dislocations

dans le substrat, observation fréquente en xXTEM [Valtuefia97,Romanato99,Hoke01,Chauveau03a][Hohnisch95].

Notons que le LSPES a proposé un peu auparavant un mécanisme proche sur InGaAs/GaAs,
mais qui ne produit que des MDJ par I'annihilation MDo/MDp, et qui ne s’active que pour un Aa/a
initial ~1% (i.e. Ing1sGaAs/GaAs) : ce mécanisme peut contribuer au rééquilibrage selon <110> lié a
un step initial, mais ne convient pas sur 'ensemble de la rampe [Herbeaux89,Lefebvre91,Ulhag-Bouillet93].

Notons enfin que nous ne retenons pas la multiplication de MD par ancrage de TD proposée
par Beanland [Beanland92,Beanland95] : sur un buffer graduel, I'ancrage et la multiplication ont lieu dans

I'« épaisseur libre de MD », la possibilité du premier excluant dés lors les mouvements de la seconde.

8 Le plan des intersections MD/MD d’annihilation ou d’ancrage correspond a une dizaine de plans atomiques.
Ces intersections MD/MD résultent a priori de blocages/déblocages TD/MD ou de la « descente » par I'un des

mécanismes ici exposés d’'une MD sur une MD orthogonale préexistante sur un plan inférieur.
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Nucléation hétérogéne de MD par demi-boucle TD/MD/TD en surface ( DBS )

Ce mécanisme a été présenté avec I'élongation des MD et le développement de leur réseau
(cf. figure 11.7). La génération de demi-boucles depuis la surface est simple dans son principe, mais
pose probléme quant a sa probabilité : il est énergétiquement colteux de générer ab nihilo des MD.

La nucléation homogéne est ainsi exclue : elle requiert une contrainte supérieure a Aa/a ~ 2%,

plus favorable a la relaxation par évolution 2D — 3D — 2D de la surface [People85,Fitzgerald89,Snyder91].

La nucléation hétérogene est en revanche considérée comme probable [Fitzgerald92],

notamment si la morphologie de surface abaisse localement I'énergie de nucléation [Dong98], et sur
buffer graduel ou la distance surface/interface relaxée vaut ~200-600nm [Zou96,Romanato99,Chauveau01].

La littérature indique trois hypothéses sur la morphologie de surface comme source de dislocations :

o Des défauts de taille comparable aux cceurs de MD (~1nm) sont envisagés — a I'image de [Jain95].

o Les marches ou « steps » en surface favoriseraient la génération de dislocations [Wegscheider93].

C’est ce qui ressort de mesures d’épaisseur critique en RHEED (cf. 111.A.3) de Gendry et al. sur
couches simples Ingg5Gag 35As/InP (Aa/a ~ 0,8% — T¢ ~ 525°C en MBE) : en réduisant la densité
de marches a la surface d’'un buffer intermédiaire en Ing 5,Alg 4sAs — état de surface caractérisé en
RHEED - les auteurs observent une hausse de hc de ~50 a ~60nm sur surface lisse [Gendry95a].
Des modéles généraux confortent cette hypothése [Brochard00,Brochard01,Godet02,Xu03] (cf. IV.C.3).

e Le cross-hatch — morphologie caractéristique d’une relaxation par réseau de dislocations <110>
(cf.Il.LE) — est souvent évoqué. En compression, les dépressions sont des zones d’accumulation

de contrainte favorables a la nucléation, mais les échelles sont rarement précisées [Albrecht95].

En fait, on percoit dans la littérature une certaine réticence a accepter ce mécanisme de nucléation.
Peut-étre est-ce lié — dans une approche « dislocations » — a I'absence (I'impossibilité ? [Fitzgerald88c])

d’observation directe en microscopie TEM de ce mécanisme « en cours de fonctionnement » :

o Des blocages TD/MD sont certes observés (cf. 11.B.4) — mais sur des « demies demi-boucles » :
ils peuvent donc également correspondre aux mécanismes évoqués ci-dessus (MFR, ancrage...).

e Des successions de demi-boucles TD/MD/TD sont certes imagées — mais dans le substrat, depuis
l'interface couche-substrat : celles-ci sont interprétées par les mécanismes MFR ou du LSPES.

e Des dislocations sont certes imagées sous des dépressions — mais a niveaux de contrainte
proches d’une relaxation par la surface, par exemple SigsGeq 5/Si ou Aa/a ~ 1% (cf. I.F) [Jesson93].

Il en est de méme pour certaines observations en bord de marche [Tsai87,L088,Tsai89,Rouhani02].

Finalement, seule une publication semble illustrer réellement une nucléation de MD en surface a faible
contrainte : celle de Valtuena et al. qui observent en TEM des empilements de demi-boucles a
I'aplomb de dépressions du cross-hatch de buffers graduels GaAs — Ing¢GaAs (T¢ ~ 500°C en MBE).
Les auteurs constatent que ces dislocations sont principalement de nature coin, raison pour laquelle
ils semblent exclure une nucléation en surface... Soulignons que le cross-hatch est trés marqué dans
ces conditions d’épitaxie, i.e. hauteurs pic-vallée supérieures a 80nm (cf. figure 11.17) [Valtuefia97].

Citons également [Radzimski88,Gibbings89,Hohnisch95] — mais avec des observations moins évidentes.
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11.D.4 — Ce qu’il faut retenir pour I’épitaxie de buffers graduels ( GaAs — InP)

Le buffer graduel est la forme la plus performante de relaxation par réseau de dislocations.
Celle-ci peut étre totale et équilibrée selon <110> avec une densité minimale de TD : les défauts
introduits pour relaxer la contrainte (i.e. dislocations) sont confinés dans le buffer qui joue son réle.
L’introduction de la contrainte et des MD sur des plans superposés limite les interactions TD/MD et

favorise a la fois I'élongation des MD, I'évacuation des TD en bord de substrat ou les réactions TD/TD.

Pour un buffer (ici GaAs — InP), il faut considérer la relaxation — en niveau et en équilibre — et
la densité de TD. A cela s’ajoutent la rugosité de surface, l'isolation électrique et le colt du buffer.

L’ensemble de ces éléments fixe la température d’épitaxie Tc, le gradient de la rampe et le matériau :

e La température est fixée a T¢ ~ 350/400°C — avant tout pour minimiser la rugosité de surface.
Ceci exclue la croissance en MOCVD/MOVPE et le matériau InGaP, pour lequel la rugosité du

buffer est élevée a la température optimale d’épitaxie en MBE de ~480°C [Zheng00,Radhakrishnan02].

e Le gradient et le décrochement doivent alors étre optimisés pour atteindre une relaxation totale et

équilibrée selon <110>. A basse Tg, le gradient peut étre élevé pour réduire le colt du buffer et la
rugosité (i.e. faible épaisseur) [Li95b] sans accroitre le blocage de MDp : ceci préserve I'équilibre

avec de possibles effets de décrochement ou de « step-initial » [Chauveau01], et la densité de TD.

e Le matériau du buffer ne peut pas étre I'InGaAs, médiocre isolant électrique. L’InAlAs est donc
généralement employé, visiblement au prix d’'une densité de TD ~ 10-100 fois plus élevée que sur
InGaAs. Une étude sur m-HEMT a montré l'intérét de lui substituer In(Ga)AlAs [Lubyshev01].

A partir d’'un buffer InAlAs optimisé en gradient a T¢ ~ 400°C, nous avons étudié — dans une approche

« croissance » et un objectif m-TBH — la substitution InAlAs — InGaAlAs, bénéfique sur m-HEMT.

Il.LE — Le cross-hatch et la relaxation par réseau de dislocations

Le cross-hatch est une morphologie de surface typique des couches contraintes a relaxation
par réseau de dislocations <110>, et donc absente sur buffers uniformes (cf. II.F). Il est observé sur de
nombreux matériaux lorsque se développe ce réseau au-dela de I'épaisseur critique de relaxation
plastique — sur couche simple et buffer graduel en : AIAs/GaAs [Mollot04] et AIGaAs/GaAs [Booyens81],
SiGe/Si [Hsu92,Samavedam97], InGaP/GaAs [Olsen78], InGaAs/GaAs [Beanland95,Valtuefia97,Romanato99],
InAlAs/GaAs et InGaAlAs/GaAs ([Chauveau03a] et IV). Son origine demeure cependant controversée.

« To crosshatch » est un terme usité en dessin signifiant littéralement hachurer en croisillons.
Le cross-hatch peut étre conforme a cette définition, avec un alignement selon les directions <110>.
Ce n’est cependant pas toujours le cas... Il dépend en effet de nombreux parametres [Lubyshev01] :
influence de I'épitaxie sur la surface, influence des dislocations <110> sous la surface, effet d’échelle
en microscopie. Nous allons hiérarchiser les paramétres « croissance » a partir d’observations en fin
de buffer rapportées dans la littérature, puis étudier le réle des dislocations via des études sur

I'amorce du cross-hatch en début de buffer, afin de préciser notre compréhension de ce phénomeéne.
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Il.LE.1 - Le cross-hatch en fonction des parameétres « croissance »

Effet de la température de croissance T¢

La température T est un paramétre « croissance » important pour ce qui est du cross-hatch.
Indépendamment de I' apparence de celui-ci, la valeur de T¢ influence la rugosité a échelle atomique
(« rugosité RMS », cf. lll.C.2), rugosité qui peut diminuer d'un facteur 2 a 10 au sein d'une méme
étude par la baisse de T¢ [Harmand89a,Haupt96,Valtuefiad7 Alvarez98,Romanato99,Lubyshev01]. La limite pour

préserver le matériau est ~350°C (via des mesures électriques sur m-HEMT) [Masato91,0uchi02,Wang97].

L’autre évolution frappante avec la température T concerne I'apparence du cross-hatch — fait
illustré par les figures 11.17 ci-dessous. A structure identique (schématisée au centre), nous constatons
sur couche simple (haut [Alvarez98]) ou buffer graduel (bas [Valtuefia97]) que le cross-hatch est :

e équilibré et aligné selon <110> a basse température T¢ ~ 400-450°C (i.e. « vrai » cross-hatch),

o déséquilibré et aligné selon la direction [110] a haute température T¢ ~ 500-520°C.

AFM ( 10x10um?)
MBE ( ~0,8mc/s ) ;
“—0 06— p |
Ing 21Gap.70AS (78nm)

Substrat GaAs(001)

oVTEM = équilibre <110> 7. - 520°C ( rugi't?i_ﬂm,l)

AFM ( 15x15um?)
MBE ( ~0,7mc/s )

+“—0 0—>

|no,60Gao_4oAS (1 pm)

Rampe Graduelle

Substrat GaAs(001)
\_”/—_

Figures 11.17 : Clichés AFM sur les hétérostructures du centre — Fléche : [110] ( [Alvarez98][Valtueia97] )

Effet de Ia nature et du flux des éléments Il

La nature des éléments Il est un autre paramétre « croissance » important sur le cross-hatch.

Ceci ressort de deux (rares) études ou le matériau du buffer est modifié, paramétre en général fixé,
comme signalé en 11.B.5 sur I'équilibre de la relaxation. Les propriétés des adatomes Ill Al, Ga et In

sont considérées indépendamment en Ill.A.2 — avec les mécanismes de croissance en MBE.
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Ainsi, Cordier et al. mesurent (sans l'illustrer) une hausse de 50-80% de la rugosité RMS en
AFM (5x5um?) entre buffers GaAs — Ing 30AlAs et GaAs — Ing30GaAs (T¢ ~ 400°C en MBE) [Cordier98].
A l'inverse, Chyi et al. imagent (sans la quantifier) I'évolution du cross-hatch sur des buffers en paliers
en passant d’'InAlAs a InGaAs sur GaAs (T¢ ~ 420 ou 520°C en MBE) : des clichés AFM disponibles a
ces deux températures sont repris figures 11.18 ci-dessous. Les auteurs expliquent la morphologie plus

irréguliere d’InAlAs (gauche) par la différence de mobilité supérieure entre adatomes Al et In [Chyi96].

Buffers en paliers ( taux d’indium & épaisseurs ) AFM ( 5x5um?)

5 -5 ¥ — <0 00—
J' 1 o Twas | [30%0.5mm) .
— : e ¥ . — o\Y,
g F" L
el = | [20%(0,2um)
= p— - =
- - 5’ | - | [10%(0.20m)
= | o P GaAs(001)
i i Y D

InxAli.xAs ( T¢c ~ 420 & 520°C) MBE (~0,8mc/s) InxGai.xAs ( Tc ~420 & 520°C)

Figures 11.18 : Clichés AFM sur I'hétérostructure centrale ( taux d’In et épaisseur des paliers ) [Chyi96]

Le flux d’éléments Ill impose la vitesse de croissance du buffer (cf. Ill.LA.2). Exceptés

Gonzalez et al. cités ci-aprés, seuls Alvarez et al. ont étudié son effet en MBE sur couches simples
Ing 20Gag goAs/GaAs (90nm). La rugosité RMS en AFM (10x10um?) diminue d’un facteur ~2 entre 0,2 et
1,5um/h a T¢ ~ 400°C — gain identique a une « classique » baisse de 520 a 400°C sur T [Alvarez98].

Ces vitesses étant éloignées des ~1um/h standard en MBE, ce paramétre nous semble secondaire.

Effet de la nature et du flux d’élément V

La nature des éléments V est un parametre dont I'effet n’a été étudié, a notre connaissance,

gu’en accord de maille — résultats que nous évoquons avec les mécanismes de croissance en I1.A.2.
Une comparaison As-P (InGaAs-InGaP ou InAlAs-InAIP) devrait donner, d’aprés I'étude de NTU sur
buffers Ing49GaP — InP [Radhakrishnan02,Yuan02], des résultats similaires mais a plus haute T¢ sous P.
Une comparaison llI-As avec différentes sources d’As est aussi possible, a 'image des épitaxies sous

AsHj; craquée ou sous As, de buffers graduels In(Ga)AlAs identiques présentées au chapitre 1V.

Un effet du flux d’élément V — plus précisément du ratio V/lIIl a T¢ donnée (cf. lllLA.4) —a en

revanche été récemment mis en évidence sur buffer graduel. Lubyshev et al. ont constaté qu’épitaxier
le buffer graduel In(Ga)AlAs de m-HEMT a ratio V/III « élevé » au lieu de « faible » augmente la
rugosité RMS (20x20um?) de ~35% tout en réduisant la mobilité électronique de ~5% [Lubyshev01].
Cordier et al. confirment ce résultat : épitaxier le buffer graduel InAlAs de m-HEMT en doublant le flux
d’As, augmente la rugosité RMS (10x10um?) de ~50% en réduisant la mobilité électronique de ~25%.

Une dégradation du matériau dans la rampe est également observée en xTEM [Cordier03].

En résumé, les principaux parametres « croissance » qui influencent le cross-hatch sont la
température de croissance T¢ et le matériau (nature des éléments Ill) — tandis que les flux d’éléments

Il (vitesse de croissance), d’éléments V (ratio V/III) et la nature des éléments V sont secondaires.
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I.LE.2 — Amorce du cross-hatch : effet des dislocations sur la surface

Nous venons de voir différents aspects du cross-hatch selon les parameétres « croissance »,
avec en particulier un ordre selon <110> ou [110] a « grande » échelle d’observation (cf. figures 11.17).
Considérons a présent comment les dislocations influencent le front de croissance. Cette question a

tout d’abord été étudiée dans le systéme SiGe/Si, ou deux grandes hypothéses ont été avancées :

e |’une correspond a une approche « dislocations » : chacune d’elles provoque I'apparition d’une
marche de hauteur |b| en surface a I'extrémité de son plan de glissement [Shiryaev94] — proposition
reprise par LeGoues, Mooney et al. pour associer le cross-hatch a une accumulation de marches
sur un méme plan de glissement, suite & une multiplication de MD par le mécanisme MFR [Lutz95].

e |’autre correspond a une approche « croissance » : pour I'équipe de Fitzgerald et al., le champ de
contrainte en surface est inhomogéne avec — a I'aplomb des dislocations — des zones relaxées
favorables a l'incorporation des adatomes et responsables du développement du cross-hatch.
Ceci suppose des adatomes sensibles a ces zones avec une longueur de diffusion suffisante pour

les atteindre, et des MD proches sous la surface [Fitzgerald92,Hsu92,Albrecht95,Samavedam97].

Aprés quelques années de controverse [Shiryaev94,Lutz95,Samavedam97], 'hypothése « croissance » est
privilégiée. C’est ce qui ressort par exemple de la modélisation de Andrews et al. qui, en se basant sur
I'approche « dislocations », concluent a un nécessaire transport de matiére : il méne au cross-hatch
par élimination des marches en surface a I'extrémité des plans de glissement [Andrews00,Andrews02].
Ceci revient aussi a considérer des zones favorables a I'incorporation des adatomes, non pas sur des

zones relaxées a I'aplomb des MD, mais aux marches a I'extrémité des plans de glissement {111}.

L’hypothése « croissance » est surtout confirmée via des résultats expérimentaux sur 'amorce
du cross-hatch, car ils illustrent une particularité de I'épitaxie des IlI-V cfc : la diffusion préférentielle des
adatomes lll selon [110]. Leur longueur de diffusion est plus élevée d’un facteur 4 a 8 par rapport a [110]

(cf. lllLA), ce qui explique les motifs des figures 11.18 et les observations des figures 11.19 ci-apreés :

e Lesclichés a et b correspondent a des couches simples Ing ,0Gag goAs/GaAs (T¢ ~ 500°C en MBE)
a des épaisseurs proches (~50nm) mais a des vitesses de croissance variant d'un facteur > 2 (0,5
et 0,2mc/s, i.e. monocouche par seconde). Des arétes ou « ridges » sont visibles dans les deux
cas, selon les deux directions — mais plus marquées selon [110]. A vitesse élevée (a) leur hauteur
est de 2,8A et 11A selon [110] et [110]. Elle augmente & 7A et 18A a faible vitesse (b) [Gonzalez01].

e Le cliché ¢ correspond a une couche simple Ingg;Gag 1gAs/INP (T¢ ~ 450°C en MBE) de 8nm et
épitaxiée a ~0,5mc/s. La densité de MDoa mesurée selon [110] en pvTEM est « classiquement »
supérieure a celle des MDp — respectivement ~10* et ~10° cm™? — mais la hauteur des arétes est
supérieure selon [110] : 25A, contre quelques angstréoms selon [110] (i.e. inverse des clichés a, b).

Ceci correspond a un taux de croissance accru de 30% sur une largeur de ~480nm [Gendry95b].

L’existence des arétes est interprétée par Gendry et al. via une hausse du taux de croissance due au
champ de contrainte réduit par la relaxation des MD a 60° : il y a incorporation sur ces zones relaxées

car I'énergie de contrainte élastique du matériau y est réduite, d’'ou une minimisation de I'énergie totale.
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0 25 5 75 10um O 25 5 75 10 ym
Figures 11.19 : Clichés AFM sur couches simples Ing 20Gag.s0As/GaAs (Aa/a ~ 1,4%) (aeth)
et Ing.g.Gay 18AS/INP (Aa/a ~ 1,95%) ( ¢ ) — Voir texte ci-dessus ( d’aprés [Gonzalez01] et [Gendry95b] )

La baisse d’énergie de contrainte élastique est en effet supérieure a la hausse d’énergie due a la faible
surface (rugosité) développée. Ceci est confirmé par I'effet de vitesse observé par Gonzalez et al. : a
faible vitesse (b) les adatomes sont plus sensibles aux zones relaxées, qu'ils ont le temps d’atteindre

avant incorporation par les adatomes de la monocouche suivante, délai insuffisant a vitesse élevée (a).

La hauteur des arétes est également intéressante : supérieure selon [110] a T¢ ~ 500°C, selon [110] a
Tc < 450°C. Les observations a 500°C pourraient s’expliquer par un développement déséquilibré du
réseau de MD de ces couches simples, puisque les MDa se développent plus rapidement que les .
Ceci est aussi valable a 450°C, ce qu’attestent les densités de MD notées par Gendry et al. : les arétes
devraient donc étre plus marquées selon [110], contrairement aux faits qui infirment cette hypothése.

Ces observations s’interprétent cependant en considérant [Fitzgerald92,Hsu92,Gendry95b,Samavedam97] :

® La possibilité pour I'adatome Il d’atteindre la zone relaxée d’incorporation préférentielle résultant

d’une MD, fonction de sa longueur de diffusion définie par : A = (2Dt)"? avec : D = D exp (-E / kT¢)
le coefficient de diffusion en surface thermiquement activée, lié a la nature de I'adatome Il par Dy
(constante définie selon <110>) — tandis que t est le temps de résidence moyen en surface avant
incorporation, proportionnel a I'inverse de la vitesse de croissance aux valeurs de T considérées
[Grandjean94b,Gendry95b]. Nous retrouvons des effets de : T, direction de diffusion, matériau, vitesse.
Les valeurs de A a T¢ ~ 500°C — de 200nm a 8um pour Ga (cf. 11l.A.2) — sont cohérentes avec la
largeur d’aréte (~480nm) mesurée par Gendry et al. a T¢ ~ 450°C pour Ing g,Gag 15As/InP.

@ La sensibilité de 'adatome Il a la zone relaxée d’incorporation préférentielle résultant d’'une MD.

En croissance en MBE (cf. 11l.A.2), les adatomes Ill accommodent leur surplus d’énergie pendant
une période d’adsorption durant laquelle ils se déplacent entre les possibles sites d’incorporation.
Il semble dées lors concevable qu’'un adatome puisse « passer au-dessus » d’'une zone relaxée

sans y étre incorporé si son énergie — proportionnelle a kT — est encore trop élevée.

Ainsi, a Tc ~450°C, la diffusion préférentielle des adatomes Il selon [110] fait qu’ils ont une probabilité
d’atteindre les zones selon [110] supérieure a celle pour les zones selon [110], en y étant sensibles
dans les deux cas via accommodation suffisante de leur énergie, initialement faible a cette température.
A T¢ ~ 500°C, ils atteignent les zones selon [110] et [110]. Une accommodation d’énergie insuffisante
lors de la diffusion selon [110] (il y a alors incorporation aléatoire par les adatomes suivants) et/ou le

développement plus rapide des MDa. peu(ven)t alors expliquer les arétes plus marquées selon [110].

98



Chapitre Il — Eléments sur la croissance métamorphique pour 'EJM de buffers GaAs — InP

I.LE.3 — Evolution du cross-hatch : effet de dislocations ou de surface ?

La question est de savoir comment évolue le cross-hatch quand I'épaisseur augmente, jusqu’a
obtenir les surfaces présentées en I.E.1. A cela deux hypothéses : 'incorporation des adatomes llI

demeure influencée par les dislocations, ou est influencée par les arétes initialement développées.

Nous n’avons pas trouvé d’étude de suivi du cross-hatch sur couche simple ou buffer graduel
de forte épaisseur (~1um) pour répondre a cette question [Yoon93]. Nous pouvons toutefois associer
les clichés obtenus sur couches simples InGaAs/GaAs a ~20% d’In (T¢ ~ 500°C en MBE a ~0,65mc/s)
des figures 11.20 ci-dessous [Gonzalez01] et figures 11.17 ci-avant [Alvarez98] : ils soutiennent la seconde
hypothése. Elle est d’autant plus probable lorsque I'on considére les densités de MD mesurées en
TEM a Iinterface couche-substrat par Alvarez et al. : I'écart est inférieur a 10% entre directions <110>

a T¢ ~ 400°C mais aussi a 520°C — donc sans lien avec le cross-hatch aligné selon [110] & 520°C.

AFM ( 10x10um?) Microscopie plan-view TEM AFM ( ~ 5x5um?)

= | Fis .

__________________ L
Tc ~ 500°C 2
(MBE ~ 0,5mc/s ) %
:-Ei Ing.e5Gag.3sAs/InP  (Aa/a~ 0,8% ) 0.5 pm
Substrat GaAs(001) L g Te ~ 525°C ( MBE ~ 0,5mc/s) I
; oy - : i .

Figures 11.20 : Clichés AFM [Gonzalez01] et ( pvTEM + AFM ) [Gendry95b] sur I’hétérostructure centrale

L’étude de Gendry et al. soutient également la seconde hypothése (cf. figures 11.20 droite) [Gendry95b].
Cette fois les couches simples sont en InggsGaAs/InP en MBE a T¢ ~ 525°C, d’ou une morphologie en
AFM alignée selon [110] et en accord avec l'interprétation proposée en II.E.2. En imageant I'interface
couche-substrat en TEM, les auteurs notent que le déséquilibre du réseau de MD <110> se résorbe et

que sa densité augmente avec I'épaisseur — tandis que I'apparence du cross-hatch s’en dissocie.
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L’interprétation est que I'influence du réseau de MD localisé a l'interface couche-substrat, au départ
forte puisqu’elle provoque I'amorce du cross-hatch, diminue : la distance surface-réseau augmente et,

surtout, les zones d’incorporation préférentielle s’annihilent par recouvrement [Fitzgerald92,Gendry95b].

Ceci semble valable sur buffer graduel, ou la répartition du réseau de MD différe par principe.
Ainsi, un cross-hatch aligné selon [110] a T¢c ~ 500°C (cf. figures 11.17 [Valtuefia97]) ne peut s’expliquer
par l'influence des MD : il faudrait que les MDa alignées selon [110] soient proches de la surface et donc
en « retard de relaxation » sur les MDB — en contradiction avec tous les autres résultats (cf. 11.B.5).
Pour cette méme raison d’efficacité en relaxation, I'alignement selon [110] ne résulte pas d’une
contrainte compressive résiduelle plus élevée selon [110] (i.e. relaxation liée aux MDa) — au contraire.
Enfin, notons que I « épaisseur libre de dislocations » (i.e. distance surface-réseau) de ~200-600nm

sur buffer graduel [Romanato99,Chauveau01] est supérieure a celle des couches simples ici présentées.

I.LE.4 — Ce qu'’il faut retenir sur le cross-hatch

La littérature sur le cross-hatch est de prime abord déroutante, en raison des différents stades
et échelles d’observation de cet état de surface lié a la relaxation par réseau de dislocations <110>.

Nous avons illustré ceci afin d’exposer notre compréhension9 du cross-hatch. Il résulte selon nous :

® d’'une étape d’amorce du cross-hatch ou interviennent des effets de croissance et de dislocations.

Les premiers impliquent la diffusion selon <110> et 'accommodation d’énergie des adatomes llI.
Les seconds impliquent les dislocations alignées selon <110> et dont le champ de contrainte,
lorsqu’elles sont isolées et a proximité sous la surface, résulte en des zones relaxées favorables a
l'incorporation des adatomes Ill en front de croissance. L’association de ces effets méne a une
rugosité marquée par les directions <110> d’élongation des MD et de diffusion des adatomes Il

@ d'une étape de développement du cross-hatch ou n’interviennent que des effets de croissance.

L’influence des dislocations diminue avec la hausse d’épaisseur, par éloignement surface-réseau
et surtout par recouvrement des champs de contrainte de chaque dislocation (i.e. niveau moyen
sans effet en surface). Malgré des réseaux de MD différents, la distinction entre couche simple et
buffer graduel ne semble pas significative par rapport aux paramétres « croissance ». Accroitre
I'épaisseur de la couche ne lisse pas le cross-hatch — au contraire : il s'amplifie horizontalement
en périodicité et verticalement en rugosité. Ceci est di au déplacement des adatomes Il selon

<110> sur une surface également marquée selon <110> — en partie pour cette méme raison ().

En pratique, le cross-hatch est aligné selon <110> pour T¢ < 450°C et aligné selon [110] a T¢ ~ 500°C.
Pour I'étude du cross-hatch en microscopie, il nous semble souhaitable de juxtaposer deux échelles

d’observation distinctes d’'un facteur environ 10-20 [Lefebvre03,Fastenau04,Hudait04].

° Notre proposition — basée sur des buffers Ill-As épitaxiés en MBE — semble perfectible en CBE sur couches
simples InGaAs/GaAs [Beanland95,MacPherson97] et MOVPE sur InGaAs ou InAsP/InP [Tsuchiya94,Hudait04,Newman04]
(décalage sur Tc,...). Sans doute est-ce le résultat des différences sur les mécanismes de croissance (cf. [Il.A.1).

Le cross-hatch des buffers SiGe/Si peut étre trés prononcé, mais est toujours équilibré selon <110> [Hsu92].
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Il.LF — Processus de relaxation dans les buffers uniformes ( Aa/a > 2% )

Dans les buffers uniformes, la contrainte est relaxée par une évolution 2D — 3D — 2D de la
surface dont les étapes sont illustrées figures 1.4 : il y a croissance d’ilots puis coalescence d’ilots
avec génération de dislocations, retour a une surface 2D, et enfin baisse de la densité de dislocations.
Nous nous intéressons ici aux buffers uniformes selon une approche « dislocations » — en génération,

localisation, interaction et densité — I'approche « croissance » étant développée au chapitre IV.

Il.LF.1 — Formation des ilots et nucléation des dislocations

Revenons tout d’abord sur le désaccord de paramétres de maille Aa/a ~ 2%, retenu en 11.A.2
comme seuil'® entre relaxation par réseau de MD <110> et par évolution 2D — 3D — 2D en surface.

Pour ce processus, on définit une épaisseur critique hcsp de transition 2D-3D a laquelle le
mode de croissance cesse d’étre bidimensionnel et devient tridimensionnel [Berger88,Snyder91,Tersoff94],
évolution signalant la fin de la premiéere étape de relaxation ou la croissance était pseudomorphique.

L’épaisseur critique hczp décroit lorsque la valeur du Aa/a initial augmente — mais aussi en
fonction des paramétres « croissance » a considérer pour I'épitaxie de buffers uniformes. Leurs effets
sont illustrés par les études visant a retarder la transition 2D-3D en croissance métamorphique
[Chang89,Krishnamoorthy91,Fitzgerald92, Tamura92,SChang93,Westwood93] ou de p-HEMT (cf. II.C.1) et par celles
sur les flots quantiques — les « Quantum Boxes, Dots, Dashs, Sticks... » [Grandjean97,Brault98,Gendry04].
Le paramétre principal est, comme sur buffer graduel, la température : réduire T permet d’augmenter
hcsp en réduisant la longueur de diffusion A des adatomes Il (cf. II.E.2). On peut de méme augmenter
la vitesse de croissance [Grandjean94b,Grandjean96]. Il est aussi possible d’annuler la transition 2D-3D en
modifiant I'énergie de surface par baisse du ratio V/Ill jusqu’a réaliser I'épitaxie en « stabilisation 11l »
[Kitabayashi95, Tournié95, Trampert95,Gendry97][Chokshi02] ou avec un surfactant [Massies92, Tournié95].

La transition 2D-3D — étudiée en RHEED, TEM, AFM, STM (Scanning Tunneling Microscopy)
ou sprectroscopie Raman [Groenen97,Pizani98] — étant le critére retenu pour fixer le Aa/a de seuil, il n’est
pas étonnant d’observer une fluctuation autour des 2% [Kavanagh92,Grandjean94b,Androussi95,Valtuefia97],
d’autant que cette transition est progressive [Berger88,Gendry92,Westwood93,Gendry97]. Cette valeur la plus

fréquemment rapportée10 correspond a 27-28% d’In pour InAlAs-InGaAs sur GaAs et 82-83% sur InP.

Considérons a présent la relaxation de contrainte au niveau d’un ilot. Nous avons représenté

figures 11.21 ci-dessous a gauche des clichés en xXTEM sur un flot formé lors de I'épitaxie a T¢ ~ 480°C
en MBE de ~5mc d’'InAs sur GaAs [Chen96]. Nous constatons que la « couche » relaxe I'importante
énergie de contrainte a la fois par une surface développée plus importante qu’en croissance 2D, mais
aussi par la génération de dislocations MD paralléles a l'interface flot-substrat en bord d’llot et sous

I'llot : il existe donc — point important — des dislocations autres que des TD dans les buffers uniformes.

1% Le seuil du systéme SiGe/Si apparait étre Aa/a ~ 1% (Sio.75Geo.25/Si) [Fitzgerald92,LeGoues92a,Jesson93,Mooney93].
" La reconstruction de surface en est la cause : développer une surface «riche As » est peu colteux

énergétiquement, ce qui facilite la transition 2D-3D [Gendry97] — résultat récemment discuté par [Chokshi02].
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Figures 11.21 : Dislocations au niveau d’un ilot [Chen96] et de la coalescence d’ilots [Androussi95]

Des observations comparables sont rapportées sur IngsGag 4As/GaAs [Tilmann95], InAs/GaAs
[Tournié95, Trampert95] et GaSb/GaAs [Qian97]. Chen et al. signalent que le type des dislocations évolue
avec la contrainte : ils identifient une majorité de dislocations mixtes a 60° a l'interface a Aa/a ~ 1,4%
(i.e. Ing 2,GaAs/GaAs), signalent I'apparition de MD coin a 90° pour Aa/a ~ 2,1% (i.e. Ing3GaAs/GaAs),
dislocations coin qui deviennent majoritaires a Aa/a ~ 2,8% (i.e. Inq 4GaAs/GaAs) [Chang89,Chen96].

Du I1.B, rappelons que les MD coin alignées selon <110> relaxent deux fois plus que les 60°,
mais qu’elles sont sessiles et énergétiquement plus colteuses a nucléer [Marée87]. Si la contrainte est
ici suffisante, le mécanisme n’est visiblement pas encore identifié [Chang89,Trampert95] : la réaction
attractive de MD a 60° semble possible (cf. 11.C.4), tandis que Chen et al. proposent la réaction entre
une partielle de Schockley et une partielle de Frank nucléée en bord d’ilots (cf. figures 11.21 gauche).

Au final, le matériau de I'llot est relaxé. Il présente toutefois, typiquement sur ces buffers
uniformes ternaires épitaxiés a plutét haute T, un gradient de composition et donc de contrainte avec

enrichissement en indium du sommet de I'llot [Androussi94,Benabbas96,Grandjean96,Benabbas99,Kret99].

La troisiéme étape du processus de relaxation 2D — 3D — 2D est la coalescence des ilots.

L’amorce du retour a un front de croissance quasi-2D est illustrée figures 11.21 ci-dessus a droite, par
des clichés TEM réalisés par Androussi et al. sur de I'lng30Gag70As (35mc) épitaxié a T¢c ~ 510°C en
MOMBE/CBE sur GaAs(001) [Androussi95]. Cette observation en xXTEM du LSPES est la premiére
confirmation expérimentale d’'une nucléation de MD par renforcement de contrainte dans une
dépression en surface d’un buffer — prévue théoriquement [Jesson93], et confirmée trois mois aprés par
une autre étude [Cullis95]. La MD est une dislocation coin a vecteur de Burgers b = %2 [110] comme a
l'interface ilot-substrat. La distance moyenne entre MD est de 50 + 10nm, densité fixée par le diamétre
moyen des filots, diamétre contrdlé par la croissance. Ces dislocations s’arrangent en un réseau
quasi-hexagonal de segments MD dans le plan (001) [Cullis96], a ligne de dislocation L paralléle aux
directions <110> ou <100> et vecteur b = 2 <110> — réseau visible en pvTEM figures 11.21 au centre.
Cet arrangement hexagonal explique selon nous le retour a un front de croissance ~2D sur les
buffers uniformes, fait surprenant par rapport au cross-hatch qui perdure (s’amplifie) avec I'épaisseur.
Cette différence est constatée [Fitzgerald92,Samavedam97], mais a notre connaissance non interprétée.
Selon nous, la croissance sur les zones relaxées dues aux MD comble les dépressions mais sans

plus, le réseau de MD n’étant pas ici aligné sur les directions <110> de déplacement des adatomes lll.

102



Chapitre Il — Eléments sur la croissance métamorphique pour 'EJM de buffers GaAs — InP

IL.LF.2 — Interactions TD/TD et réduction de leur densité par effet d’épaisseur

La quatrieme et derniere étape débute lorsque le front de croissance est redevenu quasiment

bidimensionnel : il s’agit, comme illustré figures 11.4, de la réduction de la densité de dislocations TD

avec I'épaisseur du buffer uniforme. L’'inconvénient majeur et bien connu des buffers uniformes est en
effet la forte densité de TD répliquées jusque dans les couches actives (cf. [Harmand89a,Hausler95] et
IV.A.2) — densité [TD] dont l'origine est évidente d’aprés ce qui précede : la nucléation d’un trés grand
nombre de demi-boucles TD/MD/TD est une situation qui ne peut conduire qu’a un taux maximal de
blocage de TD. Pour la majorité de ces demi-boucles, le segment MD est de plus sessile et, pour une

part d’entre elles, situé hors du plan d’interface flot-substrat (cf. 11.B.3 et [Trampert95,MacPherson97]).

En pratique, des auteurs mentionnent ainsi des densités de TD de I'ordre de 10''-10" cm™
sur buffer uniforme Si; xGex/Si de ~0,5um lorsque x excéde ~25% (Aa/a > 1%) [LeGoues92a,Mooney93].

De nombreuses études attestent toutefois d’'une diminution de cette densité [TD] de plusieurs
ordres de grandeur avec la hausse d’épaisseur : Chu et al. constatent une réduction de [TD] de 2x10"°
a5x10” cm™ aprés ~2um sur buffer uniforme InP/GaAs [Chu89], Fitzgerald et al. rapportent des valeurs
de [TD] ~ 10"-10° cm™ sur buffer uniforme Si;xGex/Si ou Aa/a > 1-1,5% [Fitzgerald92], et Olego et al.

imagent I'évolution des figures 1.4 et mesurent une densité [TD] ~ 5x10’ cm? aprés ~6um [Olego92].

Ces évolutions sont rendues possibles par des interactions TD/TD liées a un effet d’épaisseur.

Les bras émergents sont certes immobilisés, mais leur réplication monocouche aprés monocouche
combinée a leur alignement selon <011> [NataliOOb] assure statistiquement le rapprochement des TD,
jusqu’'a permettre des réactions TD/TD dont le résultat dépend des vecteurs de Burgers b respectifs.
Les huit réactions possibles ont été étudiées par [Speck96,Romanov99], puis dans la thése de M. Putero
[Putero99]. L'une est sans effet, deux sont néfastes (i.e. TD immobilisées sur buffer graduel, mais ici
sans effet) mais cing sont bénéfiques : trois d’entre elles permettent une fusion (2 TD — 1 TD), les

deux autres une annihilation (2TD — 0TD) — comme illustrée figures 11.22 ci-dessous.

Ra

Figures 11.22 : Réaction de 2 TD a vecteurs b opposés et plan de glissement {111} sécants [Romanov99]

Au final, un buffer uniforme présente un front de croissance quasi-2D sans cross-hatch, mais
aussi une forte densité de TD immobilisées. Celle-ci est réduite par effet d’épaisseur, processus dont
I'efficacité diminue progressivement en laissant ~1 0’-10° TD par cm?. En pratique, un buffer uniforme
de 1-2um est un bon compromis codt-efficacité en densité résiduelle de TD [Speck96] et en relaxation,

de ~95% et équilibrée selon <110> en raison des blocages TD/MD [Olego92,Mooney93,Héusler95].
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Résumé pratique sur la croissance métamorphique...

Sur un plan pratique, ce chapitre Il peut étre résumé par le schéma suivant'? :

“ N

(Aa/a < 2%)niTiaL : relaxation par (Aal/a > 2%)inimaL : relaxation par
réseau de dislocations <110> évolution 2D — 3D — 2D en surface

R v

I°4 v
c ff Buffers Buffers
HAp aters Graduels Uniformes
v v

Etat de surface pas de cross-hatch
Equilibre de relaxation pas de déséquilibre
Tilt couche-substrat pas de tilt

« ... buffer métamorphique... »

Densité de TD faible densité possible
Niveau de relaxation R R ~ 100% possible

Equilibre de relaxation risque de déséquilibre

Tilt couche-substrat risque de tilt Niveau de relaxation R limité a R ~ 90/95%

® GG 006
® ® 000G

Etat de surface cross-hatch Densité de TD forte densité résiduelle

Les autres caractéristiques a considérer sont : le colt d’épitaxie, 'isolation électrique et la conductivité
thermique (cf. IV.D.1). Les buffers graduels nécessitent la mise au point d’'une rampe d’introduction de
contrainte (i.e. « step initial », gradient, décrochement). Les principaux paramétres sont donc : le type
de buffer, la température de croissance T¢ et le matériau. Ceux secondaires — flux Il (vitesse), flux V
(ratio V/IIl) et nature des éléments V — peuvent prendre de l'importance par cumul sur I'épaisseur d’'un
buffer (~1um). D’autres éléments peuvent intervenir: méthode d’épitaxie (MBE, MOMBE/CBE,
MOCVD/MOVPE)“, substrat désorienté... |l convient d’adopter une double approche « dislocations »
et « croissance » ou la direction [110] est privilégiée (i.e. en élongation des MDa et en diffusion des

adatomes lll), en particulier sur buffers graduels — en cross-hatch, équilibre de la relaxation et tilt.

Addenda : relaxation de contrainte en tension

Ce chapitre porte sur la relaxation de couches contraintes en compression. En tension, la situation
différe : il faut ajouter et non retirer un plan atomique a la couche, et une transition 2D — 3D résulte de
la formation de trous et/ou sillons, et non d’ilots. Pour InGaAs/InP, les motifs en surface restent
alignés selon [110] malgré I'absence de reconstruction en RHEED [Gendry97,Krapf97,Guyer00,Gendry03].
A Aala croissant, notons : une relaxation anisotrope avec des MD a 60° parfaites alignées selon [110],
puis des MD a 60° dissociées avec fautes d’empilement et micro-macles (« micro-twins »), I'apparition
de rainures en surface (« grooves ») selon [110] puis [110] et — a Aa/a > 1% — de fissures (« cracks »)
selon [110] [Nagai76,Marée87,Yang93,Tsuchiya94,Gendry95b,Ponchet95,Maigné96,Diéguez97,Salviati02,Natali00a].
Les épaisseurs critiques hc augmentent [Groenen97,Pizani98]. Ce qui précéde vaut pour InAISb/InSb (hc)
[Maigné95] et InGaP/InP [Cléton96] — mais est discuté pour SiGe/Ge (hc) [Wegscheider93] et InGaP/GaAs
(hc et orientation des motifs selon le taux d’indium) [Matragrano96b][Schuler99,Wallart00,Wallart01].

'2 Nous avons exclu les buffers en super-réseaux : présents sous les premiers FET et TBH « InP sur GaAs »
[Wang88,Won88], ils sont utilisés a I'’heure actuelle en MOVPE InAsP/InP [D’Hondt97] ou en MBE AlAsSb/GaAsSb

[Kim02a], ainsi que sous une forme évoluée dite « digital alloy » pour In(Ga)AISb [Fritz95,Pease03,Plis03]. Signalons

trois alternatives « plus technologiques » : le paramorphisme [Damlencourtd9], le report par collage moléculaire

[Kostrzewa03a] et les substrats dits « compliants » [Kostrzewa03b].
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Chapitre Ill — EJM et méthodes expérimentales pour I'étude de m-TBH InP/Iny.s3Gao 47As sur GaAs

Chapitre Ill — Epitaxie par Jets Moléculaires et méthodes

expérimentales pour I'étude de m-TBH InP/Iny s:Gay 4;As sur GaAs

Ce chapitre traite des méthodes de croissance et de caractérisations physiques employées
pour notre étude de TBH InP/Ing 53Gag 47ASs. Ceux-ci ont été épitaxiés tout d’abord en accord de maille
sur substrat InP, puis sur substrat GaAs apres optimisation de buffers métamorphiques GaAs — InP.

Ces méthodes n'ont fait I'objet d’aucun développement spécifique et ont été mises en ceuvre

de fagon classique, mais dans un contexte parfois particulier (i.e. cas des buffers graduels).

Nous présentons tout d’abord la méthode d’Epitaxie1 par Jets Moléculaires en rappelant son
principe, ses avantages et inconvénients, sa principale alternative et ses évolutions. Nous abordons le
mécanisme de croissance et la technique de caractérisation in situ RHEED. Nous décrivons les béatis
de MBE interconnecteés, puis la préparation et le déroulement d’une épitaxie type.

Nous présentons ensuite les méthodes de caractérisation utilisées pour I'optimisation en
épitaxie de structures TBH ou de buffers métamorphiques — a savoir : mesure électrique par effet Hall,
mesure optique par photoluminescence et mesure électrique de type I(V) sur diode np émetteur-base.

Nous présentons enfin les méthodes de caractérisation surtout employées pour l'étude des
buffers GaAs — InP via la démarche dédiée au m-TBH proposée en IV.A. Outre le recours ici aussi a
la photoluminescence et a des diodes épitaxiées sur buffers métamorphiques, nous avons fait appel a
des mesures de Double Diffraction des rayons X (DDX), de microscopie optique et de microscopie a
force atomique (AFM, pour Atomic Force Microscopy). La mise en ceuvre de la DDX est détaillée car
elle mene, sur buffer graduel, & des spectres de diffraction surprenants, a la lecture complexe mais
riche en informations. Concernant les microscopies optiques et AFM, nous devons préciser des

facteurs d’échelle et illustrer les effets de traitement logiciel des données brutes.
Illl.A — L’Epitaxie par Jets Moléculaires — ou Molecular Beam Epitaxy ( MBE ) :

lll.A.1 — Historique, principe, caractéristiques et alternatives a la MBE

L’'Epitaxie par Jets Moléculaires (ou MBE pour Molecular Beam Epitaxy) est une méthode
de croissance sous ultravide de couches minces, par réaction de flux atomiques ou moléculaires sur

un substrat monocristallin porté a une température adéquate.

Le principe de la MBE est observé par Glnther en 1958 sur InAs et InSb. Dans une enceinte
sous vide poussé, celui-ci constate qu'il y a épitaxie d'un film IlI-V sur un substrat polycristallin placé a
la température Ts sous les flux de deux creusets — I'un a Ty, pour I'élément Il (In), l'autre a Ty et
maintenant une pression partielle suffisante en élément V (As ou Sb) — si I'on respecte la [Giinther58] :

Regle des 3 températures : Ty < Ts < Ty ( sous exces d’éléments V, avec des flux suffisants )

Cette expérience a ensuite été reproduite sur substrat GaAs polycristallin [Davey68][HermanP014].

Le mot épitaxie signifie mise en ordre selon son étymologie grecque : « epi » = par dessus et « taxis » = ordre.
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Le développement et I'essor de la MBE sont ensuite liés aux travaux de J. Arthur et A. Cho
des laboratoires AT&T (ex Bell) [Arthur68,Arthur69,Cho70,Cho71,Cho95,PanishP002]. Les progres en ultravide
(panneaux cryogéniques, pompage...) et des substrats (monocristallins) ont permis 'homoépitaxie de
GaAs monocristallin, sous un vide poussé a 107" torr et des flux atomique (Ga) ou moléculaire (As, ou

As,) émanant de sources solides. Ces auteurs ont démontré un « second principe » de la MBE :

Le coefficient de collage des atomes Il (Ga) est proche de l'unité, tandis que

le coefficient de collage des atomes V (As) est négligeable — sauf en présence d’atomes Il (Ga).

Un atome V (As) s’incorpore alors pour chaque atome Il (Ga) disponible, chacun a sa place sur son

sous-réseau respectif — ordre atteint lorsque les conditions de croissance en épitaxie sont adaptées.

Les avantages et inconvénients de la MBE sont illustrés dés ces travaux pionniers puisque
sont introduites trois notions : 'ultravide, la vitesse de croissance et les sources Il et V.

L'ultravide permet des flux atomiques ou moléculaires. La pression P < 10™ torr en croissance
(P < 10" torr hors croissance) autorise en effet un libre parcours moyen des éléments Ill et V
supérieur a la distance source-substrat, la pression équivalente typique des flux étant ~ 10°-10" torr.
Ceci requiert des technologies lourdes (i.e. pompage, matériaux spéciaux...). Cété positif, I'ultravide
autorise des techniques de caractérisation in situ parmi lesquelles figure le RHEED, moyen d’étude de
la surface en croissance et atout spécifique a la MBE (cf. I11.A.3) [Alexandre95,Cho95,Cho99,HermanP(010].

La vitesse de croissance est controlée par les flux d’éléments Il une fois la supériorité des flux

d’éléments V assurée. Dans les conditions usuelles, la vitesse en MBE est de ~1um/h — soit ~1mc/s
(i.e. monocouche atomique par seconde). La croissance peut étre bidimensionnelle, en perpétuant
I'ordre cristallin du substrat couche atomique aprés couche atomique. Signalons que si des vitesses
de ~2um/h sont possibles [Haupt96,Haupt97], I'épitaxie de fortes épaisseurs est 'apanage de la LPE? la
VPE (pour Vapor Phase Epitaxy) ou de la MOCVD/MOVPE évoquée ci-aprées. Le point fort de la MBE
est plutét la précision des épaisseurs, des compositions et des dopages (notamment en gradualité),
avec si besoin est la possibilité de réduire la vitesse par exemple a ~0,2um/h [Alvarez98], voire moins.

En pratique, ce sont les sources d’éléments Il qui permettent cette précision de la MBE.

D’une part, elles assurent la stabilité des flux, i.e. le contréle en composition, épaisseur et vitesse.
D’autre part, elles permettent I'interruption ou la stabilisation rapide des flux, autre point fort de la MBE
qui autorise des profils de composition et de dopage trés abrupts. Au final, I'atout global de la MBE est
gu’elle concrétise une véritable ingénierie des bandes avec des alliages IlI-V élaborés a partir de
combinaisons d’éléments Ill (Al-Ga-In) et V (P-As-Sb), alliages que l'on peut juxtaposer en

hétérostructures complexes : laser cascade quantique, diode tunnel résonnante... [Cho95,Lampin97a].

Il existe différentes variantes de MBE selon la technologie des sources d’éléments Ill et V.
Ces sources ont été le frein le plus sensible a I'essor de la MBE, principalement pour les éléments V.
C’est ce quiillustrent les batis que nous avons utilisés : 'un de Solid Source MBE a sources solides

(cellules d’effusion As,), 'autre de Gas Source MBE a sources gazeuses (craqueur mixte AsH;/PH3).

2En Liquid Phase Epitaxy, le substrat est placé au contact d’'une solution Ill-V sursaturée. Avantages : épitaxie

rapide, alliage treés pur. Inconvénients : épaisseurs/interfaces imprécises. Application : optoélectronique [Abedin04]
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En MBE a Sources Solides ( SSMBE ), on distingue deux « époques » selon les sources V.

Les sources d’éléments Ill n'ont pas posé de probléme majeur : ce sont des cellules d’effusion ou

I'aluminium, le gallium ou l'indium sont fondus puis évaporés en un flux atomique. Ce flux est contrélé
par la régulation en température du creuset et peut étre interrompu mécaniquement par un cache.

Les sources d’éléments V étaient dans un premier temps des cellules d’effusion simples,

dorénavant remplacées par des cellules a crackers et vanne. L’autonomie et I'étanchéité des cellules

d’effusion sont en effet insuffisantes pour les éléments V, fait illustré ici pour I'arsenic et le phosphore :

e |’autonomie est insuffisante : les flux V doivent étre supérieurs aux flux Ill, voire élevés selon le
coefficient d’'incorporation de I'espéce — coefficient plus faible pour les molécules tétraméres V, que
dimeéres V, (cf. lll.LA.2), pour P vs As [Foxon80,Benchimol91,PanishP010,PanishP038,Baillargeon96,André02].
L’'obtention de flux d’As, par sublimation de GaAs [Arthur69,PanishP037] ou de P, a partir de GaP ou
InP [Arthur69,Mondry85,PanishP037,Ratana.01,Joe03,Sexton03][Lambert83] a été abandonnée : les creusets
se vidaient trop rapidement, rendant les flux instables. L’obtention de flux d’As, par sublimation
d’As solide pur — cas de notre bati de SSMBE — a en partie résolu ce probléme, ce qui n’a pas été
le cas des flux de P4 a partir de phosphore rouge (« phosphore allotropique »).

e |’étanchéité des cellules est insuffisante : un cache mécanique suffit aux faibles flux d’éléments I
et de dopants mais est inadapté aux flux élevés d’éléments V qui, de plus, ne se condensent pas
sur son métal trop chaud. Le résiduel élevé en éléments V se condense sur les parties froides du
bati : c’est problématique pour 'As, (i.e. hublots métallisés), dangereux pour le P4 qui se dépose en
phosphore blanc spontanément inflammable a I'air (le P, méne au phosphore rouge). Ceci obére
surtout I'épitaxie d’alliages AsP et d’interfaces As/P [Claxton87,Johnson93,Baillargeon94]. Ce probléme
majeur exclut les hétérostructures TBH Ing49Gags1P/GaAs ou InP/Ings3Gag47AS, et les alliages
INg.71Gag.20AS0 61P0 39 €t INg 50Ga0.41AS 88P0.12 sur InP. Or ceux-ci sont cruciaux en optoélectronique
pour les lasers et photodétecteurs aux longueurs d’'onde 1,3/1,55um, pour lesquelles la dispersion

et I'absorption sont (respectivement) minimales dans les fibres optiques [PanishP009,PanishP037].

Les cellules a crackers et vanne pour As et P [Garcia87,Wicks91,PanishP009,Baillargeon94,Mowbray94,Nagao99]
ont résolu ces problémes. Elles comportent typiquement deux étages : I'un sublime I'élément V en
molécules tétrameéres V, a ~300-400°C, que le second décompose en diméres V, a ~800-1000°C.
Une vanne étanche régule le flux [Mattord93,HermanP064], d’ou la reproductibilité des alliages InGaAsP
[Baillargeon94,Baillargeon96] et des interfaces As/P [Johnson93,Chin96,Chin99]. L’incorporation accrue des V,
réduit les flux, la consommation et la contamination [PanishP010], tout en augmentant 'autonomie. Ces
améliorations — similaires pour I'antimoine Sb [Sakaki77,Tuttle89, Tuttle90,Matine00,Kroemer04] — résultent de

trois décennies de R&D durant lesquelles une alternative s’est développée : la MOCVD/MOVPE.

L’'épitaxie en phase vapeur aux organométalliques est connue sous les initiales : MOVPE
(MetalOrganic Vapor Phase Epitaxy) et surtout MOCVD (MetalOrganic Chemical Vapor Deposition).
Elle differe de la MBE dans son principe : des flux de gaz organométalliques (Ill) en régime visqueux
se décomposent sur le substrat aprés diffusion a travers une couche limite. Ceci produit les éléments
Il et V, I'épitaxie étant contrdlée par I'étape de diffusion [PanishP005,HermanP078]. La MOCVD/MOVPE

s’est développée depuis les années 1970, aidée en cela par I'absence d’enceinte ultravide et la
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disponibilité longtemps exclusive de phosphore (i.e. hydrure PH; ou composés organométalliques,
moins toxiques) [Tsang85,PanishP005,Alexandre95,HermanP078]. La MOCVD/MOVPE oblige a retraiter
d’'importants volumes de gaz, les lignes et les pompes étant adaptées pour éviter leur condensation.
Les progrés en contrble, pré-mélange et répartition des flux ayant réduit les probléemes de gradients
en composition/dopage (épaisseurs, interfaces...) [PanishP004,Alexandre95], la MOCVD/MOVPE et sa
version Low Pressure sont dorénavant proches de la MBE pour épitaxier par exemple des TBH a
couches fines (~20nm) ou graduelles [Dvorak01,lda01,lda02,Jin04]. La température du substrat supérieure
de ~100-150°C a celle en MBE exclut toutefois certaines épitaxies (i.e. buffers graduels — cf. I1.D.1),
tandis que le gaz porteur H, passive le carbone en dopage p (cf. V.A.4). La MOCVD/MOVPE est

appréciée en industrie pour le rechargement externe des réactifs.

Depuis 1980 sont apparues des techniques intermédiaires utilisant des sources d’éléments V
ou Ill-V gazeuses dans une enceinte ultravide MBE. Le régime demeure moléculaire (P < 10™ torr).

La MBE a Sources Gazeuses ( GSMBE ) est la premiere version de MBE a source de
phosphore viable [Morris74,Panish80,Calawa81,PanishP000]. Le craquage dans un injecteur mixte ou des
injecteurs séparés d’arsine AsHj; et de phosphine PHj3; donne des flux moléculaires As, et P,, selon la
réaction : 2 V-H; — V, + 3 H,. Ces flux d’éléments V sont contrblés par débitmétres massiques en
entrée d’injecteur. La GSMBE nécessite un pompage adapté a la quantité de H, coproduit et une
installation pour retraiter les hydrures extrémement toxiques. Un effet mémoire des craqueurs peut
dégrader les interfaces As/P [Jackson93]. Ce sujet est traité dans la thése de O. Schuler ou est décrit
l'injecteur mixte AsH3/PHj; installé sur notre bati, son utilisation et I'épitaxie d’AlGalnP [Schuler98].

En MBE a Sources Organométalliques ( MOMBE ) — aussi appelée CBE pour Chemical
Beam Epitaxy — les cellules d’effusion d’éléments Il sont elles aussi remplacées par des injecteurs de
composés organométalliques non craqués [Veuhoff81,Vogjdani82,Tsang84]. Les éléments V proviennent
d’injecteurs d’organométalliques sous gaz porteur neutre (H,) ou du craquage d’hydrures [HermanP078].
La MOMBE/CBE profite d’'un rechargement externe en réactifs, mais n’est pas une MOCVD/MOVPE

ultravide : la pyrolyse des organométalliques a lieu en surface sans « couche limite » [PanishP006].

En conclusion, les caractéristiques de ces méthodes sont résumées au tableau lll.a ci-aprés.
A I'heure actuelle la MBE est utilisée en industrie comme la MOCVD/MOVPE, sous ses différentes
formes [Blayac02,Lelarge03,Kahn04]. C’est notamment la cas en SSMBE aprés adaptation des cellules
d’effusion (i.e. inertie thermique des charges réduite par refroidissement et chauffage double étage) et
de celles a crackers et vanne — Sb excepté [Lubyshev00,Lubyshev01][Stanchina01,IET,RIBER,TRW-NG,VEECO].
Précisons enfin que la MBE permet I'épitaxie, outre des IlI-V cfc qui nous intéressent, d’alliages et
hétérostructures IV-IV (SiGe/Si), llI-N et llI-V-N (nitrures), 1I-VI et de métaux [HermanP013].

Tableau lll.a : Principales caractéristiques des méthodes de croissance [PanishP006,Alexandre95]

SSMBE | GSMBE | MOMBE/CBE LP-MOCVD/MOVPE MOCVD/MOVPE
P <10 torr P > 10" torr P > 760 torr
1l Solides Composés Organométalliques
% Solides | Hydrures Hydrures ou Composés Organométalliques
Régime moléculaire | Régime visqueux
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lll.A.2 — Mécanismes et paramétres de croissance en IBE

Incorporation des éléments lll et V en MBE et modes de croissance

Le principe de base qui régit I'épitaxie des composés IlI-V en MBE a été énoncé comme suit :

le coefficient de collage des atomes lll est proche de l'unité et celui des atomes V est négligeable,

sauf en présence d’atomes Il ou un atome V s’incorpore pour chaque atome Il [Arthur68,Arthur69].

L’incorporation des éléments Il et V a été étudiée par C.T. Foxon et B.A. Joyce a partir de

1975, par spectrométrie de masse sur GaAs sous un flux modulé d’As, puis d’As, [Foxon75,Foxon77].

Ces éléments s’incorporent aprés 'accommodation thermique de leur exces d’énergie par échange

avec les atomes du substrat, jusqu’a I'équilibre thermodynamique du systéme [HermanP010,HermanP247].

L’épitaxie a donc lieu en régime de quasi-équilibre thermodynamique. Le mécanisme d’incorporation

proposé par ces auteurs, actuellement toujours admis en SSMBE et en GSMBE, est le suivant :

Pour les flux atomiques (lll), il y a adsorption chimique et/ou physique des atomes au substrat.
Ces atomes Il adsorbés en front de croissance — nous parlerons d’adatomes — migrent en surface
sur une longueur de diffusion A et ségrégent sur les 2-3 premiéres monocouches par échanges
atomiques, avant d’étre finalement incorporés au réseau. lls peuvent aussi s’évaporer sur un
substrat trop chaud par exemple, mais en aucun cas diffuser dans le volume du matériau.

Pour les flux moléculaires (V), il y a physisorption des molécules sans échange d’électrons, par
une force de type Van der Waals inférieure a celle de chimisorption. Dans cet état précurseur les
molécules migrent en surface, jusqu’a leur chimisorption dissociative en atomes s’incorporant au
réseau. Toutes les molécules ne sont pas dissociées, le taux de désorption n’est pas négligeable.
Ceci implique que le flux d’éléments V ne doit pas simplement étre égal mais supérieur au flux

d’éléments Il pour compenser les pertes, ce que caractérise le ratio V/III (cf. [1I.A.4).

Ces étapes sont schématisées figures 1ll.1 avec incorporation d’un flux moléculaire As, (et désorption

sous forme As; ou As,). Un flux d’As, nécessite de plus la dissociation As, — As, évoquée ci-apres.

¢ ¢
o ® x atomique incident ® Flux moléculaire incident Asz (¢, Désorption
(~6x10"* atomes/cm?s ) As, &
. . . . \V\VV>/

o ~ © ~— Migration . Désorption
Agrégation /é/ e "% associative

= ,Ij/ ] Etat précurseur Chimisorption

/%'/ Wa{ o ( physisorption ) __dissociative

S5 COCL

Interdiffusion Incorporation Migration Substrat Atome
(ségrégation)  auréseau ( physisorption) de GaAs de Ga

Figures Ill.1 : Différentes étapes d’incorporation des flux atomiques d’éléments Ill ( gauche ) et
des flux moléculaires d’éléments V ( dimeres d’As, — droite ) [HermanP010,Schuler98]
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Trois modes de croissance sont admis en épitaxie, selon la minimisation de I'énergie du front

de croissance [HermanP012]. En mode Frank-van der Merwe, le systéme minimise son énergie par

recouvrement total de la surface : les atomes sont plus fortement liés avec le substrat qu’entre eux.
Ce mode est celui recherché : il réplique de fagcon bidimensionnelle le réseau atomique du substrat.
Les monocouches se forment par coalescence « d'ilots 2D » (cf. figures 11l.4 ci-aprés) ou par avancée
de marches (« step-flow »), croissance 2D qui peut aussi étre obtenue sur surface vicinale® [Zangwill96],
avec un risque de régime intermédiaire ou des marches se regroupent en amas qui dégradent les

rugosités de surface et d’interface (i.e. « step-bunching » ou « step-meandering ») [Bécourt97,Martini01].

En mode Volmer-Weber, I'énergie est a I'inverse minimisée par groupement des adatomes en flots 3D
croissant en hauteur pour réduire la surface couverte, i.e. atomes plus liés entre eux qu’au substrat.

Le mode Stranski-Krastanov est intermédiaire, avec ilots 3D sur un « film de mouillage 2D » [Guyer00].

Influence des paramétres de croissance en MBE

La température de croissance T¢ (i.e. celle du substrat) est le principal paramétre [Glinther58].

La valeur de T¢ doit étre « suffisante » : elle influence en effet la mobilité des adatomes lll, et doit leur
permettre d’atteindre les sites préférentiels d’incorporation — bord d’ilots 2D ou de marches — ce qui
favorise la qualité du matériau (i.e. faible densité de lacunes, d’interstitiels...) et de la surface (2D).
Réduire T¢ et la mobilité des adatomes peut étre bénéfique en présence de contrainte, par exemple
sur multi-puits quantiques ou HEMT pseudomorphiques InGaAs/GaAs [Dehaese95,Disseix97,Alvarez98].

La valeur de T doit par ailleurs étre limitée pour éviter une désorption excessive d’éléments V.

Chaque binaire 1lI-V est ainsi caractérisé par sa température de sublimation non congruente Tcs SOUS

laquelle il est stable en arrét de croissance. Un flux V est en effet nécessaire quand T > T¢s pour,
méme hors croissance, compenser leur désorption, préserver la stoechiométrie et éviter la formation
d’agrégats métalliques d’éléments lll. La température Tcs d’un alliage binaire étant liee a I'énergie de
liaison des atomes llI-V, la hiérarchie est la suivante (avec valeur approximative de Tcs en °C) :
InAs(330) < InP(365) < GaAs(620) < GaP(670) < AlAs < AlP [PanishP022,PanishP113,Toyoshima93].

Pour un composé ternaire, quaternaire... la stabilité est fixée par le binaire a T¢g la plus faible.

La nature de I'élément Ill influence sa mobilité, terme englobant ses propriétés de ségrégation

(i.e. échange vertical) et de diffusion en front de croissance (i.e. mobilité horizontale).

Sur la ségrégation, il est connu en conditions standard d’épitaxie que I'élément de plus faible
énergie de liaison est repoussé vers le front de croissance : I'ln ségrégue sur Ga, Ga ségrégue sur Al.
Dans l'idée, 'adatome de plus grosse taille « remonte » [Massies87,Moison89,Jusserand90,Grandjean96].

Sur la diffusion, nous disposons de valeurs de longueur de diffusion A d’adatomes de Ga sur
GaAs(001) — étudiée en TEM par variations d’épaisseur [Nilsson89,Liu93,Jian98], en RHEED micro-sonde
(i.e. variations de vitesse de croissance) [Hata90,Shen93,Lopez95,Nishinagad6] et par simulation numérique

considérant les parameétres et les directions cristallographiques : T¢, ratio As/Ga, <110> [Kangawa02].

% Une surface GaAs(001) vicinale comporte des marches en densité et direction contrdlées, par désorientation

d’une surface GaAs(001) d’'un angle de clivage dit d’offcut [Shitara92, Toyoshima93,Zangwill96,Bell99b] (cf. annexe A).
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Un déséquilibre en diffusion des adatomes Il _selon les directions <110> existe sur le front de

croissance des llI-V cfc : les longueurs de diffusion A sont supérieures d’un facteur 4 a 8 selon [110]
par rapport a [110] [Hata90,Kangawa02]. Ceci est d0 a I'anisotropie de I'énergie d’absorption en bord de
marche, énergie plus importante selon [110] [Grandjean94a]. Ceci est observé sur la plupart des 1lI-V cfc
sur substrat (001) [Pashley89,Shiraishi92,Qian97], pour des alliages en compression ou en tension
[Gendry95,Diéguez97,Gendry97,Guyer00][Schuler99,Wallart00,Wallart01] et sous « stabilisation V » [Chokshi02].

e Pour le gallium, nous excluons les valeurs de L. des études pionnieres basées sur la perte
d’oscillations RHEED sur GaAs(001) vicinal (i.e. longueur de marches connue) car elles sont par
principe sous-estimées [Neave85,VanHove87,0hta89][Hata90,Kangawa02]. Nous vérifions la dépendance
de la longueur de diffusion aux parameétres T¢ et ratio V/III [Liu93,Nishinaga96,Yamashiki99]. Les
valeurs mesurées sont dans les intervalles 200nm-2um selon [110] et 700nm-8um selon [110].

e Pour l'aluminium, les valeurs sont (trés) faibles. Liu et al. obtiennent A ~ 8nm selon [010] (a
comparer a 400nm pour Ga en conditions similaires [Liu93]). Jian et al. provoquent et mesurent en
TEM des variations d’épaisseur, nulles sur AlAs, inférieures sur AlGaAs a celles sur GaAs [Jian98].

o Alopposé I'indium est plus mobile que le gallium. C’est ce que montrent des mesures en RHEED
sur InAs épitaxié sur une surface InAs(001) vicinale [Toyoshima93]. Ceci est confirmé par la
modulation de composition latérale observée en TEM sur super-réseaux (InAs)(AlAs) épitaxiés en
MBE a T¢ ~ 530°C sur InP(001) et expliquée par déplacement d’indium [Millunchick97,SAhrenkiel98].

D’apres ces résultats expérimentaux obtenus sur des matériaux épitaxiés en MBE a des températures
standards, la probabilité de présence en front de croissance par ségrégation et la mobilité latérale des

adatomes Il (4 a 8 fois supérieure selon [110]) suivent la hiérarchie : indium > gallium >> aluminium.

Le flux d’éléments Il (i.e. la vitesse de croissance) peut réduire la longueur de diffusion des

adatomes lll, ce que nous avons vu en II.LE.2 a propos du cross-hatch. Par hausse de vitesse, une
monocouche est plus rapidement enterrée par la suivante. Ceci réduit le temps t de résidence moyen
en surface avant incorporation, et donc A définie par: A = (2Dt)" avec : D coefficient de diffusion.
Ceci peut parfois se révéler utile : voir ci avant sur T et [Grandjean94b,Grandjean96,Disseix97,Alvarez98].

La nature des éléments V peut également influencer la longueur de diffusion A via la durée 1

du fait de la différence des mécanismes d’incorporation entre molécules diméres V, et tétrameéres V,.
Ces derniéres doivent en effet se décomposer en deux diméres — I'un actif et incorporé, l'autre
désorbé : ceci méne, par exemple pour As, a un rapport ¥z entre les coefficients de collage d’As; et As,
[Foxon75,Foxon77,Tok97,0gura00]. Le temps t des adatomes Ill est donc supérieur en épitaxie sous Asy.

Le flux d’éléments V peut enfin réduire A par un simple blocage cinétique des adatomes Ill en

front de croissance : ce flux doit donc étre « suffisant » pour assurer I'excés d’éléments V et I'épitaxie,

tout en restant « limité » pour ne pas altérer la mobilité des adatomes Il et le matériau [Yoon97,Yoon98].

Au final, retenons que nous devons considérer les effets de ces différents paramétres en
épitaxie en accord de maille ainsi que ceux — en épitaxie de buffers métamorphiques — de la contrainte

(désaccord Aa/a initial), de la rugosité [Priester00], des dislocations (cross-hatch)... (cf. chapitre Il et IV).
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Ill.LA.3 — Caractérisation in situ de I’épitaxie en MBE : le RHEED

La diffraction d’électrons rasants de haute énergie ou RHEED (pour Reflection High Energy

Electron Diffraction) est une technique de caractérisation in situ de la surface qui, atout de l'ultravide
en MBE, est utilisée lors de I'épitaxie pour adapter certains paramétres de croissance en temps réel.

Techniquement, un canon a électrons produit un faisceau d’électrons monoénergétiques
dirigé sur I'’échantillon sous incidence rasante. L'angle est typiquement de 1 a 3° et I'énergie comprise
entre 5 et 40keV. Les électrons ont donc une longueur d’onde de De Broglie comprise entre 0,17 et
0,06A, avec une profondeur de pénétration est limitée a quelques angstréms : I'information obtenue
est relative a la surface de I'échantillon, pas a son volume [HermanP136,Schuler98]. L’information
apparait sous la forme d’un diagramme de diffraction — nous dirons simplement « un RHEED » — sur
un écran placé en regard du canon a électrons.

Théoriquement, un diagramme RHEED correspond a la projection sur le plan de I'écran de
'image de l'intersection du réseau réciproque de la surface et de la sphére d’Ewald de rayon 2rt/A, i.e. a
la diffraction en surface des électrons selon la loi de Bragg : 2 ( dpy/ n ) sin6 = L avec : dyy distance
interréticulaire, n ordre de diffraction, 6 angle de diffraction de Bragg et A longueur de De Broglie.

Cette loi traduit la conservation de la quantité de mouvement des électrons, i.e. de leur vecteur d’'onde.

Le RHEED fournit des informations sur la rugosité du front de croissance. |l peut ainsi signaler

une dégradation 2D — 3D des couches contraintes due a une valeur de T trop élevée, un flux V

insuffisant... En pratique, a propos de I'épitaxie des buffers métamorphiques, nous parlerons de :

e Un « RHEED 2D » lorsque le front de croissance est 2D ou quasi 2D : le diagramme consiste en
un réseau de lignes paralléles (lignes principales du diagramme figures |l1.2 ci-dessous a gauche).

e Un « RHEED 3D » lorsque le front de croissance est 3D : le diagramme consiste en un réseau de
points (tdches oblongues de taille réduite du diagramme figures 111.2 a droite).

e Un « RHEED Spotty » lorsque le front de croissance devient 3D : le diagramme est intermédiaire,
et évolue en lignes « pointillées » ou en points « alignés et allongés » (cf. figures 11l.2 centre

gauche), ou présente des « chevrons » ou des « pattes d’oies » (cf. figures I11.2 au centre droit).

On estime que le RHEED caractérise une rugosité du front de croissance a une échelle de 0,1-2nm.

« RHEED 2D rugueux » « RHEED Spotty [110] »  « Chevrons [110] » « RHEED 3D [110] »

Figures 111.2 : Aspect du RHEED selon la rugosité de surface a I'échelle de la diffraction électronique.
Observations selon l'azimut [110] en homoépitaxie de GaAs [PanishP111,Cho99] excepté pour

les « chevrons » : observations selon I'azimut [110] en hétéroépitaxie d’InAs sur GaAs [Pashley01]
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Pour un front de croissance 2D, nous devrions théoriquement observer un « collier de perles » (visible
par exemple figures IV.4 @) dd a l'intersection entre le réseau réciproque de la surface (i.e. lignes
paralléles, perpendiculaires a la surface et formant un « alignement de colonnes ») et la sphére
d’Ewald, en considérant la surface comme plan équatorial. En pratique, I'épaississement des colonnes
(i.e. imperfections de la surface : marches, terrasses, domaines de reconstruction...) et celui de la
sphere d’Ewald (i.e. divergence et dispersion en énergie du faisceau d’électrons) menent a des lignes
caractéristiques d’une surface 2D réelle [HermanP145]. Un RHEED Spotty résulte d’'une diffraction par
transmission dans des aspérités de surface. Un RHEED 3D résulte d’'une diffraction par transmission

en sommet d’flots, les « chevrons » d'une diffraction sur les facettes de ces ilots [Pashley01,Chokshi02].

L’'autre information fournie par la diffraction RHEED concerne les reconstructions de surface.

La rupture de la structure cristalline en surface entraine la présence de liaisons « pendantes », non
impliquées dans des liaisons covalentes IlI-V. Elles tentent donc de s’apparier entre elles pour
minimiser I'énergie de la surface et en assurer la neutralité électrique, ce qui conduit a des motifs
périodiques. Sur des surfaces (001)4, il y a formation de diméres lll-lll ou V-V, qui s’alignent
respectivement selon [110] ou [110] et qui s’organisent périodiquement sur cette surface.

En RHEED, les reconstructions induisent des lignes de diffraction dites secondaires, visibles
par exemple figures 1.2 (« RHEED 2D rugueux ») [HermanP150]. L’information n’est plus limitée a la
connaissance d’une évolution 2D — 3D : le RHEED permet d’adapter finement le ratio V/Ill via T¢ ou
les flux Il et V. Ainsi, sur GaAs(001), le RHEED est (4x2) en stabilisation Ga (évitée) et (2x4) en
stabilisation As (souhaitée) (cf. figures IIl.3 ci-dessous et V.4 @) [Itoh98,LaBella99]. Une surface
reconstruite (nxm) possede une maille (de surface) (nxm) fois plus grande que la maille de volume

selon [110] et [110], une reconstruction c(nxm) étant centrée sur la maille élémentaire.

Rangée Tranchée Rangée Reconstructions RHEED observées sur matériaux l1l-As
> <——><—>
i:IiIi 4 g Y GaAs | InAs |Ings3GaoarAs 100 : 2x3) 7 |
— < 3 1
c(4x4)|c(4x4) 1
I 5 o3 -(1X3)I I (2x4)
g (2x3) | e | d
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Figures 1.3 : Reconstruction de surface B2(2x4) du GaAs(001) stabilisée As avec cellule (2x4) grisée
[Itoh98] ( gauche ) et RHEED (stabilisation Ill, transition et stabilisation As) pour : GaAs (cf. [Schuler98]),
InAs [Toyoshima93], Ing s3Gag.47As [Zakharov93] ( centre ) et pour Ing 5,Alp.46AS [Oustric96] ( droite )

* La surface GaAs(110) non polaire (i.e. autant de Ga que d’As) n’est pas reconstruite [HermanP237,Holmes95].
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Le parametre de maille a dans le plan des couches est une troisieme information directement

accessible sur les diagrammes RHEED. |l est défini par : a = d A / € avec d distance échantillon-écran,

A longueur d’onde de De Broglie des électrons et ¢ I'écart entre les lignes.

Enfin, la méthode des oscillations RHEED consiste a étudier les variations d’intensité de la

tache spéculaire, due a la réflexion directe du faisceau d’électrons sur la surface et visible figures 111.2.
Son intensité présente un comportement oscillatoire en croissance bidimensionnelle par coalescence
« dlots 2D » (cf. figures 111.4 ci-dessous) [Neave83,VanHove83] — mais pas par avancée de marches, la
perte des oscillations caractérisant justement le passage en croissance 2D « step-flow »
[Neave85,VanHove87,0hta89]. Les oscillations sont directement liées a la formation d'une monocouche :
ceci permet de calibrer les flux des cellules Al, Ga et In par épitaxie de binaires. Le flux V et T¢ sont

réduits pour réduire 'amortissement des oscillations, plus (InP) ou moins (AlAs) marqué [HermanP157].

[00111 [110] Intensité RHEED
E - 1
[110] /QE% = 2="4
= = /. zé 4 — ;
s
Z 7 <
B C

D Temp's

A

Figures 1114 : Principe des oscillations RHEED : le comportement oscillatoire de l'intensité de la tdche

spéculaire indique le taux de couverture et de croissance de la monocouche en formation [PanishP115].

lll.A.4 — Epitaxie sur les bétis de SSMBE ( Riber 2300 ) et de GSMBE ( Riber 32P )

Description rapide des batis d’Epitaxie par Jets Moléculaires

Nous avons utilisé deux batis Riber: 'un de SSMBE a cellules d’effusion d’As,, l'autre de
GSMBE a injecteur commun AsH3/PHj;. Ces bétis sont couplés entre eux et au bati de mesures ESCA
(Electron Spectroscopy for Chemical Analysis) par des modules Riber Modutrac a pompage ionique.
lls permettent le transfert et le stockage d’échantillons sous ultravide. Le bati de GSMBE, utilisé
systématiquement (i.e. couches InP de la structure PL — cf. IV.A.2), est schématisé figure 111.5 ci-apreés.
Le bati de SSMBE en est proche, le 32P étant une évolution du 3200. Tous deux ont en commun :

e Un pompage assuré via une pompe cryogénique a circulation d’hélium (i.e. téte froide a 10K), un
cryopiégeage sur panneaux froids a circulation d’azote liquide (77K), une pompe ionique et des
sublimateurs de titane — d’oli une pression P < ~10" torr hors croissance (i.e. cellules en pause).
En croissance, la pression vaut P ~ 10°® torr en SSMBE, mais P ~ 10 torr en GSMBE du fait du
craquage des hydrures (i.e. coproduction de H,). Ceci nous contraint a isoler la pompe ionique :
seule la pompe cryogénique est active en croissance, d’ou sa fréquente « régénération » en
lisolant du bati pour chauffer la téte froide et désorber les espéces qui y sont condensées.

o Des matériaux dégazant peu : enceinte en acier inoxydable, éléments chauffants en molybdéne,

piéces conductrices en tantale, isolants en nitrure de bore pyrolytique PBN (creusets)...
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o Un manipulateur porte-substrat assurant des rotations sur deux axes. Sur l'axe Y, il permet de

transférer et de placer le substrat face aux cellules, position qu’occupe une jauge Bayart-Alpert en
mesure de pression équivalente de flux BEP (pour Beam Equivalent Pressure). Sur I'axe X, il
homogénéise la croissance par rotation du substrat face aux cellules, a typiquement 45 tours/mn.

Enfin, le four du manipulateur sur lequel est I'échantillon maintient la température Ts de celui-ci.

Les deux batis se différencient au niveau des sources d’éléments V bien s(ir, mais aussi au niveau

des sources d’éléments Il et de dopants, comme indiqué au tableau lll.b ci-dessous :

Tableau IIl.b : Sources IlI-V et de dopants des bétis de recherche en MBE III-V utilisés

| SSMBE (Riber 3200°) | | GSMBE ( Riber 32P ) |
| Eléments Il | | Al(1) Ga(1) In(1)] [AI(1) Ga(1) In(2)] - |
| Eléments V | | As, (2) | | - | As, P, |
|__Dopants | | Si(n) | [_Si(n) Be(p) | - |
| Cellules d’effusion ( 6 ) | | Cellules d’effusion ( 6) | Craqueur mixte AsH3/PH3 |
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Figures 111.5 : Bati de GSMBE ( Riber 32P ) et une partie des modules Modutrac ( d’apres [Schuler98] ).

® Fin 2004, un bati de SSMBE Riber C21 avec 5 cellules d’effusion (Al/Ga/ln et dopants Si/Te), un injecteur CBrs4

(dopant C) et 3 cellules craquées a vanne (As,/P2/Sb;) a remplacé ce bati — installé en 1984 et rénové en 1995.
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Les flux d’élements lll et leur calibrage par oscillations RHEED

Lors de nos travaux seuls des alliages a un anion unique ont été épitaxiés, InP ou In(Ga)AlAs.

Ainsi, seuls les flux d’éléments Il contrélent la composition des matériaux et la vitesse de croissance.

Le flux d’une cellule d’effusion est régulé par la température de consigne de chauffage de son
creuset. L’expression du flux ¢ (T) (en atome/cm?/s) en fonction de cette consigne T est obtenue en
considérant les cellules d’effusion comme des cellules dites de Knudsen — en premiére approximation.
Une cellule d’effusion contient une phase condensée en équilibre avec sa vapeur, mais son ouverture
est large pour une épitaxie homogéne sur une surface exploitable. Ceci différe du modéle théorique,
ou l'orifice d’effusion est d’'un diameétre inférieur au libre parcours moyen des atomes dans la cellule.
La formule de Knudsen est toutefois admise et sert de base a I'expression : ¢ (T) = ¢o exp ( -E;/ KT)
avec : E; énergie de vaporisation de I'élément Ill considéré, ¢, constante propre a la cellule intégrant
sa position par rapport a I'échantillon, la taille de son ouverture et la vitesse des atomes Il effusifs.

Dans les faits, nous ne raisonnons pas en flux ¢ en at/cm?s mais en vitesse de croissance v
en monocouche par seconde. Le lien est: v = ¢ (2a?) ou a est le paramétre de maille du matériau.
Nous utilisons alors I'expression de la vitesse v en fonction de la consigne T:Inv=A+B/TouAetB
sont deux constantes propres a la cellule. Celles-ci sont déterminées aprés chaque intervention sur
une cellule par la mesure de plusieurs couples {v,T}, la position du thermocouple sur le creuset ayant
été modifiée. Le rapport entre la vitesse d’Al, de Ga ou d’In et la vitesse totale fixe alors simplement la

composition en Al, Ga et In — respectivement. Encore faut-il déterminer les températures de consigne.

Cette étape est appelée le calibrage des cellules, des flux ou des vitesses — indifferemment.

Par expérience, la valeur de consigne Tr qu'il faut appliquer sur une cellule pour obtenir un flux donné
est approximativement connue. On mesure alors réellement la vitesse vg pour cette température Tg,
ce couple de référence {vg, Tr} permettant ensuite de calculer par la formule ci-dessus la température
de consigne Tp a appliquer pour obtenir la vitesse vp désirée. Cette démarche n’est valable que sur un
intervalle centré sur Tr, démarche dont nous considérons la limite de validité atteinte si la correction
AT = |Tp - Tgr| a apporter dépasse ~10°C. Nous devons alors mesurer un autre couple de référence.
En pratique, il est possible de calibrer les vitesses en mesurant I'épaisseur obtenue par homoépitaxie
de couches d’AlAs, GaAs, InP ou InAs — avec insertion d’'une « couche d’arrét » pour utiliser la
sélectivité des gravures chimiques (cf. 111.B.3). Il est également possible d’'épitaxier puis d’étudier en
diffraction des rayons X des super-réseaux (par exemple Ing10GaAs/GaAs). Enfin, il est possible
d’utiliser la méthode des oscillations RHEED décrites ci-avant, démarche que nous avons utilisée.
Nous obtenons ainsi des couples {vg,Tr} de fagon précise, fiable et rapide — avec vg en mc/s.

Notons que nous mesurons simultanément la pression BEP du flux de la cellule. Cette donnée
est inadaptée pour assurer les compositions car elle est tributaire de la nature du flux d’élément llI
mesuré par la jauge de flux. En revanche, elle est utile pour suivre I'évolution dans le temps d’'une
cellule et indiquer la nécessité d’un calibrage : son creuset se vidant, la répartition de sa charge et sa

réponse en terme de flux a une méme consigne Tg évoluent croissance aprés croissance.
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Cas pratique : programmation des rampes des buffers métamorphiques graduels

Nous avons vu au chapitre Il que les buffers métamorphiques graduels représentent le choix

le plus performant pour relaxer la contrainte par réseau de dislocations <110>, via lintroduction

progressive de cette contrainte par une rampe graduelle sur le paramétre de maille (cf. figure 11.15).

Nous signalons au chapitre IV que des HEMT métamorphiques sont réalisés a I'lEMN depuis

le début des années 90 sur de tels buffers en InxAlixAs, ou la variation du taux d’In contréle celle du

parameétre de maille. Sur la base de ces études, nous avons épitaxié trois types de rampes (cf. IV.B) :

Des rampes linéaires graduelles Ing 10Alg.g0AS — Ing s0Alg 41AS épitaxiées sur GaAs : le flux ¢, varie
et assure la hausse du paramétre de maille, tandis que le flux ¢4 reste constant. La vitesse de
croissance augmente donc simultanément d’'un facteur > 2 entre le début et la fin de la rampe,
depuis ~0,44pum/h (Ing 10Alp.00As) a ~0,83um/h (Ing 52Alp 48AS) et enfin ~1,07um/h (Ing s0Alg 41AS).
Leur évolution Ing 1o(GayAl1y)o.90AS — ( Ing52Gag p2Alg46AS ~ INg52Alg48AS ) — INgsgAlg41AS : les
variations de ¢y, sont inchangées, tandis que celles de ¢ et ¢cq Ne modifient ni I'introduction de la
contrainte, ni la hausse de la vitesse — vu la proximité des parametres de maille de GaAs et AlAs.
L’évolution de ces rampes en Iny(GavAl;y)1.xAs : la vitesse devient constante et égale a celle
d’Ing 50Alg 48ASs entre le départ sur GaAs et cette composition, par variations des flux des cellules

Al, Ga et In. Nous ne modifions pas les compositions précédentes, i.e. I'introduction de contrainte.

L’épitaxie de telles rampes graduelles linéaires en MBE pose des difficultés de différents ordres :

@

Il faut mesurer plusieurs couples de référence {vg,Tr} pour la cellule d’In puisque, pour les rampes
a vitesse croissante par exemple, sa température de consigne évolue de plus de 100°C entre

INg.10Alg.90AS et Ing 50Alp 41AS. Il peut en étre de méme pour Ga et Al selon les compositions.

Il faut programmer la rampe en température de consigne T de chaque cellule de telle sorte que les
variations de leur flux ¢ (T) = ¢o exp ( -E;;/ KT ) soient linéaires. Nous sommes alors tributaires du
Iogiciel6 de pilotage du bati, fait illustré en GSMBE ou nous ne pouvons programmer que des
variations de consigne linéaires en fonction du temps. Or une variation linéaire de T(t) ne méne a
un flux ¢(t) linéaire que sur des excursions en température AT limitées. Dans 'exemple précédent,
passer d’Ing.10Alg.00As a Ings0Alg 41AS représente une hausse sur la vitesse de la cellule d’'In d’'un
facteur > 10. Pour cette raison, nous avons du subdiviser la rampe en température de consigne en
introduisant des valeurs intermédiaires. Ceci peut aussi se révéler utile pour Ga et Al, bien que
nous considérions les écarts a la linéarité des flux ¢a et dsz comme moins critiques, vu la
proximité des paramétres de maille de GaAs et AlAs. lIs sont négligeables a partir du moment ou

le probléme est résolu sur ¢, par subdivision en plusieurs sous-rampes linéaires.

® Il nous est impossible de réutiliser la programmation des études antérieures menées sur le bati de SSMBE. Son

logiciel de contréle — plus évolué — permet de « linéariser » les variations Xi,(t) du taux d’In dans le temps sur une

seule rampe, via une consigne sur la cellule d'Inen : T(t) = Tinmate + (Trinace - Tinmace) X (t/ durée rampe)

1/2

Par simplicité, nous avons étendu cette subdivision de la rampe aux buffers Inx(GayAli.v)1-xAs en SSMBE.
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® Supposant des variations de ¢),(t) linéaires, il nous faut ensuite contrdler le paramétre de maille de
l'alliage — i.e. les évolutions du taux d’In Xin : Xin = ¢in / (din + da) OU: Xin = Oin / (Pin + dca + da)

selon le type ou la partie de rampe considérée, en fonction du temps et surtout de I'épaisseur.

Nous avons donc étudié les variations du flux ¢i,(t) et du taux d’In X, (t) en fonction du temps, puis
celles de X, et surtout celles du paramétre de maille en fonction de I'épaisseur, but final recherché.
Nous avons pris en compte la hausse du paramétre de maille lors de la rampe et celle de la vitesse de
croissance le cas échéant. Nous avons en revanche négligé la déformation tétragonale de la maille

selon I'axe de croissance, car la relaxation atteint déja ~90% au sommet d’un buffer graduel simple.

En pratique, le comportement des cellules — notamment aux faible flux — dicte la subdivision

résumée au tableau lll.c ci-dessous sur des rampes en In(Ga)AlAs a vitesse croissante ou constante.

Tableau lll.c : Subdivision des rampes graduelles en InyAl; xAs ou Inx(GayAl,.y)1.xAs

VroraLe Croissante | Vrorae Constante
Epaisseur Compositions en Début — Fin V 1oTALE V totaLe
(nm) de la sous-rampe ( mc/s/GaAs ) ( mc/s/GaAs )

R1 105 |n0_10(GaA|)0_goAS —> In0,15(GaAI)O_85As 0,422 — 0,447

R2 210 In0,15(GaAI)0_85As —> |n0.23(GaA|)o,77AS 0,447 — 0,494 0.792

R3 315 In023(GaAI)0,77As - |n0.37(GaA|)o_63AS 0,494 — 0,603 ’
R4a 450 |n0.37(GaA|)o_63AS - |n0A52G80,02A|0_46AS 0,603 —» 0,792
R4b 170 |n0.52A|0_43AS —> |n0.59A|o.41AS 0,792 —> 0,927 0,792 —> 0,927

D 50 INg 50Alp.41AS — INg 50Alg.48AS 0,927 — 0,792 0,927 — 0,792

| Durée d’épitaxie de la rampe graduelle ( ~ 1300nm ) | ~ 128 minutes | ~ 95 minutes |

Le gradient de la rampe linéaire (~38%In/um) et les compositions initiale, finale et au « passage par
'accord de maille » ou nous visons 2% de Ga avant fermeture du cache de la cellule (cf. IV.B)
déterminent les compositions intermédiaires. Pour déterminer Vnas, Veaas €t Vans, la référence est :

o Vaas ~ 0,38 mc/s/GaAs (Vaas d'Ing 52Alg.48AS) pour les rampes a vitesse totale Vrora e Croissante,

o Viorae ~ 0,792 mc/s/GaAs (Vrorace d'Ing52Alp 4gAS) pour celles a vitesse totale VyoraLe CcoOnstante.

Cette subdivision résout le probléeme du comportement des cellules pour des variations
linéaires de T(t) : les variations de X(t) représentées aux figures 11l.6 ci-aprés sont bien linéaires.
Nous évitons notamment I'évolution sous-linéaire de X,,(t) pour une rampe unique sur T(t) (a gauche),

I'écart a la linéarité devenant inférieure a 2% — sur la sous-rampe R2 la plus critique (a droite).

Les variations du paramétre de maille avec I'épaisseur sont elles aussi linéaires. Par rapport a
Xin(t) et du fait des hausses de vitesse et de paramétre de maille, nous notons un écart a la linéarité

décalé et apparemment plus faible, a rapporter au Aa/a ~ 3,8% entre GaAs — InP (cf. figures III.7).

Ces courbes sont obtenues via un algorithme dichotomique que nous avons programmé en
langage C. Il détermine la durée d'une (sous-)rampe, puis trace les courbes X, en fonction de cette
durée ou de I'épaisseur réellement épitaxiée, en intégrant les hausses de vitesse et de paramétre de

maille. Les entrées sont I'épaisseur visée et les couples {v,T} initial et final des cellules In et Al.
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A Taux d'indium X, (t) A Taux d’indium X, (t)
100% 100%
Rampe initiale sans subdivision Subdivision : sous-rampe R2
50% 50%
i 0,9845
! e Effetdela o | ]
, 2 subdivision ~ >
0% e > 0% >
0 830 2350 7030 t(s) 0 1520 t(s)

Figures 111.6 : Taux d’indium X;,(t) en fonction du temps sans ( gauche ) et avec subdivision

( zoom sur la sous-rampe R2 la plus perfectible — droite ) ( écart maximal a la linéarité )

Parametre de maille ( épaisseur ) A Paramétre de maille ( épaisseur )

6,00A 6,00A
Rampe initiale sans subdivision Subdivision : sous-rampe R4
1
' 1,002 || Effet de la <> i}
| subdivision 1,001
)
TN ot — 5,75A
0,999
5,50A 5,50A -
0 625 1255 Epaisseur (nm) 0 625 1255 Epaisseur (nm)

Figures Il.7 : Paramétre de maille en fonction de I'épaisseur sans ( gauche ) et avec subdivision

( zoom sur la sous-rampe R4 la plus perfectible — droite ) ( écart maximal a la linéatrité )

Ces évolutions de X, avec I'épaisseur sont réelles car les limites en réponse aux consignes
des cellules et de leur charge ne sont pas atteintes. Un premier probléme peut porter sur les
températures maximales, lorsqu’une seule cellule participe a la majorité du flux total : I'épitaxie la plus
exigeante a nécessité T ~ 1100°C pour le flux ¢a — sans ébullition de I'Al et sous la limite de chauffage
des creusets fixée a 1200-1250°C par la décomposition du nitrure de bore. Le second probléme peut
concerner les variations AT : inférieures & 2°C/min en montée et a 3°C/min en descente, elles ne
posent ici aucun probléme de stabilisation des flux. Il en est de méme pour les faibles flux, pour ¢,

initial 2 10% d’In (i.e. T\, ~ 680-720°C) ou ¢, @ 2% de Ga en fin de R4a (i.e. descente a Tg, ~ 750°C).

Au final, nous estimons linéaires les évolutions du paramétre de maille sur I'épaisseur de la
rampe quel que soit le matériau du buffer graduel — InAlAs ou InGaAlAs — et sa vitesse de croissance.
Ce dernier paramétre permet de diminuer de ~25% la durée d’épitaxie et d'utilisation d’'un bati MBE :
ceci renforce la viabilité économique de I'approche métamorphique par buffer graduel, sous réserve
de faisabilité technologique et d’absence d’effet sur les matériaux (cf. IV.C.4). Nous avons ainsi pu

épitaxié deux structures métamorphiques par jour de « mise en froid » (i.e. circulation d’azote liquide).
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Les flux d’éléments V, leur calibrage et le ratio V/lIll en GSMBE et SSMBE

En SSMBE, le flux d’As, provient d’une cellule d’effusion dont il faut déterminer la consigne T.
Il existe toutefois deux différences majeures par rapport aux flux d’éléments Ill. D’'une part, cette
température demeure constante lors de la croissance vu la durée de stabilisation du flux V. D’autre
part, nous n’utilisons pas les oscillations RHEED — difficiles a obtenir pour un flux V [Garcia89,Webb92].
La démarche « classique » consiste alors a mesurer a la jauge de flux une pression BEP, dont la
valeur n’est que relative a I'expérience. Nous définissons ainsi, avec les pressions BEP des flux Ill, un
« ratio V/IIl BEP » — donnée « indicative » fréquemment rapportée dans la littérature.

En GSMBE, le flux d’As, « réagit » rapidement a une modification au débitmeétre massique de
la consigne en AsH; envoyée dans le craqueur, craqueur dont la température est fixée. Le flux d’As,
est donc adapté en épitaxie grace au RHEED ou par expérience, sachant qu’'une consigne en AsHj
donne toujours le méme flux — a la différence d’'une consigne sur cellule d’As, dont la charge diminue.
Un probléme se pose toutefois si 'on veut déterminer le ratio V/III, donnée rarement mentionnée dans
la littérature, puisque la jauge Bayart-Alpert mesure le flux d’As, mais aussi de H, coproduit.
L’équivalence débit-flux a été évaluée en homoépitaxie de GaAs sous la T¢s @ 1mc/s/GaAs [Schuler98].
L’inversion (2x4)-(4x2) du RHEED (i.e. ratio Ga/As ~ 1) survient pour 0,65sccm. Dans I'’hypothése

d’une dissociation totale des molécules As,, nous obtenons un flux de 9,6x10'"* at/cm?/s pour 1sccm.

Quelques précisions sur nos croissances sur GaAs ou InP...

Les croissances proprement dites sont réalisées sur GaAs ou InP non intentionnellement
dopé (nid) en orientation (001). Nous utilisons des substrats de 2 pouces ou des quarts de substrat
collé a I'indium sur un substrat héte en silicium de 2 pouces. Le substrat de 2 pouces est fixé par sa
périphérie sur un support en molybdéne « Molybloc » (dit « MOB ») évidé en son centre, de telle sorte
que 95% de la face arriére du substrat soit directement face au four du manipulateur porte-substrat.

Les MOBs sont placés sur un chariot de transport, 'ensemble étant mis sous vide puis étuvé
pendant ~12h pour assurer ensuite le transfert entre les trois batis interconnectés (cf. figures III.5).
Ceci nous permet en particulier d’épitaxier des buffers métamorphiques graduels en SSMBE, puis
d’ajouter une hétérostructure épitaxiée en GSMBE car nécessitant de I'InP (structure PL : cf. IV.A.2).
Avant d’entrer dans un bati, le MOB séjourne a 250-300°C sur le four d’'un module de dégazage.

Sur I'épitaxie, nous devons encore préciser un probléme spécifique a nos croissances :
'absence de moyen de contrdle direct de la température T de I'échantillon. En temps normal, celle-ci
est mesurée a I'aide d’'un pyromeétre optique — en fait deux selon que le substrat soit « collé In » ou
« In-free », mais dans les deux cas inefficaces sous les ~450°C. Or nous visons des valeurs de T¢
inférieures pour nombre d’épitaxies, entre 300 et 400°C : diode/TBH a base Ings53Gag47As fortement
dopée au béryllium, ensemble des buffers métamorphiques graduels et majorité de ceux uniformes...
La solution a consisté a mesurer dans le domaine de validité des pyrométres la réponse du substrat a
un AT donné. Nous en déduisons le AT nécessaire pour atteindre la température T désirée, a partir
de points de référence réellement mesurés dans les hétérostructures (i.e. buffer de lissage en GaAs

épitaxié a T¢ ~ 580°C avant les buffers métamorphiques, couche d’InP a T¢ ~ 500°C avant la base...).
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A défaut de garantie sur les valeurs réelles de T, cette démarche nous a toujours permis d’obtenir un
RHEED en croissance puis des résultats (i.e. mesures électriques sur diodes et TBH, caractérisation
matériaux sur les buffers : cf. chapitre IV et V) reproductibles et cohérents avec les évolutions de T¢.
Hormis cela, nous avons considéré les paramétres influengant T¢ a consigne égale et dont doit tenir
compte un épitaxieur : le substrat (i.e. nid ou dopé, « collé In » ou « In-free », face arriére (dé)polie),
les matériaux épitaxiés (i.e. échauffement en « In-free » aux forts dopages ou a petit gap, avec par
exemple AT ~ 40°C pour ~300nm d’Ing53Gag47As), le « passé » du MOB (i.e. dépbts antérieurs de

matériaux) et, dans notre situation, le bati utilisé (i.e. réponse différente du thermocouple de four).

J’ai pris plus ou moins intégralement part a I'épitaxie de ~116 échantillons (~90% en GSMBE), formé
et encadré par F. Mollot ainsi que J.-L. Codron et C. Coinon — responsable technique des batis de
SSMBE et GSMBE et a qui je dois la quasi-totalité des calibrages. J’ai aussi profité de I'expérience de

Y. Cordier et X. Wallart, et participé a des interventions techniques : ouverture du béati de GSMBE...

lll.B — Caractérisation pour les hétérostructures TBH :

Pour les TBH, nous avons tout d’abord étudié la qualité et le dopage de la base en
Ing.53Gag 47AS par des mesures électrique en effet Hall et optique en photoluminescence. Nous avons
ensuite optimiser sa structure a I'hétérojonction émetteur-base en réalisant des diodes émetteur-base
étudiées via des caractéristiques I(V). Ces méthodes, le contexte de leur application et l'interprétation

de leurs résultats étant « classiques », nous ne les présentons que trés succinctement.

Ill.B.1 — Mesures électriques par effet Hall

Il s’agit d’'une part de mesures de résistivité de la couche (exprimée en ohms par carré Q/00),

et d’autre part de mesures par effet Hall donnant accés — connaissant la résistivité — a la concentration

et a la mobilité de porteurs. Ces mesures sont réalisées par la méthode Van der Pauw [VanDerPauw58].
Nous nous approchons des conditions théoriques difficilement réalisables (i.e. contacts ohmiques
périphériques et ponctuels) en gravant un motif en tréfle dans le matériau. Ses 4 feuilles (1,5x1,5mm?)
sont les zones de contact ou I'on fait diffuser a ~400°C des billes d’'In sous gaz neutre (Ar hydrogéné).
Son centre (1,3x1,3mm?) est la zone sondée ou sont canalisées les lignes de champ (cf. [Schuler98]).

Nous utilisons un banc Biorad HL 5500 PC a aimant mobile et champ B constant de 0,32 tesla.

e La résistance du matériau est tout d’abord déduite de la tension entre deux contacts adjacents

lorsque I'on applique un courant sur les deux autres contacts — huit mesures étant réalisées
automatiquement dans les quatre configurations possibles, avec inversion du sens du courant.

e La concentration et la mobilité des porteurs sont alors déduites de la résistivité et de la tension de

Hall mesurée entre contacts opposés [HermanP183,Schuler98]. Cette tension résulte de la déviation
par le champ magnétique B du courant de porteurs imposé entre les deux autres contacts. Huit

valeurs sont automatiquement mesurées en jouant sur les configurations et le sens du champ B.

Apres formation par J.-L. Codron et C. Coinon, j’ai réalisé la totalité des trefles et mesures de Hall.
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1ll.B.2 — Mesure optique par photoluminescence ( PL )

La photoluminescence est une technique de caractérisation simple a mettre en ceuvre, rapide,
non destructive et trés sensible a la qualité du matériau ou des interfaces : décomposition d’alliage a
trés courte échelle [Schubert86], rugosité d’interface dans des puits quantiques [Mircea81,Herman91]...

La PL est la collection des photons émis dans un semi-conducteur lors des recombinaisons
radiatives de paires électron-trou. Ces paires électron-trou sont créées par irradiation lumineuse via
I'absorption de photons d’énergies supérieures a la bande interdite : elle donne naissance a des
porteurs libres aux bandes de conduction BdC et de valence BdV ou a des excitons, électron tournant
avec un trou par attraction coulombienne due a leurs charges opposées.

Une recombinaison radiative est intrinséque (O bande a bande, @ excitonique — cf. figure 111.8

gauche) ou extrinséque si une impureté dopante est impliquée. On distingue alors les recombinaisons
bande-impureté neutre Doh/Age (@ donneur neutre-trou de BdV/@ électron de BdC-accepteur neutre),
et donneur neutre-accepteur neutre (®). Des recombinaisons (non représentées) d’excitons liés a des
impuretés neutres ou ionisées peuvent étre observées a basse température dans les matériaux les
plus purs, sous forme de raies DoX / D*X / AoX / AX — plus étroites encore que celle de I'exciton libre.
Entre bande et impureté ionisée, 'émission phononique est plus probable que la photonique [Mircead1].

Une recombinaison non radiative peut aussi survenir sur un centre recombinant (i.e. défauts

d’alliage, dislocations) ou par un processus physique particulier (i.e. processus Auger — cf. V.A.6).
Nous utilisons la PL par ce biais : nous évaluons la qualité de matériaux épitaxiés a fort dopage,
basse T ou sur buffers métamorphiques via la perte d’intensité PL par rapport a une référence. Cette
approche quantitative n’est toutefois valable que sur une structure spécifique isolant une cause de

baisse, telle celle décrite en IV.A.2 (i.e. surface/interface sans effet par rapport au matériau massif).

Photoexcitation ( paires électron-trou ) Laser & Argon lonisé Ar+ _H_&Filtre Passe-Bande 488nm
o= Miroir + Atténuateur 10%
Be & — — & B Sohons 5 PGT HI (Fitves) + Interrupteur
i Ex C.) ~@E,y | Q@ : :
pan S 30 S 30 S 0 S 30
NS ;
o Y Y YE g
O o O g
@ @ @ @ @ Filtre Réjecteur 488nm Prisme + Lentilles Echantillon

Figures 111.8 : Schémas de recombinaisons radiatives en PL et de la configuration expérimentale

Le banc de PL ci-dessus a droite comporte un laser a argon ionisé Ar+ Spectra Physics 2017
(351 < A £514nm) réglé a 488nm au flux d’énergie ~ 500W/cm?, un cryostat CTl 10-300K a circulation
d’He et chauffage, un monochromateur Jobin-Yvon HR320 (réseau 600 traits/mm) et une photodiode

pin InGaAs (1< A < 1,7um) au signal amplifié, avec synchronisation sur le laser (haché) [Lampin97b].

Apres formation par D. Vignaud et F. Mollot, jai réalisé la totalité des acquisitions de spectres PL.

Pour I'étude du fort dopage d’Ing s53Gag47As au béryllium, des mesures de durée de vie électronique

ont également été réalisées par D. Vignaud et J.-F. Lampin, assistés de L. Desplanque [Vignaud02].
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lll.B.3 — Caractérisation I(V) sur diodes émetteur-base InP/In, s3Gag. 47AS

L'objectif des diodes émetteur-base (EB) InP/Ings3Gag47As était de déterminer des doublets
de valeurs sur les parameétres T¢ et épaisseur d’espaceur (cf. 1.B.1 — l,ec 2ce eg) afin d’éviter la diffusion
du béryllium dans I'émetteur, pour des dopages compris entre 4,4 et 12x10" cm™. Cette démarche a
été menée en accord de maille sur InP (cf. V.A), puis sur buffers métamorphiques GaAs — InP
graduel et uniforme a 9,2x10" cm™ (cf. IV.A.2 et IV.E). Nous ne traitons ici que la structure horizontale

des diodes, leur structure verticale et leur épitaxie étant présentées en V.A.7.

Le process technologique se devait d’étre simple, rapide et efficace — ce qui a exclu une
jonction de taille « TBH hautes fréquences ». Des masques de lithographie optique’ préexistants ont
permis de réaliser des diodes circulaires (@ ~ 50um) a jonction EB de surface ~2000um? en 8 étapes :
casquette (procédé Novolak), dépbt et lift-off du contact d’émetteur, masquage/gravure des couches
de contact d’émetteur et d’émetteur, casquette (procédé Novolak), dépét et lift-off du contact de base.
Les contacts sont en Ti/Pt/Au (20/30/250nm). La gravure « humide » — par opposition aux gravures

« séches » par plasmas — utilise les solutions chimiques suivantes (valables pour les trefles Hall) :

o Attaque lll-As (sélectivité P) H3PO,: H,O,: H,O en (5:1:40) Ing53GaAs(Si) 100nm / 120s
e Attaque llI-P (sélectivité As) HCI : H;PO, en (1:4) InP(Si) 110nm / 90s
o Attaque IlI-AsP [Zaknoune98a] HCI : HIO;: H,O en (1:1:100) interface As/P 15s maximum

Des diodes métamorphiques en cours de réalisation sont présentées figures 111.9 ci-dessous (gauche).
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Figures 111.9 : Diodes métamorphiques en microscopie optique et exemple de caractéristique I(V)

" « Note IEMN » : Série 220, couche 41 (contact supérieur), 44 (mésa supérieur) et 42 (2" métallisation).
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Ces clichés de microscopie sont pris avant le dépdt du contact de base. Partant du centre on
distingue I'or en surface du contact ohmique, entouré du mesa d’émetteur plus large et gravé ensuite
par gravure sélective avec arrét sur le matériau de base. La surface de base proche de I'émetteur et
celui-ci sont protégés par de la résine, protection qui s’interrompt par un surplomb que I'on devine en
transparence (i.e. bord dédoublé). Cette « casquette » et le dénivelé permettent la rupture locale des
métaux du contact. Il en est de méme sur la seconde casquette qui entoure en regard celle ici visible.
Nous définirons ainsi — en enlevant la résine de protection par « lift-off » avec les métaux supportés
(i.e. dépdt intégral « pleine plaque ») — 'anneau du contact de base sur la surface dont on devine
I'amorce a droite. Ce contact est séparé de I'émetteur par la surface de base extrinséque de largeur
~50um (fleche). Cette zone est une des limites de ce process technologique simple. Elle correspond a
une surface exposée de ~15700um?, d’ou un ratio (base extrinséque : jonction EB) ~ (1:8). Cette
situation, proche de celle d’'un TBH en technologie non auto-alignée, favorise le courant de
recombinaison en surface de base extrinséque. L’autre limite est la surface de jonction EB de

~2000um?, élevée dans I'objectif TBH submicronique mais intéressante pour I'étude m-TBH (cf. IV.E).

Une caractéristique I(V) de diode, obtenue sur banc HP4142, est reprise figures I11.9 a droite.

Le logiciel ICCAP en extrait la hauteur de barriére effective ¢g et le coefficient d’idéalité ng, paramétres
intervenant dans I'expression de la densité de courant : J = -A* T? exp (-e V / ngkT ) avec : ¢g =V / ng.
Le coefficient d’idéalité ng est déduit de la pente p de la courbe logarithmique : ng =e/ (kT In10 x p ).
La valeur de ¢g est obtenue via : Vo = (kT/e) log ( A* T2 S /Y, ) en extrapolant cette pente a Vgeg = OV.
Les paramétres sont la température de mesure T (kT/e ~ 0,02587 a 300K) et la surface de jonction S.
Notons que le logiciel est défini pour des diodes Schottky métal/semiconducteur [Zaknoune99],
pas pour des hétérojonctions pn entre semiconducteurs : la « constante » de Richardson A* doit étre
adaptée [MathieuP102]. Ceci est toutefois sans importance pour nous sur ¢g dont nous ne considérons
que les évolutions. Ceci n’a surtout aucune incidence sur I'extrapolation de ng qui nous permettent
d’identifier les courants de recombinaison et d’optimiser I'épaisseur d’espaceur a la jonction EB.
Rappelons que cette identification via ng suppose un régime de faible injection, ce qui est ici le cas vu

les ~2000um? de jonction : au maximum de | = 1mA, la densité de courant J est inférieure a 50A/cm?.

Les diodes InP ont été réalisées par M. Zaknoune. Apres formation par ses soins, j’ai réalisé sept des
neuf diodes métamorphiques sur GaAs. Les contacts ohmiques ont été déposés par A. Fattorini et A.
Leroy (CVD — Salle Blanche llI-V) et les caractéristiques (V) mesurées par E. Delos (Caractérisation).

La surface de base extrinséque a été étudiée en spectroscopie XPS © par X. Wallart (cf. V.A.7).

Ill.C — Caractérisation des buffers métamorphiques GaAs — InP :

Pour les buffers GaAs — InP, nous proposons en IV.A.2 une démarche dédiée au m-TBH
associant PL sur structure spécifique (point évoqué ci avant), diffraction des rayons X et microscopie a

force atomique — deux méthodes appelant une présentation spécifique au contexte métamorphique.

8 Sur le bati ESCA et la XPS (Spectroscopie de Photoélectrons induits par rayons X) : voir [Dehaese97,Schuler98].

124



Chapitre Ill — EJM et méthodes expérimentales pour I'étude de m-TBH InP/Iny.s3Gao 47As sur GaAs

Ill.C.1 — Double Diffraction des rayons X sur buffer métamorphique ( DDX )

Nous présentons les données qu’il est nécessaire de mesurer en diffraction des rayons X pour
évaluer l'état de relaxation atteint par un buffer métamorphique, ainsi que les difficultés spécifiques
aux buffers graduels. Nous rappelons la démarche classique et efficace en temps normal, et montrons
par quel processus nous obtenons des pics élargis et décalés. Nous nous assurons du sens physique
de ces observations en nous référant aux publications sur I'étude de rampes graduelles par des
méthodes plus évoluées (i.e. cartographies de l'espace réciproque), avant de conclure par la

« lecture » d’une série de spectres représentative de celles présentées au chapitre IV.

Quelles données mesurer pour caractériser I’état de relaxation des couches actives ?

Evaluer I'état de relaxation de couches contraintes nécessite de mesurer trois parameétres de
maille : a, (go1) Selon I'axe de croissance [001] ainsi que aj [110) et a; (110) dans le plan de croissance — et

non ay 1001 €t @, p10) QUi Ne correspondent pas directement a la relaxation par dislocations <110>.

Mesurer a, (go1) permet d’évaluer le niveau de la relaxation — en premiere approximation. Nous

avons en effet vu au chapitre |l sur les processus de relaxation qu’'une déformation tétragonale de la

maille sur I'axe de croissance [001] peut persister en fin de buffer. Les couches actives peuvent :

o rester en compression sur buffer uniforme, tout comme sur buffer graduel si le décrochement est
nul ou insuffisant (cf. cas @ figures 111.10 ci-dessous),

e 0u au contraire passer en tension si ce décrochement est trop important (cf. cas @ figures I11.10).

Cet état de compression @ (respectivement : tension @) en fin de buffer correspond a un paramétre
de maille dans le plan de croissance a, inférieur (supérieur) a celui d’InP, d’ou une valeur a, (1) Sur
I'axe de croissance supérieur (inférieur) a la valeur pour InP par déformation isochore de la maille.

D’ou aussi un taux de relaxation R, (go1) (cf. annexe C) respectivement supérieur ou inférieur a 100%.

Parameétre de Maille

® Couche n
Compressmn
\ [001]
Buffer

\
oA\ AP
s

.
Z

Décrochement idoine

GaAs — InP
[100] ou [010]
@ Couche g anp
GaAs en
Tension
Epaisseur

Figures 111.10 : Schématisation d’une contrainte résiduelle compressive ( buffer uniforme ou graduel )

ou extensive ( buffer graduel uniquement ) — avec décrochement correspondant sur rampe graduelle

Dans ces conditions, il peut sembler suffisant de mesurer a, (o1 par diffraction des rayons X pour en

déduire les valeurs de aj 100 €t @y 1) @ partir du volume de la maille visée, InP dans notre cas.
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Cette démarche simple n’est pas toujours possible...

Il faut considérer I'hétérostructure épitaxiée sur le buffer métamorphique. Son réle peut étre illustré par

un m-HEMT arsénié Ing 33Alg67AS/INg 34Gag s6AS, OU une déviation du flux d’In en épitaxie produirait un
alliage en Ing 30Alp70As en fin de buffer et une hétérojonction barriére/puits Ing 30Alg 70As/INg 31Gag goAS.
Sur une telle structure, l'incertitude en composition réelle invalide la détermination de ay (100, @/ p19) €t
I'évaluation précise du niveau de la relaxation via a, go1) — estimé en « premiére approximation »
[Chauveau03b] : il peut étre total et le HEMT performant, mais en alliages différents de ceux escomptés.
Notre cas est plus simple, et plus exigeant par rapport a une déviation d’alliage llI-As. Toute structure
épitaxiée sur buffer métamorphique comporte en effet au moins 400nm d’'InP. C’est le cas des diodes,
des TBH et de la structure PL (cf. IV.A.2) : elle représente ~1um de matériaux en accord de maille sur

InP, dont 600nm d’InP. Cette fois, la démarche basée sur la seule mesure de a, ©o1) Semble suffire...

Il faut alors considérer le type de buffer métamorphique : cette démarche n’est en fait valable que sur

buffer uniforme. Sur buffer graduel, nous avons vu qu’interviennent — en compression et mode glide :

e des MD a — alignées selon [110] — responsables de la relaxation et du tilt selon [110],

o etdes MD p — alignées selon [110] — responsables de la relaxation et du tilt selon [110].

Les MD o sont globalement plus efficaces que les 3 : on peut craindre un déséquilibre en relaxation
en faveur de la direction [110], schématisé dans le plan de croissance figures Il.11 ci-dessous (bas).

La direction, le signe et I'amplitude du tilt (haut) sont en revanche imprévisibles sur substrat (001).

[OO 1 ] SUBSTRAT

« InP » Déformation sur I'axe de croissance TILT

N [001] coucre
Buffer
Graduel

GaAs
@ Relaxation totale @ Compression résiduelle @ TILT ( sur la base de @ )
Relaxation Relaxation
GaAs — InP GaAs — InP
Equilibrée Déséquilibrée
GaAs « InP » « InP »

@A Relaxation totale et symétrique aj(oo1)y=amp Q1101 = Ay[110] = 4ay[100]= Ay[010] = AP
Q@A Compression Symétrique /<110> aj (001)> AP Q1101 = Q1101 = @up1001 = Ayo1o] < Ainp

@B Compression asymétrique / <110> aj (001)> AP ayr1101> @up110] = aup1001 = ? ayro101 = ?

Figures 111.11 : Etats de relaxation possibles pour des couches « InP » épitaxiées sur buffer graduel
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En conséquence, nous avons mesuré sur buffer graduel :

e |e paramétre de maille a, o1) Sur I'axe de croissance de la couche en réflexion symétrique (004),
e les paramétres aj [110; et ay[110; dans le plan de croissance en réflexions asymétriques {224},
e en doublant les acquisitions sur les directions <110> selon des azimuts opposés afin d’éliminer le

tilt par différenciation, i.e. par exemple une acquisition (004) selon [110] doublée selon - [110].

Sur buffer uniforme, nous nous sommes contentés de déterminer a, (o1 et de vérifier 'absence de tilt.

Diffraction des Rayons X : généralités et application aux hétérostructures GaAs — InP

La diffraction d’'une onde monochromatique de longueur d’onde A par les plans (hkl) a lieu
lorsque est satisfaite la condition de diffusion cohérente appelée loi de Bragg : 2 (dug/n ) sin = Ax
avec : dyg distance interréticulaire, 6 angle de Bragg, n ordre de diffraction et A« longueur d’'onde X.
Dans le réseau réciproque du volume sondé, cette loi s’exprime de maniére équivalente comme la

coincidence du vecteur de diffusion q = kgt - kinc avec un vecteur G de ce réseau : q = Kgir - Kinc = G

Ces cas sont schématisés figures 111.12 ci-dessous en réflexion symétrique (004) dorénavant
étudiée — les réflexions asymétriques {224} étant évoquées en annexe C. Dans I'espace réciproque
(gauche), nous sommes en conditions 6/26 de diffraction sur les plans (004) : le vecteur incident Kiqc
forme un angle 6 avec les plans diffractants, 26 avec le vecteur diffracté kqgis qui pointe le nceud (004).
Rappelons que la sphére d’Ewald (de rayon la norme 1/Ax des vecteurs incident et diffracté) permet
de retrouver ces conditions : la loi de Bragg est ainsi satisfaite lorsque cette sphére centrée sur
I'échantillon intercepte le centre O du réseau réciproque et le nceud (004) ainsi défini. Dans I'espace
réel du diffractomeétre (droite), nous retrouvons I'angle 26 entre les faisceaux incident et diffracté,
associé a un angle o entre le faisceau incident et la surface de I'échantillon. Dans notre cas de
réflexion symétrique, o ne differe de 6 que des imprécisions de positionnement du wafer — situation

qui est plus complexe en réflexions asymétriques (cf. par exemple réflexions {224} en annexe C).

[001]
T Sphere
| d’Ewald
(004)
é K qif ~
| | \
k i q. ‘'
"% ook | 20 ¥ 4
A . X >
6 ,I :O k \\ e h'd
4 v ) Vlnc v /_ “ . 8
110s \26 AN _Eggg; “‘ o [001] g
// CD
(001) (004) *J
Détecteur

Figures 111.12 : Conditions de diffraction (004) dans le réseau réciproque et sur le diffractométre
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La détermination des paramétres cristallins dans une hétérostructure épitaxiée est basée sur
la loi de Bragg, dans le cadre de mesures relatives des positions du diffractométre. Vu la profondeur
sondée par les rayons X (entre 5 et 10um), le pic du substrat demeure visible. Sa position théorique
Ocans €tant connue, il sert de référence pour déterminer le parameétre de maille de couche, via I'écart
Aw entre la position expérimentale des pics de diffraction (A® = AB = ®gaas - ®couche), FEPOrté ensuite

en écart entre distance interréticulaire Ad = agaas - Acouche-

Nous utilisons deux types d’acquisition parmi les trois autorisés par le diffractomeétre, dans ses
limites d’exploration du réseau réciproque. Elles sont illustrées figure 111.13 ci-aprés pour une réflexion
asymétrique (115) plus clairement représentable, illustration transposable aux nceuds (004) et (224).
L'« asymétrie » vient de I'existence de deux configurations de diffraction, en émergence rasante (115)e
sur le noeud ici pointé, et en incidence rasante (115)i sur le nceud (115) indiqué en B (cf. annexe C).

Nous réglons tout d’abord le diffractométre sur le pic GaAs(004) de référence. Le détecteur en
ouverture large est positionné a 20g,as ~ 66,052° (mouvement @), puis un scan o est réalisé autour
de Ogans ~ 33,026° a détecteur fixe (@) pour maximiser I'intensité diffractée par les plans GaAs (004) :
le diffractomeétre est alors en wgaas — incluant Ogaas €t les imprécisions expérimentales (i.e. placement
de I'échantillon). Ce scan (@) est appelé « rocking-curve » : seul I'échantillon pivote dans I'espace
réel, comme le bloc « échantillon-k;,.-kqgi-sphére d’Ewald » autour de (000) dans I'espace réciproque.

Nous pouvons dorénavant chercher la position angulaire wcouche du pic de couche a partir de
cette valeur wgaas de référence, afin d’en déduire de maniére relative (via I'écart AB = wgaps - Ocouche) 1€
paramétre de maille de la couche (i.e. a, (o1) dans le cas présent d'une réflexion symétrique (004)).
Nous réalisons pour cela un scan /26 consistant — dans I'espace réel — en un mouvement (®) couplé
échantillon-détecteur : le détecteur tourne d'un pas angulaire 526 double de celui 8w de I'échantillon.
Ceci revient a un mouvement couplé des vecteurs incident k;,. et diffracté kg;s : on sonde ainsi a partir
de mgans/20Gaas UNE direction de I'espace réciproque, i.e. 'axe [001] du substrat en réflexion (004).
Dans l'idéal, nous obtiendrions le pic de référence en wgaas €t Un pic en wcouche ~ Oinp = 31,667° car le

détecteur s’est déplacé par rotation liée de 20g.as jusqu’en 20,,p — position de diffraction 6/26 pour InP.

A[001]

® scan 20
@ scan o
® scan v/20

d’Ewald

k inc

Non accessible (® < 0°)

Non accessible (20 < ® )

[110] (000) |« (2/n)y —>»

Figure 111.13 : Acquisitions et réseau réciproque accessibles au diffractométre ( d’apres [HermanP201] )

128



Chapitre Ill — EJM et méthodes expérimentales pour I'étude de m-TBH InP/Iny.s3Gao 47As sur GaAs

Diffraction des Rayons X : application aux buffers graduels GaAs — InP

Appliquons cette démarche a un buffer graduel en considérant les états de relaxation
possibles schématisés dans I'espace réel figures Ill.11 en haut. Ce sont ceux auxquels la diffraction
des rayons X est sensible en réflexion symétrique (004) : il s’agit de la relaxation totale (cas @), et

d’'une compression résiduelle sans (cas @) et avec tilt couche-substrat (cas ®).

Les cas @ et @ sont représentés dans I'espace réciproque figures 111.14 ci-dessous a gauche.
Nous avons superposé les réseaux réciproques du substrat (croix), de la couche InP en relaxation
totale (cercles ouverts) et en compression (cercles pleins). Ces réseaux sont de plus en plus
compacts par hausse des parametres de maille, notamment a, (1). L'angle o de diffraction en scan
/20 diminue, situation illustrée au centre en réflexion (004) sur une simplification de la figure 111.13.
Ceci se traduirait par des spectres semblables a celui schématisé a droite (cas @) ou Aw augmente.
Précisons que ce spectre n'est pas expérimental mais élaboré a dessein, et que ce traitement d’'une

déformation tétragonale selon I'axe de croissance n’est simple qu’en réflexion (001) (cf. annexe C).

Cas O(@) Cas Q(®) Axe[001] g Scan (0/120) 10)
) ¢ de couche = Axe [001] 100k : : :
X X X X X
) )@ Q (@( du substrat A®
@ g % ON ey 10k
o © -, © H © R ) . 20
n >&) b 6 6@3( 1k4
S| ®© -8 & & _,._
O 0O B @ & b 100 ‘ e WD
<110> (000) o 31 32 33
A
| Axe[001] Axe [001]  Axe [001] < # Axe de
Q| de couche du sutgtrat de couche Scan (w/20) 100ky—— ‘ %
()
g x O oX oX 10k-
o | & %( X @X N
Q |
IR B
il %X ¥ % % 100L— ‘ ‘
® <110> (000) o 31 32 33
S
% Axe A Axe
b= T W [110] -[110] 100K+ ‘
-"3 m EI Pic Moyen
- 10k
N—
®| mo 110
O M* O 100
i [110] (000)

Figures 11l.14 : Réseaux réciproques, scans o/20 et spectres de diffraction en réflexion (004) pour
une relaxation totale ( ® ) et une compression résiduelle sans ( @ ) et avec tilt couche-substrat ( ® ).

Seuls les spectres en @ sont expérimentaux. Les cas ®, @ et ® sont ceux des figures 1. 11.
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Introduisons a présent un tilt couche-substrat dans la situation du cas @ pour obtenir le cas ®.
Nous avons vu en |I.B.6 que le tilt correspond a un basculement de I'axe [001] de la couche par
rapport a celui du substrat. Ceci revient a dire que les plans de croissance (001) supérieurs ne sont
plus paralléles a celui initial du substrat — situation des plans InP(004) par rapport a ceux GaAs(004).

L’existence d’un tilt couche-substrat pose alors différentes questions en diffraction des rayons X :

Pourquoi ne devrions nous pas observer — en principe — le signal de diffraction de la couche ?

Le diffractometre est réglé sur le pic GaAs(004) : un scan /26 débute par ce pic en ® = ®gaas avec un
détecteur en 20¢,as — puis explore I'espace réciproque selon I'axe [001] du substrat (i.e. cas @ et @).
En I'absence de tilt, cet axe de scan et 'axe de croissance [001] de la couche sont confondus : nous
obtenons un signal de diffraction pour ® = w;,p avec un détecteur (ouverture large) « arrivé » en 26,,p.
En présence d’un tilt, dont la valeur augmente au cours de la rampe graduelle (cf. 11.B.6), 'axe [001]
de croissance s’écarte progressivement de I'axe [001] du substrat — et donc de I'axe de scan ®/26.
Pour les « couches actives », nous sommes de plus sensibles au tilt maximal atteint en fin de rampe.
Dans I'espace réciproque, le scan /26 n’intercepte plus le nceud InP(004) (cf. figures 111.14 centre) :

I'observation d’un signal de diffraction de ces couches est en principe impossible en présence de tilt.

Pourquoi observons-nous néanmoins un signal de diffraction de la couche ? Dans les faits,

nous obtenons un « pic » de couche — certes large et décalé — mais malgré tout présent (cf. IV.C).
Pour expliquer l'origine de ce pic, le plus simple est de considérer des résultats de la littérature en

cartographie de 'espace réciproque. Une cartographie est une juxtaposition de scans ®/20 obtenus

pour différentes valeurs initiales de o)y autour de wgaas — @ détecteur initialement toujours en 20g,s.

Sur le diffractométre, ce basculement des plans GaAs(004) place I'échantillon en position ou
le tilt des plans InP(004) « s’annule pour le faisceau incident » : la valeur o) de scans /20 est telle
que ces plans diffractent pour o ~ 6,,p quand le détecteur (ouverture large) arrive en 20,,p. A l'inverse,
les plans GaAs(004), dorénavant « tiltés pour le faisceau incident », ne diffractent plus en w\n/26gaas-

Dans I'espace réciproque, les axes sondés par ces scans ®/20 sont quasiment paralléles car
les variations sur oy sont faibles — de I'ordre de grandeur du tilt (i.e. inférieur a 1°). Une cartographie
est donc une exploration bidimensionnelle de I'espace réciproque a azimut fixé, +[110] par exemple.
Ceci est illustré figures 111.15 ci-aprés par un schéma de principe et des cartographies (004) et {224}.
De telles cartographies permettent de déterminer précisément sur la rampe le taux de relaxation,
I'évolution du tilt et sa valeur en fonction du paramétre de maille [Fewster93,0lsen96,Chauveau01].

Pour nous, elles permettent de comprendre nos observations sur nos scans /20 a partir de
®caas — QUi correspondent & un des axes sondés en cartographie, celui fléché figures 111.15 (droite).
Nous obtenons un signal de diffraction méme en présence de tilt car les nceuds de diffraction du
réseau réciproque ne sont plus ponctuels mais elliptiques. Cette ellipse, centrée sur la position réelle
du nceud de diffraction, posséde un grand axe perpendiculaire a la direction des scans /20 : nous
l'interceptons lorsque nous réalisons un unique scan »/20 a partir de wgaas — @ condition que le tilt ne
soit pas trop important et que cette déformation soit suffisamment marquée [Trudel97]. Cette situation

est illustrée figures 111.14 (en bas au centre) en diffraction (004) le long de I'axe [001] du substrat.
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(004) (224 ) - Tilt
[001] 2 '
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[110] -0.02 0 0.02 308 311 3.14

k [001] (1/A)  k [hhO] (1/A)
Figures 111.15 : Schéma de principe et exemple de cartographies de I'espace réciproque [Olsen96]

Ces cartographies, reprises d’'une étude menée a I'University of California at Santa-Barbara (UCSB),
correspondent a une rampe graduelle InggsAlIAs — Ing6AlAs de 2,5um surplombée d’'un plateau en
Ing26AlAs [Olsen96]. Le nceud elliptique est bien défini, alors que le plateau de 0,3um ne représente
que ~11% de I'épaisseur totale. Pour nos scans ®/26 sur la structure PL, nous en concluons que le pic
élargi correspond trés majoritairement aux matériaux en accord de maille sur InP qui représentent

~40% de I'épaisseur totale, et peu a ceux de la rampe graduelle de compositions proches.

Quelles sont les causes de déformation des nceuds de diffraction dans l'espace réciproque ?

Cette déformation et I'élargissement du pic de couche sur les spectres de diffraction traduisent ce que
I'on appelle communément la mosaicité du matériau : son arrangement atomique est plus ou moins
perturbé, désordonné et distordu par I'épitaxie sur buffer métamorphique — d’ou un cristal qui est en
fait une juxtaposition de domaines cristallins, situation schématisée figures 111.16 ci-aprées (gauche).
Dans l'espace réciproque, la taille finie des domaines provoque une déformation des nceuds
de diffraction, amplifiée par une dispersion en taille et par leur désorientation relative : un effet de
« micro-tilt » entre leurs plans réticulaires élargit encore les nceuds de diffraction, dans la direction et
perpendiculairement aux scan »/20. En diffraction, la diffusion cohérente du cristal laisse place a une
« diffraction diffuse » : les domaines diffusent de fagon cohérente pris isolément mais pas dans leur
ensemble, d’ou un pic élargi sur les spectres [MRS90,HermanP198,Kidd96,0lsen96,Putero99,Radhakrishnan04].
La mosaicité en Az est liée a I'incertitude sur le paramétre de maille a, go1). En Ax(y), elle est
associée aux dislocations MD dont le champ de contrainte étendu distord le réseau [Olsen96] — mais
pas aux dislocations TD, ni a une courbure du substrat (i.e. le pic GaAs est fin) [Mooney93,Hausler95].
Des cartographies sur une rampe graduelle non tiltée montrent que la diffraction diffuse apparait pour
une densité de MD > 10* cm™ [Putero99]. La déformation principale (i.e. perpendiculaire a 'axe de scan
®/20) observée selon une azimut <110> serait proportionnelle a la densité de MD alignées sur l'autre

direction <110> [Matragrano96b,Stanford04]. La mosaicité peut étre observée sans tilt (cf. IV.C) [Wang97].
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Figures 111.16 : Mosaicité et déformation des noeuds de diffraction du réseau réciproque ( gauche )

[0011suBsTRAT

TILT

( d’aprés [HermanP198] ) et effet de tilt 5 sur les conditions de diffraction ( droite )

Quels sont les effets du tilt ? A la différence de la mosaicité, le tilt n’est pas systématique et

son origine est clairement identifiée (cf. 11.B.6). Il n’est en revanche pas évident de savoir s’il existe un
lien entre ces deux phénoménes : il est tentant de supposer une mosaicité renforcée (i.e. un pic plus
large) avec le tilt couche-substrat, notamment via les « micro-tilts » entre domaines. Certains de nos

spectres vont en ce sens, d’autres constituent des contre-exemples (cf. IV.C.1 et [Fewster93,Wang97]).

Sur le diffractometre, les effets du tilt lors d’'un scan /26 sont illustrés figures I11.16 (droite).
Sans tilt (©), les plans InP(004) diffractent en w,,p ~ 0,p avec un détecteur (ouverture large) en 26,,p.
Avec tilt (@), les plans InP(004) diffractent pour I'angle 6,,p par rapport au faisceau incident, mais pour
un angle du diffractométre op LT plus faible entre ce faisceau et la surface. Le probléme vient alors
du faisceau diffracté par les plans InP(004) : le détecteur est situé a I'angle 26 qui correspond a 'angle
o TiLT €t non 6,,p dans la rotation couplée échantillon-détecteur d’'un scan ®/26 a partir de ®gaas-
Nous ne devrions donc pas observer — en principe — le signal de la couche de nouveau a cause du tilt,
malgré la déformation des nceuds de diffraction. C’est cependant le cas, pour une raison technique
cette fois : nous utilisons le détecteur en configuration ouverte (i.e. « ouverture large »), pour laquelle

presque tous les photons X émanant de I'échantillon sont collectés [Trudel97,Radhakrishnan02].

Sur le spectre correspondant a la situation (@) figures 111.16 ci-dessus, le pic de couche est en
onp TILT < Onp ~ e (I.e. décalé aux petits angles par rapport a la position attendue), tandis qu’une
rotation de 180° de I'échantillon inverse la situation par rapport au faisceau incident, et donc le
décalage sur le spectre (cf. figures Ill.14 en bas a gauche et droite). Doubler les acquisitions selon des
azimuts opposés permet ainsi d’éliminer le tilt & par différenciation : la demi-somme des écarts
expérimentaux Ao +TiLT ) = ©gaas - (Ocouche + 0) €1 A TiLT ) = ®aaas - (Ocouche - 8) MENe & I'écart moyen

Ao = ®caas — Ocouche S€lON la direction <110> d’acquisition, leur demi-différence a 'amplitude |3 du tilt.

Dans 'espace réciproque, le tilt provoque la situation schématisée en @ figures I11.14 en bas :
le centre des noeuds de diffraction est certes sur I'axe [001] de la couche, mais rapproché ou éloigné

du centre de I'espace réciproque en fonction de I'azimut d’observation, ici = [110].
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Conclusion : lecture d’une série de spectres en Double Diffraction des rayons X

Un échantillon sera toujours caractérisé par une série de 4 spectres DDX quelle que soit la
réflexion, i.e. réflexions (004), (224)e en émergence rasante ou (224)i en incidence rasante. Il faut
disposer des spectres selon les directions <110> et sous leurs deux azimuts (i.e. + [110] et + [110])
pour juger du tilt global (i.e. somme des tilts o selon [110] et B selon [110]) et de la validité de la

« position moyenne » du pic de « couche InP ». C’est ce qu'illustre 'exemple figures 111.17 ci-dessous.

Scan (w/20) Scan (©/20)
100000 T T T T T : :
Axe A Axe —o— [110] —e [110]
—o—-[110] - _M10] Y-mo}k
100004 E
10001 | A
Limite K
1004 : | angulaire II
;" ; ? du détecteur < 5 >
1 ‘ | — S N :
30,5 31,0 31,5 32,0 325 33,0 33,5 =
© 3 -[110] (000)

<

Figures 111.17 : Lecture d’une série complete de quatre spectres de diffraction en réflexion (004)

Sur la direction [110] (i.e. symboles ouverts), nous observons un faible tilt associé a des pics
« InP » aux maxima bien définis, superposables et moins larges que sur l'autre direction: leur

obtention s’interpréte par l'interception en scan /26 d’'un nceud de diffraction peu déformé (gauche).

Sur la direction [110], nous observons un tilt plus important avec des pics dissemblables, dont
'un est asymétrique et a maximum imprécis. L’'obtention de ces pics + [110] s’interpréte aussi par

l'interception en scan ®/26 d’'un nceud de diffraction elliptique, mais suppose en plus la conjonction :

o d'une déformation accentuée des nceuds de diffraction, visible selon [110], tronquée selon -[110],

e et d’'un effet de coupure du détecteur qui n’affecte que le scan ®/26 selon -[110].

Sa configuration ouverte ne peut en effet palier indéfiniment a son mauvais positionnement en 26.
Visiblement, la limite est atteinte pour ® ~ 31° aux faibles angles et ® ~ 32,25° aux grands angles.

Cette coupure est plus nettement visible sur 'ensemble de séries de spectres des figures 1V.7.

En pratique, le fait que le pic selon -[110] soit tronqué — alors qu’il serait sans cela aussi large
et superposable a celui selon [110] — rend imprécise la position du pic « InP » selon la direction [110].

Plus génant, la valeur du paramétre de maille a, o1y selon I'axe de croissance différe ici selon
la direction <110> — cas non interprété de 3 échantillons sur 25 — alors qu’en réflexion (004), nous
devrions obtenir des valeurs de a, (oo1y identiques selon <110> (aprés correction du tilt le cas échéant).

Rappelons que ces acquisitions en réflexion (004) ne permettent pas de remonter aux
paramétres de maille dans le plan de croissance — aj, 119y et ay 110y — pour lesquels il est certes
possible d’obtenir des valeurs différentes, mais via des acquisitions en réflexions asymétriques {224}

en émergence et incidence rasante selon les azimuts + [110] et + [110] (cf. annexe C).
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Dispositif expérimental de Double Diffraction des Rayons X utilisé

Notre étude de diffraction des rayons X a été réalisée sur I'ancien diffractométre de I'Institut,
un modéle Philips MRD-HR (Materials Research Diffractometer-High Resolution). C6té cinématique, il
s’agit d’'un banc 4 cercles — 4 réglages angulaires o, 20, ¢ et v — a déplacement tridimensionnel x-y-z.

Ce banc est schématisé figures I11.18 ci-dessous a droite (i.e. configuration DDX, sans analyseur).

La source consiste en une anticathode de cuivre associée a un monochromateur/collimateur
« Bartels » visant a diminuer les divergences spectrale et angulaire du faisceau de rayons X incident.
La simple différenciation de la loi de Bragg (Ad/d) = (AL/)L) - (AB/tanB) montre en effet qu’elle dépend
de AX (i.e. divergence spectrale) et de A6 (i.e. divergence angulaire et pas de rotation du goniométre).
Le montage « Bartels » est constitué de 4 monocristaux de Ge, assurant ici en réflexion (220) une
divergence spectrale A inférieure a la largeur de radiation utilisée (cuivre ka1 : Acy ket = 1,54056A), et
une divergence angulaire de 12”(0,0033°), pour 0.36’(0,00001°) au goniométre sur o (et 20) [Putero99].
Dans la mesure ou le « Bartels » constitue globalement une premiére étape de diffraction avant celle

sur I'échantillon étudié, on parle de Double Diffraction des rayons X.

Le détecteur utilisé peut compter jusqu’a 500.000 coups par seconde. Dans la configuration
ouverte utilisée, I'angle de collection du signal diffracté atteint 1°. Cette résolution angulaire peut étre
améliorée en installant une fente d’entrée, possibilité dont nous discutons ci-apreés.

Une évolution plus performante en terme de précision consiste a insérer un analyseur entre
I'échantillon et le détecteur, possibilité illustrée figures 111.18 (gauche) et dont nous ne disposions pas.
Cet analyseur est typiquement constitué de 3 monocristaux Ge (022) qui ne laissent passer vers le
détecteur que les faisceaux diffractés par I'’échantillon avec une divergence angulaire inférieure a 12”

[Putero99]. De par cet étage de diffraction supplémentaire, on parle de Triple Diffraction des rayons X.

Echantillon

Evolution

.- i: « Bartels »
\
DDX —> TDX Y

e
A
Source RX A

B v ( basculement ———
du plan vertical )

TDX : Analyseur DDX : Détecteur ¢ ( rotation dans —

puis Détecteur (ouverture large ) le plan vertical )

Figures 111.18 : Diffractometre en configuration de Double Diffraction des rayons X ( droite ) et de Triple

Diffraction des rayons X en substituant au ( Détecteur ) le bloc ( Analyseur + Détecteur ) ( gauche )

Au lieu de simples scans ®/26 en configuration ouverte, nous aurions pu :

e Réaliser des scans »/20 avec une fente au détecteur, mais c’est une « fausse bonne idée » : cela

anticipe seulement sa coupure, et 'amélioration en résolution angulaire est illusoire [Trudel97].
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e Cet ajout n’est en fait envisageable qu’associé a la cartographie de I'espace réciproque en DDX,
démarche que nous n’avons pas adoptée. Elle aurait permis de visualiser le pic de la couche InP
lorsque les nceuds de diffraction ne sont pas interceptés lors des scans ®/26 a partir de wgaas,
mais sans gain en résolution en calcul des coefficients de relaxation : ils sont dans ces conditions
déterminés a + 4-5% [Chauveau01], dispersion également relevée par nos soins (cf. IV.C.1).
L’investissement en temps d’utilisation diffractomeétre et de traitement n’est donc pas justifié, notre

procédure — 12 spectres /20 en réflexions (004) et {224} — nécessitant déja 10h d’acquisition.

Seule la cartographie de I'espace réciproque en TDX est en fait adaptée a I'étude précise de la
relaxation sur rampes graduelles, avec des coefficients de relaxation déterminés a + 2% [Chauveau01].
Nous ne disposions cependant ni de l'analyseur, ni du temps nécessaire a une telle démarche.
L’acquisition d’'une cartographie peut exiger une semaine, sans compter le traitement des données
numériques : les temps de pause doivent étre augmentés pour compenser la perte d’intensité dans
'analyseur pour toutes les valeurs d’angle o — y compris celles a compositions intermédiaires dans la
rampe graduelle qu’il est techniquement impossible de « survoler » rapidement. De telles acquisitions
sont en fait souvent couplées a de la microscopie TEM et parfois AFM, lors d’études approfondies des

mécanismes de relaxation constituant le sujet de théses complétes [Trudel97,Putero99,Chauveau01].

En résumé, évaluer la relaxation sur une rampe graduelle GaAs — InP nécessite de mesurer
a, o1 Selon l'axe de croissance (001) en réflexion symétrique (004) — et ay 1107 €t @y 11107 dans le plan
de croissance en réflexions asymeétriques {224} selon les directions <110> de relaxation des MDa. et f3.
Par la démarche classique utilisée en DDX, nous obtenons des spectres surprenants : le pic qui
correspondrait a la couche InP est décalé, plus ou moins bien défini, tronqué voire méme absent.

Nous avons expliqué ces observations inhérentes aux buffers métamorphiques graduels et
montré que ce pic peut étre trés majoritairement attribué a la couche InP et peu a la rampe graduelle.
Ceci résulte de la conjugaison d’un effet d’épaisseur des matériaux attendus en accord de maille sur
InP — environ 40% du volume diffractant — et d’acquisitions en scans »/26 avec un détecteur ouvert.

Nous verrons au chapitre IV qu’appliquer cette démarche en DDX de maniére systématique
permet de mettre en évidence des tendances fortes et reproductibles en relaxation — a défaut de

coefficients de relaxation précis, dont la détermination requiert des cartographies en TDX [Chauveau01].

Aprés formation par Y. Cordier, j'ai réalisé la totalité des acquisitions de spectres DDX (004) et {224].

1ll.C.2 — Microscopie Optique et Microscopie a Force Atomique ( AFM )

Toutes les couches épitaxiées sont systématiquement observées en microscopie optique.
Cest aussi le cas de la majorité des buffers métamorphiques en Microscopie a Force Atomique (AFM,
pour Atomic Force Microscopy). Il en a été de méme pour certaines épitaxies sur substrat InP, par
exemple des couches Ing 53Gag 47As dopées au béryllium. Notre utilisation de 'AFM en mode Tapping
est des plus classiques et ne nécessite pas de développement particulier, si ce n’est de préciser les

limites de cette méthode, séduisante par I'image et la quantification numérique de la rugosité.
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Eléments sur la Microscopie a Force Atomique

La Microscopie a Force Atomique fait partie d'un type de microscopie plus général dit de
microscopie a champ proche ou a sonde locale. Elle consiste a déplacer une pointe fine a la surface
de I'échantillon, avec une consigne d’interaction pointe-surface que I'on cherche a garder constante.
Ce sont les écarts a cette consigne qui permettent d'imager la surface. Historiquement, les premiers
développements ont porté sur la Microscopie a Effet Tunnel (STM, Scanning Tunneling Microscopy).
La mesure du courant tunnel entre une surface et une pointe conductrices permet alors d’atteindre
une résolution atomique [Digital98]. La microscopie AFM fait appel a une pointe fixée a I'extrémité d’'un
levier élastique. Ses déplacements sont détectés par réflexion d’'un faisceau laser focalisé a
I'extrémité de la pointe sur un groupe de plusieurs photodiodes. Le fonctionnement peut étre statique
(mode contact) ou dynamique : il est alors basé sur un oscillateur harmonique qui résonne a la
fréquence propre du levier (mode non-contact).

Nous utilisons ’AFM selon un troisieme mode dit « Tapping AFM » qui tire parti des avantages
des deux précédents. Ce contact est intermittent car la pointe « tapote » la surface. Ceci limite son
usure, renforce sa stabilité lors des scans et résulte in fine en une plus grande efficacité générale.
Nous utilisons des leviers en silicium qui résonne a ~300kHz. Leurs caractéristiques sont résumées
figures I11.19 ci-dessous. La structure du microscope est dite a pointe fixe : c’est I'échantillon qui se

déplace au-dessous en (x,y,z), grace aux mouvements de la colonne piézoélectrique qui le supporte.

Données et illustrations sur le cantilever Réflexion laser sur cantilever oscillant

25° 10° 17° 17° Diode laser

Photodiode
« 4 cadrans »

Rayon de Courbure
5-10 nm

}

Rétroaction Z
sur le support
Angle de scan : 0° piézoélectrique
S — de I'échantillon

11°

Cantilever sur bilame piézo.

58° 70-80°

1-2 um

73° 73°

Angle de
scan : 90° | Profondeur : 1-2 pm

Support Solidaire
Millimétrique \

Déplacements piézoélectriques XYZ

Clichés MEB

( de I'échantillon sous le cantilever )

Figures 111.19 : Données et illustrations sur les cantilevers en silicium Nanoprobe utilisés

et illustration de principe de I'imagerie en AFM mode Tapping ( microscope a pointe fixe )
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Microscopies optique et AFM : effet d’échelle et effet de contraste

Les clichés de microscopie optique ont été obtenus sur un microscope Leica POLYVAR SC

équipé d’un dispositif Nomarski. Celui-ci permet d’obtenir un contraste en interférence différentielle.
Les différences de parcours optique dues au relief en surface entrainent des changements de phase
de la lumiére réfléchie sur I'échantillon. Ceux-ci sont convertis en changements d’amplitude donnant

I'apparence d’un relief tridimensionnel [Nomarski04]. L’échelle’ des clichés est de 'ordre de 30-200um.

Les clichés de microscopie AFM obtenus sur un microscope Digital Instrument NanoScope Il

prennent ensuite le relais a plus petite échelle. Deux types d’'image sont ici intéressants :

e Une image topographique (dite image « en hauteur ») est obtenue a partir de la tension appliquée

sur le piézoélectrique d’axe z par un asservissement de hauteur, dont la consigne est de maintenir
constante I'amplitude d’oscillation du levier (cf. figures 111.19). Ces variations d’amplitude sont
détectées sur les photodiodes aprés « amplification » par le parcours optique de 2-3cm.

e Une image en signal d’erreur peut simultanément étre obtenue. Elle correspond a une évaluation

de la qualité d’asservissement qui est normalement constante. On note alors un effet de dérivée :
'image contrastée amplifie les détails de part et d’autre de la marche qui n’est plus qu’un pic de

« Dirac ». Ceci guide I'utilisateur pour explorer des zones plus précises en image topographique.

Les figures 111.20 ci-dessous illustrent les différences entre la microscopie optique et AFM d’une part,
et entre les images topographique et en signal d’erreur d’autre part. Pour la suite du manuscrit, nous
retenons les images topographiques, dites « en vraie hauteur ». On notera la différence de contraste

marquée entre ces derniéres et 'image de microscopie optique.

Microscopie Optique AFM — Image topographique = AFM — Image en signal d’erreur

Figures 111.20 : Surface de structure PL sur buffer graduel InGaAlAs Q_AI50 ( cf. chapitre IV )

( AFM : zones 5,5x5,5um? extraites d’un scan 15x15um?) _:|

Jauge de I'échelle de hauteur présentée dans ce manuscrit Onm 40nm

® « Note IEMN » : Le logiciel du microscope permet d’afficher la jauge d’échelle avec les clichés, mais pas de

I'enregistrer... Via des copies d’écran de clichés avec jauge et motifs particuliers, nous avons établi puis suivi une

procédure permettant de les ajouter sans risque d’erreur (mémes taille, logiciel...) (voir par exemple figures 111.9).
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En pratique, les échantillons sont des carrés de 7-8mm de c6té clivés au centre du quart de
wafer (ou du wafer). Nous réalisons une série de scans 15x15um?, 5x5um? et 1x1um?2. La surface des
échantillons s’est avérée homogéne a de rares exceptions prés. La résolution des images est de
512x512 points. Nous utilisons dans tous les cas une fréquence de scan de 1Hz, préconisation du
constructeur en mode Tapping AFM : la pointe image donc chacune des 512 lignes d’un cliché en 1s
(aller et retour), soit une vitesse de balayage de quelques dizaines de um/s. Ces lignes forment un
angle de 45° par rapport aux directions <110> de I'échantillon. Le but est d’éviter la perte de sensibilité
et d'information qui résulterait du suivi d’'un relief aligné selon I'une de ces directions, lors du

traitement des « offsets » pendant ou aprés 'acquisition (i.e. correction de la pente de I'échantillon...).

Les clichés de microscopies optique et AFM des figures 111.20 précédentes sont représentatifs
de la morphologie observée en surface d’hétérostructures métamorphiques : surface en InP de la
structure PL (cf. IV.A.2), surface en Ings3Gag47As des diodes métamorphiques (cf. 111.B.3 et IV.E).
Cette morphologie se caractérise par la présence d'un relief aligné selon [110], avec des motifs
résultant du déplacement préférentiel des adatomes Ill dans cette direction, signalé en IIl.A ci avant.
Dans ce manuscrit, une double fleche signale la direction [110] sur tous les clichés de microscopie.

Nous ne pouvons en revanche garantir le sens +[110] (i.e. possibles rotations des caméras vidéo...).

Microscopie AFM : effet du traitement logiciel et « rugosité RMS »

Aprés avoir précisé nos conditions d’acquisition et notre choix des images topographiques,
nous devons encore aborder le rdle du traitement logiciel en AFM. Les scans sont en effet enregistrés
sous forme de valeurs z(x,y) indépendantes les unes des autres. Il faut, pour reconstituer I'image
observée en temps réel et éliminer les défauts dus au couplage en x-y-z du support piézoélectrique,
traiter les scans par un ajustement polynomial d’ordre 0 a 3. Cet ajustement tend a aplanir le relief.
Nous avons donc jugé utile d’illustrer figures I11.21 ci-aprés cet effet sur des images en 15x15um? et

5x5um?, afin de déterminer « jusqu’ou ne pas aller trop loin » lors de cet ajustement :

e |’ordre 0 soustrait en tout point le plan moyen (i.e. valeur moyenne z,,) de 'ensemble du cliché.
e L’ordre 1 — non représenté — corrige en plus la pente due a l'inclinaison de I'échantillon.

e L’ordre 2 corrige en plus la courbure en arc due au couplage x-y-z du support piézoélectrique.

e |’ordre 3 corrige en plus la courbure en S de I'échantillon : c’est cette fois un effet lié a la surface

elle-méme, et donc une modification de l'information sur I'échantillon par le traitement logiciel.

Nous avons retenu l'ordre 2 pour des scans 15x15um? : nous sommes en effet alors proches des
limites de déplacement sur x et sur y du support piézoélectrique (15,2x15,2um?). L’effet d’arc est ici
important avec une conséquence nette sur les scans bruts, la surface ayant une apparence convexe.
Cette surface 15x15um? est de plus adaptée pour observer I'évolution des motifs alignés selon [110],

alors qu’une surface 5x5um? est a l'inverse plus tributaire de la zone de scan par rapport aux motifs.
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15 x 15 um?

Figures 111.21 : Effets de la correction logicielle sur des scans 5x5um? ( haut ) et 15x15um? ( bas )

réalisés sur une autre zone du buffer Q_AI50 ( cf. chapitre IV ) — avec indication de la rugosité RMS.

Abordons enfin la « rugosité RMS » (pour Root Mean Square) définie par : [ X (zi - zw)? "2/ N
avec : N nombre de cotes z; et z,, c6te moyenne de la surface. De telles valeurs, souvent rapportées
dans la littérature, sont difficilement exploitables vu les effets de taille d’acquisition, de logiciel, etc...
Seule une comparaison a processus expérimental fixé est possible. Autre limite de la rugosité RMS :
elle n’integre pas l'orientation du relief. Une solution consiste a définir des zones ~ (6-8)x(12-15)um?
alignées selon <110> (cf. figures 111.22 ci-dessous) et sur lesquelles on juxtapose des coupes axiales.
En moyennant leurs valeurs de rugosité RMS, nous obtenons celle de la zone. Les profils donnent les

hauteurs pics-vallée. Signalons enfin que la rugosité RMS est dissociée de la périodicité du relief.

25

vV Vv \/
RMS =6,15 nm
opm 5 10

Rugosité RMS selon
la direction [110]

-25

25

onm 3", P S |

Rugosité RMS selon
la direction [110]

RMS = 3,00 nm
Oum 5 10

-25

Figures 111.22 : Principe d’obtention de valeurs de « rugosité RMS selon <110> » ( buffer Q_AI50)

Apres formation par D. Deresmes, jai réalisé la totalité des acquisitions et exploitations en AFM.
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Résumé : protocoles expérimentaux en épitaxie et en caractérisations

Pour I'étude des buffers métamorphiques GaAs — InP graduels et uniformes ( structure PL )

Clivage 4 wafer Collage Indium GSMBE ou Microscopie PL
—> > —> , —>
GaAs (001) SI sur wafer 2” Si (SS+GS) MBE Optique 300K
J
Nettoyage DDX (004) Clivage en O PL 10K AFM
, —»> > g —»> |
Indium (224)e + (224)i Coté : 5-8mm (—200K) | (air)

Pour I'étude du fort dopage de I'lng 53Gao.47As au béryllium ( sur substrat InP )

Clivage s wafer Collage Indium Microscopie
—» I e o GSMBE — i
InP (001) SI sur wafer 2” Si Optique
|
Nettoyage Mesures par Effet Hall + Selon les cas : AFM / DDX(004)
Indium sur 2 tréfles & 77/300K PL 10/ 300K + Durée de Vie'

Pour I'étude’ des diodes et TBH InP/Iny 53Gay.47As ( épitaxie sur substrat InP ou buffer GaAs — InP)

Wafer 2” GaAs ou InP (001) SI GSMBE ou Microscopie
Sauf diodes InP : ¥4 wafer InP (001) SI (SS+GS) MBE Optique
v R
Process Technologique + Selon les cas : XPS™® Process Technologiques
Diodes @50um ( '°) AFM / DDX(004) TBH IEMN'/ TBH NTU

e Notons que tout clivage exige un repérage précis des directions <110> vu leur importance en AFM

et DDX. Précisons que le clivage avant épitaxie projette des fragments de semiconducteur sur la

surface du quart de wafer, projection certaine bien qu’invisible a I'ceil. Ses effets ont été évalués :
la seule conséquence tangible est une diminution d’un facteur ~4 en intensité du signal PL a 300K
entre buffers graduels InyAl;.xAs identiques épitaxiés sur quart de wafer et wafer 2 pouces GaAs.

e | e collage indium est une solution classique basée sur la tension d’interface d’un film d’In étalé a
T ~ 250°C sur substrat 2 pouces en Si non poli. Aucun dopage résiduel par le Si n’a été constaté.
L’indium en face arriére des échantillons — sans conséquence en PL, génant en AFM et process
technologiques, perturbant en DDX (i.e. contrainte) — est nettoyé sous ultrasons dans une solution
chlorure mercurique (Hg,Cl,) + diméthylformamide ((CH3),NOCH), suivi d’un ringage au méthanol.

e La surface sondée en photoluminescence est d’environ 2000um? (i.e. spot de diameétre la largeur

a mi-hauteur du signal gaussien ~50um) ( mesures et calculs par D. Vignaud ).

1% Mesures de durée de vie réalisées par D. Vignaud, J.-F. Lampin et L. Desplanque. Mesures de XPS réalisées

par X. Wallart. Réalisation technologique des diodes sur InP, sur GaAs (2/9) et des TBH IEMN par M. Zaknoune.
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Chapitre IV — Optimisation en Epitaxie par Jets Moléculaires

de buffers métamorphiques GaAs — InP pour TBH InP/In, 53Ga 47;AS

Ce chapitre porte sur I'épitaxie de buffers métamorphiques GaAs — InP. Nous présentons les
résultats des études « matériaux » et « électrique » menées a I'lEMN, ceux sur les m-TBH réalisés en

collaboration avec la Nanyang Technological University de Singapour étant rapportés au chapitre V.

Nous proposons en IV.A une démarche expérimentale dédiée au m-TBH, consistant a étudier
dans un premier temps tous les buffers par des caractérisations « matériaux » sur une structure

spécifique, puis a en sélectionner certains pour une étude « électrique » sur diodes métamorphiques.

Nous nous intéressons tout d’abord aux résultats « matériaux » obtenus sur buffers graduels,
apres avoir précisé en |V.B les éléments relatifs a leur épitaxie. Leur optimisation pour m-TBH nous a
permis de mettre en avant un aspect « fondamental » du processus de relaxation dans les rampes
graduelles : la cinétique des adatomes lll en front de croissance modifie non seulement le taux de
nucléation des dislocations (IV.C.1 et 2), mais peut aussi provoquer leur nucléation sélective (IV.C.3).
Nous revenons ensuite en IV.C.4 et 5 a une approche plus « pratique », en présentant des résultats
qui nous menent au buffer graduel considéré comme optimisé — et repris pour I'étude « électrique ».
En IV.C.6, nous proposons deux voies d’approfondissement et résumons les apports de notre étude.

L’étude « matériaux » sur buffers uniformes est présentée de maniere comparable en IV.D.

La derniere partie IV.E est commune aux deux types de buffers puisqu’elle concerne I'étude

« électrique » sur diodes métamorphiques, diodes épitaxiées sur des buffers graduels et uniformes.
IV.A — Caractérisation de buffers métamorphiques pour TBH :

IV.A.1 - Les différentes réalisations de TBH llI-V métamorphiques

La premiére démonstration de m-TBH date, a notre connaissance, de 1988. C’est également
la premiére démonstration de « TBH InP sur GaAs ». Elle est due a une équipe de I'University of
lllinois at Urbana (UIU), qui épitaxie en MBE des m-TBH Ing 5,Alp 48AS/INg 53Gag 47AS sur substrat GaAs
via un buffer en super-réseau Ing s,AlAs/AlAs d’épaisseur ~1,5um [Won88].

Trois ans plus tard, une équipe de NTT compare pour la premiére fois des m-dTBH
InP/Ing 53Gag 47As réalisés sur substrat GaAs a leur référence sur substrat InP : le coefficient d’idéalité
a I'hétérojonction émetteur-base augmente de ng ~ 1,1 a ng ~ 1,4, la tension de claquage BVcgq chute
de plus de 40% (i.e. de 10,5 a 6V), tandis que le gain B diminue d’un facteur ~10 en régime de faible
injection — a valeur de pic Buax inchangée. Toutes les structures actives sont épitaxiées en MOCVD,
de méme que le buffer uniforme InP (~0,5um) [Makimoto91].

C’est aussi a cette époque qu’est démontrée la faisabilit¢ de « TBH InAs sur GaAs » a
I'University of California at Santa-Barbara (UCSB), via un m-TBH pnp AISb/InAs/AISb épitaxié en MBE

sur un buffer uniforme GaSb (~1,1um) destiné a palier aux limites des substrats InAs [Pekarik92].
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Les années 90 voient se multiplier les études sur la croissance métamorphique dans des
laboratoires industriels ou académiques, dont I'lEMN. L’objectif n'est cependant pas le TBH mais
exclusivement le HEMT : réaliser des HEMT métamorphiques permet en effet, via la discontinuité de
gap espaceur/canal InAlAs/InGaAs, de spécialiser le transistor a effet de champ IlI-V soit pour des
applications puissance au-dela de la limite pseudomorphique sur GaAs (xo = 33, 42%), soit pour des
applications hautes fréquences/faible bruit a colt réduit, i.e. sans substrat InP (xo = 53, 65 ou 80%).
Le paramétre de maille visé est celui du canal InygGay.xAs [Bollaert98,Bolllaert00,Whelan00,Hoke03].

Le retour au TBH métamorphique n’a lieu qu'au seuil du 21°™

siécle avec les publications de
deux laboratoires académiques en Asie. Des chercheurs de la National Central University de Taiwan
rapportent ainsi en 1999 la réalisation de m-sTBH en Ing 30Alg ssAs/INg 33Gag s7AS, composition inspirée
des m-HEMT de puissance et demeurée inédite pour m-TBH. La démarche d’optimisation de I'épitaxie
du buffer en MBE (de ~0,7um en 3 paliers InxGa,.xAs) n’est pas précisée [Hwang99].

Le retour au « TBH InP sur GaAs » survient 'année suivante, via I'étude innovante de nos
collaborateurs de la Nanyang Technological University (NTU) de Singapour. lls utilisent d'une part,
pour des m-dTBH InP/Ing 53Gag 47As/INP, un buffer graduel en InyGa;xP de ~1,5um épitaxié par MBE
a source solide de phosphore. lls présentent d’autre part des caractéristiques statique et fréquentielle
du m-TBH et de sa référence sur substrat InP, afin d’'identifier les causes des dégradations dues a la
croissance métamorphique : la baisse du gain B apparait ainsi principalement liée aux recombinaisons
en volume, en ZCE de I'hétérojonction émetteur-base ou dans la base (dopée Be a 2 x 10" cm'3).

Signalons que tout ceci fait de cette étude la comparaison directe « m-TBH vs référence InP »
actuellement toujours la plus avancée, vu la faible surface de jonction EB (5x5um?) [Wang00,Wang01].
Des caractérisations « matériaux » sont par ailleurs cette fois rapportées avec : étude de surface par
microscopies optique, AFM et SEM (i.e. Scanning Electron Microscopy), étude du confinement des
dislocations dans I'épaisseur du buffer par xTEM, évaluation directe de la qualité des couches actives
par photoluminescence (PL) sur des puits quantiques InP/Ing53Gag 47As(4nm)/InP et estimation de la
relaxation par double/triple diffraction des rayons X (DDX/TDX) [Zheng00,Yuan01,Radhakrishnan02,Yuan02].

A la suite a ces travaux, on assiste a partir de 2001 a la publication de nombreux résultats de
collaborations entre laboratoires académiques et industriels — majoritairement américains.

Le groupe industriel Raytheon et 'UIU comparent ainsi des m-dTBH InP/InGaAs/InP a une
référence sur InP pour une jonction émetteur-base 40x80um?: le gain B, considéré insensible au
courant de recombinaison en surface de base extrinséque pour une telle surface de jonction EB,
évalue alors indirectement la qualité des couches actives, ici élevée avec B ~ 80% de la valeur InP.
L’absence de diffusion du dopant p (béryllium) en croissance métamorphique est attestée en SIMS
(Secondary lon Mass Spectrometry) [Hoke01]. Soulignons que le buffer graduel InGaAlAs utilisé, de
~1,5um et épitaxié en MBE, a été optimisé sur m-HEMT par des caractérisations « composants »

(mesures 2DEG' par effet Hall puis réalisation de transistors) et « matériaux » (AFM, xTEM et TDX).

' Nous désignons par « mesures 2DEG » des mesures par effet Hall de densité Ns et de mobilité p des porteurs

dans le canal du HEMT, porteurs constitutifs d’'un gaz bidimensionnel d’électrons (d’ou 2DEG : 2D Electron Gas).
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Le process épitaxial de ce buffer InGaAlAs, initialement développé par Raytheon [Hoke99], est le fruit
d’une collaboration entre : Raytheon, le fondeur IQE et de laboratoires de I'University of California at

Berkeley, at Los Angeles, de I'University of Michigan at Ann Arbor et de 'US Army [Lubyshev01].

Toujours en 2001, IQE et UCSB comparent de méme — en 110x110um? — les performances
statiques de m-sTBH InP/InGaAs et de m-dTBH InAlAs/InGaAs/InP a des références sur InP [Liu01].
Carbone et béryllium sont utilisés en dopant p, sans « diffusion métamorphique » dans le second cas.
Le buffer graduel InGaAlAs retenu (~1,1um en MBE) est préféré a des buffers graduels InyAl;xP ou
en paliers en AlGaAsSb via des études « composants » (mesures 2DEG, m-HEMT) et « matériaux »
(AFM, PL et DDX), dans le cadre d’'une autre mais tout aussi large collaboration [Lubyshev00].

En 2002 IQE présente d’autres m-TBH, cette fois avec NTU et I'University of Bethlehem
(USA). Ce sont des m-sTBH InP/InGaAs et des m-dTBH InP/InGaAs/InP, épitaxiés en MBE sur un
buffer graduel InAlAs développé pour m-HEMT. lls sont directement comparés a leur équivalent sur
substrat InP, en fonctionnement statique (110x110um?2) ou hyperfréquence (5x10um?) [Wu02]. Ces
petits composants sont alors les m-TBH les plus rapides jusqu’alors rapportés avec des fréquences de

coupure Fr/Fyax = 75/45 GHz, valeurs identiques a celles de la référence sur substrat InP.

Ce record est toutefois rapidement caduque car I'équipe du Pr. M. Rodwell (UCSB) atteint la
méme année les 200GHz sur m-dTBH en technologie mésa. Cette étude débute par la comparaison
de buffers GaAs — InP (~1,5um) : graduel InAlAs, super-réseau AlAsSb/GaAsSb et uniforme InP.
Tous sont épitaxiés en MBE a T ~ 490°C, évalués en AFM, conductivité thermique et performances
statiques de m-sTBH InAlAs/InGaAs (jonction EB 60x60um?) [Kim02a]. Le buffer uniforme InP se révéle
globalement le plus performant : il est employé sous des m-dTBH InP/InGaAs/InP dont la structure
horizontale dédiée aux hautes fréquences permet d’atteindre progressivement F1/Fyax = 200/200GHz
(jonctions EB/BC : 0,4x7,5 / 1,2x11um?) a B ~ 27 et BV¢go ~ 6V [Kim02b,Kim02¢,Kim02d]. L’emploi d’une
rampe graduelle en InxAl;xP (T¢c~ 400°C en MBE) n’a apporté aucune amélioration [Kim03a], alors que
I'évolution du m-dTBH en structure verticale et process technologique a permis d’obtenir 216/284GHz
ap~21etBVcg > 5V (0,6x8 / 2,7x11um?) [Kim04] puis — actuel état de I'art fréquentiel — 268/339GHz
ap ~ 35 et BVceg ~ 6V (0,5x7 / 1,5x10um? [Griffith04b]. De plus, la densité de courant de fuite BC Jcgo
n’est plus accrue que d’un facteur ~2 au lieu de ~20 par rapport a un équivalent InP [Griffith04b,Kim04].

IQE et UCSB ont toutefois montré, sur une structure dédiée a la puissance en 110x110um?2,
que la dégradation par rapport a une référence InP — nulle pour B et ~10% pour BVcg sur buffer

graduel InxAl,xAs — est accrue sur buffer uniforme InP avec ~50-70% des valeurs initiales [Fastenau04].

IV.A.2 — Proposition d’une procédure d’optimisation dédiée au TBH

Nous tirons les enseignements du résumeé bibliographique précédent : nous considérons les
dégradations les plus a craindre pour un TBH en croissance métamorphique, puis nous comparons
HEMT et TBH dans ce contexte spécifique — vu lI'importance des travaux menés antérieurement sur le
dispositif a effet de champ. Les spécificités du transistor bipolaire nous amenent cependant a

privilégier et a proposer une démarche d’évaluation de buffer GaAs — InP dédiée au m-TBH.
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Quelques enseignements des publications sur le TBH métamorphique...

Du point de vue « croissance », la prédominance de la MBE sur la MOCVD est frappante. Elle
était attendue pour les buffers graduels, ou le processus de relaxation nécessite des variations lentes
et continues du paramétre de maille, et de faibles températures d’épitaxie (T¢ ~ 400°C) pour préserver
la rugosité de surface et I'équilibre de la relaxation a gradient économiquement viable (cf. chapitre II).

Elle est en revanche plus surprenante pour les buffers en paliers et plus encore pour les
buffers uniformes, ou I'obtention rapide de fortes épaisseurs est a priori un atout. Notons d’ailleurs que

I'état de I'art fréquentiel est obtenu sur ce type de buffer, épitaxié a T¢ ~ 470°C... en MBE [Griffith04b].

Concernant l'optimisation de buffer métamorphique pour TBH, nous pouvons clairement
qualifier les processus de développement de « lourds ».

L’optimisation du buffer par la seule réalisation de composants apparait inenvisageable : la
réalisation d’'un TBH implique de nombreuses étapes technologiques, le process étant deux a trois fois
plus long que pour un HEMT de méme niveau technologique. Ceci est valable dés les transistors de
grande taille, et sans garantie quant a la pérennité des résultats lors du passage a de petits m-TBH.

Les caractérisations « matériaux » sont également exigeantes en moyens et en temps:
I'étude précise de la relaxation requiert des cartographies de I'espace réciproque en TDX (cf. IIl.C.1)
celle de la rugosité de la microscopie AFM, tandis qu’étudier la nature, la localisation et la densité des
dislocations (i.e. Misfit Dislocations ou Threading Dislocations) nécessite de la microscopie TEM.
Citons aussi la photoluminescence (PL) pour évaluer la qualité des matériaux, le SIMS pour vérifier
I'absence de « diffusion métamorphique » du béryllium hors de la base ou la composition de l'alliage

dans les rampes graduelles [Sacedon95,Romanato99], des mesures de conductivité thermique...

Au final, si la MBE est visiblement adaptée a la croissance de m-TBH, il nous faut absolument
définir une procédure de caractérisation de buffers métamorphiques a la fois proche du composant et
relativement simple. Nous disposons pour cela de plusieurs bancs d’étude « matériaux » (PL 10-300K,

microscopies optique et AFM, DDX) et des moyens technologiques des salles blanches de I'lEMN.

Quels paramétres considérer pour un TBH métamorphique ?

Le bon fonctionnement d'un TBH dépend de la qualité des couches actives et de leurs

interfaces (cf. chapitre I). Sur buffer métamorphique, il est a craindre qu'’il soit altéré par :

e une dégradation des matériaux due aux dislocations. Les effets les plus significatifs devraient se

manifester dans le collecteur peu dopé par une baisse de la tension BV¢gq [Makimoto91,Lubyshev03],
sans doute d0 a des phénomeénes locaux de « claquage anticipé » par conduction préférentielle
autour des TD, conduction associée au potentiel du cceur des dislocations [Chatterjee95,Bougriouad6].
Dans la base, la dégradation due aux dislocations doit en revanche étre négligeable par rapport a
celle liée au dopage p++ : le dopage entraine une réduction du temps de vie des porteurs et donc
du gain B a priori plus importante, d’apres les travaux de lto et al. [Ito92] et nos résultats de mesure

de durée de vie électronique (i.e. effet Auger pour [Be] > 4x10™ cm™ — cf. V.A.6).
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e une dégradation des jonctions, de nouveau a cause des dislocations qui peuvent faciliter les

recombinaisons électron-trou par piégeage des porteurs en régime de faible injection et accroitre
les courants de fuite [Pearton87,Ashizawa88+Fitzgerald88c,Makimoto91,1t092,Uchida9d3,Chatterjee95,David95],
mais aussi par une altération due a la rugosité de I'hétérojonction émetteur-base [Wang00,Wang01].
Nous pouvons également envisager un phénomeéne de « pipe-diffusion » du béryllium le long des

dislocations émergentes, diffusion liée a la conduction préférentielle [Booyens78).

Nous retrouvons certains critéres énoncés au chapitre Il : le processus de relaxation doit minimiser la
densité de TD dans les couches actives et la rugosité en surface. Le rdle de la relaxation en niveau et
équilibre selon <110> est moins évident. Des écarts allant jusque 40% ont été notés sur les propriétés
électriques de m-HEMT entre les directions <110> [Chang92,Kavanagh92,Goldman94,Goldman96,Gozu01],
mais le réle du cross-hatch est aussi évoqué. Enfin, la conductivité électrique du buffer doit étre faible

pour éviter la conduction parasite entre composants, et sa conductivité thermique élevée.

Au final, les caractérisations « matériaux » de nos buffers GaAs — InP doivent rendre compte
de la densité de MD et/ou TD dans la structure active, de la rugosité — en particulier a la jonction
émetteur-base — et enfin de la contrainte résiduelle. Coété caractérisations « composant », nous avons

exclu la réalisation de m-TBH. Est-il opportun d’adopter une démarche d’optimisation pour m-HEMT ?

Un buffer métamorphique optimisé pour un m-HEMT I’est-il pour un m-TBH ?

S'il est naturel de réutiliser pour des m-TBH un process épitaxial optimisé pour des m-HEMT,
il n'est pas dit qu’il ne puisse étre amélioré du fait des différences entre ces transistors. Des auteurs

précédemment cités jugent a ce propos la croissance de m-TBH « plus exigeante » [Hoke01,Liu01].

Les différences significatives entre HEMT et TBH, illustrées figures IV.1 ci-aprés, concernent :

o le déplacement des porteurs : Paralléle aux interfaces dans un HEMT, il est perpendiculaire dans

un TBH, avec des effets probablement différents des dislocations sur la conduction [Bougrioua96],
de la rugosité aux hétérojonctions et de la contrainte résiduelle dans le transistor. On peut estimer
le TBH plus sensible aux dislocations que le HEMT : les interactions électron-dislocation sont
favorisées avec les TD en conduction verticale dans toutes les couches d’'un TBH, alors que les
MD néfastes en conduction horizontale sont peu probables dans le canal peu épais d'un HEMT.
Le caractére bipolaire est surtout pénalisant sur un plan pratique : il n’existe pas d’équivalent sur
m-TBH aux mesures 2DEG, qui sont le moyen d’optimisation pour m-HEMT. Ces mesures par
effet Hall sont en effet rapides a mettre en ceuvre et réalisables directement sur la structure du

composant — donnant ainsi un apercgu pertinent des potentialités du futur transistor.

o I'épaisseur des couches actives : Elle augmente de ~400nm pour un HEMT (en intégrant le buffer
d’isolation sous le canal) a ~800nm pour un TBH : il est plus sensible a une éventuelle contrainte

résiduelle en fin de buffer, avec un risque accru d’atteindre I'’épaisseur critique dans le composant.
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Figures IV.1 : m-HEMT (gauche) et m-TBH (droite) avec TD bloquée et répliquée depuis le buffer ( ® )
et demi-boucle de dislocations TD/MD/TD générée dans la structure active ( @ )

Au final, du fait des différences entre transistors a effet de champ et bipolaire, un buffer
optimisé pour m-HEMT ne l'est pas automatiquement pour m-TBH. Les mesures 2DEG n’étant par
ailleurs plus adaptées, nous avons opté pour une autre procédure d’évaluation de buffers GaAs — InP

dédiée au m-TBH, relativement rapide si 'on se référe a la réalisation compléte de composants.

Notre procédure d’évaluation de buffers GaAs — InP pour m-TBH

Notre démarche comporte deux étapes, la premiére étant une caractérisation « matériaux ».

Elle consiste a ajouter sur chaque buffer une structure InP/Ing 53Gag 47As/InP épitaxiée a T¢ ~ 500°C
pour des épaisseurs de 300nm/100nm/300nm, donc semblable a un dTBH non dopé. Cette structure
a été épitaxiée sur substrat InP : cet échantillon constitue notre « référence InP » pour I'optimisation

des buffers métamorphiques GaAs — InP et pour I'étude sur le dopage béryllium (cf. V.A.6).

Notre premier objectif est d’évaluer la densité de dislocations dans les couches actives via
leur effet sur la photoluminescence. Nous recueillons le signal PL émis par la couche d’Ing 53Gag 47As,
par la suite notée base. L’hétérostructure renforce ce signal par confinement des paires électron-trou
photogénérées et par « passivation InP » de la surface, tandis que I'épaisseur de base (100nm)
annule les effets d'interface ou de puits. Notre approche differe de mesures PL sur puits quantiques
INg 50Alg 48AS/INg 53Gag 47As de 1-20nm [Haupt96,Hauptd7] ou InP/Ings3Gag47As de 4nm [Radhakrishnan02],
démarche a priori plus adaptée aux m-HEMT pour les niveaux électroniques du canal, ou directement
sur le matériau [Valtuefia97]. Nous considérons ainsi le signal PL comme étant uniquement sensible a la
qualité de I'lng53Gag 47As de base, pour une « épaisseur TBH » (700nm) : une baisse d’intensité par
rapport a la référence InP traduit la présence de TD générées lors de la relaxation et émergeant du
buffer et/ou liées a des MD générées dans la structure active. Le signal PL peut aussi étre sensible a

des effets d’alliage [Schubert86]. Ces situations sont schématisées figures IV.1 ci avant et IV.2 ci-apres.

La « structure PL » nous sert aussi a évaluer la rugosité a I'hétérojonction émetteur-base, par
étude en microscopies optique et AFM de sa surface InP, proche de celle de I'émetteur d’'un m-dTBH.
Notons que ces conditions sont plus défavorables que celles fréquemment rapportées en fin de buffer

sans composant ou sur HEMT moins épais, mais plus réalistes puisque intégrant un TBH de ~700nm.
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Il en est de méme pour I'évaluation de la relaxation en DDX. L'important volume diffractant de
matériaux attendus en accord de maille sur InP (buffer d’isolation électrique Ing sAlg4sAs + structure
PL ~ 1um) permet certes de mieux discerner le pic des couches actives sur les spectres de diffraction.
Il représente aussi un test exigeant puisque, si la relaxation est perfectible en niveau et/ou en équilibre
(i.e. la direction restée la plus contrainte est le facteur limitant), une relaxation plastique peut survenir

par dépassement d’épaisseur critique lors de I'épitaxie de ce micron de matériaux.

Passivation InP = N Recombinaison de Surface
InP
Possible effet d’alliage
— - — —
_n + Ing 53Gao.47AS
Relaxation perfectible - MD + InP
TD répliquée depuis le buffer = Confinement
des porteurs 2
’\ ; Piégeage et/ou recombinaison des porteurs

Figure 1V.2 : lllustration des causes d’évolution du signal de photoluminescence

émis depuis la base en Ing 53Gag 47AS de cette « structure PL » ( TD et/ou effet d’alliage )

La seconde étape de notre démarche consiste en une caractérisation « électrique » par la

réalisation de diodes métamorphiques sur certains buffers sélectionnés via les résultats « matériaux ».
Nous employons la structure diode définie pour I'étude sur le dopage béryllium (cf. V.A.7), semblable
a I'hétérojonction émetteur-base InP/Ing53Gag 47As d’'un TBH. Rappelons que leur process n’implique
que le dépdt du contact ohmique d’émetteur, la gravure de son mésa (& ~ 50um), entouré enfin d’un
contact de base en anneau (technologie détaillée en IlI.B.3). Des caractéristiques 1(V) permettent une
évaluation fonctionnelle des effets des dislocations et/ou de la rugosité sur la jonction. Le dopage p

retenu est élevé (hya = 9,2 x 10" cm'3) pour tester une possible « diffusion métamorphique » du Be.

Il nous reste a estimer les limites de notre démarche — via les apports d’autres méthodes de
caractérisation souvent employées sur m-TBH. C6té « matériaux », des clichés XTEM permettraient
d’'imager et de localiser les dislocations (confinement dans le buffer ? génération en structure PL ?),
ceux de pvTEM de les dénombrer (cf. note en 11.B.3). En diffraction des rayons X, des cartographies
de I'espace réciproque en TDX sont souhaitables, afin de déterminer précisément I'état de relaxation
des structures en lieu et place des approximations en DDX. Pour la rugosité, les microscopies optique
et AFM semblent suffisantes pour notre étude « m-TBH » — sauf a vouloir imager trés précisément
I’hétérojonction EB grace a la microscopie TEM en haute résolution (HR-TEM). C6té « composants »,
nous n’envisageons que I'étape ultime du développement avec la réalisation de m-TBH : des diodes a

petite jonction EB sont sans intérét au regard des exigences technologiques.
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IV.B — Présentation des buffers métamorphiques GaAs — InP graduels :

IV.B.1 — Les buffers métamorphiques graduels ternaires en InxAl, xAs

L'épitaxie de buffers métamorphiques graduels pour m-HEMT sur GaAs est étudiée a 'lEMN
depuis le début des années 90 [Win92] par, successivement, Y. Druelle, J.-L. Lorriaux et P. Win, puis
Y. Cordier et J.-L. Codron. Epitaxiés dans le bati MBE a source solide d’As,, ces buffers étaient
initialement en InGaAs, avant d’étre réalisés en InAlAs pour améliorer l'isolation électrique [Cordier98].
Leur qualité est évaluée via le transport électronique en effet Hall, la commande de charge par
mesures C(V) [Win93] et les performances de m-HEMT réalisés par nombre d’intervenants de I'Institut.

En paralléle, une collaboration a trés t6t été mise en place avec le Laboratoire de Structure et
Propriétés de I'Etat Solide (LSPES) de I'Université des Sciences et Technologies de Lille 1, afin de
disposer de caractérisations « matériaux » par des moyens plus lourds : microscopies TEM et AFM,
diffraction des rayons X en DDX puis surtout TDX. Les résultats obtenus par J. Dipersio, Y. Androussi
et D. Ferre, ainsi que C. Herbeaux, C. Ulhag-Bouillet, S. Trudel et enfin J.-M. Chauveau, ont permis
d’améliorer le processus de relaxation du buffer et la qualité générale des couches actives.

Signalons que le LSPES a interrompu toute activité sur ce sujet.

L’ensemble de ces travaux a permis la réalisation de composants a I'état de I'art sur GaAs :
m-HEMT de puissance (canal Ing 33Gag 67As) [Zaknoune98b,Zaknoune03], m-HEMT a hautes performances
fréquentielles (canal Ings3Gag47As) [Bollaert02] ou m-HEMT & composition intermédiaire, pour obtenir
un bon compromis entre tenue en puissance et montée en fréquences (canal Ing 4,Gag 55As) [Bollaert99].

La maitrise de la croissance métamorphique a également permis de réaliser — en une seule
épitaxie sur un méme substrat GaAs — une hétérostructure constituée d’'un m-HEMT « puissance »
(i.e. 33% d’indium dans le canal InGaAs) sur lequel est superposé un m-HEMT « hautes fréquences »

(52%), sans perturbation du fonctionnement de I'un ou I'autre des composants [Cordier01].

Ces résultats nous ont naturellement amenés a réutiliser pour nos m-TBH la plus récente
évolution du process épitaxial de buffer GaAs — InP développé pour m-HEMT a canal Ing 53Gag 47As.

Notre base de travail est donc un buffer graduel InxAl.xAs ou (cf. figure IV.3 ci-aprés et 11.D.2) :

o Le départ sur GaAs est en Ing 10Alpg0As (« step-initial » @) pour forcer la génération des MDJ et
favoriser I'équilibre de relaxation selon <110>, tout en réduisant I'épaisseur pseudomorphique.

e Larampe graduelle de contrainte entre ® et @ — on parle indifferemment de rampe de contrainte,
de composition ou ici de taux d’'indium — est linéaire, avec un gradient exprimé en premiére
approximation en taux d’'indium par micron de ~38%In/um. Cette rampe permet I'introduction lente
et continue de la contrainte liée au désaccord de paramétres de maille GaAs/InP. Elle assure ainsi
la relaxation plastique via le réseau de MD, tout en préservant une croissance 2D.

e La composition de décrochement est Ing505Alg41AS (« step-inverse » @) d’ou, la composition des
couches actives étant Ing52Alp4sAs (@), un décrochement Aln ~ 7% : il vise a accroitre le niveau

de relaxation tout en favorisant son équilibre, relaxation qui peut ainsi étre totale — en principe.
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A Paramétre de Maille de I'InyAl,xAs @
#

©)
a|InP
0 - @ Ing.10Alp00AS
% 8 G:J g " E 0.10M\10.90:
£ g % g % @ Ino.s0Alo.41As
o3 g 2or
) l'-% % = 5 © o ® Ino 52Al0.48AS
aGah Buffer Métamorphique Graduel m =
aAs —
P Epaisseur (nm)

<4—— 1300 ———>» <4300 »

Figure 1V.3 : Evolutions visées du parametre de maille avec I'épaisseur dans nos buffers graduels

En pratique, le gradient et les compositions en © et @ fixent I'épaisseur du buffer (~1250nm).
Le paramétre de maille augmente avec le taux d’In par la seule modification du flux ¢, le flux ¢ étant
constant a la valeur utilisée pour Ing50Alg 4gAs. La vitesse de croissance double donc a peu prés entre

le début et la fin de rampe, notion a intégrer lors de la réalisation expérimentale en épitaxie (cf. l1l.A.4).

Cette rampe de contrainte, choisie au début de nos travaux en octobre 2000, découle des
résultats de Y. Cordier et du LSPES de 1996 a 2001, et notamment de la thése de J.-M. Chauveau
[Cordier99,Cordier00,Chauveau01]. Ces études étant couronnées par I'épitaxie des m-HEMT superposés et
par un état de I'art fréquentiel (i.e. Fr/Fyax = 260/490GHz, sur m-HEMT Ing s0Alg.48AS/INg 53Gag 47AS sur
GaAs [Bollaert01,Bollaert02]), nous étions confiants quant au passage au m-TBH. Nous avons toutefois
du constater une forte baisse d’intensité en PL de I'lngs53Gag 47As de la structure PL par rapport a la
référence InP, dégradation confirmée en octobre 2001 sur les premiers m-TBH réalisés a Singapour...

Nous avons décidé de conserver la rampe de contrainte : elle avait déja été longuement et
efficacement étudiée pour assurer une relaxation totale et équilibrée selon les directions <110>, étude
menée de plus via des méthodes (TDX et TEM) plus adaptées que celles dont nous disposions (DDX).

Nous avons en fait considéré 'amélioration du buffer selon une approche « croissance », en

modifiant en premier lieu son matériau en remplagant le ternaire InAlAs par un quaternaire InGaAlAs.

IV.B.2 — Les buffers métamorphiques graduels quaternaires en Iny(GayAl;.y)1.xAs

L’évolution InAlAs — InGaAlAs a été motivée par des considérations relatives a I'épitaxie.
Notre objectif était d’'améliorer la qualité du matériau de rampe, dont la température de croissance T¢
typique en MBE est basse, de I'ordre de 400°C (cf. 11.B.5) : ceci modére la rugosité, améliore le
transport électronique de m-HEMT [Harmand89,Haupt96,Haupt97,Wang97,0uchi02] et autorise des gradients
de contrainte élevés et économiquement plus intéressants, sans pour autant dégrader la relaxation.

Une température de ~400°C nous a en revanche semblé préjudiciable « c6té matériau » car le
début de rampe est en Ingq0AlggoAs. Il s’agit presque d’AlAs pour lequel la bonne température
d’épitaxie en MBE est typiquement 650-700°C, afin d’assurer une mobilité suffisante des adatomes
d’Al en front de croissance. Nous avons épitaxié des buffers InyAl,.xAs au départ a ~425-450°C, avant
un retour a 400°C. Modifier T¢ a matériau constant n’ayant pas d’effet significatif, nous avons adopté

'approche inverse : conserver T¢ ~ 400°C tout en réduisant la proportion d’Al, du moins au départ.
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Les rampes graduelles en Inyx(GayAlyiy)1.xAs sont obtenues par substitution de gallium a une
partie de I'aluminium : le taux d’Al dans la rampe InxAl;.xAs est remplacé par un taux égal d’(Al+Ga)
dans les rampes quaternaires. Ceci introduit donc un nouveau paramétre : le ratio initial (Al:Ga)nTiaL-
Le ratio maximal (100:0) correspond a une rampe ternaire InAlAs, le ratio minimal (10:90) est fixé par
notre choix de maintenir un gap2 supérieur ou égal a celui de GaAs dans la partie Inyx(GayAli.y)sxAs.

Les rampes ne sont en effet quaternaires qu’entre le départ sur GaAs (@) et le « passage par
la composition en accord de maille sur InP » (notée # figure IV.3). Sur cette partie, nous modifions de
maniére linéaire mais opposée les taux de Ga et d’Al (i.e. le taux de Ga décroit tandis que celui d’Al
augmente), depuis la composition initiale — par exemple Ing 10Gag goAlo.s1As a ratio (90:10) — jusqu’en #

ou I'on vise Ing 5,Alg 48As. La suite de la rampe est en InyAl;xAs, avec un taux d’'In supérieur a 52%.

Insistons sur le fait que la rampe de contrainte est inchangée : les évolutions du parameétre de
maille sont similaires dans les buffers graduels InAlAs et InGaAlAs, puisque les variations du taux d’In
sont identiques et les paramétres de maille de GaAs et AlAs trés proches (i.e. 5,6533A et 5,6611A ).

Une question se pose néanmoins avec le changement d’alliage, puisque nous pouvons
concevoir une modification plus ou moins prononcée en génération et/ou mobilité des MD a et/ou f.
Conservons-nous dés lors sur InGaAlAs, malgré une introduction de contrainte identique, I'état de
relaxation atteint avec InAlAs (i.e. équilibré entre directions <110> et a faible contrainte résiduelle) ?

C’est pour avoir un premier apergu de cet effet sur la relaxation que nous avons conservé,
aprés optimisation des paramétres « épitaxie » précisés ci-dessous a rampe de contrainte fixée, la

partie quaternaire entre © et #, mais modifié le décrochement sur la partie ternaire en fin de rampe.

Au final le principal paramétre est donc le matériau du buffer, via la valeur du ratio (Al:Ga)nTiaL

qui fixe la nature des éléments lll sur la rampe. Parallélement, les autres parameétres sont :

e la vitesse de croissance (i.e. flux total d’éléments Ill) : La baisse du taux d’Al en début de rampe

quaternaire permet une vitesse initiale accrue de ~0,44 a ~0,83um/h, la valeur pour Ing s5,Alg 48AS.

o la température de croissance T¢ : Pour cette méme raison, nous pouvons accentuer la baisse de

la température d’épitaxie de ~400°C a ~350°C a ratio (Al:Ga)ymiaL favorable (i.e. faible ratio).

e la source d’arsenic, des rampes identiques étant épitaxiées sous AsH; craquée (As,) ou As,.

e le ratio V/II (i.e. flux d’élément V), uniquement sous AsH; craquée.

o et la valeur de décrochement : A la valeur standard Aln = 7%, nous avons ajouté Aln = 3 et 11% a

ratio (Al:Ga)nmaL favorable. L’effet est faible en vitesse maximale (~1,07 £ 0,01um/h), un peu plus

significatif en gap minimal et isolation électrique (de ~1,29 a ~1,19eV pour Aln de 7 a 11%).

Nous avons ainsi épitaxié trois types de rampes graduelles GaAs — InP : buffers InxAl,.xAs a vitesse
croissante (ceux développés pour mHEMT), leur évolution en Iny(GayAly.y)1.xAs a vitesse croissante,

et ces mémes buffers Iny(GayAlsv)1.xAs a vitesse constante et élevée dés le départ a faible taux d’In.

2 Les valeurs de gap rapportées dans ce manuscrit incluent I'effet des contraintes (par exemple ici : Ings9Alp 41AS
sur InP). Elles sont obtenues via le logiciel « Puits Quantiques 5.2 » développé par O. Schuler durant sa thése

[Schuler98], basé sur un algorithme de F. Mollot et complété grace aux travaux de thése de J.-F. Lampin [Lampin97b].
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IV.B.3 — Croissance type d’un buffer métamorphique graduel

Nos hétérostructures métamorphiques sont épitaxiées sur substrat GaAs Semi-Isolant (001).
Les études « matériaux » (structure PL) sont réalisées sur V2 de wafer GaAs « collés indium » sur
wafer héte de 2 pouces en silicium, celles « électriques » (diode et TBH) sur wafer GaAs de 2 pouces.

Nous présentons figures 1V.4 des clichés RHEED obtenus durant I'épitaxie a T¢ ~ 350°C
d’'une rampe (50:50) en croissance courte. Précisons qu'ils sont pris « a la volée » en filmant le
diagramme RHEED durant I'épitaxie, car un arrét de la rotation du substrat (vitesse ~45 tours/minute)
de plus de 3-4 secondes dégrade le RHEED pendant 2-3 minutes (évolution 2D — spotty — cf. l1l.A.3).

Mais ceci n'explique qu’en partie la faible qualité, due aussi a la croissance métamorphique.

Aprés désoxydation du substrat sous AsHj; (cf. ® figures IV.4), nous lissons la surface GaAs
(RHEED 2x4) en épitaxiant un buffer GaAs de ~200nm a T¢ ~ 580°C, valeur lue au pyromeétre optique.
A partir de cette référence réelle, nous reportons un écart ATc en consigne pour ramener T¢ a ~400
ou ~350°C, valeurs inférieures a ~450°C ou nous ne disposons plus d’'un contréle direct (cf. Ill.A.4).
Cette descente en température est effectuée en arrét de croissance pendant 5-7 minutes, avec
coupure de l'arsine a T¢ ~ 525°C (lecture au pyrométre) et stabilisation supplémentaire de 3 minutes.

Ceci maintient la qualité de la surface GaAs, avec RHEED 2x4 a « collier de perles » selon [110] (®@).

Le départ du buffer graduel est signalé par un passage immédiat &8 un RHEED 1x1 trés diffus
mais sans évolution 3D. En 2 minutes, nous retrouvons un RHEED 2x1 plus net, 2D, semblable a
celui observé en fin de sous-rampe R1 (voir tableau lll.c, a 105nm de buffer en ®), puis globalement
conserveé jusqu’en milieu de rampe graduelle (630nm en @). On note ensuite, a partir d'un taux ~ 35%
d’In et indépendamment du type de rampe, une dégradation progressive jusqu’au plateau Ing s,Alg 4sAS.
Le diagramme de diffraction selon I'azimut [110] devient x1, et évolue de 2D a légerement (parfois
nettement) spotty. Celui selon [110] devient diffus a trés diffus, dans une configuration x1 qui a souvent
évolué a Tc ~ 400°C en amorces de chevrons, difficilement discernables dans ces conditions (®).
Ceci corrobore globalement I'observation RHEED sur buffer InGaAlAs de Lubyshev et al. [Lubyshev00].
Soulignons la disparition de ces amorces de chevrons avec la baisse de la température T de ~400°C
a ~350°C, le RHEED demeurant néanmoins diffus et spotty.

Aprés le décrochement, on assiste a une amélioration du RHEED durant I'épitaxie du plateau
INg 50Alg 48As pour Tc ~ 350 ou ~400°C (® — @) : il devient plus net, 2D, 1x1 ou — parfois (ici) — 1x3.
Nous procédons enfin a un arrét de croissance afin d’'amener T¢ a ~500°C pour les couches actives,

montée précédée d’un transfert sous ultravide a « T¢ » < 200°C pour les buffers épitaxiés sous As,.

Concluons par I'observation du RHEED sur I'InP épitaxié a T¢ ~ 500°C juste aprés le buffer,
InP qui permet notamment un calage sur T¢ au pyrométre en début de structure active. Cette couche
est toujours présente, que ce soit pour une structure PL, une diode (InP nid) ou un TBH (InP nid ou n).
Nous obtenons systématiquement un RHEED InP 2x4 2D mais a « collier de perles » (x4) dégradé,

« mosaique » et allongé (®), signe d’une rugosité d’échelle supérieure a celle du RHEED.
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Figures IV.4 : RHEED observé durant I'épitaxie d’'un buffer (Al:Ga)nma = (50:50) (Ri : cf. tableau lll.c )
Selon [110] : RHEED x2 sauf entre le début du plateau Ing 5,Alp 4¢As 400°C et InP 500°C ( RHEED x1))
Selon [110] : RHEED x1 évanescent des la mi-rampe ( 630nm ), évoluant x3 ( fin Ing 52Alp.48As 400°C )
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IV.B.4 — Liste des buffers graduels GaAs — InP a structure PL

Les données sur I'épitaxie des buffers graduels sont rapportées au tableau IV.a ci-dessous.
La vitesse de croissance integre I'augmentation du paramétre de maille : les valeurs précisées sont
celles en début de rampe sur substrat GaAs, au niveau du décrochement (i.e. vitesse maximale) et
pour le matériau en accord de maille sur substrat InP. |l en est de méme pour le ratio As,/lll en

épitaxie sous AsHj; craquée, défini avec le ratio BEP As,/Ill en épitaxie sous As, en IlIlLA 4.

Tableau IV.a : Données sur I'épitaxie en MBE des buffers étudiés en caractérisations « matériaux »

D énorg;nation ﬁr?tg Vitesse de Croissance Tc visée Ratio As /Il
'Echantillon Al-Ga (um/h) (°C) (flux —cf. 1llLA.4)
Ternaire ) 1,25 - 0,8 - 0,95
Ternaire As+ 100:0 0.44 - 1,07~ 0,90 400 1,95 0,8 - 0,95
- | Q AI90 90:10 0,44 —» 1,07 — 0,90 400 1,25 -5 0,8 » 0,95
§ Q AI90 CC ' 0,83 - 1,07 — 0,90 1,05 - 0,8 —» 0,95
|
o | Q_AI50 0,44 —» 1,07 — 0,90 1,25 - 0,8 » 0,95
£ [QABo_cC 400
I = = 50:
£ [Q_AI50_CC350 0501 0,83 1,07 090 250 105508095
T | Q_AI50_CC350_As+ 1,05 > 1,15 - 1,40
(@]
» |Q AI50 CC350 3% 0,83 —» 1,06 — 0,90
Q 2= — 50: : : : 5
& [Q A0 CC350 11% | >*° [ 0,83 1,08 0,90 350 10508095
©
“ [Q A0 | 10.90 | 044 >107>09 | 400 | 125508095
D énorgénation ﬁ)?tl;;ol Vitesse de Croissance Tc visée Ratio As /1l
PEchantillon AlGa (um/h) (°C) (BEP—cf. lILA4)
- Ternaire_As4 100:0 420 N 400
g Q_AI90 As4 90:10 0,44 —» 1,07 - 0,90 400 40 - 20 > 25
Q_AI50 As4 50:50

Nous avons cherché a « résumer » ces informations dans les noms des échantillons, certes

un peu longs mais explicites, pour faciliter par la suite la lecture des résultats expérimentaux :

e Ternaire_... désigne un buffer graduel ternaire en InxAl; xAs,
o Q_Alxx_... désigne un buffer graduel quaternaire en Inx(GayAl;y):.xAs, avec précision du ratio

(Al:Ga)nimaL Via le pourcentage initial d’Al (i.e. Alxx) dans la somme (Al+Ga),

e CC désigne les buffers Inx(GayAls.y);.xAs a Croissance Courte (i.e. vitesse constante),
e 350 désigne les buffers épitaxiés a T¢ ~ 350°C au lieu des 400°C « standards »,

o Ast désigne des conditions de croissance riches en arsenic,

o As4 désigne les buffers graduels InxAl,xAs et Inx(GayAl,.y)As épitaxiés sous As,.

Enfin, les notations « 3% » et « 11% » correspondent aux essais sur le décrochement.
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En résumé, notre développement de buffers GaAs — InP graduels pour m-TBH est basé sur
celui des buffers graduels InyAl,.xAs optimisés pour m-HEMT — en particulier en TDX et en xXTEM.
Nous reprenons la rampe de contrainte — en composition initiale, décrochement et gradient — et donc
les évolutions du parameétre de maille a avec I'épaisseur puisque asas ~ agaps- NOUS espérons ainsi

conserver une hétérostructure active peu ou non contrainte a relaxation équilibrée selon <110>.

Nous pouvons des lors nous consacrer a I'étude d’autres paramétres, notamment le matériau
du buffer via I'épitaxie de rampes graduelles en Iny(GayAl;.y)1.xAs a différents ratios (Al:Ga) initiaux.
La vitesse de croissance a pu étre augmentée et la température abaissée a T¢ ~ 350°C. Nous avons
également utilisée deux source d’As : AsH; craquée ou As,. Apres optimisation de ces paramétres,
nous avons enfin modifié sommairement le décrochement pour évaluer I'évolution en relaxation due

au matériau, sur le buffer le plus performant au vu des résultats que nous allons maintenant présenter.

IV.C — Optimisation des buffers métamorphiques GaAs — InP graduels :

Notre développement de buffers GaAs — InP graduels a été avant tout pragmatique, avec
pour but premier la hausse des performances des m-TBH réalisés en collaboration avec Singapour.
Ceci explique que nous ayons étudié les effets des parameéetres d’épitaxie lors de la rampe graduelle
non sur la rampe elle-méme, mais sur la structure PL proche d’un dTBH. Ces résultats « matériaux »
fonction de ces paramétres sur une rampe de contrainte fixée sont toutefois une source d’informations

« indirectes » sur le processus de relaxation. Cette partie IV.C comporte donc deux ensembles :

e |es paragraphes IV.C.1, IV.C.2 et IV.C.3 correspondent a une approche plutét « fondamentale ».
En IV.C.1, nous présentons des résultats expérimentaux en fonction du ratio (Al:Ga)nmia. — Sous
AsHj3 craquée et sous As,, afin de séparer les effets d’alliage du buffer et ceux de la relaxation sur
la réduction de densité de TD dans la structure PL. De l'interprétation de ces résultats en IV.C.2,
nous concluons que la cinétique des adatomes Il en front de croissance modifie le taux de
nucléation des dislocations, et partant le processus de relaxation. En IV.C.3 nous complétons les
résultats obtenus sous As, afin d’interpréter les différences entre sources d’As : elles montrent

que la cinétique des adatomes Il peut aussi provoquer une nucléation sélective de dislocations.

e | es paragraphes IV.C.4 et 5 ont une connotation plus « pratique ». En IV.C.4, les résultats liés a
la baisse de T¢ et la hausse de la vitesse de croissance nous menent au buffer graduel le plus
performant au sortir de cette étude. Les éléments mentionnés en IV.C.5 attestent quant & eux d’un
effet du ratio V/III : il doit demeurer faible lors de I'épitaxie du buffer, pour éviter la décomposition
de I'lng 53Gag 47ASs des structures actives épitaxiées ensuite en conditions standard sur le buffer.
En l'absence d’interprétation nous présentons cet effet sous I'angle « pratique », mais il est clair

qu'il souligne de nouveau le réle de la cinétique en front de croissance d’une rampe graduelle.

Le paragraphe IV.C.6 conclue cette partie par la proposition de deux voies d’approfondissement a
cette étude — avec notamment des résultats liés & la modification du décrochement — et par le résumé

des enseignements et améliorations obtenus sur les buffers métamorphiques GaAs — InP graduels.

154



Chapitre IV — Optimisation en EJM de buffers métamorphiques GaAs — InP pour TBH InP/Ing 53Gag.47As

IV.C.1 — Résultats principaux : les apports du quaternaire InGaAlAs

Effet du passage au quaternaire sur les matériaux de couches actives en PL a 300K

Les courbes des figures V.5 ci-dessous montrent I'effet de I'alliage du buffer pour une épitaxie
a Tc ~ 400°C et vitesse croissante, sous AsHj; craquée comme sous As,. L'intensité® du signal PL
avec le passage InAlAs — InGaAlAs augmente de 1 a 20 sous AsHj, et atteint méme 50 sous As,.
Notons toutefois que ces maxima, obtenus a ratio (Al:Ga)nmaL = (50:50) sous AsH; comme sous Asy,
demeurent de 26 a 75 fois inférieurs a la référence mesurée sur substrat InP (1500ua).

Les éléments de DDX qui suivent permettent d’attribuer ces évolutions a celles de la densité
de TD répliquées depuis la rampe graduelle et traversant la base Ing 53Gag 47As de la structure PL.

Remarquons enfin que la largeur a mi-hauteur® des pics (FWHM) est constante a 58 + 5meV
et insensible au ratio (Al:Ga)nmiaL- La position des pics (0,767 + 0,003eV sous AsH3) ou ses évolutions
(de 0,758 a 0,765eV sous As,) ne sont pas représentatives de l'efficacité du buffer en relaxation : une

faible fluctuation en composition de I'lng 53Gag 47As peut avoir plus d’effet qu’une variation significative

en contrainte résiduelle de la structure PL (cf. IV.C.5).
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Figures IV.5 : Effet de l'alliage des buffers métamorphiques graduels InyAl; xAs et Iny(GayAl;.y)1.xAs
sur le signal PL a Tp, = 300K (pour une épitaxie du buffer a Tc ~ 400°C et a vitesse croissante)

Cette hausse d'intensité du signal PL a 300K et donc I'amélioration de la qualité des couches actives

du m-TBH s’accompagne t-elle d’'une amélioration de I'état de surface, i.e. de ses jonctions ?

Le spectre de référence sur InP (1500ua — 68meV) et la position de son maximum (0,762eV) sont ajoutés, avec
précision du facteur de recadrage. La dispersion sur les FWHM porte sur 'ensemble d’échantillons étudié, sans

intégrer la résolution ~4,5meV a 0,762eV (mesures a 300K — cf. Ill.B.2).
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Effet du passage au quaternaire sur la morphologie de surface

La réponse est clairement non : I'InGaAlAs amplifie la rugosité et modifie la morphologie.
C’est ce qui ressort des observations de microscopie optique et AFM sur la surface InP de la structure
PL en fonction du ratio (Al:Ga)nmiaL, illustrées figures 1V.6 ci-dessous sur buffers épitaxiés sous AsHj;.

Les clichés de cross-hatch en microscopie optique (gauche) et de morphologie de surface en
AFM (centre) sont directement comparables car les conditions d’acquisition, traitement et présentation
sont uniformisées. lls sont complétés par des valeurs de rugosité RMS mesurées en AFM (droite) sur

des scans 15x15um? ou sur des zones orientées selon <110> de surface ~ (70-120) uym? (cf. 111.C.2).

En microscopie optique nous distinguons tout d’abord le cross-hatch associé a une relaxation

par réseau de MD <110> dont la périodicité est ~5-10um, puis un effet du ratio (Al:Ga)nmiaL Sur la
rugosité : elle est accentuée par la substitution Al <> Ga, en particulier aux ratios (50:50) et (10:90).

La microscopie AFM confirme cette évolution. La morphologie de surface présente des motifs

alignés selon la direction [110] de plus grande diffusion des adatomes lll, ainsi qu’un effet de zoom
entre Ternaire et Q_AI50 : la périodicité selon [110] double — de ~1,5 a ~3,0um — pour une surface de
motifs multipliée par ~2,5 a facteur de forme ~3 constant (de 1,2x3,5um? a 1,8x6,0um?).

Les valeurs de rugosité RMS complétent ces observations. C’est le cas des mesures sur
scans 15x15um?, démarche qui — rappelons-le — est celle généralement adoptée mais qui ne permet
pas de comparaison directe avec d’autres travaux, vu la forte sensibilité aux conditions d’acquisition et
de traitement logiciel. Comparer nos buffers présente plus de sens : nous retrouvons la dégradation
pergue a ratio (10:90) et surtout (50:50) ou I'on atteint ~9nm, a comparer aux ~5nm pour InxAl;_xAs.

Les valeurs de rugosité RMS selon <110> constituent une amélioration de la démarche : nous
retrouvons globalement la tendance précédente, I'alignement préférentiel des motifs expliquant la
rugosité plus faible d’'un facteur ~2 selon la direction [110] par rapport a celle mesurée selon [110].

Les hauteurs pic/vallée sont comprises entre 10 et 15nm sur [110] et entre 15 et 40nm sur [110].

En résumé, retenons que la rampe graduelle a ratio (50:50) — la plus efficace en qualité
matériaux — se révele étre la plus rugueuse, avec le risque de dégrader les hétérojonctions du m-TBH.
A cela s’ajoute I'effet inconnu sur le process technologique des motifs orientés selon [110] observés

en AFM, leur taille (ici ~1,8 x 6,0um?) étant comparable a celle du doigt d’émetteur des transistors.

Tendances observées en DDX avec le passage au quaternaire

Présenter les évolutions observées en DDX n’est pas aussi aisé qu’en PL ou en microscopies.
Nous avons en effet vu en Ill.C.1 que les conditions de diffraction sont dégradées par les propriétés
différentes des MD o, et B orthogonales, qui induisent des phénomenes de tilt (i.e. basculement des
plans atomiques supérieurs par rapport a ceux du substrat), de mosaicité (i.e. diffraction par des
domaines cristallins finis et légerement désorientés) — voire de gradient de contrainte ou de génération
de MD dans les couches actives si la relaxation est trop imparfaite en niveau ou équilibre selon <110>.

Nous allons exploiter les spectres (004) rassemblés figures IV.7 ci-aprés étape par étape.
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Figures IV.6 : Surface InP de structure PL sur buffers graduels Iny(GayAl;.y)1.xAs épitaxiés sous AsH3

Direction fléchée : [110] Microscopie optique «Nomarski » ( cf. 11l.C.2)
Microscopie AFM en mode Tapping ( scans 15x15um?— échelle de hauteur normalisée a 40nm )

Rugosité RMS sur scans 15x15um? ( en haut ) puis sur zones alignées selon <110> (cf. ll.C.2)
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La premiére étape consiste en un résumé de notre démarche en DDX. Nous avons réalisé
I'acquisition de séries de 4 spectres en réflexion symétrique (004) sur 25 échantillons, complétée par

I'acquisition de séries de 8 spectres en réflexions asymétriques {224} pour les 15 les plus significatifs.

Le but initial était d’essayer de déterminer les taux de relaxation sur I'axe et dans le plan de
croissance, respectivement R, (o1), Ry (119 €t Ry 1107. Des travaux antérieurs avaient certes montré
l'imprécision de la DDX pour cela sur des m-HEMT épitaxiés sur buffers graduels [Trudel97,Chauveau01],
mais nous pouvions espérer une amélioration sur nos échantillons grace au pm de matériaux attendus
en accord de maille sur InP, i.e. plateau Ing 5,Alg 5sAs (300nm) et structure PL (700nm dont 600 d’InP).

Aprés caractérisation d’'une quinzaine d’échantillons il s’est avéré que cela n’était pas le cas,
puisque nous avons obtenu des valeurs toujours identiques et sans corrélation avec les conditions
d’épitaxie : Ry o1y ~ 97 £ 5% et Ry 1107~ Ry 110) ~ 100 + 5% (cf. annexe C). Seuls les buffers Ternaire
et Q_AI50_As4 se distinguent, mais pour des repérages problématiques du « pic moyen » de couche

(figures IV.7 ci-dessous) : la DDX demeure insuffisante et des cartographies TDX sont ici nécessaires.

Nous avons toutefois poursuivi la caractérisation quasi-systématique de nos échantillons en
diffraction (004), ce qui nous a permis de révéler grace a la DDX des tendances fortes, nettes et
reproductibles en fonction des paramétres d’épitaxie. Ces tendances concernent I'évolution globale du
niveau de relaxation, du tilt et de la largeur du « pic moyen » selon les directions <110>.

Nous les illustrons aux figures IV.7 ci-dessous par des séries de spectres en réflexion (004).
La colonne de gauche est celle des rampes épitaxiées sous AsH; craquée, celles de droite des

rampes épitaxiées sous As4. Chaque « ligne » correspond a un ratio (Al:Ga)niriaL.

La seconde étape est |la lecture d’un spectre »/20. Le pic de référence est celui de diffraction
des plans (004) du substrat GaAs(001) en o ~ 6gaas = 33,026°. En s’écartant de ce pic substrat vers
les petits angles, nous distinguons le signal de la rampe graduelle avec départ en Ing 1o(GaAl) g0As,

puis le large « pic » de diffraction du micron de matériaux de la « couche InP » (voir ci-dessus).

Rappelons que I'observation de ce pic est théoriquement impossible par des acquisitions en
DDX lorsqu’il existe un tilt entre la « couche InP » et le substrat GaAs. Elle est ici rendue possible par
l'utilisation du détecteur en configuration ouverte, avec toutefois un effet de coupure bien visible sur

'ensemble des séries de spectres pour o < ~31° et ® > ~32,25° (cf. IIl.C.1).

Rappelons également que pour un matériau en compression et en mode glide (g) [Olsen96] :

e les MD a ou V(g) sont alignées selon [110], ont un cceur de dislocation d’éléments V et entrainent
la relaxation (mesurée en {224}) et le tilt sur [110] (i.e. tilt autour de [110], positif vers [110]),
e les MD B ou lll(g) sont alignées selon [110], ont un coeur de dislocation d’éléments Il et entrainent

la relaxation (mesurée en {224}) et le tilt sur [110] (i.e. tilt autour de [110], positif vers [110]).

Ces éléments, schématisés figures IV.7 et en annexe A, impliquent de considérer les spectres par

paire sur les deux azimuts d’acquisition pour chaque direction <110>, i.e. selon + [110] et + [110].
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Figures IV.7 : Spectres type de DDX : intensité en coups/s en fonction de I'angle o (°) ( tilt en arcsec )

Scans o /206 en réflexion (004) pour différents ratios (Al:Ga)nma. @ Tc = 400°C et vitesse croissante

Buffers sous As, ( droite ) : Ternaire_As4 / Q_AI90_As4 / Q_AI50_As4

Buffers sous AsH; craquée ( gauche ): Ternaire / Q_AI90 / Q_AI50 / Q_AI10

Et : « Exemple -[110] »

Positions : « pic moyen » de la couche / pic InP attendu ( 31,667° ) / pic substrat GaAs ( 33,026°)

Valeur cerclée : reproductibilité en différence de largeur de pic [110] vs [110] et pic moyen
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La troisieme étape est I'exploitation d’'une série de spectres »/20. Un seul spectre en
réflexion symétrique (004) permet en temps normal de déterminer le paramétre de maille a,jp¢; de la
couche a partir de I'écart angulaire Aw couche-substrat. Sur buffer graduel, tilt et mosaicité déforment
le nceud de diffraction dans I'espace réciproque et invalident la démarche, en provoquant le décalage
angulaire et I'élargissement du pic de couche. Ces perturbations des spectres sont cependant une

source d’'informations sur le processus de relaxation, informations dont on peut évaluer la validité :

e Siles spectres sont tronqués sur un ou deux azimuts selon <110> (voir Ternaire ou Q_AI50_As4),
I'existence d'un tilt et d’'une largeur de pic prononcés sont les seules informations exploitables.

o Sile tilt est modéré sur une direction <110>, nous observons deux pics bien définis et logiquement
superposables d’ou une position du « pic » relativement précise sur cette direction (cf. I11.C.1).

e Si cette situation est avérée sur les deux directions <110> (voir Q_AI50, Q_AI10, Ternaire_As4 et

Q_AI90_As4), la position moyenne du « pic de couche » est définie avec une relative précision.

Les significations de ces informations — position angulaire, amplitude du tilt et largeur de pics — sont :

e La position angulaire moyenne du pic InP, repérée figures IV.7 par une fleche inversée, permet de

déterminer le parameétre de maille a,jq01; de la couche et traduit — pour une position inférieure a la
valeur théorique 0j,p = 31,667° — une déformation tétragonale de la maille avec a, o1 > aip, c'est
a dire une relaxation insuffisante liée a une contrainte compressive dans le plan de croissance.

o |’amplitude du tilt selon une direction <110> traduit un déséquilibre entre les quatre systémes de
glissement a/2 <110> {111} de la famille de MD alignées dans la direction <110> orthogonale.

e La largeur du pic de couche traduit I'extension du nceud de diffraction dans I'espace réciproque,
i.e. la mosaicité des couches. De la présentation des causes de la mosaicité et de la lecture d’'une
série de spectres en Ill.C.1, retenons que nous observons principalement les effets des MD

alignées selon la direction <110> orthogonale & celle du scan, ainsi que de dispersion sur a, (go1).

En pratique, nous n’allons exploiter que la position angulaire moyenne du pic de couche et 'amplitude
du tilt relevées sur ces séries de spectres obtenus en réflexion symétrique (004) : nous n’évaluons

ainsi que le niveau de la relaxation procurée par le buffer graduel, pas son équilibre selon <110>.

Notons qu'il est tentant d’associer une différence de largeur de pics selon <110> a un tel
déseéquilibre : si la relaxation selon [110] due aux MD@ est perturbée par leur blocage sur les MDaq,
nous pouvons nous attendre a ce que la contrainte résiduelle selon [110] génére des MD@ par dela la
fin de relaxation selon [110], achevée via les MDa non perturbées. Ceci se traduit en xTEM par une
épaisseur libre de MD différente selon <110> en haut de la rampe graduelle (cf. 11.D.2) [Chauveau03a].
En DDX, la largeur des pics de diffraction dans la direction orthogonale aux MD les plus proches de la
surface devrait augmenter : si ce sont des MDJ alignées selon [110], les pics doivent étre plus larges
selon £ [110] (i.e. symboles ouverts figures 1V.7). C’est ce que I'on observe sous As,, pas sous AsH;
craquée, et toujours a tilt prononcé. La question du lien tilt-mosaicité n’étant — en plus de ci-dessus

sur la largeur de pic — pas clairement résolue (cf. 111.C.1), nous n’exploitons pas cette information.
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La derniere étape concerne les tendances sur I'ensemble des séries de spectres (004).

Les séries rassemblées figures V.7 sont représentatives de ces observations générales. Ainsi :

e La position du « pic de couche » est dans la majorité des cas dans un intervalle de valeurs Aw

centré sur 0,,p avec un repérage relativement preécis : le niveau moyen de relaxation est correct.
Seuls le pic des buffers Ternaire et Q_AI50_As4 est mal défini, mais il est assurément décalé vers
les petits angles : le niveau de relaxation est inférieur a celui des autres rampes graduelles. Nous
obtenons visiblement un tel niveau moyen de relaxation grace a la réutilisation de la rampe en
contrainte optimisée lors d’études antérieures sur m-HEMT, notamment via des cartographies
TDX de I'espace réciproque [Chauveau01]. Cette optimisation a été menée sur rampes en InyxAl,.xAs
épitaxiées sous As, — ce qui se retrouve directement sur la série de spectres de Ternaire_As4.
Plus généralement, on peut parler d’'un « domaine de tolérance » sur I'état de relaxation final dont

ne sortent que les cas extrémes, sous AsH; craquée (Ternaire) comme sous As, (Q_AIS0_As4).

e Le processus de relaxation évolue avec le ratio (Al:Ga)ymaL indépendamment de la source d’As :

le « sens » d’évolution est visiblement le méme avec la substitution Al <> Ga — mais a partir de
situations initiales (i.e. rampe graduelle ternaire) différentes selon la source d’arsenic. Sous AsH;
les rampes en InxAl; xAs (Ternaire) ont en effet mené aux séries de spectres les plus dégradées,
alors que nous venons d’évoquer la bonne relaxation de son équivalent sous As, (Ternaire_As4).
Sous AsHs la substitution Al <> Ga réduit le tilt sur les deux directions <110> et améliore le niveau
moyen de relaxation en nous ramenant dans le domaine de tolérance (voir Ternaire —» Q_AI50).
Sous As, la méme substitution réduit le tilt mais seulement selon [110] (tilt a) mais I'accroit selon

[110] (tilt B), tout en dégradant le niveau moyen de relaxation (voir Ternaire_As4 — Q_AI50_As4).

o La différence selon <110> est la derniére tendance flagrante puisqu’il existe une direction <110>

préférentielle sur le tilt — indépendamment du ratio (Al:Ga)nmaL Mais fonction de la source d’As :

— Sous AsHj, le tilt o selon [110] est globalement (et Iégérement) plus important — ce qui traduit
un processus de relaxation ou seuls les systémes de glissement des MDa sont déséquilibrés.
— Sous Asy, le tilt B selon [110] est globalement (et nettement) plus important — ce qui traduit un

processus de relaxation ou seuls les systémes de glissement des MDf sont déséquilibrés.

Nous parlons de source d’As — gazeuse (AsHj craquée) ou solide As, (cellule d’effusion) — pour
souligner I'utilisation de deux bétis, alors que la différence porte en fait sur les molécules As, ou

As, (cf. lll.LA) qui devraient dans l'idéal provenir d’'un craqueur solide dans une seule enceinte.

En résumé, le passage d’un matériau ternaire InAIAs a un matériau quaternaire InGaAlAs
pour épitaxier le buffer graduel améliore globalement la qualité des matériaux de la structure active
puisque l'on constate en PL une baisse de la densité de TD, mais dégrade toutefois la morphologie et
la rugosité en microscopies. En DDX, nous constatons simultanément aussi bien une amélioration
qu’une dégradation par rapport aux buffers InAlAs : la relaxation n’explique donc pas les évolutions en

PL et microscopies. Nous proposons ci apres une interprétation ou tous ces résultats sont cohérents.

161



Chapitre IV — Optimisation en EJM de buffers métamorphiques GaAs — InP pour TBH InP/Ing 53Gag.47As

IV.C.2 - Interprétation principale :

cinétique des adatomes lll et taux de génération des dislocations

Ces évolutions sur InGaAlAs nous aménent a considérer I'effet de la nature des adatomes Il
sur la relaxation des buffers graduels. Un tel effet implique le front de croissance. Nous en rappelons
le possible réle sur la relaxation d’apres les éléments vus au chapitre Il, versant « dislocations » de
cette voie d’interprétation. Nous en présentons ensuite le versant « croissance » a partir d’éléments
bibliographiques : ils nous permettent de définir I'état du front de croissance selon la cinétique des
adatomes Il a basses températures d’épitaxie. Nous synthétisons alors notre hypothese sous la forme

d’un tableau, tableau facilitant sa mise a I'épreuve sur les résultats expérimentaux précédents.

Le possible réle du front de croissance sur la relaxation des buffers graduels

De la présentation du processus de relaxation dans les buffers graduels (chapitre Il), retenons
que l'on distingue des TD (Threading Dislocations) et des MD (Misfit Dislocations). Les MD sont les
dislocations efficaces pour relaxer la contrainte : dans ces buffers, elles sont générées et développées
progressivement sur des plans superposés et paralléles au front de croissance, grace a la contrainte

introduite de fagon contrdlée via le gradient qui assure une hausse linéaire du paramétre de maille.

Les MD se développent initialement par la courbure et I'élongation sous I'effet de la contrainte
de TD répliquées du substrat, TD en densité insuffisante pour expliquer celle de MD correspondant
aux niveaux de relaxation observés. L’ensemble des auteurs s’accorde pour dire qu’a cette premiére
phase de la relaxation succéde rapidement une phase stable, durant laquelle les MD sont générées
via un mécanisme pérenne. Le probléme est que ce mécanisme n’est a I'heure actuelle toujours pas

clairement identifié. Parmi les propositions les plus citées, nous en avons retenu deux (cf. 11.D.3) :

o Celle d'une génération de MD par multiplication de MD & partir de MD préexistantes : il s’agit du

mécanisme Modifié de Frank-Read (i.e. mécanisme MFR), bien « adapté » aux buffers graduels
lorsque leur gradient n’est pas excessif et leur alliage de qualité, i.e. « propre » [LeGoues92a].

e Celle d’'une génération de MD par la nucléation hétérogene de demi-boucle TD/MD/TD en surface

(i.e. mécanisme DBS) : si une telle nucléation homogéne est peu probable de par les énergies
d’activation requises, la nucléation hétérogéne est possible via accroissement local de contrainte

par le cross-hatch ou des défauts — tous deux abaissant la barriére énergétique.

Quel que soit le mécanisme, les MD se localisent sur les plans non relaxés les plus profonds grace a
la contrainte qui les a générées, et sont liées a un ou deux bras émergents TD (cf. figures 1.7 et 11.14).
C’est aussi la contrainte qui y allonge ensuite ces MD en évacuant les bras émergents en bord de

substrat : les couches actives sont relaxées par les MD sans dégradation par les TD.

Notre hypothése est que la nature et le comportement des adatomes Ill en front de croissance
agissent sur la génération des dislocations, ce qui conduit non & un manque mais au contraire a une
densité élevée de MD en modifiant indirectement — via les blocages TD/MD — le mouvement des TD,

I'élongation des MD et in fine 'ensemble du processus de relaxation a I'ceuvre dans un buffer graduel.
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Le mécanisme DBS est celui par lequel le comportement des adatomes Ill en front de croissance peut
modifier le taux de génération des MD : si les adatomes développent une rugosité a courte échelle
(10-100nm), ils facilitent la nucléation hétérogéne de demi-boucles TD/MD/TD en surface — a l'image
d'une densité élevée et uniforme de défauts, sans doute via la présence de sites favorables a
I'apparition de liaisons pendantes de cceur de dislocation. Nous associons cette rugosité a courte
échelle a une morphologie désordonnée du front de croissance, mais nous la dissocions du cross-
hatch que nous avons défini a une échelle plus importante (1-10um) (cf. Il.E) : elle s’y superpose.

Nous discutons ci-aprés du réle que peut jouer le cross-hatch par rapport au mécanisme DBS.

Les conséquences sur le processus de relaxation d’'une génération renforcée de MD lors de la

rampe graduelle sont a priori — a gradient de contrainte et température d’épitaxie T¢ fixés (cf. 1.B.5) :

o Faibles surle niveau de relaxation : au lieu d’'une longueur cumulée de ligne de dislocation N.L ou

intervient un nombre N restreint de MD dont la longueur moyenne de ligne de dislocation est L, la
contrainte est relaxée par une longueur N.L équivalente via un nombre N plus important de MD de
plus faible longueur L — leur élongation étant rapidement limitée par des blocages TD/MD.

e Faibles ou favorables a l'équilibre de la relaxation : la relaxation peut étre déséquilibrée selon

<110> dans les buffers IlI-V cfc, principalement a cause de la différence de vitesse entre les MD «
et B — celle des MDa étant supérieure d’un facteur ~3 (InAs) a ~40 (GaAs) a celle des MDg.
L’élongation des MDa est donc favorisée par leur vitesse, celle des MDp limitée par leur vitesse et
par de possibles blocages TDB/MDa, d’ou le risque d’'une relaxation préférentielle selon [110].
Une génération importante de MD favorise I'équilibre selon <110> puisque les blocages TD/MD
des MD a et B sont aussi probables que rapides : la différence de vitesse ne peut « s’exprimer »,
avec pour conséquence I'équivalence et la faiblesse des longueurs de ligne de dislocation.

o Néfastes sur la densité de TD : un des avantages des buffers graduels est d’assurer la relaxation

en laissant une faible densité résiduelle de TD dans les couches actives — pour deux raisons.
D’une part la génération de MD est progressive par l'introduction lente de la contrainte, ce qui
réduit le taux de blocage TD/MD et la densité de TD « a la source ». D’autre part la probabilité
d’interactions TD/TD lors de la rampe est élevée, par l'effet d’épaisseur commun a tout buffer
métamorphique (cf. 1I.F.2) et par le glissement de TD sur des plans superposés, spécificité des
buffers graduels — cing des huit interactions possibles provoquant I'annihilation ou la fusion de TD.
Une génération importante de MD a chaque interface d’introduction de contrainte annule ces deux

derniers avantages, I'effet d’épaisseur restant le seul permettant la réduction de densité de TD.

Des résultats de la littérature soutiennent notre hypothése du réle significatif de la nature du matériau
sur la génération des MD. A T¢ ~ 400°C en MBE, Chauveau et al. ont ainsi mesuré une forte densité
de TD (~3x10" cm™®) sur des buffers graduels InAlAs a relaxation totale et équilibrée [Chauveau01],
densité inférieure (~10° cm'z) sur des buffers graduels InGaAs a relaxation équilibrée mais incompléte
[Romanato99]. Cette différence évoque la surface plus désordonnée observée sur InAlAs par rapport a
InGaAs pour des buffers identiques exceptés ces matériaux (cf. figures 11.18) [Chyi96], ainsi qu'au gain
en mobilité électronique sur m-HEMT de ~10% mesuré par Lubyshev et al. en substituant In(Ga)AlAs

a InAlAs [Lubyshev01]. Nous allons a présent développer cette hypothése du point de vue de I'épitaxie.
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Cinétique des adatomes lll et front de croissance a basses températures d’épitaxie

Nous venons de voir qu’une rugosité a courte échelle en front de croissance peut accentuer la
génération des MD via le mécanisme DBS : ceci favorise les blocages TD/MD, diminue I'élongation
des MD et accroit la densité résiduelle de TD. Nous étudions ici la possibilité de développement d’'une

telle rugosité en fonction du comportement cinétique des adatomes Il en front de croissance.

La cinétique concerne I'étape de chimisorption des adatomes Ill via deux mécanismes : la
ségrégation (i.e. mobilité verticale par échanges atomiques entre les 2-3 premiéres monocouches) qui
détermine — avec les flux incidents d’éléments Il — la nature des adatomes Il présents en front de
croissance, et leur mobilité latérale qui détermine en partie leur longueur de diffusion.

En condition d’épitaxie standard proche de I'équilibre thermodynamique, les propriétés de
ségrégation et de mobilité latérale suivent la hiérarchie : indium > gallium >> aluminium (cf. 11l.A.2).
Nous désignons par la suite ces deux propriétés globalement en parlant de mobilité d’'In, Ga ou Al.

Pour I'épitaxie de buffers graduels, la diminution typique de T¢ en MBE de 500°C a 350-400°C
modeére la rugosité liée a la contrainte et autorise I'utilisation d’un gradient plus élevé sans pour autant
compromettre I'équilibre de la relaxation (cf. II.B.5). Ceci modifie cependant aussi les conditions de
croissance qui tendent vers un régime de blocage cinétique. La question est alors de savoir si les
longueurs de diffusion des adatomes Ill sont suffisantes, et si la hiérarchie précédente demeure
suffisamment marquée, pour influencer la morphologie du front de croissance. En I'absence de
mesure directe de longueur de diffusion, nous avons étudié les publications sur I'épitaxie en MBE a

basse température d’hétérostructures ou de buffers en InxAl,xAs, InxGa .xAs ou Iny(GayAly.y)1xAs.

Considérons les rampes graduelles en InxAl; xAs, qui représentent le cas d’'un alliage ternaire

ou sont impliqués un adatome Il « fixe » et un adatome Il mobile — respectivement Al et In.

Deux études nous renseignent sur I'état de surface. L’'une est celle de Chyi et al., déja citée :
sur buffer en paliers de ~0,9um épitaxié en MBE sur GaAs a ~420°C, ils observent en AFM (5x5um?)
une morphologie irréguliére constituée de motifs d’environ 0,3x1,2um? a la surface du dernier palier en
Ing30Alg 70As (cf. figures 11.18). L'interprétation de ces auteurs est a la base de notre hypothése : ils
attribuent le front de croissance spécifique d’InAlAs a la différence de mobilité entre les adatomes Al
et In — d’apparence plus irréguliére et plus rugueuse que celui sur le buffer équivalent en InGaAs.
Cette rugosité provoque selon eux une nucléation plus aléatoire des dislocations : ils acceptent donc
implicitement le mécanisme DBS — méme sur InGaAs ou le cross-hatch est plus « doux » [Chyi96].

L’'autre étude est celle de Grenet et al. qui observent en TEM et STM a une échelle ~10 fois
inférieure (0,25x0,30um?) la surface de couches Ing52Alp 4gAs (~2um) épitaxiées en MBE a 400-450°C
sur InP [Béarzi96,0ustric96,Grenet98]. Ces auteurs signalent des clusters de taille 2x(30-50)nm? x 20nm
de hauteur, alignés selon [110] qu’ils associent a une décomposition spinodale de surface. Elle dépend
de la cinétique en front de croissance, et s’explique par la conjonction d’une rugosité a courte échelle
(10nm) et de la différence de propriétés entre les adatomes d’Al et d’In. Cette décomposition est

maximale entre 400-450°C, et disparait quand T est supérieure a 475°C [Grenet98].
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Les clichés de HR-xXTEM de Chauveau et al. corroborent et complétent ces observations : une
modulation de composition de périodicité ~25-65nm selon <110> est mise en évidence dans la partie
libres de MD de buffers graduels InyxAl,xAs épitaxiés en MBE a ~400°C sur GaAs, visible figures 1.3
sous forme de chevrons autour du décrochement (Ing40Aly51As). Cette décomposition, entretenue
mais non amplifiée par I'épaisseur ou la hausse du taux d’In, disparait au-dela de 450°C [Chauveau03a].

Au final, ces éléments supportent I'hypothése d’'une rugosité a courte échelle (10-100nm)
présente en front de croissance sur toute la rampe graduelle en InxAl_xAs épitaxiée en MBE a 400°C.
Au départ sur GaAs, elle est due a la faible mobilité d’Al dans un alliage qui est quasiment de I'AlAs.
La hausse du taux d’'In n'améliore pas ensuite la situation lors de la rampe. La conjonction de cette
rugosité, de la contrainte résiduelle en surface (qui est celle d’'un buffer graduel simple, i.e. relaxation
de ~ 90% au mieux) et de la différence de mobilité entre les adatomes d’Al « fixes » et ceux mobiles
d’In proroge la rugosité qui se double d’'une modulation de composition — toutes deux a courte échelle,
'une entretenant sans doute I'autre, mais sans amplification d’échelle avec I'’épaisseur ou le taux d’In.
Ceci souligne I'importance de la cinétique lors de I'épitaxie d'InAlAs, problématique a basse T¢ en

accord de maille sur InP [Tournié91,0ustric96,Arbiol99] ou a T¢ standard sous forte contrainte [Hudait04].

Considérons maintenant le cas d’'un alliage ternaire a deux adatomes Il fixes. Les conditions
utilisées en MBE lors de certaines études nous rapprochent de cette situation : épitaxie sous fort flux
d’As et/ou a trés basses T, favorables au blocage cinétique des adatomes Ill en front de croissance.

Le premier cas est illustré par une étude de Cordier et al., ou I'épitaxie du buffer graduel a flux
As, doublé entraine une dégradation du matériau du buffer visible en HR-xTEM, ainsi qu’'une hausse
de rugosité RMS de ~50% en surface du HEMT épitaxié au-dessus a ~500°C (scans AFM 10x10um3).
L’amplification du cross-hatch, a niveau et équilibre de relaxation hors de cause, est surprenante car
la mobilité des adatomes IIl diminue lors de I'épitaxie de la rampe graduelle (& ~400°C) [Cordier03].

Des tendances similaires sont rapportées sur m-HEMT a buffers InyAl,.xAs épitaxiés en MBE
a trés basses T¢. Sur buffers graduels GaAs — Ing goAlg20As, Wang et al. ont observé une baisse de la
rugosité en AFM lorsque T¢ diminue de 480 a 350°C, puis une hausse entre 350 et 300°C [Wang97].
Des équipes d’Hitachi ont épitaxié des HEMT sur buffers graduels InxAl,.xAs a T¢ constante, comprise
entre 330 et 430°C : les performances s’améliorent de 350 a 400°C, et diminuent en deca et au-dela
[Masat091,0uchi02]. Ces évolutions aux plus basses T¢ sont assimilables a une dégradation générale du
matériau, résultat d’'un blocage cinétique accru semblable a celui lié a une hausse du flux d’As.

Au final, il apparait logique de supposer le développement d’'une rugosité a courte échelle par
le blocage cinétique de tous les adatomes Il — donc sans modulation de composition, mais entrainant
une dégradation plus générale [Cordier03]. Nous pouvons exclure la formation de clusters d’As, celle-ci
n’ayant été rapportée que sous les ~285-300°C en TEM/DDX [Claverie92,Metzger92b,Zakharov93].

Le dernier type d’alliage ternaire est celui a deux adatomes Il mobiles — i.e. cas d’InxGa,.xAs.

La hiérarchie établie 8 500°C entre adatomes Ga et In demeure valable a 400°C a l'image de celle
entre Al et In, mais avec une mobilité et des propriétés du Ga suffisamment proches de celles d’In

pour empécher le développement de rugosité ou d’'une modulation de composition a courte échelle.
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C’est ce que I'on déduit de I'étude en AFM de Chyi et al. sur des buffers épitaxiés en MBE a ~420°C
[Chyi96] et des travaux sur la ségrégation de Ga et d’In sur des couches simples Inyx,GaxoAs/GaAs
épitaxiées en MBE a ~350-400°C (pour xo de 20 a 40%) [Grandjean94,Dehaese95,Grandjean96,Disseix97]
Les adatomes Ga et In ayant toutefois une « mobilité moyenne » supérieure a celle du couple
Al et In, nous devons considérer le risque de dégradation du front de croissance lorsque I'on utilise un
« step-initial » avec — sans aller jusqu’a évoquer une transition 2D-3D qui survient pour un désaccord
initial Aa/a > 2% (i.e. ~28% d'’In, cf. ll.F.1) — un possible facettage, observable en RHEED (cf. 111.A.3).
D’apres des résultats sur couches simples et sur buffers InGaAs/GaAs épitaxiés en MBE a ~400°C,
un départ en Ing 10Gag goAs N'aurait posé aucun probléme si nous avions épitaxié un buffer InyGa;.xAs
[Yoon93,Hausler95]. Parmi nos rampes, I'alliage initial le plus proche est Ing 10Gag g1Alg.0sAs (Q_AI10).
Enfin, si une dégradation initiale est évitée pour la valeur de Aa/a utilisée, la hausse de
rugosité a grande échelle est certaine, toujours par rapport a InxAly.xAs. C’est ce qui ressort de la
seule comparaison chiffrée en AFM (5x5um?) entre buffers InyGa;xAs et InxAl;xAs équivalents
épitaxiés en MBE a ~400°C [Cordier98]. Diminuer T de ~500 a ~400°C s’étant révélé efficace lors de
comparaisons entre des buffers InxGa;.xAs [Harmand89a,Valtuena97,Alvarez98], la hausse de rugosité de
50-80% ne peut s’expliquer que par les mobilités plus élevées de Ga et In — malgré les ordres de
grandeur différents entre longueurs de diffusion des adatomes Ill & ~400°C et cross-hatch (1-10um).
Au final, utiliser deux adatomes a mobilité proche et « suffisante » doit permettre d’éviter la
survenue d’'une rugosité et d’'une modulation de composition a courte échelle. En contrepartie, il
devient possible de relaxer la contrainte par une modulation de composition plus progressive que celle

du « type InAlAs », avec pour possible conséquence une hausse de la rugosité.

Concluons cette étude bibliographique avec les buffers Inx(GayAl;.y)1.xAs. Les références sont
ici moins nombreuses et I'alliage de la rampe n’est I'objet que d’étude peu détaillée.

Haupt et al. rapportent la premiére réalisation de rampe graduelle en InGaAlAs, mais sans
comparaison a une référence en InAlAs ou en InGaAs, et pour une seule gradualité de composition :
d’Alg51Gag49As a Ing 5Alg 48AS, a vitesse élevée en MBE (~2um/h) et a différentes T¢ [Haupt96,Haupt97].

Une équipe de l'industriel Raytheon évoque I'épitaxie de deux buffers Iny(GayAl;y).xAs — I'un
proche de nos (50:50), 'autre de nos (10:90) — mais sans différencier leurs performances [Hoke99].

Seuls Lubyshev et al. précisent des tentatives a composition initiale a 3% d’'In et de 3 a 12%
de Ga, et mentionnent un « dilute In(Ga)AlAs buffer » ou le taux de Ga semble maintenu a 3% sur
toute la rampe pour « réduire l'oxydation d’Al et lisser la surface ». |l s’agit de leur buffer optimisé,
assurant un gain de ~10% en mobilité électronique sur m-HEMT par rapport a I'’équivalent sur InAlAs.
La possibilité d’'une décomposition d’alliage sur buffer quaternaire est évoquée [Lubyshev00,Lubyshev01].

Employer trois adatomes |ll dont deux « mobiles » revient en effet a accroitre la probabilité
d’accommoder la contrainte par modulation de composition. Ceci peut survenir lorsque I'alliage est
« réellement quaternaire » — situation que nous définissons en fixant le critére d’un taux supérieur a
20% sur chaque adatome Il — avec pour possible conséquence une nouvelle hausse de la rugosité.
Un désordre entropique peut également intervenir, a 'image des dégradations maximales a xo ~ 50%

lors d’études sur couches simples InyxgGa xpAs/GaAs (0 < xg < 100%) [SChang93,Westwood93].
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Hypothése sur le réle de Ila cinétique des adatomes lll en épitaxie de buffers graduels

Ces éléments nous permettent de conclure que la hiérarchie sur la mobilité des adatomes Il

en front de croissance évolue peu de 500 a 400°C, et de dresser le tableau IV.b ci-dessous.

Tableau IV.b : Tableau synthétisant sur les plans « croissance » ( gauche ) et « dislocations » ( droite )
notre hypothése sur le réle de la cinétique des adatomes Il en front de croissance lors de I'épitaxie

en MBE de buffers graduels ternaires et quaternaires — a rampe de contrainte fixée et Tc ~ 400°C

Rugosité (|, Modulation de Génération Densité Cross-hatch
courte échelle | composition des MD' de TD? (1-10um)
Oul A
2 adatomes Il non 2 2
" « fixes » (10-100nm ) DBS
L
g 1 adatome Ill oul oul 2 7
K ) (c(iﬂtxe » p AA modéré
© adatome (10-100nm) | (10-100nm) DBS
8 mobile
3
Q| 5 sgatomes Il possible suffisante .
bil non faible A
mobiles (1-10pm) DBS/MFR
Buffers possible® suffisante aibl I
L non alple
Quaternaires (1-10um ) DBS/MFR

1 : Nucléation par Demi-Boucles TD/MD/TD en Surface (DBS) ou par mécanisme Modifié de Frank-Read (MFR).
2 : Pour la relaxation, nous conservons la rampe de contrainte ayant mené a une relaxation totale et équilibrée
selon <110> sur buffer graduel InAlAs : une dégradation est la seule évolution possible, avant tout en équilibre.

3 : Pour un buffer « réellement quaternaire », lorsque chaque élément Il représente un taux supérieur a 20%.

Les possibles états du front de croissance ayant été présentés, revenons sur les mécanismes
de génération de MD présélectionnés en précisant nos choix dans ce tableau : DBS ou DBS/MFR.

Pour les deux premiéres lignes, une rugosité a courte échelle se superpose au cross-hatch et
assure la nucléation hétérogéne de Demi-Boucles TD/MD/TD en Surface : les clusters observés en
STM/ITEM, confirmés en HR-xTEM par la modulation de composition a échelle 10-100nm, accroissent
le nombre de sites d’ancrage (i.e. marches en bord de clusters et défauts « kink » sur ces marches),
ou la contrainte est simultanément et localement amplifiée par la variation contrastée de composition.

Pour les deux derniéres lignes, la présence de deux adatomes « mobiles » a T¢c ~ 400°C
excluent la formation de clusters — situation identique a celle de buffers épitaxiés a T¢ ~ 500°C et plus
problématique, ou deux voies de génération de MD nous semblent possibles. Soit le mécanisme DBS
reste valable mais est « retardé », nécessitant des périodes d’accumulation de contrainte favorisée
par le cross-hatch : ceci implique une nucléation moins aléatoire d’'une densité plus faible de MD dont
I'élongation est consécutivement supérieure. Soit le mécanisme DBS « redevient » improbable comme
dans I'hypothése d’'une nucléation homogene, et c’est le mécanisme Modifié de Frank-Read (MFR)
qui assure une nucléation suffisante mais non excessive de MD : par hypothése, il est justement

favorisé dans un matériau de bonne qualité, i.e. sans cluster ni modulation de composition.
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Nous ne pouvons pas trancher entre ces deux possibilités... ce qui reviendrait d’ailleurs a répondre a
une question posée depuis plus d’'une quinzaine d’années et toujours non résolue : notre propos est
simplement de justifier les mécanismes de nucléation au tableau IV.b, en soulignant leur cohérence

avec le comportement des adatomes Il et avec le versant « dislocations » de notre hypothése.

Rappelons enfin que nos observations en microscopie optique et AFM visent avant tout a
évaluer la rugosité a I'hétérojonction émetteur-base séparée de la surface par 300nm d’InP épitaxiés a
Tc ~ 500°C, et non bien sir le front de croissance lors de I'épitaxie de la rampe graduelle puisque

I'épaisseur séparant le décrochement a la fin du buffer graduel et la surface est de 1um.

Confirmation du réle de la cinétique des adatomes Ill en épitaxie de buffers graduels

Nous allons mettre a I'épreuve notre hypothése d’un réle de la cinétique des adatomes Ill en
front de croissance en considérant nos résultats expérimentaux, tout d’abord sur la rampe graduelle
en InyxAl, xAs, puis sur celles en Iny(GayAl;y).xAs aux ratios (Al:Ga)nmaL = (90:10), (50:50) et (10:90).

Les variations des taux d’éléments Ill correspondantes sont représentées ci-dessous figures IV.8.

Ternaire (Al:Ga) . = (90:10)  (AL:Ga), . = (50:50)  (Al:Ga), 0. = (10:90)
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Figures V.8 : Variations des taux d’éléments Ill dans nos rampes graduelles — Zone grisée : alliage

« réellement quaternaire », lorsque les taux d’éléments Ill sont simultanément supérieurs a 20%.

Toutes ces rampes graduelles en InxAl;xAs ou en Inx(GavAly.y)1.xAs ont en commun :

e une température T¢ ~ 400°C, inférieure de ~100°C a celle standard en MBE pour ces matériaux,
e un saut initial de contrainte avec une composition Ing 1o(GayAly.y)o.00As au départ du buffer, ce qui
correspond a un Aa/a par rapport au substrat GaAs de ~0,76%,

e et une variation continue de composition assurant 'augmentation linéaire du paramétre de maille.

Ce dernier point implique que la cinétique en front de croissance évolue lors de la rampe : elle

correspond plus ou moins a I'une ou 'autre des situations du tableau IV.b, ou passe de l'une a l'autre.
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Les buffers InxAl,.xAs représentent le cas déja détaillé d’'un alliage ternaire ou la mobilité des
adatomes Il differe. Nous supposons une rugosité a courte échelle en front de croissance tout au long
de la rampe. Au début de la rampe, elle est due a la trés faible mobilité de I'Al a ~400°C, élément
majoritaire de l'alliage initial (Ing.10Alg.g0AS). Sur la rampe, le taux croissant d’In est renforcé en surface
par ségrégation : la différence de mobilités entre Al fixe et In mobile associée a la rugosité entretient
une modulation de composition a courte échelle qui entretient en retour cette rugosité (i.e. clusters).

La rugosité a courte échelle et la contrainte favorisent la nucléation DBS d’une forte densité de MD.

Dans ces conditions de forte génération de MD, la probabilité de blocage TD/MD est élevée
pour les MD o et B. L’'optimisation de la rampe de contrainte (i.e. couple gradient-décrochement)
permet cependant d’atteindre un niveau de relaxation proche de 100%, par I'addition de nombreux
mais courts segments de MDa. et § — MD dont I'élongation a été rapidement et mutuellement stoppée.
La différence de vitesse entre les MD n’a dés lors qu’un faible effet sur leur élongation : ceci favorise
I'équilibre de la relaxation selon <110>. Revers de la médaille, la densité de TD en structure active est
élevée : de nombreuses TD sont bloquées dans la rampe ou les réactions TD/TD sont peu probables.

Cette situation semble celle de Ternaire_As4, buffer antérieurement développé sur m-HEMT
avec notamment une optimisation en relaxation (i.e. cartographies d’espace réciproque [Chauveau01]).
Nous en vérifions I'efficacité en DDX puisque la relaxation apparait totale et équilibrée figures 1V.7.
Malgré cette relaxation favorable, I'intensité de PL est faible : ce n’est pas étonnant si de nombreuses
TD émergent de la rampe graduelle et sont répliquées dans la structure PL et sa base Ings53Gag 47AS,
provoquant la recombinaison non radiative des paires électrons-trous photogénérées (cf. figures IV.5).
La situation est comparable pour Ternaire en PL, a relaxation dégradée. Tout ceci confirme notre
hypothése, ainsi que le lien entre intensité de PL et TD répliquées du buffer et non générées aprés.

Dans une comparaison anticipée avec les buffers quaternaires, la morphologie de surface des
buffers ternaires se distingue en AFM par une densité supérieure de petits motifs (cf. figures IV.6).
Ceci est en accord avec l'idée d’'une observation a grande échelle de la différence de mobilité entre
les adatomes Al et In — malgré les ordres de grandeur séparant sans doute les longueurs de diffusion
a ~400°C et I'échelle d’'observation en AFM. La « mobilité moyenne » des adatomes Al et In étant par
ailleurs la plus faible, il est cohérent d’obtenir sur buffer ternaire la valeur minimale de rugosité RMS.

L’orientation des motifs découle directement de la diffusion préférentielle des adatomes Il selon [110].

Intéressons-nous maintenant au buffer quaternaire a ratio (Al:Ga)nma. = (90:10) — proche
de celui en InxAl,.xAs : la substitution Al <> Ga est faible, avec par exemple ~6% de Ga a mi-rampe.

Nous distinguons deux étapes au cours de la rampe. Dans un premier temps, Al est toujours
majoritaire dans I'alliage (initialement : Ing 10Gag 09Algg1AS), ce qui assure la ségrégation de Ga et In.
La présence en front de croissance de ces deux adatomes aux mobilités proches et plus élevées
réduit le risque de rugosité a courte échelle, mais accentue le cross-hatch a une échelle supérieure.
Dans un second temps, la diminution du taux de Ga nous raméne au cas précédent : I'Al fixe entouré
I'In mobile favorise une rugosité a courte échelle d’ou, via la contrainte, génération accrue de MD.

Pour désigner ce retour a un « front de croissance InxAl,xAs », nous introduisons la notion

d’« épaisseur ternaire » en fin de rampe quaternaire, diminuant avec la baisse du ratio (Al:Ga) AL
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Des résultats au ratio (90:10) nous retenons la rapide amélioration du front de croissance par
l'introduction d’adatomes de Ga au comportement intermédiaire entre Al et In. Comparons en effet les
buffers (90:10) aux buffers ternaires et, par anticipation, a ceux quaternaires (50:50) étudiés ci-apres.
Nous constatons en PL un gain d’un facteur ~15 par rapport aux ternaires, I'intensité du signal étant
déja au moins le tiers de celle au ratio (50:50) (cf. figures IV.5) : la réduction en nucléation de MD et,
en conséquence, celle du taux de blocages TD/MD semblent importantes. En DDX (cf. figures IV.7),
nous constatons également des changements sensibles dés le ratio (90:10) : les spectres s’inscrivent
dans les tendances exposées en V.C.1 entre les buffers ternaire et (50:50) — en particulier sous As,
ou le processus de relaxation équilibré du buffer InyAl,.xAs fait place a un processus de relaxation
favorisant les MDa et la direction [110] (pics étroits et faible tilt) aux dépends des MDp et de la [110].
En microscopies (cf. figures IV.6), le cross-hatch est plus marqué tandis que la taille des motifs en
morphologie et la rugosité RMS selon <110> situent de nouveau la rampe a ratio (90:10) a un stade
intermédiaire entre Ternaire et Q_AI50. Tout ceci soutient le role de la cinétique des adatomes lIl,

avec une évolution significative du front de croissance via une substitution Al <> Ga — méme faible.

Le buffer quaternaire a ratio (Al:Ga)nma = (50:50) présente la spécificité d’'un alliage qui
n’est jamais « binaire » : la composition initiale Ing 10Gap.45Alg45As N'a pas de tendance AlAs ou GaAs,
tandis qu’aucun élément Il n’est majoritaire lors de la rampe : le taux d’Al — constant et significatif a
~45% — assure la ségrégation en front de croissance de Ga et In, adatomes mobiles et majoritaires.

Dans ces conditions, nous distinguons trois étapes sur cette rampe. Dans un premier temps,
nous sommes proches d’une épitaxie AlysGagsAs/GaAs avec en front de croissance des adatomes de
Ga (et In) : le risque de modulation de composition a courte échelle et de rugosité associée est ici nul.
Dans un second temps, le taux constant d’Al et le remplacement progressif de Ga par In nous ménent
a un alliage « réellement quaternaire » sur ~30% de I'épaisseur (i.e. zone grisée figures 1V.8). Nous
retrouvons enfin dans un froisieme temps le cas InyxAl,xAs sur une « épaisseur ternaire » moindre par
rapport au ratio (90:10), vu I'évolution rapide du taux de Ga. La génération de MD par la contrainte est

tout d’abord suffisante (DBS/MFR) — puis importante via la rugosité a courte échelle (DBS).

Les résultats obtenus au ratio (50:50) illustrent deux phénomeénes. D’une part, ils confirment
I'amélioration du front de croissance grace a la substitution Al <> Ga: elle est ici plus importante et
porte sur la majeure partie de la rampe, excepté sur I'« épaisseur ternaire » réduite en fin de rampe.
Ceci explique la hausse supplémentaire d’intensité du signal PL et la situation observée en DDX: la
probabilité de blocage TD/MD est faible, d’ou les différences marquées avec les buffers InxAl, xAs.

Ces résultats renforcent d’autre part le lien entre cross-hatch et cinétique des adatomes Ill en
front de croissance : celui-ci ne résulte pas de la seule présence d’'un réseau de MD <110> (cf. I.E).
Nous observons de plus en microscopies une hausse de la rugosité a grande échelle (1-10um), de la
taille des motifs et des valeurs de rugosité RMS. Ceci conforte — avec I'évolution amorcée au ratio
(90:10) — la notion d’accommodation de la contrainte par modulation de composition, plus progressive
que celle de « type InAlAs » : vu I'évolution en PL, elle n’abaisse pas de barriére énergétique en
surface et ne joue aucun rdle sur la nucléation des MD. Elle entraine toutefois une hausse de rugosité

a échelle 1-10um, et est d’autant plus probable que le nombre d’adatomes mobiles augmente.
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Le dernier cas concerne le buffer quaternaire a ratio (Al:Ga)mia. = (10:90), qui n’est pas le
« symétrique » de celui a ratio (90:10) car nous distinguons trois étapes sur la rampe et non deux.

Dans un premier temps, la rampe est presque ternaire en InxGa,xAs. Dans un second temps,
elle évolue vers une rampe en Iny(GayAli.y)1xAs lorsque la prépondérance du Ga décroit au profit des
taux d’Al et d’In : on passe ici de Ing10Gagg1Aly.0gAS a Ing50Alg 41AS, soit d’un ternaire a 'autre via un
alliage « réellement quaternaire » sur ~45% de I'épaisseur. Notons qu’Al est I'élément Il le plus rare

jusqu’a la mi-rampe environ. Dans un froisieme temps, nous retrouvons la situation d’'une rampe en

InxAli_xAs sur une « épaisseur ternaire » plus réduite encore qu’au ratio (50:50) (cf. figures IV.8).

Pour interpréter les résultats au ratio (10:90), précisons un élément non encore mentionné : la
singularit¢ du RHEED au cours de l'unique croissance de ce type de rampe (Q_AI10). Au lieu du
diagramme 2x1 2D observé sur les autres buffers 2-3 minutes aprés le départ sur GaAs, nous avons
obtenu un RHEED 1x1, diffus et spotty, et qui n’a recouvré un aspect standard qu’aprés 50 minutes.
Ceci supporte a nouveau le réle du front de croissance, cette fois par modification de la reconstruction
de surface : cette évolution du RHEED correspond a I'amorce d’une transition 2D-3D qui, sans aller
jusqu’a un passage 3D de type buffer uniforme, permet la relaxation de I'énergie due a la contrainte
par une hausse « vue » en RHEED (i.e. a trés courte échelle) de la surface développée. Notons que
l'intensité de PL diminue par rapport au ratio (50:50) (i.e. ~9 vs ~1), mais sans atteindre celle des
buffers InxAlixAs : cette rugosité renforce la nucléation de MD mais avec une efficacité inférieure a
celle de « type InAlAs » — sans doute en raison d’'une moindre accumulation locale de la contrainte.
En DDX, 'absence d’évolution par rapport au ratio (50:50) et la différence avec le ratio (90:10) n’est
pas interprétée. En microscopies la baisse de rugosité a grande échelle (1-10um), de taille des motifs
et des valeurs de rugosité RMS par rapport au ratio (50:50) est de prime abord surprenante puisque
I'épaisseur d’alliage « réellement quaternaire » croit de ~50%. L’explication semble venir de ce qui se

passe avant cette épaisseur, en particulier du taux croissant et faible d’Al, spécificité de cette rampe.

En résumé, nous avons rappelé le versant « dislocations » de notre hypothese : la nucléation
d’une densité élevée de MD modifie la relaxation dans les buffers graduels via les blocages TD/MD.
Nous avons ensuite considéré son versant « croissance » : la différence de mobilité des adatomes Il
en front de croissance peut développer une rugosité a courte échelle favorisant une telle nucléation.
Le tableau IV.b synthétise ces deux approches selon la mobilité des adatomes Ill constituant I'alliage
de la rampe graduelle. Nous interprétons alors de fagon cohérente I'ensemble de nos résultats de PL,
microscopies et DDX présentés en IV.C.1, ce qui — puisqu’ils découlent de la seule modification de
l'alliage du buffer — confirme notre hypothése : le front de croissance influence fortement la relaxation
lors de I'épitaxie d’'une rampe graduelle, via la modification du taux de nucléation des dislocations.

Plus précisément, c’est la cinétique des adatomes Ill qui est déterminante. Elle explique
l'apport de I'lnGaAlAs : la substitution Al <> Ga adjoint en front de croissance des adatomes de Ga
dont la mobilité intermédiaire entre celle d’Al « fixe » et d’In « mobile » empéche le développement de
la rugosité et de la modulation de composition a courte échelle caractéristiques d’InAlAs épitaxié en
MBE a T¢ ~ 400°C. Revers de la médaille, I'ajout d’un adatome mobile développe la rugosité a plus

grande échelle, sans doute via une modulation de composition progressive liée a la contrainte.
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IV.C.3 — Interprétation principale ( suite ) :

cinétique des adatomes lll et génération sélective des dislocations ( tilt)

En IV.C.1, nous avons présenté un ensemble de résultats expérimentaux obtenus sur buffers
épitaxiés sous AsHj craquée, ainsi que ceux de PL et DDX sur leurs équivalents épitaxiés sous As,.
Sans ces résultats sous As, il nous était impossible de démontrer le réle de la nature des éléments Ill
sur la hausse d'’intensité en PL, qui aurait alors aussi pu étre attribuée a 'amélioration en relaxation.

Parallelement a l'effet du matériau nous avons noté des différences entre source d’As, surtout

a propos des tendances en DDX sur la relaxation, différences que nous allons a présent interpréter.

Nous résumons nos constats en PL et en DDX que nous complétons par les observations en
microscopies optiques et AFM sur les rampes épitaxiées sous As, — précédemment dispensables.
Nous remarquons alors la double spécificité de certains buffers épitaxiés sous As, : le tilt est aligné
selon [110] (tilt B) et le cross-hatch est atypique a T ~ 400°C, avec des stries orientées selon [110].

Ces deux phénomeénes, reproductibles mais contraires a la littérature, semblent anecdotiques.
En fait, apres en avoir cerné l'origine et précisé certains éléments bibliographiques, nous proposons
un mécanisme inédit qui non seulement permet leur interprétation, mais qui confirme surtout
I'importance de la cinétique des adatomes Il en front de croissance en épitaxie de rampes graduelles.

Nous discutons enfin de la généralité de ce mécanisme en considérant des résultats de la littérature.

Résumé et compléments sur les résultats expérimentaux sous AsH; craquée et As,

Du paragraphe IV.C.1 ci avant, rappelons et complétons les faits expérimentaux suivants :

e En photoluminescence a Tp. = 300K (cf. figures 1V.5), nous avons relevé une évolution générale
sur l'intensité du signal PL en modifiant la nature des éléments Il dans la rampe graduelle — avec

des valeurs toutefois plus élevées d'un facteur allant jusqu’a ~2,5 pour une épitaxie sous As,.

e En DDX (cf. figures IV.7), nous avons constaté — en modifiant la nature des éléments Il — des
tendances qui correspondent au méme « sens » d’évolution mais a partir de « situations initiales »
différentes (i.e. rampes graduelles ternaires) : passer d’InAlAs a InGaAlAs, en particulier au ratio
(Al:Ga)nmaL = (50:50), améliore globalement la relaxation (niveau moyen, tilt...) en épitaxie sous

AsHj; craquée, mais la dégrade sous As,. Concernant plus précisément le tilt, nous notons que :

— Sous AsHjs, le tilt est important selon les directions <110> sur le buffer Ternaire. Sur les
buffers quaternaires, il diminue avec une orientation globalement aléatoire, méme si 'on note
que les systemes de glissement des MDa ont tendance a étre les plus déséquilibrés : le tilt o

selon [110] est en général Iégérement plus élevé que le tilt B selon [110].

— Sous Asy, le tilt est important selon les directions <110> sur le buffer Ternaire_As4. Sur les
buffers quaternaires, il diminue seulement selon [110] : le tilt est clairement orienté selon [110]
(tilt B) au ratio (Al:Ga)nmiaL = (50:50), phénomene reproductible dont on devine I'amorce dés

la rampe en InGaAlAs au ratio (Al:Ga)nmiaL = (90:10).
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e Sur les buffers épitaxiés sous AsHj, nous avons noté en microscopie optique (cf. figures 1V.6) un
renforcement du cross-hatch sur Q_AI50 par rapport a Ternaire — avec en AFM une hausse de la
rugosité RMS (facteur ~1,8), de la périodicité selon [110] (~2) et de la surface des motifs (~2,5).
Sur les buffers graduels équivalents épitaxiés sous As,, nous retrouvons figures IV.9 ci-dessous

en microscopie optique I'accentuation du cross-hatch en passant d’'un buffer InAlAs a un buffer

InGaAlAs — a laquelle s’ajoute un fait plus marquant qui est I'« orientation » du cross-hatch : des
stries alignées selon [110] apparaissent nettement lorsque le ratio (Al:Ga)nmaL diminue, et se

superposent au cross-hatch « normal » jusqu’a le faire quasiment disparaitre pour le ratio (50:50).

Rugosité RMS

Scans 15x15 um?

| A Sur la direction [110]

WV Sur la direction [110]

Iigr'1e = gui&e pour I'ceil
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‘.? IO Io
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Figures IV.9 : Surface InP de structure PL sur buffers graduels Inx(GayAl;.y)1.xAs épitaxiés sous As,

Direction fléchée : [110] ( cf. annexe B) Microscopie optique «Nomarski » ( cf. 111.C.2)
Microscopie AFM en mode Tapping ( scans 15x15um?— échelle de hauteur normalisée a 40nm )

Rugosité RMS sur scans 15x15um? ( en haut ) puis sur zones alignées selon <110> (cf. lll.C.2)
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En microscopie AFM, cette évolution se manifeste par I'allongement des motifs résultant du

déplacement préférentiel des adatomes Ill en front de croissance selon [110]. Précisons que le
cliché AFM de Q_AI50_As4 présenté ci-dessus est réalisé entre des stries alignées selon [110].
Cette morphologie se traduit en rugosité RMS par des valeurs « hors axes <110> » comparables a
celles sous AsHj; craquée — elles passent de ~6 a ~9nm entre Ternaire_As4 et Q_AI50_As4 — et

une diminution des valeurs selon [110] cohérente avec des motifs allongés qui se rejoignent.
Commentaires sur les spécificités des buffers graduels épitaxiés sous As,

Considérant les données bibliographiques présentées au chapitre Il, soulignons que :

o Le tilt aligné selon [110] (tilt B) observé sur les buffers graduels épitaxiés sous As, lorsque le ratio
(Al:Ga)nmaL diminue est atypique sur les substrats (001) que nous employons : selon la littérature
I'orientation du tilt est aléatoire, fait vérifié par exemple par Chauveau et al. sur buffers graduels
InxAl,xAs épitaxiés sous As, en modifiant la rampe de contrainte et le flux d’As, [Chauveau01]. Les
cas de tilt aligné selon une direction <110> impliquent en général des substrats (001) désorientés.

e Le cross-hatch aligné ou « strié » selon [110] sur ces mémes buffers épitaxiés sous As, et a faible
ratio (Al:Ga)nmaL est tout aussi inattendu. Dans nos conditions — MBE a 350/400°C et « loin » de
I'amorce du cross-hatch — la littérature mentionne un cross-hatch équilibré selon <110> tel celui
observé sur nos buffers épitaxiés sous AsH; craquée. Les seuls cas ou il est aligné sont observés

a T¢ ~ 500°C et selon la direction [110] de diffusion préférentielle des adatomes Ill — et non [110].

Les spécificités des buffers épitaxiés sous As, a faible ratio (Al:Ga)nmaL Ne se limitent donc pas a la
comparaison avec ceux épitaxiés sous AsH; craquée. De la un premier élément : I'alignement du tilt et
du cross-hatch a lieu lors de I'épitaxie de la rampe dans le bati a sources solides d’As, car la structure

PL épitaxiée dans le bati a sources gazeuses (i.e. AsH3/PHj; craquée) est commune a tous les buffers.

Notons un autre élément, I'implication de la cinétique des adatomes lll en front de croissance :

e Considérant nos observations en tilt et cross-hatch sur les buffers épitaxiés sous As, dans une
lecture « verticale » des figures IV.7 et 9, nous constatons qu’ils s’alignent respectivement selon
[110] et [110] avec la hausse de « mobilité moyenne » des adatomes Il par substitution Al <> Ga.

o Considérant I'ensemble des buffers graduels dans une lecture « horizontale » des figures IV.7 et
la comparaison des figures V.6 et 9, nous constatons qu'il en est de méme a ratio (Al:Ga)niTiaL
donné lorsque As, remplace As, (AsH; craquée). Or nous avons vu en IlIl.A.2 que les molécules
tétrameéres As, subissent une étape de décomposition en deux diméres As, — I'un actif, l'autre
désorbé — d’ou une hausse du temps de résidence moyen t en surface avant incorporation des
adatomes lll. Ceci favorise leur ségrégation et leur longueur de diffusion A = (2Dr)1’2, faits attestés
en ESCA [Kadoiwa99], STM (taille d'flots) [Bell99a] ou RHEED micro-sonde (mesure de 1) [Ogura00].

e A propos de la longueur de diffusion, soulignons enfin que I'anisotropie selon <110> du tilt et du

cross-hatch fait écho a la diffusion préférentielle des adatomes lll selon [110].

Ces deux éléments étant précisés, déterminons le mécanisme d’alignement du tilt et du cross-hatch.
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Eléments expérimentaux et bibliographiques sur les marches en front de croissance

Nous parlons du mécanisme d’alignement car il nous semble vraisemblable qu’il est unique.
Nous allons montrer que I'alignement du cross-hatch résulte de celui du tilt, puis étudier la possibilité

inverse — étapes qui s’'insérent dans un mécanisme d’auto-amplification du tilt  proposé ci aprés.

Considérons tout d’abord la possibilité du lien : tilt B selon [110] — cross-hatch selon [110].
Nous avons jusqu’a présent considéré le tilt dans une « optique DDX » : le basculement de la couche
InP par rapport au substrat GaAs (001) provoque des décalages angulaires de son pic de diffraction.

En surface, linclinaison des plans de croissance (001) supérieurs par rapport a celui initial
n'est pas monolithique et se traduit par l'apparition de marches sur le front de croissance de
I'hétérostructure. De ces marches, nous savons qu’elles sont alignées selon [110] pour un tilt selon

[110] (tilt B), mais nous n’avons pas d’élément supplémentaire pour préciser leur hauteur ou longueur.

Cette situation évoque celle de nos observations, avec des stries alignées selon [110] en lieu
et place des marches. Nous avons étudié plus précisément ces stries en réalisant des coupes sur des
scans obtenus par AFM en surface du buffer Q_AI50_ As4. Des profils selon [110] caractéristiques
sont représentés figures V.10 ci-dessous. Sur le scan AFM repris des figures 1V.9, nous observons le
relief « classique » et « doux » des coupes selon [110] (i.e. suivant le « grand axe » des motifs liés a
la diffusion préférentielle des adatomes lll) ainsi que des flancs abrupts. Un scan a I'aplomb d’'une
strie visible en microscopie optique montre que les stries sont asymétriques, a flancs « progressifs »

d’une part, et des flancs abrupts et orientés selon (110) d’autre part (cf. annexe B).

25+ Relief « classique » et « doux » selon [110] ¢ « Bord »
C )
Y de strie
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-254 RMS =5,45 nm
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Figures IV.10 : Coupes en surface ( 15x15um? ) de structure PL sur le buffer graduel Q_AI50_As4
a proximité ( en haut ) et a I'aplomb ( en bas ) d’une strie visible en microscopie optique

Direction fléchée : [110] Echelles et conditions expérimentales : voir figures IV.6 et 9
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Etablir un lien direct entre ces stries de hauteur ~10-20nm et des marches en front de croissance est
un peu délicat a partir de nos seules observations, dans la mesure ou elles sont réalisées en surface

de structure PL — soit prés de ~1um aprés le décrochement en fin du buffer graduel (cf. IV.C.2).

Nous disposons toutefois, grace aux travaux de Chauveau ef al. sur la rampe de contrainte
(step-initial, gradient...) et le flux d'As, [Chauveau01,Cordier03,Chauveau03a], de nombreux scans en AFM
mode contact réalisés par D. Ferre. C’est le cas de ceux des figures IV.11 ci-dessous, caractéristiques
de la fin d’'un buffer graduel InxAl,.xAs. La composition finale est ici Ing 42Alg58AS, pour une épitaxie en
MBE a T¢ ~ 405°C, sous As, et sur substrat GaAs(001) : nous pouvons raisonnablement considérer

ces scans comme une « observation intermédiaire », en fin de rampe proche de Ternaire_As4.

Flux d’As, « normal » Flux d’As, doublé

5.00

=

; 0
. o
o 2.50 5.00 o 2.50 5.00 0 2.50 5.00

n100 (titt o =510/ tilt g =0) ™ n103 (tilt o = 121 / tilt p = 273) ™ n95 (tilt o = 514 / tilt p = -121)

Figures IV.11 : Scans AFM en mode contact ( affichage en signal d’erreur ) repris de [Chauveau01]
Données sur les buffers graduels InyAl; xAs ( compositions initiale & finale ~ gradient — épaisseur ) :
n100 ( 10 & 42% ~ 40%In/um — 0,8um ) n103 (18 & 42% ~ 30%In/um — 0,8um )
n95 (1 & 42% ~ 50%In/um — 0,8um ) Direction fléchée : [110] ( ajout )

Les auteurs notent I'apparition corrélée a la hausse du tilt p de défauts de croissance alignés selon
[110] : pour des buffers épitaxiés sous flux d’As, « standard », le tilt  évolue de 0 a ~300arcsec tandis
que se développent ces défauts dont la hauteur moyenne est ~8nm (figures 1V.11 gauche et centre).
Le tilt o est simultanément compris entre ~100 et ~2000arcsec, sans apparition de défaut en surface.
Ces valeurs de tilt o et B illustrent de facto le caractére aléatoire du tilt global sur buffers InxAl; xAs.
Sous flux d’As, doublé, les évolutions concernent le tilt B qui n'excéde plus les ~120arcsec et la
disparition des défauts de croissance en surface : ce « lissage » selon [110] est expliqué par la baisse

de mobilité des adatomes Il (figures IV.11 droite).

Au final, nos observations et celles-ci proches de la fin d’'un buffer graduel InAlAs confirment
le rble de la cinétique des adatomes Il en front de croissance. Elles permettent de proposer un lien de
type ( tilt B selon [110] — cross-hatch selon [110] ), fonction de cette cinétique : le tilt f selon [110] est
lié a 'apparition de marches alignées selon [110] qui s’accumulent en amas visibles sous forme de
défauts ou stries selon [110] par « step-bunching » [Albrektsen93,Shinohara95,Bécourt97,Martini01,ZWang03]
(cf. lll.LA.2) lorsque la mobilité des adatomes Il est suffisante selon [110]. D’ou les évolutions selon la

nature des adatomes lll, d’As (As,/As, et flux) et le réle de cette direction privilégiée sur llI-V cfc.
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Cette proposition n’est qu’une partie du mécanisme puisqu’elle explique le cross-hatch a partir
d’'un tilt B préexistant, mais pas le développement du tilt ab initio ni son alignement selon [110].

Du chapitre I, rappelons que le tilt se développe progressivement, de maniére cumulative et
concomitante a la nucléation des dislocations lors de l'introduction de la contrainte. Le tilt que nous
mesurons — et celui indiqué figures 1V.11 ci-dessus — correspond ainsi a sa valeur maximale, atteinte
en fin de rampe graduelle et maintenue dans les couches actives ou, en principe, aucune contrainte
supplémentaire n’est introduite. Rappelons également que le tilt global est la somme d’un tilt o selon
[110] et d’un tilt B selon [110] : ces tilts sont le résultat d’'une nucléation préférentielle dans certains
systémes de glissement a/2 <110 > {111} au sein de leur famille de MD respective — MDa et MD}.

Nous devons donc définir un mécanisme expliquant : (1) la nucléation sélective des MD et :
(2) la hausse du tilt B avec celle de la mobilité moyenne des adatomes Il en front de croissance.
L’idée la plus simple est de considérer le possible role sur le tilt B des marches ou amas de marches
alignés selon [110], dans la mesure ou ils dépendent eux-mémes de la mobilité des adatomes llI.

Nous obtiendrions alors un lien cross-hatch selon [110] — tilt B selon [110] et donc — aussi
et surtout — un cycle ou ces deux phénomeénes s’entretiennent voire s’amplifient mutuellement en

fonction de la cinétique des adatomes lll, cinétique qui contrdle I'autre lien ( tilt — cross-hatch ).

Le role des marches ou « steps » sur la nucléation des dislocations en surface a été montré
via des mesures d’épaisseur critique [Gendry95a]. Seul F. Riesz I'a proposé pour le tilt [Riesz93,Riesz96].

Récemment, S. Brochard, P. Beauchamp et J. Grilhé du Laboratoire de Métallurgie Physique
(LMP) de Poitiers ont réalisé une étude théorique approfondie de ce mécanisme. Une marche est un
défaut de surface qui en augmente I'énergie, et qui a donc tendance a étre « réparé » en « rentrant »
dans la couche sous forme de dislocations : une marche est ainsi un site préférentiel pour la
nucléation de dislocations lorsque la couche est sous contrainte. Les premiers travaux ont porté sur
un cristal cfc métallique dont la surface (001) comporte une marche monoatomique alignée selon une
direction <110>, marche sur laquelle est appliquée une contrainte uniaxiale extensive ou compressive
selon différents angles (45, 72 et 90°). De cette simulation atomistique statique, nous retenons que la
marche provoque une sélection parmi les plans {111} : la contrainte est localisée sur ceux émergeants
a la marche, qui sont ceux de glissement lorsqu’une dislocation est nucléée. Ces plans « rentrent »
sous la marche en tension, en « sortent » en compression (cf. figures 1V.12 ci-aprés) [Brochard00].

Une seconde étude a porté sur la concentration de contrainte dans les plans « privilégiés » :
nous retenons que ce processus, linéaire a faible contrainte, est plus rapide ensuite avec une forte
baisse de la barriére de nucléation lorsque la hauteur de marche augmente [Brochard00,Brochard01].

Ces résultats ont été appliqués a une surface Si(001) ou une marche alignée selon [110] est
soumise a une contrainte uniaxiale extensive selon [110]. Les auteurs considérent les spécificités du
Si — liaisons covalentes et glissement glide/shuffle — raison pour laquelle ils obtiennent selon eux un
« crack » approximativement aligné selon [001] a I'aplomb de la marche, et non les dislocations
prévues par la simulation sur métal [Godet02]. Ce résultat démontre selon nous la validité du modele :
si les études SiGe/Ge sont rares [Wegscheider93], celles d’alliages IlI-V cfc en tension sur leur substrat

sont nombreuses — et mentionnent de tels « cracks » a forte contrainte (Aa/a > 1%) (cf. fin chapitre II).

177



Chapitre IV — Optimisation en EJM de buffers métamorphiques GaAs — InP pour TBH InP/Ing 53Gag.47As

Appliquons ces résultats a la nucléation de MDp sur IlI-V cfc sous contrainte compressive
lorsque des marches ou amas de marches alignés selon [110] sont présents en front de croissance,

en particulier la notion de sélection des plans de glissement {111}. Nous distinguons deux cas :

o Tilt p > 0 (cas @ figures IV.12 ci-aprés) : La rotation d’axe [110] vers [110] de la couche par
rapport au substrat (001) génére des marches abruptes orientées selon -(110). En compression,
la contrainte est localisée dans les plans (1 1 1), d’ou nucléation de MDp dans les systemes 3 et 4
a composante de tilt by (a/2) [001] du vecteur de Burgers b (cf. tableau Il.a) : le glissement et
I'élongation sous la surface de ces MDp « rehaussent » le pied de marche et corrigent le tilt § > 0.

En DDX sur I'azimut « + [110] », un tilt B > 0 décale le pic de couche vers les grands angles .

e Tilt p <O (cas @ figures 1V.12 ci-aprés) : La rotation d’axe [110] vers -[110] de la couche par
rapport au substrat (001) génére des marches abruptes orientées selon (110). En compression,
la contrainte est localisée dans les plans (1 1 1), d’ou nucléation de MDp dans les systemes 1 et 2
a composante de tilt by (a/2) [001] du vecteur de Burgers b (cf. tableau Il.a) : le glissement et
I'élongation sous la surface de ces MDJ « creusent » le pied de marche et renforcent le tilt § < 0.

En DDX sur I'azimut « + [110] », un tilt B < 0 décale le pic de couche vers les petits angles .

Considérant les spectres selon +[110] en DDX (cf. figures IV.7), nous constatons que les buffers
épitaxiés sous As, correspondent a un tilt aligné selon [110] et négatif : nous sommes dans le cas @
ou le tilt p s’accentue. Les ordres de grandeur ont été respectés figures IV.12, en longueur de marche
(i.e. valeur basse ~1um), en angle et en épaisseur libre de dislocations en haut de rampe graduelle
(i.e. valeur haute ~0,5um). L’effet de rotation de la couche due aux MDp s’applique depuis la surface
au niveau de la marche ou elles sont nucléées, jusqu’au « dernier plan relaxé » ou elles achévent leur

« descente » et sont allongées : cet effet ne concerne qu’une seule marche dans sa partie « basse ».

Au final, la présence de marches ou d’amas de marches en surface alignés selon [110]
permet une nucléation sélective des MDS : ce lien ( cross-hatch selon [110] — tilt B selon [110] )
répond a la condition (1) précédente. Il constitue une partie du mécanisme proposé ci-dessous ou,

condition (2), le tilt § croit avec la mobilité moyenne des adatomes Il — méme sur substrat (001).

Mécanisme d’auto-amplification du tilt 3 contrélé par la cinétique des adatomes Il

Ce mécanisme résumé figure IV.13 ci aprés est considéré ici pour les MDp (tilt B) — i.e. en se
limitant a linterprétation de nos résultats sur buffers épitaxiés sous As, a faible ratio (Al:Ga)niaL-

Nous discuterons ensuite de sa généralité et de sa possible extension sur la direction [110] (i.e. tilt o).

Ce mécanisme s’amorce s'il y a possibilité de « step-bunching ». Il faut pour cela :

e des marches en surface — ce qui est toujours le cas des substrats GaAs(001), ne serait-ce qu’en
raison d’un offcut initial non nul, aléatoire et limité a 360arcsec (donnée fournisseur).
e une mobilit¢t moyenne des adatomes Il suffisante pour qu’ils atteignent les sites d’incorporation

en bord de marche, mais non excessive pour qu'ils y soient sensibles avant incorporation.
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Figures IV.12 : Nucléation de MDB en présence de marches en front de croissance des llI-V cfc

Partie haute : marches alignées selon [110] a flanc abrupt selon -(110) ( cas dun tilt p > 0)
Partie médiane : situation du spectre DDX « + [110] » pour un tilt B positif / négatif ( cadre : notre cas)

Partie basse : marches alignées selon [110] & flanc abrupt selon (110) (cas dun tiltp < 0)
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Sur ce dernier point, nous avons vu qu’il existe un « gradient » de mobilité moyenne sur les buffers
considérés jusqu’alors : elle est minimale sur buffers InAlAs épitaxiés sous AsHj; craquée — avec qui
plus est une différence « active » entre Al et In — et est maximale sur buffers InGaAlAs a ratio (50:50)
épitaxiés sous As,. Or le mécanisme n’opere significativement que sur les buffers épitaxiés sous As, a
faible ratio (Al:Ga)nmaL d’'une part, dans la direction [110] de diffusion préférentielle des adatomes Il

d’autre part : la mobilité moyenne est ici (juste) suffisante selon [110], et en aucun cas excessive.

Sur ces buffers ou sont satisfaites les conditions de « step-bunching » dans la direction [110],
il y a possibilité d’amasser des marches alignées selon [110]. Par rapport aux marches initiales a priori
monoatomiques et en grand nombre, nous pouvons considérer ces amas selon [110] comme un
nombre restreint de marches alignées selon [110] mais de hauteur accrue. Ce phénoméne n'est pas
spécifique a la croissance métamorphique, mais a dans ces conditions (i.e. introduction de contrainte
relaxée par un réseau de dislocations <110>) des conséquences particuliéres. Via la hauteur des
marches, le « step-bunching » provoque I'accumulation locale de la contrainte [Brochard00,Brochard01] :
ceci abaisse la barriere de nucléation des MDp alignées selon [110], avec glissement des MDf dans
les plans {111} « sortants » a la base des amas selon [110] dans notre cas de contrainte compressive.

Le « step-bunching » ouvre donc une voie de nucléation sélective de dislocations en surface.

Initialement, les amas de marches a flanc abrupt vers -(110) et (110) (cf. © et @ figures IV.12)
sont équiprobables, puisqu’ils ne résultent que du « step-bunching » dans la direction [110] sur des
marches monoatomiques — alignées selon [110] mais sans orientation particuliére sur substrat (001) :

les MDp sont globalement nucléées dans leurs quatre systémes de glissement. Or :

e La hauteur des marches a flanc abrupt selon -(110) (i.e. cas @ figures 1V.12) diminue de la norme
d’un vecteur b a chaque MDp nucléée (B3 ou B4) — diminution accentuée par le glissement et
I'élongation de ces MDf a composante by « positive » qui « rehaussent » le pied de marche.

e La hauteur des marches a flanc abrupt selon (110) (i.e. cas @ figures 1V.12) diminue de la norme
d’un vecteur b a chaque MD nucléée (B1 ou B2) — diminution contrebalancée par le glissement et

I'élongation de ces MDp a composante bt « négative » qui « creusent » le pied de marche.

La nucléation sélective des MDf tend a éliminer les amas de marches a flanc abrupt selon -(110).
Pour ceux a flanc abrupt selon (110), il n’est pas évident de hiérarchiser I'effet de réduction de hauteur
de marche (i.e. chaque nucléation de MD « répare partiellement » ce défaut de surface) et I'effet
opposé du glissement des MDp a composante de tilt by (a/2) [001]. Nos observations expérimentales
nous permettent de supposer a minima la stabilisation de la hauteur de marche lors de la nucléation.

La hausse certaine du tilt passe alors par une densité accrue de marches de hauteur constante.

Progressivement, le « step-bunching » dans la direction [110] se produit sur une surface ou
n'existe plus qu’'un seul type de marches alignées selon [110] : celles a flanc abrupt vers (110).
L’augmentation de leur hauteur, par « step-bunching » seul ou associé a un effet de glissement des
MDp1 ou 2, renforce et assure définitivement la prépondérance des systémes de glissement 1 et 2,

lorsque la contrainte selon [110] est relaxée par nucléation de MDp en surface au niveau de marches.
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Nous sommes alors dans un mécanisme d’auto-amplification du tilt § < 0 schématisé ci-dessous figure

IV.13, mécanisme dont les marches et le cross-hatch alignés selon [110] sont la cause et le corollaire.

Cinétique des adatomes Il en front de croissance = F ( T, lll, V)

= « Step-bunching » dans la direction [110] ( diffusion préférentielle )

= 7 amas de marches alignées selon [110]

= 7/ maintien de marches ( cross-hatch )
alignées selon [110] a flanc abrupt orienté selon (110)
= A tiltp < 0 (tilt d’axe [110] vers -[110])

Contrainte ( compressive selon [110] ) + Hauteur des
marches alignées selon [110] a flanc abrupt orienté selon (110)

= Nucléation préférentielle : MD (31 et 32

Figure IV.13 : Mécanisme d’auto-amplification du tilt B contrélé par la cinétique des adatomes Ill

Ce mécanisme illustre et confirme le rdle de la cinétique des adatomes Ill en front de croissance.
Nous I'avons vu a propos de sa « phase d’amorce » étudiée ci avant, avec la notion de « gradient »
de mobilité moyenne selon les adatomes I, 'espéce As,/As, et la direction <110>. C’est en fait le cas
tout au long de la rampe ou la cinétique contrble la vitesse a laquelle ce mécanisme devient important
(prépondérant ?) en nucléation de MD — ce qu'illustre I'alignement renforcé du tilt et du cross-hatch

de Q_AI50_As4 par rapport a Q_AI90_As4, a contrainte et épaisseur identiques (cf. figures IV.7 et 9).

Notons toutefois que, sur buffers graduels InAlAs, la différence de mobilité entre Al et In, et le taux
élevé de nucléation de dislocations qui en découle, sont prépondérants sur leur nucléation sélective.
Notons aussi, pour Q_AI50_As4 par exemple, que la mobilité moyenne augmente lors de la rampe par
hausse du taux d’In — sans pour autant stopper le mécanisme : une mobilité excessive pour amorcer

I'auto-amplification ne I'est pas nécessairement ensuite car les marches ne sont plus monoatomiques.

Soulignons enfin que la nucléation des MDa n’est pas affectée par la nucléation sélective des MD§.
Vu l'intensité PL de Q_AI50_As4 par rapport a Ternaire_As4 (cf. figures IV.5), le taux de nucléation
des MDa n’est pas accru par les marches selon [110] : ce n’était pas évident car ce sont des défauts a
l'intersection entre les plans de glissement {111} des MDa et la surface, intersection selon [110]

illustrée figures IV.12. L’absence de nucléation sélective des MDa par ces marches était attendue.

Possibilité d’extension du mécanisme d’auto-amplification au tilt o
Une auto-amplification du tilt o suppose un « step-bunching » dans la direction [110] ou les

longueurs de diffusion sont 4 a 8 fois inférieures a celles selon [110] (cf. 11lLA.2) : il est dés lors fort

probable qu’une mobilité moyenne des adatomes lll suffisante selon [110] soit excessive selon [110].
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En d’autres termes, si la mobilité moyenne provoque 'auto-amplification du tilt B, elle demeure encore
insuffisante pour activer celle du tilt a. Et si la mobilité moyenne provoque I'auto-amplification du tilt o,
elle est devenue excessive pour activer celle du tilt B. Le tilt o amplifié est positif. En reprenant les
figures IV.12 pour la direction [110], on note qu’un tilt autour de [110] vers [110] revient a nucléer des
MDa dans les systémes 3 et 4 a composante de tilt by = (a/2) [001] (cf. tableau 1l.a) : le glissement et
I'élongation sous la surface de ces MDa « creusent » le pied de marche et renforcent le tilt o > 0.
Signalons toutefois une différence entre I'auto-amplification des tilts a et B : I'existence des motifs liés
a la diffusion préférentielle des adatomes Il selon [110], dont les flancs abrupts selon +(110) ont une
tendance « naturelle » a se « régénérer » — ce qui peut retarder la sélection des MDa (et favoriser leur

nucléation face aux MDp ?!...). Ceci est illustré figures IV.14 ci-dessous par un profil type selon [110].

254

onm /\ M/M

-254 RMS =6,70 nm

Oum 5 10 15 50
Figures 1V.14 : Coupes en surface ( 15x15um? ) de structure PL sur le buffer graduel Q_AI50_As4

Direction fléchée : [110] Echelles et conditions expérimentales : voir figures IV.6 et 9
Syntheése : cinétique des adatomes lll et processus de relaxation des buffers graduels

Résumons tout d’abord cette suite de l'interprétation des principaux résultats expérimentaux.
Nous avons constaté une double spécificité des rampes épitaxiées en MBE a T ~ 400°C, sous As, et
a faible ratio (Al:Ga)nma - le tilt est orienté selon [110] vers -[110] (i.e. tilt B < 0) avec un cross-hatch
« strié » selon [110], observations reproductibles mais contraires a la littérature. Nous avons proposé
un mécanisme coopératif et cumulatif d’auto-amplification du tilt B et du cross-hatch, contrélé par la
cinétique des adatomes lll en front de croissance : ceci explique les effets de la substitution Al <> Ga,
et entre AsH; craquée et As, (i.e. longueur de diffusion accrue via I'étape de dissociation As; — 2As;).
Cette diffusion réduite nous semble expliquer la plus faible intensité de PL sous AsH; craquée, via une
« épaisseur ternaire » en fin de rampe graduelle quaternaire « anticipée » par rapport a As,.

En pratique, les effets d’un tilt important sur les structures actives restent a démontrer [Kidd96].
Nos résultats sur rampes ternaires vont dans ce sens (i.e. tilt marqué sans effet en surface), pas ceux
sur Q_AI50_As4 : les stries peuvent affecter les hétérojonctions d’un m-TBH, le transport électronique

horizontal d’'un m-HEMT [Gozu01]... Réduire Tc ou augmenter la vitesse devrait suffire a les supprimer.

Finalement, nous avons cherché a synthétiser nos conclusions sur le réle de la cinétique des
adatomes Il sur le taux et le type de dislocations nucléées — vu nos résultats et ceux de la littérature.
Ceci est valable en premiére approximation (i.e. aux effets des parametres « dislocations » pres), sur
buffers Ill-As en paliers ou graduels épitaxiés en MBE — sans P, Sb, ni en CBE ou MOVPE/MOCVD.
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Mobilité TRES FAIBLE ( blocage cinétique : cas 2 adatomes lll fixes au tableau I1.b )
Voir : buffers InAlAs < 350°C [Masato91,Wang97,0uchi02] ou 400°C et ratio V/III élevé [Cordier03]
= Relaxation* © (niveau et équilibre), Densité de TD ® (forte), Tilt © (aléatoire en direction, sens

et amplitude) et Morphologie ® (dégradation générale, 7 rugosité RMS) (* gradient élevé)

Mobilité FAIBLE ( 1 adatome Il « fixe » + 1 adatome Il mobile )
Voir : buffers InAlAs 400°C sous AsH3 craquée ou As, [ NOTRE ETUDE ]
= Relaxation* © (niveau et équilibre), Densité de TD ® (forte), Tilt © (aléatoire en direction, sens

et amplitude) et Morphologie © (cross-hatch et rugosité RMS faibles) (* gradient élevé)

Mobilité FAIBLE ( au moins 2 adatomes Il mobiles — valable pour les cas suivants )
Voir : buffers InGaAlAs 350/400°C sous AsHs craquée [ NOTRE ETUDE ]

buffers In(Ga)AlAs 350/400°C [Lubyshev01] ou InGaAs 400°C sous As; ou As4 [Romanato99]
= Relaxation* © (niveau et équilibre), Densité de TD © (faible), Tilt © (aléatoire en direction,

sens et amplitude) et Morphologie © (7 cross-hatch et rugosité RMS) (* gradient élevé)

Mobilité INTERMEDIAIRE
Voir : buffers InGaAlAs 400°C sous As,: tilt p <0 [ NOTRE ETUDE ]

buffers InGaAs 350°C sous Ass sur substrat 2°0off <111>B : tilt B qui s’inverse [Goldman98]
Remarque : mobilité suffisante et non excessive selon [110] — « step-bunching » [110]
= Relaxation* © (niveau et équilibre), Densité de TD © (faible), Tilt © (direction et sens fixés par
auto-amplification d’'un tilt B < 0 autour de [110] vers -[110] — mais d’amplitude aléatoire) et

Morphologie ® (cross-hatch aliané selon [1101 en lien avec le tilt B) (* gradient intermédiaire)

Mobilité ELEVEE
Voir : buffers InGaAs 400°C en Atomic Layer MBE* : tilt o [Kidd96]
buffers InAlAs 470-550°C : tilt o > 0 [Olsen96]
buffers InGaAs 500°C : tilt o et « courbure » de couche® (substrat 16x13mm?) [Natali00b]
Remarqgue : mobilité excessive selon [110] — pas de « step-bunching » dans la direction [110]
mobilité suffisante et non excessive selon [110] — « step-bunching » [110]
= Relaxation et densité de TD © (a faible gradient car 7 risque de déséquilibre <110> et blocage

TD/MD), Tilt ® (auto-amplification : tilt « > 0 autour de [110] vers [110] d’amplitude aléatoire) et

HAUSSE de la MOBILITE MOYENNE des ADATOMES Il en FRONT de CROISSANCE

Morphologie ® (cross-hatch aligné selon [110] en lien avec le tilt a. + diffusion selon [110])

Mobilité TRES ELEVEE

Voir : buffers InGaAs 500°C [Molina94,Sacedon95,Kidd96,Valtuenad7]

Remarque : mobilité excessive selon [110] et [110] — pas de « step-bunching » <110>

= Relaxation et densité de TD © (a faible gradient car 7 risque de déséquilibre <110> et blocage

TD/MD), Tilt © (aléatoire en direction, sens et amplitude) et Morphologie ® (hausse possible du

cross-hatch, avec alignement selon [110] via la diffusion préférentielle selon [110] sur IlI-V cfc)

* Les flux d’éléments 11l et V sont alternés, ce qui accroit la mobilité des adatomes Il [Tadayon88,Bosacchi95].
°Le signe du tilt évolue sur le buffer épitaxié sur GaAs(001) : I'interprétation « dislocations » avancée n’explique

pas nos observations liées a la cinétique. A I'inverse, la nétre n’explique que partiellement ces résultats.
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1V.C.4 — Optimisation secondaire : effets de T et de Ila vitesse de croissance

Nous abordons dorénavant I'optimisation « plus pratique » des buffers graduels pour m-TBH.
Sur les buffers graduels InGaAlAs, nous pouvons diminuer T¢ et augmenter la vitesse (cf. IV.B.2),
évolutions a priori favorables en rugosité (cf. I.E) et en durée d’épitaxie. Nous en étudions les effets

sur nos rampes sous AsHj3 craquée, en n’utilisant que le bati phosphoré vu les résultats précédents.

Les effets de la hausse de vitesse sur le signal PL sont illustrés figures IV.15 (a gauche).
Les évolutions en vitesse et en ratio V/lll en « Croissance Courte » sont précisées au tableau IV.a.
Nous constatons que leurs effets dépendent du ratio (Al:Ga)nmaL: accroitre la vitesse diminue
Iintensité PL a ratio élevé (Q_AI90 > Q_AI90_CC), mais pas au ratio (50:50) (Q_AI50 ~ Q_AI50_CC).
Cette dégradation est toutefois secondaire par rapport a un effet d’'alliage : l'intensité du signal PL
demeure supérieure a celle des buffers InxAl;.xAs. En pratique, la rampe a ratio (50:50) méne au
signal PL le plus intense, indépendamment de la vitesse d’épitaxie : nous retenons cette rampe pour

I'étude de la baisse de T et pour présenter les autres résultats de caractérisations « matériaux ».
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Figure IV.15 ( gauche ) : Effet de la vitesse de croissance & T¢ ~ 400°C de buffers métamorphiques
graduels Iny(GayAl;.y)1.xAs sur le signal PL a Tp, = 300K aux ratios (Al:Ga)nmia. = (90:10) et (560:50)

Figure IV.15 ( droite ) : Effet de la vitesse de croissance a T¢ ~ 400°C et effet de T & vitesse

constante ( « Croissance Courte » ) sur le signal PL a Tp; = 300K pour un ratio (Al:Ga)niria = (50:50)

L'effet d’une baisse de T¢ au ratio (50 :50) en PL est illustré figures IV.15 ci-dessus a droite.
En diminuant T de ~400 a ~350°C, nous relevons une perte d’intensité du signal PL limitée a 20% : la
qualité des matériaux reste tout a fait acceptable. Nous notons en particulier pour Q_AI50_CC350 que
cette intensité reste supérieure au « domaine » des buffers (90:10) (i.e. 5-15 sous AsHj3) et — entre

buffers (50:50) — que les pics sont comparables en largeur a mi-hauteur FWHM (61 £ 1meV).
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Les effets de vitesse et de T; au ratio (50:50) en microscopies sont illustrés figures 1V.16
et IV.17 ci-dessous : il s’agit d’'une part de I'évolution en surface de structure PL pour 'ensemble des

buffers a ratio (Al:Ga)nmaL = (50:50) épitaxiés sous AsHj3, et d’autre part d’'un « résumé RMS ».

Figures IV.16 : Surface InP de structures PL sur buffer graduel Iny(GayAl;.y)1.xAs
a ratio (Al:Ga)niriaL = (50:50), épitaxiés sous AsHs a T¢ ~ 350°C ( droite ) ou T¢ ~ 400°C

( gauche / centre ), a vitesse croissante ( gauche ) ou constante et élevée ( centre / droite )

Direction fléchée : [110] Echelles et conditions expérimentales : voir figures IV.6 et 9
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Figures IV.17 : « Résumé rugosité RMS » sur buffers graduels Iny(GayAl;.y)1.xAs épitaxiés
a T¢ ~ 400°C et vitesse croissante sous As, ( zone gauche ) et sous AsH; craquée ( zone centrale )

puis évolutions sous AsHj; craquée : vitesse constante, T¢ ~ 350°C et flux d’As accru ( zone droite )
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La microscopie optique révéle un cross-hatch plus marqué lorsque I'on augmente la vitesse
de croissance, mais dont 'amplitude est trés efficacement réduite lorsque I'on diminue T : la surface

a grande échelle (1-10um) de Q_AI50_CC350 est ainsi comparable a celle d’un buffer InxAl,.xAs.

La microscopie AFM confirme ces évolutions, notamment en rugosité RMS : a T¢ ~ 400°C et
vitesse accrue, la taille des motifs atteint ~2,5x8,0um? et la rugosité RMS augmente de ~9 a ~10nm.

Réduire T¢ a ~350°C adoucit cette morphologie : la rugosité RMS ~6nm est au « niveau ternaire ».

Les effets de vitesse et T¢ au ratio (50:50) en DDX sont illustrés figures V.18 ci-dessous.
En se référant a Q_AI50 (cf. figures IV.7), la hausse de vitesse (Q_AI50_CC a gauche) ou la baisse de
Tc (Q_AI50_CC350 a droite) ont un effet négligeable par rapport a ceux d’alliage. La position du « pic
moyen » est relativement précise vu le processus de relaxation apparemment équilibré selon <110>,
et soutient I'idée d’un intervalle de relaxation acceptable grace a la rampe de contrainte retenue. Le tilt

aléatoire est cohérent avec une faible mobilité moyenne des adatomes Ill — vu T¢ et la source d’As.

100000 : : : : : 100000 5 : :
—o— [110] —o— 14
—o—-[110] @ —o—-[110] ¢ @
tilt p ~ (- 300) =) tilt p ~ (+ 450) ;
100004 —— [110] Y 5 0 2 10000 —e— [110] E
-[110] O O -[110]
tilt o > (-1450) s © tilt o ~ (-1100)
L o
10004 4 < 8 10004 4
I —
(e} <|
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Figures IV.18 : Spectres type de DDX : intensité en coups/s en fonction de I'angle o (°) ( tilt en arcsec )
Scans o /20 en réflexion (004) au ratio (60:50) en « Croissance Courte » a T¢ ~400°C ( gauche )

eta Tc ~ 350°C ( droite ) — Indications supplémentaires ( positions, valeur cerclée ) : voir figure IV.7

Par rapport a la littérature, nos observations en microscopies avec la baisse de T¢ de ~400 a ~350°C
correspondent a la tendance générale (cf. I.E.1). L’évolution avec la vitesse est en revanche opposée
aux résultats de la seule publication sur ce sujet, sur couches simples Ing;0GagsoAs/GaAs (90nm)
épitaxiées en MBE a T¢ ~ 400°C a 0,2, 0,8 et 1,5um/h [Alvarez98]. Notons toutefois que la vitesse et la
composition constantes tranchent avec nos conditions. Signalons également que Haupt et al. ont
épitaxié des buffers graduels InGaAlAs proches de nos rampes a ratio (50:50), a T¢c ~ 350°C et a la

vitesse unique mais élevée en MBE de ~2um/h — sans relever de dégradation particuliére [Haupt97].

En résume, le ratio (Al:Ga)nma = (50:50) semble le plus favorable et le buffer Q_AI50_CC350
épitaxié a vitesse constante et élevée, a To ~ 350°C et sous AsHs le meilleur choix : il associe une
surface a grande échelle comparables a celle des buffers InyAl,;.xAs en cross-hatch et rugosité RMS,
avec la qualité du matériau de base des buffers Iny(GayAl;.y)1.xAs (i.e. gain ~16 vs InyAl;.xAs en PL)
et un processus de relaxation apparemment équilibré, a durée d’épitaxie réduite de 25% (~30 min).
Seule la morphologie différe : la surface des motifs augmente d’un facteur ~1,5 par rapport a Ternaire.
Notons la reproductibilité de l'intensité en PL (i.e. 15-20 sous AsHj3 sur 6 autres structures PL : étude

sur le décrochement...) et du cross-hatch, réitéré sur 11 échantillons dont 5 diodes métamorphiques.

186



Chapitre IV — Optimisation en EJM de buffers métamorphiques GaAs — InP pour TBH InP/Ing 53Gag.47As

IV.C.5 — Optimisation secondaire : effet du ratio V/IIl lors de I’épitaxie du buffer

Le dernier constat réalisé lors de nos travaux concerne le flux d’As qui doit étre précisément
optimisé. Nous avons en effet observé une possible dégradation des matériaux du composant
métamorphique en fonction du ratio V/III utilisé, non pas lors de I'épitaxie des couches actives, mais
lors de celle de la rampe graduelle située au-dessous. Cette dégradation ne se manifeste clairement
qu’en PL a basse température (i.e. Tp, = 10K), via un signal adjacent a celui d’Ing s3Gay 47AS.

Nous illustrons ceci sur des buffers graduels distincts : InAlAs et InGaAlAs a ratio (50:50).
Nous déterminons en PL a température variable (i.e. Tp, de 10 a 200K) la nature de ce second pic : il
signale une décomposition d’alliage dans la base Iny 53Gag 47AS de la structure PL. Nous discutons des
implications de ce phénomene, pour les composants métamorphiques et I'optimisation de I'épitaxie

d’un buffer graduel, avant d’en cerner la cause — sans toutefois d’interprétation a I'heure actuelle.

Observation d’InGaAs « 2 pics » en photoluminescence a Tp; = 10K

Les buffers InyAl, xAs considérés sont le buffer «initial » Ternaire_As4, son équivalent
épitaxié sous AsHj; craquée Ternaire et de son évolution sous flux d’AsH; accru Ternaire_As+.

Du tableau IV.a, rappelons que la hausse de vitesse sur la rampe Ternaire (i.e. facteur ~ 2)
s’accompagne de celle du ratio V/Ill : 1,25 — 0,8 — 0,95 — sur GaAs, au décrochement et au final.
Son spectre de PL a Tp = 10K (cf. figures 1V.19 ci-aprés a gauche) présente un épaulement associé a
un second pic PL & basse énergie et désormais appelé « picBE ». Nous avons observé ce picBE sur
tous les buffers InAlAs épitaxiés sous AsH; craquée — picBE renforcé lors des essais, antérieurs au
passage a InGaAlAs, d’amélioration au départ du buffer (~AlAs) par hausse de T initiale (cf. IV.B.2).

Cette hausse de T¢ étant a ratio V/III inchangé, un manque d’As au départ sur GaAs a été
suspecté, ce qui a motivé I'épitaxie de Ternaire_As+ a ratio V/III : 1,95 — 0,8 — 0,95. Son spectre
infirme cette hypothése et plaide a contrario pour une modération du ratio V/III [Lubyshev01,Cordier03].

Notons que le buffer Ternaire_As4 présente un pic unique a décroissance lente aux basses
énergies, résultat que nous ne sommes pas parvenus a atteindre sous AsHj; craquée. Signalons

toutefois que nous avons délaissé cet objectif dés les premiers résultats sur buffers quaternaires.

Les buffers Iny(GayAl,.y)1.xAs présentent en effet rarement ce picBE : ils sont d’autant moins
sensibles au ratio V/III que le ratio (Al:Ga)nTiaL st faible. Ce pic apparait toutefois a fort ratio V/II,
cas illustré figures 1V.19 a droite. Le but n’était pas ici de corriger, mais de parfaire Q_AI50_CC350.
Son RHEED est en effet diffus et spotty lors du décrochement, dégradation « classique » (cf. IV.B.3)
que nous avons cherchée a corriger en épitaxiant Q_AI50_CC350_As+ sur lequel le ratio V/II
augmente sur la rampe : les évolutions sont 1,05 — 1,15 — 1,40 et non 1,05 — 0,8 — 0,95 sur GaAs,
au décrochement et au final. L’'amélioration du RHEED est effective : il est plus net et moins spotty,
mais avec une tendance 1x3 de surface treés « riche As » (cf. lll.LA.3). Le picBE est visible en PL a 10K.

Le picBE apparait aussi en PL a 10K si le ratio V/lll est temporairement insuffisant au cours
de la rampe, et ce malgré un RHEED « récupéré » (i.e. redevenu « standard » — cf. IV.B.3) par un flux

accru d’AsH; ou As, et en I'absence de dégradation perceptible en PL a 300K, microscopies ou DDX.
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Figures IV.19 : Effet du ratio V/II sur le signal PL & T, = 10K pour des buffers graduels® épitaxiés
sous AsHj craquée ou As,— en InyAl; xAs ( gauche ) et en Iny(GayAl;.y)1.xAs (60:50) ( droite )

Notons que, comme a Tp_ = 300K (cf. figures IV.5), les positions des pics ou leurs évolutions
ne caractérisent pas la relaxation. Une simulation avec le logiciel « Puits Quantiques », qui intégre
I'effet de la contrainte et permet la sélection d'un substrat virtuel (cf. tableau IV.c ci-dessous et IV.B.2),
montre qu'il est faux d’estimer ainsi la contrainte résiduelle. Un écart couche/référence InP de 10meV
correspond a Aa/a ~ 0,3% entre Ing531Gag 460AS €t un buffer insuffisamment relaxé (~ Ing4s7Gag 513AS),

mais aussi a une faible dérive sur une ou des cellules d’éléments Ill : Ing 516Gag 4g4AS sur substrat InP.

Tableau IV.c : Variation du gap par effet de contrainte résiduelle ou de dérive en composition

Logiciel « Puits Quantiques » — T = 10K Gap (eV) Aala (%)
Ino 531Gap 469ASs (accordé InP) sur substrat virtuel Ing 4s7Gag 513As 0819 ~ 0,30
Ino.s16Gaop.4s4As (i.e. dérive de flux de cellules Ill) sur substrat InP ’ ~(-0,11)

Détermination de la nature du pic basse énergie par PL a Tp, variable ( 10 — 200K )

Les conditions d’observation du picBE étant précisées, déterminons sa nature. Nous avons
réalisé pour cela des mesures de PL a température variable sur un doublon de Ternaire. Les spectres
obtenus sont rassemblés figures 1V.20 ci-aprés. La partie gauche correspond a 10 < Tp. < 77K dans
des conditions de mesure « 10K » (i.e. entrée du monochromateur = 1mm), celle de droite correspond

a 77 <Tp. £ 200K en conditions « 300K » pour recueillir une intensité PL exploitable (i.e. entrée 2mm).

®Le spectre de référence sur InP (3500ua — 14meV a 0,809eV) sont ajoutés, avec précision du facteur de

recadrage. La résolution expérimentale est de ~2,5meV a 0,809eV (mesures a 10K — cf. I11.B.2).
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Figures IV.21 : Schématisation de la structure de bandes dans In, s3Gag 47As décomposé

Les évolutions des spectres en fonction de Tp. ménent a une conclusion importante : le picBE signe

une décomposition de lalliage Ings3Gap47As dans la structure PL. Ces évolutions résultent, par

définition de la structure PL, d’effet d’alliage massif et non d’effet aux interfaces InP/Ings53Gag47AS.

Elles s’interprétent trés bien en considérant I'alliage a fluctuations de gap schématisé figures 1V.21

[Schubert86], les zones de réduction locale de gap correspondant a un alliage Iny.Gaq.x.As enrichien In :

e A trés basse Tp. (10K), les paires électron-trou sont localisées et se recombinent la ou elles ont

été photogénérées, i.e. aléatoirement vis-a-vis des zones de composition, I'énergie E d’excitation

étant trés supérieure aux valeurs de gap considérées (laser Ar : A = 488nm < E ~ 2,5eV).

e Lorsque Tp. augmente (10 < Tp. < 77K), I'énergie thermique permet aux porteurs situés dans les

puits de potentiel les moins profonds de s’en extraire (©), puis de se déplacer dans le matériau

jusqu’a recombinaison. Elle demeure encore insuffisante pour d’autres situés dans des puits plus

profonds, puits qui les conservent ou peuvent capter les porteurs ci-dessus, plus mobiles (@).

Cette redistribution de population décale le picBE vers de plus basses énergies sur les spectres
quand Tp, croit, avec réduction de sa largeur a mi-hauteur de 10 a 40K (~44 a ~18meV).
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e Enfin,a Tp. > 77K, les zones riches indium sont dépeuplées avec ensuite une faible probabilité de
relocaliser des porteurs devenus trop mobiles avant de voir, a Tp. > 100K, leur effet de réduction

du gap intégré a I'élargissement des bandes par agitation thermique (i.e. évolution du « picHE »).

La décomposition de I'lngs3Gag 47As de la structure PL est possible : elle est épitaxiée a ~ 500°C et
non ~350/400°C, T¢ pour le buffer qui la rendrait peu probable. Ceci est en accord avec le modéle de
Priester et Grenet valable en conditions d’épitaxie standard en T et vitesse, i.e. assurant une mobilité
des adatomes lll élevée : une démixtion d’alliage ternaire épitaxié sur une surface rugueuse d’échelle
~5-20nm résulte de la ségrégation vers les zones hautes du relief des atomes de l'alliage binaire le
plus contraint [Priester00]. En d’autres termes, une telle rugosité en front de croissance favorise un

enrichissement local en InAs de I'lng 53Gag 47As tel que nous I'observons, a hauteur de 55-60% d’In.

Conséquences pratiques de cette observation en photoluminescence a Tp; = 10K

Sur un m-TBH InP/Ing 53Gag 47AS, le fort dopage p de base rend la décomposition insignifiante.
Elle est de plus improbable si la base est épitaxiée a T¢ ~ 450°C voire moins en cas de fort dopage au
béryllium (cf. V.A). La situation différe si la qualité d’'Ing53Gag 47As est privilégiée, par exemple pour le
collecteur d’'un s-TBH InP/Ing 53Gag 47As, a T¢ ~ 500°C et sans dopage intentionnel : les fluctuations du
gap peuvent générer des pseudo-champs électriques locaux et perturber le transport électronique.

Cette situation est celle du canal Ing53Gag 47As de m-HEMT — a épaisseur et au transport pres.
Lubyshev et al. notent ainsi la hausse de rugosité (+35%) et la baisse de mobilité électronique (5%)
en passant d’un ratio « faible » a « élevé » pour épitaxier un buffer graduel In(Ga)AIAs [Lubyshev01], de
méme que Cordier et al. sur buffer graduel InAlAs (+50% et -25%) en doublant le ratio V/III [Cordier03].

Bien qu’il soit impossible de dissocier les effets de rugosité et de décomposition sur I'altération
du fonctionnement de m-TBH, de m-HEMT, de m-photodiode PIN... la conclusion demeure identique :
le ratio V/III doit étre modéré pour épitaxier le buffer graduel, ce qui revient a définir — par principe de

la MBE — un intervalle sur sa valeur, d’autant plus large que la substitution Al <> Ga est marquée.

L’'optimisation de ce paramétre nécessite alors I'étude du picBE en PL a 10K : d’aprés nos
observations, c’est en effet une sonde apparemment adaptée, directement corrélée et trés sensible
aux modifications du ratio V/IIl. Ce n’est pas le cas du RHEED (i.e. « récupéré » mais picBE), ni de la
PL a 300K (i.e. Q_AI50_CC350_As+ (picBE) et Q_AI90_CC (sans picBE) ont la méme intensité ~10),
ni de la DDX (i.e. Ternaire et Q_AI50_As4 présentent une relaxation perfectible avec et sans picBE).
La seule autre évolution tangible est la hausse de rugosité sur Q_AI50_CC350_As+ a fort ratio V/III,
non observée sur Ternaire_As4... (cf. « résumé rugosité RMS » figures 1V.17). De ces résultats, nous
sommes amenés a conclure — sans pouvoir préciser de mécanisme a I'heure actuelle — que ce ne
sont ni les TD ni la relaxation, mais une dégradation du front de croissance lors de la rampe (d’échelle

supérieure a celle du RHEED) qui entraine la décomposition de I'lng 53Gag 47As, méme apres ~2um...

En résumé, le ratio V/III utilisé pour épitaxier le buffer graduel doit étre faible pour éviter une
décomposition d’alliage dans le composant métamorphique signalée par un second pic en PL a 10K,

sonde efficace pour optimiser ce parametre traduisant un effet plus fin de cinétique des adatomes IlI.
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IV.C.6 — Conclusion sur les buffers métamorphiques GaAs — InP graduels

Avant de dresser le bilan des enseignements et des progrés apportés par notre étude sur
I'épitaxie de buffers métamorphiques graduels, nous proposons deux voies d’approfondissement — la

premiere revét un aspect plutét « pratique », la seconde un aspect plus « fondamental ».

La modification du décrochement en fin de rampe graduelle constitue une premiére voie
d’étude supplémentaire que nous avons commencée a investiguer. D’aprés l'interprétation du 1V.C.2,
il n’est en effet pas évident que le couple gradient-décrochement — défini sur buffers InyAl, xAs — reste
adapté pour Inx(GayAlsy)1xAs car la génération des MD est modifiée par le passage au quaternaire.

En nous basant sur Q_AI50_CC350 dont la valeur de décrochement est « standard » a 7%,
nous avons épitaxié Q_AI50_CC350_3%. L’évolution est sommaire : la rampe (i.e. le gradient) est
identique jusqu’au « passage par I'accord de maille InP » (# figure 1V.3), et seule la sous-rampe R4b
est modifiée avec un décrochement en Ing s5Alg.45As. Pour Q_AI50_CC350_11%, il est en Ingg3Alg 37AS
avec — vu la hausse de vitesse liée a celle du flux d’In — une hausse de ~10% du flux d’AsH; sur R4b.

Les observations en DDX (spectres (004)) et en PL a 10K sont rassemblées figures 1V.22 ci-dessous.
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Figures IV.22 : Effet du décrochement en DDX ( scans o / 20 en réflexion (004) ) et PL a T, = 10K

( informations sur les indications ajoutées en DDX et PL : voir respectivement figures IV.7 et IV.19 )

Sur les spectres DDX (004), le décalage du pic moyen vers les grands angles est cohérent
avec I'évolution du décrochement — structure PL en compression a 3%, en tension a 11% — bien que
nous restions proches du domaine de tolérance sur les rampes graduelles. Les spectres PL a 300K et
10K sont identiques a 3 et 7%, pas a 11% : l'intensité du signal PL a 300K augmente par rapport a
Q_AI50_CC350, de ~16 a ~180 (facteur ~11). La hausse n’est pas liée a une modification d’efficacité
de PL — explication non valable en tension [Bastard88] — et la décomposition d’'Ing 53Gag 47As réapparait.
A premiére vue, le décrochement de 7% est devenu insuffisant pour une rampe en InGaAlAs, mais est

sans doute excessif a 11%, fait constaté par d’autres auteurs (i.e. InP en tension) [Lubyshev01].
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L’étude de la surface « dans la rampe » par interruption de I’épitaxie de buffers graduels
est une seconde voie d’approfondissement : il s'agit d’épitaxier la méme rampe graduelle en stoppant
sa croissance a différentes épaisseurs, pour en étudier la surface a des stades successifs de la

relaxation et pour différents alliages. Il serait alors souhaitable de mener des études simultanées :

e en RHEED sur la surface en fin de croissance — d’ou des diagrammes plus fins que ceux que
nous sommes contraints de prendre « a la volée », i.e. sans interrompre I'épitaxie (cf. IV.B.3),

e en STM sur cette surface — d’ou une caractérisation a une échelle 10-100nm supérieure a celle du
RHEED et permettant d’imager les évolutions du front de croissance (cf. IV.C.2 a IV.C.5),

e en AFM et microscopie optique sur cette surface — d’ou une caractérisation a une échelle 1-10pm
encore supérieure et permettant d’'imager les évolutions du cross-hatch (cf. Il.E),

e en xTEM sous cette surface — pour imager dans I'épaisseur libre de MD la possible décomposition

de I'alliage du buffer, i.e. sur une suite de gammes complémentaires de composition (cf. IV.C.2).

A cela peuvent s’ajouter des spectres de DDX en cas d’auto-alignement du tilt ou — mieux — de TDX.
Cette étude fondamentale vérifierait ou infirmerait par des observations directes les interprétations que
nous avons « indirectement » proposées via nos résultats expérimentaux. Nous sélectionnerions via
ceux-Ci : Ternaire et Ternaire_As4 (InAlAs et AsHs/As,), Q_AI90_CC (faible substitution Al « Ga),
Q_AI50_CC350_As+ (picBE). Nous avons interrompu I'épitaxie de Q_AI90_CC a mi-rampe (cf. figures
IV.23 ci-dessous), a titre d’exemple : si une telle étude sort du cadre de notre optimisation « pratique »

de buffers métamorphiques pour m-TBH, elle semble en étre un approfondissement naturel.

\ Microscopie Optique
AFM ( Mode Tapping )
Buffer : Q_AI90_CC

o ——p
InP (300nm) é
Ino s3Gao 7As (100nm) | S
I InP (300nm) ;
Observations & mi-rampe INo.52Al0 487 (300nm) T Observations sur structure PL
Ino.50Alo.41As (1,3um)
)
Step|Inverse °8
<
< | @ 'M0:35G20.05Al0.60AS |IB
( épaisseur : 630nm )
Rampe Graduelle
INo.10Ga0.00Al0.81AS
/ ) Substrat GaAs(001)
J

Figures IV.23 : Surface du buffer Q_AI90_CC a mi-rampe ( gauche ) et en fin de structure PL ( droite )

Direction fléchée : [110] Echelles et conditions expérimentales : voir figures IV.6 et 9
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Résumé sur I’'étude de buffers métamorphiques GaAs — InP graduels pour m-TBH

Nous nous sommes basés sur une rampe graduelle en InyAl, xAs épitaxiée sous As,, résultat des
études antérieures menées a 'lEMN pour des m-HEMT. Cette rampe de contrainte optimisée
permettant une relaxation quasi-totale et équilibrée selon <110>, il était exclu d’en modifier la
composition initiale, le gradient ou le décrochement — paramétres contrdlant I'introduction de
contrainte et relevant d’'une approche « dislocations ». Ceci nous a par contre permis de modifier
d’autres paramétres dans une approche « croissance », le principal étant l'alliage du buffer, en
passant d’InyAl;xAs a Inx(GayAli.y)1xAs a différents ratios (Al:Ga) initiaux. Les autres paramétres
sont : la source d’As (AsHj; craquée ou As,), la vitesse d’épitaxie, T¢ (350-400°C) et le ratio V/III.

Nos travaux ont été avant tout orientés par 'amélioration (effective) des performances des m-TBH
réalisés en collaboration avec Singapour. La caractérisation systématique des hétérostructures
épitaxiées sur buffers graduels en microscopie optique, AFM, DDX et PL (10/300K) a toutefois
mené a une somme de données expérimentales. Ces données permettent d’étudier le processus
de relaxation via ses conséquences sur la structure active et donc, a la condition d’en considérer
simultanément un grand nombre’, de préciser le réle de la cinétique des adatomes lll en front de
croissance sur la relaxation des rampes graduelles. Ce rble avait déja été invoqué dans quelques

(rares) études [Chyi96,Lubyshev01,Cordier03] que nos travaux confirment et complétent largement.

La modification du matériau du buffer graduel, en remplagant I'lnAlAs par I'lnGaAlAs, montre que

la cinétique des adatomes Il en front de croissance influence le nombre de dislocations générées.

A Tc ~ 400°C, la différence de mobilité entre Al et In méne a une rugosité et une modulation de
composition a courte échelle (10-100nm), développement obéré par I'adjonction de Ga — adatome
aux propriétés intermédiaires entre celles d’Al et In — et ce dés une faible substitution Al <> Ga.
Cette rugosité entrailne une accumulation de contrainte a courte échelle favorisant la nucléation
de demi-boucles TD/MD/TD en surface. La cinétique modifie ainsi la génération et I'élongation des
MD (i.e. évacuation/blocage de TD, (dés)équilibre selon <110>), et la surface modifie la relaxation.
La modification de la source d’As — en passant d’AsH; craquée (As,) a As, — méne a un niveau de

mobilité supérieur, ou la cinétique des adatomes lll influence le type de dislocations générées par

nucléation sélective en front de croissance. Elle se traduit par un tilt § < 0 et un cross-hatch aligné
selon [110], faits reproductibles qui s’accentuent avec la mobilité des adatomes lll. lls s’interprétent
via un mécanisme d’auto-amplification du tilt B et du cross-hatch que contréle la cinétique.
L’influence (surface — dislocations) se double d’une rétroaction (dislocations — surface) simple
(cross-hatch) ou plus évoluée (alignement progressif du cross-hatch sur I'épaisseur de la rampe).

Signalons enfin que nos observations en fonction du ratio V/III, si elles évoquent une modification

de la cinétique des adatomes Ill, semblent mettre en jeu un processus dissocié des dislocations.

Il suffit pour s’en convaincre de ne considérer que les buffers épitaxiés sous AsHj; craquée : 'amélioration en PL

a 300K (figures IV.5) est alors attribuable a celle de la relaxation en DDX (figures 1V.7), conclusion gu’infirme

I'ajout des données sur buffers équivalents épitaxiés sous As4 car 'amélioration équivalente en PL s’accompagne

d’'une dégradation en DDX. Il reste alors a expliquer les différences entre buffers épitaxiés sous AsHs et Asa...
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e En pratique, entre le buffer « initial » Ternaire_As4 et Q_AI50_CC350, nous avons amélioré la
qualité des matériaux de structure active : moindre densité de TD (intensité PL multipliée par 16 a
300K sans décomposition d’alliage) a relaxation (niveau et équilibre <110>) et rugosité préservées
(cross-hatch et rugosité RMS). Seuls les effets sur les m-TBH, pour le moment inconnus, des
motifs plus marqués vus en AFM posent question. Notons que ces améliorations s’accompagnent

d’une réduction de 25% de la durée d’épitaxie (gain de ~30 minutes) et sont reproductibles.

e Surun plan général, nous avons proposé en 1V.C.3 d’étendre nos conclusions sur la cinétique des
adatomes Il (en front de croissance d'un buffer graduel lll-As épitaxié en MBE) a un intervalle de
mobilité moyenne plus large que celui ici exploré, dans la mesure ou elles sont cohérentes avec
nombre de résultats de la littérature, aux effets des parameétres « dislocations » prés (gradient...).

o Enfin, il est clair qu’il convient d’aborder I'épitaxie de buffers graduels selon une double approche.
En approche « dislocations », l'introduction de contrainte contrble la nucléation des dislocations et
leurs interactions pour obtenir une relaxation totale et équilibrée selon <110>. Il ne faut toutefois
pas négliger que ceci se déroule lors de I'épitaxie d'un alliage, durant laquelle des phénomeénes
de front de croissance peuvent modifier le principal lieu d’accumulation de contrainte : la surface.
En approche « croissance », il ne faut pas oublier que le front de croissance est sous contrainte,
ni que des dislocations existent sous la surface et I'influencent (i.e. cross-hatch, tilt et marches...),
tandis que nombre de paramétres évoluent sur la durée d’'une rampe : matériau, ratio V/III, Tc...

e Retenons la notion d’interaction illustrée figure 1V.24 ci-dessous de deux processus dynamiques,
marqués par I'anisotropie des IlI-V cfc : la cinétique des adatomes Il avec diffusion préférentielle

selon [110] et celle des dislocations avec élongation préférentielle des MDa. selon [110].
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Figures V.24 : Paramétres, mécanismes intermédiaires et résultats pour une rampe graduelle
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IV.D — Les buffers métamorphiques GaAs — InP uniformes :

Nous traitons dorénavant de I'épitaxie de buffers GaAs — InP uniformes dont le principe de
relaxation, présenté au chapitre Il, est plus simple a mettre en pratique que celui des buffers graduels.
Il n’est en particulier pas question ici de rampe de composition. Nous traitons donc en une seule partie
de tous les éléments se rapportant a leur croissance en MBE, puis nous présentons nos résultats
« matériaux » avant de conclure en nous situant par rapport aux résultats publiés dans la littérature.

IV.D.1 - Croissance de buffers métamorphiques uniformes

Une étude bibliographique montre que des buffers uniformes GaAs — InP ont été employés
dés 1986 sous des composants électroniques et optoélectroniques a base d’Ing 53Gag 47As sur GaAs :
jonctions pn [Dentai86], premier OEIC opérant a 1,55um sur GaAs [Razeghi86], photodiodes [Dentai87],...
Ces hétérostructures sont épitaxiées en MOCVD/MOVPE, technique employée pour la majorité des
études sur buffers uniformes car favorable a I'obtention rapide de buffers épais (de 10um... ! [Dentai87])

grace a une vitesse de croissance proche des 2um/h, double de celle typique en MBE (cf. IIl.A.1).

La MBE n’est cependant pas délaissée. Elle est logiquement utilisée pour les comparaisons

buffers « graduels vs uniformes » [Harmand89a,Hausler95,Kim02a,Lefebvre03,Lubyshev03,Fastenau04].

L’étude pionniére de Harmand et al. — ou sont mentionnées a notre connaissance les
premiéres rampes graduelles — montre qu’'un m-HEMT a canal Ings3Gag47As épitaxié sur GaAs via
une rampe en InxGa,.xAs présente une mobilité électronique a 300K supérieure de 50% au m-HEMT
épitaxié sur un buffer uniforme Ing 53Gag 47As équivalent en épaisseur et T¢ [Harmand89a]. Hausler et al.
confirment cette observation sur m-HEMT a buffers graduels et uniformes en InyGa;.xAs [Haisler95].
Récemment, Fastenau et al. ont comparé des m-HEMT a buffer graduel InyAl;.xAs et uniforme InP :
sur le buffer graduel, les mobilités électroniques a 300 et 77K sont identiques a celles de la référence

sur substrat InP, mais chutent de respectivement ~10 et ~32% sur le buffer uniforme [Fastenau04].

La MBE apparait surtout en bonne place pour I'épitaxie de m-TBH sur buffer uniforme, avec
trois réalisations sur les quatre dont nous ayons connaissance (cf. IV.A.1). C'est le cas des m-TBH
« InP sur GaAs » a I'état de I'art fréquentiel de I'équipe du Pr. M. Rodwell (UCSB, 2002/2004) et
auparavant des m-TBH « InAs sur GaAs » du « 6,1A Group » du Pr. H. Kroemer (UCSB) [Pekarik92],
ainsi que pour les m-TBH « InP sur GaAs » dédiés a la tenue en puissance de IQE/UCSB [Fastenau04].
Seuls les premiers m-TBH sur buffer uniforme « InP sur GaAs » ont été réalisés en MOCVD, avec

comparaison a une référence sur InP et a leur équivalent « InP sur Si » (NTT, 1991) [Makimoto91].

Nous avons pour notre part fait quelques essais d’épitaxie de buffers GaAs — InP uniformes
parallelement a notre étude sur les rampes graduelles. Contrairement a celles-ci, nous ne bénéficiions
cette fois d’aucune expérience antérieure sur les paramétres de croissance a optimiser qui sont :

I'épaisseur du buffer, son matériau, ainsi que la température de croissance T et ses évolutions.
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Pour I'épaisseur nous avons conservé celle des buffers graduels, soit 1600nm en incluant le
plateau Ing 52Alg 48As d’isolation électrique (300nm) : nous pouvons ainsi comparer les deux approches

tout en étant dans l'intervalle 1,5-2um de compromis efficacité-coit des buffers uniformes (cf. II.F.2).

Pour les matériaux, nous avons retenu Ing 5pAlg4sAs et InP. L'Ing 50Alp48As améliore l'isolation
électrique mais présente les inconvénients soulignés sur les buffers graduels : présence d’Al, possible
décomposition d’alliage,... Ce n’est bien sir pas le cas du binaire InP — matériau dont on attend plutét
a priori un effet de « lissage » de la surface — ainsi, a I'inverse, qu’'une moindre isolation électrique :
I'InP présente une conductivité de type n, a hauteur d’'un dopage résiduel ~10"® cm™ dans nétre bati.

Notons I'absence de buffers uniformes Inq.xo.yoGaxoAlyoAs. A cela deux raisons. Nos premiers
résultats sur buffers uniformes nous ont suggéré une décomposition du matériau ternaire Ing 55Al 4gAs,
ce qui écartait le quaternaire en dépit des premiéres améliorations constatées sur rampes graduelles.
L’autre raison concerne I'’évacuation thermique sous les m-TBH, probléme déja évoqué pour les TBH
sur substrat InP (cf. [.C.1). Des études montrent qu’un buffer uniforme InP est de ce point de vue plus
performant que les rampes graduelles en alliage llI-As, 11I-Sb [Kim02a,Liu03] ou en InyAl,xP [Kim03a].
Seuls les buffers InyGa;.xP de nos collaborateurs de NTU semblent une alternative valable [Yang04].

Des données numériques correspondant a ce probléme sont rassemblées au tableau IV.d ci-dessous.

Tableau 1V.d : Données caractérisant le comportement thermique de différents buffers GaAs — InP

( données de [Liu03] par Scanning Thermal Microscopy — SThM )

Conductivité Thermique Résistance Thermique
des matériaux (W.m™" . K™") du buffer (°C. W™)

Buffer Graduel InyAl;.xAs 10,5 <10 1200
Buffer Graduel Iny(GayAl;_y),.xAS * <10 12580
Buffer Uniforme InP 16,1 81 275
Buffer en Super-réseau AlIGaAsSh 8,4 - -
Référence : GaAs massif 44 - -
Référence : InP massif 68 - -

UCSB [Kim02a] Fondeur IQE [Liu03]

*Ing.53Gag 47AS et Ing 50Alp 46As @ 300K : ~5 et ~10 wW.m' K’ [Harrison03,Dahlstrdm04,Harrison04,Houtsma04]

Note : pour comparaison, la conductivité thermique du cuivre est de ~400 W.m 7K a 300K.

Il nous reste enfin a aborder la question de la température d’épitaxie des buffers uniformes.
En effet, ceux-ci se différencient des buffers graduels par le fait que nous ne sommes plus obligés de
réduire T¢ pour concilier une relaxation équilibrée selon <110> et un gradient économiquement viable.
L’introduction de la contrainte dans les buffers uniformes a l'unique interface buffer/GaAs y localise
une trés grande densité de demi-boucles TD/MD/TD, d’ou une forte probabilité de blocage TD/MD qui
rend négligeables les différences de comportement entre les MD a et § orthogonales.

Un autre aspect doit cependant étre pris en compte pour fixer T¢ dans les buffers uniformes :
la densité et |a taille des Tlots a cette interface buffer/GaAs. Du Il.F.1, nous retenons que la relaxation
résulte ici de I'évolution 2D — 3D — 2D de la surface : la contrainte liée au Aa/a ~ 3,8% promeut une
croissance en flots dont la surface est relaxée (cf. [Androussi94] et II.F.1) et qui coalescent en un film

continu, avec génération de dislocations aux zones de coalescence d’ilots [Androussi95,Cullis95].
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Pour cette « couche de nucléation », nous avons donc intérét a réduire la mobilité des
adatomes Il en diminuant T, pour favoriser la croissance d’ilots de petite taille, en grande densité et
uniformément répartis sur la surface GaAs, puis la coalescence d’un film continu formant une surface
plutoét plane [WChen89 Kitabayashi95,Seifert96,Takano96]. A I'inverse, I'épitaxie a T¢ élevée (i.e. standard)
développera des Tlots de surface et de hauteur plus importantes, ce qui oriente le déplacement des
adatomes, perturbe la coalescence et méne a un front de croissance plus rugueux [Tillmann95].

Cependant, une fois le film continu formé a basse T¢ et les TD générées, il est préférable de
privilégier une température standard de ~500°C [Lee87]. Le but est de favoriser le déblocage des TD
par activation thermique [Freund90] et d’accroitre leur probabilité d’interactions — fusion (2 TD — 1 TD)

ou annihilation (2 TD — 0 TD) [Speck96,Romanov99] — pour réduire au final leur densité en surface.

Cette démarche basée sur deux valeurs de T¢ est connue sous le nom de « 2-step growth ».
Elle est utilisée depuis plus de vingt ans pour la croissance de « GaAs sur Si » [Fang90,Georgakilas92] ou
celle d'« InP sur GaAs ». Dans ce dernier cas et a notre connaissance, toutes les études existantes au
moment d’entreprendre la notre étaient basées sur la MOCVD/MOVPE [MOCVD] — a deux exceptions
pres : celle de Riesz et al. ou des buffers uniformes InP de 2-3um épitaxiés par GSMBE a T ~ 500°C
comportent parfois une couche de nucléation de 17nm a T ~ 400-450°C [Riesz91,Morelhd095], et celle
de Ratanathammaphan et al. ou le but principal est I'obtention d’un flux de P, par sublimation de GaP
depuis une source d’effusion solide modifiée, mais d’ou nous retenons la possibilité d’épitaxier des

couches lisses de ~1um d’InP sur GaAs a T¢ ~ 300°C en réduisant le flux d’éléments V [Ratana.01].

Au final, sur la base de ces différents éléments bibliographiques, nous avons retenu en

GSMBE les conditions mentionnées au tableau IV.e ci-dessous avec la liste des buffers uniformes.

Tableau IV.e : Données « matériaux » et d’épitaxie sur les buffers uniformes Gas — InP

Dénorgination Matériau Te visée Consigne
e
I'Echantillon ( vitesse ~ 1um/h) (°C) AsHs ou PH; ('sccm )
U_InAIAsSOO 500
U_InAIAs400 INo 52Al0.48AS 200 1 ( flux standard )
U_InP500 500
U_InP400 InP 400 3,5 ( flux standard )
U_InP300 300 1 5
300 (30nm)
A
P-InPafs00 np 500 (1270nm) (157)35
500 (30nm)
N
U_InP5/300 300 (12700m) (35N)15

L'épitaxie d’un buffer uniforme de ~1600nm dure environ 90-100 minutes. Parmi nos échantillons,
nous distinguons une premiére série de cing buffers épitaxiés a T¢ constante. Soulignons qu'il faut
diminuer le flux de phosphine PHj; lorsque T¢ ~ 300°C, I'épitaxie ayant lieu sous la température de
sublimation non congruente de I'InP (i.e. Tcs ~ 360-370°C). La seconde série rassemble les deux
buffers épitaxiés en « 2-step growth » : les buffers précédents a T¢ constante nous ont menés a opter

pour une couche de nucléation de ~30nm, ainsi qu’a I'essai d’une inversion sur T¢ — haute puis basse.
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Les évolutions du RHEED lors de I'épitaxie des buffers uniformes sont assez spectaculaires
[Ratana.01] et tres différentes de celles sur buffers graduels (cf. figures IV.24). Notons toutefois que ce
n’est pas le cas pour la structure PL ou — a contrario — la ressemblance est grande.

Pour les buffers uniformes InP, le RHEED est instantanément 3D mais devient 2x4 quasi-2D a

~500°C apres 1min (18nm). L’évolution est identique mais plus lente a ~400°C : 2x1 spotty et diffus
aprés 5min (90nm), il devient 2x4 moins spotty mais diffus aprés 10 min, puis comparable a celui a
~500°C a mi-croissance. Ce n’est pas le cas a ~300°C : le RHEED reste 3D sur tout le buffer, ne
devenant similaire aux cas précédents que par hausse de T¢ a ~500°C pour épitaxier la structure PL.

Pour les buffers uniformes Ing 5,Alp.4AS, les évolutions du RHEED sont plus progressives.

Pour Tc ~ 500°C, le passage 3D est tout aussi instantané mais est suivi d’'une lente amélioration
jusqu’en fin de buffer, ou le RHEED devient 2x1 tout en présentant des petits points 3D assez nets.
Pour T¢ ~ 400°C, la dégradation initiale n’est véritablement 3D qu’aprés 1 minute, avant une évolution
tout aussi lente vers un RHEED 2x1 trés spotty et diffus en fin de buffer, et sans points 3D.
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RHEED sur U_InP300 ( équivalent U_InP5/300 )

Epitaxie « Haute T¢ »

RHEED sur U_InP400 ( équivalent U_InP500 & U _InP3/500 )

Figures IV.24 : Clichés RHEED a mi-buffer et surfaces finales observées en microscopie optique sous
lumiere polarisée ( sur structure PL ) pour des buffers uniformes en InP.
cas les plus défavorables pour un RHEED 3D ( U_InP5/300 ) et un RHEED 2D ( U_InP3/500)

Remarquons l'illustration de I'inadéquation du RHEED a annoncer I'état de surface final des structures
PL, cette différence d’échelle ayant déja été évoquée en IV.C.5 : un RHEED 3D lors d’'une épitaxie
« Basse T¢ » (i.e. ~300°C) correspond — au pire — a la surface de U_InP5/300, tandis qu'un RHEED
2x4 quasi-2D en épitaxie « Haute T¢ » (i.e. ~400-500°C) peut mener a celle de U_InP3/500.
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IV.D.2 — Morphologie de surface en microscopies optique et AFM

Les figures V.25 rassemblent les clichés en microscopies optique et AFM pour U_InP500 et
U_InP300 — ce dernier étant représentatif de U_InP400, mais aussi U_InAIAs400 et U_InAIAs500.

U_InP300

Figures IV.25 : Surface InP de structures PL sur buffers uniformes InP pour T¢ ~ 300 et 500°C

Direction fléchée : [110] Microscopie optique ( contraste Nomarski en réflexion )

Microscopie AFM en mode Tapping ( scans 15 x 15 um? — échelle de hauteur : 40nm pour U_InP300

et 120nm pour U_InP500 ) 0nm _:| 40 ou 120 nm

En microscopie optique, nous vérifions avant tout 'absence de cross-hatch, attendue car la
relaxation n’a pas lieu via un réseau <110> de MD. Nous distinguons un premier groupe de buffers

impropres a la réalisation de composants : ce sont U_InP500 et U_InP3/500 qui, malgré un RHEED

2x4 quasi-2D, présentent une surface défectueuse (cf. figures 1V.24 et 25). Nous y associons le buffer

U_InP5/300 « 2-step growth » « Basse T¢ » : bien qu’exempt de défauts marqués, il est trop rugueux.

Un second groupe rassemble les autres buffers dont /a surface a grande échelle est lisse, résultat
jusqu’alors inédit sur I'ensemble de nos croissances métamorphiques : les observations sur U_InP300
(dont le RHEED est 3D durant I'épitaxie...) sont peu ou prou identiques a celles sur U_InAlAs400 et

U_InAIAs500 (surface plus favorable encore) et sur U_InP400 (a l'inverse légerement plus rugueux).

La microscopie AFM vérifie aussi ce clivage. Les défauts marqués en surface entrainent des
valeurs de rugosité RMS de plus de 20nm (scans 15x15um?) et des hauteurs pic-vallée de 70-100nm.
Dans le second groupe nous obtenons de faibles valeurs numériques avec, dans I'ordre décroissant
de RMS : U_InP400 (~5nm), U_InP300 (~4,3nm), U_InAlAs400 (~4,1nm) et U_InAlAs500 (~3,9nm).

L’ensemble de ces buffers présente une morphologie proche de celle de U_InP300 (cf. figures 1V.25).
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En résumé, la microscopie optique et AFM confirment 'atout principal des buffers uniformes :
l'obtention de surfaces lisses a grande et moyenne échelles. Une épitaxie « 2-step growth » nous
semble inutile en MBE — statu quo ou dégradation — tandis que les observations RHEED ne sont pas
corrélées a I'état de surface final : elle peut étre tres rugueuse malgré un RHEED 2D (U_InP500) — et

inversement (U_InP300). Pour le moment, nous retenons les buffers U_InAIAs500 et U_InP300.

IV.D.3 — Tendances observées en Double Diffraction des rayons X

Nous rapportons figure 1V.26 ci-dessous des séries de spectres obtenus en réflexion (004) sur
U_InP300 — buffer également étudié en réflexion asymétrique (224) — U_InP500 et U_InAIAs500.

Nous remarquons avant tout I'absence de signal de diffraction intermédiaire (i.e. entre le pic
substrat et le pic de couche), logique sans rampe graduelle. L’épaisseur de matériaux diffractant en
accord de maille sur InP étant accrue, le pic de couche est également plus intense.

Nous notons aussi I'absence ou la faiblesse du tilt, Iéger pour le buffer U_InP500, absent sur
U_InP400 (non montré) et U_InP300 : ceci montre la présence de MD mixtes a et p dans les buffers
uniformes, mais dont la différence de comportement ne peut s’exprimer du fait du taux de blocage
[Hausler95] — sauf a haute température d’épitaxie ou la probabilité de déblocage de TD est supérieure.
L’observation d’un tilt sur U_InAlAs400 (non montré) semble alors contradictoire puisqu’il est quasi-nul
sur U_InAlAs500, mais s’explique en fait trés bien lorsque I'on considére le passage 3D tardif releve

en RHEED : une relaxation plastique (MD) a visiblement opéré avant la relaxation élastique (surface).

100000 . . . . . 100000 . . . . y 100000 . T : : !
— "o . —o— o) ‘ — 10 :
U InP300 o -no U_InP500 — M U InAIAs500
—-[110] —-[110] —-[110]

100004 — [110] 1 100009 —— [110) 100005 — 110
1000+ E 1000+ 10004

AN IRV IEViAW

305310 315320325330335 305310315320325330335 305310315 32,0 32,5 33,0 335

Figures 1V.26 : Spectres type de DDX : coups/s en fonction de I'angle 6 (°)
Acquisitions o / 20 en réflexion (004) avec positions pic substrat GaAs (33,026°) et pic InP (31,667°)

D’aprés ces pics, le taux de relaxation des buffers uniformes dans le plan de croissance est
~97% (i.e. déformation tétragonale selon 'axe de croissance) en accord avec la littérature (cf. II.F.2).
Les largeurs a mi-hauteur FWHM n’évoluent que de 0,14° a 0,16° sur les buffers uniformes en InP
(U_InP500 et U_InP300), mais sont plus importantes sur Ings,Alp4sAs avec 0,22° (U_InAlAs500) et

0,30° (U_InAlAs400) : la mosaicité des matériaux est logiquement supérieure sur alliage ternaire.

En résumé, nous constatons en DDX de tres faibles différences entre buffers uniformes InP,
mais pas avec ceux en Ing Al 45As : le buffer U_InAIAs500 confirme sa supériorité sur U_InAlIAs400
(pas de tilt et FWHM moindre) mais est cette fois moins intéressant que U _InP300, autre buffer

sélectionné en microscopie et que nous choisissons finalement vu sa FWHM ici ~30% plus faible.
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IV.D.4 — Photoluminescence a Tp; = 300K et 10K sur les buffers uniformes

Les spectres les plus représentatifs obtenus sur buffers uniformes a Tp. = 300K et 10K sont

rassemblés figures V.27 — avec ceux de Ternaire_As+, rampe graduelle des plus perfectibles.

0,6 T T T T 15 T T T T |
Ternaire_As+ 141 Ternaire_As+ T =10K -
] 13] 4 U_InAlAs500 PL
0,51 A U_InP500 1 —A—u_InP500 ]
129 —o—u_InP400 ]
—e— U_InP300 | 114 —e—U_InP300 .
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O,OfﬁA T T T —@— | T =T 0 ~ s T T . - 1
072 076 080 084 0,88 0,72 0,76 0,80 0,84
Energie (eV) Energie (eV)

Figures IV.27 : Spectres de PL a Tp, = 300K ( gauche ) et 10K ( droite ) des buffers uniformes

les plus représentatifs avec rappel de ceux du buffer graduel Ternaire_As+

Pour Tp. = 300K, les spectres de PL confirment ce que I'on pouvait craindre d’'un tel processus de
relaxation : la propagation d’une trés forte densité de TD jusque dans les couches de structure active.
Le « meilleur » signal ainsi obtenu — celui de U_InP500 — est trés bruité, trés faible, au niveau de I'un
des plus mauvais buffers graduels InxAl.xAs (Ternaire_As+). Nous avons aussi représenté le spectre
du buffer uniforme retenu U_InP300, le signal de U_InAlAs500 étant encore inférieur. Pour Tp. = 10K,

le pic a basse énergie est présent (cf. IV.C.5), mais le pic de transition bande a bande souvent absent.

IV.D.5 — Commentaires sur les résultats « matériaux » sur buffers uniformes

La densité de dislocations émergentes des buffers uniformes étant par principe de relaxation
supérieure a celle sur buffer graduel (cf. chapitre Il), le principal enjeu est de minimiser leur rugosité
de surface a courte et a grande échelle. Evaluer nos résultats par rapport a la littérature pose alors le
méme probleme que sur buffer graduel vu la disparité de structures et épaisseurs étudiées : m-HEMT,
m-TBH, buffer seul, etc. Sur les clichés de microscopie optique des figures IV.28 ci-aprés, le résultat
du fondeur IQE (gauche) apparait équivalent ou supérieur au notre (centre). Pour UCSB (droite),
I'échelle indique un cliché proche de nos scans AFM 15x15um?. Ce buffer est utilisé sous des m-TBH
a F1/Fuax = 200/200GHz. Les valeurs de rugosité RMS correspondantes sont de 2,6nm (IQE), 4,3nm
(U_InP300), et vont de ~9nm (T¢ = 470-490°C) a ~13nm (400°C) pour UCSB — aux réserves sur les
mesures en AFM pres (taille de scan, mode... cf. IIl.C.2) [Kim02a,Kim03a,Kim03b,Liu03,Lubyshev03].
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Echelle : ?

Figures IV.28 : Surfaces vues en microscopie optique de buffers uniformes InP épitaxiés en MBE
par le fondeur IQE [Liu03] ( gauche ) et a UCSB [Kim03b] ( droite ) —avec rappel de U_InP300 ( centre )

Signalons aussi une étude de nos collaborateurs de NTU. lls obtiennent typiquement des
surfaces comparables a celle de U_InP500, et constatent I'apport d’'une épitaxie « 2-step growth » en
MBE. lIs relévent ainsi de meilleurs résultats lorsque la couche de nucléation (20nm InP) est épitaxiée
a ~400°C plutét qu’a ~300°C, a structure ensuite identique : 1,5um d’InP a ~480°C [Radhakrishnan04].

Nos résultats sur buffer uniforme InP se situent donc favorablement par rapport a la littérature.
Nous constatons cependant une amélioration en diminuant T¢ vers 300-400°C et l'inefficacité en MBE
d’'une épitaxie « 2-step growth », en contradiction avec d’autres équipes sur la valeur typique de T¢:
entre 460 a 500°C selon UCSB [Kim02a,Kim03a,Kim03b], IQE/UCSB [Fastenau04] et NTU [Radhakrishnan04].

IV.D.6 — Conclusion sur les buffers métamorphiques GaAs — InP uniformes

En résumé, les avantages des buffers GaAs — InP uniformes sont :

o Lafacilité d’épitaxie — avec utilisation des températures de cellules de I'accord de maille sur InP,
o ['obtention de surfaces lisses a grande et petite échelle — pas de cross-hatch, faible rugosité RMS,
e ['équilibre entre directions <110> — tilt nul ou léger, lié a la relaxation sans réseau <110> de MD,

e et une meilleure conductivité thermique lorsque I'on opte pour un buffer uniforme en InP.

Nous avons également constaté les défauts mentionnés au chapitre Il (cf. I.F.2) :

o Une forte densité de dislocations émergentes TD répliquées jusque dans les structures actives
(i.e. PL quasi-nulle a Tp. = 300K) ou I'lng 53Gag 47As est de plus décomposé (cf. PL a Tp. = 10K),
e et un état de relaxation final connu pour étre limité a ~90-95% avec une déformation tétragonale

résiduelle de la maille selon I'axe de croissance, « inamovible » sans « step-inverse ».

Sur un plan pratique, nous avons visiblement atteint I'état de I'art en ce qui concerne I'état de surface
avec des buffers présentant une faible rugosité a grande et petite échelle. Nous optons pour le buffer
U_InP300 : surface parmi les plus lisses, plus faible largeur & mi-hauteur FWHM en DDX, conductivité
thermique supérieure de I'InP. Seul la PL lui est défavorable, argument insignifiant vu le faible niveau

des buffers uniformes. Notons I'alternative U_InAIAs500, a priori plus efficace en isolation électrique.
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IV.E — Diodes métamorphiques sur buffers graduels et uniformes :

Nous venons de conclure la premiére étape de I'optimisation en MBE de buffers GaAs — InP
pour m-TBH InP/In, s3Gag 47As, celle des caractérisations « matériaux ». Nous abordons a présent la

seconde étape, basée sur la réalisation et la caractérisation « électrique » de diodes métamorphiques.

IV.E.1 - Présentation des échantillons

Le tableau IV.f ci-dessous rassemble les données d’épitaxie des diodes métamorphiques.
Leur structure est détaillée en V.A.7 et nos motivations quant au choix du dopage exposées en IV.A.2.
Nous avons initialement utilisé des buffers ternaires, puis ceux graduel et uniforme choisis d’aprés les
résultats matériaux précédents : Q_AI50_CC350 et U_InP300. Précisons que le buffer GaAs — InP

(ici ~1300nm) est complété par un buffer Ing 5,Alg4sAs d’isolation électrique de ~300nm (T¢ ~ 400°C).

Tableau IV.f : Données de croissance et résultats sur les diodes métamorphiques

Buffers retenus Ruact Espaceur o
Echantillons ( notations ) gz

précédentes ) Tc diode (nm) (V)
|D9 (référence) |  Substrat InP 5 | 113 | 080 ]
D TG 5 Ternaire
D TS 5 TernaireAs4 9.2x10'® cm® 5 =8 068
D QG (-3)* 3 1,48
D QG 0** 0 1,43 0,89
D QG 3 Q_AI50_CC350 3 1,31 0,73
D QG 5 R 5 1,38 0,65
D_QG_7 400°C 7 1,41 0,62
DUO0O* 0 1,68 0,81
D U5 Q_U_InP300 5 1,44 0,62

* Dopage Be de I'’émetteur sur 3nm ** Pas d’espaceur

IV.E.2 — Diodes métamorphiques : résultats et interprétations

Les figures V.29 représentent les évolutions du coefficient d’idéalité ng et de la hauteur de
barriere effective ¢g sur buffer métamorphique ou substrat InP, en fonction d’un seul paramétre :
I'épaisseur de l'espaceur. Comme sur substrat InP (cf. V.A.7), les caractéristiques I(V) sont des
mesures de courant de base Iz a I'hétérojonction émetteur-base (EB) d’'un TBH InP/Ing53Gag 47As,
dont la base épitaxiée a T¢ ~ 400°C est dopée Be a hyau = 9,2x10" cm™. La surface de la jonction EB
étant de prés de 2000pm? (i.e. mésa de & ~ 50um), nous sommes en régime de faible injection avec
un courant n’excédant pas ~50A/cm?. Les valeurs du coefficient d’'idéalité ng refletent donc les défauts
de I'hétérojonction émetteur-base (cf. V.A.2) : ng vaut 1 dans le cas idéal, il évolue entre 1 et 2 pour un
espaceur sous- ou sur- dimensionné — la valeur de ¢g étant simultanément supérieure ou inférieure a
celle du cas idéal. Rappelons que ng ~ 1,3 peut signaler la prédominance de recombinaisons en
surface de base extrinséque, tandis que ng > 2 signale un fort taux de recombinaisons électron-trou

dans la ZCE de jonction EB — celles-ci pouvant étre imputables a des centres recombinants.
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Figures 1V.29 : Coefficient d’idéalité ng ( a gauche ) et hauteur de barriere effective ¢g ( a droite )
en fonction de I'épaisseur d’espaceur — Mesures I(V) a ~50A/cm? sur diodes ( & 50um ) épitaxiées

sur différents buffers métamorphiques ou sur substrat InP ( référence D9 ) ( Iégendes communes )

La comparaison entre substrat InP et buffers métamorphiques a espaceur fixé ( 5nm )
révéle une hausse de ng de 1,13 a ~1,4 — avec une baisse de ¢g de respectivement 0,80V a ~0,65V.

Sur substrat InP, de telles dégradations correspondraient a un espaceur surdimensionné avec
un taux de recombinaison électron-trou accru en ZCE cété base par accumulation d’électrons dans un
« notch » plus marqué (hausse de ng), associé a une réduction du « spike » a franchir (baisse de ¢g).

Sur buffer métamorphique, ces évolutions nous permettent déja une conclusion : I'absence
d’amplification de diffusion du béryllium, en accord avec les résultats SIMS de Hoke et al. [Hoke01].

Nous émettons deux hypothéses — non exclusives : ce que nous appelons une « baisse de précision »

de I'espaceur due a la rugosité — son épaisseur et I'incertitude sur la localisation de I'hétérojonction

« matériaux » sont du méme ordre de grandeur — ou un effet des dislocations émergentes.

Sur la rugosité et la diminution d’efficacité de I'espaceur qui en résulterait, nous constatons
que les diodes sur rampe graduelle ou buffer uniforme sont équivalentes en microscopie optique, vu la
surface ~2000pm? de jonction EB (cf. figures I11.9). En microscopie AFM, les différentes morphologies
relevées sur ces buffers sont aussi sans effet (cf. figures IV.6, 9, 16 et 25). Les valeurs de rugosité
RMS sur scan 15x15um? sont par ailleurs comparables : de ~4nm (U_InP300), ~5nm (Ternaire) et
~6nm (Ternaire_As4 et Q_AI50_CC350). Toutes sont supérieures a celle relevée sur la référence
épitaxiée sur substrat InP (~0,5nm), au demeurant parfaitement lisse en microscopie optique.

Cette séparation constatée en microscopie, entre d’'une part la référence sur substrat InP et
d’autre part — vu la surface de la jonction EB — I'ensemble des diodes métamorphiques, se retrouve
expérimentalement sur ng et ¢g pour un espaceur de 5nm : la rugosité semble bien étre la principale

cause de dégradation (i.e. hausse de ng et baisse de ¢g) par « baisse de précision » de I'espaceur.
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La densité de dislocations émergentes a cependant aussi un effet : elle explique visiblement

les évolutions plus faibles entre buffers graduels et uniformes. Rappelons en effet que les dislocations,
en piégeant les porteurs [Chatterjee95], facilitent les recombinaisons en régime de faible injection d’ou
hausse du coefficient ng [Makimoto91,1tc92]. Elles réduisent aussi la barriere ¢g tout comme elles
augmentent les courants de fuite [Pearton87,Ashizawa88+Fitzgerald88c,David95,Fastenau04,Griffith04b,Kim04].
D’apres les résultats de TEM rapportés dans la littérature et mentionnés en 11.B.5 et II.F.2,
nous pouvons considérer une densité de TD de 10’cm™? = 0,‘lum'2 sur le buffer uniforme U_InP300
(i.e. valeur favorable de I'intervalle pour ces buffers : 10” a 10° cm™) et 10°cm™ = 0,001pm™ pour le
buffer graduel Q_AI50_CC350. Notons que ces valeurs représentent par définition une longueur de
dislocations par volume de matériau imagé, i.e. cm/cm™. Nous pouvons ici parler de densité de TD par
cm? de jonction, du fait des mécanismes de relaxation dans les deux types de buffers GaAs — InP :
les dislocations observées dans les couches actives sont des TD, soit répliquées depuis l'interface sur
GaAs (U_InP300), soit bras émergents mais bloqués de demi-boucles TD/MD/TD (Q_AI50_CC350).
De Ia, en supposant leur répartition homogéne, le nombre de TD en surface de diodes est ~2
sur D_QG_5 et ~200 sur D_U_5. Le facteur 100 en densité de TD entre les deux processus de
relaxation peut expliquer les dégradations plus marquées entre D_U_5 et 'ensemble des diodes sur
buffers graduels (D_TG 5/D_TS_5/D_QG_5) — effet toutefois secondaire par rapport a la rugosité.

Nos hypothéses semblent vérifiees et hiérarchisées pour un espaceur de 5nm sur différents

substrat et buffers. Voyons si les variations d’épaisseur de cet espaceur confirment nos conclusions.

Augmenter I’épaisseur d’espaceur sur buffer graduel InGaAlAs ( Q_AI50_CC350 ) de (-3)
a 7nm entraine les évolutions attendues sur ng et ¢g : diminution continue de ¢g et passage par un
minimum sur ng, mais pour D_QG_3 et non D_QG_5. L’épaisseur optimisée a ~5nm sur substrat InP
est ramenée a ~3nm : I'espaceur, ici surdimensionné a ~5nm, vérifie la « baisse de précision » liée a
la rugosité. La preuve la plus tangible de la « baisse de précision » de I'espaceur vient toutefois du fait
que la rugosité nivelle les différences : les évolutions sur ng et sur ¢g sont beaucoup plus lentes que
sur substrat InP. Il y a méme « saturation » aux valeurs extrémes sur D_QG_0 et surtout D_QG_(-3) :
un dopage de I'émetteur au Be sur ~3nm n’entraine pas de hausse dramatique de ng et ¢g, ceux-ci
restant respectivement inférieurs a 1,5 et ~0,9 V — valeurs proches des 1,13 et ~0,8V de référence !

Les deux valeurs d’espaceur sur buffer uniforme InP ( U_InP300 ) confirment sa moindre
qualité : les évolutions de ng et ¢g suivent celles des diodes sur buffers graduels, mais avec un facteur
de dégradation supplémentaire (i.e. hausse de ng et baisse de ¢g) que nous attribuons — pour le cas

sans espaceur comme a ~5nm — a la densité de TD plus élevée de deux ordres de grandeur.

En résumé, nous constatons une dégradation des diodes liée a la croissance métamorphique.
L’effet principal est da a la rugosité qui réduit la « précision » de I'espaceur : nous disposons d’une
« marge de sécurité » pour la diffusion du Be — non amplifiée par I'épitaxie métamorphique — mais le
coefficient d’idéalité ng ne peut plus étre inférieur a ~1,3, pour une épaisseur optimale ~3nm inférieure
aux ~5nm sur substrat InP. L’effet des dislocations émergentes est secondaire : elles expliquent la

moindre qualité des diodes épitaxiées sur buffer uniforme par rapport a celles sur buffer graduel.
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IV.E.3 — Commentaires et conclusions de I’étude sur diodes métamorphiques

Pour évaluer nos résultats par rapport a la littérature, il faut distinguer les diodes sur buffer
graduels (D_QG_3: ng = 1,31) et uniformes. Sur ces derniers la valeur ng = 1,44 de D_U_5 peut sans
doute étre améliorée via un espaceur ~ 3nm mais sans pouvoir atteindre ng ~ 1,3 a cause des TD, fait

suggeéré par leur pente sur ¢g paralléle a celle des buffers graduels mais décalée aux faibles valeurs.

Pour les diodes a buffer graduel, les valeurs de ng mesurées sur m-TBH montrent que notre

optimisation & ng ~ 1,31 apparait d’'un bon niveau (cf. tableau IV.g ci-dessous) : la majorité des m-TBH
présente des valeurs ng proches de 1,4 indépendamment de la surface de jonction EB, i.e. supérieure
(3200-12100 pm?) ou inférieure (25um?) a celle de nos diodes. Nous constatons par ailleurs, sur les
m-TBH a petite surface de jonction EB de NTU [Wang00], des évolutions et des valeurs de ng
comparables a celles sur m-TBH a grande surface : nos conclusions a surface intermédiaire semblent

valables indépendamment des dimensions latérales du composant.

Tableau 1V.g : Coefficient d’idéalité ng rapporté pour m-TBH sur buffer métamorphique graduel et pour

sa référence sur InP, pour différentes structures et surfaces ( décroissantes ) de jonction EB

Structures étudiées Jonction E-B ng ng Buffer graduel (h
( dopant p de la base : x 10" cm’® ) ( pm?) (InP) | (méta) | (MBE~1,5um) Reférence
STBH InP/InGaAs Be: 1,0 1,46 1,67 .
STBH InP/InGaAs § C :4,0 )) 110x110 1,37 | 1,41 InGaAlAs [Livo1]
STBH InP/InGaAs (C :4,0) 110 x 110 1,37 1,41 InAIAs [Wu02]
sTBH InAlAs/InGaAs (Be :4,0) 40 x 80 1,42 1,39 InGaAlAs [Hoke01]
Diode InP/InGaAs (Be:9,2) | @50 — ~2000 1,13 1,31 InGaAlAs IEMN
DTBH InP/InGaAs (Be:2,0) 5x5 1,3 1,4 InGaP [Wang00]

Pour les diodes a buffer uniforme, trois équipes ont réalisé des m-TBH a buffer équivalent.

Les résultats de NTT sur des m-TBH a surface EB (12x12um?) ~14 fois plus faible que celle de nos
diodes démontrent des évolutions comparables aux nétres entre référence sur substrat InP et m-TBH,
avec respectivement ng = 1,13 et ng = 1,44 sur D9 (InP) et D_U_5, et ng = 1,1 et ng = 1,4 pour NTT.
Les auteurs attribuent cette dégradation aux dislocations, sans considérer la rugosité [Makimoto91].

Pour les M-TBH sur buffer uniforme InP réalisés a UCSB, nous retrouvons pour les valeurs de
ng la dispersion déja relevée sur le gain p avec : 2,0 [Kim02b], 2,2 [Kim02c], 1,62 [Kim03a], 1,48 [Kim03b],
1,71 [Kim04] et 1,68 [Griffith04b]. Les auteurs ne présentent pas de référence directe sur substrat InP
mais expliquent ces valeurs, ici comme sur InP, par la surface EB submicronique [Kim02b,Kim03b].

Au final, nos valeurs de ng sur diodes a buffer uniforme semblent d’'un niveau correct.

Nos conclusions sur la comparaison entre buffer graduel et buffer uniforme (i.e. dégradation
supplémentaire mais secondaire par les TD) sont également vérifiées par ces valeurs de coefficient
d’idéalité ng — ainsi que par les résultats de IQE/UCSB sur des m-TBH de puissance (i.e. tension de
claquage BVcgo > 10V) a jonction EB 110x110um? : la baisse de BVc¢gg est limitée a ~10% sur buffer
graduel InxAl,.xAs, baisse accrue sur buffer uniforme InP ou BVcg et B ne valent plus que ~50-70%

de leur valeur sur substrat InP. Ces dégradations sont attribuées a la forte densité de TD [Fastenau04].
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En conclusion, malgré une surface de jonction émetteur-base de ~2000um? relativement
importante vis-a-vis de nos objectifs de TBH a émetteur submicronique (i.e. process technologique

simple), les caractéristiques électriques I(V) des diodes métamorphiques permettent de conclure :

e ala dégradation sur diode métamorphique des caractéristiques initiales sur substrat InP,

e au réle principal de la rugosité dans ces dégradations par « baisse de précision » de I'espaceur,

réduisant ainsi le caractére critique de ce paramétre quant a la diffusion du béryllium, mais aussi
les possibilités d’optimisation — a I'image du coefficient ng qui ne peut plus étre inférieur a ~1,3,

e au rble secondaire des dislocations émergentes, qui explique la moindre qualité des diodes

épitaxiées sur buffer uniforme par rapport a celles épitaxiées sur buffers graduels,

o etenfin al'absence de « diffusion métamorphique » du béryllium liée a ce type de croissance.

Nos valeurs de ng correspondent a celles de la littérature sur m-TBH : il y a convergence vers ng ~ 1,4
a surface de jonction EB supérieure/inférieure a celle de nos diodes — sur buffer graduel/uniforme.
Nos conclusions semblent transposables sur un grand intervalle de surface de jonction EB (excepté

peut-étre a émetteur submicronique, i.e. role accru des TD ? [Pekarik92]) et notre optimisation correcte.

Résumé sur les buffers métamorphiques GaAs — InP pour TBH InP/InGaAs...

Sur buffers graduels (cf. conclusion détaillée en IV.C.6), en nous basant sur I'expérience de

'IEMN sur rampe en InAlAs, nous avons modifié : le matériau (i.e. passage au quaternaire InGaAlAs),
la vitesse et la température d’épitaxie, la source et le flux d’As. En pratique, ceci a permis d’améliorer
la qualité de matériaux de structure active tout en préservant — a durée d’épitaxie réduite — la rugosité
a grande échelle (i.e. cross-hatch), ainsi que le niveau et I'équilibre de la relaxation. Ce niveau semble
cependant perfectible, par modification de I'amplitude du décrochement en fin de rampe graduelle.
Evaluer nos résultats par rapport a la littérature n’est pas aisé : les rares études sur l'alliage du buffer
comparent InAlAs et InGaAs [Chyi96,Cordier98] ou InAlAs et InGaAlAs a faible taux de Ga [Lubyshev01].
Sur un plan fondamental, l'interprétation du passage a InGaAlAs sur une gamme d’alliage plus
large — ainsi que de I'alignement du couple tilt/cross-hatch — a montré I'importance de la cinétique des
adatomes Il sur le taux et le type de dislocations nucléées. Nous avons élaboré un mécanisme
d’auto-amplification du tilt et du cross-hatch qui semble s’appliquer a d’autres résultats de la littérature,
d’ou la proposition d’une synthése sur I'épitaxie de rampes IlI-As en MBE via la cinétique (cf. IV.C.3).

La compréhension des buffers graduels requiert la double approche « dislocations » et « croissance ».

Sur buffers uniformes (cf. IV.D.6), partant cette fois de la littérature, nous avons visiblement

atteint un résultat proche de I'état de I'art en rugosité a grande échelle sur buffers uniformes InP.

La comparaison entre les buffers graduel et uniforme au terme de I'étude matériaux peut

s’appuyer sur les figures IV.30 ci-aprés. Les spectres de PL a 300K résument les progrés accomplis
sur les rampes graduelles en qualité des matériaux de couches actives, mais soulignent sur ce point

le défaut des buffers uniformes : la génération d’'une forte densité de dislocations émergentes (TD).
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Les clichés de microscopie optique illustrent en revanche leur atout majeur : I'absence de cross-hatch
a grande échelle. En AFM, les valeurs de rugosité RMS sont respectivement de ~6nm et ~4,4nm,

tandis que les morphologies difféerent sans que I'on en connaisse les conséquences sur un m-TBH.
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Figures 1V.30 : Comparaison entre buffers graduels et buffer uniforme InP en PL a 300K ( gauche ) et

en microscopie optique et AFM ( droite — échelle et données expérimentales : cf. figures IV.16 et 25)

L'étude électrique sur diodes métamorphiques a jonction émetteur-base (EB) — de surface

circulaire ~2000um? importante vis-a-vis d’'un TBH a émetteur submicronique, imputable a la simplicité
du process technologique — montre une dégradation sur buffer graduel par rapport a la référence InP,
dégradation encore accrue sur buffer uniforme InP. Cette évolution et cette hiérarchie s’expliquent par
la rugosité, puis par les dislocations émergentes. D’aprés la littérature, I'optimisation de la jonction EB

est toutefois correcte et nos conclusions généralisables — sauf peut-étre sur m-TBH submicroniques.

Le bilan sur la démarche expérimentale dédiée au m-TBH (i.e. structure PL) est positif :

I'optimisation est globalement correcte grace a des études matériaux et électriques complémentaires
et sensibles aux modifications des paramétres. Nous distinguer de la voie classique d’étude de buffers
métamorphiques (i.e. via les propriétés électroniques de structure m-HEMT) s’est révélé fructueux.
Nous vérifions que le ratio V/III doit étre faible pour épitaxier la rampe graduelle [Lubyshev01,Cordier03],
en montrant de plus le risque de décomposer I'lng 53Gag 47As épitaxié ensuite en conditions standards.

Nous vérifions I'apport d’'une rampe en InGaAlAs, mais avec une conclusion spécifique au m-TBH :

e Sur m-HEMT, une faible substitution Al <> Ga (i.e. ratio (90:10)) est privilégiée pour le transport
électronique horizontal, vu I'amélioration rapide des matériaux a rugosité modérée [Lubyshev01].
e Sur m-HBT, nous montrons qu’elle peut étre accrue (i.e. ratio (50:50)) pour privilégier I'alliage de

base, la différence de rugosité entre buffer InAlAs et InGaAlAs étant insignifiante a la jonction EB.

Retenons enfin I'idée de « dilute In(Ga)AlAs » [Lubyshev01] : maintenir ~ 10% de Ga jusqu’aux couches

TBH pour éviter I'épitaxie d'InAlAs a ~400°C, et réduire encore ainsi la densité de dislocations TD.
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Chapitre V — EJM pour TBH InP/Ing 53Gag.47As a base fortement dopée au Be : résultats sur InP et GaAs...

Chapitre V — Epitaxie par Jets Moléculaires pour TBH
InP/In, 53Gag 47As a base fortement dopée au béryllium : premiers

résultats sur substrats InP et GaAs en croissance métamorphique

Ce chapitre comporte trois parties. Dans un premier temps nous considérons la problématique
du fort dopage de base et ses effets sur une hétérojonction Emetteur-Base abrupte (i.e. sans lissage
intentionnel du « spike » InP/Ing 53Gag 47AS). Nous présentons des résultats d’effet Hall sur la résistivité
de couches d’Ings3Gag 4,As fortement dopé au béryllium. Des mesures de photoluminescence et de
durée de vie électronique ont été menées. Le but était d’évaluer l'effet de la baisse de la température
d’épitaxie requise pour contrer la diffusion/ségrégation du dopant lors de la croissance, par rapport a
celui de la hausse du dopage. Des « diodes Emetteur-Base » ont enfin été réalisées pour optimiser la

structure verticale a I'hétérojonction InP/In, s3Gag 47AS, pour différentes valeurs de dopage.

Nous abordons ensuite les résultats obtenus en collaboration avec la Nanyang Technological
University (NTU) de Singapour. L’'amélioration des performances des dTBH InP/Ing s3Gag 47As/InP de
référence épitaxiés sur substrat InP concrétise l'optimisation exposée en premiére partie sur le
dopage de base et la structure verticale. L’'amélioration des performances de dTBH identiques en
version métamorphique sur GaAs concrétise l'optimisation des buffers GaAs — InP exposée au

chapitre précédent. Au final, les objectifs fixés en performances statiques sont globalement atteints.

La derniere partie concerne les TBH InP/Ing 53Gag 47AS réalisés a 'lEMN. Nous présentons
deux structures verticales type : 'une pour illustrer le lissage de I'hétérojonction Base-Collecteur
Ing 53Gag 47AS/INP dans les dTBH, l'autre I'utilisation d’une base a gradualité en composition renforcée.
Le retour d’information par des résultats composants est pour le moment limité, la mise au point du

process technologique pour des TBH sub-microniques ayant été plus longue que prévue.

V.A - Etude de I’hétérojonction InP/InGaAs a base fortement dopée Be :

Avant de présenter nos résultats expérimentaux, nous devons préciser certains éléments sur
le fort dopage de base. Nous avons vu au chapitre | « pourquoi » accroitre ce dopage : la base étant
couche active et de contact, elle détermine l’efficacité de la commande du courant principal (électrons)
par celui de base (trous) — notamment en fonctionnement hyperfréquence (i.e. terme Rg dans Fyux).

Le dopage doit toutefois étre limité, aspect évoqué en I.A.2 via le transport électronique que
nous développons ici en étudiant « jusqu’ou » aller pour le fonctionnement statique et hyperfréquence.
Ce compromis doit aussi tenir compte de l'environnement de la base, ce que nous rappelons en
résumant les effets du décalage de la jonction électrique np dans I'émetteur par diffusion du dopant p.
En considérant dans la littérature « comment » sont obtenus de forts dopages p, nous verrons que le
carbone a dorénavant remplacé le béryllium — dopant dont nous disposons, connu pour sa diffusion.

Nous présentons les propriétés du Be, ce qui justifie notre étude expérimentale ensuite détaillée.
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V.A.1 - Jusqu’ou augmenter le dopage de la base ?

Nous avons vu en |.C.1 qu'’il est possible de diminuer la résistance Rg = Rg; + Rgext + Raint par
la structure verticale sans accroitre celle de base intrinséque Rgi;. Mais s'il est fréquent de réduire la
résistance de base extrinséque Rgex par « sidewall » ou auto-alignement, la reprise d’épitaxie pour
diminuer celle de contact Rg, est marginale. Le plus souvent, Rg est minorée par hausse du dopage
de toute la base. Cette solution réduit les trois termes précédents, mais n’est pas sans conséquence
sur le transport vertical des électrons dans la base intrinséque : les performances statiques peuvent
étre dégradées, ainsi paradoxalement que celles fréquentielles que la baisse de Rg vise a renforcer.

Nous devons considérer la vitesse (i.e. énergie) et le nombre (i.e. durée de vie) de ces électrons.

L’énergie des électrons, son évolution et le temps de transit 1z qui en découle dépendent du
transport électronique dans la base, point abordé en I.A.2. Rappelons qu’aprés injection a une

hétérojonction abrupte avec un surplus d’énergie AEg, le transport peut étre hors équilibre. Ainsi :

e Les électrons balistiques ne relaxent pas ce surplus d’énergie : soit ils atteignent le collecteur

sans interaction avec le réseau (aprés avoir traversé la base a Vpgjistique ~ 10® cm/s avec un temps

de transit 1g = Wg / Vpaiistique OU Wpg épaisseur de base [Ito96]), soit ils s’y recombinent.

o Les électrons quasi-balistiques relaxent leur énergie par différentes interactions, processus qui ne

débute qu’aprés qu’ils aient parcouru sous un régime balistique une certaine distance notée dg.
Nous avons donc intérét a épitaxier une base d’épaisseur inférieure a dg dont la valeur dépend
des interactions subies par les électrons, elles-mémes fonction du dopage [Levi87,Levi88,JalaliP104] :
— Le taux d’interaction inélastique 1/t (i.e. modification du vecteur d’onde et perte d’énergie)
augmente progressivement de p ~ 10" ¢cm™ & environ p ~ 5x10'"° cm™ selon le matériau et
I'énergie d’injection électronique, puis diminue aux plus forts dopages. Ces évolutions sont
dues a la nature des quanta permettant la relaxation. A faible dopage, il s’agit de la réponse
du réseau cristallin au déplacement des électrons (i.e. phonons longitudinaux optiques
d’énergie hQ o ~ 33meV dans Ing53Gag 47As a 300K). Quand le dopage croit, il y a couplage

)"2: ceux-ci

des phonons avec les plasmons du gaz de trous d’énergie hQp_ variant en (p
deviennent efficaces pour relaxer I'énergie électronique, la valeur de 1y étant alors maximale.
Aux dopages plus élevés, 1/t décroit : I'énergie des plasmons devient en effet trop élevée,
tandis que I'émission de phonons est perturbée par écrantage.

— Le taux d’interaction élastique 1/tg_ (i.e. modification du vecteur d’'onde sans perte d’énergie,
favorable aux recombinaisons), devient significatif pour un niveau de dopage p ~ 2x10*°cm™,

alors qu'il était négligeable pour l'intervalle évoqué ci-dessus.

e Les électrons diffusifs — en équilibre thermodynamique avec le réseau (i.e. énergie ~ kT) — ont une

vitesse électronique plus faible ~1,3x10" cm/s. Leur temps de transit varie en 15 = Wg? /(2 Dge.)
[Zohar04] avec un coefficient de diffusion Dg.. fonction du dopage de la base : pour les raisons
précédentes, il est maximum entre p ~ 5x10"° et 2x10%° cm™ [Kaneto93]. Ces électrons peuvent étre
accélérés par un pseudo-champ électrique F : le temps de transit « drift » vaut tg = Wg / (Uge.F) OU

Hge. Mobilité électronique. La vitesse vaut par exemple 2,5x10” cm/s sous F ~ 8kV/cm [Kahn03].
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Les éléments ci-dessus, résultats de simulations numériques, sont confirmés expérimentalement :

e Sur les électrons quasi-balistiques, les mesures directes de dg réalisées au LPN-CNRS (cf. [.LA.2)
révélent un minimum en 2x10" cm™ apres injection a haute énergie a une hétérojonction abrupte
InP/Ing 53Gag 47AS, pour une étude ou 3x10"" < p < 5x10" cm™ [Teissier98, Teissier99,Sicault01,Sicault02].

e Sur les électrons diffusifs, Harmon et al. mesurent une hausse de la mobilité électronique pg. de
2900 a 3300 cm?/Vs dans Ing 53Gag 47As quand p passe de 0,9 a 3,1x10" cm™ [Harmon93][Betser95].

Au final il existe un intervalle de dopage de base intéressant, au-dela du maximum d’efficacité des
interactions inélastiques et avant que celles élastiques ne deviennent significatives. Il va de 5x10™ &
2x10%° c¢cm™ dans I'Ing53Gag 47As : le transport peut étre quasi-balistique pour une épaisseur de base
réaliste (i.e. Lg ~ 42nm a 5x10" cm™ — cf. I.A.2), tandis que le coefficient de diffusion Dge. (transport
diffusif) et la mobilité électronique pge. (transport « drift ») atteignent un maximum [Harmon93,Kaneto93].
Quel que soit le mode de transport, le temps de transit de base tg minimal favorise les performances

fréquentielles — sous réserve de collecteur adapté en sortie de base (i.e. transfert en vallée latérale).

Le transport électronique dans la base détermine aussi en partie le nombre d’électrons qui
atteignent le collecteur, I'autre donnée fondamentale avec celle de leur vitesse. Indépendamment du
mode de transport, ces porteurs minoritaires ont en effet une durée de vie électronique 1g.. limitée
dans la base a fort dopage p. La probabilité de recombinaison dans ce matériau est donc inversement
proportionnelle au temps de transit tg, ce que traduit 'expression du gain :  ~ 1. / 15 [Ritter91,[t096].

La validité de cette expression est confirmée expérimentalement par une étude des variations
du gain B en fonction de I'épaisseur de base a autres paramétres fixés. Sur des TBH a hétérojonction
Emetteur-Base Ing s50Alp.48As/INg 53Gap47As abrupte et a dopage de base p = 1,5x10" cm'3, le gain
augmente en (1/Wg?) lorsque Wg diminue de 400 a 100nm, puis en (1/Wg) pour 20 < Wg < 100nm.
Ceci correspond a une évolution du mode de transport et du temps de transit de base, respectivement

diffusif (tg en Wg?) et' hors équilibre (i.e. électrons quasi-balistiques, tg en Wg) [Levi92,0uchi03].

Pour ce qui est de la durée de vie électronique 1g.. dans la base dopée p, elle dépend de trois
processus de recombinaison. Ceci transparait dans I'expression : ( 1/tge.) = (1/tng) + ap + bp?
ou a et b sont des coefficients. Ainsi, le terme (1/tnr) correspond aux recombinaisons non radiatives
sur des défauts (i.e. impuretés, défauts dus a une basse température d’épitaxie, dislocations...), le
terme (ap) correspond aux recombinaisons interbandes radiatives prépondérantes pour p < 10" ecm™
(i.e. tge. varie en 1/p), tandis que le terme (bp?) correspond a celles non radiatives par le processus
Auger prépondérantes pour p > 10" cm™ (i.e. diminution plus rapide de tge. en 1/p?). Au final, le role
du dopage p et des conditions d’épitaxie de la base sur la durée de vie électronique tg,. doit aussi étre
considéré : ils influent sur les performances statique (gain B) et fréquentielle, via la densité de courant

Jc en sortie de base (i.e. temps de charge tgc de la jonction Base-Collecteur).

' Ce seuil de 100nm & p= 1,56x10"% cm™ pour I'hétérojonction Ing s52Alo.48As/INg 53Gap 47As (AEc ~ 0,48eV) [Levi92]
est supérieur au libre parcours moyen inélastique Lg ~ 30nm mesurée pour p entre 8x10™® et 2x10™ cm™ et

InP/Ino 53Gap 47As (AEc ~ 0,25eV) [Sicault01,Sicault02], sans doute en raison du dispositif expérimental.
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V.A.2 — Fort dopage de base et dissociation jonction np / hétérojonction EB ( résumé )

Nous avons vu que la forte concentration de dopant p dans la base pouvait entrainer sa
diffusion dans les couches adjacentes — en particulier dans I'émetteur a grand gap, avec décalage
néfaste au TBH entre la jonction électrique np et I'hétérojonction Emetteur-Base (cf. temps tgc — .C.2).
Pour éviter cette diffusion, nous devons adapter I'épitaxie ainsi que la structure verticale en insérant
un espaceur entre la base et I'émetteur (cf. lec 2ce 8 — .B.1). Il s’agit d’'une couche de base non
intentionnellement dopée qui doit le devenir par diffusion du dopant : nous évitons ainsi qu’il atteigne
I'émetteur, sans accroitre ni le « spike », ni le « notch ». Ceci introduit un nouveau paramétre,
I'épaisseur d’espaceur Ws, que I'on optimise avec I'épitaxie selon le niveau de dopage et le dopant p,

via les évolutions caractéristiques synthétisées figures 1.1 et tableau V.a ci-dessous.

Figures V.1 et tableau V.a : Diagramme2 de bandes a une hétérojonction InP/Iny s3Gay 47AS abrupte

sans (@) et avec décalage de jonction np dans I'émetteur (©) ou la base (®) ( sans polarisation ).

Synthese des conséquences sur une caractéristique Ig ( Vge ) et sur les performances d’'un TBH.
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Simulation 4nm InP (p:4x10'%cm™)
= « spike » plus élevé et épais

Simu. : E InP 50nm (n:5x10""cm™)
B Ings3GaAs 50nm (p:4x10'® cm™)

Simu. 4nm InGaAs (n:1x10"°cm®)
= « notch » plus profond et large

Diode EB : mesure de Ig (Vgg) = hauteur de barriere effective ¢g et coefficient d’idéalité ng

TBH : (Ig,Ic) = f (Vge) (= ng et n¢c ), performances statiques ( = Vceorset €1 B ) et hyperfréquences

&8 > OB Reférence ( idem Ve ofiset )
1 <ng < 2 ( hausse de liec 2ce 8 )

nc — 1,3 (injection effet tunnel )

&8 = OB Référence ( idem Ve offset )

ng ~ 1 ( seul courant : lecvoiB )

nc ~ 1 ( injection thermoionique )

d8 < OB Reférence ( idem Ve ofset )
1 <ng < 2 (hausse de liec zce 8 )

nc — 1a 1,1 ( diffusion [Ito86] )

Gain f croissant avec Ic (lrec zce EB)
Bmax A (injection haute énergie)

Gain B constant avec Ic (lrec vol B)
avec valeur de PBuax élevée

Gain B croissant avec Ic — Buax N
(pas de saturation de lrec zce EB)

Hausse de : teg et tgc via rg, te+1c
(transfert T'—L), tac (baisse de J¢)

tes = re.Ces / tsac = (Re+Rc+re).Cac
18,7Tc : Selon transport et épaisseur

Hausse de : teg et tgc via rg, tg car
transport diffusif, tsc (baisse de Jc)

Simulations obtenues avec l'aide de O. Vanbesien, grace a un programme basé sur l'intégration de I'équation

de Poisson dans le modéle de Thomas-Fermi — réalisé notamment par S. Duez et M. Fernandez [Duez00].
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V.A.3 — Comment la base d’un TBH InP/InGaAs « hautes fréquences » est-elle définie ?

Doper fortement la base est, nous I'avons évoqué ci-dessus, la méthode la plus fréquente
pour diminuer Rg. Ajoutons que cette démarche n’est pas récente : de nombreux travaux ont porté sur
le fort dopage p de GaAs pendant les années 1980, en particulier pour accroitre les performances
fréquentielles des TBH AlGaAs/GaAs. Il en a été de méme lors des années 1990 pour Ing53Gap 47As et
les TBH InP/Ing 53Gag 47As — notamment aux laboratoires de AT&T, du CNET, de Hughes et de NTT.
Nous avons rassemblé au tableau V.b ci-dessous des données rapportées sur la base de TBH InP,

proches ou a I'état de I'art fréquentiel du début des années 1990 et actuel (cf. 1.D.3).

Tableau V.b : Eléments sur la base de TBH InP/Iny s3Gag 47As a objectif fréquentiel

Base InxGas.xAs Dopage p RAO TLM R/ a 40nm
(nm) [(pseudo-champ)| (x10™cm?®) (Q/0) (Q/0)
, Base Be =10 (gsmbe ) 350 ~ 440
ATT 1990 Jalali90a 50
[ ] In0‘53Gaol47AS Be = 50 ( gsmbe ) 125 ~ 160
ATT 1991 [Ritter91] 50 sans Be= 7 (mombe) 300 ~ 375
HRL 1992 [Hafizi92] 50 pseudo-champ | Be= 5 (mbe) 475 — 900 ~ 600 — 1125
UCSB 2001 [Betser01] 30 ~17,3kVicm* | Be= 4 (mbe) 800 600
30 ~ 16,5 kV/cm * 560 420
NTT 2002 Ida02 ’ C =
00 (1da02] 20 | ~11,0kViem* 6 (mowe) ™49 ~375
33 840 ~ 695
Alcatel 2003 [Kahn03] 5 8 kV/icm C > 6 (mombe) 1150 <720
Sumitomo 2003 |  [Kotani03] 50 - C =4 (mbe) 540 ~ 675
UCSB 2003 | [Dahlstrdm03] 25 16,5 kV/cm C:8—>5 (mbe) 580 ~ 360
[Hafez03bi/c] 30 ~55kV/cm * C =5 (mbe) 970 ~ 730
IUC 2
UIUC 2003 [Hafez03d/e] 25 ~ 6,6 kV/icm * C =6 (mbe) ~ 1000 ~ 625
HRL 2004 [Chen04] 32,5 - Be~ 3 (gsmbe) 650 ~ 425
Postech 2004 [Yu04] 42 10 kV/cm C =8 (mbe) 472 ~ 500

* Valeur calculée a partir des données rapportées dans [Kurishima95]

De ce tableau, retenons trois évolutions sur les TBH « hautes fréquences » a base en InGaAs :

e |’épaisseur moyenne de la base a été ramenée de ~50nm en 1990 a 20-30nm a I'heure actuelle.
Nous avons repris les valeurs de résistance de base rapportées en ohms par carré (@/0) : elles
sont obtenues sur des motifs dédiés au cours de la réalisation des TBH par la méthode TLM
(Transmission Line Model), qui méne aussi a la résistivité des contacts [Demichel01,Cui02,Kahn04].
Nous avons ramené la résistance de base R/O a 40nm, épaisseur retenue par la suite.

o Nous notons I'utilisation dorénavant quasi-systématique d’'une base graduelle pour générer un
pseudo-champ électrique, dans la majorité des cas par variation de la composition de l'alliage.
Nous reviendrons sur ce sujet lors de la présentation de nos structures verticales en V.C.1.

e Nous notons surtout que le carbone est devenu le dopant p le plus utilisé en MBE ou il a remplacé
le béryllium — dopant p « historique » d’utilisation quasi-systématique jusqu’au milieu des années
1990 — ainsi qu’en MOCVD/MOVPE par rapport au zinc (i.e. source de Be trop toxique [Tejwani88]).

De la littérature, il ressort en effet que le carbone est beaucoup moins sujet a diffusion que le zinc et le
béryllium. Nous ne disposons toutefois que de ce dernier dopant : nous présentons donc ci-aprés les

mécanismes de diffusion/ségrégation du Be et les solutions proposées pour tenter d’y remédier.
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V.A.4 — Problématique du fort dopage p au béryllium d’une base en In,s3Gag 47AS

Généralités sur le dopage au béryllium

Le béryllium est employé en Epitaxie par Jets Moléculaires depuis la fin des années 1970.
llegems obtient ainsi dés 1977 un dopage p de 3 et 5x10" cm™ sur Alg 30Gag70As et GaAs avec du Be.
L’année suivante Miller et al. dopent une hétérostructure InP/Ing 53Gag 47As au béryllium, Cheng et al.

dépassant le seuil des 10" cm™ sur Ing.53Gag.47AS et Ing 52Alg.48As en 1981[llegems77,Miller78,Cheng81].

Ces auteurs mettent en évidence une hausse exponentielle de la densité de trous en effet Hall
avec 1/Tge — ou Tg, est la température de la cellule béryllium. lls estiment le coefficient de collage du
béryllium unitaire et son activation totale jusqu’aux niveaux de dopage précités [llegems77,Cheng81].
D’autres observations d’llegems démontrent une incorporation sur le sous-réseau d’éléments Il sous
forme d’atomes substitutionnels Beg, le béryllium étant un accepteur simple peu profond (i.e. énergie
d’ionisation de ~28meV dans GaAs). A ces propriétés s’ajoute une excellente morphologie de surface,
comparable a celle d’'un matériau non dopé et compatible avec la réalisation d’hétérostructures.

Pour ces raisons, le béryllium est devenu le dopant p de prédilection en MBE face au dopage
par éléments IV en stabilisation Il (i.e. utilisation du caractére amphotéere de Si, Ge ou Sn — cf. [.D.1),
face a des dopants dégradant la surface (manganése Mn [llegems77,Cheng81,Kanbe84]), ou face a des

dopants dont le coefficient de collage est plus faible (i.e. zinc, tellure, magnésium Mg et cadmium).

D’autres études ont révélé au milieu des années 1980 le défaut majeur du béryllium qui est sa
forte propension a diffuser et a ségréger. Ceci a été mis en évidence sur GaAs épitaxié en conditions
standards (i.e. T¢ ~ 590-640°C, vitesse ~1um/h et ratio V/IlIl BEP ~ 10:1) pour un dopage supérieur a

p ~ 3x10" cm™ [Enquist85,DMiller85,Pao86]. Ceci est illustré ci-dessous pour Ing s3Gag 47As.

lllustration de la diffusion et de la ségrégation du béryllium en croissance

Les figures V.2 ci-aprés sont des profils SIMS (pour Secondary lon Mass Spectrometry), la
méthode expérimentale de prédilection pour I'étude de la diffusion des dopants — visiblement adaptée
d’'un point de vue qualitatif, mais sensible aux calibrages pour des mesures quantitatives [Panish91].
Ces courbes sont reprises d’'une étude menée aux laboratoires AT&T par Panish et al. sur le fort

dopage béryllium d’hétérostructures InP/Ing 53Gag 47As pour des TBH [Panish91]. Elles correspondent :

e sur la gauche, a une alternance de couches d’Ing 53Gag 47As non intentionnellement dopé (170nm)
et dopé au béryllium (30nm). Le niveau de dopage est croissant depuis le substrat vers la surface.
Ces hétérostructures sont épitaxiées en GSMBE a T¢ = 450°C, ~1um/h et ratio V/III standard.

e sur la droite, a une hétérojonction InP/Ing53Gag47As ou I'InP (100nm) est non intentionnellement
dopé, tandis que I'lngs3Gag7As (62,5nm) est dopé au béryllium a p =1x10%° cm™. Ces couches

sont séparées par un espaceur de 2,5 ou 5nm, et épitaxiées dans les conditions précédentes.

Cette étude poussée rassemble d’autres spectres, notamment I'équivalent sur InP de celui de gauche.
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Figures V.2 : Spectres SIMS sur des hétérostructures InP/In, 53Gag 47As dopées Be et épitaxiées en

GSMBE a T = 450°C ( cf. présentation ci avant ) ( « setback » = espaceur ) ( d’apres [Panish91] )

de béryllium d’ampleur progressivement accrue entre 3x10™ et 1x10%%cm™ a Tc = 450°C : ceci
correspond a la diffusion du béryllium dans les couches adjacentes a celle intentionnellement dopée.

Le pic asymétrique correspond & un dopage visé de 3x10%° cm™: il illustre la diffusion du béryllium

En considérant les spectres de gauche, nous constatons un élargissement symétrique du pic

renforcée par sa ségrégation sur le front de croissance au-dela d’un certain seuil sur le dopage.

o Ce dopage (que nous notons D+S) au-dela duquel la diffusion devient « extréme » et se renforce
par effet de ségrégation dépend de la température de croissance et du matériau. A T¢ = 450°C, ce
dopage D+S est dans l'intervalle 1-3x10%° cm™ pour I'lngs3Gag.47As et 3-9x10" ecm™ pour I'InP,

deux matériaux pour lesquels la valeur standard de T¢ est 500-520°C en MBE. Ajoutons que ce

D’autres résultats expérimentaux de cette étude montrent que :

dopage D+S est aux alentours de 4x10" cm™ pour GaAs épitaxié en MBE a T¢ ~ 600°C [Pao86].

e Le béryllium n’est en revanche pas sensible a la contrainte, ce que prouvent des spectres SIMS

sur des couches de 13,5nm d’InyxoGaxoAs (o = 44, 49, 46 et 47%), dopées a ~2x10'® cm™ selon

le principe d’alternance des figures V.2 (gauche) et épitaxiées en MOMBE/CBE a T¢ ~ 485°C.

Notons l'efficacité d’'un espaceur adapté (5nm) mais aussi, lorsque ce n’est pas le cas, un « effet
d’hétérojonction » : a 450°C le pic a 1x10%° cm™ est symétrique pour une diffusion InGaAs — InGaAs

(gauche), pas InGaAs — InP (droite) du fait de la différence entre les dopages D+S de ces matériaux.

Panish et al. rapportent aussi I'évolution de la densité de trous mesurée en effet Hall, en fonction de la
température Tge de la cellule Be et de T [Hamm89]. Pour chaque valeur de T¢, nous retrouvons la
hausse de la densité observée sur GaAs a faible dopage puis, quand Tg, croit, une saturation et une

décroissance. La valeur du pic de dopage augmente quand T¢ diminue, jusque ~5x10% cm™ & 360°C.

Des études aux résultats similaires ont été menées sur InAIP et InGaP [Yokotsuka91,Tagare96,WLi00].
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Diffusion et ségrégation du béryllium en croissance : mécanismes et solutions

La diffusion et la ségrégation d'impuretés dans les alliages font I'objet de nombreuses études
depuis des décennies. Le cas du béryllium dans les IlI-V cfc en fait partie, mais des questions sont
toujours en suspens. Nous présentons ici l'interprétation la plus souvent proposée dans la littérature.

Les résultats précédents, notamment sur I'activation totale a faible dopage [llegems77,Cheng81]
et les observations des figures V.2, permettent de distinguer trois stades pour Ing53Gag 47As épitaxié a
Tc = 450°C : absence de diffusion a faible niveau de dopage, diffusion de plus en plus prononcée
entre 3 et 10x10'°, puis diffusion et ségrégation a partir du dopage D+S dans l'intervalle 1-3x10%° cm™.

Plus généralement, on retiendra que la diffusion du béryllium dépend de T¢ et de la concentration.

Sous le « dopage D » au-dela duquel survient la diffusion, nous pouvons considérer que les

atomes élémentaires Be s’incorporent en accepteur dans le sous-réseau lll (activation totale) selon :
Be + L, — Bes + h' incorporation en accepteur du Be élémentaire

avec : Ly, lacune sur le sous-réseau d’éléments Ill et Bes” atome substitutionnel ionisé (accepteur).

A partir d’'une concentration limite, il est vraisemblable qu’une partie des atomes Be incidents
est incorporée sous forme de béryllium interstitiel Be;” : nous sommes alors dans les conditions du
modéle substitutionnel-interstitiel communément accepté [Panish91,WLi00].

Ce « modéle Sl » implique un équilibre entre une concentration d’atomes substitutionnels Beg’
(accepteurs) et celle, beaucoup plus faible, d’atomes interstitiels Be;" (donneurs). Les atomes Beg
sont considérés immobiles dans le cristal, tandis que les Be;" y diffusent rapidement.

A partir du moment ou des Be;" sont présents, ils doivent logiquement demeurer dans la
couche dopée Be tant qu’une concentration d’équilibre n’est pas atteinte puis — afin de maintenir cet
équilibre dans le matériau dopé p — diffuser dans les couches adjacentes au-dela du « dopage D ».
lls s’y incorporent en Bes” d’ou un dopage p involontaire et des spectres SIMS élargis et symétriques.

Deux réactions de conversion Be;” — Beg” sont proposées. La premiére résulte du modéle S|
pour la diffusion du zinc dans GaAs [Longini62], adaptation de I'équation de Frank et Turnbull [Frank56]
pour la diffusion du cuivre dans le germanium [Yu91]. La seconde, connue sous le nom de mécanisme

d’expulsion ou de « kick-out », provient aussi d’études sur la diffusion du zinc dans GaAs [Gosele81] :

Be + Ly <« Bes + 2n réaction de Frank-Turnbull

Be < Beg + Iy + 2h' réaction d’expulsion « kick-out »

avec : I, élément Il en position interstitielle dans le réseau cristallin.

Le niveau de dopage D+S est ensuite atteint : les atomes Be ne s’incorporent plus au cristal ni
en Beg, ni en Be;" — mais ségrégent en surface sous forme d’atomes Be élémentaires. Ce surplus
demeure jusqu’a la fermeture de la cellule Be, puis s’étiole dans les couches épitaxiées ensuite ou ils
s’incorporent sous forme de Bes : ceci renforce le dopage p involontaire da a la diffusion et rend les

spectres SIMS asymétriques, avec une asymétrie dirigée vers la surface [DMiller85].
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Les questions non résolues concernent les causes physiques de diffusion/ségrégation, en
particulier sa dépendance a la température de croissance et au matériau, ainsi que la baisse et non la
saturation de la densité de trous a T donnée lorsque le flux Be augmente [Panish91,Ren91,Yokotsuka91].

Des modeéles complexes ont été proposés, expliquant par exemple la diffusion/ségrégation et
la présence de Be;" par un effet du niveau de Fermi en surface [Pa086,Pa099], ou en introduisant dans

le modéle Sl des défauts Il chargés (I, et L) en interactions avec Bes™ et Be;" [Yu91,Chen99,Marcon03].

Les solutions pour réduire la diffusion et la ségrégation du béryllium lors de la croissance des
hétérostructures transparaissent dans les mécanismes exposés ci avant : il faut accroitre la densité de
lacunes d’éléments Il (L) en front de croissance pour faciliter I'incorporation des atomes Be en
béryllium stable substitutionnel d’éléments Ill (Bes). Ceci retarde I'apparition du béryllium interstitiel

Be" « prét a diffuser » ou limite du moins sa concentration. Une forte densité de L, est obtenue :

e soit directement par hausse du ratio V/III [DMiller85,JMiller85,lizuka95,Mozume971],
e soit indirectement par diminution de la température de croissance T¢ — ce qui réduit la désorption
des éléments V [Duhamel81,Lievin85,Lievin86,Hamm89,Panish91,Yokotsuka91],

e soit bien sir via ces deux modifications simultanément [Scott89,Streit91,Jourdan92,Pa099].

L’espaceur est sensé incorporer les éventuels Be;" en diffusion. Les études sur substrats désorientés
[Mochizuki90,Mochizuki92] et a espaceur pseudomorphique [YCChen93,Zhang94,Zhang96] sont abandonnées.

Diffusion du béryllium post-croissance dans les hétérostructures TBH

Ce qui précéde concerne la diffusion du béryllium au cours de I'épitaxie d’'une hétérostructure.
Cette diffusion peut également se produire ensuite, en particulier dans un TBH. Ce n’est pas le cas de

la ségrégation par échange qui n’existe par principe qu’en croissance.

La diffusion post-croissance du béryllium n’a pas lieu lors de la réalisation du TBH : le risque

de diffusion thermiquement activée est fondé mais non avéré, les températures en technologie étant
trop faibles, inférieures a celles de croissance (sauf peut étre en implantation d’isolation [Jourdan92]).
Citons une étude de Koumetz et al. sur des hétérostructures épitaxiées en CBE a T ~ 500°C,
ot I'InP (500nm) non intentionnellement dopé entoure I'lng s3Gag.7As dopé Be a 3x10'? cm™ (200nm).
En SIMS, les auteurs n’observent pas de diffusion aprés recuit a 500 et 600°C — tandis qu’elle survient
sur 1,6 et 4,3um a 700 et 800°C (méme durée : 60s), et sur 2,4um a 700°C en 120s [Koumetz96].
L’activation thermique de la diffusion est donc possible, et généralement interprétée en trois étapes :
conversion thermiquement activée du béryllium stable Bes en Be;" par les réactions précédentes, puis
diffusion du Be;", interrompue par sa conversion en Bes dans les couches adjacentes ainsi dopées p.
Des observations similaires ont été rapportées sur GaAs lors de recuits a 800-900°C, pour
une température de croissance de ~600°C [llegems77,McLevige78]. Les spectres SIMS sont semblables
a ceux obtenus sur du GaAs implanté au béryllium et ayant subis de tels recuits d’activation, preuve
que le béryllium interstitiel est bien responsable de la diffusion : en implantation, les recuits servent en

effet a convertir les atomes implantés Be," en Bes™ pour obtenir un dopage p [Deal89,Hu95].
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La diffusion post-croissance du béryllium a lieu lorsque le TBH est en fonctionnement, parfois

apres une épitaxie a priori « correcte » (i.e. ncnmaL ~ 1,06 [Bahl00]). Trois hypothéses sont proposées :

e L’échauffement du TBH en fonctionnement n’explique pas cette diffusion, la température estimée
aux jonctions étant inférieure a 300°C. Les études démontrent surtout que la diffusion n’a lieu, a
contrainte thermique donnée, que si I'hétérojonction Emetteur-Base est sous polarisation directe
(i.e. fonctionnement normal), et pas a polarisation nulle ou inverse [Streit91,Uematsu91,Bahl00].

e Un mécanisme REID (pour Recombination-Enhanced Impurity Diffusion) est de ce fait souvent
évoqué [Ren91,Tanaka93,Cattani98] : les recombinaisons électron-trou dans la base libéreraient
localement une énergie apte a expulser un atome Ill du réseau. Devenu interstitiel, il migrerait
jusqu’a expulser a son tour un atome Beg substitutionnel, libérant ainsi un Be;" (i.e. « kick-out »).
Ce mécanisme ne se produit que lorsque des électrons sont injectés, c’est a dire sous polarisation
directe — soit dans la situation de la diffusion en fonctionnement [Kimerling78,Uematsu91].

e Une derniére hypothése stipule que le champ de potentiel a 'hétérojonction EB sans polarisation
s’opposerait a la diffusion vers I'émetteur d’atomes interstitiels Be;" présents dans la base, atomes
Be" confondus avec ceux Beg  fixes sur les courbes de béryllium en SIMS. Ce champ de potentiel
diminue sous polarisation directe, ce qui permet la diffusion jusqu’alors stoppée3 des atomes Be;".

Cette explication avancée dans [Streit91] est soutenue par les résultats dans [Tomioka90,Cattani98].

Cette diffusion a des effets « classiques » (cf. tableau V.a) : hausse de Vggo, @ la diode Emetteur-Base
(i.e. Vceoftset SUr un TBH), hausse des coefficients d’idéalité et chute du gain B par hausse de liec zce 8-
Quand I'épitaxie n’est pas adaptée, le gain 3 peut chuter de 90% en 2h avec ng ~ 2,4, nc ~ 4,5 [Ren91]!
Si elle I'est, les TBH AlGaAs/GaAs (p = 1x10"° ¢cm™) sont fiables a densité Jc < 10kA/cm? [Streit91].
D’apres Bahl et al., il en est de méme sur des TBH InAlAs/InGaAs a hétérojonction EB graduelle pour
p ~ 4x10'" cm™ (T¢ = ?) — mais pas a Jc = 150kA/cm? : en 45h & 125°C, B diminue de ~8% et Vgeon
croit de ~37% [Bahl00]. D’aprés Tanaka et al. des TBH InAlAs/InGaAs a hétérojonction EB abrupte
pour p ~ 4x10" cm™ (Tc = ?) sont stables a Jc = 150kA/cm? aprés 30min a 25°C [Tanaka93].

Quelques mots sur le dopage au carbone...

Bien que nous ne disposions pas de ce dopant, évoquons le dopage au carbone — étudié
depuis la fin des années 1980 et dorénavant « incontournable » (cf. études mentionnées tableau V.b).
Des publications sur ce sujet — citons [Chin91,Alexandre95,Hamm95,Westwater97,Schoenfeld98,Kuo99,Godey05]
(matériaux) ou [Gee92,Hanson92,Beam96,Fushimi97,Ueda97,Benchimol00,0uchi03] (TBH) — retenons que :

e Le caractere amphotére du carbone entraine un dopage systématiquement p dans GaAs par
incorporation en substitutionnel V (a un niveau moins profond que celui du béryllium), tandis que
le dopage est a l'inverse n dans InAs par incorporation en substitutionnel Il [llegems77,Schoenfeld98].

Pour Ing 53Gag 47AS, le dopage p est fonction de la source de carbone et des conditions d’épitaxie.

% Le pseudo-champ électrique F d’'une base graduelle, reporté a la bande de conduction a fort dopage p, est a

priori sans effet sur les atomes Be;", comme pour les trous avec lesquels ils ont en commun une charge positive.
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e La source de carbone est dorénavant systématiquement le CBr,4, d’emploi plus commode que des
codopants intrinséques (i.e. TMGa, TMAs) et permettant d’obtenir de forts dopages a faibles flux.
Il est donc, contrairement au CCl,, compatible avec toutes les méthodes de croissance (SSMBE).
L’effet de gravure est peu marqué, sauf parfois pour I'ln (avec compensation via hausse de ¢y).

e Sur les conditions de croissance, le ratio V/lll doit étre minimisé pour favoriser 'incorporation du
carbone en accepteur en augmentant la densité de lacunes Ly — situation opposée a celle du Be.
La température de croissance T doit étre réduite : les résultats expérimentaux montrent que ceci

ne modifie pas le taux d’'incorporation du carbone, mais son type — en favorisant celle en sites V.

Pour I'Ing 53Gag 47As, Tc vaut typiquement 420-450°C quelle que soit la méthode de croissance — ce
qui dégrade fortement le matériau en MOCVD/MOVPE ou la température T standard est de ~600°C.
La MOVCD/MOVPE, ainsi que la MOMBE/CBE et la GSMBE, sont surtout pénalisées par la présence
d’hydrogéne (i.e. gaz porteur et/ou craquage des hydrures) — et la SSMBE a l'inverse favorisée.
L’hydrogéne passive en effet le carbone par formation de complexes C-H ou permet I'incorporation de

donneur H" : le dopage p diminue et le matériau est dégradé. Dans un objectif TBH, retenons que :

e La MOCVD/MOVPE est pénalisée, car il faut stopper la croissance avant et aprés celle de base
pour adapter T, d'ou dégradation a I'hétérojonction Emetteur-Base (ng > 2). Plus généralement,
un espaceur est parfois inséré a cette diode EB pour contrer I'« effet mémoire de dopage »
lorsque I'on utilise du CCl, ou du CBry — et non a cause d’une diffusion/ségrégation du carbone.
Pour une hétérojonction InP/Ing 53Gag 47As, notons que le carbone dope n dans InP [Beam96].

e La « passivation H » est systématique si le process technologique n’est pas adapté au dopage
carbone, avec du N, en gaz porteur pour les dépéts SiN, He" en implantation d’isolation... [Ren96].
La passivation rend le gain j instable avec de possibles évolutions a court (i.e. « burn-in effect »
avec présence d’un pic initial), moyen (i.e. baisse progressive) ou long terme (i.e. chute brutale).
Celles-ci sont dues a une hausse du dopage p effectif par désorption des H+ et/ou activation du
dopant (i.e. rupture des complexes C-H), ou a l'inverse réduction de 3 par précipitation du carbone
dans la base ou a I'hétérojonction Emetteur-Base, par exemple a Jc ~ 60kA/cm? et 210°C [Ueda97].
La tension Vggo, (i.€. Veeofiset) €volue simultanément et inversement a B, tandis que la valeur de ng

a faible courant augmente, par exemple de 1,4 a 3,6 a Jc = 225kA/cm? aprés 60h a 125°C [Bahl00].

Par rapport au béryllium, on peut donc considérer que le carbone change plutét d’'état « sur place »
(i.e. dé-passivation, précipités aprés faible diffusion/ségrégation). Quand des TBH dopés au carbone,
au béryllium ou au zinc sont confrontés, les résultats de fiabilité supportent I'idée que les limites
inhérentes au dopage carbone permettent de faire fonctionner les composants a densité de courant
plus élevée et sous plus forte contrainte thermique [Ren91,Nakajima92,Streit96,Rezazadeh97,Bahl00,Cui02].
On pourra par exemple comparer les résultats de I'étude de Bahl et al. citée ci avant pour un dopage
p ~ 4x 10" em™ au béryllium et au carbone, et ce bien que les structures verticales et les conditions
de croissance different (i.e. respectivement TBH InAlAs/InGaAs a hétérojonction graduelle en GSMBE
et TBH InP/InGaAs a hétérojonction abrupte en CBE). C’est malheureusement souvent le cas, constat
que I'on peut sans doute étendre au niveau d’optimisation pour chacun des dopants. Remarquons de

plus qu’il n’existe apparemment pas de procédure de test unifiée [Streit91,Hafizi93b,Bahl00,Lee03].
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Notre étude de I’hétérojonction InP/InGaAs abrupte a base fortement dopée Be

En résumé, un dopage de base Ings3Gag47As compris entre 5x10" et 2x10%° cm™ est
intéressant pour profiter, aprés injection a une hétérojonction Emetteur-Base InP/Ings3Gag47As
abrupte, d’un transport électronique hors équilibre dans une base fine, et accroitre les performances
statiques et fréquentielles du TBH. Le carbone permet, en I'absence de diffusion et de ségrégation,
d’atteindre cet objectif en croissance plus aisément qu’avec le béryllium qu’il a remplacé (cf. tableau

V.b) puis, visiblement, de le maintenir dans des conditions de fonctionnement plus sévéres.

Nous ne disposons que de béryllium : est-il dés lors raisonnable de viser 'intervalle de dopage
précédent a une hétérojonction Emetteur-Base InP/Ing53Gag 47As ? Exceptés [Shigematsu95,Driad99], les

études du début des années 1990 des laboratoires HRL et AT&T aménent les indications suivantes :

e Laréponse est plutdt non — selon les résultats de Hughes RL sur TBH InAlAs/InGaAs en SSMBE.
Des TBH a hétérojonction abrupte et base dopée p ~ 1-10x10"® cm™ ont tout d’abord été épitaxiés
a T¢ = 500°C, excepté I'espaceur (300°C) [Stanchina90,Metzger92a]. Une hétérojonction graduelle a
ensuite été privilégiée, avec lissage par super-réseau et décalage de jonction électrique np : les
dégradations dues a une diffusion/ségrégation du dopant p sont en effet moins marquées si les
variations du gap sont progressives [Hafizi93a]. Vingt structures ont alors été épitaxiées a différents
couples (dopage béryllium / Tc), pour déterminer en SIMS ceux limites a ne pas dépasser :
(5x10"°cm™/420°C), (7,5x10"%/360), (1x10%°/320) et (1,6x10°°/280) [Metzgerd2c,Metzger93]. La qualité
des matériaux a été évaluée [Metzger92b,Zakharov93]. Ces TBH « graduels » ont été utilisés par
UCSB a p ~ 5x10" cm™ a 380°C [Mensa98,Mensa99], et encore récemment aux HRL [Sokolich01].

e Laréponse est plutét oui — selon les résultats de AT&T sur TBH InP/InGaAs épitaxiés en GSMBE
ou en MOMBE, comme illustré ci-dessus aux figures V.2 : le dopage p a 1x10% cm™ apparait
stable en SIMS a T¢ = 450°C, soit un écart de 130°C avec I'étude précédente [Hamm89,Panish91].

Cette différence peut éventuellement venir du ratio As/lll, donnée qui n’est précisée dans aucun cas :
il est en effet aisé d’augmenter le flux d’As pour épitaxier la base en GSMBE (AT&T), ce qui n’était
pas le cas en 1992 en SSMBE avec des cellules d’effusion (HRL) — sauf a en disposer d’'une seconde.
Diminuer fortement T¢ est alors la seule possibilité pour favoriser I'incorporation du Be en Beg stable.
Une autre hypothése (défavorable a I'étude de AT&T) sur les 130°C d’écart implique un blocage des
Be;" supérieur a I'hétérojonction InP/Ing s3Gag 47As. Cette situation, non détectée en SIMS, est a priori

plus pénalisante en dopage effectif qu’en diffusion car le « blocage » reste supérieur sous polarisation.

Au final nous avons décidé d’optimiser, a fort ratio As/lll, la température de croissance T¢ et la
structure verticale du TBH (espaceur) pour des dopages allant de p = 2x10" em™ 3 p=1 ,2x10%° cm’.

Notre démarche, présentée en introduction, est classique : étude des apports de la hausse du
dopage par effet Hall (i.e. diminution de Rg, notre but initial), étude des dégradations du matériau liées
aux conditions de croissance spécifiques et au dopage — avec la particularité d’'une mesure directe de
la durée de vie électronique — et optimisation de la structure verticale a I'hétérojonction Emetteur-Base

(i.e. espaceur) par mesures I(V) en régime de faible injection [Malik85,Ito86,Kurishima91,Panish91,Chen01].
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V.A.5 — Effet Hall sur In,s3Gao 47As ( Be ) : résistivité et mobilité électronique

Le but est d’évaluer jusqu’ou la hausse du dopage est intéressante pour diminuer la résistivité
d’Ing53Gag47As, diminution a laquelle s’oppose celle de la mobilité des trous due a la dégradation de

I'alliage par le taux d’'impuretés et I'épitaxie a faible T¢ / fort ratio As/Ill pour contrer la diffusion du Be.

Les échantillons sont des couches d’Ings3Gag47As de 300nm (150nm au plus fort dopage)
épitaxiées sur quarts de wafer 2pouces InP (001) semi-isolant. Aprés épitaxie d’'un buffer de lissage
InP de 50nm a 500°C (i.e. lecture au pyromeétre optique), nous arrétons la croissance sous P pour
amener T¢ a la valeur désirée via une rampe AT de 3min, suivie d’'une phase de stabilisation de 2min.

L’Ing 53Gag 47As est alors épitaxié a un ratio de flux As/lll ~ 6 (cf. 1ll.A.4 : mesure du ratio et rampe AT).

Les résultats de mesures en effet Hall a 300K (cf. Ill.B.1) sont rapportés ci-aprés au tableau
V.c avec les valeurs de T, du dopage effectif hya 1, de la résistance R/O des couches Ings53Gag47As
et de mobilité de Hall pya. des trous — ainsi que R/O4 ramenée a une épaisseur de base de 40nm.
Ces deux derniéres données sont représentées figures V.3 a gauche en fonction du dopage effectif,

nos résultats de mobilité pya L étant comparés a droite avec les (rares) valeurs de la littérature.

Considérant nos seuls résultats (cf. tableau V.c et figures V.3 gauche), nous constatons que :

e La résistance de base R/, diminue avec le dopage, mais de plus en plus lentement a mesure
que celui-ci augmente. Ceci s’explique par la décroissance sous-linéaire de la mobilité pyaL avec
le dopage hyaiL, sachant que R/O =1/ (q PpacL hrawe W) ou W est I'épaisseur de la couche.

o Cette décroissance de la mobilité pya. semble due a la hausse du taux d'impuretés ionisées dans
le matériau plus qu’a la dégradation du matériau par la baisse de la température Tc — vu les

faibles diminutions pour des écarts de 25°C & huya ~ 9,2x10" ecm™ et hya ~ 1,2x10%° cm™.

Nous n’avons constaté ni dégradation du RHEED, ni développement de rugosité de surface en AFM.

Nous supposons donc une faible ségrégation du béryllium dans nos conditions d’épitaxie.

Par rapport a la littérature (cf. tableau V.b et figures V.3 droite), nous relevons que :

e Les valeurs de R/O4 sont en accord avec celles de la littérature obtenues par mesures TLM pour
un dopage Be : a 4,4x10" cm™ nos 560Q/00 équivalent les 600/ a 4x10" cm™ de [Betser01],
mais nos valeurs a 6,9 et 12x10"® cm™ sont plus élevées que celles de AT&T ([Ritter91][Jalali90a]).

e Ce constat se retrouve sur la courbe « log-linéaire » PuaL = f ( hpaw ), avec des valeurs proches
de celles de la littérature vers p ~ 4x10"® cm™ et supérieures aux résultats de AT&T (GSMBE3).

Nous retrouvons la décroissance sous linéaire de la mobilité uya . avec le dopage [JalaliP230].

Nous ne sommes apparemment pas dans un régime de saturation du dopage pour les températures
employées, puisque Rg ne présente pas de diminution franche (i.e. incorporation renforcée en Beg’)
lorsque T diminue a dopage donné. Ceci est en accord avec les résultats de AT&T, selon lesquels

cette saturation survient pour p > 1x10%° cm™ a T¢ = 450°C et p > 3x10° cm™ a T¢ ~ 400°C [Hamm89].
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Tableau V.c et figures V.3 : Mesures a T = 300K en effet Hall sur couches d’Iny 53Gag 47As dopées Be

avec (RMyy, Unar) = f ( hua ) @ gauche et comparaison avec la littérature via Uya., @ droite

Références : IEMN = valeurs moyennées indépendamment de T [Lefebvre02] — GSMBE 2&3 = [Kuo99] & [Hamm89]

MOMBE/CBE = [Hamm95] — SSMBE 1&2&3 = [LeCorre87] & [Hoke01] & [Liu01] ( * ramenée a 300nm )

Tc I RO MHALL Ry
(°C) (cm?®) (/O) (cm?/Vs) (/0 4 40nm )
Hall#1 | 450 44x10"™ 75 63 560
Hall#2 400 6,9x10™ 54 57 405
Hall#4 | .. ’ 43 53 325
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Hall#7 2,6 x 10%° 23 * 35 175
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Au final la diminution escomptée sur Rg est effective : il est intéressant d’augmenter le dopage

de base jusque ~1x10%° cm™ — vu I'évolution sous-linéaire de la mobilité ppa. avec le dopage.

V.A.6 — Photoluminescence et durée de vie électronique : effets de T et du dopage

Le but est de hiérarchiser le role de la température de croissance T et celui du dopage sur la
qualité de I'alliage et la durée de vie électronique 1. dans la base, information fondamentale dans un
TBH puisqu’il influe sur les performances statique (gain ) et fréquentielle (i.e. temps de charge tgc a
la jonction Base-Collecteur via la densité de courant J¢). Le baisse de T¢ entraine la génération d’'une
forte densité de centres de recombinaison non radiative, effet logiquement renforcé a faible dopage.
Pour cette raison, nous avons étudié en photoluminescence (PL) jusqu’ou il est raisonnable de réduire

Tc @ huaw = 2x10" cm™ = valeur par ailleurs retenue pour les TBH de Singapour.
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Les échantillons pour la photoluminescence sont, hormis le dopage et T¢ (cf. tableau V.d ci-
dessous), identiques a la structure PL décrite en IV.A.2 — excepté I'InP en surface : 50 et non 300nm.
Le but n’est plus d’évaluer la rugosité sur une structure de I'épaisseur d’'un TBH, mais simplement de
permettre des mesures quantitatives en PL par confinement des paires électron-trou photogénérées,
passivation InP en surface et épaisseur de base (100nm) annihilant les effets d’interface ou de puits.

Ces échantillons, ainsi que certains d’effet Hall, ont été utilisés pour les mesures de durée de vie 7.

Tableau V.d : Structure des échantillons pour les mesures de photoluminescence

Passivation InP 50nm nid Tc =500°C PL#500 | Tcg=500°C
« Base » | IngssGaparAs | 100nm | 2x10 cm™ Tcs PL#450 | Tcg=450°C
Lissage InP 300nm nid Tc =500°C PL#400 Tcs = 400°C
Substrat Quart de wafer 2pouces InP (001) semi-isolant PL#350 Tcg = 350°C

Précisons que la durée des arréts de croissance sous élément V pour modifier T¢ avant et aprés la
couche d’Ings3Gap47As est adaptée au AT avec, stabilisation comprise : 2min30s (PL#450), 3min
(PL#400) et 3min30s (PL#350). L'Ing53Gag 47As est épitaxié a ratio de flux As/lll ~ 6.

Les spectres de photoluminescence a 300K sont présentés ci-dessous figures V.4 a gauche.

Les valeurs de durée de vie électronique t.. a 300K sont rassemblées graphiquement a droite.

Effet de Tc & hya, = 2x10" cm™ Effet de T et du dopage p
30 T T T T T T T 100 0— T T T T T T T T TTT]
Référence / 65 - - = PL_Réf 1~ _ ]
] : A PL 500 ] : § T = 300K :
251 | —o— PL_450 ~ ] \ 1
(2] AvAN
N —0—PL_400 | o . 1
-~ S —v— PL_350 -
T 20 - 2 10+ -
2 | \ ENE :
S \ _ 5 § Interbandes ]
o \ = i i
215+ \ T=300K | 8 ]
R0) 1 N . o, i
iz 4 ] Q B
,,GC_-? 1049 A - i 14 ‘V\ =
< . © ] . ]
A’ i < <
> ® 1 a T =500C , ]
5 a | o 1. =450C -
1 o T, =400°C ]
v T, =350°C ., Auger
03 I WO VW 0,1 r —T—TT T T ,\‘,.....
0,72 0,76 0,80 0,84 0,88 1E19 1E20 1E21
Energie (eV ) Concentration de trous h,,, , (cm™)

Figures V.4 ( a gauche ) : Effet d’'une réduction de la température d’épitaxie T¢ a faible dopage
( huaue = 2x10" em™ ) sur la qualité d’Ing s3Gag.47As évalué en PL & 300K ( cf. note 3 en IV.C.1)

Figures V.4 ( a droite ) : Effets d’une réduction de T et d’'une hausse du dopage

sur la durée de vie électronique t.. ( mesures a 300K — voir texte ) ( lignes = guide pour l'oeil )
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La juxtaposition figures V.4 des spectres PL et des valeurs de durée de vie électronique te.
permet de répondre d’emblée a notre question. A faible dopage (p < 2x10"® cm'3), il est raisonnable de
maintenir une température d’épitaxie supérieure a 400°C — vu les diminutions d’intensité PL par
rapport a celle de référence a T¢ = 500°C (i.e. baisse de 20% a 450°C, 50% a 400°C, 85% a 350°C).
Ceci n'a en revanche plus lieu d’'étre lorsque le dopage augmente, son effet étant plus important que
celui de T¢ : diminuer T¢ de 500 a 350°C & hpa = 2x10"° ecm™ réduit t.. d’un facteur 2, a comparer au
facteur ~60 quand le dopage croit de 2 a 26x10'® cm™ & Tc = 350°C (cf. tableau V.e). En d’autres

termes, nous pouvons contrer la diffusion du béryllium en réduisant T — sans effet significatif sur tge..

Concernant les spectres de photoluminescence, nous devons préciser que le décalage des
pics vers les basses énergies — respectivement au pic de référence sur Ing53Gag 47As non dopé — nous
entraine vers la limite basse en énergie de la photodiode pin InGaAs a Eg ~ 0,73eV (i.e. A ~ 1,7um).
Ce décalage correspond au phénomene de rétrécissement du gap a fort dopage connu sous le nom
de « Band Gap Narrowing » [Betser95,Lopez97,Palankovski99] : les liaisons covalentes et partiellement
ioniques des llI-V sont affaiblies par I'écrantage di a la forte concentration de porteurs libres.

En conséquence les maxima ne sont qu’apparents, ce qui ne change rien a nos conclusions.
C’est ce que prouvent des spectres a Tp. = 10K (non montrés) ou la basse température de mesure
nous raméne dans le domaine d’acquisition de la photodiode. Les maxima correspondent alors a des
recombinaisons radiatives d’électrons sur les trous portés par des Beg non ionisées a kT ~ 0,86meV a
10K (cf. cas @ figures 111.8). L'intensité PL diminue avec T dans les mémes proportions qu’a 300K.
La présence d'un épaulement a plus haute énergie correspondant a des recombinaisons bandes a
bandes nous permet par ailleurs, les positions étant fiables a 10K, d’évaluer une énergie d’ionisation

de 27+3meV pour Be, valeur proche des 28meV trouvés dans la littérature pour GaAs(Be) [llegems77].

Concernant les valeurs de durée de vie électronique, quatre points doivent étre précisés :

e Sur leur mesure expérimentale tout d’abord, réalisée par D. Vignaud et J.-F. Lampin, avec l'aide
de L. Desplanque (polissage des échantillons) et de C. Legrand (dépét de couches antireflet).
Bien que nous ne considérions ici que les résultats de mesure, signalons toutefois que la durée de
vie électronique est obtenue de maniére directe, a partir de courbes de décroissance de l'intensité
photoinduite transmise résolue en temps — telles celles représentées ci-dessous figures V.5 (haut)
sur les échantillons de photoluminescence. L'utilisation de la source femto-seconde de I'lEMN
permet une résolution temporelle de ~150fs (i.e. largeur a mi-hauteur « FWHM » d’'une impulsion).

Sur ces mesures et sur la source femto-seconde, voir [Vignaud02,Desplanque03].

e Dans un objectif TBH, la durée de vie des électrons dans la base pour hya | ~ 1,2x10%° cm™ vaut
tge. = 1,0ps. En conséquence, dans I'hypothése la plus favorable d’'un transport balistique ou
quasi-balistique avec Wg < dg (cf. V.A.1), nous pouvons estimer une valeur de gain B ~ 25
suffisante pour des applications circuit — valeur obtenue via : B ~ tge. / 15 @vec, pour une base de
40nm : 15 = Wi / Vpaistique = 40fS OU Vpaiistique ~ 10® cm/s. Pour le dopage « limite » selon la littérature

de p ~ 4-5x10"? cm™, on obtient : tge. ~ 7ps et B ~ 175 (cf. I.A.2, figures V.4 et [Ritter91,1t096]).
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e Par rapport a la littérature sur les durées de vie t.. dans Ing53Gag 47As épitaxié (i.e. non implanté),
notons figures V.5 que nos valeurs sont comparables a celle rapportées pour hyaL ~ 2x10" cm?,
et sub-picosecondes au-dela des 1x10% ¢cm™ : ceci est malvenu sur TBH mais présente un intérét

en optoélectronique, en tant qu’absorbant saturable ultra-rapide par exemple [Carmody03,Joulaud03].

e Soulignons enfin la décroissance de 1. selon une pente double aux forts dopages p, en accord
avec I'expression (1.10) (cf. l.ec vor g €N I.B.1) rappelée en V.A.1 : 1. varie en (1/p) a faible dopage
puis en (1/p2) — le temps de recombinaison non radiative tyg pouvant expliquer des différences,
par exemple avec les valeurs notées C1 (i.e. MOCVD a faible T¢ ~ 450°C [Chelli99]). Le processus
Auger apparait plus efficace dans Ings;Gao.47As que dans GaAs, ol tge. ~ 10ps a p ~ 1x10%° cm™
[Tiwari90,1to91]. Une hypothése suppose une « résonance » entre le gap et le « gap spin-orbite » :
I'énergie de recombinaison non radiative électron-trou est communiquée a un trou du sommet de
bande de valence, qui gagnerait plus facilement un état de bande spin-orbite vu la plus grande
proximité entre Eg et EAgo —i.e. de 1,42/ 0,34eV (GaAs) a 0,37 / 0,38eV (InAs) [JalaliP405].

Tableau V.e et figures V.5 : Mesures de durée de vie électronique tg.. @ T = 300K dans Ing 53Gag 47AS

dopées Be, avec spectres en transmission typiques et état de I'art sur tg.. dans Ing s3Gag 47AS épitaxié

Références ( Tc en °C ) : Zn1(?) = [Henry84] — Zn2(620) = [RAhrenkiel98] — Zn3(570)+Zn4(450)+C1(450) = [Chelli99]
C2(450) = [1to96] — C3(470/500) = [Sermage96] — Be1(?) = [Sermage98] — Be2(500) = [Takahashi94] ( par D. Vignaud )

T T
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V.A.7 — Diode Emetteur-Base InP/In, s;Ga,.47AS : optimisation de I’épaisseur d’espaceur

Le principe de I'optimisation d’épaisseur d’espaceur Wg a été exposé au premier chapitre et
en V.A.2. Cet espaceur vise a compléter I'optimisation en épitaxie sur la température T¢ et le ratio
As/Ill pour, en dépit de la propension du béryllium a diffuser et ségréger en croissance, obtenir une
hétérojonction InP/Ing 53Gag 47As Emetteur-Base abrupte, i.e. sans lissage intentionnel du « spike ».

Nous maintenons notre choix du premier chapitre d’'une hétérojonction abrupte. Elle est certes
plus problématique que son équivalent graduel lorsque le dopant p tend a diffuser dans I'émetteur.
Elle est cependant préférable pour les performances fréquentielles, et ce malgré une consommation
accrue du transistor. Cet argument n’est apparemment pas déterminant: tous les TBH
InP/Ing 53Gag 47As a I'état de l'art ont une hétérojonction Emetteur-Base abrupte (et une base le plus

souvent dopée au carbone entre 5 et 10x10%° cm'3...).

Les échantillons sont des diodes Emetteur-Base InP/Ings3Gag47As de structure verticale
identique a celle de nos TBH, sans collecteur et avec une base uniforme (cf. tableau V.f ci-dessous).
Leur structure horizontale est décrite en 111.B.3. Rappelons que le process technologique est simple,

avec gravure du seul mésa d’émetteur et deux dépébts de contacts ohmiques a température ambiante.

Tableau V.d : Structure des diodes Emetteur-Base pour I'étude du triplet ( dopage / T / espaceur )

, Matériau Dopage Epaisseur
Diode EB Ino.53Gao.a7As (cm™) (nm) ( remarques d’épitaxie )
. 19
Contact Emetteur InGaAs S! : 1x1019 100 T maintenue a Tes
Si:1x10 60 )
Emetteur InP Si 1x107 50 Tsilicium 7 €n adc** (3min)
Espaceur nid* Ws : 0-10nm - 5
Base InGahs Be : 4,4-12x10™ 40 Tes : 350-450°C
| Buffer de lissage | | InP [ nid* | 100 | [ Tc N Tcsencroissance |
| Substrat | | Quart de wafer 2pouces InP (001) semi-isolant |
* nid : non intentionnellement dopé ** adc : arrét de croissance

L’épitaxie débute par un buffer de lissage InP (300nm) épitaxié a Tc = 500°C (valeur lue au pyrométre
optique) et a la vitesse standard de ~1um/h, celle retenue pour toutes nos croissances en accord de
maille sur InP. La réduction de T¢ pour épitaxier la base a lieu lors de la fin de la croissance du buffer,
avec une rampe AT de durée adaptée a Tcg (i.e. de 2min pour 450°C a 4min pour 375°C), suivie d’une
période de stabilisation de 2min. La température de croissance est maintenue a Tcg aprés la base : la
qualité des matériaux d’émetteur et de contact d’émetteur n’étant pas aussi critique qu’au collecteur,

nous préférons éviter une diffusion du béryllium via un processus « kick-out » thermiquement activé.

Le RHEED demeure 2D au cours de I'épitaxie de la base et des couches d’émetteur et de contact
d’émetteur : I'hétérojonction n’est pas dégradée par un développement de la rugosité, en accord avec
les faibles valeurs de rugosité RMS relevées en AFM sur les échantillons d’effet Hall — de ~0,53nm a
hual = 4,4x10" cm™ @ 450°C a ~0,25nm a hypa, = 2,6x10%° cm™ @ 350°C (scan 1x1um?).

226



Chapitre V — EJM pour TBH InP/Ing.53Gao.47As a base fortement dopée au Be :

1ers

résultats sur InP et GaAs...

Les triplets de valeurs de dopage de base, de température Tcg et d’épaisseur d’espaceur Wsg

sont rassemblées au tableau V.e ci-dessous, avec le résultat correspondant : la hauteur de barriére

effective ¢g et le coefficient d’idéalité ng relevés sur caractéristique (V) (cf. II1.B.3).

Tableau V.e : Valeurs de ¢g et de ng en fonction du dopage effectif hy, et de T¢ dans

la base, et de I'épaisseur d’espaceur Ws — avec position de la jonction np dans la structure

[ Tc Ws ds ng
(cm™®) (°C) (nm) (V) ( localisation de la jonction np )

D1 0 0,85 1,68 dans 'Emetteur

D2 4,4x10" 450 5 0,81 1,14 ~ hétérojonction InP/InGaAs
D3 10 0,77 1,16 dans la Base

D4 5 0,98 1,36 )

D5 o0’ 450 10 0.86 136 dans 'Emetteur

bé , 400 5 0,75 1,21 dans la Base

D7 10 0,69 1,32

D8 400 3 0,79 1,27 dans I'Emetteur

D9 9.2%10"° 5 0,80 1,13 ~ hétérojonction InP/InGaAs
b10 , 375 3 0,74 1,26 dans la Base
D11 5 0,66 1,45
D12 1 25102 375 3 * * * dispersion importante des valeurs
D13 ’ 5 0,85 1,02 ~ hétérojonction InP/InGaAs

Les figures V.6 illustrent les évolutions pour hya = 4,4x10" cm™ @ 450°C — seul cas oU trois
épaisseurs Ws ont été utilisées a dopage et T¢ fixés, afin d’évaluer la sensibilité de la démarche. Ceci
permet de représenter graphiquement les évolutions de ¢g et ng en fonction du parametre Ws, et de

superposer des pré-évaluations I(V) relevées simplement sur traceur en salle blanche.

h,  =44x10"cm® @ 450°C

HALL D2 (5nm) D1 (0nm) 20pA
0,90 2,0 ¥
- O
< 1N .-
© 085 & 03
@ L Cg'
£ L1,6 =
8 A o
ﬁ 0,80+ =
S A 148
5
2 0,751 —
2 o ° r1,235
I o . ui/
0,70 T : T 1,0
0 5 10
Epaisseur d'espaceur Ws ( nm) d—

Figures V.6 : Evolutions de ¢g, ng et des I(V) avec I'épaisseur d’espaceur Ws pour D1,D2 et D3

Nous obtenons les évolutions attendues d’aprés les éléments du tableau V.a (en grisé), a savoir une
diminution continue de la hauteur de barriere effective ¢g et I'observation d’'un minimum (ici peu
marqueé) sur le coefficient d’idéalité ng lorsque I'épaisseur d’espaceur Ws augmente, a dopage p et T¢

fixés [lto86,Kurishima91,Panish91] (voir a ce sujet les figures V.29 sur les diodes métamorphiques).
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Rappelons que I'exploitation des évolutions du coefficient d’idéalité ng pour ajuster I'épaisseur

d’espaceur W5 est soumise a deux conditions (cf. 111.B.3) [Ito86,Kurishima91,Panish91] :

e étre en régime de faible injection pour que les (V) traduisent un effet de « spike » ou « notch »,

o et que ces effets soient prépondérants pour imposer les variations de ng via liec zcc ep (de 1 a 2).

La premiére condition est remplie car la densité de courant est inférieure & 50A/cm? sur nos diodes.
Pour la seconde, nous avons vu en |I1.B.3 que le ratio (périmétre:surface) de jonction EB ~ (2:25)um™
sur les diodes est favorable au courant de recombinaison en surface de base extrinséque : | surrp €St
susceptible d’interférer avec | »cc e €N iMposant des valeurs de ng comprises entre 1 et 1,3 [Liu92c].
Le courant |l suf 5 @pparait en fait négligeable : les modifications de Ws ménent a des évolutions de
ng cohérentes avec celles de | »cc eg tandis qu’une « passivation AsP » (cf. [.B.1) semble avoir lieu en
surface de base extrinséque. Nous avons en effet attaqué, avec les solutions utilisées pour les diodes,
des fragments d’échantillon jusqu’a la base — la derniére solution s’arrétant sur un alliage arsénié.
Des mesures de XPS assistées par gravure ionique — réalisées par X. Wallart — ont révélé que la
gravure était stoppée a 4nm au-dessus de la base Ings53Gag 47As avec la durée d’attaque utilisée pour
les diodes (90s), & 1nm en doublant cette durée (180s). La présence d’'une couche InAsP s’explique
par l'incorporation plus efficace de I'As par rapport au P : le taux résiduel d’As en front de croissance
n’est en effet sans doute pas négligeable en début d’épitaxie d’émetteur InP, suite a celle de la base
en Ings53Gag47As a basse T¢ et fort ratio As/lll. Cette couche ne dégrade visiblement pas de maniére

significative le caractére abrupt de I’hétérojonction Emetteur-Base, puisque I'on peut obtenir ng ~ 1,13.

Considérant a présent les résultats du tableau V.e, nous constatons qu’un espaceur est
nécessaire pour contréler la diffusion et la ségrégation du béryllium lors de I'épitaxie, en plus d’'une
réduction de T¢ et de I'utilisation d’'un ratio As/Ill élevé. Il est alors possible d’obtenir une coincidence
entre la jonction électrique np et I'hétérojonction InP/InGaAs entre matériaux : diminuer T a 450°C et
utiliser un espaceur ~ 3,5/4nm suffit pour hua ~ 4,4x10" cm™. Il doit en étre de méme a T¢ ~ 425°C
pour hyaiL ~ 6,9x10'"® cm™, choix toutefois peu intéressant puisque nous obtenons une hétérojonction
correcte a hya L ~ 9,2x10"° cm™ a une température Iégérement inférieure de 400°C — toujours avec un
espaceur ~ 3,5/4nm. Les résultats a dopage accru (hyaL ~ 1,2x10%° cm'3) étant sujets a caution avec
une dispersion importante, nous optons pour les conditions de cette diode D9 pour réaliser les TBH.
Notre valeur de T ~ 450°C pour hya ~ 4,4x10" cm™ correspond aux observations des figures V.2,
mais est supérieure a celle de Hughes (420°C [Metzger93]) et UCSB (380°C [Mensa98,Mensa%9]). Pour
huail ~ 9,2x10 cm™, T ~ 400°C est intermédiaire entre la valeur de Hughes (320°C) et AT&T (450°C).

En conclusion, nous avons vérifié qu’accroitre le dopage p entre 5x10" cm® et 1x10%° cm™
est intéressant pour réduire la résistance de base. Dépasser les 1x1 0%° ¢cm™ se révele en revanche
trop pénalisant pour le gain B du TBH, car la durée de vie électronique 1g.. devient sub-picoseconde
dans I'lng53Gag 47AS. Nous constatons que la réduction de tg.. €st majoritairement imputable au fort
dopage p par processus Auger : T¢ peut donc étre réduite sans dégrader significativement I'alliage.
Nous maitrisons ainsi, sous fort ratio As/lll et en ajustant I'espaceur (Ws), la diffusion et la ségrégation

du béryllium lors de I'épitaxie jusque hua, ~ 9,2x10"° cm’ (i.e. diode D9, sélectionnée pour les TBH).
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V.B — TBH InP/InGaAs sur InP et métamorphiques sur GaAs NTU-IEMN :

Nous abordons maintenant les résultats obtenus avec nos collaborateurs de Singapour (NTU).
Nous présentons tout d’abord la structure verticale des dTBH InP/Ing s3Gag 47AS/InP, puis la liste des
échantillons épitaxiés sur substrat InP et sur substrat GaAs via un buffer métamorphique GaAs — InP.
La seconde partie correspond a 'amélioration du dTBH sur substrat InP, fruit de I'étude sur le dopage
de base au béryllium décrite ci avant. La troisiéme partie est une comparaison entre cette référence
sur InP et le m-dTBH épitaxié sur le buffer graduel InAlAs initial, tandis que la quatriéme concerne les
m-dTBH sur les buffers graduels InGaAlAs épitaxiés sous AsH; ou As, et le buffer uniforme en InP.

Nous concluons en constatant que les objectifs fixés sont globalement atteints, voire dépassés.

V.B.1 - Présentation des dTBH InP/In, s3Gao 4;As/InP et liste des échantillons

La structure verticale des dTBH est donnée tableau V.f ci-dessous. De l'introduction générale,
rappelons qu’elle est définie par I'équipe de Singapour — vu son antériorité dans le domaine du TBH.

Nous étions responsables de son épitaxie, ainsi que des buffers métamorphiques GaAs — InP.

Tableau V.f : Structure des dTBH InP/Iny s3Gag 4;As/InP ( avec espaceur a I'hétérojonction EB )

Matériau Dopage Epaisseur
dTBH NTU Ino.s3Gao.47As (cm?) (nm) ( remarques d’épitaxie )
iR 19
Contact Emetteur InGaAs Si: 2x1018 200 T maintenue & Tosase
Emett InP Si: 5x10 50 "
metteur n Si-4x10" 100 Tsi 7 en adc** (2x150s)
Espaceur InGaAs nid* 3,5 TcBase ~ 450°C
Base Be : 2,15x10"° 46,5 ratio As/Ill ~ 6 (flux)
nid* 40 Tc N Tcgase €N Croissance
InGaAs - T8
Collecteur Si: 1x10 > dipole-doping (5
. Be - 1x10™ 5 « dipole-doping (8 np) »
nid* 400 Tc maintenue a ~500°C
| Couche d’arrét | [ InGaAs | Si:8x10" | 30 |
| Sous-Collecteur | | InP |  si:8x10® | 550 | [ Tc maintenue a ~470°C |

Wafer 2” InP (001) semi-isolant OU 2” GaAs (001)
semi-isolant + buffer métamorphique GaAs — InP

+ Buffer de lissage InP

Substrat sur substrat InP désoxydé

* nid : non intentionnellement dopé ** adc : arrét de croissance

Cette structure verticale est orientée vers la tenue en tension (i.e. tension de claquage BV¢go > 10V)
comme lindique I'épaisseur du collecteur en InP. Elle se caractérise par le choix assez peu courant

d’un lissage de I'hétérojonction Base-Collecteur par « dipole-doping (& np) » (cf. .LA.3 et figures 1.7).

En épitaxie « In-free », 'absorption du rayonnement du four par I'échantillon est plus élevée pendant
et apres la croissance du sub-collecteur dopé Si : nous avons donc réduit la consigne sur Ts (substrat)
de 35°C sur ces 550nm pour maintenir T¢ ~ 470°C (i.e. lecture au pyrométre). Le « dipole-doping »

est réalisé sans arrét de croissance. L'épitaxie de la base et ses effets sont abordés ci-aprés en V.B.2.
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Concernant les dTBH métamorphiques, nous avons synthétisé au tableau V.g ci-dessous les

caractéristiques principales des buffers GaAs — InP sélectionnés d’aprés les résultats du chapitre IV.

Tableau V.g : Synthése sur les caractéristiques des buffers GaAs — InP étudiés au chapitre IV
et utilisés sous la structure verticale dTBH InP/Ing ssGag47AS/InP décrites au tableau V.f
pour obtenir les m-dTBH : NTU_Ter, NTU_Quat, NTU_Quat_As4 et NTU_Unif

Buffer GaAs — InP Graduels InyAl;.xAs ou Inyx(GayAly.y)1.xAS Uniforme InP
( notations : cf. IV.B.4) Temaire | QA5 | Q_AI50_As4 U_InP300
Qualité des Matériaux - + ++ --
( intensité PL300K en ua ) (1) (20) (50) (0,15)
Surface (& 1-10um ) Cross-hatch Cross-hatch Lisse
( rugosité RMS ) (5-6nm) (~9nm) (4-5nm)
Relaxation ~ cf. ci-dessous + ~ +
(tilt) ( aléatoire ) ( aléatoire ) (auto-aligné : p) (nul)
dTBH Métamorphique NTU_Ter NTU Quat |NTU_Quat As4| | NTU_Unif

A propos de la sélection des buffers métamorphiques GaAs — InP, précisons que :

e Les buffers Ternaire et Ternaire_As4 ont été comparés pour évaluer I'impact de la relaxation,
supérieure en niveau et équilibre sur le second (cf. 1.C.1). En I'absence de différence significative,
nous ne retenons que le buffer Ternaire, la qualité des matériaux et de la surface étant similaires.

e Le buffer graduel quaternaire le plus performant (i.e. Q_AI50_CC350) n’a pas été utilisé en raison
de I'avance de notre développement de buffers GaAs — InP par rapport a la réalisation des dTBH

a Singapour — le délai entre I'envoi des plaques et le retour d’'informations étant de 3 a 5 mois.

Les performances de ces m-dTBH doivent nous permettre de valider (ou non) notre approche basée
sur la « structure PL » (cf. IV.A.2) : 'amélioration de la qualité des matériaux de base et de collecteur
(i.e. intensité PL) devrait se traduire sur le gain j et la tension de claquage BVcgo — sous réserve que
I’hétérojonction Emetteur-Base (i.e. coefficients ng et n¢) ne soit pas plus dégradée sur NTU_Quat et
NTU_Quat_As4 que sur NTU_Ter et NTU_Unif. Ce peut étre le cas, vu nos conclusions sur les diodes

métamorphiques (cf. IV.E) quant a I'effet de rugosité — ici presque doublée entre les uns et les autres.

Terminons la présentation des dTBH en abordant leur structure horizontale, pour signaler que
nos collaborateurs singapouriens ont modifié leur process technologique au cours de cette étude.
Comme illustré ci aprés figures V.7, la technologie « triple-mésa » auto-alignée du dTBH de référence
NTU_Ref sur InP et de NTU_Ter (gauche) a été remplacée par celle « triple-mésa » auto-alignée avec
« micro-ponts » de base et émetteur pour les dTBH NTU_Quat, NTU_Quat_As4 et NTU_Unif (droite).
Ceci explique que les diagrammes de Gummel (lg,Ic) = f (Vge) et les courbes de gain = f (Ic) qui
nous ont été communiqués par NTU, et que nous présentons par la suite, correspondent a des tailles

d’émetteur différentes — i.e. 40x40 ou 5x20um? d’'une part, 1,6x20um? d’autre part.
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Ponts « classiques » ( métaux du contact ) « Micro-ponts » ( matériaux Ill-V )

Figures V.7 : Photographies en Microscopie Electronique a Balayage ( MEB ) illustrant I'évolution du
process technologique des dTBH réalisés a Singapour entre des dTBH « triple-mésa » auto-alignés
( process conventionnel des années 1990 ) pour NTU_Ref sur substrat InP et NTU_Ter ( gauche )
et des dTBH « triple-mésa » auto-alignés avec « micro-ponts » ( process conventionnel actuel )
pour NTU_Quat, NTU_Quat_As4 et NTU_Unif ( droite ) ( d’apres [Wang01] et [Yang04] )

V.B.2 — Premiére étape : optimisation du dTBH de référence sur substrat InP

Modification de I’épitaxie des structures dTBH InP/In, 5;Gay 4;As/INP

La réalisation de composants métamorphiques en accord de maille InP sur substrat GaAs
présente I'avantage de pouvoir les comparer a des références épitaxiées sur substrat « naturel » InP,

afin d’évaluer I'impact du métamorphisme et les performances des buffers GaAs — InP.

Encore faut-il disposer d’'une « référence InP » de bon niveau, en particulier a I'hétérojonction
Emetteur-Base InP/InGaAs dans notre cas d’'un dopage de la base au béryllium. Les problemes de
diffusion/ségrégation en croissance doivent tout d’abord étre résolus sur substrat InP. Nous pourrons
alors évaluer I'effet de la rugosité et des dislocations émergentes (TD) sur les buffers GaAs — InP, via
notamment la tension d’offset Ve ot €t les coefficients ng et ng mesurés sur le dTBH. C’est

I'optimisation de la référence sur substrat InP que nous abordons ici — en comparant deux dTBH :

e Le dTBH NTU_Ntu a été épitaxié a une date ou notre étude sur le dopage de base était en cours.
L’équipe de NTU utilisant du Be, nous avons suivi ses recommandations, a savoir T¢ réduite a
470°C pour épitaxier les 50nm d’Ing s3Gag.47As a p = 2x10™ cm™ et les couches suivantes.

e Le dTBH NTU_Ref a été épitaxié dans nos conditions : T¢ ~ 450°C pour 46,5nm d’Ing 53Gag47As a
p = 2,15x10" cm™, les 3,5nm d’espaceur et les couches suivantes. Nous devrions ainsi obtenir,

apres dopage de I'espaceur par diffusion/ségrégation du Be, p = 2x10" cm™ sur 50nm de base.
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Amélioration des performances statiques sur substrat InP

Les figures V.8 ci-dessous représentent les courbes de gain B = f (Ic) et les diagrammes de

Gummel en représentation (Ig,lc) = f (Vge) mesurées sur les dTBH NTU_Ntu et NTU_Ref.

Optimisation de la référence InP

_____

NTU_Ref .t
dTBH NTU_Ntu ( préconisations NTU ) 100- -
e B:50nm/Be =2x10" cm™ / 470°C

e E et contact E : Tc maintenue a 470°C

v

dTBH NTU_Ref ( optimisation IEMN )
e B:465nm/ Be = 2,15x10" cm™ / 450°C e
¢ Espaceur : 3,5nm / nid / 450°C “e’ Ve =1V
e E et contact E : T¢c maintenue a 450°C NTU_Ntu E : 40x40um?
1 T T T T T

10" 10° 10° 10" 10° 10° 10"
Courant collecteur Ic (A)

10- ‘

Gain statique B

10° 10°
10" NTU_Ntu Ic/nc~1,2 10" NTU_Ref Ic/nc~1,0
1074 1071
< 10°1 < 1074
o 1074 5 1074
= 10°4 5 10°4 Is/ng~1,0
< 10 S - 2 10°1 .’
21071 e ls/ng~17 2 1071
€ 107 .7 £ 10"
8 10°4 3 10%
10'101 Vpc = 0V 10'101 , Vg = 0V
107" E : 40x40um? 10" ' E : 40x40um?
10™ i i i i 10™ i i i i
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Tension Ve (V) Tension Vge (V)

Figures V.8 : Amélioration des performances statiques des dTBH de référence sur substrat InP

( en encart : résumé des modifications en croissance pour la base et les couches épitaxiées ensuite )

Le dTBH NTU_Ntu présente les caractéristiques d’'une diffusion du béryllium a I'hétérojonction
Emetteur-Base InP/InGaAs, avec une jonction électrique np dans I'émetteur (cf. V.A.2 et figures V.2).
Le coefficient d’idéalité a faible injection ng ~ 1,7 correspond a une hausse du courant | zce Eg @VEC
des recombinaisons de ZCE qui ont lieu c6té émetteur car nc ~ 1,2 : l'injection n’est plus purement
thermoionique, elle a aussi lieu par effet tunnel, signe d’'un « spike » accru. Le courant collecteur n’est
supérieur au courant de base que pour Vge > 0,5V environ : le gain B dépend du régime d’injection.

Pour NTU_Ref, notre optimisation accommode la diffusion du Be en épitaxie : I'évolution de Ig
et Ic avec la polarisation Vge est idéale (i.e. ng ~ 1 et nc ~ 1), d’ou un gain p indépendant de l'injection
sur 5 décades et supérieur a 100 dés Ic ~ 0,1dA. Sur NTU_Ntu, le gain de pic Buax ~ 250 est
supérieur, mais il en est de méme pour la tension d’offset Ve ofset QUi @augmente de 0,05 a 0,25V,
tandis que celle de claquage BV¢go diminue de 11 a 9V. Ceci correspond a une baisse du temps de
transit tg, du courant | voi g €t @ Une énergie électronique renforcée dans le collecteur, par injection a

haute énergie depuis un « spike » accru. La diffusion épaissit la base, mais amoindrit le dopage p.

232



1ers

Chapitre V — EJM pour TBH InP/Ing 53Gag.47As a base fortement dopée au Be : résultats sur InP et GaAs...

Faiblesse des performances hyperfréquences et structure verticale des dTBH

Comme indiqué au tableau V.h ou sont rassemblées les valeurs citées dans cette partie V.B,
les fréquences vont de 50 a 70GHz pour fr et de 45 a 70GHz pour fyax — que le dTBH soit épitaxié sur
substrat InP ou buffer GaAs — InP, a petite ou grande surface d’émetteur. Ces valeurs sont faibles.
Elles s’expliquent selon nous par la structure verticale : la solution du « dipole-doping » apparait
inefficace pour lisser la discontinuité de bande de conduction et éviter le blocage a I'hétérojonction
Base-Collecteur lorsque la densité de courant injecté augmente... alors que ce sont les conditions de
fonctionnement requises pour maximiser les performances fréquentielles d’'un dTBH (cf. I.B.3 et I.C).
Ceci est illustré figure V.9 ci-dessous par un réseau Ic(Vce) obtenu sur des composants envoyés par

I'équipe singapourienne, ici sur un dTBH NTU_Ref de surface d’émetteur 5x20um?2.

Forte injection : « dipole-doping » inefficace NTU_Ref —

¢ Blocage prononceé a I'hétérojonction BC

¢ Rupture de pente forte — faible en régime saturé

¢ Forte tension « knee-voltage » de régime direct pree
o N 2un

Faible injection : « dipole-doping » efficace ¥ O e Lo A

e Peu de blocage a I'hétérojonction BC R

e Forte pente en régime saturé _{ ','"' T T T R IS I T %0

¢ Faible tension « knee-voltage » de régime direct R R A5 A 13.0

Figures V.9 : Réseau Ic ( Vce ) obtenu sur un dTBH NTU_Ref de surface d’émetteur 5x20um?
En abscisse ( Ve ) : 200mV/division principale En ordonnée ( Ic ) : 500uA/division principale

L’incrément sur le courant de commande de base Iz entre deux courbes est de 2UA.

A faible injection électronique, le champ électrique généré par le dipdle np (cf. .A.3 et tableau V.f)
accélére suffisamment les électrons pour vaincre le blocage a I'hétérojonction Base-Collecteur, blocage
déja atténué par l'insertion d’'une couche d’Ing53Gag 47As non dopée entre la base InGaAs dopée p++

et le collecteur en InP non intentionnellement dopé (i.e. homojonction électrique (m1) — cf. figures 1.7).

Lorsque la densité de porteurs injectés augmente, elle écrante le champ électrique di aux impuretés
ionisées : la tension accélératrice locale diminue et le blocage se manifeste, dans le cas présent pour
un courant de commande lg supérieur a ~8uA. Les caractéristiques Ic(Vce) concernées présentent
une rupture de leur pente dans la zone de régime saturé direct, avec hausse de la tension de seuil
« knee-voltage » pour laquelle s’instaure le régime de fonctionnement normal direct (cf. figures 1.11).
Ceci réduit I'intervalle de tension Vg « utile » a courant Iz donné, tout comme le courant I maximal
accessible par le dTBH. Sans cela, nous pourrions le faire fonctionner sous une densité de courant J¢

plus élevée, avec baisse des temps de charge aux jonctions et hausse des fréquences fr et fyax.

Au final, nous disposons d’une bonne référence sur InP pour évaluer les buffers GaAs — InP

via les performances statiques des m-dTBH, mais la structure verticale obére celles hyperfréquences.
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V.B.3 — Seconde étape : inadéquation pour m-TBH du buffer optimisé pour m-HEMT

Nous avons rassemblé page suivante les courbes de caractérisation statique obtenues sur
'ensemble des dTBH, a fin de comparaison directe entre NTU_Ref sur InP et les m-dTBH sur GaAs.

En épitaxie, nous utilisons pour les dTBH métamorphiques les conditions de NTU_Ref sur les
buffers GaAs — InP désignés au tableau V.g et dont les performances sont résumées figures V.11.
Pour T¢, nous réglons la consigne du substrat par lecture au pyrométre en épitaxiant les couches InP,
puis nous appliquons pour la base la méme variation AT que sur substrat InP — I'absorption thermique

de I'échantillon étant inchangée car le gap des buffers est proche ou supérieur a celui de GaAs.

Les courbes des figures V.10 correspondent a deux dTBH réalisés selon 'ancien process
technologique, ici pour un émetteur 5x20um? : NTU_Ref et sa version NTU_Ter sur Ternaire.

Ce buffer graduel InxAli.xAs mene a une faible rugosité RMS ~ 5-6nm, mais aussi a une
médiocre qualité d’alliage (i.e. intensité PL ~ 1) a cause des TD répliquées dans les couches actives.
La relaxation n’étant pas ici significative (cf. V.B.1), rien ne distingue Ternaire et Ternaire_As4 : nous

pouvons considérer que NTU_Ter est épitaxié sur Ternaire_As4, buffer initial optimisé pour m-HEMT.

Cette optimisation pour m-HEMT apparait insuffisante pour un m-TBH : le coefficient d’idéalité
ng du courant de base Ig passe de 1 a 1,3 entre NTU_Ref et NTU_Ter, et le comportement du gain 3

rend le dTBH inexploitable malgré une valeur de pic Buax ~ 110 comparable & celle sur substrat InP.

V.B.4 — Troisiéme étape : amélioration du buffer et des performances statiques

Les courbes des figures V.11 correspondent a trois dTBH réalisés selon le nouveau process
technologique, ici pour un émetteur 1,6x20um?2: NTU_Quat, NTU_Quat_As4 et NTU_Unif.

Nous notons une nette amélioration lorsque le buffer graduel InAlAs de NTU_Ter est remplacé
par un buffer graduel InGaAlAs : les courbes de gain = f(Ic) de NTU_Quat_As4 et NTU_Quat sont

plus « exploitables » qui, sans avoir la stabilit¢é de NTU_Ref, présentent une pente constante.

Plus précisément, comparant NTU_Ter, NTU_Quat et NTU_Quat_As4, nous constatons que :

e Sur les courbes de Gummel, le coefficient d’idéalité ng n’est pas inférieur a 1,3 — en accord avec
les résultats sur diodes métamorphiques : cette dégradation de I'hétérojonction Emetteur-Base a
été attribuée principalement a la hausse de rugosité entre la référence sur InP et 'ensemble des
diodes métamorphiques, puis secondairement aux TD pour expliquer les évolutions entre diodes.
Les résultats sur m-dTBH n’aménent pas d’information complémentaire : comparer NTU_Ter et
NTU_Quat laisserait supposer qu’accroitre la rugosité RMS d’un facteur ~ 2 de 5-6 a 9nm ne
change plus grand chose une fois établie la dégradation entre substrat InP (i.e. ~0,5nm) et buffers
métamorphiques. Vue la hausse d’un facteur 20 de lintensité PL, nous ne pouvons cependant
pas exclure une « compensation » par baisse de la densité de TD, malgré leur réle secondaire.
Pour NTU_Quat_As4, la valeur de ng ~ 1,45 est inexpliquée car elle devrait étre inférieure a celle

de NTU_Quat étant donnée la hausse de l'intensité PL (i.e. facteur 2,5) a rugosité RMS identique.
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Figures V.10 : Dégradation des performances statiques entre le dTBH NTU_Ref sur substrat InP
et le dTBH équivalent NTU _Ter épitaxié sur le buffer Ternaire ( buffer graduel InAlAs )
Process technologique initial ( standard années 1990 ) — Emetteur : 5x20um?
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Figures V.11 : Amélioration des performances statiques sur le dTBH NTU_Quat épitaxié
sur le buffer Q_AI50 ( buffer graduel InGaAlAs épitaxié sous AsH; craqué )
Cas « particulier » du dTBH NTU_Quat_As4 sur le buffer Q_AI50_As4 ( buffer épitaxié sous As, )
Dégradation sur le dTBH NTU_Unif sur le buffer U_InP300 ( buffer uniforme en InP )
Nouveau process technologique — Emetteur : 1,6x20um?
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e Surles courbes de gain = f (Ic), la décroissance en régime de faible injection pour NTU_Quat et
NTU_Quat_As4 est cohérente avec ces coefficients d’idéalité ng : leurs valeurs signalent en effet
une hausse du courant de base Ig par recombinaisons en ZCE de jonction Emetteur-Base, plus
marquées sur NTU_Quat_As4 (i.e. ng ~ 1,45 inexpliqué mais supérieur, d’ou gain 3 plus faible).
Ceci vaut pour NTU_Ter, mais avec une dégradation a I'hétérojonction Emetteur-Base renforcée
par celle liee aux TD. C’est ce qui ressort de la comparaison avec NTU_Quat : il faut I'amélioration
de la qualité des couches actives procurée par la substitution d’InGaAlAs a InAlAs (i.e. facteur 20
en intensité PL) pour retrouver un comportement « standard » de B évoquant celui de NTU_Ntu
(i.e. ng ~ 1,7 mais absence de TD, cf. figures V.8), avec B « linéaire » lorsque le courant I¢ croit.
L'effet des recombinaisons en ZCE de jonction Emetteur-Base étant négligeable a forte injection,
la meilleure qualité des couches actives doit transparaitre sur le gain de pic Buax : il augmente
effectivement lorsque la densité de TD diminue, de ~110 pour NTU_Ter a ~160 pour NTU_Quat.
Notons toutefois de nouveau la « particularité » de NTU_Quat_As4 : vu son intensité PL plus

élevée, la valeur de Byax devrait étre supérieure a celle de NTU_Quat — ce qui n’est pas le cas...

Concernant le cas de ce m-dTBH NTU_Quat_As4, plusieurs hypothéses peuvent étre avancées :

e Celle du buffer, que nous écartons. Ceux épitaxiés sous As, ont toujours mené a une intensité PL
supérieure a celle des buffers équivalents épitaxiés sous AsH; craquée : le buffer n’est a priori pas

la cause de ces performances intermédiaires entre celles de NTU_Ter et NTU_Quat.

e L’hypothése d’'un lien entre les performances d’'un m-dTBH et les différences en tilt et cross-hatch
entre NTU_Quat et NTU_Quat_As4 peut étre avancée (i.e. auto-alignés pour le second épitaxié

sur Q_AI50_As4, cf. IV.C.3), mais ni infirmée, ni confirmée, ni approfondie via ces seuls résultats.

e L’hypothése d’une différence de dopage p en épitaxie est avancée par nos collaborateurs. Il serait
supérieur sur NTU_Quat_As4 — d’ou le gain Buax plus faible et 'augmentation de la fréquence
maximale d’oscillation Fyax rapportée au tableau V.h ci-aprés, par diminution de la résistance de
contacts de base (i.e. terme Rg — cf. .C.1). En dépit d’'une consigne en température identique sur
la cellule Be et d’épitaxies rapprochées dans le temps, nous ne pouvons certes pas exclure une
instabilité de la charge dans le creuset. Dans cette hypothése, un dopage accru est propice a la
diffusion/ségrégation du Be en croissance. Les autres conditions (i.e. T, ratio As/lll, espaceur)
étant identiques, le coefficient ng doit alors étre plus élevé que celui mesuré sur les autres dTBH

indépendamment du substrat (c’est le cas) — de méme que nc et Vce ofiset, C€ QUi N'est pas le cas.

e Laderniére hypothése concerne le process technologique, non stabilisé d’aprés nos collegues.

La seule certitude est donc que I'amélioration du gain  — en valeur de pic Buax €t en comportement
avec le courant collecteur I — passe par la diminution de la densité de dislocations émergentes (TD).
C’est ce que I'on déduit de la comparaison entre les seuls dTBH NTU_Ref, NTU Ter et NTU_Quat.
C’est ce que confirme la courbe B = f(Ic) du dTBH NTU_Unif épitaxié sur le buffer uniforme U_InP300 :
elle ressemble a celle de NTU_Ter mais a Buyax réduit vu la densité de TD accrue (intensité PL ~ 0,15),

cause de courants de fuite élevés aux deux jonctions (cf. courbes de Gummel en Vg = 0V).
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V.B.5 — Conclusion : complétion des objectifs de la collaboration NTU-IEMN

Le tableau V.h ci-dessous rassemble les valeurs obtenues sur les dTBH épitaxiés a I'lEMN,
puis réalisés et caractérisés par nos collaborateurs de NTU, ainsi que les objectifs de la collaboration.
Nous avons ajouté les résultats de NTU antérieurs a I'établissement de ces objectifs — sur m-dTBH

InP/InGaAs/InP comparables, épitaxiés a Singapour sur buffer graduel GaAs — InP en InxGa,.xP.

Tableau V.h : Résultats obtenus au cours de cette collaboration sur les dTBH de référence épitaxiés

sur InP et les m-dTBH épitaxiés sur buffer GaAs — InP, objectifs visés et résultats antérieurs de NTU

Emetteur . Vceotrset | BVeeo ~fr | ~fuax
(ur) | [ G2 P (V) Me | Mo | [ (Ghz)
NTU_Ntu 1600 G0 | 025 9 681,16 | | - -
o (40x40 ) 100 | 0,05 11 ~10|~10]| - -
= NTU_Ref ( stable )
- 100 120-150
ooy | | 2omd| 0,05 11 1,04(1,02| | 70 | 45
100 110
NTU_Ter ees o 0,1 11 1,3 | 1.1 50 | 40
NTU_Quat (1p?f) 0,08 11 1,26 [1,01| | 60 | 40
[0}
S 32
T | NTU Quat As4 90 0,05 9 1,45(1,01| | 60 | 70
§ (1,6x20) (pic )
S NTU_Unif 70 0,06 4 S| - ; -
g (pic)
S
‘O
= Objectifs 10 >70 <0,3 >9 - - >90 | >70
(2x5)
. 25 100
[Wang01] 2 1% 05 59 14 | 1,2 50 | 40

* dTBH InP/Ing 53Gap 47As/InP de structure comparable, entierement réalisé par NTU sur buffer graduel InxGa1.xP

Ce tableau comporte deux données nouvelles : les tensions d’offset Vce orset €t de claquage BVcgo.
L’évolution de BV¢gg est intéressante : comme supposé en IV.A.2, cette tension diminue lorsque la
densité de TD augmente, visiblement au-dela d’un certain seuil. C’'est ce que prouve la comparaison

entre NTU_Unif et les autres m-dTBH, a I'exception du cas ici aussi particulier de NTU_Quat_As4.

Signalons que la stabilité des fréquences Fr et Fyax quelle que soit la surface d’émetteur, et
malgré I'amélioration du process technologique, accrédite I'hypothése du « dipole-doping » inefficace
sous forte injection : la discontinuité de bande de conduction n’est alors plus lissée, d’'ou blocage des
électrons a I'hétérojonction Base-Collecteur dégradant les performances fréquentielles (cf. V.B.2).
Ajoutons que nos collaborateurs ont mesuré sur le m-dTBH NTU_Quat un facteur de bruit minimum F,
une puissance P et une Efficacité de Puissance Ajoutée PAE (pour Power Added Efficiency) tels que :
F ~2dB@4GHz, P = 11mW@8GHz et PAE = 40%@8GHz — résultats a comparer aux objectifs fixés :
F < 1dB@2GHz, P > 10mW@10GHz et PAE > 40%@10GHz.

Au final, excepté en fonctionnement hyperfréquence (cf. V.B.2), I'optimisation des buffers

métamorphiques a permis d’atteindre ou de dépasser les objectifs fixés (i.e. m-dTBH NTU_Quat).
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Concernant les enseignements sur les effets de la croissance métamorphique, nous notons :

Une dégradation systématique de I'hétérojonction Emetteur-Base, due avant tout a la rugosité

puis a la densité de dislocations émergentes. Elle se traduit par un coefficient d’idéalité ng qui ne

peut étre inférieur a ~1,3. Elle provoque un courant de recombinaison en ZCE de la diode

Emetteur-Base, avec baisse du gain 3 a faible courant collecteur I¢ (i.e. régime de faible injection).

Une diminution du gain B sur toute la plage de courant collecteur Ic — jusqu’en régime de forte
injection pour lequel les recombinaisons de ZCE sont négligeables. Elle est due aux dislocations

émergentes répliquées depuis le buffer dans les couches actives, qui entrainent la recombinaison

des électrons dans la base ou le collecteur. Il existe visiblement une densité maximale de TD a ne

pas dépasser pour conserver une évolution « standard » du gain B avec le courant collecteur.
Ceci transparait quelque peu via la valeur de pic Buax, comme lillustrent d’'une part les m-dTBH
épitaxiés sur buffer uniforme InP ou sur le buffer graduel InAlAs initial optimisé pour m-HEMT - le
comportement du gain  avec Ic rend alors le transistor bipolaire inexploitable — et d’autre part les

m-dTBH sur buffers graduels InGaAlAs, distinction schématisée figures V.12 ci-dessous (gauche).

Une diminution de la tension de claquage BVcgo €également due aux dislocations émergentes dans
le collecteur (cf. IV.A.2 et figures V.12 droite). Nous remarquons toutefois que maintenir la tension

BVceo est plus aisé que maintenir le gain B, ce dernier nécessitant une densité de TD plus faible.

200 T T T T 12 T T T T
> v v v
1754 | E 10-
= 150- o o M
S o 8-
Z g
T 125 >
2] @®
£ L S 6
8 100+ ° 9
c
75 |_ kel 44v
(®) Cas particulier de @ Cas particulier de
NTU_Quat_As4 |9 NTU_Quat_As4
50 T T T T 2 T T T T
0,1 1 10 100 1000 10000 0,1 1 10 100 1000 10000
Intensité PL 300K (ua ) ~ 1/ (densité de TD) Intensité PL 300K (ua ) ~ 1/ (densité de TD)

Figures V.12 : Corrélation entre l'intensité PL proportionnelle a 1/(densité de dislocations émergentes),
et ( gauche ) le gain B et ( droite ) la tension BVcgy. Par ordre d’intensité croissante, on a :

les m-dTBH sur GaAs NTU_Unif, NTU_Ter, NTU_Quat, NTU_Quat_As4 — et le TBH sur InP NTU_Ref

Dans la littérature, seuls Fastenau et al. comparent des dTBH InP/InGaAs identiques épitaxiés sur
substrat InP, buffer graduel InAlAs et buffer uniforme en InP. L’objectif est la tenue en tension.
L’hétérojonction Emetteur-Base est abrupte, la base dopée au carbone a 3x10" cm™ et 'émetteur de
110x110um? [Fastenau04]. Sans présenter de courbe B = f(l¢), ces auteurs mentionnent un gain > 100
et des coefficients d’idéalités identiques entre la référence InP et le m-dTBH sur buffer graduel InAlAs,
la seule différence étant une baisse de 10% sur BV¢go. En revanche, sur buffer uniforme en InP, le

gain B et la tension de claquage diminuent a 50-70% des valeurs de référence sur substrat InP.
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Au final, le bilan factuel sur les dTBH InP/InGaAs/InP métamorphiques sur GaAs réalisés lors
de la collaboration NTU-IEMN est en demi-teinte. Les objectifs sont en effet atteints ou dépassés en
performances statiques mais pas en dynamiques, vraisemblablement en raison de la structure
verticale a I'hétérojonction Base-Collecteur : le lissage de la discontinuité de bande de conduction par

« dipole-doping » semble inefficace en fonctionnement hyperfréquence (i.e. régime de forte injection).

Concernant en revanche I'épitaxie, les performances du dTBH de référence sur substrat InP
valident notre optimisation sur le dopage de base au béryllium pour les valeurs basses de l'intervalle
de concentration étudié. Il en est de méme pour I'optimisation des buffers métamorphiques graduels :
I'amélioration constatée en caractérisations matériaux en remplagant I'alliage InAlAs par InGaAlAs se
retrouve sur les performances statiques des m-dTBH. Ceci confirme par ailleurs notre conclusion du
chapitre IV sur le bien-fondé de notre approche expérimentale basée sur la structure PL, au lieu d’un
transfert aux m-TBH apres optimisation sur m-HEMT ou par la réalisation systématique de m-TBH :
nous avons en effet vu dans le premier cas que le buffer graduel InAlAs optimisé pour m-HEMT est
insuffisant pour un m-TBH, tandis que la seconde solution — plus codteuse en temps et moyen — peut

de plus faire intervenir d’autres parametres d’ordre technologique (i.e. contacts métalliques...).

Sur un plan plus fondamental, vu le nombre restreint de m-dTBH considérés et dont nous ne
maitrisons pas le process technologique, nous n’avons que des indications. Parmi les caractéristiques
du buffer, la relaxation est apparue ici secondaire. La rugosité dégrade I'hétérojonction Emetteur-Base
[Wang00], ce que signale le coefficient d’idéalité ng du courant de base passant typiquement de 1 a 1,3.
Les dislocations émergentes TD réduisent avant tout le gain B, la tension de claquage BV g, et enfin
la qualité des diodes (i.e. ng et courants de fuite). Il existe visiblement des seuils sur la densité de TD.
Ainsi, un buffer graduel en InGaAlAs (i.e. intensité PL ~ 20-50) apparait nécessaire pour réaliser un
m-TBH, tandis qu’un buffer graduel InAlAs (i.e. intensité PL ~ 1) semble suffisant pour un m-HEMT.
Ceci est cohérent avec la probabilité d’interactions porteur-TD, supérieure en transport vertical dans la
base et le collecteur d’'un m-TBH par rapport au transport horizontal dans le canal d’'un m-HEMT.
Dans ces conditions, les buffers uniformes en InP ne sont envisageables que pour réaliser des m-TBH
sub-microniques (i.e. intensité PL ~ 0,15 et densité de TD typique de 10’cm™ = 0,1um? - cf. IV.E.2),
avec l'avantage d’'une meilleure conductivité thermique (i.e. résultats de UCSB — cf. IV.A.1 et IV.D.1).

Les questions du rendement sur wafer ou de la réalisation de circuit restent alors néanmoins posées.

V.C — TBH InP/InGaAs sur InP épitaxiés et réalisés a 'lEMN :

Comme annoncé en introduction, la mise au point du process technologique pour des TBH
sub-microniques a micro-ponts a été plus longue que prévue. Elle touche dorénavant a sa fin, mais
nous ne disposons pas a I'heure actuelle de résultats permettant de valider nos travaux sur le dopage
de base a fortes concentrations de béryllium (cf. V.A), ni en épitaxie de structures verticales.

Nous ne présentons ici que I'épitaxie de deux structures types, ainsi que les résultats obtenus

sur un TBH réalisé pour valider des étapes technologiques, mais a structure horizontale obsoléte.
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V.C.1 — Epitaxie des structures verticales dTBH InP/InGaAs/InP de 'l[EMN

Nous avons épitaxié différents TBH sur substrat InP. Leurs structures verticales different
notablement de celles précédemment présentées et définies par nos collaborateurs de Singapour.

Nous rapportons pages suivantes aux tableaux V.i et V.j les hétérostructures des dTBH de
premiére et seconde génération de 'lEMN (i.e. IEMN_d01 et IEMN_d02), associés respectivement

aux figures V.13 et V.14 qui représentent leur diagramme de bande (cf. V.A.2 pour les simulations).

La premiére caractéristique de nos dTBH est le lissage de la discontinuité a la bande de
conduction a I'hétérojonction Base-Collecteur par un alliage graduel Inx(GavAly.y)1.xAs. Cette solution,
de méme principe que celui des rampes des buffers métamorphiques graduels, s’est naturellement
imposée face aux stratégies « dopages » (i.e. « dipole-doping »...) et aux autres alternatives
« matériaux » : le lissage par super-réseau InAlAs/InGaAs est plus complexe, le lissage par deux/trois
couches d'InGaAsP donne un résultat moins satisfaisant (i.e. successions de faibles barriéres)...
L’ensemble de ces solutions est détaillé en I.A.3. Nous présentons ci-aprés I'épitaxie du lissage sur
les dTBH IEMN_dO01 et IEMN_dO02, avec « plan » de dopage Si (i.e. couche fine) dans ce second cas.

La seconde caractéristique est I'utilisation d’'une base graduelle en composition pour générer
un pseudo-champ électrique d’accélération des électrons, bénéfique aux fonctionnements statique
(i.e. réduction des recombinaisons en surface de base extrinseéque et du courant associé — cf. 1.B.1) et
hyperfréquence du TBH (i.e. vitesse de drift supérieure a celle de diffusion — cf. LA.2, 1.C.2 et V.A.1).

Des TBH AlGaAs/(Al)GaAs avec base graduelle sont mentionnés dés 1983 [Hayes83,Malik83],
puis en 1995 sur TBH InP/InGaAs : la gradualité de composition Ing4sGags4As — INgs53Gag47As (coté
émetteur E et collecteur C — respectivement) correspond a une variation du gap de 40meV environ
(i.e. 55meV pour une variation de 10% d’In dans I'InGaAs de base), d’'ou un pseudo-champ électrique
de ~6kV/cm sur une base de 65nm [Kurishima95]. Nous avons vu en V.A.3 que ce type de gradualité est
repris sur la grande majorité des TBH actuellement réalisés, méme si elle est en théorie inutile sur ces
transistors a base fine d’environ 20-30nm et injection électronique a haute énergie [Hu92,Zohar04]...

En considérant les références du tableau V.b, nous remarquons que la gradualité suit toujours
le schéma précédent — avec un alliage InGaAs a faible taux d’indium cété émetteur, et en accord de
maille c6té collecteur. Ceci est pénalisant en tension d'offset puisque le gap de base est plus élevé a
I'hétérojonction Emetteur-Base, mais avantageux en cas de dopage carbone : le caractére amphotére
de cet élément IV induit une efficacité de dopage accrue avec le taux de GaAs [Benchimol00,0uchi03].
Ainsi, les chercheurs de NTT épitaxient en MOVPE des dTBH a base Ing40GageoAs — Ing44GagssAs
de 200nm, en plus de dTBH a base InyxgGa .xoAs — Ings3Gag47As selon le « schéma » plus classique,
i.e. avec 44 < xo < 50% [Ida02]. Ce taux d’In limite x, est fixé par la mise en tension de la base sur InP :
pas dégrader le fonctionnement du TBH. Les modéles d’épaisseur critique sont peu fiables (cf. [1.C.1),
mais nous pouvons considérer les résultats de Benchimol et al. sur une quinzaine de TBH a base

InxoGa .xoAs — Ing53Gag 47As de 50 + 10nm : le gain B est croissant jusque Xq ~ 41% [Benchimol00].
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Pour étre complet sur les TBH a base graduelle, signalons qu’il est possible d’obtenir un
pseudo-champ électrique par une gradualité du dopage de base. Cette solution est retenue en 1991
par TRW sur des TBH AlGaAs/GaAs a base dopée au béryllium entre 5x10' cm™ coté émetteur et
5x10"® cm™ coté collecteur [Hafizi91,Streitd1], et plus récemment par UCSB sur TBH InP/InGaAs & base
dopée au carbone entre respectivement 8 et 5x10'® cm™ [Dahlstrom03]. Notons que le dopage graduel
est ici utilisé avec des béatis d’épitaxie industriels, méme pour les hétérostructures de UCSB, réalisées
par le fondeur IQE : cette solution permet de ne modifier que le flux du dopant. Ajoutons qu’il faut
prendre en compte le rétrécissement du gap selon le dopage (i.e. « band-gap narrowing », cf. V.A.6) :
le gap d’'InGaAs est inférieur coté émetteur, d’'ou génération d’'un second pseudo-champ électrique
comme en cas de gradualité en composition, malvenu car opposeé a celui désiré par dopage graduel.
Streit et al. ont évalué a ~40% la diminution du pseudo-champ électrique par rétrécissement de gap,
de 4,25 a 2,6kV/cm [Streit91]. lls soulignent que le dopage accru cbdté émetteur est bénéfique pour
réduire la résistance du contact de base, mais on notera la difficulté accrue avec un dopage au Be
(i.e. diffusion/ségrégation...). Enfin, rien n’exclue de combiner les deux types de gradualité pour
renforcer le pseudo-champ... méme si cette situation est déja involontairement effective dans une
base InxGaixAs graduelle en composition dopée au carbone : l'efficacité du dopage, a flux CBr,

constant par exemple, est en effet supérieure coté émetteur dans I'alliage riche en GaAs [Benchimol00].

Pour notre part, nous avons renforcé le pseudo-champ électrique de la structure dTBH
IEMN_dO02 en utilisant une base a gradualité en composition renforcée et compensée en contrainte :
la base est en Ing45Gags5As (~0,80eV) coté émetteur et en Ingg1GagagAs (~0,67eV) codté collecteur.
Nous estimons la valeur du pseudo-champ électrique obtenu a ~30kV/cm pour une base de 30nm.
Cette valeur ne nous expose pas au risque d’un transfert en vallée latérale dans Ings3Gag 47As (seuil a
AEr ~ 0,55eV), méme aprés injection a une hétérojonction InP/InGaAs abrupte (AEc ~ 0,25eV).

Pour la mise sous contrainte par rapport a InP, la partie de base en tension (i.e. Aa/a ~-0,57%
pour Ing 45Gag 55As) est « classique » et sans conséquence sur le fonctionnement du TBH [Benchimol00].
Il doit en étre de méme pour la partie en compression (i.e. Aa/a ~ 0,54%). L'écart a I'accord de maille
Ax ~ 8% est identique et, surtout, cette contrainte est compensée par une partie du collecteur : la
couche d’'InGaAs présente « en sortie » de base sur dTBH est épitaxiée « en miroir » pour permettre
la gradualité renforcée dans la base. Nous pouvons par ailleurs signaler que cette idée, proposée par
M. Zaknoune en 2001, a fait 'objet d’'une publication de l'université de Duisburg en 2003 pour une
base Ing49Gag51As — IngeoGags0As de 70nm [Jin03] — a comparer a I'épaisseur totale sous contrainte
plus favorable dans nos dTBH (40nm). Cette méme équipe avait auparavant réalisé des sTBH a base
graduelle en Ing53Gag 47As coté émetteur et Ing soGag 40As cbté collecteur [SOKImO0].

Au final, il semble possible d'utiliser une telle base graduelle compensée sans restriction dans
un dTBH : le puits de potentiel dans le collecteur (i.e. gap ~0,67eV dans Ingg1GagssAs inférieur a
~0,76eV pour Ings53Gag 47As) représente ~35% du blocage InGaAs/InP que nous devons déja lisser.

Ceci est moins évident pour un sTBH, avec éventuel risque de transfert en vallée latérale au collecteur.

Nous présentons ci-dessous nos dTBH IEMN_dO1 et IEMN_d02, en détaillant leur épitaxie.
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Tableau V.i : Hétérostructure des dTBH InP/InGaAs/InP IEMN_d01
Base graduelle « simple » : Ing 4sGag 55As — Ings3Gag 47As sur 44nm = pseudo-champ ~ 10kV/cm

Lissage d’hétérojonction Base-Collecteur « simple » : alliage Inx(GayAl,.y):.xAs sur 100nm

Structure sTBH IEMN_s01 identique sauf : collecteur Ing s53Gag 47As (nid — 400nm) et
sous-collecteur (Si:1x10" ¢cm®) = InGaAs (50nm) / InP (10nm) / InGaAs (200nm)

dTBH IEMN do1 Matériau Dopa_:sge Epaisseur L
- Ino 53Gag.47As (cm™) (nm) ( remarques d’épitaxie )
Contact Emetteur InGaAs Si - 1x10™ 16000 T maintenue a Tosase
Emetteur InP Si: 5)(1017 50 TSiIiCium 7 en adc** (1505)
Espaceur nid* 4 .
Base |no445_0,53GaAS Be - 4’4)(1019 40 TCBase 450°C — As/lll ~ 6
InGaAs 10 Tc N Tcpase €n adc™ (60s)
Collecteur InGaAlAs nid* 100 Lissage hétérojonction BC
InP 290 Tc maintenue a ~470°C
Sous-Collecteur InP Si:1x10" o0 Tc maintenue a ~450°C
InGaAs ' 200 ¢
Substrat Wafer 2” InP (001) semi-isolant + Buffer de lissage InP
* nid : non intentionnellement dopé ** adc : arrét de croissance
2,0 T T T T T T T T T T T T T
1 IEMN_do1 |
1,6 -

Energie (eV)

T T T T T T T T T T T T T
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000
Position ( angstréms )

Figure V.13 : Diagramme de bandes des dTBH InP/InGaAs/InP IEMN_d01 ( voir V.A.2)

A partir du « spike » Emetteur-Base : Ing 45Gag 55AS — Ing 53Gag 47AS — Ny 53Gag 23Alp.25AS
( base graduelle puis lissage de I'hétérojonction Base-Collecteur InGaAs/InP )

Ajout d’une structure sans lissage ( pointillés ) et avec couche d’Ing 53Gag 47As de 10nm ( tirets )

242




Chapitre V — EJM pour TBH InP/Ing s3Gag.47As & base fortement dopée au Be : 1% résultats sur InP et GaAs...

Pour I'épitaxie « In-free » de IEMN_d01, nous maintenons la température T¢ a ~450°C pour le
sous-collecteur InGaAs dopé Si (cf. V.B.1). Nous I'augmentons ensuite a ~480°C pour épitaxier I'InP,
avant de la ramener a ~450°C pour la base — lors de I'épitaxie de la seconde moitié du lissage en
Inx(GavAlyy)1.xAs, de 10nm d’InGaAs et d'un arrét de croissance de 60s. La température de
croissance est maintenue constante pour les couches épitaxiées aprés la base.

Le lissage Ings3Gag 23Alg25As — Ings3Gag 47As est subdivisé en 50/25/25nm pour réaliser des
rampes sur la température de consigne des cellules Al et Ga (cf. lll.A.4), a flux d’In fixe. Alors que ce
n’était pas le cas sur les rampes graduelles des buffers métamorphiques, nous sommes ici confrontés
au probleme des contraintes en variations AT — surtout pour Al avec des diminutions de : ~10°C/min,
~20°C/min et ~55°C/min sur les trois rampes de 180/90/90s. Le dernier cas est problématique, mais il
s’agit en fait de minimiser le flux avant son interruption par fermeture du cache de la cellule Al ; dans
les faits, la consigne a été suivie. Pour le Ga, qui assure avec I'In la majorité du flux total, les hausses
de 6°C/min ne posent aucun probléme. Les paramétres de maille de AlAs et GaAs étant proches, la
vitesse de croissance est quasi-constante a ~1um/h et la contrainte Aa/a toujours inférieure a 0,05%.

La base graduelle Ings53Gag47As — Ing45GagssAs est réalisée en deux rampes — i.e. la partie
dopée p (40nm) et I'espaceur (4nm) — avec variations des flux de Ga et In pour conserver une vitesse
de croissance de 0,94um/h et maintenir ainsi un dopage stable : I'efficacité du dopage au béryllium est
en effet constante pour des variations sur InxGa;.xAs comparables en composition et en contrainte
[Panish91]. Les variations inférieures a 8°C/min sur les cellules Ga et In ne posent aucun probléme.
L’épitaxie de la premiére partie de I'émetteur est réalisée a flux d’'In réduit, les flux des cellules Ga et
In n’étant ramenés a leur valeur standard pour épitaxier I'lng 53Gag 47As du contact d’émetteur que lors

de l'arrét de croissance initialement prévu pour modifier la température de la cellule de Si.

L’épitaxie « In-free » du dTBH IEMN_d02 est proche de ci-dessus. Nous maintenons T¢ a
~480°C pour I'épitaxie d'InP puis du lissage InGaAlAs, avant de la réduire pour viser ~440°C pendant
I'InxGai.xAs (10nm) de « préparation » de la gradualité renforcée de la base, puis ~410°C pendant un
arrét de croissance de 30s, et enfin ~380°C lors de I'épitaxie de la base et de I'espaceur.

Le lissage a I'hétérojonction Base-Collecteur Ings3Gag 19Alg2sAS — Ings53Gag47As est réalisé
selon le méme principe, mais est plus exigeant : le ratio (Al:Ga) de la composition initiale est accru
tandis que, surtout, I'épaisseur de cette couche est diminuée de moitié (50nm). La subdivision repose
ici sur quatre rampes de 12,5nm épitaxiées en 45s chacune a une vitesse quasi-constante de 1um/h.
La consigne sur Al est suivie sur les trois premiéres rampes (i.e. AT maximale ~ 44°C/min), pas sur la
quatrieme (i.e. pour AT ~ 74°C/min, décalage de 5°C a la valeur basse de ~900°C). Bien que ce
probléeme ne se pose pas pour Ga (i.e. hausse maximale de ~18°C/min), nous sommes aux limites
des possibilités techniques des cellules. Pour réduire encore I'épaisseur du lissage, il faut diminuer la
vitesse de croissance, ou passer a un super-réseau InAlAs/InGaAs ou a des couches InGaAsP.

La base graduelle est en Ingg1Gag9As — Ing45GagssAs avec une couche de « préparation »
en Ing 53Gag 47As — Ingg1Gag 30As. Cet ensemble est divisé en trois rampes — i.e. cette couche (10nm),
la partie de base dopée p (25nm) et I'espaceur (5nm) — avec ici aussi variations simultanées des flux

de Ga et In, sans probléme particulier puisque les variations sont inférieures a 13°C/min.
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Tableau V.j : Hétérostructure des dTBH InP/InGaAs/InP IEMN_dO02 ( évolutions en grisé )
Base graduelle compensée : Ing 45Gag 55AS — Ingg1Gag.39As sur 30nm = pseudo-champ ~ 30kV/cm

Lissage d’hétérojonction Base-Collecteur : alliage Inx(GayAl;.y)1.xAs sur 50nm + dipble Si

Structure sTBH IEMN_s02 jdentique sauf : collecteur (nid) avec « retour Inys3Gag 47As » en 10nm,

dipble Si apres 40nm, suivi de 150nm jusqu’au sous-collecteur (identique a celui du dTBH)

dTBH IEMN_d02 Matériau Dopa_a3ge Epaisseur o
Ino.53Gap.47AS (cm™) (nm) ( remarques d’épitaxie )
Contact Emetteur InGaAs Si - 1x10™ 16000 Tc maintenue a Tosace
Emetteur InP Si: 5)(1017 50 Tsilicium 7 €n adc** (1508)
Espaceur nid* 5 .
gase Ino.4s.-051GaAS [—g—g = ors o Tosase ~ 380°C — As/Ill ~ 6
Ing61-053GaAs 10 Tc N Tepase + adc** (30s)
InGaAlAs nid* 50 Lissage hétérojonction BC
2
Collecteur Si:2x10™ 2,5 | « Plan » Si (en croissance) |
InP
nid* 755
10 | Tc 72 500°C adc** (120s) |
Sous-Collecteur InP Si: 1x10" o0 Tc maintenue a ~450°C
us- u InGaAs ' 300 c
Substrat Wafer 2” InP (001) semi-isolant + Buffer de lissage InP
* nid : non intentionnellement dopé ** adc : arrét de croissance
214 I T T T T T 1 7I T T
1 Base Uniforme ) 4
2,04 IEMN_d02 et Collecteur 1,6 —
- sans « plan » Si 15 .
1,6 .

1,4
1,3
1,2

2100 2200 2300 2400

Energie (eV)

T y T g T g T g T
1000 2000 3000 4000 5000

Position ( angstréms )

Figure V.14 : Diagramme de bandes des dTBH InP/InGaAs/InP IEMN_d01 ( voir V.A.2)

A partir du « spike » EB : In0,45Gao,55As - In0‘61Gao,3gAS —> In0,53Gao,47As - /n0‘53Gao'1gA/0'28AS — InP
( base graduelle compensée puis lissage de I'hétérojonction BC InGaAs/InP + plan de dopage Si )
En encart : base uniforme, base graduelle « simple » ( ~ IEMN_d01 ) et compensée ( IEMN_d02 )
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V.C.2 - Etat des lieux sur les TBH InP/InGaAs/InP réalisés a 'IEMN

L’objectif des TBH InP/InGaAs développés a I'lEMN est d’atteindre des fréquences Fr et Fyax

de 300GHz. Cet objectif a dicté les structures verticales précédentes, pour aboutir a un dTBH a base

graduelle compensée (30nm) dopée a 9,2x10" cm™ avec un pseudo-champ électrique ~ 30kV/cm et

collecteur de 150nm (gradualité comprise). Cet objectif impose aussi la structure horizontale qui doit

permettre d’atteindre des largeurs de doigt d’émetteur d’'un micron ou moins, avec des micro-ponts

pour les contacts d’émetteur et de base. A I'heure actuelle, nous ne disposons malheureusement pas

de résultats par un tel process dont le développement, en lui-méme ardu, a été initialement retardé

par l'indisponibilité du masqueur électronique de I'Institut (i.e. rénovation technique plus longue que
prévue...), puis par un probléeme sur le craqueur AsH3/PH; du bati de GSMBE. Nous présentons

toutefois figures V.15 ci-dessous des résultats obtenus sur un TBH IEMN_Test moins évolué.

Courants Iz etlc (A)

Gain statique B

10°
1071 IEMN_Test  Ic/nc~1,25
104
101
10™4
10”1
10°1
1074 ls/ng~1,55
10°4
101
-10
10 1 Vec = 0V
1012} E : 8x10um?
10 T T T T T
0 00 0,2 04 06 08 1,0 1,2
Tension Vge (V)
IEMN_Test
1004
10
VBC =0V
E : 8x10um?

T
107 10° 10° 10™ 10® 102 10"

Courant collecteur Ic (A )

\

IEMN_Test

80

Courant collecteur Ic ( mA )

VcE offset = 0,28 V

¥

Incrément sur g : 50uA / pas

Emetteur : 8x10um?

IEMN_Test

T T T
0,00 0,25 0,50 0,75

. S ——
1,00 1,25 1,50 1,75 2,00
Tension Vce (V)

Figure V.15 : Résultats sur sTBH InP/InGaAs IEMN_s01 de test a structure horizontale non optimisée

Cliché MEB des sTBH « triple-mésa » non autoalignés ( process conventionnel des années 1980 )

réalisés pour développer les ponts métalliques — Courbes de Gummel (Ig,Ic) = f ( Vge ), courbe de

gain B =f(Ic) qui en est déduite et réseau Ic (Vcg) pour une surface d’émetteur 8x10um?
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Sa structure verticale IEMN_s01 est évoquée tableau V.i ci avant. Ces tous premiers TBH ont
été réalisés grace a des masques de lithographie optique : ceux-ci nous ont permis de nous passer du
masqueur électronique mais sont dessinés pour des opto-TBH, et non pour favoriser les performances
fréquentielles d’'un TBH. En fait, ils définissent une structure horizontale de la fin des années 1980 :
surfaces extrinséques non minimisées (i.e. surface de base extrinséque et capacité Cgc élevées),
contacts de base autour de I'émetteur non autoalignés... Les TBH IEMN_Test ont néanmoins été

réalisés pour valider des étapes technologiques, notamment les ponts métalliques (cf. figures V.7).

Les performances fréquentielles sont faibles, avec Ft et Fyax ~ 60GHz. Pour celles statiques,
nous notons sur les courbes de Gummel (Ig,Ic) = f (Vge) des coefficients ng ~ 1,55 et nc ~ 1,25 : ils
signalent une diffusion/ségrégation non négligeable du Be dans I'émetteur au cours de la croissance.
La situation n’est pas aussi dégradée que sur NTU_Ntu par exemple (cf. figures V.8) : la courbe de
gain B = f (Ic) est constante sur prés de 3 décades, avec une valeur § ~100 d’'un bon niveau pour un
dopage de base p ~ 4-5x10"%cm™ grace au pseudo-champ. La tension d’offset Ve oftset ~ 0,28V est
plus élevée que celle des dTBH réalisés avec NTU, du fait sans doute de cette diffusion/ségrégation
du Be mais aussi parce qu’il s'agit d’'un sTBH et non d’'un dTBH (i.e. Vce offset ~ VBEon - Vcon — Cf. 1.B.3).
Les valeurs de I et Ic a Vge nulle évoquent les courants de fuite du dTBH métamorphique NTU_Unif
ou la densité de TD est élevée (cf. figures V.11), hypothése difficilement acceptable sur substrat InP.
On peut penser a une manifestation d’'un courant significatif de recombinaisons en surface de base
extrinséque : pour un émetteur 8x10um? cette surface dépasse 102um?, avec un ratio (Pgs/Sgs) ~ (1:2)

qui pénalise le gain B. Cette hypothése ne peut toutefois pas expliquer le comportement de Ic.

La diffusion/ségrégation du béryllium est liée a la température réelle de I'échantillon et a ses
évolutions en croissance, dont on rappelle qu’elles différent pour les diodes et les TBH. Les premiéres
sont en effet épitaxiées sur quart de wafer collé a I'indium (i.e. I'In absorbe le rayonnement du four),
tandis que les seconds sont épitaxiés sur wafer 2pouces en conditions « In-free » : ce sont alors les
matériaux de I'hétérostructure qui absorbent le rayonnement du four, avec une meilleure efficacité
lorsque leur gap est faible (i.e. échauffement de ~40°C pour ~300nm d’Ing53Gag47As — cf. lllLA.4) ou
en cas de dopage du fait de la présence de porteurs libres. Nous n’avons pas ici réussi le passage

entre épitaxie « collé indium » et « In-free » avec la méme efficacité que pour les TBH NTU-IEMN.

Résumeé sur la MBE pour TBH InP/InGaAs épitaxiés sur substrat InP ou GaAs

Nous avons étudié le fort dopage de base, a partir de la littérature — principalement sur la
diffusion et la ségrégation du béryllium et les solutions pour les maitriser — puis expérimentalement.
Dans les conditions d’épitaxie alors requises, nous avons vérifié que l'intervalle p ~ 5-10x1 0" cm™ est
intéressant pour réduire Rg et que la température de croissance peut étre diminuée sans dégrader la
durée de vie électronique, fonction avant tout du dopage p dans cet intervalle (i.e. processus Auger).
La structure verticale a ensuite été optimisée via des diodes Emetteur-Base jusque p ~ 9,2x1 0" em”.

Le « retour composant » ne porte pour le moment que sur un faible dopage (p ~ 2x10™ cm'3)

mais valide nos travaux, aussi bien sur le dopage Be que sur buffers métamorphiques GaAs — InP.
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Conclusions et Perspectives

Cette thése porte sur la croissance en Epitaxie par Jets Moléculaires de matériaux et
d’hétérostructures pour des Transistors Bipolaires a Hétérojonction dans le systéme InP/Ing 53Gag 47AS.
Les composants ont été épitaxiés en accord de maille sur substrat InP (TBH InP) ou en croissance
métamorphique sur GaAs (m-TBH). Ces travaux sont organisés suivants deux axes: d'une part
I'étude de I'hétérostructure TBH sur substrat InP, d’autre part celle du buffer métamorphique intercalé
entre le substrat GaAs et le m-TBH. Ce buffer est destiné a relaxer I'énergie de contrainte liée au

désaccord de paramétres de maille GaAs — InP en préservant la qualité des couches actives.

L’étude sur TBH InP correspond au démarrage d’'une activité TBH « hautes fréquences » a
'IEMN. Notre but était de réaliser des TBH npn a simple et double hétérojonction (sTBH et dTBH).
Nous nous sommes intéressés a I'épitaxie de la base et des hétérojonctions Emetteur-Base
InP/InGaAs et Base-Collecteur InGaAs/InP. Pour monter en fréquence, il faut réduire I'épaisseur de la
base et augmenter simultanément son dopage, tout en veillant a ne pas trop y dégrader la durée de
vie électronique. Dans la littérature, un dopage p de I'lngs53Gag47As entre 5 et 20x10"™ cm™ semble
favorable, les TBH InP/Ing 53Gag 47As les plus rapides comportant une base de 20-30nm dopée p de 5
a 10x10™ cm™. Nous avons visé cet objectif en utilisant du béryllium, dopant p dont nous disposions.
Le béryllium est connu pour sa diffusion et sa ségrégation en croissance, avec un risque de décalage
néfaste au fonctionnement du TBH de la jonction électrique np dans I'’émetteur & grand gap. Nous
avons adopté des solutions classiques pour contenir le béryllium dans la base: (1) conditions
d’épitaxie éloignées de celles standards (i.e. fort ratio V/III et faible température de croissance T¢) et
(2) insertion d’'un espaceur entre la base et I'émetteur. L'épaisseur de I'espaceur et la température T¢

ont été optimisées en fonction du dopage via des mesures I(V) sur des diodes EB InP/Ing 53Gag 47AS.

e Sur Ings53Gag47As dopé Be dans ces conditions d’épitaxie, nous avons mesuré par effet Hall des

densités de trous comprises entre 4,4 et 26x10"° cm™, avec des mobilités de trous a I'état de I'art.

o Nous avons évalué — originalité de cette étude — I'importance relative de la baisse de T¢ et de la
hausse du dopage p sur la durée de vie électronique .. dans I'lng s3Gag 47As. Nous avons évalué
la dégradation du matériau due a la réduction de T¢ par des mesures de photoluminescence.
Simultanément, des mesures directes de 1.. ont été réalisées avec la source laser femtoseconde
de I'lEMN. Au final, nous avons montré qu’il est préférable de maintenir une température T¢
supérieure a 400°C a faible dopage (p ~ 2x10" cm'3), ce qui n'est pas nécessaire a fort dopage :
Tc peut alors étre diminuée jusque 350°C sans entrainer de dégradation significative de t... Dans

ce cas, c'est le processus Auger qui domine la recombinaison des électrons.

e Sur les diodes, l'optimisation de la température de croissance et de I'épaisseur d’espaceur a
permis de maitriser la diffusion/ségrégation du béryllium en croissance. Des caractéristiques de
diodes traduisant une quasi-coincidence entre la jonction électrique np et I'hétérojonction EB

InP/Ing 53Gap 47As ont ainsi été obtenues pour un dopage p compris entre 4,4 a 9,2x10" cm™.
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e Des dTBH InP/InGaAs/InP ont été épitaxiés en incluant systématiquement un lissage de
I'hétérojonction BC en Iny(GavAl,y)1.xAs et une base graduelle en composition. La gradualité de

I'InyGaq.xAs de base est « classique » (45 < x <53%), ou renforcée et compensée (45 < x <61%).

Nous avons vérifié I'efficacité de notre optimisation & faible dopage (p ~ 2x10" c¢m™) sur des dTBH
InP réalisés en collaboration avec la Nanyang Technological University de Singapour. Nous ne
disposons pas a I'heure actuelle de résultats sur les TBH InP réalisés a I'lEMN, pour lesquels le
dopage est plus élevé (p ~ 8x10"° cm™). Le démarrage de I'activité TBH a été plus difficile que prévu.
Les développements réalisés en épitaxie et process technologique pour des composants a émetteur

sub-micronique ont néanmoins été instructifs et devraient se concrétiser dans les mois a venir.

L’étude des buffers métamorphiques GaAs — InP s’est inscrite dans un contexte différent.
L'IEMN possede en effet plus de dix ans d’expérience en épitaxie de buffer graduel InyAl,;xAs pour
transistors a effet de champ HEMT (High Electron Mobility Transistors), avec des résultats a I'état de
lart. Dans les faits, ces buffers se sont révélés non adaptés aux transistors bipolaires. Les deux tiers
de nos travaux ont dés lors été consacrés a I'optimisation des buffers et I'interprétation des résultats.
Nous avons utilisé une démarche spécifique pour évaluer la qualité des buffers dans I'objectif m-TBH.
Une structure de type dTBH non dopé a été épitaxiée sur chacun d’entre eux pour les caractérisations
matériaux. Elle permet d’étudier : le niveau de relaxation et son équilibre selon <110>, la morphologie
de la surface et la densité de dislocations émergentes TD (« Threading Dislocations »). Des mesures
électriques sur diodes métamorphiques complétent ces résultats matériaux. La structure de diode
optimisée sur substrat InP pour un dopage p ~ 9,2x10" cm™ a été épitaxiée sur les buffers les plus
performants. L’épaisseur d’espaceur a été modifiée pour évaluer son influence et la qualité de
I'hétérojonction EB en croissance métamorphique. Par cette démarche expérimentale, nous avons
comparé les deux processus possibles de relaxation de la contrainte InP/GaAs : relaxation par réseau
de dislocations <110> développé par introduction progressive de la contrainte sur buffer graduel, et
relaxation par évolution 2D — 3D — 2D en surface par introduction de la contrainte a une seule
interface sur buffer uniforme. L'InxAl,.xAs des buffers graduels a été avantageusement remplacé par
Inx(GavAlyy)1.xAs a différentes compositions initiales. Les effets de la température de croissance Tg,
de la vitesse de croissance, de la source d’arsenic (As, par AsH; craquée ou As,) et du ratio V/III

pendant I'épitaxie du buffer ont également été étudiés.

e Nos résultats sur buffers uniformes sont en accord avec la littérature : la relaxation est équilibrée,
mais la densité de dislocations émergentes est trés élevée. La rugosité de surface a grande

échelle est faible, sans le cross-hatch typique de la relaxation par réseau de dislocations <110>.

e Pour les buffers graduels, modifier la composition d’alliage et la source d’arsenic nous a permis de
faire varier la mobilité des adatomes Il en front de croissance sur un intervalle relativement large.
Nous avons mis en évidence son rble sur le taux de MD nucléées (i.e. les « Misfit Dislocations »

efficaces pour relaxer la contrainte) et sur la densité de TD répliquées dans les couches actives.
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o Nous avons de plus observé un alignement inattendu mais reproductible du tilt et du cross-hatch.
Un modele d’auto-amplification du tilt et du cross-hatch sur substrat (001) a été proposé. Il dépend
de la mobilité des adatomes lll, qui peut induire une localisation de la contrainte dans I'un des
deux plans de glissement des MDJ ou des MDa (ici alignées respectivement selon [110] et [110]).
Ce modeéle explique nos résultats ainsi que d’autres rapportés dans la littérature sur buffer Ill-As.
Au final, il faut considérer les buffers graduels selon 'optique « croissance » et « dislocations ».
Deux processus dynamiques marqués par 'anisotropie des llI-V cfc y interagissent : la cinétique
des adatomes Ill en surface avec une diffusion préférentielle selon [110], et la cinétique des

dislocations sous la surface avec une élongation préférentielle des MDa alignées selon [110].

e Sur un plan pratique, les buffers InGaAlAs sont de meilleure qualité que ceux initiaux en InAlAs.
La densité de TD évaluée dans les structures actives est réduite de plus d’'un ordre de grandeur.
Le niveau de relaxation et son équilibre selon les directions <110> ne sont pas modifiés de fagon
perceptible. La surface est de méme globalement inchangée. Ces résultats, reproductibles,
s’accompagnent d’une baisse de 25% en durée d’épitaxie (~30min). Leur interprétation ameéne a

proposer I'emploi d'InGaAlAs a taux résiduel de Ga ~ 10% jusqu’a I'épitaxie des couches actives.

e Sur l'impact de la croissance métamorphique sur les diodes, nous n’avons pas noté de diffusion
particuliére du béryllium. L’influence de I'épaisseur d’espaceur est moindre que sur substrat InP,
avec un coefficient d’idéalité dégradé, typiquement de 1 a 1,3 — une valeur encore acceptable.

Ceci s’explique avant tout par la rugosité a I'interface InP/Ing 53Gag 47AS, puis par la densité de TD.

Nous avons pu vérifier I'efficacité de notre optimisation des buffers GaAs — InP sur les m-dTBH
réalisés a Singapour. Les performances statiques des premiers m-dTBH épitaxiés sur buffer graduel
InAlAs, optimisé pour m-HEMT, les rendaient inutilisables. Celles des m-dTBH sur buffer graduel
InGaAlAs sont en revanche correctes, les objectifs de la collaboration étant ainsi globalement atteints.
Concernant les buffers uniformes InP, les performances mesurées sont les plus faibles, inférieures de
plus de 50% a celles obtenues sur buffer graduel InGaAlAs. Ces résultats sont en accord avec ceux
d'une étude récente comparant des m-TBH InP/InGaAs épitaxiés sur buffers graduel et uniforme
[Fastenau04]. lls sont en revanche en opposition avec ceux de I'équipe ayant établi I'état de l'art
fréquentiel sur des m-TBH InP/InGaAs épitaxiés sur buffer uniforme InP, transistors dont la surface
d’émetteur est 10 fois plus faible que celle de nos composants. Un buffer uniforme, plus simple a
épitaxier, ne semble donc envisageable que sous un m-TBH a objectif fréquentiel — plus « tolérant » a
la densité élevée de TD vu sa faible surface. Pour des m-TBH InP/InGaAs, la conductivité thermique
accrue des buffers uniformes InP est alors un atout supplémentaire. Les questions du rendement sur
wafer ou en circuit restent en revanche posées. Au final, il nous semble préférable d’utiliser un buffer
graduel InGaAlAs avec peu de Ga sous un m-HEMT (moins de TD et faible rugosité en transport

horizontal), plus de Ga sous un m-TBH (encore moins de TD en transport vertical, paralléle aux TD).

Concernant les perspectives de la croissance métamorphique, deux voies de développement

se dessinent : 'une peut étre qualifiée d’« économique », I'autre de « substitutionnelle ».
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La voie « économique » correspond a notre étude, pour obtenir les performances du systéeme
InP/InGaAs sur substrat GaAs. Les buffers GaAs — InP permettent ainsi d'utiliser les installations
industrielles existantes pour ces substrats moins chers et plus solides que leur homologues en InP.
Surtout, ils donnent accés a des substrats 6 pouces (ceux InP sont limités a 3-4 pouces [Lubyshev03]),
ce qui permet de réduire le colt des composants Ill-V malgré celui de I'épitaxie du buffer. Nous notons
ainsi, pour les m-HEMT dont le développement a dix ans d’avance sur celui des m-TBH, l'intérét de
grands laboratoires et groupes industriels (IMEC, Fraunhofer Institute, Daimler-Chrysler, Raytheon...).
Leurs études portent notamment sur la fiabilit¢ des m-HEMT [Dammann00,Damman02,Marsh02,Dammann04],
la réalisation de circuits électroniques basés sur des m-HEMT [Chertouk00,Zanden00] fonctionnant
actuellement a 300GHz [Leuther03,Schlechtweg03,Schwérer03], ou de circuits optoélectroniques associant
photodiode pin et m-HEMT [Ziegler00] et permettant les 40-Gbit/s a A = 1,55um sur GaAs [Zhang03].

Pour les m-TBH, de telles études restent a mener — aussi bien en fiabilité qu’en réalisation de circuits.

Le développement « substitutionnel » correspond a [l'utilisation de buffers métamorphiques
pour atteindre des paramétres de maille qui n’existent pas naturellement. Nous pouvons a nouveau
considérer 'exemple des m-HEMT, ou le taux d’indium du canal InxgGa.xoAs est adapté selon le but
recherché (cf. IV.A.1). Concernant les m-TBH, cette démarche reste a explorer. Nous n’avons en effet
relevé que deux tentatives comparables avec des m-TBH Ing 3,Alg 6sAS/INg 33Gag 67As [Hwang99] et des
M-dTBH Ing geAlg 14As/INg gsGag 14As [Monier03].

Ce dernier exemple correspond a la tendance actuelle pour les TBH « hautes fréquences » en
matériaux IlI-V cfc, ou I'on vise a réduire la consommation tout en augmentant les fréquences de

fonctionnement. Les études portent donc sur la diminution du gap de la base, selon deux directions :

o celles des TBH utilisant les hétérojonctions GaAs/Galn(N)As ou GaAs/Ga(N)AsSb sur substrat

GaAs (cf. 1.D.1) avec pour principale difficulté en épitaxie le contréle du taux d’azote,

e et celles des TBH en alliages « 6.1a8 » (i.e. InAs et antimoniures) fonctionnant a faible puissance

mais trés hautes fréquences. L’absence de substrats viables est alors une importante limitation.

Dans ce dernier cas, deux voies sont explorées. L’'une est plutdt « technologique », avec épitaxie de
TBH InAsP/InAs sur substrat sacrificiel InAs ou GaSb puis report sur GaAs, Si, Quartz... [Thomas03].
L’autre est la croissance métamorphique sur substrat InP ou GaAs : il s’agit de remplacer les substrats
InAs ou GaSb qui certes existent, mais en diamétre n’excédant pas les 2 pouces, et qui se révelent
surtout insuffisamment isolants. Nous notons que les m-TBH « 6.1a» sont systématiquement
épitaxiés sur GaAs via un buffer uniforme InAs [Averett03] ou GaSb [Pekarik92,Qian97,Thomas97,Watkins97].
L'utilisation de buffers en paliers ou en super-réseau avec les alliages (GaAl)(AsSb) (cf. chapitre II)
permettrait un début d’amélioration, méme si ces voies — abandonnées pour GaAs — InP — ne
constituent pas la forme la plus performante de buffers métamorphiques. En fait, il nous semble
souhaitable de développer des buffers graduels GaAsg51Sbg49 — Al(Ga)Sb en (AlxGaq.x)(AsySbi.y).
Une telle épitaxie est complexe puisqu’il faut modifier simultanément des flux d’éléments Ill et V, mais
envisageable a 'lEMN depuis le début de I'année grace au nouveau bati d’épitaxie a sources solides

P-As-Sb. Nos résultats sur la cinétique en front de croissance pourraient alors s’avérer utiles.
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Annexe A — Fiche synthétique : buffers llI-V cfc et directions <110>

( dislocations MD a 60° a. et B / acquisitions en DDX / front de croissance )
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Bords de marche et orbitales atomiques en bord de marche ( surface GaAs(001) non reconstruite ) [Skala94]

e Les marches d’'« éléments lll » de type A (cations) sont alignées selon [110], présentent des orbitales pendantes
Il orientées selon [110] et résultent d’un offcut <111>A du substrat (positif) vers les plans (111)A / vers [110].

e Les marches d’« éléments V » de type B (anions) sont alignées selon [110], présentent des orbitales pendantes
V orientées selon [110] et résultent d’un offcut <111>B du substrat (positif) vers les plans (111)B / vers [110].
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Annexe B — Les directions cristallographiques <110> sur le wafer...

Cette annexe illustre une double question posée a propos du mécanisme d’auto-amplification
et d’alignement du tilt et du cross-hatch, sur le repérage des directions cristallographiques <110> du

substrat et sur la définition des systémes de glissement a/2 <110> {111} des Misfit Dislocations a 60°.

Les directions cristallographiques du_substrat sont repérées par deux méplats de taille

différente, illustré ci-aprés figures B.1 sur wafer GaAs(100). Il existe deux conventions :

e« counter clockwise » (USA) a petit méplat paralléle a la direction [011] (« secondary flat IF »),

e « clockwise » (Europe/Japon) a grand méplat paralléle a la direction [011] (« primary flat OF »).

Physiquement, c’est la différence de gravure des plans {111} lll-V qui permet de repérer ces directions
par attaque chimique [Fox90a,Matragrano96a] : les plans Ill (Ga) forment un sillon en V (« V groove »),

ceux d’éléments V (As) forment un sillon en queue d’aronde (ou de colombe... « dove-tail groove »).

Les fournisseurs mentionnent tous des surfaces (100) [Sumitomo00,AXT04,Freiberger04,WT04]. Nous avons
toutefois considéré un substrat (001), comme I'ensemble de la littérature sur le métamorphisme ou les
dislocations MDa. et § sont alignées selon <110>. Nous sommes alors confrontés a I'impossibilité de
distinguer deux possibilités : pour les directions +[110] et pour les directions +[110] (il en est de méme
sur GaAs(100) entre £[011] et +[011]). En effet, a notre connaissance, aucune méthode physique ne
permet d’'aller au-dela de la distinction entre directions <110>. Or distinguer les directions +[110] et
+[110] a une importance toute particuliére pour le mécanisme que nous proposons : ceci détermine le

signe de la composante de tilt by des vecteurs de Burgers b, donc du tilt et I'orientation des marches.

Revenons a ce propos sur la définition des systéemes de glissement a/2 <110> {111} des MD a

60° du 11.B.6. Dans la littérature, Olsen et al. détaillent ces systémes pour un matériau en compression
et des MD en mode glide, selon la convention « FS/RH finish start/right hand » [Olsen96]. Or, comme le
souligne S. Trudel dans sa thése [Trudel97], les MD a 60° sont développées dans une couche épitaxiée
en compression : le demi-plan de glissement supplémentaire doit toujours étre dirigé vers le substrat.
A nouveau, ceci est important ici : en respectant la méme convention — triédre (L,b,n) direct avec n la
normale au plan de glissement — nous constatons aux tableaux et figures B.2 et B.3 ci-aprés l'inversion

du signe de la composante de tilt bt entre des plans paralleles, par exemple (11 1) et (11 1).

En pratique, nous avons retenu les systemes a/2 <110> {111} dirigés vers le substrat — et le
repérage de directions <110> sur substrat GaAs(001) « clockwise » précisé dans le cadre figures B.1.

Notre étude « matériaux » sur buffers métamorphiques repose sur des 4 de wafers 2 pouces
avec repérage des directions lors des clivages, ce qui ne certifie que les directions <110>... Ce serait
problématique pour le mécanisme proposé si les buffers graduels n’étaient « comparables » : ils ont
heureusement été épitaxiés sur des substrats WT provenant d’'un méme lingot (i.e. mémes méplats).

Rétrospectivement, nous certifions le repérage +[110] / £[110] en DDX. Le risque d’erreur est

plus élevé en microscopie optique/AFM (i.e. rotation des caméras CCD d’acquisition/positionnement).
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Données fournisseurs : Repérage « Counter Clockwise » ( USA ) sur surface (100)
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Données fournisseurs : Repérage « Clockwise » ( Europe / Japon ) sur surface (100)
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Figures B.1 : Axes cristallographiques sur GaAs(100) ( choix des fournisseurs de wafers ) [Freiberger04]

et sur GaAs(00