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Introduction

Introduction

Depuis ses débuts, I'industrie de la microélectjoai connait un développement
exponentiel tant les applications sont nombreuspsoenetteuses. La plupart des domaines
de la vie pratique de I'étre humain dans les sésidées plus organisées emploient des
circuits intégrés. Cette introduction massive résprincipalement de la réduction de la
taille des circuits et de l'augmentation de leuesf@rmances, qui suivent un rythme
soutenu et constant depuis le début de cette imeluste succés est attribué a la
miniaturisation du composant essentiel de la mleatnique : le transistor MO3/(etal
Oxide Semiconductor) dont la taille caractéristique, lgér de grille, atteint a présent 32
nm (320 A). Il en va de méme pour tous les disfiegirésents dans les circuits intégrés,
en particulier pour les condensateurs intermétaggou MIM M etal I nsulatorM etal) qui
présentent cependant des tailles plus élevées.

En effet la réduction des dimensions est telle lgsestructures MOS ou MIM
actuelles présentent une épaisseur d’oxyde isskantent de I'ordre de quelques couches
atomiques. Pour les générations futures et afigaider la progression des performances
définie par I''TRS [nternational Technology Roadmap for Semiconductors), cette
épaisseur nécessite d’étre réduite jusqu’a desrdiimes telles que le courant tunnel, qui
est un phénomeéne quantique, limite les performadesdispositifs. Ainsi les oxydes les
plus répandus comme le dioxyde de silicium @pi@teignent cette limite physique. Cette
derniere a rendu nécessaire I'emploi de nouveaugriaax. Ces nouveaux matériaux sont
les diélectriques a forte permittivité, les diéteptes dits « high-k ». En effet, ces
matériaux qui présentent une constante diélectrgjus élevée que celle du Si®@ont
permettre d’augmenter |'épaisseur de I'oxyde et rdduire le courant tunnel. Les
matériaux potentiellement aptes a remplir le cabdies charges imposé par 'I'TRS sont
principalement des oxydes amorphes ou des silicat@sétaux de transition.

Le fonctionnement normal du dispositif induit unégchdation des différents
éléments qui le composent. La fiabilité d’'un dispbslépend pour une grande part de
I'intégrité de I'oxyde dans les structures MIM etO8. En particulier, I'oxyde peut perdre
irrémédiablement ses propriétés isolantes au baut dertain temps qui dépend des
conditions d'utilisation. Un tel événement est dppeupture diélectrigue ou encore
claquage. Le nombre de structures MIM et MOS dtastéleve, I'étude de la durée de vie
d’un dispositif complet repose alors sur des tesdtistiques accélérés de claquage. Ces
tests sont par exemple des mesures statistiqueaendgs ou de tension de claguage
effectuées dans des conditions bien plus exigeapteselles de l'utilisation normale. La
durée de vie en condition d’utilisation normaler paemple, est alors extrapolée a partir
de conditions plus séveres en tension ou en tempéraCette démarche est d’ailleurs
commune a tout procédé de fabrication industriédevalidité de I'extrapolation nécessite
une comprehension des mécanismes de claguage’éttbld un modele d’extrapolation
le plus réaliste possible. En particulier la dud&evie ou la tension de claquage d’'une
capacité MOS ou MIM dépend de sa surface. Pluarface est élevée, plus les durées de
vie ou les tensions de claguage sont réduitese @ettpriété provient de ce que chaque
élément de surface d’'une capacité doit étre integue que la capacité totale le soit. Il s’en
suit une loi d’échelle en surface des distributidestemps ou de tensions de claquage.
Récemment I'emploi du C-AFMJonductiveAtomic ForceMicroscope, ou Microscope a
Force Atomique en mode de Conduction) a permigdétdes courants de fuite a I'échelle
nanometrique. Son utilisation pour la caractémsatie la rupture diélectrique a I'échelle
nanomeétrique est potentiellement intéressante. westipn de la persistance de la loi
d’échelle jusqu’aux surfaces nanométriques se glose naturellement.
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Introduction

La présente these se propose en étudiant cettéicques caractériser la rupture
diélectrique a I'échelle nanométrique afin de pauwo non mettre a jour des propriétés
invisibles a I'échelle des mesures standards enoglgctronique. En ce sens le but de la
these est de mettre au point une « nanoscopigiglect.

Nous débuterons ce manuscrit par une présentatiocodtexte général de cette
étude. Les enjeux représentés par l'utilisatiordidectriques a forte permittivité seront
€également présentés, puis nous rappellerons Igsiges diélectriques et les principales
méthodes de caractérisation des capacités MOSMt Ml

Les principales notions nécessaires a la compréreds ce travail, notamment la
rupture diélectrique et son aspect statistiquengeappelées. Pour finir, nous présenterons
le C-AFM et son utilisation en tant que sonde éigoe locale.

Le second chapitre se concentrera autour des dispaxpéerimentaux et de la
présentation des mesures micrométriques jusquigékentation pratique de 'AFM utilisé
en ultravide (UHV,Ultra High Vacuum) pour cette étude. Nous présenterons I'elsemb
des modifications techniques et des optimisatiogrenpttant de procéder a des mesures
électriques fiables et reproductibles. Nous powsr@nsi voir I'évolution des tests
électrigues au fur et a mesure de la mise au gaintprotocole expérimental. Les mesures
seront en premier lieu effectuées sur des échamtiltémoins permettant de valider les
résultats par rapport aux données bien connuégéatelle standard.

Le troisieme chapitre présentera une comparaisatistijue et systématique des
mesures effectuées sur les structures MOS et MiMéatielles nanométrique et standard
au sens de la microélectronique actuelle. Les dess{et champs) de claquage et leur
distribution statistique seront présentées aineilga caractéristiques courant-tension. Les
résultats seront présentés pour des structures 84S / SiQ (dont on aura fait varier le
dopage du substrat et I'épaisseur d’oxyde), ainsidgs structures MIM composées d’'une
électrode métallique en TiN, et d’oxydes high-kdiféérentes épaisseurs de BHf@rO, ou
HfSIO.

Le dernier chapitre sera consacré a la synthéad'iaterprétation de ces mesures.
On donnera une estimation de la surface effecteyeahtact entre la pointe AFM et la
surface. La comparaison des échelles nanométriquestasmdard sera établie. Les
conséguences sur la valeur des champs de clagtitagelensité de sites responsables du
claquage seront discutées. L’observation systémmtig’'un courant non ohmique
caractéristique de I'échelle nanométrique serai @issutée et modélisée.
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Chapitre 1 — Contexte

Chapitre 1 — Contexte

1.1 — Problématique

1.1.1 — Diminution des tailles et loi de Moore

Au cours des derniéres décennies, des progrésesargs ont été accomplis dans
les technologies liées aux microprocesseurs, etiepgrace a la réduction en taille des
dispositifs semiconducteurs, avec pour résultataugmentation constante du nombre de
composants par puce. Face a cette évolution exinémterapide, certaines hypothéses sont
apparues sur l'amélioration de leurs performand@est ainsi que Gordon Moore,
cofondateur de la société Iftehvait affirmé en 1965 au cours d’une conférereprésse,
gue «le nombre de transistors par circuit de méme taallait doubler tous les 18 mois
Cette affirmation a marqué les esprits, puisqu'eie devenue un défi a tenir pour les
fabricants de microprocesseurs, et plus parti@dient pour Intél La figure 1.1
représente la loi de Moore, affichant I'évolution dombre de transistors au sein d’'un
microprocesseur Int€ldepuis 1970. L'évolution a été revue, et corresporaintenant a
doubler le nombre de transistors sur une périogeviton 24 mois.
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Figure 1.1 : évolution du nombre de transistors sié&s microprocesseurs Intel

Cette croissance a été permise par I'optimisatmgneusement développée et de
plus en plus complexe d'un ensemble relativemestrteiat de matériaux et de processus en
corrélation, mais sans révolution majeure danoteeption fondamentale des dispositifs,
et avec seulement des changements mineurs damsiésaux constitutifs de base.

La miniaturisation de plus en plus poussée desoditfs vise a augmenter les
performances des circuits et a réduire leur coltfateication. Cette réduction des
dimensions concerne en premier lieu les dispodiifislamentaux que sont les transistors
MOS (M etal-Oxide-Semiconductor). Afin de réduire encore plus la steftotale occupée,

il est possible d'intégrer sur une méme puce plusidonctions. Ainsi, en plus du
traitement logique ou analogique de l'informatioss@é par les transistors MOS, on
trouve aujourd’hui des composants dédiés par exeaplfiltrage radiofréquence (RF) ou

a l'acquisition d’image, localisés au-dessus demsistors MOS dans les niveaux
supérieurs d’interconnexion.
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1.1 — Problématique

1.1.2 — Structures MOS et MIM

La structure MOS, ou MIM M etaldnsulatorMetal), est probablement I'un des

composants les plus importants de la microéleadraniet également I'un des plus simples.
Il est 'élément essentiel dans la fabrication MESSFET (M etal-Oxide-Semiconductor-
Field-Effect-Transistor), les transistors a effet de champ gainoaintenant dépassé le
milliard d’exemplaires au sein d’'un méme proces$€hese-Bernardini20Q4

En fonction de I'utilisation, les spécificationsherchées concernent soit la valeur

de la capacité C, soit les courants de fuite dé@s@dnt décrits par la caractéristique I-V
(courant-tension), soit la linéarité en tensiorladeapacité décrite par la caractéristique C-
V (capacité-tension). Les domaines suivants utitis@quemment les capacités MIM :

Application radiofréquence (RF) :

Afin de limiter le phénoméne de couplage électricerdre les lignes
d’interconnections, des capacités dites de décgaplaont placées entre
I'alimentation et la masse. Cette application edlecqui requiert les spécifications
les moins contraignantes puisqu’elle est peu sknsibx courants de fuite, ne
nécessite pas de linéarité en tension et requésrtcdpacités se situant entre 2 et
1000 nF. La capacité MIM peut étre aussi reliée& inductance et une résistance
pour former un résonateur R-L-C (résistance-inchagecapacité). Dans cette
derniere application, c’est la valeur de la cagacitais surtout sa stabilité en
fonction de la tension appliguée qui est recherghéer pouvoir garantir une
fréquence constante lors de I'utilisation, et cargausieurs dizaines d’années.

Application analogique :

Les valeurs de capacité requises sont comprises énet 100 pF, soit
plusieurs ordres de grandeur en dessous de cédessaires pour I'application de
découplage. Ces applications nécessitent une griamélrité en tension et des
courants de fuite tres faibles.

Application logique DRAM (Dynamic Random Access Merary) :

Une capacité MIM peut étre utilisée comme éléméamelcellule mémoire
[Mazoyer200B L’état logique de cette mémoire est alors dééinifonction de la
présence ou de l'absence de charges électriquesbaunes du dispositif. La
sauvegarde de l'information étant primordiale dems$ype d’application, I'aptitude
de la capacité MIM a maintenir les charges esaingparametre crucial : il faut donc
limiter au maximum les courants de fuite dans last

La figure 1.2 montre les schémas des deux typesagacités utilisées dans les

microprocesseurs actuels, les capacités MOS et Misi que leur diagramme de bande
respectif.
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T Vgate T Vgate
Métal Métal
Vyae| |OXyde T V, Vgae| |IsOlant
Semiconducteur T W Métal
""""""""" X (pSC STTTTSSsssssssssso X
O
@ Ee P ’
E. S AN ‘. E.

métal 1 métal 2

semiconducteur

oxyde

Figure 1.2 : structure MOS (& gauche) et MIM (aited avec leur diagramme de bande respectif a
I'équilibre.

Dans les diagrammes de bande ci-dedsusst I'énergie du niveau de Ferrag et
Ev les énergies des bandes de conduction et de eatkneemiconducteu: et @, les
travaux de sortie des métaux 1 et 2 respectivereegtl’affinité électronique de I'oxyde.
Le potentielys représente la perte de potentiel dans le sulratlicium de la structure
MOS, dont nous détaillerons le calcul au § 4.4.1.

La différence des travaux de sortie entre I'élatgrde métal et le semiconducteur
induit une courbure des bandes de conduction ealdsce de ce dernier. Nous pouvons
appliguer une tension sur I'électrode métalliqualégu potentiel de bandes platgsafin
de corriger ce différentiel. Celui-ci est donné pexpression suivanteSzé :

QOX
C

Vfb = (¢m - ¢sc) - [11]

0ox

, 0UQox représente la charge aux interfaces et dans leneoti’oxyde, eCy est la
capacité de l'oxyde par unité de surface. Par lte suwous supposerons l'absence de
charges pour le calcul du potentiel de bandesglafe§ 4.4.1).

La capacité MIM est aujourd’hui I'objet d’'un gramibmbre de recherches, en

particulier au niveau de leur fiabilité et de lalégradation dans le tempBdsset2003
[Bajolet2006 [Hickmott2006 [ These-Gaillard2006 Hung200T.
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1.1.3 — Diélectriques high-k

L’'oxyde de silicium SiQ actuellement utilisé dans les structures MOS ratises
limites physiques pour des épaisseurs de l'ordr@ den. Pour de telles épaisseurs les
courants de fuites dans les structures par effateludeviennent trop importants pour
permettre le bon fonctionnement du dispositif. NBaims ces épaisseurs d’oxyde sont une
nécessité pour répondre a la miniaturisation despoditifs électroniques et a
'augmentation des performances des systémes. landgmombre d’études est
actuellement mené pour trouver et développer dédriaax a haute constante diélectrique
(appelés high-k) Houssa200p [Pantisano200F supérieure a celle du SiCconstante
diélectrique & = 3,9), pouvant remplacer I'oxyde de silicium dans lésigures MOS
[Wallace2002[Ribes200b[ Thése-Busani2006

En effet, siS est la surface du dispositif dtI'épaisseur d’oxyde, la capaci@
S’écrit :

[1.2]

, OU & est la permittivité du vide, etla permittivité relative de I'oxyde.

L’épaisseur peut donc étre plus grande, et parémuent réduire le courant de
grille, tout en gardant une valeur Geélevée. La notion d’épaisseur équivalente d’oxyde
(EOT, Equivalent Oxide Thickness) est alors introduite pour comparelC &gal, les
performances des high-k par rapport au,Sinsi, I'épaisseur EOT pour un matériau de
permittivité £ et d’épaisseud est définie par :

E
EOT="2%(¢ [1.3]
£

De nombreux matériaux sont actuellement étudiés pemplacer le Sig) en
particulier pour développer les capacitées MIM. lagit le plus souvent d’oxydes
métalliques parmi lesquels : &); [Bécu200p [ These-Mazaleyrat200§ Manceau200[]
BaTiO; [EIKamel2007, BiTaO [Gonon200Y, La,O3; [Miranda2003 [Hsu2006, TaOs
[Chiul997 [Fleming200Q0 [Blonkowski200L [Novkovski2004 [Deloffre200%
[Gaillard200q9, TiO, [Theése-Busani20Q06 SrTaO [These-Guillan2005 HfO,
[Callegari200] [Jeong200b [Ranjan200b [Monzio-Compagnoni20Q6 [These-
Dabertrand200§ [Wolborski200F [Mahapatra200}, ZrO, [Wilk200Q [Houssa200pD
[Houssa2001b [Wang200p% [Hsu2007, HfSIO [Crupi200§ [Campera200f
[Duschl2007 et Y,0; [Blonkowski200) [Kahn200T [O'Connor2005-h Néanmoins, ils
ont une largeur de bande interdite généralemennhsniaiportante que le SiOce qui se
traduit par des hauteurs de barriére plus faible f|s trous et les électrons.

Aussi, ces différents oxydes se sont avérés défica intégrer dans le cadre des
applications logiques. Dans le cas des applicati@sscondensateurs MIM, la réduction de
surface des circuits intégrés (IOategratedCircuits) conduit de la méme maniére a
introduire des matériaux high-k.

Quelles que soient les applications, la valeuradeohstante diélectrique doit donc
étre la plus élevée possible. Cependant, l'augrtientale la constante diélectrique est
corrélée a une diminution de la bande interditiallace200 Cette dépendance est bien
expliquée lorsqu’il s’agit de la partie optique ldeconstante diélectriqueéhillips1968.
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La réduction de la bande interdite a pour consémpiele diminuer la hauteur de barriere
entre le métal et le diélectrique. De ce fait Ensfert d’électrons depuis le métal est plus
important que pour I'interface isolant / silice.sLeourants de fuites et la résistance a la
rupture diélectrique en sont alors affectés. Paurfabriquant de circuits intégrés la
question de fiabilité est cruciale, et l'introdwcti des matériaux high-k complique le
processus. Le présent travail est une contribldide compréhension des mécanismes de
rupture diélectrique.

14



1.2 — Mesures électriques

1.2 — Mesures électriques

1.2.1 — Courants et fuites a travers I'oxyde

Lorsqu’une tension continue est appliquée aux lsodeela capacité, des courants
de fuite apparaissent dans l'isolant, et plus palidrement pour les trés faibles épaisseurs
[Vogel1998 [Kar2004. Ces courants de fuite sont causés par différgpiss de défauts
liés au diélectrique lui-méme ou a la structure cdunposant, ce qui a pour effet de
permettre le passage d’électrons d'une électrodéaure. lls sont responsables de
I'échauffement des dispositifs électroniques, der ldégradation accélérée, et peuvent
également induire des erreurs dans le fonctionnegtdea calcul des microprocesseurs.

Les differents phénomenes de conduction pouvagtvenir, et s'appliquant a la
présente étude, sont les suivarntsgse-Briere1996

- Le courant tunnel direct :

L'effet tunnel désigne la propriété que possédepantcule a franchir une
barriere de potentiel (I'épaisseur d’oxyde), frassement impossible selon les
principes de la mécanique classique mais pas setwx de la mécanique
guantique. Généralement, la fonction d'onde d'umdicole ne s'annule pas au
niveau de la barriere de potentiel, mais s'atténliatérieur. Par conséquent, si a la
sortie de la barriere de potentiel, la particulsggale une probabilité de présence
non nulle, alors elle peut traverser cette barri®ans le cas de la capacité, un
porteur peut étre transféré d’'une électrode arkaattravers I'oxyde en I'absence
de champ électrique, si le diélectrique est sufiis@nt mince (< 3 nm).

- Le courant tunnel Fowler-Nordheim :

Pour les diélectriques plus épais, l'effet tunnelsh observable que si un
fort champ électrique est appliqué. Ce champ aaua effet de modifier / abaisser
la barriere de potentiel vers une forme triangeldnéduisant ainsi virtuellement
I'épaisseur d’'oxyde vu par I'électron), permettamnsi I'effet tunnel. C'est ce
mécanisme de transport a travers une barriéregtriaime qui est dit du type
Fowler-Nordheim $immons19643[Simmons1963ib[Thése-Briere1996[These-
Aziz2006.

- Le courant Poole-Frenkel :

Ce mécanisme de conduction est assisté par langeesie défauts (pieges)
dans le diélectrique. Les électrons se propagemsgats entre des états localisés
dans la bande interdite du diélectrique qui sompipesés étre des centres ionisés
(donneurs d’électrons). Cet effet résulte de I'sbament de I'énergie d’ionisation
E; de ces centres avec I'application d’un champ étpat.

Le tableau de la figure 1.3 regroupe ces différeotsrants, leur expression ainsi

que le diagramme de bande représentatif du paskegy@€lectrons a travers I'épaisseur
d’oxyde.

15



Chapitre 1 — Contexte

-8 @ (%—V)g
Tunnel 2 ngem'vz'm*'q'[e_ E H
J= 224 E2,

Nl

direct .
L -
o 2 | e ig.» Tunnel direct
—on 2 O
Fowler- > SoanV2ma :
Nordheim J= SZ%EZ'J 29 E métal 1 Poole-Frenkel
T isolant
3 métal 2
Poole- [—q.%] le-[qa'E]Z}
—_— . &
Frenkel J=J,e kT o

Figure 1.3 : tableau récapitulatif des types deawactions pouvant intervenir.

Dans les expressions précedentesst la densité de courard, = V/d le champ
électrigue de la tensiov appliquée aux bornes de I'oxyde d'épaiss#uy la charge de
I'électron, h la constante de Planckg la hauteur de barrieren* la masse effective de
I'électron dans l'isolantk la constante de Boltzmanm,la température ef la constante
diélectrique de l'isolant.

Dans la plupart des études de fiabilité menéeslesrdiélectriques de faible
épaisseur, le probleme est abordé selon une appsiatistique puisque la réduction des
dimensions ne permet pas de définir des valeurenmms exactes. La problématique de la
reproductibilité des mesures devient de plus es phéoccupante, d’autant plus que les
techniques d’élaboration de ces couches mincesermagitent pas encore d’obtenir des
oxydes d’excellente qualité. En effet, plus les algions se réduisent, plus les défauts
présents aux interfaces ou dans le volume d’oxydgednent génants pour le dispositif et
son fonctionnementpwis1994.

1.2.2 — La rupture diélectrique

La rupture diélectrique ou claquage électriquedpncore electrical breakdown) est
un phénomene commun aux diélectriques qui perdamt propriété isolante, ce qui se
traduit par l'apparition brutale d’'un courant lade I'application d’une tension donnée
pendant un temps donné. L'équivalent mécaniquergibétre illustré par la rupture d’'une
poutre soumise a une contrainte. Les défauts preskans les matériaux lors de leur
élaboration sont souvent pointés du doigt commeypséurs du claquag®©$burn1972
[Osburn1972-h

Ce phénomeéne se déclenche en général a partircditi@n seuil en champ ou en
temps. Il concerne tous les isolants et constine® un domaine ouvert et complexe.
Pour ce qui concerne les diélectriques solidesésildans les circuits, I'ordre de grandeur
des champs de claquage est de 1 & une dizaine denM\soit de 1¢ & 10" V.A™
Compte tenu que la force de rappel inter-ioniquedes!'ordre de quelques eVAa
quelques dizaines d’eV:A le déplacement d’un ion serait de I'ordre d& £0pour un tel
champ électrique. Cela montre que I'effet du chaed sur la liaison est insuffisant.

La compréhension actuelle des mécanismes deldatalrepose sur la génération
de défauts qui finissent par former un chemin cotelr. La génération de ces défauts
peut s’expliquer soit par l'injection de porteurtgar la rupture de liaisons considérées
comme réaction chimique. Dans le premier, cas teéigdion des défauts peut se produire
soit par ionisation par impacShatzkes1976soit par injection de trous depuis I'anode
puis capture DiMarial993, soit par libération d’hydrogéneD[Marial997-d. Dans le
second cas, le modéle thermochimigitePherson1998Jopermet de calculer le nombre
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de défauts créés par unité de temps qui est piopoel a une constante de réaction
activée en température et en champ. On en tiredun&e avant claquage qui varie de
maniere exponentielle avec le champ. Une autreoghprdu phénoméne complémentaire
est I'approche statistique sur laquelle nous raliens plus en détail (cf. § 1.3).

En effet, prévoir les temps et tensions seuils @rdition de fonctionnement réel
des circuits constitue un des enjeux majeurs pEifdbricants de circuits intégrés. S'il est
important de comprendre les causes de la ruptuest iaussi nécessaire d’en prévoir la
durée de vie grace a des tests accéléerés. Latéigiilectrique des oxydes de grille
devenant de plus en plus fins conditionne en graadie la durée de vie des dispositifs.
Le sujet a fait I'objet de trés nombreuses puhlicest et pour une revue générale dans le
cas de I'oxyde grille on pourra par exemple comsyltombardo200hb

Dans le cadre du présent travail de recherchepusra semblé utile d’illustrer
certaines des définitions et modeles utilisés dansompréhension des mécanismes de
deéfaillance précités pour expliquer le claquageagetrs I'exemple des capacités MIM, en
particulier dans le cas de structures TiN / Hf@IN. Lorsque I'on soumet ces structures a
une contrainte (stress) en tension, on observeaugmentation du courant dans le temps
[Nafrial993 [Mondon200R Comme on peut le voir sur la figure 1.4, le @uraugmente
légerement aux temps courts, c’est la phase deadégon. Il s’ensuit une montée du
courant bruitée avec des paliers, plus visible pesifaibles surfaces.

10%F 032 , 0.02, 0.0025-
g mm2 i mm2! mm2 -
10° i
< e
= 10
c
o
3 10°
O
107°
o .  V=3MV/em
10° 10' 10? 10°

Temps (s)

Figure 1.4 : courants mesurés en fonction du tedgpstress (3 V) sur des structures MIM TiN / HfZD
nm) / TiN de surfaces différentgddondon2003.

Cette augmentation modérée du courant correspon8otiuBreakdown (SBD)
[Brisbin2002 que I'on a représenté sur la figure 1.5. Cesaatsrinduits par le stress sont
encore appelés SILC (po6tressinducedL eakageCurrent) Patel1994. Pour des temps
plus longs on observe I'apparition d’'un plateavéipehdant de la surface qui correspond a
un courant sur une zone bien plus petite que lEcidu condensateur lui-méme. Ceci
peut s’interpréter comme la traduction d’'un courfilamentaire qui correspondrait a la
connexion des défauts générés par le stress dundbbautre du condensateur. L’aspect
filamentaire du claquage peut étre décrit sous éode modéles de percolatidhufié 199D
[Degraevel995]y Stathis199 Enfin on observe une brusque et trés importamtatée
du courant qui est le claguage proprement dit, lépHard Brealdown (HBD), et qui
proviendrait de I'accumulation d’énergie due auspge du courant dans le filament par
effet Joule Kim2004.
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Figure 1.5 : courants mesurés en fonction du chapygliqué apres stress (SILC) sur des structures MIM
TiN / HfO, (20 nm) / TiN pour différentes durddgdondon2003.

Il apparait que le claquage survient de maniérapbraussi bien en fonction du
champ que du temps, au moins pour le HBD. Comms lemontrons sur la figure 1.6 la

probabilité cumulée de claguage est centrée audaure valeur du champ avec une
dispersion extrémement ténue.

1
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é
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Figure 1.6 : probabilité cumulée de claguage erctamm du champ appliqué sur des structures MIM TiN
HfO, (10 nm) / TiN et TiN / HfX6 nm) / TiN pour différentes durées (le champ\&ent est le champ
réel divisé par 3.9, constante diélectrique du ${®ondon2003

Cependant, comme le montre la figure 1.6, ce chdépend de I'épaisseur. Il a par
ailleurs aussi été démontré que pour des structhtidd Al / Al ,O3; (obtenues par
anodisation) / Au, le claguage diélectrique esttréd@ par la tension et non pas par le
champ. Dans le cas du Si@pais, comme le montre la figure 1.7, le chamgldquage
dépend de I'épaisseur. Cette dépendance, a été&et[8hatzkes1976[Solomonl197[7
[Suyamal9g7et expliguée dans le cadre du modele d’ionisafianimpact pour ce qui
concerne les oxydes épais.
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Figure 1.7 : évolution du champ de claquagg d SiQ en fonction de son épaisseur d, avec les limites
exponentielles théoriques basses (en bleue) eebden rouge)DiStefano197p[Sz4.

Le champ de claquage n’est donc peut-étre pasnamel@ur physique pertinente au
sens d’'un champ électrique intrinseque, mais plunétindication du seuil.

La question de I'évolution du champ de claquige a entre autres été étudiée par
McPherson Jain20032 [McPherson2003Jb Le modele thermochimique de McPherson
repose sur l'activation de la génération de défaatsle champ électrique ressenti par un
ion au sein du matériau. Or, le champ local est plavé que le champ appliqué du fait de
la polarisation des autres ions. Le champ locakesiénéral complexe a calculer. Pour un
systeme homogene et isotrope ou cubique constitugsddentiques, le champ loda].c a
pour expression le champ de Lorerztel].

_e(e+2)

E
Loc 3

[1.4]

On voit donc que plus la constante diélectrigust €levée, plus le champ local est
intense. Pour un méme champ électrique appliquédiélectrique high-k doit donc
présenter un champ de claquage local plus éleexpkéssion calculée par McPherson est
la suivante McPherson199[/[McPherson200R[ McPherson200p:

E,, =35&% [1.5]

Cette expression semble en bon accord avec I'extqe®i puisque un ajustement
avec la courbe expérimentale (figure 1.8) donne :

E,y =29.9.67% [1.6]
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Figure 1.8 : variation théorique et expérimentale champ de claquage en fonction de la constante
diélectrique]McPherson2003

Cependant, le modele de McPherson ne tient pasteotepl’effet de la variation
de la bande interdite qui diminue aussi avec lastone diélectrique. De ce fait
I'lonisation par impact doit aussi augmenter av@constante diélectrique. Quoiqu’il en
soit, on observe bien que le champ de claquageidéartement avec 'augmentation de la
constante diélectrique.

Enfin, une derniere observation concerne cette-dioiévolution du champ
électrique en fonction de la surface de la capa€ité observe en effet que le champ de
claguage ainsi que le temps nécessaire pour arjisgu’au claquage TDDBT{me
DependentDielectric Breakdown), augmente lorsque la surface de la dapaestée
diminue. Comme nous allons le voir dans la prodchasection, ceci s’explique par
I'analyse statistique.

La rupture diélectrique peut donc étre étudiéerseleux criteres, le temps au
claquage (TDDB) ou le champ de claquage. Les mesled DDB permettent d’estimer la
durée de vie moyenne du diélectrique pour un chéhlaptrique donné. Une rampe en
tension (champ) permet d’obtenir le champ de clgguaoyen du diélectrique. Berman a
introduit une relation entre ces deux types de nessen ne faisant intervenir qu’un
parametrey dépendant du diélectrique étudiBefmanl98lL En effet, il existe une
distribution statistique du champ de claqu&ge pour un temps appligug constant, et
inversement il existe une distribution des tempslaguaget pour un champ électrique
constank,. Cette relation peut s’écrire comme s@iefmanl198]L:

In(t) =1In(ty) + V(Epy — Ey) [1.7]
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1.3 — Représentation statistique de Weibull

La distribution de Weibull est la plupart du temptlisée dans les domaines
d’analyse de durée de vie de dispositifs électresgDas2003 [Kim2003 [Allers2004
[Haase200h plus particulierement grace aux mesures de TD[DBafrial993
[Degraevel9964d Teramoto199p[Se0199p

Ces mesures de TDDB consistent en I'applicatiom &bamp électrique ou d’'un
courant constant aux bornes d'une capacité, jusquitaquage du diélectrique
[Oussalah199P Un champ électrique dynamique peut égalemerd éppliqué selon
plusieurs fréquences de fonctionnemeritlaffial99q. Le champ appliqué est
suffisamment intense afin d’accélérer la venue thguage, généralement situé de
quelques secondes jusqu’a plusieurs heuRessgnbaum1996 La loi de Weibull est
utilisée pour corréler les différentes mesuresldguage entre elles, puis par extrapolation
de définir une durée de vie pour un régime de fonoement donné These-
Monsieur2002 La loi de probabilité de Weibull est donnée par

(l)ﬁ_le'@f [1.8]

a

f(x) = B
a

, oU la variablex peut étre le champ électrique, la tension oun®te eta, B sont
des constantes positivegr;représente la valeur de(par exemple le TDDB ou le champ
de claquag&,g) pour un taux de défaillance 68.2%x (1 — &) ; Best la pente de Weibull
représentant la dispersion.

De maniere pratigue on détermine expérimentaletaetiénsité de probabilités ou
probabilité cumulé&(x) comme suit :

F(X) =f f (u)du :1—e_(gj [1.9]

En regard de I'équatiofi.9] précédente il est commode d’exprinfi€k) dans une
échelle dite de WeibulV(x):

W[F ()] = In[-In@L- F (x))] = ﬁ.|n(§j [1.10]

Imaginons que nous testions un dispositif dontuldase S se divise erN parties
d’égales surfaceS. Pour chacune de ces surfaces la probabilité atpiabe est donnée
par la méme distribution de WeibuH,. La probabilité pour que le dispositif entier

fonctionne est alors donnée gdar F, = (1-F,)", c’est-a-dire :
Fy, =1-@-F)" [1.11]

,d’ou l'on tire :

IN[—In(L-F)] =In[-In(L-F,)] +In(N) =In[-In(1- F,)] + In(z.—'j) [1.12]
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On remarque donc gu’en échelle de Weibull si dedkastillons de surfaces
différentesS, etS; ont la méme loi de probabilité de claquage alors :

In[-In(@-F,)] =In[-InLl-F)] + In(%) [1.13]

Si les pente@ sont les mémes, compte tenu de I'équaiionO] :

,B.In(%j = In(%} [1.14]

Du point de vue pratique on peut alors alignertsuméme graphe les valeursxde
de chacun en rajoutant en ordonnée le facteur ellédh(Sy/S,), ce qui est illustré sur les
graphes des figures 1.9 et 1.10, ou I'on a repentéchelle de Weibull le TDDB de
capacités MIM de plusieurs surfaces.

A

In(-In(L-P))

v

In(x)

Figure 1.9 : schéma de comparaison des représemtaiile Weibull pour des mesures effectuées a
différentes surfaces de capacité.
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In(-In(1-P))
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Figure 1.10 : représentation de Weibull du TDDB pplusieurs surfaces de capacités MIM TiN 4@ (1
nm) / HfGQ (10 nm) / TINMondon2003R

Si plusieurs surfaces sont comparées sur un méaghigue, et que celles-ci
suivent un alignement et une pente identique, ctpst la probabilité de rupture a
probablement la méme origine pour les surfacesuestipn. On note que dans les modéles
de percolation, la pente de Weibyfl de la charge apres claquag@,d croit avec
I'épaisseur pour le SikJKauerauf200%

C’est la propriété de mise a I'échelle de la disttion de Weibull avec la surface
que nous souhaitons utiliser ici. Or il existe uroyen de procéder a des mesures
électrigues sur des échelles de surface de I'atdneanomeétre a la dizaine de nanometres
carrés. Il s’agit d’utiliser un Microscope a Forstmique (AFM) en mode de conduction,
la pointe étant la sonde électrique locale en cb@igec la surface de I'oxyde.
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1.4 — Microscopie a force atomique (AFM)

1.4.1 — Présentation et principe de fonctionnement

La microscopie a force atomique (AFMtomic ForceMicroscopy) a été introduite
en 1986 par G. Binnig, C. F. Quate et C. GerBenrjig1986, comme une application du
concept de microscope a effet tunnel (STM¢anning Tunneling Microscopy)
[Binnig1982 permettant I'étude de surfaces de matériaux ngsla I'échelle atomique.

Les auteurs ont démontré la possibilité d'imager|'ar libre, la surface
d’échantillons conducteurs ou non, avec une résoluatérale de 30 A et une résolution
verticale inférieure & 1 A. La technique a, deploss, été adaptée a différents
environnements tels que le vide, le milieu liquitks basses températures, les champs
magnétiques et aussi pour des applications en elimen biologie.

Le principe de mesure de 'AFM est basé sur la meedas forces entre une pointe
et la surface étudiée. La pointe est elle-méme é@wosur un microlevier flexible (ou
cantilever), constitués tous deux en silicium (Vigiure 1.11).

pointe

microlevier

Figure 1.11 : photo MEB (Microscope a Balayage Eleaique) d’'un microlevier (cantilever) et de sa
pointe (tip) en silicium.

Les forces d’interaction modifient la déflection lautorsion statique ou oscillante
du cantilever. Ces forces d'interaction dépendeiricipalement de la distance pointe /
surface, et peuvent étre du type électrostatiqugneétique, de Van der Waals, capillaire
ou coulombienne. Ces forces sont soit attractiweésrépulsives. L'effet de celles-ci est
généralement représenté selon le potentiel de kerlmmes ) qui allie les forces de
Van der Waals (potentiel attractif) et celles dugslinterpénétration des nuages
électroniques (potentiel répulsif) :

u, ()= 45{(%)12 - (%ﬂ [1.15]

, avecr la distance inter-atomique, la force d’attraction et le rayon de coeur
répulsif. Le graphe de la figure 1.12 représentpdientiel de Lennard-Jones pris entre
deux atomes non chargés.
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U, /4
o
1

Figure 1.12 : potentiel empirique de Lennard-Joaese deux atomes non chargés.

L’AFM est capable de sonder les parties répulsiteattractives de ce potentiel.
Les forces électrostatiques, qui décroissent rapaté avec la distance pointe / surface,
pourront étre mesurées a lI'aide du mode EEMdtrostaticForceMicroscopy) et qui sera
brievement décrit par la suite.

La mesure des déformations du cantilever dans lesstopes de force actuels
s'effectue, le plus souvent, grace a la déviatium daisceau lumineux issu d'une diode
laser réfléchie par I'extrémité de la face arri@vecantilever, méthode proposée dés 1988
par G. Meyer et N. AmerMeyerl1988 La position du faisceau sur un photodétecteur 4-
cadrans permet ainsi de connaitre la déviatiorx,enet z du cantilever causée par la
rugosité de surface. Le schéma de la figure 1.18tmade fonctionnement de 'AFM en
mode contact.

miroirs

---------- -

photodiode
4 cadrans

surface de I'échantillon

asservissement de position (X,y,z)
par balayage piézoélectrique

Figure 1.13 : schéma de fonctionnement de I'AFMnele contact.

Selon la raideur du cantilever, il est possiblalé&cter des forces de quelques pico
Newton (pN). Ainsi pour un microlevier de raidewe i N.m"*, une force de 1 nN permet
son déplacement de 1 nm.

La raideur du cantilever ne doit cependant pas s¥&pacelle équivalente d’'une
liaison atomique, sous peine de voir la surfaceddenmager. Or avec une fréquence
vibrationnelle w ~ 10" rad.s' et une massen ~ 10%° kg pour une liaison atomique, la
constante de raideur équivalente d'un atomeestfm = 10 N.ni*. D’'un autre point de
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vue, on peut casser une liaison chimique avec neegie de I'ordre de ~ 5 eVA soit
I'équivalent d’'une constante de raideur de ~ 80 N.ienjeu est donc dutiliser des
microleviers de constante de raideur de I'ordré @10 N.n.

Le développement de cette méthode de sonde locterapide aussi bien dans les
laboratoires universitaires qu’en milieu industriges taches de contrble sur des lignes de
production sont couramment effectuées a l'aide ealispositif relativement simple a
mettre en ceuvre. La majorité des utilisateurs ¢teeec obtenir des formes ou des tailles
caractéristiques de la surface, sa topographiebatayant I'échantillon sous la pointe de
I’AFM, on obtient I'image topographique recherchée.

Il existe plusieurs modes de fonctionnement de MARainsi il peut étre utilisé en
mode contact ou la pointe glisse sur la surfadeidier, permettant également I'application
de tensions et la mesure de courants a partir gmifge (C-AFM,Conductive Atomic
ForceMicroscopy) ; le mode EFME{ectrostaticForce Microscopy) qui est un mode non
contact permettant de détecter les charges éltaticpsees piégées a la surface
[Garcia2002 [These-Dianoux20Q4[HDR-Bertin2008, ces derniéres agissant sur la
fréequence de résonance du cantilever via les foétestrostatiques induites par ces
charges ; ou alors selon un mode hybride, le Tafpimarque déposée par Digital
InstrumentS, aujourd’hui rachetée par Veédo ol la pointe vient taper a la surface
[Garcial999. Ce dernier mode permet en outre de réduire d'sibn de la pointe sur la
surface lors des modes en contact, tout en gatgenexcellente résolution spatiale de la
surface étudiée.

1.4.2 — Utilisation du C-AFM dans la microélectrqune

Ces derniéres années ont donc vu naitre un nontégEt autour de 'AFM et de
son utilisation en tant que sonde électrique IqQaaeparticulier sur la caractérisation des
matériaux diélectriques et de leur fiabilitdRi¢hter200Q [Sufié2000) [Lo200]
[Hourdakis200g L'un des sujets qui nous concerne dans notrelegtest celui de
déterminer assez précisément la surface en coemdiet la pointe et la surface, estimée
parfois comme pouvant aller d’'une dizaine jusquiasieurs centaines de nanometres
carrés Porti2001-q [Porti2004. Un grand nombre de caractérisations électriques
spécifigues ont été développées a partir du C-ARBhupng200ft [Pingree200%
[Bailon200§. Les mesures de TDDB font également parties daxipales recherches
utilisant I'AFM [Fiorenza200}p [Fiorenza200§ [Fiorenza2007, ces tests étant déja trés
répandus pour les mesures de I'échelle micrométriqu

Les plus importants sujets de recherche, auxqumls nous intéresserons de plus
prés dans cette étude, sont les mesures de claqgdageourant, mais également de
topographie suite aux mesures électriques précédeaimaffectuées et qui font apparaitre
une modification ou dégradation de l'état de swfgdPorti2002-¢ [Porti2002-d
[Porti2007-§. D’autres domaines de recherche se tournent dessmesures du courant
suite a l'irradiation de fines couches d’oxydes pen mesurer la dégradatioRdrti2005-

c], ou concernent d’autres matériaux comme les pefes) et organiqueZfao2004-b
[Alexeev2006

Un tel engouement autour de cet outil a ainsi d@gpson lot d’amélioration pour
chacune de ces caractérisations. La plus importsaterouvant au niveau de la sonde
locale : la pointe. Ainsi de nouvelles pointes $ément congues pour une utilisation
électrigue de 'AFM ont été développées, il s’ag@s pointes conductrices autres que
celles en silicium massifBenstetter200R En effet ces dernieres reproduisaient des
caractéristiques électriques liées au semicondudtetméme, alors une évolution a été
menée dans le but de les rendre métalliques.
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Il existe désormais des pointes de silicium donsudace a été recouverte d’'un
dépbt mince de métaFfammelsberger20Q7en I'occurrence un alliage de platine-iridium
(PtIr). Néanmoins, ces pointes ont une facheustatere a se dégrader rapidement sous les
contraintes mécaniques liées aux frottements ssurface, ou a cause des fortes densités
de courant la traversar®¢try2004.

Ce point précis peut étre évité si les pointes seobuvertes de diamants (voir
figure 1.14), organisés en cristaux et déposésashase de siliciumTanasa200B[Koo-
Hyun2007. De telles pointes ont été utilisées pour desleétumécaniques, d’abrasion ou
de nano-lithographie de la surface, puisque le dignpossede une dureté largement
supérieure a la majorit¢ des matériauxinf1993 [Santinacci200]L [Riedo2003
[Bae2003 La seule contrainte se situe en leur apex, ordayon de courbure dépasse les
pointes traditionnelles en silicium, et offrant dame moins bonne résolution spatiale lors
d’'images topographiques. Certains travaux songé@ridans le but de réduire le rayon de
courbure de ces pointes afin daugmenter leur pielerde résolution spatiale
[Olbrich1999 [Beuret200D

Figure 1.14 : photo MEB d’une pointe diamantéeisdit lors de cette étude.

De telles pointes ont ensuite été rendues condastpar dopage au bore, les
rendant a la fois solides et fiables lors des nessuélectriques Malave1998§
[Olbrich2001.

Un nouveau type de pointes diamantées est actueilenen cours de
développement afin de réduire les contraintes le@esdépbt de cristaux de diamants,
pouvant s’arracher de l'ossature formée de siliciulin s’agira de pointes faites
exclusivement de diamant massiddsterschulze1996 Kazuya200p [Hantschel200D
[Hantschel200][L[ Alvare2004, en se passant du noyau de silicium dont |la sanise était
initiée sur le cantilever.

Les premiéres utilisations du C-AFM en tant quedso@électrique locale ont permis
de retrouver les propriétés électriques des oxgyuases préalablement étudiés a I'échelle
micrométrique. C’est en particulier le cas du catiteaversant ces couches, la plupart du
temps comparé a ceux de type tunnel direct ou FeMdedheim, et dont l'aire de contact
pointe / surface est généralement estimée de cemldizaines a plusieurs centaines de
nanometres carréR{iskell199p[Olbrich1998-8 [Wu2006-h[Zhang200&

Ensuite, en poussant un peu plus la tension ag@iqux bornes de I'oxyde, les
tensions de claguage peuvent étre a leur tourégadEt c’est précisément dans ce cas de
figure, pour des surfaces de contact nanomeétrigyes,’observation du soft-breakdown
(SBD) devient fréquenteBJasco2005-h
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Comme nous l'avons introduit précédemment, ce SBDobservable lorsqu’une
seconde mesure du courant est effectuée a I'endkaitt de la premiere mesure. Sa
caractéristique premiéere est de fournir un coupdus élevé que lors du premier passage
[Porti2004-§ [Aguilera2006. Le graphique de la figure 1.15 expose plusieuesures
effectuées successivement en un méme endroitsiefice.

10 1 '

—
1

Courant (pA)
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Figure 1.15 : succession de quatre caractéristigu€smesurées par C-AFMPorti2004-1.

Ainsi la conductivité du chemin a travers I'épaigsd’oxyde augmente au fur et a
mesure qu’un courant circule a travers lui. SelortiPil se pourrait que ce soit la largeur
(ou la section) de ce chemin qui augmente, laisganpurs plus de courant traverser
I'oxyde d’une mesure a l'autre. De plus, avec lagérature locale qui augmente avec la
quantité de courant traversant le chemin, I'oxydedégrade de fagon accélérée laissant
apparaitre définitivement un chemin conduct@urhin1994.

Le modéle le plus abouti est celui du chemin decqiation créé a travers
I'épaisseur d’oxyde sous l'action du champ élecieid-"hypothése débute sur la formation
de pieges de fagon aléatoire dans le volume d’oxyoie figure 1.16). Lorsque ces pieges
arrivent a former une chaine reliant les deux abeets de la capacité, le claquage survient
car le court-circuit est formé&fathis199F[ Sufié199p[ Suehle200R

électrode supérieure

A * F3 [
= * * ok *
2 * * * *
Q * * * *
7] * m m
g * . * * * .- *
oo * 1., v.| * *

v * ..._.... * g !

électrode inférieure e ) 0
défaut chemin conducteur

Figure 1.16 : création d'un chemin de percolatiopartir de la formation de défauts dans I'épaisseur
d’'oxyde, ici représentée selon une matrice 20 x 10.

Ce modele est basé sur la division en petites lesllde I'oxyde $uiél99p
[Dumin1994, et dont chacune peut aléatoirement devenir Udautlgpiege a électron)
permettant la conduction des électrons. Il a easéié revu selon trois dimensions en
faisant I'hypothése du défaut sphériquefiraeve200]) ou cette fois-ci le rayon de la
sphére est un des parametres a prendre en commeladaimulation du claquage par
percolation Huang200] [lelmini2004. Lorsque ces spheres viennent a se recouvrir, la
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conduction d'un défaut a l'autre devient possitilasuite par définition, le claquage est
obtenu lorsque les deux électrodes sont reliées.

La distribution critigue des défauts dans I'oxyd=ipensuite étre simulée selon la
loi statistique de Weibull que nous avons introgu#cédemmentjegraevel99P C’est
ainsi qu’a pu étre simulé 'augmentation de la patd Weibull avec I'épaisseur d’oxyde.

Grace a l'utilisation du C-AFM on a pu observernouveau phénomene local a la
surface de I'oxyde lors d’une injection de couratyniquement visible pour cette échelle
nanométrique. Il s’agit cette fois-ci d’'une modiimn de la topographie en surface,
laissant apparaitre des « bosses » aux endroitero@nune mesure électrique a été faite
[Porti2003 [Porti2002-§ [Porti2004 [Wu2006-h. Ce phénomeéne ne peut bien
evidemment pas étre observé dans le cas des mdaitessa I'échelle micrométrique,
puisque I'électrode supérieure métallique recoulames ce cas la surface de I'oxyde étudié.

Suite a l'utilisation du mode EFM, ces bosses anépe décrites comme étant des
artefacts visibles par la pointe de 'AFN8¢laidi199 [HDR-Bertin200§. Ce ne serait en
fait pas de réelles bosses, c’est-a-dire qu'il @'pas d’amas de matiere a la surface. I
s’agirait en fait de charges piégées a la surfagedans le volume de I'oxyde, venant
interagir avec la pointe via des forces électrapias [Gordon200%. De plus, quel que
soit le signe de la charge piégée, celle-ci indo& charge image de méme signe au niveau
de I'apex de la pointe. Le champ d’interaction gt conséquent répulsif, quel que soit le
signe de cette charge. L’hypothése d’'un gonflendensubstrat de silicium fait également
partie des recherches menées par Zhang dans leddutomprendre les effets
topographiques suite au claquagd®dng2006-h Dans ce cas ce sont les effets de la tres
haute température locale au moment du claquageoguiaient en étre les responsables.

Par conséquent lorsque 'AFM est utilisé en modetaxt, le champ d’interaction
entre des charges piégées et la pointe (forcegsradatiqgues répulsive) contribue a
repousser la pointe de la surface, créant unedtiéftedu cantilever laissant penser qu’elle
se situe toujours en contact sur une bosse deficsu

Cette notion de charges injectées par la pointBAdVl a ouvert certaines voies
d’études dans le domaine des mémoires, couplée étuctes de dots (petits filots
métalliques ou semiconducteurf)arma2003 [Oh20032 déposés a la surface dans le but
de créer des mémoires flashs d’une nouvelle géagratdistribution discréte de charges
[These-Dianoux20Q4 [Gordon200% [Dufourcq2007 [Dufourcq2008  Certaines
techniques de fabrication de dots utilisent d’aiiéel’ AFM, par oxydation localisée suite a
I'application d’'une tension a la surface et souscasphere contrélédfi-Hung2003

28



1.5 — Conclusion

1.5 — Conclusion

L'étude présentée ici s'inscrit dans le cadre dessures électriques par sonde
locale. Cependant jusqu’a présent nous ne dispogias de comparaison entre les échelles
de mesures de dispositifs de tailles standardsiemé@tectronique (typiquement le pmg?) et
I'échelle nanomeétrique. C’est I'approche statistiggui a été choisie ici pour pouvoir
comparer les résultats des mesures de courantemsien de claguage aux deux échelles.

Nous nous posons donc la question suivante : soppagie nous puissions réduire
la surface de mesure jusqu'a de trés faibles dimeasla loi de probabilité de Weibull
restera-t-elle valable ? Et dans I'affirmative jusgquelle valeur le champ de claquage va-
t-il continuer a augmenter ? Quelles informationsirpons-nous tirer sur les mécanismes
de défaillance grace aux mesures a I'échelle natrmué ? C’est donc un des buts du
présent travail que de répondre expérimentalemeoésaquestions. Ceci devrait étre
possible grace a lutilisation conjointe du C-AFM des tests de fiabilités standards
pratiqués sur les mémes échantillons mais a urietdre échelle. Il existe aussi un intérét
plus pratique pour une telle étude. En effet, |d&€rgntes étapes d’élaboration des
capacités réelles de surface micrométrique sortieasés, surtout a cause des étapes de
photolithographie et de gravure. Si 'utilisation @-AFM s’avere comparable (moyennant
une mise a l'échelle) aux mesures de fiabilité digpositifs réels (capacités MOS ou
MIM), cela ouvrirait la voie a des mesures de figbilocale sans contact, et donc
economiques.

En premier lieu nous décrirons les mesures élemsigtandards effectuées sur des
capacités de surface micrométrique. La structureadaéne des capacités ainsi que le
masque associé a leur fabrication seront présentés.

En second lieu nous présenterons 'AFM en tant dispositif expérimental
principal de cette recherche. Ses premieres matipaos ameneront également le lot de
modifications et optimisations entreprises afinlbdémir des mesures plus fiables, mais
surtout reproductibles. Le protocole expérimengasprésenté dans tous ses détails,
depuis la préparation des échantillons, puis lesunes électriques, et enfin le traitement
des données relevées a chacune des mesures.

Cette étude débutera par une validation des mesut&gde des matériaux les
mieux connus du domaine de la microélectroniquestea-dire pour I'empilement MOS de
Si / SiQ. Suite a cette validation, les matériaux en calgsdéveloppement et plus
particulierement les oxydes high-k qui sont l'ceuvde nombreuses recherches
[Landau200]) seront étudiés a leur tour puis comparés aulteds obtenus a I'échelle
micrométrique. Dans ce cas il s'agira d’'oxydes e le dioxyde d’hafnium (Hf§)
[Aguilera2006, le dioxyde de zirconium (Zr§) [Kremmer200§ ou le silicate d’hafnium
(HfSIO) [Efthymiou200¥. L’électrode inférieure sera essentiellement ésh T

Les mesures des tensions et champs de claquagat ske® principales
préoccupations de cette étude, suivies de presapaomparaison des courants pouvant
traverser les couches minces d'oxyde. Les champslatpiage pourront étre comparés
selon la loi d’échelle qu'offre la représentatiotatistigue de Weibull, tandis que les
courants pourront étre comparés en terme de deamsitgdurant, c’est-a-dire du courant
divisé par la surface traversée. Différents modéiésriques permettront des simulations
numériques de ce courant, en particulier les casifdowler-Nordheim ou filamentaire.

Enfin, I'aspect topographique de la surface sewrdedgent discuté, en particulier
apreés sa modification locale suite a l'injectioncdeirant et I'obtention du claguage.
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Chapitre 2 — Dispositif expérimental

Dans ce chapitre nous détaillerons les modificatindcessaires entreprises pour
obtenir des mesures de courant fiables avec latgpd*M. Nous commencerons par
décrire brievement les mesures électriques surddgmositifs de référence. Puis nous
examinerons les améliorations successives (poauetact, automatisation des mesures
pour cartographies locales). En effet les premiests ont montré les limites liées a
I'équipement lui-méme, engageant certaines modiifica de celui-ci.

2.1 — Mesures de I'échelle micrométrique

2.1.1 — Présentation des capacités micrométriques

L’élaboration des motifs capacitifs utilise le jda masques MOCAM etal Oxide

Capacitor) mis au point au LETIL@boratoire cElectronique et de§ echnologies de

I" I nformation). Il permet d’obtenir des capacités MiM type Damascéne (voir figure 2.1)
[Mondon200B [Mazoyer200B dont les motifs sont représentés environ 308 fair un
wafer de 200 mm, dans le but d’évaluer statistiqerentes diélectriques. L'avantage des
structures damascenes est de pouvoir évaluer égsctiques ainsi que des électrodes
nouveaux pour la microélectronique tout en bérgficdes conditions de propreté et de
fiabilité des salles blanches industrielles.

métal 2 métal 2
Sio, Lo métal 1 Sio,
TiN
HfO,
TiN
SiO,

Figure 2.1 : structure damascene pour la fabricatae capacités MIM.

Les motifs présents apres utilisation du masque MQ0nt des capacités de
surfaces allant de 25 umz2 a 2.56 mmz, de surfaeées ou de divers rapports surface sur
périmetre. Une vue complete du masque est visibil&adigure 2.2.

Figure 2.2 : vue d’ensemble du masque MOEItal Oxide Capacitor).
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2.1 — Mesures de I'échelle micrométrique

Seules les capacités de surface carrée, allanb @320 000 um?2 seront étudiées
dans de cette étude. L’effet supplémentaire lié¢pédumeétre ne sera donc pas pris en
compte dans cette étude, afin de simplifier lesup@tres du problemeéipok1986.

2.1.2 — Cartographie

Les mesures électriques de I'échelle micrométrigpieété réalisées a I'aide d’'une
station Hewlett-Packard 4192 quatre pointes. Edlengt de réaliser des tests automatiques
de courant et de capacité sur I'ensemble d'un wag#e200 mm.

A titre d’exemple, nous présentons une cartographie wafer (figure 2.3)
représentant la répartition des tensions de clagsag 'ensemble de la surface. Plus la
surface des carrés est élevée, plus la tensiolageage au point de mesure est élevée.

Figure 2.3 : cartographie des tensions de claquadg surface d’un wafer de 200 mm.

Comme vu au 8§ 1.2.2, la tension de claquage d@sinkion a partir de laquelle le
courant augmente brusquement. On peut représanpeotbabilité cumulée de ces tensions
de claquage pour différentes surfaces de capamiténe le montre I'exemple de la figure
2.4. Dans ce cas précis il s’agit de la probabditsnulée de tension de claquage pour deux
types de matériaux, Si (type'/ SiO, (3 nm) et TiN (recuit) / Hf@ (4 nm), pour des
surfaces de 2500 pm2,

O Si(type N")/SiO, (3 nm)
O TiN (recuit) / HfO, (4 nm)
(S = 2500 um?)

Probabilité cumulée
© o o © © © o o =
N w N (6] [e)] ~ [o¢] o o
| Y Y (TR (N INTY II I S|

o o
o -
o |
N
N
»

Tension (V)

Figure 2.4 : distribution des tensions de claquagie, Si (type K) / SiQ, (3 nm) et TiN / Hf@(4 nm),
pour une surface de 2500 um2.
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Chapitre 2 — Dispositif expérimental

2.1.3 — Mesures de courant

Les caractéristiques |-V menées a I'échelle micitoiopde ont pu étre testées sur
différentes surfaces de capacités, la plus petitet @e 25 umz2. La figure 2.5 représente
une mesure effectuée sur TiN / Hf@épaisseur 4 nm, pour une capacité de surfacé 250
pma2,

TiN / HfO, (4 nm)
i S = 2500 ym?

Courant (nA)

10 e
-2 -1 0 1 2

Tension (V)

Figure 2.5 : caractéristique I-V sur TiN / Hf@e 4 nm pour une capacité de surface 2500 pum2.

Le courant mesuré augmente de maniere continue miatiere symétrique avec la
tension, puis augmente brutalement avec une perdsi gnfinie. C’est la tension pour
laquelle 'augmentation brutale du courant a lieudgfinit la tension de claquage.

Dans la suite par abus de langage il nous arrivdé@oquer I'échelle
macroscopique pour ces tailles d’électrodes mictoques qui sont grandes devant
I'échelle du nmz,

Nous allons a présent entreprendre les mémes nsesvee '’AFM sous ultravide.
L’expérience naive de poser la pointe et de medareourant s’est avérée extrémement
optimiste. La suite de ce chapitre décrit les défifdes étapes nécessaires pour établir un
protocole de mesure fiable.
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2.2 — AFM — Modifications instrumentales

L’étude a été menée sur un AFM du constructeumaliel Omicrofi (voir figure
2.6), fonctionnant sous ultravide (10Torr). L'avantage de l'ultravide est de pouvoir
s’assurer de l'intégrité de la surface. Les contatidns particulaires et I'humidité de I'air
sont des facteurs d’incertitude qui peuvent remelsemesures de courant ininterprétables.
Par contre, l'inconvénient de l'ultravide résidendde temps de préparation et dans le
protocole expérimental qui est bien plus contrangre sur les AFM standards.

camera IR
chambre UHV

chambre d'introduction

bras de transfert échantillon / pointe

source MOCVD

turbo-pompe

pompe ionique

Figure 2.6 : microscope & force atomique (AFM) soliavide Omicroff, avec son module MOCVD et les
pompes a vide.

Diverses modifications ont été apportées afin ddis€r des mesures électriques
fiables et reproductibles. Tout d’abord, il a fatendre 'AFM facile d’utilisation étant
donné qu’il sera I'objet principal de cette étueieensuite il a fallu optimiser la qualité des
mesures électriques effectuées. Les points suivaetouvrent I'ensemble des
modifications apportées pour et au cours de caitieé

2.2.1 — Contacts électriques

Les premieres mesures électriques n’étant que goductibles et souffrant d’'un
bruit important, une optimisation de la plupart destacts électriques a été menée. Afin
de garantir un contact électrique parfait entrehantillon et son support, une soudure a
'indium a été utilisée. Cette soudure est égaldénappliqguée directement sur la couche
métallique (électrode inférieure) dans le cas desartillons de type MIM, comme
I'indique le schéma de la figure 2.7.

L’indium est un excellent candidat pour tous lgsety de contacts électriques sous
ultravide car d’'une part il tient parfaitement lele, et d’'autre part ses propriétés de
diffusion et de pénétration assurent un contactighende trés bonne qualité entre les
matériaux soudés. Les premiers essais de dépdirmidum sur la face arriere du substrat
n'ont pas donné entiere satisfaction, tout en cajupht la préparation des échantillons
mais également en polluant [égérement leur facetava
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Chapitre 2 — Dispositif expérimental

porte pointe

-t,wﬁ*@p [

porte échantillon

Figure 2.7 : amélioration des contacts électriqaesc des soudures a l'indium.

2.2.2 — Recuit et dégazage

Nous nous sommes ensuite attachés a améliorentaat@lectrique entre la pointe
et la surface. Contrairement aux mesures effectumgs des capacités de taille
macroscopiques, ou I'électrode supérieure est ualrdéectement déposé sur la surface
de I'oxyde, la pointe de I'’AFM est ici simplemerdgee a la surface, et seules les forces de
Van Der Waals maintiennent ce contact.

Cependant des organiques ou de l'eau sur la sudacé&échantillon peuvent
réduire le contact direct entre la pointe et I'oaydussi, il a fallu installer et calibrer un
systéeme de chauffage in situ, dans le sas d’'inttimhy dans le but de nettoyer les surfaces
par un recuit sous vide et ainsi dégazer I'eateswrganiques pouvant étre présents sur la
surface de I'échantillon.

Ce systeme utilise un filament par lequel travarsecourant continu contrélé a
I'aide d’'un générateur de courant et de tensionépbal’extérieur. Etant sous ultravide, et
le filament se trouvant a environ ~ 1 mm de la fag@&re du porte échantillon, I'échange
de chaleur se fait par radiation. La fabricatiorund’porte échantillon muni d'un
thermocouple a permis d’effectuer une calibratioacize de la température locale de
I’échantillon en fonction de la tension et du carappliqué, comme le montre la figure
2.8.

300
— échantillon
1 porte échantillon

250 -

température directement

e dre O 200 |
sur I'échantillon [
o J
=]
5 150 H
température au niveau ‘8_ 1
du porte échantillon € 100 4
[0}
= _
/\N\/\/\/\M résistance électrique 50

Puissance (W)

Figure 2.8 : courbes de calibration de la températin situ.
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2.2 — AFM - Modifications instrumentales

2.2.3 — Utilisation de pointes diamantées

Il existe différentes pointes conductrices pouediier des mesures électriques.
Toutes sont fabriquées a partir de silicium, dddane conductivité est alors assurée par un
dépot métallique.

Les premieres mesures électriques sur des surfameductrices n'ont pas été
totalement satisfaisantes malgré [l'utilisation deinges conductrices en silicium
recouvertes d’'un alliage de platine et d'iridiumtli(P La figure 2.9 représente trois
caractéristiques I-V aux bornes de la résistancesé&ie de 110 2, sur une surface
conductrice de graphite (HOP8ighly OrderedPyrolytic Graphite).

1 ——Ptlr- 1°° mesure
40 Ptir - optimisé
]/ — pointe diamant

Courant (nA)

Tension (V)

Figure 2.9 : caractéristiques I-V sur HOPG pour sux types de pointes (Ptir et diamant), aux bede
la résistance R = 110 k2.

En rouge, il s’agit de la toute premiére mesureatifée a I'aide d’'une pointe Ptlr.
Un large palier autour de la tension nulle est pl#selaissant penser a leffet
semiconducteur du silicium présent dans la pointe.

En vert, la méme pointe Ptir aprés les différemgmisations (soudures indium,
recuit et dégazage) est utilisée. Ces pointes agmendant moins résistantes que celles
recouvertes de diamant, allant vers une dégradpli@rapide de I'apexPetry20043.

En bleu, la mesure est cette fois-ci réalisée awex pointe diamant, donnant un

résultat parfaitement reproductible et mesurant gvécision la résistance placée en série.

Dans le cas des pointes recouvertes d’'un dépotideuR petit plateau autour de la
tension nulle est observé, indiquant l'effet lié semiconducteur. Celui-ci a donc été
comparé avec un courant théoriqgue de type Schottiegtant en jeu le contact entre le
métal et le semiconducteu®h20032. La figure 2.10 représente ce courant mesuraidd’
d’'une pointe de silicium recouverte de Ptlr suréehantillon conducteur de HOPG, ainsi
que le courant Schottky associé dont I'expresssbriennée par :

* |2 ~A% av
= sM,TZ.e”-k-T .[e“-” —1] [2.1]

I Schottky — h 3
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Chapitre 2 — Dispositif expérimental

, ous est la surface de contagt]a charge de I'électroimm* la masse effective de
I'électron, k la constante de Boltzmanim|a constante de Planck,la température ef la
hauteur de barriére. Le paramatrest un coefficient d’idéalité.

< 10°
— |
c
© 4
o
8 10" 4 Courant Schottky
o E m*=05xm,
0,=03V
10,2 n=3.1

T=2300K
s =40 nm?

00 01 02 03 04 05 06
Tension (V)

Figure 2.10 : courbe I-V mesurée sur HOPG avec pmiate de silicium recouverte de Ptlr, et la
régression associée du courant Schottky théorique.

On retrouve bien I'effet du silicium dont la poirgst faite, comme si la fine couche
de Ptlr ne suffisait pas a obtenir une conductipiaéfaite. Ceci a définitivement porté
notre choix vers l'utilisation de pointes diamarstée

Néanmoins, ces pointes sont recouvertes de cristaukamant dopés au bore, ce
qui leur donne un apex plus large qu’une pointeisih ou Ptlr, mais nous obtenons une
tres bonne conductivité. Elles offrent une grarégstance a I'usure contrairement a celles
dotées d’'un dépot de Ptlir, qui lui a tendance aisar au fil des mesures en mode contact.
Deux photos d’une pointe diamant prise a I'aidendWEB sont visibles sur la figure 2.11.

Figure 2.11 : photos MEB de la pointe sur son damér (a gauche), ou de son apex (a droite).

On peut identifier a gauche une vue de la poirdendint entiére sur son cantilever.
Et a droite, zoom sur I'apex d’'une pointe diamamt,un unique cristal de diamant fait
office de pointe qui sera en contact avec la sarfa@tudier. La surface est entierement
recouverte de cristaux de diamants déposés pao&tagm. Des améliorations sur de telles
pointes, afin de leur offrir une meilleure résadatispatiale tout en gardant leur excellent
caractére conducteur, ont été menées par le pdsséanon a ion permet de sculpter
I'apex de la pointe, le rendant beaucoup plus@itbfich1999.
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2.2.4 — Modification des portes échantillons

La fixation des échantillons sur leur support sélideux vis, et ces derniéres
viennent parfois toucher le porte pointe avant méiéte en contact avec I'échantillon ou
limitant la surface accessible de balayage. Ceacbrtéé également un court circuit dans
la mesure du courant entre la pointe et I'échamill

La fabrication de nouveaux portes échantillons miadaptés (voir figure 2.12) a
donc été nécessaire.

porte pointe porte pointe

2SN, | S

flon—] | cenior |
gonantiteR—7 gchan

porte échantillon porte échantillon

OO

Figure 2.12 : vue en coupe des modifications apgestau porte échantillon.

2.2.5 — Découplage du module MOCVD

Le bati comprend un module MOCVDMegtal-Organic Chemical Vapor
Deposition), relié via un tube sous vide a la chamie I'’AFM, afin de permettre des
dépots métalliques suivis de mesures AFM sansntegd&echantillon sous atmosphere.

Ce module, directement fixé sur une partie du dati’AFM, occasionne des
secousses et vibrations lors d’injections de gazrppulsions controlées, utilisées pour le
dépot d'oxyde des capacités MINMKghn2007. Le découplage du module a donc été
nécessaire pour assurer un bon contact entre taepet la surface a étudier, afin de
garantir une force de contact constante.

2.2.6 — Ajout d’'une résistance en série

Les mesures de calibration ont été menées surathe@sitdlons connus, comme par
exemple sur des surfaces conductrices. L’ajoutaln@sistance en série de 11@Mans
le circuit (voir figure 2.13) a donc été nécessaoair les mesures de courant sur ces
surfaces conductrices, et a ainsi augmenté la gaslentension applicable avant saturation
en courant des appareils. Un interrupteur permsordéais de décider de la prise en
compte ou non de cette résistance lors des mesures.

1

s ® Vgap

Figure 2.13 : ajout d’'une résistance en série densircuit.
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2.2.7 — Augmentation des gammes en tension etwamb

Certaines épaisseurs d’oxydes étant trop grandesnacourant n'a pu étre mesuré
dans la gamme des tensions applicables (-10 a 10’85t le cas par exemple du Side
5 nm d’épaisseur.

Une modification du circuit électronique a permis fhire varier la gamme en
tension entre -13 et +13 V. Un gain de 1.3 a é@iqyé, augmentant également le pas
minimum en tension a 6.5 mV au lieu de 5 mV. Uriintpteur permet désormais de régler
la valeur de ce gain.

Enfin, le courant mesurable par défaut était linaite0 nA suite a son traitement et
filtrage. Aussi, un plot de mesure du courant sauént filtrage a permis de garder toute la
dynamique offerte par le préamplificateur, sur gaenme allant de -150 a +150 nA. Le
bruit de cette mesure non filtrée n’est que trélsldenent supérieur a celui de la mesure
filtrée, de I'ordre de quelques picoamperes.

2.2.8 — Application de la tension sur la pointe

Par défaut, la tension applicable se trouve saulestrat de I'échantillon, puisque la
pointe est reliée a la masse. Mais lors d’'une étigeau chargement de nanocristaux
déposés sur un oxyde épais et rentrant dans lee i mémoiresordon200%, la
possibilité d’un chargement directement par la f@osiest imposée et la mise en place
d’un circuit permettant d’appliquer la tension pmpointe est devenu nécessaire.

La création puis I'ajout d’'un circuit électronigpermet désormais d’appliquer la
tension soit sur le substrat, soit sur la pointer(figure 2.14), a condition de mettre a I'air
le préamplificateur initialement placé sous ultdevi Les tests n’ont révélé aucune
perturbation supplémentaire des mesures électrisuies a cette importante modification
du circuit électronique.

Mvam | Mvandie
L, 1

Figure 2.14 : modification du circuit pour permettfalimentation sur les deux électrodes.

2.2.9 — Ajout du mode EFM (Electrostatic Force Mgmopy)

Le mode EFM, par I'excitation du cantilever a sagfrence de résonance, permet
de relever certaines forces électrostatiques présean la surface d'un échantillon, en
particulier si des charges ont été piegddsefe-Dianoux20Q4En effet, la variation de la
fréquence de résonance de la pointe, ou plus préeist de sa phase, permet d’estimer la
quantité de charges qui vient perturber ce sighDR-Bertin2006. Ce mode est
également utilisé et préféré dans le cadre delilaration et du positionnement de la diode
laser sur la pointe.

Un générateur de fréquence DS345 (Stanford Res&asten?t) ainsi qu’un Lock-
in 7280 (AmeteR) ont été par ailleurs ajoutés et branchés par GBiheral Purpose
InterfaceBus), donc contrélable par I'extérieur. Le lock-iermet de mesurer d’'une part
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2.2 — AFM - Modifications instrumentales

'amplitude du signal et d’'autre part la phase qukdle le signal est renvoyé apres
excitation de la pointe par le générateur de frégee Ces signaux sont captés sur le
photodétecteur 4 cadrans aprés réflexion du lasetasface arriere du cantilever (voir

figure 2.15).

amplitude photodiode
4 cadrans
et phase / P /5
1 ‘

4
W générateur

de fréquence
- + +
- HfO,

lock-in

TiN

Figure 2.15 : schéma de principe du mode EFM.

2.2.10 — Contrdle extérieur complet

Par défaut, le logiciel Scala Préivré avec 'AFM permet d'effectuer des mesures
de topographie ainsi que des mesures électriquaguas. Mais il n'est ni totalement
controlable ni vraiment facile dutilisation. En rs®quence, le choix d'un controle
extérieur complet a l'aide d’'un autre ordinateuuipg d'une carte d’acquisition a été
privilégié pour mener a bien cette étude.

La carte d’acquisition est une DAQCard 6B§Rational Instrumenfy, munie de 8
entrées et de 2 sorties analogiques, ainsi que el@r8es ou sorties numériques, le tout
fonctionnant a la fréquence d’échantillonnage d@ %010° éch.§" (500 MHz). Les
convertisseurs 12 bits permettent une gamme eroteastre -10 et +10 V, avec un pas en
résolution de 5 mV.

Ensuite, j'ai congu une série de programmes ad'aie LabVIEW afin de piloter
'AFM et lui permettre d'effectuer des mesures #igoes selon des paramétres trés
précis, via la carte d’acquisition. C’est égalemantaide d’'un programme spécialement
congu que I'on peut contréler la fréquence d'exwtade la pointe et ainsi effectuer des
mesures EFM. Le générateur de fréquence et leitodeviennent ainsi contrblables
depuis un ordinateur tiers grace aux branchemeRtB GJSB).

Scala Pr8 permet par ailleurs I'utilisation de macro, pasdeelles les deux
ordinateurs peuvent s’échanger tour a tour le dntte '’AFM, I'un contrélant la position
de la pointe a la surface ainsi que son asservasgautre contrélant tous les appareils
extérieurs ainsi que les tensions et courants Egagp ou mesurer.

L’'un des principaux programmes qui a été concu tscette étude permet de
mener une étude statistique des mesures électr{gaesctéristiques |-V et tensions de
claquage) selon un quadrillage automatique de el A partir de ces mesures, de
nombreuses propriétés du matériau ont été misesragn particulier autour du claquage
et des densités de défauts associees.

Enfin, les résultats des mesures ont été égaletratéis a I'aide de programmes
spécialement créés afin de garantir une empriagetdes données mesurées et ainsi mettre
en évidence certains phénomenes.
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2.3 — Protocole expérimental a I'échelle nanomagiq

Les mesures a I'échelle nanométrique sont trésndigmees de I'endroit ou est
réalisée la mesure, car plus la sonde locale egietiee taille, plus la dispersion des
mesures liée aux variations locales est importatgequi nécessite d’effectuer un trés
grand nombre de mesures afin de définir une moyerpleitable.

Il a donc fallu mettre au point une méthode sigtist, fiable et reproductible,
permettant de mesurer les propriétés électriquematériau testé, au regard des mesures
électrigues bien connues de I'échelle macroscopiduae présente étude compare les
mesures du champ de claquage, les mesures dedédaa courant, et aussi des mesures
de I'évolution et de la dégradation du matérialeagiusieurs passages de courant.

Ces mesures seront comparées a celles faites hell&anacroscopique, sur des
capacités MIM élaborées sur des wafers de 200 nmiaida du masque MOCAM etallic
Oxide Capacitor). Plusieurs capacités sur I'ensemble duewaht été testées afin de
garder une comparaison de type statistique ergrédex échelles.

La mise au point du protocole expérimental se dégos® en trois étapes :

* la préparation et calibration, qui demande une grande expérience des
équipements utilisés et optimisés afin d’offrir désultats de bonne qualité,

* les mesures statistiguesmenées a l'aide de programmes créés puis coafigur
de facon optimale afin d’obtenir des mesures fmkereproductibles,

* le traitement des donnéesétudié d’'un point de vue statistique puis comparé
aux mesures macroscopiques selon les diversesgtaspobservées.

2.3.1 — Préparation et calibration

Dans la perspective d’obtenir des mesures éleesidiables et reproductibles a
I'échelle nanométrique, la préparation des écHangla tester, en particulier leur surface,
doit étre extrémement propre et préparée a l'ideetd’'un matériau a I'autre.

Les pointes sont également contrélées par MEB [sges sur des surfaces
témoins avant chaque mesure. Ensuite les différentds sont paramétrés de facon
identique et optimale avant d’étre mis en ceuvre di@s mesures statistiques.

2.3.1.a — Préparation des échantillons

Chaque échantillon est clivé a partir d'un wafer2f® mm non patterné (sans
motifs), pris en son centre. Les dimensions dehBaétillon sont d’environ ~ 10 mm x 5
mm.

L’échantillon est fixé sur son support a I'aide méusoudure a l'indium par la face
arriere (substrat) et par la face avant grace & @egots meétalliques venant maintenir
I’échantillon contre son support (cf. figure 2.Dans ce dernier cas une soudure a I'indium
facilite la mise en contact électrique directe dug échantillon avec la couche métallique
présente sous I'oxyde, c'est-a-dire avec I'élearioderieure de la capacité. Une pointe en
tungstene suffit pour arracher les quelques couafiesyde déposees et atteindre
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I'électrode inférieure depuis la face avant de Hadillon. Cette préparation doit étre
rapide afin de réduire au maximum les risques dexgdation sous atmosphére, et
I'insertion sous ultravide s’avere nécessaire.

Une fois I'échantillon sous ultravide (~1@orr), il est placé dans le compartiment
permettant un recuit sous température contréléasiAiéchantillon est dégazé a une
température de 250 °C pendant une durée de 3dida t'un filament émettant la chaleur
par radiation et placé pres de la face arriere altepéchantillon (cf. figure 2.8). Cette
température est obtenue par I'application d’un antide 1.0 A et d’'une tension de 5.7 V
aux bornes du filament, soit une puissance de 5.ZaNempérature désirée est atteinte en
5 min.

Durant ce recuit, il n'est pas surprenant que \eau de vide remonte a pres de ~
107 Torr, aux alentours d’une température de 100 °@. &3siste au dégazage par
évaporation de I'eau présente sur I'échantillosat support. C'est-a-dire, les organiques
ou poussieres présentes a la surface seront détmsgurant une surface propre et plane.
Aussi, il n'y a pas de risque de contamination $&pentaire ni de reconstruction des
atomes de la surface de I'échantillon, puisqueeceit ne dépasse pas les 250 °C et est
sous ultravide. Lorsque cette étape se terminehdiétillon est placé dans la chambre de
mesure sous un vide & ~f0rorr.

2.3.1.b — Préparation et calibration de la pointe

La préparation des pointes nécessite le méme sioyé a la préparation des
échantillons. Tout d’abord il faut les coller seut support, puis contréler leur apex a
'aide d’'un MEB, positionner et calibrer le lasenrsle cantilever, et enfin effectuer
quelgues mesures sur des échantillons témoinsdefigarantir une reproductibilité entre
les différentes pointes utilisées lors de I'étude.

Les pointes doivent en premier lieu étre colléesleur support, et pour cela une
colle d’époxy d’argent est utilisée afin de ganaati bon contact électrique. Une soudure a
I'indium a été testée, mais aucun avantage n'algsérvé en terme de conductivité ou de
praticité de mise en ceuvre.

La pointe doit étre parfaitement alignée sur soppett, comme le montrent les
schémas de la figure 2.16. Sur les schémas de gaacth visibles les portes pointes ainsi
gue leur support pour permettre le transfert sdmavide. Un angle de 15° est requis afin
de garder l'apex de la pointe seul en contact deesurface. Le schéma de droite
représente le pochoir utilisé (a I'aide d'une caangrossissante placé au-dessus du porte
pointe) pour garantir un bon alignement de la gosur son porte pointe.
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Figure 2.16 : a gauche, schéma de la pointe ca@l&époxy d’argent sur son porte pointe puis ingésér
son support. A droite, pochoir utilisé pour I'aligment de la pointe.

Ensuite, chacune des pointes est controlée a I'dide MEB, d’'une part pour
contrler le bon état de celle-ci et de son apesr,aatre part pour obtenir I'estimation de
la surface qui sera en contact avec l'oxyde. Lat@hdEB de la figure 2.17 montre
'exemple d’'un apex dont un cristal s’est détack&,venant perturber les mesures
topographiques ou électriques, fait reconnu posr peintes recouvertes de simples
cristaux de diaman®lvarez200}[ Koo-Hyun200Y.

Figure 2.17 : photo MEB de I'apex cassé d’'une mitiamant.

Apres insertion de la pointe sous ultravide, leelasst positionné sur l'arriere du
cantilever, de sorte a obtenir une intensité marinaie sa réflexion vers le photodétecteur
4 cadrans.

La diode laser utilisée émet un faisceau de longdende égale a 880 nm, donc
dans les proches infrarouges. L'utilisation d’unaméra infrarouge devient donc
nécessaire pour pouvoir positionner a I'ceil ledase la face arriere du cantilever. Comme
le montre le schéma de la figure 2.18, deux minp@snettent de positionner correctement
le laser, d’abord sur le cantilever a l'aide du ammirl, puis en réglant cette premiere
réflexion vers le photodétecteur a I'aide du mitir
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rayon laser

Figure 2.18 : schéma de principe du trajet du lageravers 'AFM.

Les mouvements de la pointe a la surface, ou lergudilisation du mode EFM
pour faire vibrer le cantilever, sont directemesievés sur le photodétecteur 4 cadrans.
Plus précisément, les forces de friction latérélds Force Latérale) de la pointe sur la
surface testée modifient la position du laser syshotodétecteur selon I'horizontale, alors
que les forces normales (FRorceNormale) dues a la rugosité 2rsont percues selon la
verticale.

Il convient donc de déplacer les deux miroirs pgarantir un signal réfléchi
d’intensité maximum, centré sur le photodétect@alui-ci permet de mesurer l'intensité
du signal mais il ne suffit pas pour s’assurer dun Ipositionnement du laser sur le
cantilever, a cause des diverses réflexions pagasdit laser a travers le systéme. Aussi
I'utilisation du mode EFM est pertinente car cenilar est beaucoup plus précis pour juger
de la qualité de l'alignement lorsqu’un balayagdadfréquence de vibration du cantilever
est effectué autour de la fréquence de résonance dernier.

Grace au mode EFM on peut obtenir un pic résonactdtilever a sa frequence de
résonance et d’amplitude maximale en fonction dedsition du laser sur ce dernier. Le
faisceau sera assuré d'étre parfaitement positjot@ésorte a ce que la réflexion sur le
cantilever soit optimale. Le graphique de la fig@r&9 superpose les mesures de la phase
(en bleu), de l'amplitude (en rouge) et de sa iEgom (trait continu noir) selon une
fonction Lorentzienne.
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Figure 2.19 : mesures de la phase et de I'amplitexidonction de la fréquence de vibration appligege
le cantilever.

Des lors que le laser est parfaitement calibré daqminte, le contact avec une
surface est possible. Il s’agit désormais de caliles appareils de mesure en fonction de
la raideur du cantilever, afin que les variationwregistrées sur le photodétecteur
correspondent aux mouvements réels de la pointe surface.

Pour ce faire, il faut placer la pointe en contaetc la surface, et effectuer une
courbe de force. Les mouvements du piézoélectriqoatrélant la pointe étant
parfaitement calibrés par défaut, un mouvement deii-ci en Z de 10 nm doit
correspondre a une mesure relevée de 10 nm égdledrey parvient en convertissant le
signal électrique mesuré par le photodétecteumenunité de longueur, en fonction de la
constante de raideur du cantilever. La figure 2@frésente une courbe de force de la
pointe sur la surface.

40 —— retrait
i |\$ —— approche
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21N Ny

40 -

Force normale (nN)

-60 -

50 ™

-100 ~+——1— ; ; ; ;
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Figure 2.20 : courbe de force d'une pointe s’apgrait puis s'écartant de la surface.
Les forces d’attraction de Van Der Walls sont ma#at visible lorsque la pointe

s’approche a moins de 10 nm de la surface, oulbisgu’elle essaie de s’en écarter alors
méme que la force nécessaire au décrochage esbrisD’ailleurs cette force dépend de
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la surface en contact, c’est-a-dire qu’elle augméntsque I'apex de la pointe possede un
grand rayon de courbure, ce qui permet en outneod’ane idée de la finesse de la pointe
[Westral99h Aussi, une légére résonance du cantilever asudesle la surface est
observée dans chacune des deux courbes. Celapmrdea I'excitation transmise par le
piézoélectrique responsable du mouvement d’approcteait (enz).

Cette courbe permet ensuite de calibrer les appalei mesure pour avoir une
relation correcte entre la force normale mesur@enfd), et la véritable distance de la
pointe par rapport a la surface (en nm). La refatie conversion entre l'intensité mesurée
par le photodétecteur et la véritable déflexiorcdntilever peut étre déterminée a partir de
la pente mesurée (en nN.f)rlors du contact, puis & l'aide de la constanteaigeur du
cantilever (fournie par le constructeur, et qui @stl'ordre de ~ 1 & 10 N:f. Pour un
microlevier de raideur de 1 Nmune force de 1 nN permet son déplacement de 1 nm.

A partir de la, les mesures topographiques peuwdgtiuter avec l'assurance
d’obtenir des résultats fiables.

2.3.1.c — Autres parametres

Le calibrage de 'AFM ne s’arréte néanmoins paspaisque d’autres parametres
sont également & appliquer, toujours dans le buabtdhir des mesures fiables,
reproductibles et comparables d’'un échantillon'we pointe a I'autre.

Ainsi, la force de contact entre la pointe et |€ate est maintenue a 20 nN grace a
un asservissement automatique des piézoélectrijuaggparait optimal de déterminer une
force de maintien supérieure au bruit mesuré lertaccourbe de force. Une étude sur la
dépendance de cette force par rapport aux mesleesigues ou de topographie a été
nécessaire, le résultat étant qu’aucune variateoned mesures n'a été observée dans une
gamme allant de 5 a 100 nN.

D’autres paramétres ont été testés, notammentdasé de balayage de la pointe a
la surface, ou la vitesse d’asservissement de rmantéescente de la pointe lorsque cette
derniére rencontre un relief.

Enfin, dans le but de minimiser le bruit, qu’il prenne des vibrations mécaniques
extérieures ou de la lumiére parasite extérieunavgat frapper le photodétecteur, des
mesures ont respectivement été effectuées lorerdesaux horaires les plus calmes vis-a-
vis de la fréquentation de la salle blanche etomiire de toute source extérieure de
lumiere en obturant chacun des hublots de 'AFM.

2.3.2 — Mesures statistiques

Afin de realiser une série de mesures électriguedagon reproductible d'un
échantillon a l'autre, il a été nécessaire de @ilBAFM depuis un ordinateur équipé d’une
carte d’acquisition, et de créer des programmeptésaous LabVIEW pour mener cette
étude statistique.

2.3.2.a — Programme de mesure

Les mesures électriques a réaliser avec I'AFM deracomparer avec celles faites
pour I'échelle macroscopique, en particulier autdas claquages électriques. Ainsi, le
principal programme sera la mesure d’'une caratitgres I-V, jusqu’a la mesure de la
tension de claquage.
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Divers parameétres de mesures ont été testés daus dken rechercher les valeurs
optimales. Ainsi, la fréequence d’échantillonnageyitesse de la rampe en tension, la durée
d’application de la tension entre chaque mesurpagen tension ou la mise en place de
limites en tension ou courant, ont été testés marsléchantillons témoins puis définis de
la méme maniere pour toutes les mesures. Apregepigscaractéristiques I-V de test, il a
été décidé d’opter pour une caractéristique suiuardller puis un retour. C’est-a-dire que
la tension sera augmentée (ou diminuée) jusquaguelge, puis redescendue (remontée) a
la tension nulle. En effet, les premieres mesutaisees montrent pour la plupart un sens
retour trés différent du sens aller, dont le couemst toujours plus élevé et ou le claquage
est rarement irréversible (destructeur, ou HBD). slhgit du CNAC Courant
Nanoscopiqué présClaquage). La figure 2.21 représente une caradgtprest-V, mesurée
a I’échelle nanométrique sur un échantillon de THNO, de 4 nm d’épaisseur.

102—5

Courant (nA)

10° R B e e
0 1 2 3 4 5 6
Tension (V)

Figure 2.21 : caractéristique I-V aller et retowsyr TiN / HfQ d’épaisseur 4 nm.

Cet effet de « dégradation du matériau » survemamis le claquage (défini par une
montée brusque du courant) remet en question lamdthistorique des mesures, et donc
des propriétés électriques du matériau avant ésdpmesure.

Ainsi le choix d’effectuer deux aller-retour conséfs, I'un vers les tensions
positives et le suivant aux négatives, a été refmur permettre d’identifier les raisons
d'un tel comportement, apparemment sensible au séngction. Ce type d’étude
bidirectionnelle a déja été utilisé dans le buttutiéer les dégradations selon le sens
d’injection et apres plusieurs mesures en un mévire fEIHdiy2003.

La mesure compléte prend donc l'allure du schémia digure 2.22 : un débufl)
vers les tensions positives (ou négatives), puigsetour @) a la tension nulle, et enfin la
méme mesure3(et 4) vers le coté des tensions négatives (ou posjtites tension de
claquage est relevée lorsque le courant augmensedement.
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Figure 2.22 : schéma de principe des mesures ll&r at retour complétes.

Les effets électriques percus a I'échelle nanoétriseront donc mesurés selon le
sens d’injection, mettant a jour la notion d’higgoie ou de dégradation du matériau.

Cette mesure complete sera répétée selon une enaticée de 9 x 9 points de
mesures (81 mesures), recouvrant une surface dérimatle ~ 1 um2, soit une distance
inter-mesures de ~ 125 nm. L'expérience a prouva gette distance aucun effet lié a la
mesure voisine ne vient perturber la nouvelle meste dernier point est en accord avec
certaines études réalisées par le passé, affimmensurface affectée par la mesure de pres
de ~ 10 nm2 (soit une surface circulaire de rayon < 60 par)propagation des charges ou
des défauts dans I'oxyd¢rti2001-4.

Ce programme, créé sous LabVIE\t fonctionnant depuis I'ordinateur muni de la
carte d’'acquisition, contrdlera la tension a appigtout en relevant a divers points du
circuit la tension réelle appliquée et le courant.

Parallélement, le programme Scala Psur I'ordinateur principal exécutera une
macro pour, soit maintenir la pointe a la surfaegdmps d’'une mesure provenant de
I'ordinateur extérieur, soit prendre le contrdle ke pointe et continuer le balayage
jusqu’au prochain point de mesure. Il relevera &geht les mesures topographiques de la
surface.

2.3.2.b — Mesures électriques et topographiqueséeb

Avant chague mesure, un relevé topographique derface est effectué, d’'une part
pour s’assurer du bon état de propreté et de péadéi la surface, et d’autre part pour
relever la rugosité locale qui sera ensuite cogrééec les mesures électriques et leur
dispersion.

L’expérience a aussi montré un effet topographmsuite aux mesures électriques,
en particulier apres les claquages. En effet, @obet claire (représentant une bosse a la
surface) est parfois visible a I'endroit méme demlesure électrique, comme le montre
I'image topographique e de la figure 2.23. Dans cet exemple, deux caratitgres 1-V
ont été menées jusqu’a obtention du claguage, rsw@cbantillon de TiN (recuit) / HfO
d’épaisseur 4 nm. Le profil ed passant sur ces deux points de mesure est égdlemen
représenté sur la droite.
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HfO, (4 nm)

Z (nm)

Figure 2.23 : a gauche, topographie AFM d’une saefae TiN (recuit) / HfQ(4 nm) apres 2 mesures
électriques. A droite, profil en Z passant sur deax points de mesure.

Par conséquent Iimage topographique relevée aprésures électriques sera

€également nécessaire, et corrélée avec les medaretaquage pour mettre a jour la
relation entre les deux.

Bien évidemment, les caractéristiques |-V seromegistrées, chacune dépendant
du sens d’injection, mais également de leur notitnstorique selon si c’est une mesure
aller ou retour. Ainsi les mesures d’avant puisptea claquage pourront étre étudiées
séparément. La mesure de la tension de claguagesse lors de ces caractéristiques, et
définie comme étant la tension ou le courant augeiemusquement.

Le traitement de ces données relevées, faisantrégat partie du protocole mis en
place, devra alors traiter en masse ces mesurtstigtees afin de mettre a jour les
propriétés observées a cette échelle nanométrpis,de les comparer avec celles de
I'échelle macroscopique.

2.3.3 — Traitement des données

Afin de faciliter le traitement des nombreuses dmmrelevées lors de I'étude
statistique précédente, la mise au point d’autresgrammes a été nécessaire, et
LabVIEW® a une fois encore été utilisé.

Ainsi, le principal programme mis en place pernmettdaitement de toutes les
caractéristiques |-V effectuées de facon automati¢jen ressort les valeurs des tensions
de claguage, les courants d’avant et d'aprés ctpguEinsi que leur moyenne, des
cartographies de la surface en fonction des tessienclaquage ou de la dispersion des
mesures, mais également diverses corrélations @opmgraphie observée et mesure
électrique locale, le tout sans devoir regarder anene les tres nombreuses mesures
réalisées.
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2.3.3.a — Topographie et rugosité

Tout d’abord, chaque surface d’échantillon seraganée en terme de rugosité. La
moyenne quadratique de la rugosité, nommée RREot( Mean Square), sera ainsi
mesurée a partir d’'une mesure topographique réadigéc '’AFM sur une surface de 266
256 nmz, et exprimée en nm.

La définition de cette rugosité RMS est donnéd’papression suivante :

n

Z (ZI - Zmoyer'l)2 [22]

RMS=1=2

n

, OU Zmoyen €t Z; définissent respectivement la hauteur moyenneadsulface
caractérisée puis sa hauteur localen ebrrespond au nombre de points mesurés (dans
notre cas, 256 256 = 65536 points de mesures).

Compte tenu de la taille de la sonde locale, Gedire de I'apex de la pointe de
'AFM, la rugosité locale en surface jouera un radheportant dans les mesures de
dispersion.

2.3.3.b — Dispersion des mesures

La dispersion sera représentée par I'écart-typeemogalculé autour d’'une mesure
moyenne, entre toutes les mesures effectuée suéchantillon. Elle concernera les
mesures de courant et de tension de claquage,re&tasssi étudiée en fonction des
différentes épaisseurs d’oxyde déposées.

Aussi, compte tenu de I'effet historique et de égmhdation du matériau durant la
mesure électrique ou apreés le claquage, les ditf@cart-types liés au sens d’injection et
a l'ordre des mesures effectuées (aller, retotirpdssage vers les tensions positivé$, 2
vers les négatives, ou l'inverse) seront compar@sme le montre la figure 2.24 dans le
cas du TiN / HfQ.
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Figure 2.24 : histogramme représentant les disp@sides mesures électriques, comparées selonde sen
d’injection et selon 'ordre dans lequel les mesuoat été réalisées.

Dans cet exemple, l'écart-type calculé (représeéntdonc la dispersion des
mesures) est nettement plus faible lorsqu’il s’dgg mesures directes, c’est-a-dire lors du
1* passage du courant. Tandis qu'au second passage &brés un premier aller-retour
aux tensions opposées) la dispersion observéaésstarte, ce qui laisse penser a une
certaine dégradation du matériau durant la prenm&sure ou le claguage.

Le schéma de la figure 2.25 permet de mieux conajpeelrhistogramme (cf. figure

2.24) des écart-types en fonction du sens d’irgacti de I'ordre des mesures. L’écart-type
moyen est calculé sur la dispersion du courant etlestour.

2" passage

Tension

directe

Courant
Courant

Tension
directe

2nd passage

Figure 2.25 : schéma de principe du sens et dalflmdes mesures, ici dans le cas d’une premiere
injection d’électrons depuis la pointegy> 0).

Nous pouvons ainsi comparer les dispersions dextégistiques |-V en regardant
I'écart-type moyen des mesures directes positivesi négatived’, et indirectes positives
2" ou négativeg'.

2.3.3.c — Claquage

Comme énoncé précédemment, la tension correspondantclaquage est
déterminée a l'instant ou le courant augmente denfédrutale. Les valeurs relevées pour
chacune des mesures seront étudiees en terme o dwaclaguage, c’est-a-dire selon
I'épaisseur de diélectrique déposée.
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Une représentation de la dispersion de ces tend®okaquage sera exprimée selon
la probabilité cumulée que le claquage interviererefonction de la tension. La figure
2.26 présente cette probabilité cumulée de clagpagele TiN (recuit) / HfQ d’épaisseur
4 nm.

Probabilité cumulée
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Figure 2.26 : distribution des tensions de claquageTiN / HfQ (4 nm).

Cette dispersion des tensions de claquage, out gligtidibution, sera comparée aux
deux échelles (nanométrigue et micrométrique), patilisation de la distribution
statistique de Weibull, et permettra de remont& surface effective de contact entre la
pointe et la surface.

Aussi, deux types de courants apres claquage pe@en observés. lls seront
définis comme étant les courants d’aprés claguagagersibles (destructeurs, HBD), ou
réversibles (CNAC). Les caractéristiques |-V ddidmre 2.27, réalisées sur TiN / HfO
d’épaisseur 4 nm, superposent deux mesures dontirmbaméne vers un type claquage
différent.

claquage irréversible

/

claquage réversible

TEY! ﬂlﬂMﬂEﬂﬁMﬁ

0 1 2 3 4 5 6
Tension (V)

107

Figure 2.27 : caractéristiques |-V mesurées sur TH¥O, (4 nm), 'une amenant vers un claquage HBD
(rouge), l'autre vers un CNAC (bleue).
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hY

Le claquage irréversible (HBD) correspond au clgguabservé a I'échelle
macroscopique, et ou le court-circuit en est laségnence. Le terme de réversibilité
représente quant a lui la capacité du matériau rdegacertaines de ses propriétés
électriques apres claquage, ici ses propriétésldiis.

Ces deux types de claguages seront étudiés pldgtaits lorsque les différentes
mesures seront présentées dans la suite. Leurcatiph ainsi que les conséquences seront
discutées en terme d’injection de charge, de acnéatie chemin conducteur a travers
I'oxyde, autant du point de vue de I'épaisseur giexque de la densité de défauts présents
dans le diélectrique ou aux interfaces.

2.3.3.d — Courant

Le courant sera étudié de plusieurs facons. Taliaid, il sera décomposé en deux
courants distincts : celui d’avant claquage, pwhiicd’aprés claguage. Ce dernier étant
différencié selon le type de claquage intervenugnmsgble (menant au CNAC) ou non
(HBD).

Plusieurs modéles interviendront dans la simulatien ces derniers, dont
principalement les courants tunnels direct et FoWerdheim. Le courant d’aprés
claguage HBD étant assimilé a celui traversant nésestance, tandis que le CNAC sera
étudié selon les modeles de percolation d’'un chemitucteur a travers I'oxyde.

Le courant d’avant claquage, dont la gamme de reestirde détection est
nettement plus faible, sera tout de méme directerm@mparé aux mesures de I'échelle
macroscopique, puisque dans ce dernier cas lesagaq sont uniquement irréversibles
(HBD).

Pour chacun de ces courants une moyenne des mesatisBques sera calculée a
l'aide d’une application spécialement concue avalsMIEW®. Les prochaines simulations
des modeles théoriques seront comparées a cesrsvaleoyennes. La figure 2.28
superpose une série de 81 mesures réalisées @yp&N) / SiO2 (3 nm), avec sa valeur
moyenne (courbe noire).

-
o
°©

10"

Courant (nA)

107

10° +———— ;
0 2 4 6 8 10
Tension (V)

Figure 2.28 : 81 caractéristiques |-V mesuréesSuftype N) / Si®(3 nm) et sa valeur moyenne.
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2.4 — Conclusion

Il a été nécessaire d’apporter des modificationka@gpareil de mesure initial,
I'AFM. Les premieres mesures électriques n’étarst ganvaincantes, I'ajout de nouvelles
fonctionnalités ainsi que diverses optimisationséié menées durant la premiere année de
cette étude. Elles concernent pour la plupart um&iaration des contacts électriques ainsi
que des conditions nécessaires a I'obtention demegsiables et reproductibles.

Il S’en est ensuite suivi le besoin de mettre aintpon protocole expérimental
permettant de réaliser des mesures comparablesyadysables pour tous les types
d’échantillons testés a I'échelle nanométrique.sC®ur le choix d’'une étude statistique
que c'est porté ce protocole, par la réalisationndtrées grand nombre de mesures
électriques et d’en tirer des moyennes et des cdempents physiques pouvant étre
ensuite compareés avec I'échelle micrométrique.

La suite présentera les diverses observations @ssires réalisées sur une large
gamme d’échantillons, utilisant des matériaux, €g@irs ou substrats de différents types.
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3.1 — Echantillons et matériaux étudiés

Comme nous l'avons vu dans le chapitre précédeniniesures de courant par C-
AFM ne sont simples, ni a réaliser ni a interpréténe fois obtenue la certitude de la
qualité conductrice de la pointe diamant et dedalite des contacts, il est nécessaire de
s’assurer de la validité des mesures. Cela peetegtrpartie vérifié en procédant a une
comparaison systématique entre mesures sur descitéspadamascenes standards
micrométriques (décrites au 8§ 2.1.1) et des mespmesC-AFM de couches identiques
mais sans motifs. Les structures étudiées, quirsmartoriées dans le tableau de la figure
3.1, concernent d’'une part des capacites MOS avatejdopages différents dont I'oxyde
est du SiQ thermique obtenu par RT@R@&pid ThermalOxidation). Pour les substrats de
silicium de type N les taux de dopage sont €205 cm® et de 210".cm?®. Pour les
substrats de type P, les dopages sontxd€'Zm* et de 310" cm®. Les échantillons
présentant les dopages les plus élevés ont étéusbpar épitaxie d’une couche de 500 nm
de silicium dopé, sur le substrat. Pour les strestMOS micrométriques la grille a été
formée par une couche de 10 nm de TiN PYBy§icalVaporDeposition).

Echantillon Permittivité | Epaisseur nominale (nm) | EQOT (nm de SiG,)
SiO, 1.2 1.2
(MOS avec substrat N,"N ~3.9 2.0 2.0
P, P) 3.0 3.0
: ost
(MIM avec électrodes TiN, ~16 8 1'95
avec et sans recuit) 10 > 44
4 0.45
5 0.57
Zro, ~343 6 0.68
(MIM avec électrodes TiN) ' 7 0.80
10 1.14
15 1.71
6 1.47
HfSIO S %
(MIM avec électrodes TiN) ~16 12 503
15 3.66
20 4.88

Figure 3.1 : tableau récapitulatif des matériauwéghisseurs étudiés a I'échelle micrométrique. Les
permittivités diélectriques ont été mesurées paf.C-

Outre le SiQ thermique de référence, des capacités MIM TiN/ HDXO,, et
HfSIiO / TiN [Mondon2003B pour lesquelles les oxydes métalliques sont dé&ppae ALD
(Atomic Layer Deposition) ont été étudiées. Dans le cas du,Hé&précurseur est du
HfCl, et le réactant 0. Dans les autres cas les précurseurs sont dasarngtalliques, le
réactant de I'ozone, et les dépbts ont été réghaeta société Jusung Engineering (Corée).
Il faut noter que ces procédés de dépbt sont effech des températures de 'ordre de 200
a 300 °C, relativement basses par rapport a la MDQ@Wetal-Organic ChemicalVapor
Deposition). Finalement I'effet du recuit du TiN Kigectrode inférieure sera aussi étudié.
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3.2 — Observations et résultats de I'échelle miétoique

3.2.1 — Permittivité diélectrique

Les constantes diélectriques sont mesurées & plartia pente de I'EOT, qui
provient des mesures de capacité, en fonction épaisseur physique mesurée par
ellipsométrie. On a représenté sur la figure 3.2al@ur moyenne de I'EOT, inversement
proportionnelle a la capacité, qui varie donc lirgraent avec I'épaisseur. Numériquement
la capacité surfacique en nF.fm 34.515 / EOT (nm). Les pentes des droites diglae
3.2 sont bien inversement proportionnelles a langévité diélectrique. Il faut noter que la
linéarité persiste sur une grande gamme d’épaisseur

-
o

7 e Hfo, (k=16.0)
9| e zwo, (k=34.3)
E s
£ g K
o 7 /.
c i .
§ 6
o) 1 . o
5 L
E ~7 L
X 44 ’ P
o | .
v 34 .
= ] 9
_ ®
R R
1] ,,o'.,—
1 %
0 T T T T T T T T ]
0 10 20 30 40 50

Epaisseur (nm)

Figure 3.2 : variation de 'EOT moyenne en fonctdml'épaisseur physique de I'oxyde. La pente perme
de retrouver la valeur des constantes diélectriques

Les oxydes HfQ et ZrGQ, possedent des permittivités diélectriques varidunt
simple au double. Une explication trés naive comsig a dire que la constante
diélectrique doit diminuer quand la force de rappé&tr-ionique croit. Comme les forces
de rappel des ions métalliques croissent avecnasse, les trois voisins dans la colonne
IV de la table de Mendeleiev que sont Ti, Zr, etddivraient former des oxydes de
permittivité respectivement décroissante. L'oxydetilane déposé a basse température,
donc dans des conditions thermiques comparableshatigs (sputtering), présente une
constante diélectrique de 4Brhssard200pce qui est cohérent avec nos mesures pour Hf
et Zr.

3.2.2 — Claquage

Les claquages électriques (BD, breakdown) sontndéfipar la brusque
augmentation du courant (cf. § 1.2.2). A titre @emple, nous montrons sur la figure 3.3 la
probabilité cumulée de claquage en fonction desttsion pour des structures Si / IO
TiN de plusieurs surfaces. Les mesures similaines a@é effectuées sur les divers
échantillons du tableau de la figure 3.1. Le cdagedeis-ci de la dépendance des tensions
de claquage en fonction des surfaces des capaedieseprésenté sur la figure 3.3 pour le
Si (type N) / SiQ (3 nm), aux capacités de surfaces allant de 4@D 00 pma2.
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L’observation principale est la diminution de lag®n de claquage pour les plus grandes
surfaces de capacité. Ceci s’explique par le faé glus la surface est grande, plus la
probabilité de rencontrer un site défectueux eahdg, si on suppose que la densité de
défauts est indépendante de la surface de mesece e€t bien exprimé par la statistique

de Weibull décrite au § 1.3.

1 O 400um?
1 2500 ym?
10000 um?2
20000 pm?
O 80000 pm?

7] O 400 um?

B 2500 pm?

6 - 10000 um?
20000 pm?

4 O 80000 um?

o o o o =
o N ® © o
[ [

Ln(-Ln(1-P))

Probabilité cumulée
o o
w N
|

1

o o
- N
| |

00 +—FH I 6
40 42 44 46 48 50 52 54 4 5

Tension (V) Tension de claquage (V)

Figure 3.3 : probabilité cumulée qu’'un claguagesinienne en fonction de la tension appliquée, sur S
(type N) / SiQ (3 nm), pour différentes surfaces de capacitégraphique de droite est représenté selon le
repére de Weibull.

La dépendance du champ de claguage avec I'épaidseyde est représentée sur
la figure 3.4, dans le cas des structures MIM TIM@, / TiN et TiN / HfO, / TiN pour des
capacités de surface 2500 umz2. On remarque la dépea du champ de claquage avec
I'épaisseur jusqu’a un peu plus de 10 nm. Cetteeddgnce existe aussi pour la silice (cf.
figure 1.7) Bolomon197f Cependant comme le montre la figure 3.4, etdifférence de
la silice, on observe un champ de claquage indéperde I'épaisseur au-dela des ~ 10 a
15 nm. L'autre effet remarquable est la faible ajamce, voire I'indépendance du champ
de claquage avec la constante diélectrique §HfO16, ZrQ = 34.3), ce qui est en
désaccord avec le modele de McPhersatécHherson200p(cf. § 1.2.2).
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Champ de claquage (50 %) (MV.cm™)

® Hfo,
® 7o,
[ ]
° ° b
[ ] ) [

Epaisseur (nm)

Figure 3.4 : champ de claquage du TiN / BTN et TiN / ZrQ/ TiN pour une capacité de surface 2500
umz, en fonction de I'épaisseur d’oxyde.

3.2.3 — Courant de fuite

La figure 3.5 superpose plusieurs caracteristigiésnesurées sur Si (type N et
N*™") / SiQ,, dans le cas de plusieurs épaisseurs d'oxyde 2102t 3.0 nm), et pour une

surface de 2500 pumz.

substrat Si
type N

Courant (nA)

—1.2nm
2.0nm
—3.0nm

substrat Si
type N™*

Tension (V)

Figure 3.5 : superposition de caractéristiques $ Si (type N et N) / SiG, (1.2, 2.0 et 3.0 nm), pour
une surface de 2500 pmz.

Il'y a pres de trois ordres de grandeur du coueamte chacune des épaisseurs,
comme le prédit la relation exponentielle des cotsrale type tunnel direct ou Fowler-
Nordheim en fonction de I'épaisseur d’'oxyde (donma#e8 1.2.1). On observe que le
courant en inversion, qui est di au courant tudeslporteurs minoritaires générés dans la
charge d’espace du silicium, présente un plateaweftet le bilan des porteurs minoritaires
résulte du courant Fowler-Nordheim a travers I'axyat de la génération dans la charge
d’espace qui croit avec le dopage. La densité dteyrs résultant de ce bilan fixe le
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champ dans I'oxyde qui ne peut plus augmenter secdu théoréme de Gauss. Par suite, le
courant Fowler-Nordheim sature a son tour d’autéung que le dopage est faible.

La figure 3.6 superpose désormais plusieurs caistig@es |-V pour différentes
surfaces de capacités, dans le cas de capacitesTMNMHfO, (6 nm) / TiN. A droite, le
méme graphique est représenté en densité de cgexpnimée en A.cif).

- —— 100 ym? 20000 pm? — —— 100 pm? 20000 pm?
8 | 400pm? 40000 pm? 4 1) 400pm? 40000 pm? [
10" - 2500 pm? —— 80000 pm? 10" 5 ll 2500 pm? —— 80000 pm? ,{
— 10000um? . e 10000um? |
6 & 2 |
10° o c 10" o
= o =
— 104 < 10°4
T - I
= o 2 _|
= 10° g 10° o
g 0 ] o 10° ]
8 10" % 10 4
- Q B
107 4 5 10° 4
C
= 8 s \
4 :
107 107 \//
10°+——F+—1"1"—1F 111" 10 4+——7———7—7—1T—T—T—
4 3 2 4 0 1 2 3 4 4 3 2 41 0 1 2 3 4
Tension (V) Tension (V)

Figure 3.6 : superposition de caractéristiques (&Mgauche) et J-V (a droite) sur TiN / Bf@ nm), pour
différentes surfaces de capacité (100 a 80 000.um3)

La densité de courant est bien entendu indépendeani surface, ce qui n'est pas
le cas de la tension de claquage qui diminue ler¢éggurface augmente.

Enfin, nous avons montré sur la figure 3.7 lesaa@rastiques |-V (courant-tension)
apres claquage, toujours pour des capacités MIM/THYO, / TiN. On observe alors que
cette caractéristique linéaire correspond a lal'ldhm avec une résistance qui croit avec
I'épaisseur. Cette résistance est de I'ordre d& 25Q.
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0.10 4 ——TiN/ HfO, (4 nm)
——TiN / HfO, (6 nm)
S =20000 um?
0.08
< 006 Rem=1520
c J
©
3 0.04 R, =231Q
O
0.02
000 f+r—p—v—7—v—7——7—
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0
Tension (V)

Figure 3.7 : caractéristiques I-V mesurées apregjahge (HBD) sur TiN / Hf§X4 et 6 nm), pour une
capacité de surface 20 000 pmz2.

La résistance mesurée apres claquage sur I'épaidse6 nm est ~ 52 % plus
élevée par rapport a celle mesurée pour I'épaisseudr nm, ce qui correspondrait bien a

'augmentation de 50 % de I'épaisseur d’'un matérésistif. Ce point sera discuté dans le
prochain chapitre (8§ 4.4.2).
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3.3 — Observations et résultats de I'échelle namtibmue
3.3.1-Si/SiQ
3.3.1.a — Topographie, rugosité et épaisseur

L’empilement Si / Si@ est celui qui a été le plus étudié dans le moreldad
microélectronique ces derniéres décennies. L'egpéd acquise assure donc une grande
qgualité de l'oxyde thermique et de ses interfacescde silicium. Une mesure de la
topographie de I'oxyde avec 'AFM confirme la triesble rugosité de la surface, comme
le montre la figure 3.8.

X: 256.0nm
Y: 256.0nm
Z: 89A

Figure 3.8 : topographie 3D de la surface du siermique.

La mesure de la rugosité moyenne, faite a ’TAFMugw surface de 256256 nm2,
indiqgue une valeur de la rugosité RMS a ~ 0.1 nmm@arée a la surface du HOPG
(Highly OrderedPyrolytic Graphite), dont la rugosité RMS mesurée avec la maéoge
AFM est de 'ordre de ~ 0.05 nm, la surface du,36€t assurément une surface tres plane,
confirmant I'excellente qualité de la croissanaerthique.

De plus, I'état de surface du Si@’est pas modifié suite a plusieurs mesures
topographiques avec la pointe. Les risques deidéiéon de la pointe a cause de défauts
présents a la surface sont donc tres faibles. Eafioune différence particuliere entre les
diverses épaisseurs d’oxyde, ou fonction de lareatas substrats utilisés (type P, type N,
fortement dopés ou non), n’a été observée d'unt@Eirvue topographique.

3.3.1.b — Courant

Nous allons maintenant décrire les résultats desirae de courant par C-AFM sur
les mémes échantillons que ceux décrits précédemmaefabrication des électrodes en
moins. Comme cela a été introduit, les graphiquess ahractéristiques I-V seront notés
selon le choix des couleurs bleues / rouges, réspawent pour les mesures des sens aller
puis retour.
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10° 3

101—; f

Courant

Tension

Courant (nA)

10°
-0 -8 6 4 2 0 2 4 6 8 10
Tension (V)

Figure 3.9 : caractéristique |-V (aller puis retgusur Si (type K) / SiG (3 nm).

Comme nous pouvons le constater sur la figure B.@xiste une différence
importante entre les caractéristiques I-V mesungms C-AFM et les caractéristiques
standards. Dans ce dernier cas le courant augraeatela tension jusqu’au claquage a la
tensionVyg. Lorsqu’on diminue ensuite la tension la carasti@nie devient linéaire avec
une pente tres élevée. Nous reviendrons plus loigespoint. Par contre comme le montre
la figure 3.9 précédente, la caractéristique I-Nede de ce dernier cas. En effet lorsqu’on
diminue la tension apres claquage on observe daplsipart des cas une caractéristique I-
V non linéaire (en rouge). On peut schématisec#eacteristiques |-V par C-AFM comme
suit (voir figure 3.10).

max
- 3
g 4
=]
o
@)
Tension

Figure 3.10 : représentation des courants meswesd’un |-V (aller puis retour).

Les courants identifiables lors d’'une mesure |-\/mptete (aller, puis retour) se
portent au nombre de deux. Tout d’abord, il y aderant juste avant que le claquage (a la
tensionVpq) ne survienne (figure 3.10, courant 1 et 2), peigourant mesuré aprés ce
claquage (courant 3 ou 4). Le courant 3 est simgilaila caractéristique aprés claquage
obtenu sur une capacité standard, alors que lactéastique 4 n'a pas d’équivalent
macroscopique. Une interprétation peut-étre dodiaés le cadre du modele filamentaire.

Dans le cas ou a la suite du claquage la carai@esest du méme type que la
caractéristique 3 (cf. figure 3.10), la situati®t eomparable au cas standard. Dans le cas
ou la caractéristique est de type 4, nous appelece courant I€ourantNanoscopique
ApresClaquage (CNAC). Ce courant est du type exponertoehme le courant tunnel ou
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Fowler-Nordheim, mais trés élevé compte tenu degal&seur initiale d’oxydeVfu2006
[Wu2006-. Ceci pourrait en outre indiquer une forte réducttde I'épaisseur d’oxyde
durant le phénomeéne du claquage, au cours dugaedbuie montée de la température peut
étre imaginée Tung2003 Il a en outre été observé que celle-ci n'avaitug effet
négligeable dans les mesures du courant de typeeltwou Fowler-Nordheim, surtout
lorsque I'épaisseur d’'oxyde diminu8dhuegraf19%4

3.3.1.c — Claquage

Les claquages observés sur I'empilement Si /LStOmparés a ceux mesurés sur
TiN / HfO, et qui seront présentés par la suite (8 3.3.2) smus réversibles (non
destructeurs), c’est-a-dire avec l'apparition du ACTN (Courant NanoscopiqueApres
Claguage). C'est-a-dire qu’aprés le claquage, qur pappel est défini comme étant une
brusque augmentation du courant apres I'applicadiane certaine tension (la tension de
claquageVyy), alors la mesure du courant a travers I'oxydguetant ce claquage n’est pas
une simple conduction ohmique a travers un chemirdacteur. Il est a différencier du
claquage irréversible (destructeur, ou HBD), que dais survenu créé simplement un
chemin conducteur entre les deux électrodes dagacité qui se retrouve court-circuitée
et donc inutilisable en tant que telle.

La caractéristique électrique retrouvée apres elggsemble liee a une épaisseur
d’'oxyde entre la pointe et le substrat qui seraidrénément réduite suite a la venue du
claquage. La totalité des mesures du courant umretogarde son comportement
exponentiel, propre a un courant de type tunnétamler-Nordheim, et donc a la présence
d’'une fine couche d’oxyde. Ceci peut étre attrilkuda tres bonne qualité de I'oxyde
thermique, dont le procédé de croissance est alljaurtrés bien maitrisé. Peut-étre aussi
que l'une des deux interfaces reste inaltérée suitelaquage, laissant alors une faible
épaisseur d’oxyde.

En ce qui concerne les valeurs des tensions deadgg et donc des champs de
claquage si I'épaisseur d’oxyde est prise en cémnatibn, ces derniers augmentent lorsque
I'épaisseur de Si©diminue (voir figure 3.12), ce qui va dans le seles observations
trouvées dans la littératur8tatzkes1976
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Figure 3.12 : a gauche, champ de claquage mesuliiM pour les échantillons de Si (type N ou P) /
SiG; (1.2, 2.0 et 3.0 nm) en fonction de I'épaissewixgde. A droite, mesures issues de la littérature
[DiStefano197p[Sz§.
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Chapitre 3 — Résultats expérimentaux

Les tensions de claguage observées avec I'AFM lseaticoup plus grandes que
celles mesurées a I'échelle macroscopique, dequitssivolts. La comparaison entre les
deux échelles, via la représentation de la digiobu statistigue de Weibull
[Degraevel99B sera discutée en détail par la suite (8§ 4.1.1).

Une précédente étude a également permis de mettrealeur le réle de la
température sur le claguage électrique, survenast rapidement pour des températures
plus élevées3chuegrafl9 Chaparalal99f Cet effet peut étre di a l'affaiblissement
des liaisons inter-atomiques sous haute tempérgdémi2006[Voronkov200h

3.3.1.d — Effet du dopage

Difféerents types de substrats ont été testés afimedouvrir différentes mesures
bien connues de I'’échelle macroscopique, et donmgitre une comparaison plus large
entre les mesures faites aux deux échelles.

L'effet du type de dopant et de leur concentratarété testé : utilisation de
substrats de type P dopés au bore (B), et desratshde type N dopés au phosphore (P).
Chacun couvrant deux densités de dopage, dé®-a1018° atomes.cni. Comme attendu,
les mesures électriques sur ces différents subsipgtortent une dissymétrie autour de la
tension nulle, 'un des sens étant toujours pluglaoteur que l'autre, parfois bloquant. Par
contre, un fort dopage (~ 1, qu'il soit de type N' ou P*, donne une trés bonne
conduction sur toute la gamme de tension, posiiivenégative (voir figure 3.13). Ceci
s'explique par la considération qu'un fort dopag®raine un comportement quasi-
métallique du semiconducteur (ici le silicium).

Courant

Tension

Courant (nA)

107 11
-10 8 6 4 2 0 2 4 6 8 10
Tension (V)

Figure 3.13 : caractéristiques I-V sur Si (typ& N/ SiG (2.0 nm).

Quant au dopage faible & ~*$@tomes.cii, un coté saturant se fait remarquer
pour les tensions positives ou négatives, seldgpe de dopant utilisé. En effet pour les
substrats de type N une saturation du courantigibleyvers les tensions positives, c'est-a-
dire dans le cas d’'une injection d’électrons depauigointe. L'inverse est bien sdr observé
pour les substrats de type P (voir figure 3.14).
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Figure 3.14 : caractéristiques I-V sur Si (type Nauche, P a droite) / S§32.0 nm).

Nous retrouvons donc a cette échelle les effeta dépnus du type de substrat
utilisé dans une capacité MOS. L’effet du dopagsuhstrat a donc un réle majeur dans la
conduction d’'un empilement MOS comme il était pséde et comparativement aux
surfaces macroscopiques. La suite montrera quai$geur d’oxyde accentue d’autant plus
cet effet, lorsqu’elle augmente.

3.3.1.e — Effet de I'épaisseur

La premiére observation sur la comparaison des magsaalisées pour différentes
épaisseurs d’oxyde, est cette dépendance expdiedtiecourant résultant, en fonction de
I'épaisseur (voir figure 3.15). En effet, le courast d’autant plus élevé que I'épaisseur
d’'oxyde sera faible Jogel1998 [Jiménez-Molinos20Q2 De méme, les tensions de
claguage sont plus élevées pour les plus grandessséprs. L'effet tunnel est
théoriquement moins présent aux grandes épaisséirgourant Fowler-Nordheim
devenant prépondérant.
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Figure 3.15 : I-V moyens pour 3 épaisseurs deype(N") / Si0, (1.2, 2.0 et 3.0 nm). Les mesures du sens
aller sont en pointillés, le sens retour en trantnu.

L'effet du type de dopage du substrat est égalemlest visible pour les grandes
épaisseurs, ou cette fois-ci le coté bloquant aemplifié, la saturation en courant étant
portée sur une plus large gamme de tension (\quirdi3.16).
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Figure 3.16 : I-V moyens pour 3 épaisseurs deype(N) / Si@ (1.2, 2.0 et 3.0 nm). Les mesures du sens
aller sont en pointillés, le sens retour en trantnu.

Dans ce dernier graphe, il est intéressant d’olesder comportement du courant
entre les épaisseurs de 1.2 et 2.0 nm dy @iQurbes rouge et verte). En effet, il apparait
que les mesures sur I'échantillon le plus minceerstodes courants proches voire plus
faibles que pour I'épaisseur supérieure, en pdieicaeux d’aprés claguage. Cela dit, les
tensions de claquage augmentent toujours avedd®pa. Mais les tensions de claguage
pour I'épaisseur de 1.2 nm restent toutefois anlemment proches de celles de I'épaisseur
de 2.0 nm. Cette observation pourrait étre la aqursgce que I'échantillon de 1.2 nm était
resté plus longtemps a l'air libre, laissant dome wsurcroissance naturelle du iO
Ensuite, les différences de comportement avantdsaglaquage, et aprés recroissance de
'oxyde, permettent de penser que la dégradatiofaxgde durant le claguage a été
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différente selon s’il y a eu ou non cette recraisganaturelle sous atmosphere. L'oxyde
naturel de surcroissance semble alors plus résmtaclaguage.

La dispersion des mesures est également plus gevedes grandes épaisseurs, du
fait d’'une rugosité potentiellement plus élevée grandes épaisseurs, mais également des
défauts volumiques potentiellement plus nombrewsda pointe. Ceci touche autant les
mesures de courant, que les valeurs des tensiarlagieage.

Il sera également intéressant de préciser queedés d une épaisseur de 5 nm de
SiO, ont été effectués, mais aucun courant de fuiteetéamesure, la tension de claquage
n'étant jamais atteinte, d’ou la modification duccit électronique permettant désormais
I'application d'un gain x 1.3 au niveau de la tems{-13 V> +13 V).

Enfin, le décalage du potentiel de bande plateaBservé dans le cas des faibles
dopages du substrat, et qui est d’autant plus itapbgue I'épaisseur d’oxyde augmente
[Hos0i1984. Ainsi, la symétrie des mesures ne se fait plutowr de la tension nulle,
comme l'illustre la figure 3.17.
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Figure 3.17 : zoom sur les |-V autour dg,)M= 0 V, pour 3 épaisseurs de Si (type N) /i@ gauche a
droite, 1.2, 2.0 et 3.0 nm).

On retrouve ainsi les mémes propriétés électrigupe pour I'échelle
macroscopique, puisque I'on sait que la tensiomatede plate dépend de la valeur de la
capacité, donc de I'épaisseur d’oxyde.

3.3.1.f — Topographie apres claguage

Lors des mesures des caractéristiques |-V a I'Akd,topographies suivant les
nombreuses mesures ont montré que I'état de lacgudvait été modifi€, a I'endroit méme
de la mesure\Wu2006-k. En effet la formation d’une bosse en chaque @hdpparait a la
surface Porti2003, comme le montre la figure 3.18 (I'échelle Zra été volontairement
augmentée). Le rapport de la hauteur sur la basesibosses ne représente que 5 %, ce
qui parait dérisoire. Néanmoins compte tenu ddeltdié a la géométrie de I'apex de la
pointe, nous pouvons admettre un rapport bien ¢lexgé et considérer ces bosses comme
extrémement localisées.
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Figure 3.18 : topographie 3D de la surface aprés@dsures I-V (carré de 9 x 9), sur Si (tygé)R SiQ,
(2.0 nm).

Cet effet dépend directement de I'épaisseur dwecliktjue. En effet, les bosses
observées sont d’autant plus grandes que I'épaisiexyde augmente (voir figure 3.19).
Si I'on considére un chargement de I'oxyde par @é&ge de charges, celui-ci se ferait donc
de facon volumique dans le diélectrique. Dés larsimg courant circule a travers I'oxyde,
celui-ci se charge par piégeagehfing200f Les bosses apparentes sont plus élevées
lorsque le claquage intervient, en particulier ptag HBD, ou la bosse peut atteindre
plusieurs fois I'épaisseur d’oxyde initiale. Cepentle cas de claguages de type HBD n’'a
été observé que dans le cas de I'oxyde high-kI8f® TiN.
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Figure 3.19 : profils de 4 bosses aprés 4 claquagesSi (type N) / SikY1.2, 2.0 et 3 nm).

70



3.3 — Observations et résultats de I'échelle nartaouée

Ces bosses sont peut-étre un effet électrostatapsenti par la pointe, au regard de
la charge injectée dans I'oxyde. La pointe seegmbussée par cette force électrostatique
(la charge image au sein de la pointe étant de n#&gme que celle injectée), et agit
comme au passage dune bosse a la surface. Cedengnt ce qui explique
I'élargissement des bosses avec I'épaisseur d’gyydieque la pointe sera en face d’'une
charge locale toujours plus élevée en fonction’'égalsseur de Si© Cette observation
suit bien les recherches déja réalisées dans caidenou il est méme parfois déterminé le
nombre de charges injectées a plusieurs dizaimdsotions Porti2003 [Porti2004.

Une autre hypothése concerne une modification dhstsat de silicium sous tres
haute température, au moment du claguage et aedefdrtes densités de courant
[Zhang2006-p Une migration des atomes du substrat vers lcgirformerait ainsi une
bosse de quelques nanométres de haut. Il pougaier@ent en résulter la formation d’'un
chemin de percolation conducteur, lui-méme étantaomséquence du claquage.

Tous les points de mesure, aprés claguage, fordenbosses quasi-identiques en
surface et hauteur. La dispersion est assez faélgui permet de dire que l'injection de
charge se déroule de maniére équivalente en toubitle la surface du SyOLa surface
affectée apparente est de l'ordre de la centaplasieurs centaines de nanomeétres carres,
ce qui suit les différentes observations réalipégsgue la Qlbrich1998-1 [Porti2001-4.

Une telle modification de la surface m’a amenéadigér differents tests d’écriture
sur I'oxyde afin d’en mesurer la portée pour deeptielles applications. Les domaines
d’écriture localisée ou par exemple de gravurecigke pourraient étre intéressés par un tel
procédé, compte tenu de la facilité et de I'exegtlerésolution qu’offre le C-AFM. Les
topographies de la figure 3.20 sont des exemplexitlire par C-AFM. Sur ces images, le
contraste a été inversé pour permettre une medlleisibilité du dessin. Les bosses sont
alors représentées en sombre.

300nm 260nm
o U=

i ﬁ!.‘

Figure 3.20 : topographies aprés écriturey{y= 10 V) sur Si (type P) / S32.0 nm).

L’écriture de ces images a été réalisée par unrpnoge spécialement congu sous
LabVIEW®. Les bosses font suite au claquage systématique’odgde lors de
I'application d’'une tension y4,= 10 V pendant une durée d’une demie seconde.

Comme vu précédemment, les propriétés électriqeefostyde sont modifiées
lorsqu’'une seconde mesure au méme endroit est Hiteette injection de charges dans
'oxyde vient appuyer la théorie selon laquelle cbsirges joueraient un role dans la
modification des dites propriétés électriques lesal
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3.3.1.g — Dispersion des mesures

La premiere observation des mesures électriquestafies a 'AFM indique une
forte dispersion en courant et en tension entredifiérentes mesures faites a plusieurs
endroits de la surface, ce quillustre la figure213.pour un grand nombre de
caractéristiques I-V.
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Figure 3.21 : caractéristiques I-V sur Si (type/BiG, (2.0 nm), début des mesures vers les tensions
positives.

La dispersion des mesures est d’autant plus grgundda surface de la pointe est
petite, puisqu’elle devient extrémement sensidieraoindre variation de la rugosité ou de
I'épaisseur d’oxydel]ai1999 [Luo200]. Compte tenu de la rugosité locale d’'une surface
a I'échelle atomique, la dispersion des mesureliséés avec I'AFM est nettement plus
importante que pour les mesures effectuées a lléchmacroscopique, dont les surfaces
des capacités, supérieures au pm2, ont un ordgFasheleur bien supérieur a la rugosité
locale atomique d’une surface.

Une part de la dispersion peut également étrébaéte a I'état de la pointe elle-
méme, di a son inclinaison changeante par rapplartsarface ou a I'abrasion locale de
son apex, menant a une évolution de la surfaceteféede contact entre la pointe et la
surface. Cette dispersion reste toutefois pluddajbe celle liée a la rugosité de la surface.

Ceci dit la surface du Sgh'ayant qu’une faible rugosité, la dispersion ecsés
faible si elle est comparée aux surfaces plus ugpseecomme les high-k déposés sur TiN,
étudiés par la suite.

Une autre observation étonnante sur la dispersas rdesures électriques (qui
n'apparait pas pour les mesures de I'échelle meopigue) concernant les caractéristiques
I-V, repose sur le sens d'injection des électranglégs particulierement sur la succession
de mesures alternant vers un sens d’injection sevelEn effet, la méthode utilisée pour
effectuer ces caractéristiques I-V repose sur ldfieation que les mesures soient
reproductibles, et ainsi chaque I-V a été mesuns da cas des deux types d’injections,
I'un & la suite de l'autre et sur le méme pointalsurface.

Il a été observé, comme le montre les figures 8123.22, une grande différence
selon le sens d’injection du courant, en particigigdon le sens de la premiere injection qui
semble modifier les propriétés électriques du neaiér
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Figure 3.22 : caractéristiques I-V sur Si (type/Bi0, (2.0 nm), début des mesures vers les tensions
négatives.

Lors du départ des mesures vers les tensions mégafinjection des électrons
depuis le substrat vers la pointe), la dispersies miesures suivantes (donc aux tensions
positives) est visiblement plus importante que dansas inverse (cas de la figure 3.21).
La dispersion observée dans ces deux cas seraegisdterieurement.

Aussi, la cartographie en tension de claquage ddumiace sur laquelle il a été fait
un grand nombre de mesures (carré de ® = 81 mesures) donne une indication des
variations d’épaisseur locale du diélectrique, eula surface effective de la pointe en
contact, puisqu’il est possible d’observer un geatlidans une certaine direction du plan
que constitue la surface. La figure 3.23 illusteéte variation de la tension de claquage en
fonction de I'endroit ou a été faite la mesure a1l mesures (carré de 9) qui ont été
effectuées sur une surface de ~ 1 umz2 (1024 h624 nm).

Figure 3.23 : cartographie des tensions de claqu@gg, > 0) mesurées sur une surface de 1 pm2, sur Si
(type P) / SiQ (2.0 nm).

Enfin, il a été observé que la dispersion des nessalectriques, autant pour les
caractéristiques |-V que pour les tensions de @gguaugmente avec I'épaisseur d’oxyde.
Ceci semble logiqgue compte tenu de la nature aneodohSiQ et dont les épaisseurs de
couches ne sont pas uniformes, ainsi les irrégétaen épaisseur s’additionnent au fur et a
mesure que la couche croit. Le graphique de ladi§u24 montre trés bien cette évolution
de la dispersion (calculée en fonction de I'écgpetmoyen des I-V entre les différentes
mesures), qui semble méme linéaire en fonctiorépaisseur.
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Figure 3.24 : écart-type moyen représentant la elisjpn des caractéristiques |-V, pour les échamtil de
Si/ SiQ (1.2, 2.0 et 3.0 nm) en fonction de I'épaissewxyde.

3.3.1.h — Sens d’injection et effet d’apres claguag

Toutes les mesures de courant ont été effectuélesrdaniére suivante : en partant
de Vgip = 0 V, on augmente (ou diminue) la tension jusgu@aquage (détecté
automatiquement par le programme de mesure), puigwent aVyap = 0 V. Ensuite on
effectue le méme parcours mais vers la tension sggotoujours au méme point de la
surface. C’est ce deuxieme passage qui sera gindiéses effets historiques, en fonction
de la premiere mesure et de son influence surclanske.

Comme décrit précédemment lors des observationtaslispersion, un des sens
d’injection est plus destructeur que l'autre, duimsal altére ou modifie les propriétés
électriques de l'oxyde plus facilement. Cet effst aéanmoins peu visible pour les
échantillons de Si / Si)contrairement aux high-k qui seront décrits jpasdite. Dans le
cas présent des structures MOS étudiées (Sij),Sitacun des deux sens améne une forte
dispersion des mesures lors du second passagdi@uog 3.25).

1.681
.y, <0

Ecart-type moyen (V)

Directe 2nd passage
Mesure de courant

Figure 3.25 : écart-type moyen des mesures de coudas le premier passage (mesure directe) ou au
second, sur Si (type N et'N/ SiG (1.2, 2.0 et 3.0 nm).
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Cette derniére figure est une autre représentaiola dispersion déja visible sur
les courbes I-V des figures précédentes 3.21 &, Bn2is regroupant cette fois-ci le sens
d'injection (Vgap positif ou négatif) avec I'historique des mesufdsecte, ou second
passage).

Il est donc évident que I'oxyde a subi une modifarade ses propriétés électriques
durant la premiere mesure de courant, et pluscodigrement lors du claguage. Ces
derniers peuvent également étre comparés histaoniguie parlant, comme le montre la
figure 3.26.
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Figure 3.26 : probabilité cumulée de claquage, &ué premier passage dans le sens des tensions
négatives (a gauche) ou positives (a droite), sitype N™) / SiG, (2.0 nm).

La premiere observation concerne la faible disperdes tensions de claquage lors
de la mesure directe (points bleus & gauche psuetesions de claguage négatives, points
rouges a droite pour les tensions de claguageiyEs)it

Quant aux mesures des seconds passages, ellesestemient plus dispersées ou
altérées. En effet, aprés une mesure directe jedtion d’électrons se fait par le substrat
(Vgap Négatif, graphique de gauche) alors les tensienslabuage positives (en rouge) se
retrouvent étalées sur une tres large gamme detens

Dans le cas du graphique de droite (premiére iojeatles électrons depuis la
pointe) alors la dispersion des tensions de clagyamur le second passage (tensions
négatives, points bleus) est plus faible voire goale. Il est important de souligner que
dans ce dernier cas, le claquage du second passaggent a des tensions tres inférieures,
confirmant I'hypothése d’une réduction quasi-idgné de I'épaisseur d’'oxyde a chacune
des mesures.

Une autre représentation de cette dispersion aesotes de claguage, en fonction

du sens d'injection de la premiére mesure estleisbr la figure 3.27, avec cette fois-ci la
comparaison entre les différentes épaisseurs daxyd
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Figure 3.27 : tensions de claquage positives ertfon des négatives, aprés un premier passage léans
sens des tensions négatives (a gauche) ou podigivirsite), sur Si (type N) / SiQ, (1.2, 2.0 et 3.0 nm).

Il devient évident que le claguage modifie les piétps de l'oxyde, peut-étre
méme directement sa structure ou ses liaisons qt@si Une différence notable entre les
deux sens d'injection est observée dans le casets®ns de claquage. Il en résulte que
I'épaisseur d’oxyde est probablement réduite derfagiforme, aprés un premier claquage
vers les tensions positives. Le probléme peut égaié étre vu de la maniére ou un chemin
conducteur serait uniformément créé a travers texy

Désormais, la question est de savoir de quelle énanes propriétés de I'oxyde
sont modifiées, a savoir si un chemin conducteticié® a travers I'oxyde, si des charges
sont effectivement piégées dans celui-ci ou auerfates [Fischettil984, ou si 'une des
deux interfaces est responsable du changement datuae de I'oxyde. Une discussion
plus détaillée aura lieu par la suite par comparaentre les différents diélectriques.

3.3.2-TiN/HfQ
3.3.2.a — Topographie, rugosité et épaisseur

Le dioxyde d’hafnium (HfQ) possede une rugosité en surface supérieureeadell
Si0O; (RMS ~ 0.1 nm), puisqu’elle se situe vers ~ 0.i#b(rugosité RMS, calculée a partir
d’'une surface de 256256 nm?). La surface est uniformément recouvestpatites bosses,
dont la hauteur et le diameétre sont respectiverdernordre de 4 et 20 nm. La figure 3.28
montre une topographie 3D de cette surface, ouétdelles enX, Y, et Z ont été
soigneusement respectées pour mettre en avargdtapsez rugueux de la surface.

76



3.3 — Observations et résultats de I'échelle nartaoée

Y: 256.0nm
Z: 6.4nm

Figure 3.28 : topographie 3D de la surface du KIfO

Il apparait lors d’'une photo MEB (prise avec unlangu tilt, de 45°) de la tranche
de cet échantillon de Si/ TiN / HfOque la rugosité est transmise par la couche Ne Ti
elle-méme organisée de facon colonnaire, d’'ou dasmission de la rugosité vers la
surface de Hf@(voir figure 3.29).

xX58BK 68.8nm

Figure 3.29 : photo MEB tiltée a 45° sur la tranathe I'empilement Si/ TiN / HEG4 nm).

Ces colonnes de TiN, dont I'épaisseur déposéeeest@& nm, forment des petites
bosses de 2 a 5 nm de hauteur a la surface delBoxyne seconde observation MEB de la
surface a été faite pour valider la mesure topddgae faite a I'AFM, et en effet comme
le prouve la figure 3.30, les dimensions relevéas|ipine ou l'autre méthode s’avéerent
identiques. Ainsi la pointe diamantée de I’AFM petrane aussi bonne résolution spatiale
gu’a l'aide d’'un MEB.
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Figure 3.30 : photo MEB superposée a une image ABMes deux représentées a la méme échelle, pour
une surface de TiN / HEJ4 nm).

Ces deux images sont aussi strictement identiqee#ies dans le cas d’'une surface
de TiN sans le dépét d’'oxyde high-k HfCze qui conforte dans l'idée que la couche de
TiN est bien responsable de la rugosité d’apréstd€pxyde [Thése-Gaillard2006 Cette
rugosité a l'interface peut également jouer un ridhportant dans la dégradation du
diélectrique lorsqu’il est soumis a un champ éiguty, comme le montre une étude sur la
simulation du champ électrique local mesuré adiifs@ice en fonction de cette rugosité,
dans le cas de capacité MIM en TiN A&/ TiN [Gaillard2004.

Une autre observation qui n'apparait que pour étedirique, est la modification
de la surface aprés plusieurs passages de la pmintontact. En effet, il semble que
parfois la pointe diamant vienne frotter a la scefaen regroupant ensuite de la matiére au
centre de la surface balayée (voir figure 3.31).ploente diamant étant d’'une dureté
largement supérieure au Hfexplication viendrait du fait qu’un peu d’oxyasest arraché
a chaque passage de la pointe, mais peut égalesexpliquer par la présence
d’organiques sur la surface. Mais cette observaggirare et n’a été faite qu'aprés de tres
nombreux balayages sur une méme surface. Ce phéerart&jamais été observé au cours
d’'une mesure de courant (3 balayages consécutléssieface).

X: 1.0um
Y: 1.0um
Z: 15.0nm

Figure 3.31 : topographie 3D aprés de trés nombreassages de la pointe diamant sur une surface de
TiN / HfOG, (4 nm).
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De plus, la rugosité n’est que tres légerement fidadselon I'épaisseur d’oxyde
déposée, puisque qu’elle augmente peu avec I'epaise HfQ déposée. La figure 3.32
présente un récapitulatif des rugosités des diiféréchantillons et matériaux étudiés.
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Figure 3.32 : rugosité RMS des différents échamgl étudiés.

Les mesures d'ellipsométrie destinées a mesurpaiféeur de Hf©@déposée et
réalisées juste aprés dép6t donnent des valeursrmey d’épaisseur a 3.91 nm, 4.98 nm
et 5.94 nm, pour des épaisseurs respectives deetdf5m initialement souhaitées. Les
écarts mini / maxi varient a + 2 A autour de celews moyennes. Donc, il est juste de
penser qu’en plus de la rugosité locale, une naformmité globale du dépét d’oxyde est
présente sur le wafer entier.

3.3.2.b — Courant

La premiere observation se situe au niveau du obufavant claquage. Celui-ci
est bien plus faible que pour le $j@t le claquage survient tres brusquement. Le CNAC
conserve quant a lui une allure exponentielle dmspenser a un courant de type tunnel
direct ou Fowler-Nordheim.

Une observation est aussi a souligner concernatis$gmétrie des caractéristiques
I-V par rapport a la tension nulle. En effet daeaschs des mesures macroscopiques les
deux électrodes sont en TiN, ce qui en fait deswdégs symétriques en terme de barriere
de potentiel. Mais dans le cas de I'AFM, il fauteptdre en compte que I'électrode
supérieure est la pointe en diamant, fortementeepérés conductrice. Ainsi, un décalage
proche du volt vers les tensions positives estrobsgour les empilements de TiN / HfO
La figure 3.33 représente la superposition de tératiques |-V directes (premiers
passages) pour une épaisseur de 6 nm de. HfO
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Courant

Tension

Courant (nA)
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-0 -8 6 4 2 0 2 4 6 8 10
Tension (V)

Figure 3.33 : caractéristiques |-V directes (premipassages) sur TiN / H§@6 nm).

A cette épaisseur les tensions de claquage soatédécde ~ 1 V vers les tensions
positives, et les mesures du CNAC subissent égalieceedécalage. Cette notion sera prise
en compte lors des simulations sur le type de churgesuré, en particulier concernant la
hauteur de barriere entre la pointe diamant etytiex(cf. § 4.1.3). Le type d’électrode est
donc important et peut induire de forts décalagasr pes tensions de claguage ou les
courants de fuiteHerng2004 [ Atanassova20Q6

Une autre étude reléve cette dissymétrie, par &s lde simulation du champ
électrique local en fonction de la rugosité de®riaces (aillard200q9. Ces résultats
correspondent aux observations précédentes siglasité de I'interface TiN / Hf@est
considéreée plus forte que pour I'interface pointé@..

3.3.2.c — Claquage

C’est sur les empilements de TiN / Bf@u'il est observeé le plus de claguages du
type HBD. Sur un ensemble de 972 mesures du claqidg donnent lieu a un HBD. On
a alors 95% de ces claquages HBD qui survienngesame injection d’électrons a partir
de la pointe, c’est-a-dire poMyap positif (voir figure 3.34). Cet effet peut étre ddla
géométrie de la pointe et du champ local d’injettiout comme dd a l'une des deux
interfaces dont certains défauts seraient resptasabtie [linitiation d'un chemin
conducteur a travers I'oxyde.
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Figure 3.34 : pourcentage de claquages HBD, sur/TiMO, (4, 5 et 6 nm) en fonction de I'épaisseur et du
sens d’injection.

Les claquages destructeurs (HBD) sont égalemesst mdmbreux pour les faibles
épaisseurs de diélectrique. Ceci peut vouloir §gmniqu’il 'y a pas de dépendance
volumique des défauts présents dans I'oxyde, soemnderniers seraient plus nombreux
aux grandes épaisseurs, et donc les claguages Higlbaient plus nombreux. Les défauts
responsables de [l'initiation des HBD peuvent domdrsuver sur les interfaces, et dotés
d’un pouvoir de pénétration / dégradation a tral’eryyde indépendant de I'épaisseur.

Concernant maintenant le champ de claquage, iledevtonstant a I'échelle
nanométrique et approche ~ 12 MV:tnecomme le montre la figure 3.35. Nous rappelons
cependant sa nature exponentielle pour des capaetsurface micromeétrique.
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Figure 3.35 : champ de claquage mesuré au C-AFM femuéchantillons de TiN (recuit ou non) / Bf@,
5 et 6 nm) en fonction de I'épaisseur d’oxyde dépos
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3.3.2.d — Effet du recuit du TiN

Qu’il soit recuit ou non, le TiN présente la mémeosité due a sa structure
colonnaire. Mais rien ne permet vraiment de soutienbudget thermique alloué pour ce
recuit. Le nombre de claquages HBD, comme la vatlurdeur tension, ou méme la
dispersion moyenne des mesures, ne permet pasrrdaffqu’il existe une différence
notable entre ces deux types d’électrodes.

Les seules différences observées parmi quelquesresepeuvent étre expliquées
par la différence d’épaisseur déposée non unif@aunen wafer. Mais dans I'ensemble, les
mesures restent tres identiques d’'un TiN a l'autre.

3.3.2.e — Effet de I'épaisseur

Comme annoncé précédemment, plus 'oxyde est épaiss les claquages HBD
sont présents. La dispersion des mesures estlagésement augmentée avec I'épaisseur.
Et enfin, le champ de claquage est constant qaeiée soit I'épaisseur testée. La figure
3.36 illustre la dispersion des tensions de claguay fonction de I'épaisseur d’oxyde,
mais également fonction des sens d’'injection dioeictiu second passage.
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Figure 3.36 : tensions de claquage positives ertfon des négatives, aprés un premier passage léans
sens des tensions négatives (a gauche) ou pogidivaesite), sur TiN (recuit) / HfQ(4, 5 et 6 nm).

La dispersion grandissante des tensions de clageag®nction de I'épaisseur
d’oxyde est mise en évidence sur le graphique diediDe méme en ce qui concerne le
sens direct vers les tensions négatives (graphigugauche), il engendre une trés forte
dispersion des claquages positifs lors d’'un secteqgliage.

Ce phénomene, lié au sens d’injection des électednsien plus fort pour le HIO
gu'’il ne I'était avec le SiQ peut s’expliquer dans la nature de l'interfac®&l Ti HfO,
moins bien contrélée que pour Si / Gi@ais aussi sur la structure du Hffbi-méme,
c’est-a-dire polycristalline et dont les jointsglains sont parfois pointés du doigt en terme
de défauts initiateurs du claquaddéése-Dabertrand2006

Il est a noter que les points situés tout a droieespondent aux claquages HBD
survenus des les premiéres mesures (vers les iensisitives). Leur dispersion confirme
aussi que les claquages HBD ne dépendent pas dimimum atteint en tension.
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A Tlidentique des mesures faites sur §i®e CNAC dépend directement de
I'épaisseur initiale d’'oxyde. Le graphique de lgufie 3.37 montre les caractéristiques |-V
moyennes pour les trois épaisseurs de,HfO

10° 5

Courant (nA)
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Tension (V)

Figure 3.37 : I-V moyens pour trois épaisseurs ¢ (Fecuit) / HfQ (4, 5 et 6 nm). Les mesures du sens
aller sont en pointillés, le sens retour en trantnu.

Les CNAC sont plus forts pour les petites épaissdbependant la dépendance est
tres faible, alors que le courant devrait évoluerfaton exponentielle avec I'épaisseur.
Cette observation appuie I'hypothése d'une rédnctie I'épaisseur d’oxyde vers une
valeur seuil tres peu dépendante de I'épaissetiglend’oxyde. Elle sera estimée dans les
prochaines simulations (cf. 4.4.3), et selon déifds modéles du courant.

3.3.2.f — Topographie apres claguage

L’empilement de TiN / Hf@, seul a mener vers des claquages HBD, est égalemen
celui ou les modifications topographiques d’apilagueage sont les plus importantes. C’est
une observation qui a déja été faite par le pdséiR004, ou la bosse apparente est plus
importante lorsque le claquage est lui aussi défamime plus puissant. D’'une part, seuls
les claquages de type HBD forment une bosse aflaceudu HfQ (les autres sont noyées
dans la rugosité locale de la surface), et qui patfbis atteindre ~ 20 nm de hauteur (voir
figure 3.38). Il est a rappeler que ces mesurdergesous ultravide, et qu’aucun apport de
matiere n’est réalisé durant la mesure. Cette nadfilon vient appuyer I'hypothese de
I'injection de charges dans l'oxyde, et donc defdece électrostatique répulsive qui
représente en fait cette bosse virtuelle vis-agita pointe.
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Figure 3.38 : topographie aprés 81 mesures |-V i&ate 9 x 9), sur TiN (recuit) / H§@5 nm). Le schéma
de droite est une cartographie logicielle des clages HBD.

La cartographie logicielle des claquages HBD, craépartir des mesures |-V
(allant jusqu’a I'obtention du claquage), colle fagement a la topographie AFM de la
surface relevée aprés mesures (carré dé® 9nesures), et ou chacun des claquages HBD
apparait sous la forme d’'une bosse a la surfagesi Aapparition de ces bosses, et leur
hauteur, dépend directement du type de claquageersamt et de leur puissance
[Blasco2005-F L'injection et le piégeage de charges seraitsalm effet volumique, donc
dépendant de I'épaisseur d’oxyde, exactement comiams le cas du SpQ(voir figure
3.39).

HfO, (4 nm)

HfO, (5 nm)

Z (nm)

HfO, (6 nm)

Z (nm)

Figure 3.39 : profils de bosses apres claquages H&D TiN / HfQ (4, 5 et 6 nm).
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3.3.2.g — Sens d’injection et effet d’apres claguag

Comme dans le cas du $SjQun des sens d’injection conduit & une modifigatio
plus nette des propriétés diélectriques de I'oxydais cette fois-ci et contrairement au
SiO,, un sens d’injection se démarque de l'autre audans les mesures de courant, que
pour les tensions claguages.

On a vu précédemment que lors d’une premieretiojed’électrons par la pointe
(Vgap positif), les claquages HBD étaient plus fréequeptisque 95% d’entre eux
surviennent avec ce type d’injection. Mais la meswpposée suivante (injection
d’électrons par le substrat pour le second passagméme point de la surface) n’est que
tres faiblement altérée.

Alors gu’un départ d’'injection d’électrons par leébstrat {/yap négatif), donnera une
mesure opposée suivante fortement altérée, avetréméorte dispersion des mesures de
courant ou de claquage.

La figure 3.40 représente les écart-types moyerss adgactéristiques [-V en
fonction du type d’injection, mais aussi fonctioa khistorique de la mesure a savoir Si
c’est lors d’'une mesure directe ou au second pas$ags le sens oppose.

1.8
1.681
| [wmv_<o

Ecart-type moyen (V)

Directe 2nd passage
Mesure de courant

Figure 3.40 : écart-type moyen des mesures de coudas le premier passage (mesure directe) ou au
second, sur TiN (recuit ou non) / Hf@, 5 et 6 nm).

Il apparait clairement qu’une premiére injections\dgy,, négatif conduit a une trés
forte dispersion des mesures suivantes, contrairfeentempilement MOS de Si / Sj@u
chacune des deux injections entrainait une disped®s seconds passages.

Dans le cas des tensions de claquage, cette mésegvation se répéte puisque

seules les tensions de claquage positives se vetrotres fortement dispersées apres une
premiére mesure et un premier claquage du cotéeds®ns négatives (voir figure 3.41).
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Figure 3.41 : probabilité cumulée de claquage, &ué premier passage dans le sens des tensions
négatives (a gauche) ou positives (a droite), sir(fecuit) / HfG (6 nm).

L’'autre observation de ces précédents graphiquek digure 3.41 concerne la
probable réduction d’épaisseur de I'oxyde de fagoifiorme, lorsqu’on se place dans le
cas d’'une premiére mesure vers les tensions pesif{igraphique de droite). En effet, les
tensions de claguage du second passage (aux temsgatives, points bleus) gardent une
assez faible dispersion, et seule une baisse t#eteasion moyenne est observée.

Le fait qu’un certain type d’injection se démarcgies'autre, soit par la venue de
claquages HBD pour I'un, soit par une trés fortpdrsion pour I'autre, montre bien qu’il
existe une dissymétrie des propriétés électriqeesethpilement TiN / HfQ. Il s’agira
désormais de discuter de la provenance de cetgnaiétrie, dont les premiéres hypotheses
pointent soit le champ local di a la géométrieadedinte, soit la qualité de l'interface TiN
/ HfO, ou des joints de grain du Hi@olycristallin, soit encore la présence de défguis
seraient plus ou moins influencés par le type déepos responsables de la conduction a
travers I'oxyde high-k.

3.3.2.h — Dispersion des mesures

Compte tenu de la rugosité de la surface du,Hi@ dispersion des mesures
effectuée s’en retrouve naturellement plus forte gar rapport aux échantillons de giO
ce qui va dans le sens des recherches faites past® Blasco200h De plus, la nature
vallonnée de la surface laisse le choix a la pailtese positionner soit sur le haut d'une
bosse, ou alors soit dans une vallée (creux). Rassdeux cas, la surface effective de
contact entre la pointe et la surface peut vager d a 100 nmz (voir figure 3.42).
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HfO,

TiN

S ~1-100 nmz2

effective

Figure 3.42 : surface effective de contact entrpdinte et la surface.

Bien évidemment, la taille de l'apex de la pointeété estimée de l'ordre de
grandeur de la longueur d’'onde des vagues / besssagrface. Cette estimation est juste si
I'on considere que la pointe permet de faire laotppphie d’'une surface avec d’aussi
petits motifs.

Typiquement la dispersion des mesures électriqgeseprésentée sur la figure
3.43, ou un grand nombre de caractéristiques |-V é&@@ superposées sur un méme
graphique. Les deux types de mesures sont égaleroearés, celles débutant avec une
injection par la pointe, et celles par le substrat.
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Figure 3.43 : caractéristiques I-V sur TiN (recuitifO, (4 nm), début des mesures vers les tensions
négatives (a gauche) et positives (a droite).

La difféerence entre les deux types d’injectionspdgs nette avec le HiOqu'avec
le SiG,. Ainsi apres un premier claquage aux tensionstivega(graphique de gauche), la
remontée du courant coté positif (en bleu, notéarde schéma) semble tres dispersée, les
fuites étant beaucoup plus importantes. Ce n'esteeas inverse (graphique de droite), ou
I'oxyde « re-claque » une seconde fois aux tensiégmtives.
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Comme pour le Sig)la dispersion moyenne des mesures de couranteaigravec
I'épaisseur d’oxyde (voir figure 3.44), ce qui \gatement dans le sens de la rugosité RMS
mesurée précédemment.
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Figure 3.44 : écart-type moyen représentant la elispn des caractéristiques -V, pour les échamtil de
TiN / HfO, (4, 5 et 6 nm) en fonction de I'épaisseur d'oxgldposée.

Ici comme pour les mesures sur it dispersion des mesures (représentée par
I'écart-type moyen en tension) est une fonctiogdire de I'épaisseur d’'oxyde. Il en est de
méme pour les tensions de claquage ou nous retrmaivégalement une dispersion
dépendante de I'épaisseur d’oxyde (cf. figure 3[BB¢mmer200h

3.3.3-TiN/ZrQ
3.3.3.a — Topographie, rugosité et épaisseur

Les wafers étudiés proviennent d’'un lot de dématistn fourni par la société
Jusung Engineering (Corée), dans le cadre d’'udetmohtion avec STMicroelectronics.

Tout comme les empilements de Hffirécédents, le ZrQest déposé sur TiN et
deux épaisseurs d’oxyde seront étudiées, 2 et 4. amugosité RMS est un peu plus faible
gue dans le cas du HfOmais reste tout de méme assez proche (0.5 nmed@iitnm pour
le HfO,, cf. figure 3.32).

D’ailleurs la surface garde le méme aspect rugupiexpour le Hf@ c'est-a-dire
avec des bosses a la surface. L'épaisseur d’'oxyeas d’influence sur la rugosité en
surface, et le reste des observations concernatdt I'de surface est si proche des
échantillons de Hf@précédemment étudiés qu’il ne sera pas utile adiscuter ici.

3.3.3.b — Courant

Cette fois-ci, les mesures du courant d’avant @&ggu sont parfaitement
exploitables puisqu’elles s’étalent sur une largenge de tension, contrairement aux
échantillons de Hf@ou ce courant atteignait de facon quasi-immédmtelaquage. Le
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graphique de la figure 3.45 représente la supdiposdes deux types d'injections,
chacune dans le sens direct, pour une épaissewdd#ale 4 nm.

102—5
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-10 8 6 4 2 0 2 4 6 8 10
Tension (V)

Figure 3.45 : caractéristiques I-V directes (premsipassages) sur TiN / Zs@4 nm).

Les courants d’avant et d’apres claquage sont tusx du type exponentiel
(tunnel). Cependant, compte tenu que le claquagetriglue au sens propre (rupture
diélectrique) n’intervient pas, il est probable digpaisseur d’oxyde ne soit pas autant
(voire pas du tout) diminuée, et que l'injection leupiégeage des charges influe sur les
propriétés électriques du matériau lors du simpksage du courant.

Aussi, une dissymétrie identique aux mesures sl TiHfO, est observée,
probablement liee a la difféerence entre les dewctédes (et donc des hauteurs de
barriéres), qui sont d’'un coté le TiN et de I'adagointe diamant.

Enfin, il est utile de relever la large gamme ensien pendant laquelle I'oxyde
conduit (sur pres de 5 V) avant de mener au clageq bleu sur la figure 3.45). Cette
observation permet d’'une part de monter au rangyd® résistant le ZrQ)(face au champ
électrigue appliqué), mais également de le notempdes oxydes qui fuient assez
fortement. Son utilité dans le domaine de la miecéonique dépendra donc des
applications visées mais également des objectiés fpar le cahier des charges.

3.3.3.c — Claquage

Le cas du Zr@est particulier au niveau des claquages, a sauoaiucun n'a été
réellement observé comme dans le cas du, 90 HfO,. En effet, aucune brusque
augmentation du courant n'a été observée (cf. ¢igBd5), seule une augmentation
continue de celui-ci jusqu’a saturation des appmrde mesures a pu étre mesurée.
Toutefois, on considerera dans cette étude qualeuvmaximum atteinte correspondra a
la tension de claquage du diélectrique, la pentecduant devenant néanmoins tres élevée
a l'approche de la saturation.

La dispersion un peu moins forte des mesures ebaplement due a cette absence
de claquage au sens propre, mais cela n’enléverdapeonclusion que le ZpQGest un
oxyde trés résistant lorsqu’il est soumis a un édmp électrique. Une représentation de
ce champ de claguage en fonction des deux épassdaxyde étudiées (2 et 4 nm) est
tracée sur le graphique de la figure 3.46.
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Figure 3.46 : champ de claquage mesuré a I’AFM pgearéchantillons de TiN / Zg@2 et 4 nm) en
fonction de I'épaisseur d’oxyde déposée.

Cette fois-ci on retrouve la dépendance du chamglalguage avec I'épaisseur
comme ce fut le cas avec le SiQe champ de claquage est plus fort pour les daibl
épaisseurs de diélectrigue. Ce champ de claguaggaement plus élevé qu'il ne I'était
pour I'oxyde high-k HfQ (Exg ~ 12 MV.cm), ce qui en fait un bon concurrent.

3.3.3.d — Effet de I'épaisseur

Comme pour les autres matériaux, la dispersion tdesions de claquage est
légerement augmentée avec I'épaisseur d'oxyde. Bmenla dispersion des seconds
claquages du cycle complet se voit augmentée lansgpremiere mesure est réalisée vers
les tensions négatives (injection vers la pointeds graphiques de la figure 3.47
représentent cette dépendance avec I'épaisseur.

10 10 —

e 2nm
4nm

e 2nm
i 4nm

Tension de claquage 2™ passage (V)
NERIRY
Tension de claguage directe (V)

0 T T T T T T T T T ] 0 T T T I T | T I T 1
-10 -8 -6 -4 2 0 -10 -8 -6 -4 2 0
Tension de claquage directe (V) Tension de claquage 2™ passage (V)

Figure 3.47 : tensions de claquage positives estfon des négatives, aprés un premier passage léans
sens des tensions négatives (a gauche) ou pogiéivieite), sur TiN / Zr@(2 et 4 nm).
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Les courants moyens sont maintenant représentéla sigure 3.48. L'épaisseur,
comme dans les cas précedents dw SIDHfO,, joue un role primordial dans la valeur de
ces courants, qui augmentent lorsque I'épaisseninde.

——2nm

Courant (nA)

l ] T l T | T : | T T - T | T
-0 -8 6 4 2 0 2 4 6 8 10
Tension (V)

Figure 3.48 : I-V moyens sur TiN / Hf@ et 4 nm). Les mesures du sens aller sont amilé&s, le sens
retour en trait continu.

3.3.3.e — Topographie apres claguage

Contrairement aux observations des échantillonsédints (Hf@), aucune bosse
n'est apparue a la surface suite a un claguage.peet s’expliquer par le fait qu'aucun
claguage au sens propre n’'a été observé sur lg Et@Que l'injection seule de charges ne
suffirait pas a observer de telles bosses.

3.3.3.f — Sens d'injection et effet d’apres claguag

Comme pour les matériaux précédemment étudiéssparsion historique poursuit
le méme schéma, c'est-a-dire une dispersion phis s mesures du courant aprés une
premiere injection vers les tensions négativesr (figure 3.49). De plus, la dispersion
moyenne du coté des tensions positives (injectiélectrons depuis la pointe) reste un peu
plus forte que dans le sens inverse, comme c’'ededgnt le cas pour les échantillons
précédents.
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Figure 3.49 : écart-type moyen des mesures de coudas le premier passage (mesure directe) ou au
second, sur TiN / Zrg)(2 et 4 nm).

Ces mémes observations se répétent encore unddossle cas des tensions de
claquage, comme le prouvent les graphiques dgua&fi3.50.
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Figure 3.50 : probabilité cumulée de claquage, a&ué premier passage dans le sens des tensions
négatives (a gauche) ou positives (a droite), SNir/TZrO, (2 nm).

3.3.3.g — Dispersion des mesures

Compte tenu de la rugosité de la surface, on re¢rome assez forte dispersion des
mesures de courant sur cet empilement TiN /,ZtQut en restant plus faible que dans le
cas du HfQ. La figure 3.51 montre la superposition des caratiques |-V mesurées pour
une épaisseur d’'oxyde de 2 nm.
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Figure 3.51 : caractéristiques I-V sur TiN / Zr@ nm), début des mesures vers les tensions négdh
gauche) et positives (a droite).

Une fois encore, et a l'identique du Hf@ semblerait que le sens d’injection aux
tensions négatives entraine une plus forte digpersies mesures, lorsqu’'un second
passage vers les tensions positives est ensuatet uedt

Quant a la dépendance avec I'épaisseur d’oxydesdépd’écart-type moyen en
tension est représenté sur la figure 3.52.

1.0 -
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Figure 3.52 : écart-type moyen représentant la elispn des caractéristiques -V, pour les échamtil de
TiN / ZrO, (2 et 4 nm) en fonction de I'épaisseur d’oxydecség.

Ce qui avait été observé pour les difféerentes épais de SiQou de HfQ reste

identique ici, c'est-a-dire une augmentation ddispersion des mesures électriques avec
I'épaisseur d’oxydeKremmer200h
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3.3.4 —TiN / HfSIiO
3.3.4.a — Topographie, rugosité et épaisseur

La topographie et la rugosité sont encore une daisnéme type que celles des
échantillons étudiés précédemment et dont I'éldetinférieure était en TiN. La rugosité
RMS mesurée est de 0.53 nm, identique a celle dd Bur TiN (cf. figure 3.32).
Cependant, une seule épaisseur (4 nm) a été éuatdéde cas du HfSIO déposé sur TiN.

3.3.4.b — Courant

Le courant observé sur cet empilement de TiN / @f&st du méme style que celui
sur ZrQ, avec un courant d’avant claquage encore bierogaple puisqu’il augmente de
fagcon exponentielle jusqu'au claquage sur pres dé. 2a figure 3.53 regroupe les
caractéristiques |-V directes mesurées sur le HEBSI que la moyenne associée.

Courant

10' 4

100—5

Courant (nA)

10" =

S S
|
Courant (nA)
3 3 3 3 3
vl vl v vl vl

L L L L L L L L B T | |
-10 -8 6 4 -2 0 2 4 6 8 10 -10 8 6 4 -2 0 2 4 6 8 10

Tension (V) Tension (V)

Figure 3.53 : caractéristiques I-V directes (premipassages) sur TiN / HfSiO (4 nm). Le graphioge d
droite est la moyenne de ces mesures.

La dissymétrie en tension visible pour le Hf€&x le ZrQ est encore ici présente,
avec toujours ce décalage d’environ ~ 1 V versdasions positives.

Afin de comparer les différentes tendances renéestrdu courant d’avant

claquage, le schéma de la figure 3.54 regroupevisien simplifiée de ce courant pour
tous les échantillons étudiés jusque la.
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Figure 3.54 : schéma des courants d’avant claquagdes différents diélectriques étudiés.

Ce schéma met en valeur les courants d’avant agq@rsqu’une tension positive
est appliquée sur le substrat (injection d’électrpar la pointe). Cela illustre tres bien le
comportement des différents diélectriques, et ifessort que le HfPatteint le claquage
de facon trés brutale vers un seuil en courant d@ pA. Le SiQ un peu moins (~ 100
pA), puis les derniers high-k étudiés Zr& HfSiO qui n’atteignent jamais le claquage sur
les appareils de mesure utilisés. Cependant, |€CHER terme de fuites de courant est un
bien meilleur isolant que le Zgpuisque sa montée en courant se fait de faconcbepu
plus brutale.

3.3.4.c — Claquage

On retrouve pour le HfSIO le méme comportement pug le ZrQ vis-a-vis des
claquages électriques. Aucun claguage au sensepntg€té observeé puisque le niveau de
courant maximum atteint survient a saturation desaeeils de mesure. La tension de
claquage sera cependant déterminée par la tensigimumim relevée a saturation, la pente
devenant cette fois encore trés élevée. Le graphide la figure 3.55 montre la
superposition des champs de claquage mesurés &MpAur les differents diélectriques
étudiés (SiQ, HfO,, ZrO, et HfSIO) et a chacune de leurs épaisseurs.
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Figure 3.55 : champs de claguage mesurés au C-Aél fous les échantillons étudiés (SiBfO,, Zro,
et HfSIO) en fonction de I'épaisseur d’oxyde déposé
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Le champ de claquage du HfSIiO est équivalent a cedsuré sur Zr@pour la
méme épaisseur (4 nm).

Nous noterons également la tendance générale dapctla claquage qui va vers
une augmentation de celui-ci lorsque les épaiss#aryde diminuent, sauf pour le HfO
gui semble garder un champ constant.

3.3.4.d — Topographie apres claquage

Les observations sont identiques a celles faites lgoZrQ, c’est-a-dire qu’il n’'y a
eu aucune bosse de visible suite aux mesures st confirmant ce qui avait été
observé précédemment, c’'est-a-dire que ces injecti@ charges / bosses ne surviennent
gu’a la suite d’'un claguage au sens propre, vairelBD uniquement comme ce f(t le cas
pour le HfQ.

3.3.4.e — Sens d'injection et effet d’apres claguag

Ce dernier échantillon montre les mémes effetohpies liés a la dégradation de
I'oxyde, en particulier apres une premiere injattiiélectrons depuis le substrat (voir
figure 3.56).
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Figure 3.56 : écart-type moyen des mesures de coudas le premier passage (mesure directe) ou au
second, sur TiN / HfSiO (4 nm).

De méme en ce qui concerne les tensions de clagliageetion d’électrons par le
substrat ajoute une légere dispersion dans lesregesuivantes (voir figure 3.57).
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Figure 3.57 : probabilité cumulée de claquage, &ué premier passage dans le sens des tensions
négatives (a gauche) ou positives (a droite), sr/THfSIiO (4 nm).

L’autre fagon de représenter cette dispersion eesidns de claquage en fonction
de I'historique des mesures(@u 2' passage) est visible sur la figure 3.58.
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Figure 3.58 : tensions de claquage positives estfon des négatives, aprés un premier passage léans
sens des tensions négatives (a gauche) ou pogiivreite), sur TiN / HfSIiO (4 nm).

3.3.4.f — Dispersion des mesures

Encore une fois, les mesures de courant s’illustpan une plus forte dispersion
lorsqu’un premier passage est fait vers les tessi@gatives, et dont les caractéristiques |-
V de la figure 3.59 ressemblent énormément a ceilesurées sur le ZpO
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Figure 3.59 : caractéristiques I-V sur TiN / HfS{@©nm), début des mesures vers les tensions négdév
gauche) et positives (a droite).

La dispersion en tension entre les différentesot@ratiques I-V reste encore de
'ordre de ~ 2 V pour les courants d’apres claqugage rouge). L’écart-type moyen en
tension, des mesures de courant pour la seulesépaiétudiée (4 nm), donne une valeur
de ~ 0.76 V, tres proche des précédentes mesuréf@p (0.80 V) et ZrQ (0.78 V) a la
méme épaisseur (4 nm). La dispersion des mesuresutlant sur HfSiO reste donc la plus
faible, ce qui en fait un matériau de choix pares bxydes high-k étudiés lors de cette
étude.
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3.4 — Conclusion

Les différentes observations des tests menés aMeklIsur les échantillons MOS
et MIM offrent suffisamment d’éléments pour émettlies hypothéses et conclusions sur
les phénomenes et propriétés électriques rencoatféshelle nanométrique. Le chapitre
suivant sera consacré aux modeles et simulatiopbgaps aux résultats obtenus ici. |l
s’agira donc de regrouper dans cette conclusiengiféérentes observations et hypothéses
associées, pour ensuite comparer et valider lesta€s en fonction des mesures faites a
I’échelle macroscopique.

Tout d’abord, les mesures a I'échelle nanométrigiadisées a I'aide de I'AFM et
de sa pointe diamant conductrice ont montré unedgrdispersion des mesures de courant.
Les mesures de la rugosité locale en surface pnbuuee cette derniére est directement
responsable de la dispersion observée. De plus detpersion dépend linéairement de
I'épaisseur d’oxyde. Ceci s’explique par le faitegies électrons voient leur chemin de
conduction a travers I'oxyde s’agrandir, et aisiqontrer un nombre croissant de défauts
ou de perturbations liées aux atomes. La géomééita pointe et du champ électrique
local rentre également en considération pour lpedggon en fonction de I'épaisseur.

Cela renforce le choix de I'étude statistique quiéi® menée, par les trés
nombreuses mesures effectuées pour chaque édratgiité, afin d’en tirer des valeurs et
courbes moyennes pouvant ensuite étre comparées maesures de [I'échelle
macroscopique. Ainsi la dispersion apparente néedegu’un paramétre secondaire qui
ne discrédite en aucun cas les résultats obtesgagua.

Ensuite, deux types de claguages ont été obsersas/oir un claquage irréversible
(destructeur, ou HBD), ou réversible (laissantesait CNAC). Dans le cas des mesures de
I’échelle macroscopique, tous les claquages formantourt-circuit a travers I'épaisseur
d’'oxyde. A I'échelle nanométrique, la majorité diaquages est de l'autre type, c'est-a-
dire laissant le CNAC apparaitre. Mais néanmoing semble indiquer une réduction de
I'épaisseur d’oxyde lors du claquage, ou un chernimducteur serait initié mais ne reliant
pas complétement les deux électrodes puisqu’urie phas propriétés isolantes de I'oxyde
persiste. Nous pouvons également parler de chamggtées a travers I'oxyde et venant
perturber les mesures du courant. Notons toutefoes ces « charges » peuvent étre de
simples piéges ou défauts créés pendant la mesueectaquage.

Quant aux courants mesurables, il y a celui d’actajuage ou I'oxyde « frais »
possede ses propriétés électriques inchangéedepIAC ou cette fois-ci une réduction
de I'épaisseur peut étre envisagée, mais égaletesnhodifications locales des propriétés
électrigues probablement dues a l'injection de gbsudans I'oxyde et venant perturber la
conduction des électrons a travers I'oxyde. Erfieste le courant d’aprés claquage HBD,
celui-ci étant identique a une mesure aux bornesediésistance (loi d’Ohm).

Deux modéles seront étudiés afin de simuler au plste le CNAC qui garde
toutefois I'allure exponentielle des courants deetyunnel direct ou Fowler-Nordheim.

Les mesures de test réalisées sur les empileme@S Mbase de Syont joué
efficacement leur réle pour valider les mesuredM, puisque les effets du dopage et de
I'épaisseur d’oxyde ont bien été retrouvés.

Le role de I'épaisseur d'oxyde étant parfaitemeisible pour les mesures de
courant mais surtout pour les tensions de claquaggedernieres augmentant de maniere
significative avec I'épaisseur. La comparaison deesures aux deux eéchelles par
I'utilisation de la distribution statistique de Videil permettra de remonter a la surface
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effective de contact entre la pointe et la surfacais également a la densité intrinséque
des défauts de I'oxyde si I'on considéere ceux-ong précurseurs du claquage.

Les différentes préparations du TiN (recuit ou n@ont quant a elles pas donné de
résultats tres différents, menant a supprimer deiteui devient dés lors inutile. Il garde
aussi sa structure colonnaire qui transmet d’'éetite une forte rugosité a I'oxyde déposé
en sa surface.

L’observation de bosses a la surface des oxydeté@'abservée jusque la qu'a
I'échelle nanométrique, et plus particulierememsli cas des claguages HBD. La bosse,
pouvant atteindre plusieurs fois I'épaisseur itetid'oxyde, est percue ainsi par la pointe
probablement a cause des forces électrostatigpessiées de ces charges piégées. Cette
observation laisse penser que l'oxyde voit ses r@Etgs électriques changer lors des
injections de charges, créant localement des chaeptriques intenses venant perturber
la conduction du courant.

C’est également ce chargement d’oxyde qui sergjtaresable des effets historiques
observés, c'est-a-dire de la modification dansieps de la dispersion des mesures de
courant et des tensions de claquage, aprés plasieasures successives en un endroit
précis de la surface.

Enfin, les résultats obtenus par les mesures i&aes des différents matériaux
étudiés permettent de les classer selon les ptépriécherchées, parmi lesquelles il se
trouve la résistance a un fort champ électriqus, amirants de fuite minimisés, ou une
altération minimum des propriétés diélectrique® fagx injections ou aux forts courants.
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Chapitre 4 — Interprétation et modélisation

4.1 — Comparaison des échelles

La figure 4.1 illustre la différence entre les detchelles de mesure : les mesures
micrométriques effectuées statistiquement sur é€eride des motifs d’'un wafer de 200 ou
300 mm (a gauche), puis les mesures statistigud'®aeelle nanométrique faites au C-
AFM directement sur la surface de I'oxyde (a dnoite

Figure 4.1 : comparaison statistique des deux deh@le mesure, micrométrique (a gauche) et
nanométrique (a droite).

L’étude par C-AFM amene a comprendre les phénomgmgsiques locaux qui ont
lieu lors du claquage électrique de l'oxyde. Unenparaison des mesures aux deux
échelles (nanométrique et macroscopique) est reoespour assurer la validité des
résultats obtenus par C-AFM.

Comme nous l'avons présenté au cours du premiepitohala représentation
statistique de Weibull permet de comparer des messeffectuées sur différentes surfaces
entre elles. Imaginons que nous testions un digpadsint la surfaceS se divise e\
parties d’égales surfac&. Pour chacune de ces surfaces la probabilité atpuabe est
donnée par la méme distribution de Weilktgll La probabilité pour que le dispositif entier

fonctionne est alors donnée pdr-F, =(@1-F,)" [Chen200J, ce que l'on peut
schématiser sur la figure 4.2.

S=NxS,
S>Fy=1-(1-F)N

Figure 4.2 : schéma et loi de probabilité entrdé@héntes surfaces.

Ainsi en reprenant I'équatioji.13] vue au 8§ 1.3, il est alors possible de comparer
statistiguement deux surfaces différentes entes elu facteuin(S/9) pres. D’'un point de
vue graphique, cela représente un simple décalagieal de ce facteur pour les mesures
d’'une surface par rapport a l'autre.
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4.1 — Comparaison des echelles

Les graphiques de la figure 4.3 représentent lapapaison des tensions de
claquage pour différentes surfaces de capacité$isiuf HfO, (4 nm), avec a gauche une
simple comparaison, et a droite avec I'utilisatibndécalage entre les différentes surfaces.

4450 100 ym? 8- 0 100 ym?
2500 pm? i 2500 pm?
1 © 10000 ym? O 10000 ym?
2 | i
— — 44 =
TR TR S
1 1 o
A ~ S
T 04 T 27 N
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< < E
g g g
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+
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1 2 1 2
Tension de claquage (V) Tension de claquage (V)

Figure 4.3 : représentation de Weibull des tensidaslaquage sur TiN / Hid4 nm) pour différentes
surfaces de capacité (100, 2500 et 10 000 pmg2).

L’alignement observé sur le graphique de droitéadiggure 4.3 montre qu’il existe
une probabilité cumuléB, commune aux trois surfaces. La diminution de tesiten de
claguage avec la surface s’explique par la plusidgaprobabilité de trouver un site
deéfaillant sur une plus grande surface. L’aligneim&mterprete alors par une origine
identique du claquage pour toutes les surfaces.quastion de savoir si un tel
comportement persiste a I'échelle nanométriqueose paturellement et constitue I'objet
de la partie suivante.

4.1.1 — Claguages et représentation de Weibull

A la différence des mesures sur des dispositifsdabs dont la surfac8nacro €St
controlée, les mesures par C-AFM sont limitéeslpasurface de contact avec la pointe
Saev, dont on ne connait quun ordre de grandeur qui @s quelques nm2
[Frammelsberger20Q7Nous allons pour nous affranchir de cette imi@iéa procéder de
la maniére suivante. Si nous supposons que la pentWeibull est la méme a toutes les
échelles de surface, quelle sera alors la surfacmdtact avec la pointe AFM extrapolée.
Pratiguement nous devons procéder de maniére guaphSur la figure 4.4 nous avons
reporté les mesures de champ de claquage par CAFNes graphiques de Weibull des
échantillons correspondants aux échelles macraggepi Le facteur d’échelle de la
représentation de Weibuh(Sapm/Snacrd permet par ajustement d’obtenir la surface de la
pointe. On constate sur la figure 4.4 que des £chuin ordre de grandeur sur la surface
sont parfaitement distinguables. La précision dstimation est de I'ordre du nmz.
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Figure 4.4 : représentation de Weibull des champsldquage sur TiN / HfQ4 nm) et Si (type N) / SiG,
(3 nm). L'estimation de la surface effective dpdinte se situe entre les deux droites.

De cette maniére la surface effective en contaatisde cas du TiN / HfE(4 nm),
est déterminée pour étre de I'ordre de 25 nm2. Damras du Si / SiO(3 nm) la surface
correspondante est de 1 nm2. Les erreurs relatiiesgimation sont certes importantes,
mais I'ordre de grandeur que I'on en tire reste t@aliste. Ces meilleurs ajustements sont
représentés sur la figure 4.5, pour la tensionldguage des deux empilements, TiN /
HfO, (4 nm) et Si (type N) / Si0; (3 nm).
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Figure 4.5 : représentation de Weibull des tensidaslaquage sur TiN / HEG4 nm) et Si (type N) /
SiG; (3 nm) pour différentes surfaces de capacité eCaAFM.

Ainsi I'hypothese d’'une origine commune a la ruptdiélectrique depuis I'échelle
micrométrique jusqu'a I'échelle nanométrique semsde vérifier. Notons que jusqu’a
présent nous n'avons pas tenu compte de la différde nature des électrodes aux deux
échelles. En particulier I'influence de la difféoendes travaux de sorties des électrodes
sera discutée dans la partie 4.1.3. Par ailleursratne le montre la figure 4.5 les surfaces
extrapolées sont notoirement différentes selomées< structures TiN / HfQ(4 nm) et Si
(type N™) / Si0; (3 nm).
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4.1.2 — Surface de contact de la pointe

Les difféerences de surface observées entre lessdinatériaux peuvent s’expliquer
par la différence de rugosité locale percue paroiate lorsqu’elle est en contact avec la
surface. La figure 4.6 illustre cette variation si@face en contact en fonction de la
rugosité locale de la surface du matériau.

-

surface effective

/ de contact \
/\/V\/\/\/\ v

Figure 4.6 : schéma illustrant la variation de larface effective de contact en fonction de la ritgos
locale de la surface.

Ainsi, dans le cas d’'une rugosité ayant une longukende du méme ordre de
grandeur que le rayon de l'apex de la pointe, cétimiere épouse plus largement les
formes locales de la surface, se logeant pluseiaeiht dans un creux que sur un sommet.

Les mesures de rugosité observées au 8§ 3.3.2.a Ipsuéchantillons dont
I'électrode inférieure est en TiN donnent une loeigud’ondel de I'ordre de 20 nm pour
une hauteur de ~ 4 nm, ce qui correspond parfaitemeette hypothése si I'apex de la
pointe possede un rayéhd’environ ~ 10 nm (voir figure 4.7).

pointe

z~4nm

A "~

A=20nm surface

Figure 4.7 : schéma représentant les dimensionediajpex de la pointe et la rugosité locale d’'une
surface dont I'électrode inférieure est en TiN.

Cependant, les cristaux de diamant de la pointsguent des faces parfaitement
planes avec des arétes bien définies a causerdeuee cristalline du diamant, et non une
forme sphérique comme la plupart des modeles égilgur la représentation de la pointe.
L’obtention d’'une surface de 1 nm2 dans le cas el’surface plane comme le Si/ Si€st
donc plus compréhensible, si la pointe est posaetement sur un des sommets du cristal
de diamant.

Une étude a précédemment évalué la surface efedtivcontact entre les différents
types de pointes, fonction du rayon de courburéedeapex mais également de la force
appliguée sur la surfaceFfammelsberger20qd7 Ces surfaces de contact s’étalent
généralement de quelques nanométres a plusieuar@Ende nanomeétres carrés, et sont
assez faibles compte tenu du rayon de courbureagexl Selon nos parametres de
mesures, c’'est-a-dire dans le cas d'une pointe afitde, et pour une force normale
appliguée de 20 nN, cette surface de contact testesentre 7 et 40 nm2, ce qui correspond
trés bien a nos différentes estimations.
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4.1.3 — Effet de la polarisation

Comme Tillustre la figure 4.8, il existe une diftice notable de la valeur des
tensions ou des champs de claguage en fonctioardude la polarisation pour les mesures
par C-AFM. Cette différence n'est pas mesurable sdda cas des dispositifs
macroscopiques. Dans ce dernier cas les électinfigures et supérieures sont du TiN
qui est supposeé avoir le méme travail de sorti¢ que soit sa position dans la structure.

Vbd < 0 (100 pm?)
Vbd > 0 (100 ym?)
Vbd < 0 (AFM)
Vbd > 0 (AFM)

®® OO0

Probabilité cumulée

Tension (V)

Figure 4.8 : superposition des tensions de claqusalen la polarisation et I'échelle de mesure (c@a
de 100 pm2 et C-AFM), sur TiN / Hf@! nm).

Rappelons que dans une structure MIM la différasheeension de claquage entre
les deux polarisations est égale a moins deuxldodifférence des travaux de sortie des
électrodes @, (diamant) et@owom (TIN) divisée par la valeur absolue de la charge
élémentaire de I'électror5immons1963

Vtop _Vbottom = _s( op - %ottom) [41]

Pour nos mesures de la figure Mgy-Voorom = - 0.5 V, car rappelons qu'au C-

AFM la tension est appliquée sur le substrat. beail de sortie de la pointe diamant vaut
donc @op = @orom— 0.25 eV Le travail de sortie du TiN a été mesuré par sdkelvin et
par capacité-tension sur MOSHese-Gaillard2006et vaut 4.7 eV. Le travail de sortie
estimé du diamant dopé B utilisé ici serait doncAds eV. Cette valeur est tout a fait
cohérente avec celles mesurées par spectroscopjghateélectrons [Jiederich1998,
compte tenu des différences de travaux de sortidialnant dopé B selon I'orientation de
la face cristallographique.

Par ailleurs, Frammelsberger mesure la differere@atentiel introduite dans la
mesure électrique en fonction du type de pointduesubstratframmelsberger20Q5Ce
décalage en tension s’étale de 0.4 a 0.75 V popoilste diamantée, selon le dopage du
substrat de silicium, ce qui est proche de nos mesans le cas des capacités MOS (Si /
SiO, / TiN ou Diamant dopé B) il faut alors tenir commiu travail de sortie 4.7 eV pour
TiN et 4.45 eV pour la pointe diamant. Le schémdadiggure 4.9 illustre cette différence
de hauteur de barriere.
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(ﬂaottom

pointe Diamant | HfO, [ électrode TiN

Figure 4.9 : schéma illustrant les différences detieur de barriére pour I'empilement étudié de TiN
HfO, / pointe Diamant.

4.1.4 — Effet de I'épaisseur

Il a été observé dans le chapitre précédent laioelalirecte entre épaisseur
d’'oxyde et tension de claquage, cette derniére antant avec I'épaisseur. Comme le
montre la figure 4.10, le champ de claquage lui-m@ongmente si I'épaisseur diminue, ce
qui est une propriété bien connue. Les mesuresédielle nanométriques (a droite)
montrent cette méme propriété et cela quels quenstas oxydes considérés mis a part le
HfO,. Il existe différentes interprétations de ce pmaone. Notons que la théorie du
claquage par avalanche prévoit déja un champ dSemai comme l'inverse du logarithme
de I'épaisseurq’Dwyer1969. Une décroissance intervient aussi pour des nesdaienant
en compte la charge d'espacghptzkes1978 Solomonl197]7ou méme de percolation
[Beale1l98R Cette question n'est donc pas propre aux mespees AFM et nous
n’entrerons donc pas plus en avant dans ce suppbnll que les mesures par C-AFM sont
similaires de ce point de vue aux mesures microquéts, ce qui confirme leur intérét.

20 40
i ® sio, |l @ ® sio,
[ ]

< o z0; T 3 o z0,
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© 5] e ® HiSO © 35 ® Hfsio
> 7 > 7 °
= s ]
g g 25 ° °
S 104 S 20
g g
© o © S 45 s
B o S
2 54 °o 2 10~
(] d (] 1
< ° s
() O 57

0 r~r—rr—rrTTrTTrTT 0 T T T T I T

2 4 6 8 10 12 14 16 1 2 3 4 5 6
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Figure 4.10 : champs de claquage macroscopiquesuglie (S = 100 pm?), et nanomeétriques a droite,
mesurés pour tous les matériaux (SIBfO,, ZrO, et HfSIO) en fonction de I'épaisseur.

Concernant le Hfg la mesure du champ de claquage pour la plusefaiphisseur
(4 nm) diminue sensiblement, et ce pour les detelées de mesure. Il semble par ailleurs
que la cristallinité du Hf@soit dépendante de I'épaisseur, au moins lorsgstildéposé
par ALD [Thése-BIin200B ce qui est le cas pour les échantillons consgléans ce
travail. Le passage de la phase amorphe a la phiataline se produirait aux alentours de
6 nm [Thése-Blin200B Le matériau n’étant alors pas dans la méme pluaseeut
s’attendre a ce que le champ de claquage differe.
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Il est a noter par ailleurs que la pente de Weiballie aussi avec I'épaisseur
comme le montre la figure 4.11. Il est & noter upente de Weibull en champ est bien
sQr différente de celle en durée de vie ou en eh@g).
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Figure 4.11 : représentation de Weibull des tensienchamps de claquage sur TiN / KI{®, 6, 8 et 10
nm) pour différentes surfaces de capacité (de 26 @00 pm2).

La figure 4.12 représente I'évolution du coefficiete Weibull S en fonction de
I'épaisseur d’oxyde et de la polarisation, dansag des mesures macroscopiques sur TiN /
HfO, (& gauche), puis des mesures positives de I'échelhométrique (a droite). La
tendance va bien vers une augmentatiofy deec I'épaisseur d’oxyde sauf pour le SI©
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Figure 4.12 : coefficient de Weibull en fonctiors dkfférentes épaisseurs de Hf€ur TiN dans le cas des
mesures macroscopiques (a gauche), et nanométi@qdmite) pour tous les matériaux.

Il existe différents modeles permettant d’expliqu&rvariation de la pente de
Weibull selon la durée de vie, mais pas a notrenamsance selon le champ. Le plus
simple et intuitif est sans doute celui de Sufiergantre de maniére analytique que la
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hY

pente de Weibull en charge au claquaQg est proportionnelle a I'épaisseur du
diélectrique Hufie200]L

4.1.5 — Claguage et constante diélectrique

Une relation entre le champ de claquage et la aotestdiélectrique du matériau a
également été introduite par McPherson, discutdnh anodéle théorique basé sur
I'arrangement géométrique des atomes constitueryde, et du champ local agissant sur
ces liaisons atomiques MEPherson1997 [McPherson1998 [Bersuker200D
[McPherson200)[Bécu200& Selon ce modéle, le champ de claguage augmerseule
la constante diélectrique diminu#ajn2002, suivant une loi efE,q ~ £

La figure 4.13 représente cette dépendance aux éeballes. Dans le cas des
mesures a I'échelle macroscopiq®e=(100 um2), I'épaisseur de comparaison a été ighois
a 6 nm. Pour les mesures réalisées par C-AFM, ¢'@saisseur de 4 nm qui a été
comparée.
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Figure 4.13 : champs de claquage mesurés aux dehellés (S = 100 um? et a I’AFM), en fonction de la
constante diélectrique de I'oxyde.

La déformation des liaisons moléculaires due aumghdocal Ejocq Sur les
molécules dipolaires (métal-oxygéne) meéne a launepde ces liaisons et donc au claquage
intrinséque du matériau. Le champ local est sup@bs®ele champ de Lorentz, qui est
deéfini par Kittel] :

2+¢&
appliqué* 3

E._ =E [4.2]

local

C’est 'augmentation du champ local avec la pemiié& qui expliquerait un champ
de claquage appliqué plus faible pour les matériagh-Kk.

Notons tout de méme que I'approximation du champLdeentz est trés sous-
estimée pour les oxydes métalliques cristallinsagticulierement les pérovskites et que de
plus la susceptibilité diélectrique est fortememn tinéaire.

Il existe aussi d’autres approches donnant dedtaéssimilaires. Dans le modéle
de percolation sp désigne le taux de sites occupés le champ de adedisq est donné
par [Sahimi1l998:
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(p. - p)’ 4.3]

> In(L)
, et la permittivité diélectriquepar :
e0(p,-p)" [4.4]

, OU p; désigne la valeur dp au seuil de percolation. Il s’en suit pour~ d
I'épaisseur d’'oxyde que :

v
s

£
E,O—— [4.5]
7 In(d)
, avecr > s/2. Dans ce cas on retrouve le résultat de McPhelaamriation pour
v~ s/2avec de plus la dépendance logarithmique invarderection de I'épaisseur.

4.1.6 — Densité de défauts et champ de claguage

Comme nous l'avons vu dans les parties précédelitgpothése d’'une origine
commune du claguage aux deux échelles est expéelhaprent vérifiée. La conséquence
est qu'il existe un nombre de sites pouvant génl@reupture diélectrique qui est grand
devant I'unité, méme pour une surface nanométriQ@enombre de sites présents dans le
volume de diélectrique, pour garder la loi stajisti correcte (construite autour d’'une série
de 81 mesures), peut étre estimé a environ unainenDans le cas du Si/ Si(B nm) la
surface a été estimée & 1 nm? et le volume d’oswdes la pointe est donc environ 3*hm
On en déduit que la densité de défauts est d’emvirBx 1072 cm®, soit trés proche d’une
densité atomique typique d'un solide (~x510°7* cm®). Il en résulte que I'on peut
considérer que chaque site atomique est suscepgbignérer le claquage. Autrement dit
la valeur du champ de claquage mesuré a I'échalb®métrique est bien plus proche du
champ de claquage intrinseque que celles mesur&halle micrométrique. Les champs
de claquage sont en effet deux a trois fois supéri@ I'échelle nanométrique qu’a
I'échelle micrométrique (figure 4.10) quels queestiles matériaux. Ceci remet en cause
les modeles de champ de claguage qui rendent codeptthamps mesurés a I'échelle
micrométriques qui sont largement sous estimés rppport au champ intrinséque.
Notamment les champs de claguage mesurés sur pestéa micrométriques de quelques
MV.cm™ dans le cas des matériaux high-k semblent faiSlepposons que pour modifier
une liaison inter-ionique dans un solide il soitewsaire de déplacer de- 0.1 A la
distance relative entre les deux ions. La forceagpel inter-atomiqu& ayant pour ordre
de grandeur quelques eV?A(16 J.nf). Le champE nécessaire pour assurer ce
déplacemendest donné par :

E=— [4.6]
, et a pour ordre de grandeur quelques dizaindd\dlem™. Cet ordre de grandeur

est bien plus proche de nos mesures de champgleagea par C-AFM.
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4.2 — Topographie apres claquage

Comme nous l'avons montré dans le § 3.3.1, uneebagparait en surface a
I'endroit méme ou un claquage a été atteint. Itéaavancé que l'origine de cette bosse
était d’origine électrostatique. La charge piégaasd’oxyde serait a l'origine de la bosse
apparentePorti2004. R. Idrissi[ldrissi200g a effectué des mesures topographiques apres
claquage sur un échantillon d’oxyde thermique,2i©1.2 nm sur Si qui sont reportées sur
la figure 4.14.

Z (nm)
Z (nm)

Figure 4.14 : coupes topographiques d'aprées clagyaglon différentes tensions appliquées sur latpoi
durant le relevé de I'image.

On n'observe aucune différence de topographique Bvéension appliquée sur la
pointe. On note par ailleurs que ces bosses setalées, (70 nm de diametre pour 5 nm
de hauteur). L'interprétation électrostatique n@shc plus tenable. Une autre explication
a été envisageée. En effet Zhang et al. Ont avancffat d’épitaxie assistée par claquage
DBIE (Dielectric BreakdownlnducedEpitaxy) [Zhang200§& Certains ont dailleurs pu
observer par TEM Transmission Electron Microscopy) ces claquages
[Radhakrishnan20QZ Condorelli2006.

Ainsi la bosse observée proviendrait d’'une défolmmatiu substrat de silicium en
dessous du site de claquage comme le montre leefyd5. Il s’agirait probablement d’'un
effet d’électromigration du substrat induit paret¢ffloule durant le passage de porteurs
énergétiques probablement dans le filament.

pointe AFM

charges piégées

chemin de percolation

~100 nm
Figure 4.15 : mécanisme d’évolution du claguagdeeta déformation du substrithang200§.

En dehors du fait que cette explication est enralcavec la topographie invariante
vis-a-vis de la tension, elle donne aussi les lmydses de grandeurs de taille des bosses.
Toutefois, rappelons que nos mesures ont été ééalisous ultravide et qu’aucun apport
extérieur de matiére n’a pu avoir lieu. Aussi nauens parfois observé des bosses de plus
de 10 nm de hauteur, ce qui représente un rappotélr sur diametre de prés de 10 %. En
moyenne, ce rapport se situe autour de 5 %, tcwenélions confondus.
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4.3 — Température du filament

Si I'évenement du claquage correspond a la formatian chemin de conduction,
le courant dans le filament est égal au courareteetrode. La densité de courant dans le
filament est proportionnelle au rapport des sudade I'électrode sur celle du filament.
Dans le cas d’'une capacité standard ce rappoduggsamment élevé (typiquement 10
umz2 / 1 nm?) pour que la densité de courant tramsfde filament par effet Joule. La
températurd du filament en fonction de la densité de coudapéut étre calculée a l'aide
d’une loi empirique Knobel199%.

Y
T= (TO“ + Jz'p'rj [4.7]

w

L’équation[4.7] donne la températuike (Ty étant la température ambiante soit 300
K) d'un filament conducteur de résistivijg@ de rayonr et avecP, = &P (ou ¢ est
I'émittance, etP la constante de Stefan-Boltzmann). L'estimatiorladeempérature, d’'un
courant de ~ 200 nA circulant a travers un filanantLlO nm2 de section, est représenté sur
la figure 4.16 (graphique de gauche) selon diffilaenvaleurs de I'émittances
[Cleary1969. Sur le graphique de droite est représenté latian de cette température en
fonction du courant, pour un filament conductemr(1.10° Q.m) de sectior§ = 1 ou 10
nm2. La température augmente avec la densité deamoyparcourant le filament
[Wang2005-E

10000 5000 —

9000 4 ¢=0.10
7000 3 &= 0.90
6000 3 4000
< 5000 g <
Q4000 A © 3000
= ] 2
© ] ©
3 3000 \g
qg) - g 2000
— 2000 2
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| T,= 300K
1000 44—, 0 S SR
10° 10’ 10° 10>  10*  10° 0,1 1 10
Résistivité (/10° 0.m) Courant (uA)

Figure 4.16 : estimation de la température d’uaffilent en fonction de sa résistivité (a gauche)wu d
courant circulant a travers lui (a droite).

A gauche, la température est aussi représentée kel@sistivité du filament, ici
allant du trés bon conducteup ¢ 1.10° Q.m) jusqu'a la résistivité du silicium (~
100000.1¢ Q.m).

Ainsi il est facile d’imaginer des températurestétevées lors du claguage a de si
faibles surfaces. Cependant, la nature du matémaemstituant le filament n'a pas été
déterminée. Mais dans le cas de l'oxyde initial,résistivité est tres élevée donc la
température le sera également, pouvant dépasseengsratures de fusion menant au
cassage des liaisons atomiques de la couche d’pajidat ainsi vers la création d’un
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4.3 — Température du filament

chemin conducteurLpmbardo199P [Lombardo200]L L’'effet supplémentaire du champ
électrique appliqué s’en ressent probablement folidocalement [Neugroschel20(4 les
liaisons atomiques devenant moins stables souse hmpérature. La fiabilité des
dispositifs et leur durée de vie est par conséquiminuée lorsque la température
augmenteKaczer2000

Par contre dans le cas du C-AFM, le rapport defases pointe / filament est
beaucoup moins élevé, raisonnablement de I'ordrieud#é. Dans ce cas l'effet Joule est
réduit voire négligeable et le courant mesuré aplaguage (CNAC) peut étre assimilé au
courant filamentaire. C’est ainsi que peut étreritdée soft breakdown (SBD), comme
étant un HBD incomplet puisque I'énergie dissipémaers le chemin de percolation n’est
pas suffisante pour son expansion thermi@iecfiato200]

Ce courant est du type exponentiel, comme le cotwamel ou Fowler-Nordheim,
mais trés élevé compte tenu de I'épaisseur initiadexyde Wu2006 [Wu2006-. Ceci
pourrait en outre indiquer une forte réduction’dpdisseur d’oxyde durant le phénomeéne
du claquage, au cours duquel une forte montée dentgérature peut étre imaginée
[Tung2003 Il a en outre été observé que celle-ci n'avaiuqg effet négligeable dans les
mesures du courant de type tunnel ou Fowler-Nondheiurtout lorsque I'épaisseur
d’oxyde diminue $chuegraf199

La température est également un parametre inflsantes tensions de claquage,

devenant plus faibles aux plus hautes températiBesuegrafl994[Chaparalal99p
[Eriguchil998 [Kaczer1999[ Achanta200}.
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4.4 — Courants

Les mesures de courant ont été étudiées et comspdetdaifférentes maniéres,
comme cela a été précisé dans le chapitre précédkmitalement, trois types de courants
ont été observés lors des mesures a I'AFM comnpedleente le schéma de la figure 4.17
au cours d’'une mesure aller (en bleu) jusqu’a &abibn du claquage électrique (2), puis
retour (en jaune ou rouge) : le courant précédantldquage électrique (1), puis celui
d’apres claquage HBD (3) et le CNAC (4).

A -
Imax

Courant

Tension
Figure 4.17 : schéma des courants observés lomealinesure de courant aller puis retour.

Ces courants seront comparés avec ceux mesuréslalams des mesures de
I’échelle macroscopique, a I'exception du CNAC @isque seuls les claquages HBD (3)
surviennent dans le cas des mesures sur des é&paeisurface macroscopique.

Le cas spécial des mesures électriques sur descssrtonductrices a déja été
discuté au second chapitre puisqu’il a permis |lbdation de I'utilisation des pointes
diamantées au lieu de celles recouvertes d’'un ddp®tlr, ces derniéres montrant I'effet
du semiconducteur dont le cceur de la pointe estitoé.

4.4.1 — Courant d’avant claquage

Il s’agit du courant numéroté 1 de la figure 4.C@. courant peut étre comparé aux
deux échelles puisqu’il s’agit de la caractéristigelV initiale. Cependant le dispositif
électronique de I'AFM ne permet qu’une résolutionogurant de I'ordre du picoampeére,
et compte tenu de la tres faible surface en cowfféette par la pointe sur la surface, il ne
permet pas de détecter avec précision les tresefaitourants traversant I'épaisseur
d’oxyde lorsque le champ électrique appliqué npest suffisamment fort.

Le domaine en tension pour lequel le courant estunable est donc limité par la
résolution de I'équipement. On peut cependant coempkes densités de courants en
reprenant la surface extrapolée au § 4.1.1, quidgal nm?2 pour l'interface Si / SHOON
représente donc sur la figure 4.18 les densitésadeant pour les deux échelles, en
reprenant la surface effective de contact entqgolate et la surface de 1 nmz2, pour le Si
(type N') / Si0; a différentes épaisseurs (1.2, 2.0 et 3.0 nm).
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Figure 4.18 : caractéristiques J-V sur Si (typ€ NV SiQ, (1.2, 2.0 et 3.0 nm) pour une capacité de surface
2500 pma2 (traits pleins), et au C-AFM (pointill@)nt la pointe est estimée a 1 nm2.

D’apreés la figure 4.18 il semble que pour les tépsisseurs de SiQOa densité de
courant soit comparable, comme le montrent lesessgons théoriques d’'un courant de
type tunnel puis Fowler-NordheimSimmons1963 [Simmons1963}b [Murrell1997
[Porti200] [Porti2001-4 reliant les mesures des différentes échel@brich199g. Ce
dernier est donné par I'expression suivante :

[4.8]

, ouq est la charge de I'électroh,la constante de Planclg la hauteur de barriére
entre Si et SiQQ m* est la masse effective de I'électron dans I'oxyet& = V/d le champ
électrigue appliqué aux bornes de cet oxyde, = 1 si la tensionV est inférieure a la
hauteur de barriere considérée (conduction de tymmel direct), sinonCgy = 0
(conduction de type Fowler-Nordheintdlimaouil997 [Vogel1998

La surface effective de contact entre la pointeaeturface, estimée a 1 nm?2 au §
4.1.1 par la statistigue du champ de claguage, gtemonc aussi de retrouver les
caractéristiques courant-tension aux deux échéllesi vient donc confirmer la validité de
notre approche.

Quant a I'évolution de la masse effective, qui dina lorsque I'épaisseur augmente
[Stadele200B ceci est une caractéristigue pouvant étre liéa &tructure de I'oxyde
proche des interfaces et donnant lieu a des cotésagéomeétriques entre les liaisons.

Dans le cas de la figure 4.18 (structure MOS)aultftenir compte de la chute de

potentiel ¢ dans le substrat de silicium. La tension appliqéggest reliee a la tension
aux bornes de l'isolangizé.

Vgap :Vi +ws +Vfb [49]

, oU Vg, est le potentiel de bandes plates. La chute denpet dans le
semiconducteur se calcule classiqguement en réddlggnation de Poisson :
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Y __pK)

4.10
dx? £ [4.10]

S

, OU & est la permittivité du semiconducteurggx) la densité de la charge d’espace
donnée par :

P(X)=d(Ng =N, +p-n) [4.11]

, avecNp" etNa les densités des donneurs et accepteurs ioniaé&nricentratiom
et p d’électrons et de trous, dans I'approximation aestiatistigue de Boltzmann, s’écrit
alors en notanf = g/k.T:

n=n,e™: 4.12]
p= poe |

, avechny et pp les densités d’électrons et de trous dans le semicteur a
I'équilibre. D’apres la relation suivante entre giélectriquee et potentiely:

E:—d_(//

< [4.13]

, et suite a lintégration de I'équation de Poissom obtient le chams a la
surface :

J2KT

al,

E, =%

S

{@”%+¢M@-Q+E%@M%-ﬁws-qy [4.14

0

, OULp représente la longueur de Debye (ici donnée msutrbus) :

E
Ly = |—2 4.15
\ an, 3 14.15)

La chargeQs en la surface est donnée par le théoreme de Gauss

Q, =—&.E; [4.16]

, Ce qui permet de calculer le potentglaux bornes de I'isolant en fonction de sa
constante diélectrique :

V, _[Qu [4.17]

gi
Cette derniere relation entké et ¢ permet d’exprimel; en fonction déVyap €n
utilisant [4.9]. Nous pouvons donc représenteradigure 4.19 le potentials en fonction
de la tension appliquéés, (graphique de gauche), ou la tensigmux bornes de I'isolant
en fonction de/yap (Qraphique de droite). Les différentes epaisseerSiQ (1.2, 2.0 et 3.0
nm) et dopages du substrat de siliciuml@®® et 10" cni®) étudiés lors de cette étude
sont représentés sur ces graphiques.
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Figure 4.19 : chute de potentigh dans le substrat (a gauche) et tensigadk bornes de I'isolant (a
droite) en fonction de la tensionyappliquée sur 'empilement MOS.

De plus, les électrodes supérieures étant difféseatchacune des deux échelles
(TiN pour le cas standard, diamant au C-AFM), ndegons prendre en considération cette
différence du potentiel de bandes plates. Pour nelss avons supposé l'absence de
charges dans l'oxyde et des états d’interfacesr Rausemiconducteur de type N, le
potentiel de bandes platég est donné par I'équation suivangzg :

E, kT (N
Vi =@, —| x+—-——.In| == 4.17
fb qam ()( 2q q [ n Jj [ ]

, oun; est la concentration de porteurs intrinséqig$e gap du silicium e, est le
travail de sortie de la pointe diamant précédemnésaduée a 4.45 eV au § 4.1.3. Le
potentiel de bande plate pour la structure étupareC-AFM (électrode diamant) est donc
de 0.39 V. Dans le cas standard (électrode TiNjatentiel vaut 0.64 V.

Nous avons donc corrigé le graphique de la figut® €n décalant les mesures par
C-AFM de la difféerence des deux potentiglgs, = 0.25 V par rapport au cas standard.
Notons que la différence relative du potentiel dades plates n’est pas affectée par la
charge dans I'oxyde ni par les états d’'interfacsce sont les mémes dans les deux cas.
La seule différence supplémentaire pourrait doravemir d'une charge entre la pointe
AFM et la surface de I'oxyde. C’est la seule hygsth faite ici et qui semble raisonnable
grace a l'utilisation de l'ultravide et la prépaoat minutieuse des échantillons.

4.4.2 — Courant d’'apres claquage HBD

Ce courant, noté 3 sur la figure 4.17, peut s’prigter dans le cadre de
I'interprétation filamentaire a celui circulant avers le chemin conducteur créé lors du
claquage. Il est comparable au courant traversaatrésistanc® (conduction ohmique),
dont la caractéristiqgue en courant est linéaire dvd¢ension Miranda2004-¢. Notons que
cette caractéristique linéaire est commune auxlléshmicrométriques et nanométriques.
Nous avons comparé ces caractéristiques de la nmamigre que précédemment (8 4.4.1).
Le schéma de la figure 4.20 exprime la résistdRauaesurée apres claquage HBD, en
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fonction de I'épaisseud de I'oxyde, de la résistivit@ et de la sectiors du filament
conducteur traverseé par une dengitie courant.

—

chemin conducteur

0
— ! épaisseur d
— v d’'oxyde

électrode métallique

Figure 4.20 : schéma représentant le chemin corduatréé aprés claquage HBD, avec a droite la
correspondance théorique du calcul de la résistatcél créé.

Notons qu’expérimentalement la résistance augmenteportionnellement a
I'épaisseur d'oxyde ce qui va dans le sens de ttiypse d'un tel chemin conducteur.
Aussi dans le cas du TiN / H§@4 nm), les mesures avec I'AFM donnent des mesiges
résistances allant de 1 a XM<Rapv™> ~ 3 MQ), tandis qu’avec les capacités de tailles
macroscopiques cette résistance se situe plut@ gatet 232 (<Rnacro> ~ 15Q). Notons
également une quasi-indépendance de la valeurmsiancdnacro avec la surface de la
capacité, ce qui implique un filament de sectim@nbinférieure a la surface des électrodes.
Les graphes de la figure 4.21 montrent ces mesigreSsistance.

100 y s . 7 —@—TiN / HfO, (4 nm)
- o 24 - —@—TiN /HfO, (6 nm)

80 | SR 22 |
ime/ . <R >=230

macro-6nm

3 MQ

Courant (nA)
Résistance (Q)

14 4 <R o> =15 Q2

TiN / HfO, (4 nm)
0 . | . | ‘ | A i o st a0
1 2 3 4 5 6
0.0 0.1 0.2 03 10 10 10 10 10 10
2
Tension (V) Surface (um?)

Figure 4.21 : a gauche, caractéristiques |-V apcimjuage HBD sur TiN (recuit) / HiJd4 nm) par C-AFM. A
droite, résistances mesurées sur des capacitésréires s'étalant de 25 a 640 000 umz2 aux deuxsépars.

Le tableau de la figure 4.22 illustre les rappaetdre les deux échelles et les
épaisseurs d’'oxyde dans le cas des claguages HBDNU HfO,.

<Rpaem> ~ 3 MQ N 5 Rmacro-anm~ 15Q + 50 % épaisseur
<Rmacre ~ 15Q 2 Sem ™ 510°X Snaco Rmacro-snm~ 23Q > 50 % résistance

Figure 4.22 : dépendance de la surface et de I'sgmir dans la mesure de la résistance du chemin
conducteur créé apres claquage HBD sur TiN / HfO

Si le rapport des résistances est l'inverse duadppes surfaces on retrouve bien
un ordre de grandeur entre les deux surfaces de gee16 (um2/nm2). Ainsi en
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considérant le chemin créé ayant une surface déQlram? dans le cas des mesures au C-
AFM, celle-ci serait alors comprise entre 0.2 et 2 a I'échelle macroscopique, soit
nettement inférieure a la surface initiale de lpacité macroscopique. Ceci correspond a
I'idée que I'on se fait du claguage, un évenemeaalisé qui dépendrait du point le plus
faible de I'oxyde situé sous la surface de I'éledt. Nous pouvons aussi en conclure que
la résistivité du filament serait proche de cellesdicium.

Sufié a déterminé une section de filament inférieird00 nm2 $unél99B
[Suiél99Pp [Suie200]) ce qui va dans l'ordre de grandeur de notre eétat de la
littérature Mirandal1998 [Miranda200Q [Miranda2000-b [Miranda200] [Porti2001-¢
[Ranjan200&

Ceci correspond aux différentes études faites @grabsé, concernant I'impact du
claquage a la surface de I'oxyde. En effet, difiées observations conduisent a la création
d’'un chemin conducteur sur une plus faible surfpoe la capacité, de I'ordre de quelques
umz2 seulement. Ceci a été observé apres supprassibelectrode métallique, la surface
de l'oxyde présentant alors un cratére a I'endm@me du claquage, celui-ci reliant
auparavant les deux électrodes électriquentdet{1964 [Lombardo199P[Jain2002.

Selon ce constat, il existe donc une surface p@imef que la capacité initiale ou le
claquage s’initie plus rapidement, et c’est auskirscette hypothése que la notion de preé-
claquage, et donc du claquage réversible (mena@tNAC), sera abordée par la suite.

4.4.3 — Courant nanoscopique d’apres claguage (QNAC

Ce courant (noté 4 sur la figure 4.17) peut foremalint étre ajusté par une
caractéristique Fowler-Nordheim, mais est cepenghrg élevé que le courant d’avant
claguage, de plusieurs ordres de grandeur commwidre la figure 4.23. Ces mesures
sont comparables a celle de Wu et CaduR006 [Wu2008 qui les interpretent en
supposant que I'épaisseur d’oxyde apres le claquagsuite a plusieurs passages du
courant au méme point de mesuéuR006-b est réduite.

On compare sur la figure 4.23 les caractéristigeanoyennes sur TiN / Hf©
aux trois épaisseurs (4, 5 et 6 nm). Les courbgsoettillées sont les premiéres mesures
menant au claquage. Celles en traits pleins repiésele CNAC.

10° 5

Courant (nA)

10° 4= AN
-10 -8 6 4 -2 0 2 4 6 8 10
Tension (V)

Figure 4.23 : caractéristiques I-V moyennes sur {rid¢uit) / HfG (4, 5 et 6 nm). Les pointillés
représentent le courant d’avant claquage, les $raiein le CNAC.
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On note sur ces caractéristiqgues qu’une importanggnentation du courant a lieu
entre les mesures d’avant claquage et le CNACetargle observation concerne le peu de
différences entre les CNAC pour différentes épaisseUn courant tunnel ou Fowler-
Nordheim devrait dépendre de I'épaisseur de matiéagicoup plus importante (équation
[4.8]). Cette quasi indépendance des caractéristiguesamstension vis-a-vis de
I'épaisseur n'est pas simplement cohérente avecsimeple réduction d’épaisseur. On
pourrait plutdt supposer qu’il existe une épaisseinimale aprés I'avénement du chemin
de conductionChen200D Cette idée n’est pas neuve et un modele I'a depimé dans
le cas des courants mesurés apres stress (SIL@eswondensateurs standards des 1996
[These-Briere199q Halimaouil997.

C’est ce modéle qui est présenté sur la figure.ADB4suppose que le courant est la
superposition d’'une part, d'un courant de fuitéraversant le diélectrique d’épaisseuet
de surface5, et d'autre part d’'un couradg entre I'extrémité du chemin de conduction de
surfaceS; située a la distana de I'électrode.

Figure 4.24 : schéma du modéle utilisé dans la Etran du CNAC, ou un chemin conducteur est initié
localement a travers I'oxyde.

Le courant total s’exprime comme la somme des deuxants :
(Sl + SZ)"JtotaI = Sl‘Jl + SZ"JZ [418]

Dans ce modele, la conduction est supposée du Rgpder-Nordheim, dont la
densité de courant s’exprime selon :

-B
Le champ électrique appliqué étant nBtéuisA et B deux constantes dépendant
néanmoins la surfac8, de la chargey et de la masse effective* de I'électron, de la
barriere de potentiefp, et de la constante de PlanickL’ensemble des contraintes du
modeéle sont résumées dans le tableau de la figkte 4
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Surface S S
Epaisseur di db<d
Barriére (0] (0
1 @
\ \%
Diagramme
d; d,

3 3
_B[m_c (q_V)Z ]:|
§ EN -
E =1

3 3
_B[%z_c (V)2 H
. -
E; E;

Courant
I, =S.A.E?2¢€ I,=S,.A,.E,%e
_ 2207 . e
A = , ou g est la charge de I'électroh,la constante de Planck, et la
8rh.g,
hauteur de barriere.
8n .
B= 2 96h 4/ 2M* g, oum* est la masse effective de I'électron dans I'oxyde.

Cry = 1 si la tensiorV est inférieure a la hauteur de barriére consid@@eduction
de type tunnel direct), sindxy = 0 (conduction de type Fowler-Nordheim).

Figure 4.25 : tableau récapitulatif des deux cousamtervenants dans le modeéle.

Nous cherchons les valeurs @& et d, par ajustement du courant sur les 3
caractéristiques de la figure 4.26 pour les deubarfsations. Deux autres parameétres
interviennent dans ce modeéle, la masse effectiva kauteur de barriere. Cependant, les
ordres de grandeur ainsi que la tendance du cotingorique obtenu collent presque
parfaitement aux mesures expérimentales, suivambipdes plus infimes variations du
courant en fonction de la tension appliquée.

10°

10'

Courant (nA)

TiN/ HfO,

——4nm
5nm
—6nm

MR RTTIT AR R T AR RRTTT R TTTT B W Rt |

-4 -2 0 2 4 6
Tension (V)

Figure 4.26 : superposition de la moyenne des CN#&Gurés sur TiN (recuit) / HfOainsi que les
courants théoriques (en pointillés noir) pour chaalieux.
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La figure 4.26 montre les meilleurs ajustementgml$, dans le cas du TiN (recuit)
| HfO, aux trois épaisseurs testées (4, 5 et 6 nm). alesirs des ajustements des différents
paramétres de la figure 4.26 sont listées darabledu de la figure 4.27.

Surface $~ 20 nm? $~ 10 nm? $~1nm?
Tension +/- Tension négative| Tension positive | Tension négative| Tension positive
Epaisseur (nm)| 4 5 6 4 5 6 | 1.45| 1.85 2.50 1.45| 1.85 2.50
Barriére (V) 250 2,50/ 250 2.25| 2.25/ 2.25 150 1.65 1.90 1.86| 2.40| 2.90
Masse effective| 0.22 | 0.22| 0.22 0.22| 0.22| 0.22 0.50| 0.37, 0.18 0.50 | 0.18/ 0.08

Figure 4.27 : tableau récapitulatif des valeurs ge@sameétres intervenants dans le modéle, pour les
régressions du CNAC sur TiN (recuit) / HfO2 (4t% @m).

Comme nous l'avons vu au 8 4.1.3 le travail deis@m tension positive doit étre
inférieur de ~ 0.25 eV a celui extrait en tensi@gative (@p = @otom— 0.25 €Y, ce qui
explique la différence de hauteur de barriére égtrantre les deux polarisations. Pour
I'interface Si / HfQ le décalage de bande de conduction est de 1./Rekeftson2004
Comme [l'affinité électronique de Si est de 4.07[&¢¢ et que le travail de sortie de TiN
est de ~ 4.7 eV on s’attend a une hauteur de bamlig 2 a 2.5 eV. Comme le montre ce
dernier tableau, les paramétres sont nombreuxesirdigier, et la modification de I'un peut
étre corrigée par un ajustement de l'autre. Nouensvdonc fixé les parametres
d’épaisseurs d’'oxyde, de hauteurs de barriere d¢h deasse effective pour le courdnt
Ceci détermine I'une des solutions possibles atiise modele théorique du courant.

Bien slr dans le cas du courant traversant la leugpaisseur, cette derniere se
révele diminuée de plus de la moitié de son épaisagiale. Les hauteurs de barriere sont
ici dépendantes de I'épaisseur, tout comme pourdsse effective de I'électron a travers
'oxyde. Cette observation peut s’appuyer sur ladifiication locale de I'oxyde lors de
I'injection puis du piégeage de charges dans ceielgervenant modifier les propriétés
électriques locales du matériau. Une théorie liarftauteur de barriere a la température a
aussi été I'objet d’'une étud&g¢hroeder2003 Avellan2004 [Avellan200%.

Cette réduction d'épaisseur est percue selon degpotheses : une réduction
physique de l'épaisseur, par création d’'un débutcklemin conducteur au travers de
I'oxyde, ou alors par une injection de chargesadrs ce dernier, permettant une meilleure
conduction des porteurs a travers lui. Le réel miéoge intervenant étant probablement
I'association de ces deux phénomeénes, I'un entnéitzutre.

Un second modeéle est cette fois-ci basé sur un ichdm percolation créé dans
I'oxyde, et dont le courant évoluerait de site #a selon une loi en puissand@dux198Y
[Mirandal1999 [Mirandal1999- [Miranda2004 [Miranda2004-f [Palumbo200p Ainsi,
lorsque deux sites donneurs ou accepteurs (piegdecéron ou trou) sont voisins, la
caractéristique en courant-tension entre ces daag peut étre donnée par la relation
suivante Htraley1984[Houssal99B[Houssal998)]Houssa2000}:

v=r.i? [4.20]
, our est la résistance de la liaison entre deux saesns, eta une constante.

La caractéristique du systéme complet, c’est-adkréa capacité entiére depuis une
électrode vers la seconde, peut alors étre démits :

V=p4l1° [4.21]

, OU Oefs €St cette fois-ci la résistance effective de lacbe d’oxyde.
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4.4 — Courants

Les différents matériaux ont ainsi été comparésnsettte loi de puissance de la
caractéristique |-V, pour les CNAC. Les courbedadfgure 4.28 présentent les différents
parameétreges et a utilisés pour les régressions. Nous avons natésigtance effectiveu
comme étant une résistance 8j,[alors que celle-ci est en fait exprimée en [V]A
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Figure 4.28 : caractéristiques |-V des CNAC pouy tifférents matériaux, ainsi que les régressiems (
pointillés) utilisant la loi de puissance basée sarmodéle de percolation.

Cette loi suit tres bien les courbes en courargitenrelevées avec I'AFM, ce qui

hY

appuie I'hypothése de la création d'un chemin decglation a travers l'oxyde
[Porti2003, et dont les porteurs se déplacent d’'un piege uerautre voisin trés proche
[Wu2006-b [Efthymiou200F. Une variante de cette loi montre également son b
alignement avec les mesures de CNARGrfi2005-1.
Les valeurs dg et a déterminées par Houssa et Miranda sur des difpddiDS
dont I'oxyde est de 4.2 nm sont proches de nos regsAinsi ils trouvent un parametne
compris entre 0.30 et 0.32, tandis qug serait compris entre 200 et 700 V. Aet serait
fonction de la quantité de charges injectées). éNétthantillon se rapprochant le plus du

leur nous indiquer ~ 0.33 efo. ~ 693 V.A".

Cette loi en puissance basée sur la théorie d’'umaot de percolation, traversant
'oxyde par saut de charge entre deux pieges \WipNu2006-b, reste néanmoins un
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excellent modéle pour sa simplicité et la tendag€eérale du courant tres bien suivie,
pour plusieurs matériaux et a différentes épaisseur

Diverses études sur le piegeage de charges s@udidation d’'un courant de type
tunnel Chen1998ont été menées par le passé, et toutes condwisenta modification du
courant traversant I'oxydeShatzkes197§Zous1999 [Luo2006. Ce phénomene, parfois
comparé au soft-breakdown par les différents aafaiens compte de la densité de défauts
présents dans I'oxyde (donneurs ou accepteurs ages) mais €également du temps de
charge appliqgué aux bornes de la capacité lorsaetiras de TDDB, puisque le piégeage
de charges pourrait modifier les propriétés élgues locales de I'oxyde, comme par
exemple modifier la forme de la barriere selon ignes des charges injectédsopez-
Villanueval99] [EIRharbi1l994 [Rosenbaum1996] These-Aziz20Q6 La valeur de la
permittivité peut également se voir modifiée locadmt Besset2003
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4.5 — Effet de la polarisation

4.5.1 — Cyclages expérimentaux

La figure 4.29 représente différentes caractérssql-V. Les empilements de Si
(type P et N) / Si@ TiN / ZrO, et TiN / HfSIO sont ici succinctement représentes,
permettant d’'observer le cycle hystérésis de chaelon le sens de départ du cycle. Le
courant de fuite augmente aprés un claquage, taissaisager une dégradation locale des
propriétés isolantes de I'oxyde.

A

6 4 2 0 2 4 6 8

Courant (nA)

Si (type N) / Sd2 nm)

10' 5

3

TiN / ZrQ (2 nm)

Courant (nA)
3 3 3 a3
L L L L )
—
Courant (nA)
3 5 3 3 3 3
L L L L )

TiN / HfSIO (4 nm)

10° g

Courant (nA)

3
Courant (nA)

Figure 4.29 : cycles de caractéristiques I-V effiéstsur plusieurs matériaux en fonction du sendégart
du cycle.

Nous noterons toutefois les caractéristiques paigies réalisées sur Si (type P ou
N) / SiG; (2 nm) et dont le départ du cycle se déroule lergensions positives. Ainsi il
ny a pas de second claquage lors du cycle retandiréct), et les nouvelles
caractéristiques aller / retour se superposemsstibossible que I'oxyde ait définitivement
claqué (HBD), puis que I'on observe les proprietémiconductrices d’'un substrat de Si
type P (210" cm®) ou N (510'° cmi®).

La figure 4.30 expose cette fois-ci les différerysles observés sur TiN / Hi@4
nm), selon une échelle linéaire du courant. Ainsils graphique de gauche nous pouvons
voir que les claguages se succedent sans destructéversible de I'oxyde, laissant
chacun observer un CNAC. Le graphique de droitesxpa situation ou un claquage de
type HBD se produit au milieu du cycle.
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Figure 4.30 : cycles de caractéristiques I-V efféstsur TiN / Hf@(4 nm). A gauche le cycle se poursuit
aprées chaque claquage, alors qu'a droite un clagubD est survenu.

Comme dans le cas des tensions de claquage, potankeur dispersion que pour
leur nature réversible ou non, le sens d’injecpoemier influe beaucoup sur les propriétés
électriques de l'oxyde ou sur la création de dé&faet pieges Buchananl99l
[DiMarial996 [Mondon2003 [Aguilera2007. Nous rappelons sur la figure 4.31 le
principe des successions de mesures avec l'efietdd&rentes polarisations effectuées
lors d’un cycle.

2" passage

Tension

directe

Courant
Courant

Tension
directe

2nd passage

Figure 4.31 : schéma de principe du sens et delt®des mesures, avec a gauche un début de cysle ve
les tensions négatives, et a droite vers les tesgiositives.

Dans le cas présent des mesures du courant, nons aglevé la dispersion en
tension des courants aller et retour nofé4"1 2 et Z. Nous représentons cette fois-ci en
rouge les mesures aux tensions positives, et encelées négatives. L'indice 1 représente
une mesure directe, I'indice 2 une mesure indir&@¥epassage).

4.5.2 — Dispersion

Ce cycle se faisant succéder deux claquages n’atneuobservé qu’a I'échelle
nanométrique, ou il semble que I'oxyde garde ceesmpropriétés isolantes. Rappelons que
dans le cas standard (macroscopique) tous lesagagquse terminent par un court-circuit
des deux électrodes (HBD). Les graphiques de ladig.32 représentent, a gauche d’'une
part, les tensions de claquage pour des tensiayetineés (injection d’électrons depuis le
substrat), puis a droite celles aux tensions peasifipour le TiN / Hf@ (4, 5 et 6 nm). Les
cercles pleins correspondent aux mesures diretdesigns de claquage sur un oxyde
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4.5 — Effet de la polarisation

« frais »), tandis que les cercles vides sont lesumes indirectes (I'oxyde ayant déja
claqué a la tension inverse).

Nous noterond/,q; la tension de claquage directe sur un oxyde 8 fraetVpq, la
tension de claquage indirecte, mesurée aprés quemier claguage ait eu lieu en sens
opposé. Les exposants + ou — indigueront ensugigihe de la tension appliquée.

1.0 —_ 4nm ’;T Y 10 __ 4nm ? * 8 Lt' o
09 ° V. g ! 094 ° Vi ~{ 5
1 oV g8 1 o V. ° g 7
0,8 | bd2 F ; 0,8 | bd2 A’ :g
§ 0,7 _— Vde’ ; I g 0,7 _— Vbd,‘
2 1 Vbuz’ S g = T Vbaz,
§ 0,6 6 nm ;: g g 0,6 6 nm
o 1 ) g o g .
@® 054 ° V"“‘r g d o 054 ° Vmﬂ~
:‘—E 1 © Vo 8 E 1 ° Vi R
o 0,4 - 8 a 04 - ©
g i g
S 03+ i S
a 1 815 o
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01 1 j V,, <0 ba >0
0,0 ||.||'|'“."|.|?|.|.|\||1 L B e IS s o |
01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 5 6 7 8 9 10
Tension (V)

Tension (V)

Figure 4.32 : distribution des tensions de claqupger le TiN / HfQ (4, 5 et 6 nm). A gauche les mesures
aux tensions négatives, a droite positives. Lesbasuaux cercles vides correspondent aux secondes
tensions de claquage {)), aprés qu’un premier claquaged)) a la tension inverse ait déja été effectué.

Aux deux polarisations, nous observons des tenslendaquage directégg: qui

sont peu dispersées puisque I'oxyde est considéngne « frais ».
Si I'on regarde le graphique de gauche de la figl@ correspondant aux

claquages négatifsv{q), on s'apercoit qu’il y a peu de différences erns mesures
directes Vpq1) et indirectes\(ha2). Par conséquent le premier claquage’ n'influence
que tres peu le secondy, et seule une Iégere dispersion supplémentairdésgau une

baisse de la tension de claquage intervient dana<t.
Par contre en regardant le graphique de droita figure 4.32 V'), On s'apercoit

que les tensions de claquage indireckg,() sont trés fortement dispersées par rapport
aux Vpgr . Par conséquent le premier claquage’ dégrade énormément les propriétés

diélectriques de 'oxyde.

Concernant maintenant la dispersion des mesuresutant, le chapitre précédent
a montré une trés forte dispersion du courant @btécf. figure 4.31). La figure 4.33
reprend cette observation dans le cas du TiN /,Hf@s courants mesurés lors d’'une
mesure directe (notés &t I) possédent une trés faible dispersion puisqueydlexest

considéré comme « frais ».
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Figure 4.33 : écart-type moyen du courant selopdéarité et I'ordre historique d’injection (direaiu
indirect), ici pour TiN / HfQ.

Rappelons qu’aprés un premier claquigg’, le claquage suivantpg, conserve
I'allure générale définissant la rupture diéleaigg c’est-a-dire subissant une brusque
augmentation du courant (cf. figure 3.43). Cetteaci@ristique est semblable a celle
observée sur un oxyde frais, mais il s’agit pourtdela mesure notée Qui est tres peu
dispersée. Par ailleurs les claquaggs ont une allure dégradée du modeéle définissant la
rupture diélectrique puisque la montée en couranfag par sauts successifs, générant
alors un plus grand niveau de fuite a travers ltxycf. figure 3.43). Cette fois ci il s’agit
de la mesure trés dispersée notégigure 4.33).

Rappelons maintenant la proportion nettement piysortante de claquage HBD
survenant aux tensions positivé44'). En effet, 95 % de ceux-ci surviennent aprés une
telle polarisation (cf. § 3.3.2.c). De plus, chadences claquages apporte une modification
de la topographie puisque I'on y observe une bakes@uelques nanometres de haut.
D’apres la théorie du DBIE (cf. § 4.2), une foriévation de température localisée au
point de claquage en serait la cause.

Notre étude est cependant limitée par I'absencenélgures successives pour une
méme polarisation. En effet, jusque la notre cystefaisait se succéder une mesure
positive puis négative (ou l'inverse). Néanmoinsisipouvons avec nos résultats exposer
un point de vue intéressant sur la dégradatioa etéation du chemin conducteur a travers
I'oxyde selon le sens d’injection des électronsp@ir cela nous devons poser certaines
hypothéses.

Supposons que la dispersion des tensions de claguiag soit corrélée a la
dispersion spatiale des chemins de conduction.dgéasiers sont causés par le transfert
d’électrons au travers de l'interface diélectriqué&ectrode. Le nombre de chemins doit
donc croitre avec la surface concernée par cefadnBlus cette surface est grande, plus le
nombre de chemins croit et donc la dispersion apatles chemins de conduction croit
avec la surface de transfert, ce que I'on a reptésair le schéma de la figure 4.34.
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Figure 4.34 : schéma de la création de cheminsatelaction a travers I'oxyde, en fonction du sens
d’injection des électrons et de la polarisation démjuages directs ¢\y).

Dans le cas de I'oxyde frai¥yg1 présente une dispersion similaire quel que soit le
sens de polarisation. Si désormais nous awps (par définition on aurd/yg;'), on
suppose que les chemins sont créés a partir dectfétde inférieure et sont liés a
I'injection d’électrons a partir du substrat (figu4.34). Dans ce cas la surface concernée
est probablement plus grande que celle de I'éldetsupérieure (pointe), et il en résulte
une dispersion spatiaté des chemins de conduction. Dans le cas opposeecidise pour
Vhar , les chemins sont cette fois créés a partir dpoiate qui présente une surface
moindre et entraine par conséquent une dispersiorx o des chemins. Comme’
correspond &/pgr et a* & Vg alors la dispersion d¥hg, doit étre supérieure a la
dispersion deVpgz, ce qui se vérifie expérimentalement. Ce pointvie présente
cependant une difficulté dans la compréhensiondigsersions mesurées par rapport a
I'hypothese de la surface occupée par les cherameffet, en considérant une section des
chemins non négligeable devant I'épaisseur d’oxyaex-ci ne devraient pas étre aussi
nombreux qu’espére pour atteindre une telle dispers

Nous pouvons cependant émettre d’autres hypothdzses le but de comprendre
cette dégradation de I'oxyde non symétrique du tpdévue de la polarisation. Ainsi le
probleme de symétrie auquel nous faisons face gibwette fois ci étre corrélé a la nature
différente des électrodes (diamant et TiN), plujde sur leur surface effective (pointe /
oxyde, ou oxyde / substrat).

Reprenons nos premieres observations et suppostihsegte apres claquage une
épaisseur d’'oxyde « frais ». Il s'agirait du cad’ot observe une tensiothg, < Vpq1, €t U
la tension de claquag¥,qs; se déclencherait selon le modele classique deupgéune
diélectrique, c’est-a-dire en subissant une brusaugmentation du courant. Nous ne
retrouvons ces observations précises que danssl@’oa claquage/pq:’ puis Vpez (cf.
figure 3.43). Par contre dans le cas inveMg:( puis Vhg2 ) Nous observons de fortes
fuites du courant et la tensidg, est atteinte par sauts successifs du courant. rOes
ameéne a la seconde hypothese, ou des défautsraugtiecréés dans le volume d’oxyde.
Jouant le rble de pieges a électrons ils favorisetaine conduction par saut de proche en
proche, et nous n'observerions plus de montée beudg courant jusqu’au claquage. La
dispersion traduirait alors le fait qu'un électr@mcontre ou non un piege sur son parcours.

Bien que nous ne puissions déterminer la naturedidesiéfauts, le probléme non
symétrique observé pour le courant menant au cipg\a,, laisse supposer que ces
défauts soient injectés par I'une ou l'autre élmady. Dans notre cas ils auraient été induits
lors d’'un claquagé/pq; C'est-a-dire pour des électrons se déplacant thstsai vers la
pointe. lls pourraient alors provenir du substratsdicium, de I'électrode métallique, ou
des différentes interfaces. Nous schématisons iog g@ vue sur la figure 4.35.
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Figure 4.35 : schéma de la dégradation ou de latiodh d’'un chemin conducteur a travers I'oxyde, en
fonction du sens d’injection menant au premier age (\Mq1).

Dans les deux cas (cf. figures 4.34 et 4.35), &atton d’'un « unique » chemin
aprésVpqi coinciderait avec I'observation pour cette poktith de 95 % des claquages
HBD. La plus forte densité de courant apporteraieffet Joule plus important, d'ou I'on
en tire également le gonflement du substrat (DBH)apparition des bosses. Ceci pourrait
s’expliquer soit par I'effet de pointeCpelhd, soit par la différence des travaux de sortie
(cf. 8 4.1.3), qui induisent une densité de coursupérieure en polarisation positive.
Toutefois, ceci ne remet pas en cause la densitiéfdaits intrinséques déterminée au §
4.1.6 puisque celle-ci a été calculée a partirtdesions de claquage direct®qf), c’est-
a-dire obtenues sur un oxyde frais. La surfaceadeapacité micrométrique étant grande
devant la section du filament, la densité de cdudams ce dernier est beaucoup plus
grande que pour une capacité nanométrique. Airesi ¢’élévation de la température par
effet joule qui serait responsable du HBD systémgu@tiors des mesures micrométriques et
occasionnel pour les capacités nanométriques.

Les courants nanométriques apres claguage (CNAEgreés systématiquement
pour tous les matériaux étudiés ici suggerent tet dfhystérésis (cf. figures 4.29 et 4.30).
Une suite naturelle de ce travail serait donc démrendre des balayages en tension
répétés. L'explication de I'effet d’hystérésis ddiypothése du chemin de percolation
serait probablement la création du filament congluctéversible tant que l'effet Joule
reste limité du fait de la faible surface des étmis. Cet effet de réversibilité peut
probablement s’apparenter a un effet dit de fornfiDgamaleyl197p utilisé dans les
ReRAM ResistiveRandomAccesdM emory).
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Cette étude s’inscrivait dans le cadre des mesélegriques par sonde locale.
Celles-ci présentent en principe deux avantagegdint de vue pratique il est intéressant
de pouvoir évaluer la fiabilité et le courant dét€fudes diélectriques sans la réalisation
colteuse de structures intégrées. D’'un point de plus fondamental nous souhaitions
pouvoir observer et mesurer la rigidité diélecteget les courants de fuite a I'échelle
nanoméetrique.

La question de départ de cette étude était don@lliér a quel point les mesures
effectuées aux deux échelles nanométrique et sthifden2 au mmz2) étaient comparables,
et par la suite ce que les mesures a I'échellemétr@ue pourraient apporter par rapport
au cas standard. Pour cela, nous avons utilisekM én mode de conduction (C-AFM)
fonctionnant sous ultravide, puis mis au point uotgrole expérimental nécessitant
I'optimisation de la préparation des échantillotss contacts et des pointes. Par exemple
nous avons vérifié la nécessité d'utiliser des fsindiamant dopé B (plutbét que des
pointes Ptlr) pour obtenir des mesures de cou@mdrentes et reproductibles.

Nous avons ensuite effectué des comparaisons syitgi®s entre des échantillons
standards de capacites MIM et MOS de qualité imghlist et des films minces
correspondants par C-AFM. Les mesures aux deuXxlésteaverent comparables si I'on
considere que la surface de contact entre la pdiRi et le diélectrique est de 'ordre du
nm?2.

Nous nous sommes focalisés sur la comparaisonhdesps de claquage aux deux
échelles en mettant au point des cartographiesodeant a l'aide du C-AFM. Ces
cartographies ont été ensuite comparées systéraatant aux cartographies de claquage
effectuées sur des plaques de 200 et 300 mm coampdés structures MIM et MOS
standards correspondantes.

Nous avons pu démontrer expérimentalement que efebk des mesures de
valeurs des tensions de claquage suivait la ménaelprobabilité de Weibull, pour une
surface de contact entre pointe et surface de dexyariant entre 1 et 10 nm2 selon la
rugosité du substrat. Ce résultat concerne ausagilbs structures MOS (Si type P et N /
SiO,) que MIM TiN / HfO,, TiN / HfSIO et TiN / ZrQ. Autrement dit la distribution de
champ de claguage entre les surfaces nanométricgianelard suit une loi d’échelle dont
la puissance est le rapport des surfaces, etusa’p I'échelle du nm2. En conséquence le
nombre de sites pouvant donner lieu au claquage regportant méme a I'échelle
nanomeétrique car sinon la loi d’échelle ne seras périfiée expérimentalement. Ainsi
pour une surface de l'ordre du nm2, on évalue ax ¥ cm?® la densité de défauts
responsables du claguage qui est trés prochedimkité atomique typique d’un solide. Le
champ de claquage mesuré par C-AFM serait doncpitéshe du champ de claquage
intrinséque de l'oxyde. De fait, les champs de wdapg moyens mesurés a I'échelle
nanometrique sont typiquement deux a trois foi®saprs a leurs équivalents mesurés sur
des structures standards. Ces observations ont qgumgequence qu’une interprétation
physique de la rupture diélectrique doit rendre ptEndes densités de sites et des valeurs
de champs mesurées a cette échelle et non a léctahdard. Finalement le C-AFM se
comporte comme un microscope statistique dont tssiggsement est le rapport des
échelles.

L'utilité du microscope réside aussi dans la pabild’observer des phénomenes
inaccessibles aux échelles standards. Dans le éa&nd I'observation est celle d’un
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courant aprés claguage qui contrairement aux obsens standards n’est pas ohmique
(dans certains cas on observe bien un courant afengjgi correspond au cas standard pour
une résistance inversement proportionnelle a faseide contact et qui suit donc I'échelle
des surfaces). Ce courant que nous avons dénomm€ @Blurant Nanoscopique Apres
Claquage) posseéde la propriété d’étre quasi-indégrende I'épaisseur d’oxyde. Les
caractéristiques courants-tensions sont en eféigqorement identiques pour des épaisseurs
variant entre 4 et 6 nm de Hf@ar exemple. Pour ces épaisseurs le courant tlevrai
fortement dépendre de I'épaisseur ce qui nous &sgoa considérer I'hypothése d'un
courant filamentaire. Deux modéles théoriques ptamtde reproduire ce courant ont été
utilisés. Dans les deux cas I'hypothése d’'un cdufdementaire s’est avérée en accord
avec l'expérience. Ce courant est en partie réverdorsque l'on inverse le sens de
balayage en tension aprés claquage et cela potestdes structures MOS et MIM
étudiées. Le fait qu'un courant filamentaire nebskrve pas a I'échelle standard
s’expliquerait par 'augmentation de la densitécdarant dans le filament, supérieure dans
le cas de structures standards, entrainant uneenigtion considérable de sa température.
Apres les mesures de claquage, on observe une imageorrespond a des bosses en
chaque point de mesure des cartographies. L'imageetie bosse demeure identique quel
que soit la polarisation de la pointe, excluanteifet de charge. Cette observation a déja
été expliquée par un effet d’épitaxie du substsatséée par claguage (DBIE) et nécessite
le passage d’'un courant dans un filament condudtaversant I'oxyde jusqu’au substrat,
ce qui confirme aussi I'hypothese filamentaire.diément on peut conclure avec un degré
de confiance raisonnable que le C-AFM sous ultegdrmet de mettre en évidence et de
caractériser un courant filamentaire qui est adioe de la rupture diélectrique et dont la
réversibilité observée a I'échelle nanométriquéerasconfirmer.

En résumé les objectifs de cette thése ont éténtattd_a loi d’échelle de la
statistique des champs de claquage montre quésititbn de notre méthode a la fiabilité
des oxydes de grille et des oxydes pour condensaiéill-DRAM sans étapes colteuses
de photolithographie et gravure est possible emcjgeé. A condition d’étendre ces mesures
sur des équipements industriels sans les contsad@d’ultravide, cette méthode pourrait
permettre des gains de productivité substantialsp@int de vue de la compréhension des
mécanismes de claquage, les mesures realiséeshalleenanomeétrique nous ont apporté
des valeurs de densités de sites de claquagecbad®s de claquage jusqu’alors ignorées,
permettant ainsi que de confirmer et de caractédasecourants filamentaires a I'origine de
la rupture diélectrique.

La suite logique de ce travail serait d’étudierédaersibilité nanoscopique de ce
courant filamentaire et d’étudier les possibilitds contourner les contraintes de
l'ultravide.
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Glossaire et abréviations

Glossaire et abréviations

AFM Atomic Force Microscopy

ALD Atomic Layer Deposition

C Capacité

C-AFM Conductive Atomic Force Microscopy
CNAC Courant Nanoscopique Aprés Claquage
Cox Capacité surfacique de I'oxyde

Cc-v Caractéristique capacité-tension

d Epaisseur d’'oxyde

DBIE Dielectric Breakdown Induced Epitaxy
DRAM Dynamic Random Access Memory

E Champ électrique

Eappiiqus Champ électrique appliqué aux bornes de la capacité
Epg Champ de claquage

E. Energie de la bande de conduction

Er Energie du niveau de Fermi

EFM Electrostatic Force Microscopy

Eq Energie du gap

Eloc Champ électrique local

EOT Equivalent Oxide Thickness

E, Energie de la bande de valence

f Fréquence

FL Force Latérale

FN Force Normale

GPIB General Purpose Interface Bus

h Constante de Planck

HBD Hard BreakDown

HOPG Highly Ordered Pyrolytic Graphite

I Courant

IC Integrated Circuit

IR Infra-Rouge

ITRS International Technology Roadmap for Semiconductors
-V Caractéristique courant-tension

J Densité de courant

k Constante de Boltzmann

Lp Longueur de Debye

LETI Laboratoire d’Electronique et des Technologies’tigdrmation
m* Masse effective de I'électron

MEB Microscopie Electronique a Balayage

MIM Metal-Insulator-Metal

MOCA Metal Oxide CApacitor

MOCVD Metal-Organic Chemical Vapor Deposition
MOS Metal-Oxide-Semiconductor

MOSFET Metal-Oxide-Semiconductor-Field-Effect-Transistor
No Densité d’électrons a I'équilibre

n; Concentration de porteurs intrinséques
Na Densité d’'accepteurs

Np Densité de donneurs

P Constante de Stefan-Boltzmann

Po Densité de trous a I'équilibre

PVD Physical Vapor Deposition
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q Charge de I'électron

Qbd Charge au claquage

Qox Charge dans I'oxyde

R Résistance

ReRAM Resistive Random Access Memory
RF Radio-Fréquence

R-L-C Résistance-Inductance-Capacité
RMS Root Mean Square

RTO Rapid Thermal Oxidation

S Surface de la capacité

SBD Soft BreakDown

SILC Stress Induced Leakage Current
STM Scanning Tunneling Microscopy

T Température

t Temps

TDDB Time Dependent Dielectric Breakdown
TEM Transmission Electron Microscopy
UHV Ultra High Vacuum

Uln Potentiel de Lennard-Jones

USB Universal Serial Bus

Y Tension

Vg Tension de claquage

Vip Tension de bande plate

Vgap Tension de substrat

Vyate Tension de grille

Vi Tension aux bornes de l'isolant
B Pente de Weibull

X Affinité électronique de I'oxyde
£ Constante diélectrique

& Permittivité du vide

@ Hauteur de barriere

Brottom Travail de sortie de I'électrode inférieure
& Travail de sortie du métal

@ Travail de sortie du semiconducteur

Wop Travail de sortie de I'électrode supérieure
P Résistivité

Pett Résistance effective

[7/8 Chute de potentiel dans le semiconducteur
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Propriétés électriques a I'échelle nanométrique des
diélectriques dans les structures MIM et MOS.

Cette étude s'inscrit dans le cadre de la caraetion électrique par sonde locale de
dispositifs Métal-Oxyde-Semiconducteur et Métalldsd-Métal. L'enjeu est de comparer les
caractéristiques de conduction et de rigidité digigue aux échelles nanométrique et
macroscopique, dans le but d’évaluer ces caratitgies sans la réalisation colteuses de structures
intégrées. Un microscope a force atomique en medeotduction (C-AFM) fonctionnant sous
ultravide a été utilisé, et un protocole expériraenbuplant des mesures électriques standards de la
microélectronique industrielle et les mesures ahiélle nanométrique a été mis en ceuvre. La
méthode a été appliquée aux jonctions Siliciumydexde Silicium ainsi que Nitrure de Titane /
oxydes d’Hafnium, de Zirconium et silicate d’HafmulLa comparaison systématique des mesures
s'avere fiable si I'on considere une surface ddaxirentre la pointe et le diélectrique de I'ordue
nmz. Il a été démontré que I'ensemble des meswesetisions de claquage suivait la méme loi de
probabilité de Weibull, impliquant une densité ddadits responsables du claquage proche de la
densité atomique d'un solide. Les champs électsigigeclaquage mesurés qui sont de deux a trois
fois supérieurs aux mesures standards sont alasinyadu champ de claquage intrinséque de
'oxyde. Le C-AFM a également permis de mettre gitdence un courant apres claquage a la
caractéristique non ohmique, possédant la propriféére quasi-indépendant de [|'épaisseur
d’'oxyde et partiellement réversible. Ce courantaessible a I'échelle standard a été interprété a
'aide de deux modeles reposant sur I'hypothésen d@ourant filamentaire en accord avec nos
expériences. La topographie aprés claguage estcendsavec une épitaxie du substrat assistée par
claquage (DBIE), due a la densité de courant éldaés le filament.

Mots-clés : caractérisation électrique, microscopie a forceoraique par conduction,
nanoélectronique, microélectronique, ultravide, bflaé, rigidité diélectrique,
Métal-Oxyde-Semiconducteur, Métal-Isolant-Métal.



