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Glossaire

2DEG : gaz d’électrons bidimensionnel

CDMA : Code Division Multiple Access

DH-HEMT : Double Heterostructure High Electron Midlyi Transistor
DRX : Diffraction des Rayons X

EJM : Epitaxie par Jets Moléculaires

EJM-N, : Epitaxie par Jets Moléculaires utilisant unerseplasma d’azote
EJM-NH; : Epitaxie par Jets Moléculaires utilisant I'amriamcomme source d'azote
EPVH : Epitaxie en Phase Vapeur aux halogénures

EPVOM : Epitaxie en Phase Vapeur aux Organo-Métadis

GSM : Global System for Mobile Communication

HEMT : High Electron Mobility Transistor

L : Langmuir

LDMOS : Laterally Diffused MOS

LMH : Largeur a Mi-Hauteur

LMHEMT : Lattice Match High Electron Mobility Tramstor

LNA : Low Noise Amplifier

Mc : Monocouche

MEB : Microscope Electronique a Balayage

MESFET : Metal Semiconductor Field Effect Transisto

MET : Microscope Electronique en Transmission

MFA : Microscope a Force Atomique

MISHEMT : Metal Insulator Semiconductor High ElemtrMobility Transistor
MMIC : Microwave Monolithic Integrated Circuit

MOSHEMT : Metal Oxide Semiconductor High Electromblity Transistor
n.i.d. : non intentionnellement dopé

PA : Power Amplifier

PAE : Power Added Efficiency

PL : Photoluminescence

P, : Polarisation spontanée

P,. : Polarisation piezoélectrique

RHEED : Reflection High Energy Electron Diffraction

RIE : Reactive lon Etching

RMS : Root Mean Square value

Sl : semi-isolant

SI-GaN : couche de GaN semi-isolante

SIMS : Secondary lon Mass Spectroscopy

STM : Scanning Tunneling Microscope

TD : Threading Dislocations

UMTS : Universal Mobile Telecommunication System



W-CDMA : Wideband-CDMA
UMTS et W-CDMA représentent un méme standard deerbure mondiale,
tous deux étant une évolution du CDMA 2-2,5G. lrenee W-CDMA semble plus
utilisé que le terme UMTS aux Etats-Unis.
WiFi : Wireless Fidelity (terme aujourd’hui étenduoutes les normes de réseaux locaux sans fil)
Wi-LAN/PAN/MAN : Wireless Local/Personal/Metropdditn Area Network
Wi-MAX : Worldwide Interoperability for Microwave &cess
(famille de normes définissant les connexions a-Hébit par voie hertzienne ; plusieurs

dizaines de Mbits/s sur des rayons de couverturpidiues dizaines de kilometres)
ZCE : Zone de Charge d’Espace



Introduction générale

I. Aspects généraux

Les matériaux semiconducteurs nitrures GaN, AINN kt alliages associés (composés 11I-N)
suscitent depuis plus d’'une dizaine d’années w@réhsoutenu en raison de leurs propriétés etute le
exceptionnelle robustesse. Ces matériaux grand offapnt des largeurs de bande interdite qui
s’étendent de 0,7 & 6,1 eV et permettent donc ithéement de réaliser des émetteurs/détecteurs de
lumiére couvrant tout le spectre visible ainsi aqu#partie de l'ultra-violet (UV). Depuis les premsie
résultats des années 90 (S. Nakanetira) montrant qu'il était possible d’épitaxier du Gdn qualité
convenable sur substrat saphir, des diodes élentioéscente (LEDs) et des diodes lasers (LDs) ont
été réalisées. Des dispositifs a base de compdsissbnt actuellement commercialisés pour des
applications de masse, notamment dans le sectéumabile, de I'éclairage et de I'affichage, ainsi
gue dans le stockage d'informations (lecture/é@itde DVD) Le marché de ces dispositifs
optoélectroniques a base de composés IlI-N, eséimé4 Milliards de dollars en 2009, devrait
dépasser les 5 Milliards de dollars en 2010. Il dmmiiné par des entreprises telles que Nichia,
Lumiled, Osram CREE ou encore Sony.

Des avancées significatives dans la synthese déériaux semi-conducteurs a large bande
interdite permettent aujourd’hui la réalisation é#érostructures en vue cette fois d’applicationssda
le domaine des composants hyperfréequences (RFuidsapce. Un nouveau marché émerge donc
dans le domaine des télécommunications avec desitars a Haute Mobilité Electronique (HEMT)
pouvant supporter des densités de puissance 18Upé&rieures a celles accessibles avec les filieres
actuelles (silicium et arséniure de gallium), aigse des fréquences de coupure supérieures a 100
GHz. Ces structures HEMTSs sdntispensables pour répondre aux besoins croisdantsystemes de
communications nécessitant des hautes puissamrpséfices (radars, stations de bases, liaisons
satellite, ...). Les filieres GaAs et Si initialemeakploitées pour ces dispositifs RF trouvent
aujourd’hui leurs limites. En effet, les composabtsés sur ces filieres peinent a fournir des
puissances élevées ou a travailler a haute tenopéragt les chutes de performances dues a la
mauvaise dissipation thermique engendrent un strnofi négligeable lié a la nécessité de les
refroidir. Les dispositifs & base de composés I[fiNere GaN) se trouvent étre d’excellents caadid
de par leur forte conductivité thermique associédes puissances/fréquences de fonctionnement
élevées et d'une bonne stabilité des performaneesileeu hostile. Ainsi, de nombreuses applications
s’ouvrent pour la filiere GaN, en plus des amptifeurs RF de puissance au sein des stations de base
ou de transistors RF dans les infrastructures BlardVireless ». Nous pouvons citer entre autees |

réalisation de convertisseurs DC/DC ou DC/AC déndustrie automobile, de switch RF ou encore



de capteurs MEMS pour la détection de pressiorepample dans desnvironnements agressifs. Le
marché de ces applications dans la microélectrenipi puissance RF, estimé a 900 Millions de
dollars en 2008, devrait atteindre 1 Milliard ddlals d’ici 2010. De nombreuses lignes pilote et
lignes de production existent actuellement (Picaghitronex, IQE, CREE, RFMD, TriQuint, HRL,
Raytheon, Eudyna, Toshiba, Fujitsu, ST Microeleuts, UMS ...) et des acteurs comme NXP, Selex
ou encore OKI semblent aujourd’hui se positionnercette technologie 11I-N.

Le marché total des nitrures (LED, laser, RF esganiceyleviendra tres bientot le second marché
en terme de semiconducteur, loin derriére le gilic{200 Milliards de dollars), mais tout de méme au
niveau respectable de 7 Milliards de dollars estimdr 2010.

Une des principales limitations rencontrées poutéeeloppement du marché des composés IlI-N
est liee a la difficulté d'élaboration des ces mat&. Les performances, la fiabilité et la
reproductibilité dans [I'élaboration de dispositils base de composés IlI-N sont aujourd’hui
principalement conditionnées par I'absence de satb&aN ou AIN disponible avec des qualités et
des colts compatibles avec la production a I'éehirtlustrielle. Ceci a pour conséquence le recdurs
I'hétéroépitaxie de GaN sur des substrats de nditférente tels que le saphir (8l), le carbure-de-
silicium (SiC) ou le silicium(Si). D’ici quelgues années, des progrés signifeaeront sans doute
réalisés dans la synthése a I'échelle industridibe pseudo-substrats GaN (GaN autosupporté)
compatibles avec la réalisation de dispositifs hiypguences. De tels substrats développés
aujourd’hui a petite échelle présentent en effet densités de défauts de < 5%X0ri° et une
résistivité électrique supérieure au GigaOhm.cneeyia I'incorporation d'impuretés. Le prix de tels
pseudo-substrats reste cependant encore trop(8@@e100 fois supérieur a celui du silicium).

Le silicium présente un attrait important de pan goix tres compétitif, la taille des substrats
disponibles (jusqu’a 12”) et sa bonne conductititérmique qui en font un candidat de choix posr le
composants de puissance. Notons que l'orientatimiiggiée dans la filiére silicium est la (001) et
non pas la (111). Cependant, la croissance dearastrd’élément Il sur substrat silicium est
particulierement délicate car les difficultés liéasx différences de parametres de maille et de
coefficients d’expansion thermique sont encore mques que sur substrat saphir ou SiC. Ces
difficultés peuvent étre a l'origine de phénomedescourbures excessives voire de fissuration des
films déposés. La présence de défauts cristaltide eontraintes dans lesatériaux élaborés peuvent,
s’ils ne sont pas maitrisés, dégrader les perforemmes dispositifs électroniques. En effet, les
défauts structuraux, principalement des dislocatipeuvent se comporter comme des piéges pour les
électrons limitant ainsi les propriétés de transgorobilité, vitesse) mais aussi la commande de
charge (instabilités, dispersions en fréequences gontraintes résiduelles dans les matériaux,&heem
que les champs de contraintes et les impuretédéparent les dislocations sont également a I'ogigin

de défaillances des composants.



I1. Description du travail de these

Le CRHEA est engagé depuis 1994 dans I'étude deolasance de composés IlI-N et présente
des compétences mondialement reconnues dans lesigiees de croissance cristalline et dans
I'élaboration de structures, notamment pour lessistors de type HEMT 11I-N en EJM-NHEpitaxie
par Jets Moléculaires a source ammoniac). Le CRHEAémontré des hétérostructures HEMTs
(Al,Ga)N/GaN sur substrat Si(111) ayant des maslpproches des meilleures valeurs mondiales avec
un record de puissance en 2003 (P = 6,6W/mm a 2QGldz)rocédé de croissance de GaN sur Si(111)
par EJM-NR a fait I'objet d’'un brevet en 2001 (n° de demafdR20000007417) et d’un accord de
licence exclusive avec la société Picogiga en 200étte derniere s’est engagée dans le
développement de la filiere HEMT sur substrat sifit susceptible de déboucher sur des marchés de
taille raisonnable. Picogiga commercialise aujdumd’des structures HEMT IlI-N sur substrat
Si(111). En 2005 des transistors atteignant I'éat= 7W/mm a 10GHz) ont été réalisés sur ces
structures. En 2006, la société Picogiga, qui ald@pé sa filiere HEMT III-N sur Si(111) partir du
savoir faire du CRHEA, a souhaité s’appuyer sulaberatoire pour améliorer les performances des
structures HEMTs en explorant différentes possdsilid’amélioration dont certaines étaient déja
identifiées par les deux parties, et dont d’autessaient a découvrir. C'est dans le cadre d’urtrabn
CIFRE (Convention Industrielle de Formation paiRlecherche) que le sujet de la these a donc été
centré sur la compréhension des parametres clés ci®issance épitaxiale et de I'agencement des
empilements de matériaux semiconducteurs nécessairda réalisation de transistors HEMT
performants dans la filiere 1lI-N. Les sujets d'dimations devaient porter sur les conditions de
croissance et le dessin des structures HEMTs ééalipar EJM sur substrat Silicium orienté (111).
Les buts recherchés étaient 'amélioration de dailité et des performances en puissance et/ou en
fréquences de fonctionnement des transistors, epopant une approche compatible avec les

exigences d’une future fabrication a I'échelle isilielle (reproductibilité et fiabilité).

Le coeur de ce travail de thése a donc été l'ideatibn des paramétres de croissance susceptibles
d’avoir un impact notable sur la qualité structerat électrique de la structure HEMT, et notamment

sur I'isolation électrique des couches tampon &tdesport des électrons dans le canal.

Le chapitre | est consacré dans un premier temps aux générabitdsernant les propriétés
cristallines, optiques et électriqgues des nitrufégments lll. Dans un second temps, jintrodes |
difficultés liées a I'hétéroépitaxie des compodédNl Je compare pour cela les différents substrats
utilisés (saphir, SiC et silicium) et rappelle leets induits par I'hétéroépitaxie sur les défauts
cristallins et I'état de contrainte des couchesages. Je présente ensuite les différents moees d

relaxation possibles des contraintes et les od#lscaractérisation utilisés pour mesurer I'état de



déformation des couches épitaxiées. Enfin, je ptéskes techniques de croissance habituellement

utilisées pour I'épitaxie de structures a baseitlaras d’éléments Il : TEPVOM, 'EPVH et 'EIM.

Le transistor HEMT (Al,Ga)/GaN est présentéchapitre 1. Je donne tout d'abord un apergu
des applications spécifiquement adressés parrisistar de puissance a base de composeés IlI-N, puis
je rappelle son principe de fonctionnement. La gmés de forts champs de polarisation dans
I'hétérojonction (Al,Ga)N/GaN rend possible la fation d'un gaz d'électrons bidimensionnel
(2DEG) sans gqu’aucun dopage intentionnel de ladrar(Al,Ga)N ne soit nécessaire. Les parametres
pouvant influencer la mobilité des électrons du EZDEBont présentés avant d’aborder le
fonctionnement du transistor en régime statique )(R€ dynamique (RF). Les caractéristiqgues
statiques permettent d’obtenir de nombreuses irgtams sur la structure HEMT et de juger
notamment du potentiel des performances en puissinen fréquence. Il est également important de
comprendre le comportement des dispositifs hautéquénces afin de prévoir les évolutions
(matériau, technologie) susceptibles d’améliorerderformances puissance/fréquence des transistors
HEMTSs IlI-N. Nous verrons que les caractéristiqgdessortie du transistor dépendent des propriétés de
transport du 2DEG, du contrdle de la modulatiorcll@rges dans le canal par la tension de grille, de
I'isolation des couches tampons et de la dissipatiermique de la structure. Ces dernieres anteses,
performances puissance/fréquence des transistawTEIHI-N n’ont cessé de progresser grace a des
ameéliorations progressives des techniques de araiss de la qualité des matériaux épitaxiés, des
procédés technologiques et des topologies des @antgoptimisées. Je dresse alors une liste non
exhaustive de ces améliorations et présente urdétéiart des performances de transistors HEMTs
(Al,Ga)N/GaN réalisés sur substrat Si(111) et &ffin, je présente les enjeux liés a la croissaese
composeés llI-N sur substrat Si(111) et décris dnildi&a structure HEMT de référence utilisée pour

I'étude en énoncant les étapes clés de la croissanc

Du point de vue des épitaxieurs, I'amélioration desformances puissance/fréquence du
transistor HEMT (Al,Ga)N/GaN et de sa fiabilité pasentre autre par la réduction de la densité de
dislocations et I'épaississement de la couche tanfpaN. L'hétéroépitaxie des composés IlI-N sur
Si(111) souffre d’'une contrainte extensive impaasu cours du refroidissement post croissance ; le
développement des structures HEMTs (Al,Ga)N/GaNSi(t11) passe donc par une gestion de la
contrainte résiduelle afin d’obtenir des couchen fissurées. Lechapitre Ill a pour objectif de
présenter les paramétres de croissance qui ombpact notable sur la qualité structurale et élgogi
de la structure HEMT, et notamment sur l'isolaté&actrique des couches tampon. Dans un premier
temps, je mets en évidence certaines corrélatiotns propriétés structurales et propriétés élaotsq
et notamment la corrélation de la courbure finas échantillons avec I'état de déformation de leurs
couches superficielles et avec la densité de dititmts traversantes. Nous verrons que cette teadanc

du ralentissement de la relaxation des contraiées les couches tampon GaN avec les plus faibles



densités de dislocations traversantes confirmefidafité des mécanismes d’inclinaisons des
dislocations pour relaxer les contraintes. Nous memdrons alors que la réduction de la densité de
dislocations traversantes provenant des couchésdnfes est primordiale pour réduire la vitesse de
relaxation de la couche tampon GaN et ainsi poligpaissir. Dans un second temps, je détaille les
étapes clés de la croissance en discutant desigaimxcparameétres critiques identifiés et de leur
influence sur la qualité structurale et électrigleela structure HEMT. Nous verrons comment la
température de croissance du GaN influence lasdtele relaxation des contraintes dans la couche
tampon. Dans un souci d’amélioration de la qualitécturale du matériau avant de déposer la couche
tampon de GaN, la désoxydation chimique du subsém@ comparée a la désoxydation thermique, et
son impact sur les propriétés structurales du HEMUS conduira a discuter de la formation des
fissures enterrées. L'importance du role joué [Eape de nucléation de I'AIN sur Si(111) sur la
densité de dislocations traversantes sera ensuite em évidence. Puis nous verrons que la
modification des épaisseurs des couches enteregddes Etre une piste intéressante pour I'obtention

de couches épaisses de GaN (>4um) non fissurées.

La réalisation de transistors HEMTs IlI-N perforrtept fiables nécessite, en plus d’'un substrat
électriquement isolant et thermiquement bon coreuctdes couches tampon avec de bonnes
propriétés d’isolation électrique. Dans les strieduHEMT (Al,Ga)N/GaN, la compensation du
dopage résiduel de type des couches tampon est généralement assurée pamémanismes
intrinseques liés a des défauts tels que les distots. Les couches peu disloquées présentent donc
des propriétés d'isolation moindres. Néanmoins,dis®cations traversantes sont néfastes pour les
propriétés de transports du 2DEG et pour la fighdiu composant. De plus, cet effet d’isolation par
les dislocations semble diminuer avec I'augmentadie la température.

Aujourd’hui, la disponibilité commerciale de trenmd semi-isolants GaN ou AIN permet de tirer
avantage de couches tampon hautement résistivagenpa@t de faibles densités de dislocations
traversantes (<£@m?). Cependant, les hétérostructures reprises stelsléremplins présentent une
interface conductrice qui limite les performances domposants. Lehapitre IV est consacré a la
reprise d’'épitaxie sur tremplin GaN et a I'évaloatide I'introduction des éléments dopant fer et
carbone pour compenser le dopage résiduel demyge la couche tampon GaN. Dans un premier
temps, je traite de la reprise de croissance pdrdt tremplin semi-isolant GaN dopé fer sur sudistr
saphir et des problemes liés a la contaminatiotiimterface de recroissance. Nous verrons qu’une
solution reproductible utilisant la ségrégationaetiffusion du fer en surface permet de compenser
efficacement la pollution d’interface. Nous verrange cette solution fonctionne également sur des
couches tampon GaN déposées sur silicium. Dangeond temps, j'étudie la possibilité d'utiliser le
carbone comme élément dopant pour I'obtention deloes tampon semi-isolantes dans les structures
HEMTs (Al,Ga)N/GaN épitaxiées sur Si(111). Je disaégalement de la reprise d'épitaxie par EJM

sur tremplin GaN/Si(111) avec I'utilisation du cane comme élément accepteur pour compenser la



pollution d'interface. Enfin, la possibilité d'uSer une couche épaisse d’AIN pour la reprise

d’épitaxie sur tremplin GaN ou AIN est étudiée.

Le Glossairedonne les définitions des sigles et abréviatidiisés dans ce manuscrit.

L' Annexe Aprésente les différents outils de caractérisatiditisés pour I'étude. Les principes et
les méthodologies de mesure utilisées pour la taisation structurale et électrique systématicee d

échantillons y sont détaillés.

L' Annexe B présente les différents jeux de masques utiliséeweloppés au cours de la these,
ainsi que le procédé technologique utilisé au CRHbBAr la caractérisation électrique du matériau et

des structures HEMTs.

L' Annexe Cprésente le protocole expérimental utilisé poutdaoxydation chimique du substrat

silicium.

L’ Annexe D présente l'article traitant de I'étude optiquestieictures HEMTs (Al,Ga)N/GaN, et

plus particulierement de celle la couche supetfede GaN (cap).
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I. Les nitrures d’'éléments III

I1. Propriétés
I11. Propriétés cristallines

Les nitrures d’éléments Il sont des matériaux semducteurs formés d’éléments de la colonne
[ll du tableau périodique des éléments ou tablMdadeleiv (GalliumGa, Aluminium Al, IndiumIn)
associés a I'élément azote (N) de la colonne V.r@agriaux, communément appelés « matériaux llI-
N » (GaN, AIN, InN et leurs alliages), cristallisgesuivant deux types de structure : la structure
cubiqueblende de zinet la structure hexagonalaurtzite (Figure 1-1).

,_T[{uﬁu}l]

b)

Figure I-1 : Structure a) wurtzite et b) blende dezinc des nitrures d’éléments IlI

L’obtention d’'une structure cristalline plutét qu® autre dépend des conditions de croissance
épitaxiale et de l'orientation du substrat. La ghhexagonalevurtzite est préférentiellement obtenue
a partir de plans (0001) d'un substrat de mailleagenale ou de plans (111) d’'un substrat a maille
cubique, tandis que la phase cubitpende de zinest obtenue a partir de plans (001) d’'un subéatrat
maille cubique. La forte ionicité des liaisons MNifait que la phasevurtzite est la plus stable
thermodynamiquement. Dans cette thése nous natredsons exclusivement a cette phase.

La structurewurtzite se compose de deux sous réseaux hexagonaux cemjiattoccupé par
'azote (N) et I'autre par I'élément Il (Ga, Aln), décalés de u suivant I'axe [0001] (u = 3c/8rpou
une structure hexagonale compacte). Dans le caritleses d'élément lll, la forte électronégativité
de I'azote (N) a pour conséquence u > 3c¢/8. Urarébexagonal représenté avec un systeme de Miller
a 3 indicesltkl) ne révéle pas la symétrie hexagonale du réskeest. donc d'usage d'utiliser 4 indices
(hk,i,) liés aux vecteursi,, &,, &, et €, tel qued, =—(a, +4,) et h+k+i =0 (Figure 1-2).
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Pour les plans, on peut donc passer facilementad &dices en posant seulement —(h+ k). I
n'en est pas de méme pour les directions. On negasuconvertir 4-indicedJ[V T W en 3-indices |
v w seulement en posant T=-U+V). I faut utiliser la relation
ua, +va, +wc =Ua, +Va, +Ta, +WC . L'équivalence 3-indices et 4-indices pour lesediions
est donnée a Ikigure I-2. Notons q’'une famille de directions sera notédiks et une famille de

plans sera notéehkil}. A titre d'illustration, dans le cas de I'épitaxde GaN en phaseurtzite I'axe

de croissance est I'axe [0001] et le plan de caniss est le plan (0001).

(110) (11-20) [y w][UVTW]

“ {[110] 1/3[11-20)
3 [210] [10-10]

1/3[-12-10) 10161"“-\-‘

(10-10)

SI100] 1/3(2-1-10)

*(100) (10-10)

! (2-10) (2-1-10)

@tl

Figure I-2 : prisme hexagonal représentatif de latsucture wurtzite (gauche) et projection de la
maille hexagonale dans le plan (0001) (centre) avBéquivalence 3-indices et 4-indices pour les
directions (droite)

Les directions [0001] et [000-1] de la structunertzitene sont pas équivalentes, et leurs surfaces
associées sont respectivement composées d’'élénheritsble valence (colonne Ill) et de plus forte
valence (colonne V). La structuveurtzite est dite « polaire » et on parle alors de « p@agallium »
ou de « polarité azote Fifure 1-3). Cette absence de symétrie suivant la direcB001] ainsi que la
forte ionicité de la liaison 1lI-N donne lieu dalescristal & un ensemble de dipbles orientés stiiwan
méme axe. Les barycentres des charges positivésNQaet négatives (électrons de valence) ne sont
pas obligatoirement confondus. Le matériau estsalersiege d'une polarisation interne appelée
« polarisation spontanée Pf) qui se manifeste aux interfaces du matériau éveede ou avec un
autre composeé. Par convention, la direction du ghatactrique de polarisation est orientée de la
charge la moins électronégative (I'élément lllaaharge la plus électronégative (I'azote). Dartake
du GaN, on associe la polarité Ga pour une dineafi® croissance orientée [0001] et la polarité N

pour une direction de croissance orientée [000-1].
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« Ga-face * N-face

[0001]

Substrate ﬁ G Aot Substrate

Figure I-3 : polarisation spontanée suivant la polgté a) gallium ou b) azote [1]

Sous l'effet d'une contrainte biaxiale, la déforinatd’'une telle structure entraine I'apparition
d’une polarisation piézoélectriqu®, qui vient s’ajouter a la polarisation spontaneelait le signe
dépend de I'état de déformation selon I'akgextension ou compression). Ce point est traitdétail
dans IeChapitre Il .

Il a été montré que la qualité des couches deragrd’éléments Ill est meilleure lorsqu’elles sont
de polarité gallium [2]. Aujourd’hui, degsultats récents sur des hétérostructures a tgodenote [3-5]
tendent & modérer ces propage GaN épitaxié sur substrat saphir (0001) ouisiiic (111) est
généralement de polarité gallium. Dans cette thess nous intéressons exclusivement aux matériaux
I1I-N de polarité Gallium.

Les paramétres de mailke et ¢ des nitrures d’éléments Il cristallisés en phasgtzite sont
donnés dans I&ableau I-1 [6]. Dans le cas d'un alliage, il est d'usage tifeer les paramétres de

maille a partir de la loi de Vegard (linéaire). itke d’exemple, le parametre de maille dans le plan

I'alliage ternaire Al Ga,_,N est donné paa(x) = X.a,, + 1~ X)ag,y -

Matériaux | a(A) | c(A) Aala 3c/8

GaN[7] | 3,1878| 5,185 0 1,944

AIN [8] 3,112 | 4,982| -2,4%| 1,868

InN [4] 3,538 | 5,703| 10,9%| 2,139

Tableau I-1 : paramétres de maille a et ¢ des nitmes d'éléments Ill, désaccord paramétrique
dans le plan par rapport a GaN, et rapports 3c/8
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I12. Structure de bande et propriétés optiques

L'intérét des nitrures d’éléments Ill est quilsépentent de grandes variétés de gap ou bande
interdite par rapport aux semiconducteurs classig(slicium, arséniures, phosphures, ...). A
température ambiante (T=300K), leur énergie de damntrdite directe est de 0,7 eV pour I'InN, 3,4
eV pour le GaN et 6,1 eV pour 'AIN, ce qui pernaet couvrir un large spectre de longueur d’'onde
allant de l'infrarouge (1,55 pum) a l'ultravioletgiond (200nm) Figure 1-4). Les énergies de bande

interdite des alliages ternaireAl,Ga,_,N et InGa_N peuvent étre approximées par
I Equation I-1.

Eéglp—Ga)N (x) = (L- %) E;saa;JN + XEEIJ';F:N — i -GaN x(L— X) Equation I-1

avecb le terme de non linéarité (bowing) représentamtéaation par rapport a la loi linéaire de
type Vegard. La diversité de valeurs reportées tatigérature s’explique par une grande dispersio
dans la qualité des couches épitaxiées et paffieutte a séparer les effets dus aux contraintesig

fluctuations de composition d’alliage [9-13]. PdifAl,Ga)N, nous pouvons considérer une valeur

b=09 eV pour x< 03 [14, 15].

7 T //// T T T
BeS
H AIN
6 0.2
35 -
£ E
T 4 0.3 ¢
[¢] @D
= S
O S 04 =
o] o
c >
© Qo
@ 2 0.6 @
- =
3
1 1.2—
0 vy I I lnASl ® Insb L

3.0 3.5 5.0 55 6.0 6.5
Paramétre de maille(A )

Figure 1-4: énergie de bande interdite et longueurd’onde associée de divers composés
semiconducteurs en fonction du paramétre de maillea. Ces valeurs du gap sont données a
température ambiante (300 K) pour des matériaux norontraints
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Le GaN, tout comme I'AIN et I'InN, est un matériaugap direct. Il présente une structure de
bande dont le minimum de la bande de conductide etaximum de la bande de valence sont situés
au centre de la zone de Brillouin. Dans la structurevurtzite I'anisotropie de la structure et le
couplage spin-orbite entrainent une séparationa@|d bande de valendeigure I-5). Il existe alors
3 excitons libres ek = 0 nommés A, B et C. Un exciton est formé d’'wutde la bande de valence et
d'un électron de la bande de conduction liés parattraction coulombienne. Les valeurs de gap des
éléments IlI-N données dans kgure I-4 correspondent a la mesure de l'exciton libre A par
photoluminescence (PL) et réflectivité (R) a terapdne ambiante (300 K). Plus de précisions sur la

mesure PL sont données/&nnexe A21

URGUE RO

C.B. Tt I,c [, EXCITON

ELECTRON

5PN
CHLITT l‘u" A EXCITON

TsY "‘ . HOLE
o 1 ’

CRYSTAL r.Y
FIELD

Figure I-5 : schématisation des bandes du GaN au iginage dek = 0 [16]

Comme nous le verrons garagraphe 12, les nitrures d’éléments Ill sont généralementaggs
sur des substrats de nature différente tels queaphir (ALOs), le carbure de silicium (SiC) ou le
silicium (Si) ; on parle alors d’hétéroépitaxie.sLdésaccords de maille et de coefficients de tlitata
thermique des différents matériaux en présence générer des contraintes lors de la croissance
épitaxiale et des changements de température. Boairméme hétérostructure, la dispersion des

mesures des énergies des excitons libres A, Bdet GaN dans la littérature est donc associée a des

déformations paralléle,, et perpendiculaire,, a I'axe C . Le calcul de I'Hamiltonien dans un cristal &

symeétrie wurtzite sur les bandes de conductioneetalence en centre de zone permet de relier le

comportement des énergies de bande de valenceceindaction en fonction des déformations de la
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maille de GaN,, , &, et€,,[17, 18]. Etant donné qu,varie linéairement aveg, (ete,, ), I'énergie

xx
de I'exciton A varie linéairement avec la déforratbiaxialeg,,. On en déduit donc un potentiel de
déformation défini comme étant la variation de €égie de I'exciton A en fonction de la déformation
biaxiale AE, /€,,). LaFigure 1-6 rassemble les mesures de I'énergie de I'excitone [A mesurée

par PL et R a 10K en fonction de la déformasigrmesurée par diffraction des rayons X (DRX) a

300K pour des couches de GaN épitaxiées sur diff@mibstrats [19-23].

g 351 [ T T v T T [ |
— i 10K|.
o 3.50 _
5]
) 349 =
g_/ = 10K

348} o fe,, ~-9eV
g L
Q@ 347 :
< L
S 346} i
§ O E. Feltin GaN/Si(111) [23]
& 3451 O Peny etal. GaN/6H-SIC [20] 1
) i V Lahreche et al. GaN/6H-SIiC [22]
8 344+ B Shan et al. GaN/saphir et GaN/6H-SiC [19] .
‘S - e Shikanai et al. GaN/saphir [21]
B 3.43 1 . 1 . 1 . 1 . 1
LICJ -0.004 -0.002 0.000 0.002 0.004

e (DRX 300K)

Figure 1-6: énergie de I'exciton libre A mesurée ar PL et R & 10K, en fonction de la
déformation dans le plan mesurée par DRX a 300K, pw des couches de GaN épitaxiées sur
substrats Saphir, 6H-SiC et Si(111) [19-23]
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Figure 1-7 : énergie de I'exciton A mesurée par Plet R en fonction de la température pour des
couches de GaN épitaxiées sur substrats Saphir, Bi(l) et 6H-SIiC. A représente le décalage en

énergie de I'exciton A pour une variation de tempéature de 300 K a 10 K (These de doctorat H.
Lahréche [24])

Il est important de noter que les coefficients gaxsion thermique de chacun des substrats
utilisés pour I'épitaxie sont différents les unssdautres, et par conséquent les déformations
engendrées par le refroidissement a 10K le sorsi geigure I-7 [24]). La variation de I'énergie de
I'exciton libre A avec la température est donc e a chaque substrat, et les données &@lare
I-6 doivent étre corrigées pour prendre en compte différences de contrainte thermique
supplémentaire. Au vu de ces commentaires, et fmuies les structures IlI-N étudiées dans cette

thése, nous utiliserons un potentiel de déformatiqrérimental de :

10K
JEL
a£3OOK

XX

A = -9+ 05eV avecé,, = 0 pourEa = 3,478 eV Equation |-2
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I13. Propriétés de transport

Les propriétés de transport du GaN en font un ni@at@re choix pour la réalisation de dispositifs
microélectroniques hyperfréquence et de puissdficeffet, le GaN présente un champ de claquage
important (>5x10 V.cm"), une bonne conductivité thermique (1,5 W23rat une grande vitesse de
saturation des électrons (2,7%16m.s). De plus, la réalisation d’hétérostructures deetHEMT
(High Electon Mobility Transistor) (Al,Ga)N/GaN (roChapitre 1) permet d’obtenir une mobilitg
et une densité surfacique électronidisglevées)f > 2000 cm2.\2.s" etNs> 1x10° cmi® & 300K).

Le potentiel des transistors peut étre évalué ¥iardntes figures de mérite. Celles de Johnson et
Keyes sont couramment employées dans le domaitiéléetronique, et ce de maniére a estimer le
potentiel d’'un matériau pour des applications epenfyéquence (figure de Johnson) et de puissance
(figure de Keyes). Plus ces figures sont élevéetustle matériau est adapté a ces applications.

Le Tableau I-2 montre I'avantage décisif du GaN et du SiC conpané matériaux GaAs et Si.

Le surcroit d'intérét pour le GaN par rapport aC Sie justifie par la possibilité de réaliser des

empilements hétéroépitaxiés basés sur les 3 binkdiyl et leurs alliages.
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Parameétres a 300K Si GaAs | 6H-SIiC | 4H-SiC | Diamant GaN AIN InN
Energie de bande 1,11 1,42 2,9 3,25 55 3,4 6,1 0,71
interdit
300”'](8[:@;[ ?eV) Indirect Direct Indirect| Indirect Indirect Direct ilect | Direct
Mobilité des électrons 7000 1000
1400 600 800 1900 1100 3000
He (cnT/V.s) 8500* 1500-2000*
Mobilité des trous
2
W ( mz/V.s) 600 400 40 40 1200 30 14 P
Vitesse de saturation
v (x107cm/s) 1 2 2 2 2,7 2,5 1,8 2,5
Champ de claquage
E. (x106 vicm) 0,25 0,4 4 3 1-10 3 6-15 1
Conductivité
thermique 15 0,5 5 4,9 6-20 15 2 1.8
Ok (W/cm.K)
Figure de mérite
Johnson JFOM
(Ev, ! 27T)2 1 10 1024 576 11664 900 5184 10
Keyes KFOM
o, (cv, /4775r50)0'5 1 0,45 5,2 51 20 1,8 2,1 1,7
Baliga BFOM 1 11,2 6,2 11,7 79 16,4 93 0,7
gogr :ueEgap ' , ' ' ’
Baliga BHFFOM
2 1 13 110 82 2171 103 1257 34
HUE;
CFOM
1 9 596 438 24338 205 21556 132

2
OK gogr ,Uel/s Ec

D

*valeur mesurée pour un structure HEMT (Al,Ga)N/GaMec une densité surfacique de charge du 2DEG
comprise entre 4xtfet 1x16° cm?.
**valeur mesurée pour une structure HEMT (Al,Ga)@aAs avec une densité surfacique de charge du 2DEG

égale & 1x18 cm?

JFOM : figure de mérite de Johnson pour les disii@siautes fréquences
KFOM : figure de mérite de Keyes pour la thermigaas la commutation des transistors sur circUsigrés.

BFOM : figure de mérite de Baliga pour la commutatile puissance des transistors a effet de chaBp) (F
BHFFOM : figure de mérite de Baliga pour la comntiotarapide de puissance des FETSs.
CFOM : figure de mérite combinant toutes les camet® critiques pour un fonctionnement hautes
température/fréquence/puissance.

£, =1/ 14,C?: la permittivité du vide €, = 8,854187817x10-12 F.m-1).

£, = &1 &, : la permittivité relative.

Tableau 1-2: propriétés électrigues et thermiquesdes composés III-N et de quelques
semiconducteurs classiques, ainsi que leurs figurede mérite normalisées par rapport au
silicium. Certaines figures de mérite sont tres safibles aux parametres choisis qui sont eux-
mémes parfois dispersés dans la littérature.
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I2. Hétéroépitaxie

I21. Substrats pour I'hétéroépitaxie

A I'heure actuelle, on ne dispose pas de subsait#tdiéléments I1I-N GaN ou AIN comme c’est
le cas pour Si, InP, GaAs, ... L’élaboration du Gabssif est difficile [25-2%) et les substrats auto-
supportés sont encore trop onéf@udout ceci a poussé le développement de I'hétéenép des
matériaux IlI-N sur des substrats de nature différeels que le saphir (ADs), le GaAs, le 6H-SIC et
4H-SIC, le Si(111) [30, 31] et plus récemment OG1) [32]. LeTableau I-3 résume les avantages et
les inconvénients des principaux substrats utilgss I'épitaxie du GaN, tandis que Tableau I-4

présente leurs principales caractéristiques phgsiqu

Avantages Inconvénients
- Codt acceptable - Mauvais conducteur thermique
- Grande stabilité thermique - limite le développement des dispositifs de
- Transparence puissance
Saphir > optoélect,ronique o - Important de:zsaccord paramétrique / GaN
- Important désaccord paramétrique / Gal\ - Important désaccord thermique / GaN
- Important désaccord thermique / GaN -> courbure importante du substrat
- compression résiduelle forte a 300K | -Diffusivité possible d'impureté oxygéne provenant
- épaississement des couches possible du substrat
- Tres bon conducteur thermique - Codt important
-> dispositifs de puissance - Absorption d’'une partie du spectre visible
- désaccord paramétrique raisonnable / GaN-> limite le développement des dispositifs
optoélectroniques
. - Coefficient de dilatation thermique < GaN
SiC ; . L
- contrainte extensive lors du refroidissement
risque de fissuration
épaississement des couches limité
-Diffusivité possible d'impureté silicium provenaint
du substrat
- Codt faible - Important désaccord paramétrique / GaN
- Disponibilité en grande taille - Important désaccord thermique / GaN
- Bonne conduction thermique N , , -
. contrainte extensive lors du refroidissement
Si > COmPOS‘?‘”FS de puissance risque de fissuration
i (irav_ure chlmlque possible épaississement des couches limité
microsystemes, membranes, ... e b . " e
-Diffusivité possible d'impureté silicium provenant
du substrat ar

Tableau I-3 : résumé des avantages et des inconvémis des principaux substrats utilisés pour
I'épitaxie de GaN

@ Des substrats GaN massifs de faible dimension&abbrés au Centre de recherche des Hautes Prestio
I’Académie des Sciences Polonaise de Varsovie.dDbstrats < 2” de GaN massif sont aujourd’hui esse
d’étre commercialisés (AMMONO Sp. z 0.0., Mitsubi€fhemicals, ...).
@ Des substrats 2” de GaN auto-supportés, préataie hétéroépitaxiés en phase vapeur d’hydrure¥ P
puis séparés de leur substrat, sont proposés pgdill@G, SUMITOMO, TopGaN, CREE ATMI, Kyma, ...
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Historiquement, c’est sur saphir qu’'on été obtelass premiers résultats significatifs pour la
croissance de GaN (diodes électroluminescentegl, ®9Nakamura, Nichia Chemicals). Ce substrat
est donc aujourd’hui le plus couramment utilisés&itransparence en fait un substrat de choix pour
I'optoélectronique, sa faible conductivité therngglimite la réalisation de dispositifs de puissance
Enfin, le désaccord paramétrique et la différereeakfficients de dilatation thermique entre le GaN
et le saphir induisent une compression importarge couches épitaxiées et donc une courbure

importante du substrat.

Les substrats 6H-SiC présentent une trés bonnauctiviteé thermique et électrique, ce qui en fait
un substrat de choix pour la réalisation de digifesle puissance [33]. De plus le SiC a un paresnet
de maille relativement proche de celui du GaN ca¥pa saphir et au silicium. Néanmoins, son prix
reste prohibitif et son coefficient de dilatatidmetmique plus faible que celui du GaN induit une
contrainte extensive lors du refroidissement etcd@pparition de fissures pour des couches épaisse
(>3-5 um).

Le silicium présente un attrait important de par pax trés compétitif, sa grande disponibilité en
taille (jusqu’a 12”) et sa bonne conductivité thegue qui en font un candidat de choix pour les
composants de puissance. De plus, la croissanc&ai¢ sur silicium permet l'intégration de
dispositifs & base de nitrures d’éléments |l alescnombreuses technologies de la filiére silicium.
Enfin, la possibilité de graver chimiquement le studit silicium permet la réalisation de traitements
technologiques en face arriére (connections étpes, drains thermiques, etc), ou encore I'obtantio
de couches autosupportées de GaN pouvant éventeelleétre transférées sur d’'autres substrats
d’accueil. Cependant, le silicium présente un fdésaccord paramétrique et une différence de
coefficient de dilatation thermique importante al@&aN. La contrainte extensive générée au cours
du refroidissement reste un point critique pourciaissance de couches non fissurées d'épaisseur

supérieure a 3 um.

La commercialisation récente de couches trempknGaN ou AIN sur substrats saphir ou SiC est
de nature a simplifier la réalisation des hétéumstres. Des tentatives de croissance de GaN sur
GaAs, LiGaQ ou LiAIO, ont également été rapportées. Enfin, des subsitatsatifs sont également
développés pour les matériaux IlI-N : le SiCOI (&I0./Si) [34, 35] dont on espere faire baisser le
colt en deca de celui des substrats SiC massBahOIl (GaN/Si@Si) [36], ou encore le SopSiC
(Si/polySiC) [37] pour tirer avantage de la meitieeonductivité thermique du SiC.
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GaN AIN Saphir SiC Si(111)
a=4,758/+43 | 3,080 (6H-SIiC
Paramétre de a=31878 a=3112 V3 ( ) a=543//2
maille & 300K (A) | e 3,082 (3C-SiC)| = 384
Désaccord 24 16 35 17
paramétrique 0 Tt . ~ :
du GaN (%) compression| compression compression tension
Coefficient
d'expansion 559 4,2 75 47 2,59
thermique
(x10° K™
Désaccord 955 19 116
thermique du GaN 0 33 . . .
(%) compression tension tension
ré?gsg:gt?et compressive extensive extensive
N (convexe) (concave) (concave)
courbure) a 300K
Conductivité
thermique 15 2 0,5 5 15
(W.K et
Proprietes n, p, SP isolant isolant n, p, S n, p
electriques
T > 104 3 ; 4 4
Résistivité ©.cm) 10 isolant > 10 >10
dopage Fer
Gravure chimique difficile difficile impossible inggsible Facile
Auto-supporté
Prix moyen 2" (€) 3%%?;}23? Trfg(‘)%'” 50 3000 30
500
Disponibilité -- (<cm?) -(27) ++ (27-4") + (2" 3") ++ (27- 12")
LMH GaNO002 LMH GaN002 | LMH GaN002 | LMH GaN002
100 arsec 300 arsec 100 arsec 600 arsec
. Densité TD Densité TD Densité TD Densité TD
Propriété du GaN| 110°cm™ < 510°cm® | < 510°cm® | < 510°cm™
LMH PL 10K LMH PL 10K LMH PL 10K | LMH PL 10K
<1 meV 3 meV 3 meV 8 meV

LMH = Largeur a mi-hauteur

TD = dislocations traversante$ieading dislocatioren anglais)
PL = Photoluminescence

Tableau I-4 : propriétés des principaux substrats tilisés pour I'épitaxie des matériaux IlI-N

® GaN semi-isolant auto-supporté disponible chez ERE
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122. Défauts cristallins liés a I’'hétéroépitaxie

L'hétéroépitaxie des nitrures d’éléments Il sus deibstrats aussi peu adaptés en paramétre de
maille a pour conséquence la formation de nombfauts cristallins : domaines d’inversion de
polarité, fautes d’empilements, dislocations. Iretégamment du désaccord paramétrique avec le
substrat, d’autres défauts ponctuels peuvent ajpparéels que les lacunes et les impuretés
interstitielles ou substitutionnelles. Notons cegsert que les principaux défauts sont les dislonatio
traversantes.

Pour une différence de parametre de maille d’enviré® pour GaN épitaxié sur saphir ou -17%
sur silicium, I'épaisseur critique d’'une couche oginde GaN non relaxée est de l'ordre d'une
monocouche. L’hétéroépitaxie de composés IlI-Ndaitels substrats débute par la formation d’ilots
de quelques dizaines a quelques centaines de naesrdé diameétre. Ce type de croissance est dite
colonnaire en raison de la longueur de cohérermeéldes grains suivant 'axe de croissance [0001]
et tres réduite dans le plan de croissance d#kssimilée a la taille moyenne des grains
cristallographiques). Ces ilots coalescent rapidmeais les désorientations relatives de leurs axe
de croissance [0001] (appeléés Figure 1-8a) et leurs désorientations dans le plan (appéigis

Figure 1-8b) sont responsables de la formation de dislocati@versantes aux joints de grains.

L. longuear de coherence parall éle

b)

3

<10-10=

Tilt des grairs Twist des grains

Figure 1-8 : désorientation des grains suivant a)d direction <0001> et b) dans le plan associé a
la croissance colonnaire des nitrures d’élémentslihétéroépitaxiés
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Il existe 3 types de dislocations traversantes aouse propager dans les nitrures d’éléments |Il.

Elles sont définies par leur vecteur de Burgﬁt@, relatif a 'amplitude de la déformation locale du

réseau cristallin, et par leur vecteur unitdirgaralléle a la ligne de dislocation :
typea, appeléeslislocations coingb et u normaux tels qLﬁzU =0), b =1/3<11-20>
typec, appeléeslislocations vigb et u colinéaires tels qlﬁeDU =0), b =<0001>

typea+c, appeléeslislocations mixteéB.U et bOG # 0), b =1/3<11-23>

Les plans de glissement, définis par le vecteurBdeger b et la direction de la ligne de
dislocationu, sont soit les plans de croissance (0001) sogsmplans prismatiques (10-1&idure I-

2)

123. Contraintes liées a I’'hétéroépitaxie

a. Contraintes et déformations

L’hétéroépitaxie est a I'origine de contraintes slles matériaux épitaxiés :

- La différence de paramétre de maille induit unat@inte lors de la croissance. On parle de
contrainte d’épitaxie

- La différence des coefficients de dilatation thigrue induit une contrainte lors du

refroidissement post croissance. On parleatdrainte thermo-€élastique

Sous l'effet des contraintes, le matériau épitagidubir une déformation :

« Un matériauwductile subira une déformation élastique, qui suit undinéiaire et réversible
avec la contrainte appliquée, suivie d'une défoionaplastique guidée par la génération
de défauts impliquant une déformation irréversjosgju’a la rupture.

» Un matériauragile subira une déformation élastique jusqu’a la ruigtaans passer par la

déformation plastique.

@ e vecteur de Burgers se définit comme étant éeews nécessaire a boucler un circuit initialenfermé
dans le cristal parfait et qui se trouve ouversdoril encercle la ligne de dislocation.
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Les nitrures d’éléments Il obéissent aux lois 'd&asticité linéaire. Les champs de déformation

(€q) de la couche hétéroépitaxiee sont reliés aux pbade contraintesd;) par le tenseur des
constantes élastiqueéii{kl) (loi de Hooke) :

og; =Cy L&, Equation I-3

Dans un systeme d’axes orthonormés (x, Y, z),rieeuerc d’'un matériau ayant une symétrie

hexagonale est caractérisé par 6 coefficientsiglest dont 5 sont indépendants. En utilisant la

notation de Voigt (x»®1, yy=>2, zz>3, yz2>4, zx>5, 2W,,>W,), les deformationse,, et les

contrainteso; sont reliées dans une structurertzitepar :

1 (Cu C2 C: 0

0 0 ||l&
(T2 Ciz Cu Gz 0 0 0 e
os | Cis (s Gs 0 0 0 EJ
g:l | 0 0 0 Ca 0 0 e
o 0 0 0 0 Cu 0 es
los] [0 0 0 0 0 Cssl|es]

Equation I-4

avec Gy = Gy, C3=Ci3 G5 = Gy et 2Gs = Ci1- Cy2

L'énergie élastique emmagasinée par unité de vohléuwit :

E

_— 1 ;
elavanue - Eaij £, Equation I-5

Dans le cas de I'épitaxie de couches minces, iljgitieux de considérer I'énergie élastique
emmagasinée par unité de surface qui dépend atectainent de I'épaissetirdu matériau soumis au

champ de contrainte :

E' iqu 1
—lae =~ 5. £, h  Equation 1-6

S 2 ij =i
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b. Contrainte biaxiale
Les contraintes subies par un cristal hétéroégits un substrat sont purement biaxiales, c'est-a-

dire gu’elles ne sont présentes que dans le planoiesance. lEquation I-4 se simplifie en :

I O-.rx \II (‘1 ("13 CU I EH I
Oun |=|Cnn Gy Gy | &y
0} \Cc, C, C,yle.]

J 13 13 33 )\ %z Equation -7

{Jxx = Uyy = (Cll + C12)€xx + C13€zz
Avec

Jzz = 2C13£xx + C33€zz = O

et E,,=

Oua etc sont les parametres de maille de la couche dépes®et ¢, les parametres de la maille
relaxée.

On définit alors le coefficient de Poisson biaxiainme :

£ C v ,
y,=——2=2-8=_"_ Equation 1-8
£ C, Vv-1

XX
- C13

ol Cis +Cy

Le coefficient de Poisson biaxial ne doit pas étre confondu avec le coefficient desgdn
isotropev qui représente le rapport des déformations trasales et longitudinales dans le cas d'un
essai mécanique uniaxial pour un matériau isotrope.

On peut également définir le module d’élasticitaxi@l M reliant la déformation a la contrainte
dans le plan de croissance :

2
o, = (Cn +C, - 2%}% =Me Equation I-9

E...
elaqsthue =M he? Equation I-10

~
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Le Tableau I-5 ci dessous donne les constantes élastiques, lalend@lasticité biaxial et les

coefficients de Poisson des éléments IlI-N en phasezite ainsi que celles du silicium cubique.

@ 300 K GaN [38] AIN [39] Si [40]
Cu 390 396 166
Cas 398 373 166
Cuz 145 137 63,9
Cis 106 108 63,9
Cus 105 116 79,6
Ces 123 297 79,6

M (GPa) 4785 4705 229 [41]
v, 0,53 0,58

v 0,21 0,22 0,3 [42]

Tableau I-5 : constantes élastique du GaN, de I'AlNdt du Si. Pour Si, la maille cubique les rend
isotropes (G1 = Cy, = Cg3, Ci2= Ci3= Cyz et Cuy = Css = Cge)

c. Contrainte thermo-élastique

La différence des coefficients d’expansion therreigutre le film épitaxié et son substrat induit
une contrainte lors du refroidissement post croissa on parle de contrainte thermo-élastique.eCell
ci ne suppose pas qu'il y ait une relation d’épéaentre les matériaux. Le seul fait que le substrée
film soient attachés et que le refroidissement tnédne pas la décohésion du film, permet I'appaniti
de cette contrainte. Ceci est donc le cas ménsersidxation de la contrainte d'épitaxie s’est jpiital

lors de la croissance.

Le coefficient d’expansion thermique est défini par

a= 1% Equation I.11

aoT

aveca le paramétre de maille

Dans le cas d’un film épitaxié sur un substrat dere différente a une température différente de
la température ambiante, la déformation thermotiglaes du film & température ambiante sera :

Entim = (@ fim ~ X supsyra) AT Equation I-12

avecay, eta les coefficients d’expansion thermique respeddifsfilm et du substrat et

substrat

AT la différence entre la température de croissahlzetempérature ambiante.
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L’AIN et le GaN sont des matériaux relativement bihles en ce qui concerne les
caractéristigues mécaniques. Tous deux présergsraafficients d’expansion thermique dans le plan

trés prochesTableau I-6).

Si Saphir :
GaN AIN (111) | (0001) 6H-SiC
a @0°/K) 5,59 4,15 259 75 4,7

Epitaxié o 0 0 0
e | sursiiiy 0% | 027%| 013% 014%
Em) | EPaXe 1 1500 | 017%| -026% -0,30%
sur Saphir
sﬁfgiﬁgc 007% | 008%| 004% 0,05%

AT=780K | AT=900K | AT=780K | AT=900K

Aala

Tableau -6 : coefficient d’expansion thermique etléformation thermo-élastique induite par le
substrat sur le film de GaN ou d’AIN épitaxié

La Figure 1-9 compare la déformation thermique de GaN (prisatidee a celle de I'AIN [43])
dans le plan avec celle des matériaux habituellenndisés comme substrat pour son hétéroépitaxie
[44, 45].

0,008 T 4 T v T ¥ T 4 T v T 0,000 T T Y T T T Y T J U

i b) A
0,007 -0,001 o ]

J | ot 'l

NS

0,006 10,0024 e S i

d Rt 4
0,005 1 e g £y

] 00034 . e L, 1
0,004 1 e ’-,. S

1 5 0,004 .. - -~

, ot o

0,003 2 | - /' ----ALO,

] -0.005 4 ./" 'l’ GaN
0,002 - ] ',' -.=-- SiC

T " ............ Sl

- - (4 .

0,001 0,006 .

4 b 4

(4
0,000 1z -0,007 -"_.’ AT<0 .
0001 4—r————————7———7 -0,008 L B e e e L
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Température (°C) Température (°C)

Figure 1-9 : déformation thermique dans le plan decroissance de GaN et de ses substrats
potentiels pour une augmentation (a) et une diminibn (b) de la température. D'aprés E. Feltin
[23]

Le signe de la contrainte dans GaN dépend de tarrdéfion thermique de GaN et du substrat
utilisé. Lorsque I'épaisseur du film épitaxié eaibfe par rapport a celle du substrat, le film ap#

subit la méme expansion thermique que le substoes. du refroidissement, le parametre de maille du
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film évolue donc proportionnellement au coefficiedtexpansion thermique du substrat. Une
contrainte sera générée dans le film si le coefficd’expansion thermique est différent de celui du
substrat.

Au cours du refroidissememt T < 0), sia, < a alors la déformation subie par la couche

substrat?

est négative &, < 0) et correspond a une contrainte thermique cesgive. C’est par exemple le

cas pour le GaN épitaxié sur saphir. A l'inversegsg,,, > a alors la déformation subie par la

substrat?
couche est positives(;,, > 0) et correspond a une contrainte thermiqueneite. C’est par exemple

le cas pour le GaN épitaxié sur Si(111) ou SiCFlgure 1-9 permet de connaitre rapidement le signe
de la déformation thermique. En effet, il appangiinédiatement qu’au cours du refroidissement, le
parameétre de maille dans le plan du saphir se adstplus rapidement que celui du GaN qui lui-

méme se contracte plus vite que celui du 6H-Siduedilicium.

I24. Relaxation des contraintes

a. Relaxation élastique

Déformation
Dans le cas ou la contrainte appliquée dans cheguehe n’'est pas suffisante pour induire le

régime plastique, les matériaux se déforment glasthent sans génération de défauts. La structure
entiére adopte alors un paramétre de maille mogerespondant a un équilibre des forces appliquées
dans le plan de croissance et au minimum d’énefgistique de la structure. Dans un systeme a 2
couches, lorsqu’'un matériau A est épitaxié sur @ténmu B de nature différente, le paramétre de

maille a I'équilibre se définit comme suit :

- les déformations dans le plan de croissancedsmmiées par :

a-a a-a
Ep= A et Ep = s
a'A aB

- I'énergie élastique par unité de surface du diagroissance est donnée par :

Eut =2ZM, h .2 =M, h,.£5 + M .h .65

elast

En minimisantEe . par rapport au parametre de madle
dE

delast =0= _2[M B'hB _ai,(aB - a) +M A.hA.aé.(aA - a)]-(aA.aB)_Z
a
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le paramétre de maille a I'équilibre qui en décaéerit :

Equation [-13

Il est & noter que le rapport des contraintes ehfilns est proportionnel a celui des épaisseurs.
Ainsi, pour un film de quelques micrométres d'épais hétéroépitaxié sur un substrat épais de

quelques centaines de micrométres, la déformatisubistrat est négligeable.

Rugosité de surface
Durant la croissance des nitrures, la relaxatichadmtraintes peut se faire par I'apparition d’'une

rugosité de surface. D’'un régime de croissancent@dsionnel (2D), on passe alors & un régime de
croissance tridimensionnel (3D) (mode Stranski-knasv, voirparagraphe 132h). Ce phénoméne,
qui dépend de I'énergie élastique et de I'énergiesuarface, s’observe lors de la formation de boites
guantiques GaN sur AIN [46-48]. La formation enface d'flots de faible dimension (palets) a
également été observée au cours de la croissandepremiéres monocouches d’AIN sur GaN ou
de GaN sur AIN [49, 50].

Epaisseur critique
Si la contrainte est trop importante, la couchexell'énergie emmagasinée par création de

défauts cristallins. Une déformation plastiqueviersible est alors provoquée par la génération de
défauts tels que les dislocations (relaxation te)atiu les fissures (relaxation fragile). La rekioma ne
peut se produire que si elle est énergétiquemegatdhle. Dans le cas de I'hétéroépitaxie des mgur

la relaxation ductile commence a partir d’'une é&mais critiqueh, qui dépendra de la nature du

substrat, de la structure épitaxiée, voire dedhriigjue de croissance.

b. Relaxation plastique

Dislocations
Les seules dislocations pouvant relaxer la cortgddmxiale sont les dislocations possédant une

composante de leur vecteur directaurdans le plan de croissance. La relaxation de tarainte
biaxiale g,, due a la difference de parametre de maille ne gent avoir lieu qu’au travers des

dislocations de type coina(et at+c) appartenant au plan de glissement (0001). Ellmst s
communément appelédsslocations d’interfacesu dislocations géométriqugmisfit dislocationsen
anglaig. Lors de I'hétéroépitaxie des nitrures sur substaphir, Si et SiC, celles-ci apparaissent trés

rapidement dans les premieres monocouches a causet diésaccord paramétrique entre le substrat
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et la couche épitaxiée. Les différents plans dssginent possibles dans une structure hexagonale
compacte sont donnés aux références [51, 52]. laass gle glissement pouvant étre activés pour
relaxer une contrainte sont ceux dans lesquelsraante résolue est non nulle. Par conséqueng da
le cas d’'une contrainte compressive biaxiale, deslplans pyramidaux peuvent étre activés. D’aprés
J.A. Floro [51] et S. Srinivasan [52], I'activatialu plan (11-22) serait le systéme de glissement le

plus favorable.

A.E. Romanov et J.S. Speck [53] ont montré quenfdrainte biaxiale compressive d’'une couche
d’Aly 4Ga 5N épitaxiée sur une couche dplGa 3d\ pouvait étre relaxée en partie par I'action de
dislocations traversantes de type carefa+c) inclinée d’'un anglea par rapport a la direction de
croissance [0001], sur une épaisseur tdtalguivant une des 3 directions <1-100>. La prajech
l'interface de la ligne de dislocation s’appareaiesi & un segment de dislocation d’interfaesfit)
de longueut possédant un vecteur de Burgers b = 1/3<11-B@yufe 1-10). L’énergie relaxée par la

dislocation inclinée dépendra alors directemeriadengueur de ce segment d’interface ainsi créé. L
déformation moyenne induite par une densité dechsions traversantes inclinégs, a composante

coin (@ eta+c) peut étre quantifiée par I'équation suivante :

N[

& ==bp;phtana Equation 1-14
avecb I'amplitude du vecteur de Burgers relatif a laatéfation locale du réseau cristallinp la
densité de dislocations traversantes a composameainsa et mixtesa+c), h I'épaisseur du film

épitaxié eta I'angle moyen d’inclinaison des dislocations tnaantes.

b 2
‘I” b, h - '{1—
5 | _ K Ao
\ b, Stressed layer
Stras?ea layer 'L/ x
L1 . \'
b, l Substrate
Substrate
a) b) c)

Figure I-10 : dislocations de type coin inclinéesahs une couche contrainte en compression : a)
représentation en vue isométriqgue de trois famillesde dislocations inclinées de type coin
correspondant a trois orientations possibles du véeur de Burgers dans le plan (0001) d'une
couche de matériaux wurtzite. b) vue de dessus desgments de longueurl projetés a
I'interface. ¢) vue en section d’'une dislocation &versante inclinée [53]
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Les dislocations traversantes ont une origine ayueela relaxation de la contrainte biaxiale. Les
dislocations traversantes de tygsont présentes aux joints de grains et permeattantommoder le
twist entre les grains cristallographiques (crassa colonnaire des nitrures), tandis que les
dislocations traversantes de typese forment durant la croissance a la jonction elexdmarches
atomiques. La projection du vecteur directéude leur ligne de dislocation dans le plan de sarise

(0001) étant nulle, toutes ces dislocations ne @etupas, en |'état, relaxer la contrainte biaxiale.

Toutes les dislocations traversantes ¢ a+c) subissent le champ de contraintg par

l'intermédiaire de la force de Peach-Koehler [54] :

= (o, b) Ol Equation I-15

|—|T11

avecL lalongueur de la ligne de dislocatien), le champ de contraintd, le vecteur de Burgers
de la dislocation, €ii le vecteur directeur de la ligne de dislocation.

Dans le cas d'une contrainte biaxiatg,, =0, =M.g,, (voir paragraphe 123b), et en
considérant¢ l'angle entre le vecteur de Burgef‘set le vecteur directeutide la ligne de

dislocationS I'angle entre le plan de croissance et le plagldsement, ab I'angle entre le vecteur

de BurgersB et l'intersection du plan de croissance et du plarglissement, la force s’exercant sur

une dislocation traversante s’exprimera dans uéresprthonorméX, y, Z) comme suit :

= b,.u, sing.cospB sin B x X
m =M.&,, | —b.u, [=M.g bi-singsingxy
b, .u, singcosfxz
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Plan ({10-10)

u,=
Planincling -

u,= cosf3

u,=sing

b, =b.sing

b, = b.sin@.cosf
b,=b.cosgd.cosx

Plan (0001)

Figure 1-11 : dislocation traversante de vecteur dicteur U et de vecteur de BurgerdS

Pour une dislocation traversante pure @if} = ¢ =90°et¢ = a =0°, et pour une dislocation

traversante mixta+c § =90°eta =0°.

Seule la contrainte résolue dans le plan de glisseipeut faire bouger la dislocation dans son
propre plan de glissement. L'expression de la fateePeach-Koehler dans le cas d’'une contrainte
biaxiale, nous montre bien qu’il est impossiblefdiee glisser les dislocations traversantes de type
coin (a eta+c) vers l'interface puisque la contrainte résoluasdies plans prismatiques est nulle. Les
dislocations traversantes de type caire{a+c) ne peuvent donc pas glisser sous l'effet de ¢ette
pour aligner un segment parallele au plan de @oiss (0001). Ce phénoméne d'inclinaison des
dislocations traversantes de type coin doit doapmarenter a une montée de dislocation plutbt qu’a
un processus de glissement. Les seules forcesgipseat sur les dislocations traversantes et qui
pourraient les faire sortir de leur plan de glissetn(10-10) sont a relier a d’autres mécanismes
(cinétique de surface, ...). Au cours de la croissahc matériau, le cceur de la dislocation traveesant
interagit a chaque instant avec la surface. Pasémprent, ce processus de montée de la dislocation
traversante devrait étre influencé par les condlitide croissance et les processus physico-chimiques
de surface. Ce point sera discuté dan<lhapitre Il paragraphe Ill11lb , et nous verrons au
paragraphe 11121 linfluence que peut avoir la température de @aEe sur ce meécanisme de

montée des dislocations traversantes.

Toutes ces dislocations traversantes peuvent égateimeragir entre elles et former des demi-
boucles de dislocations induites par la recombamage deux dislocations dans le plan de croissance

(0001). Une demi-boucle est constituée de la coamim de deux segments de dislocations
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traversantes et d'un segment de dislocation dandae de croissanceFigure 1-12). Seules les
dislocations traversantes de vecteurs de Burggmesgis seront susceptibles d’interagir entre elles.
Pour que ce mécanisme apparaisse, étant donné&’'qgiit d’'un phénomene de montée, il faut que les
deux dislocations alignent leur demi-plan suppléaies, donc gu’elles soient dans le méme plan (11-
20). Ceci semble donc rendre ce mécanisme asseeffieace pour relaxer la contrainte biaxiale.
Notons que contrairement aux matériaux cubiquességments des demi-boucles se formeront au
sein de la couche et seront figés puisqu’il n’exipas de plan de glissement favorable a leur
mouvement jusqu’'a I'interface. Seule la partie aléigne parallele au plan de croissance est aetive
ce qui concerne la relaxation de la contrainteiblaxet dans notre cas la relaxation s’opérerdgsar

segments de dislocations possédant une composantéans ce méme plan.

e

7 Interface GaN/AIN
A (0001)

Figure 1-12 : schéma d’une demi-boucle de dislocatns formée dans le plan de croissance a
partir de l'interaction entre deux dislocations traversantes coins (type a) de vecteur de Burgers
opposés

Fissuration
Ce type de relaxation est observé pour de fortagaates extensives, par exemple au cours du

refroidissement dans le cas de I'épitaxie de réswsur substrats silicium ou SiC, ou encore lors de
I'épitaxie sur GaN d'alliages (Al,Ga)N riches emrainium. Les fissures se forment selon des plans
cristallographiques correspondant aux plans dexgdiy et donc selon les directions <11-20> et <10-
10>. Compte tenu des énergies de surface calcpddéekE. Northrup et J. Neugebauer [55], 1,89 J/m?
pour le plan (10-10) et 1,97 J/m2 pour le plan 20}- la fissuration se fera principalement par la
création de surfaces libres (10-10). Plus I'éneg&gielaxer est importante, plus la densité de fssu
est grande, et il est clair que ce type de relaratist rédhibitoire a la réalisation de dispositifs
électroniqgues ou optoélectroniques. Nous verrons lpasuite qu'il est possible de repousser

I'épaisseur critique de fissuration par une ingéeipidicieuse de la contrainte des couches égitaxi
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c. Taux de relaxation
On définit le taux de relaxation = 0 % lorsque le matériau est parfaitement contirait 7 =

100 % lorsque le matériau retrouve son parameétmalkbe relaxé. La déformation résiduedied’'un

film épitaxié sur un substrat peut étre exprimédogction de la déformation élastique initiade,, ,

du taux de relaxation plastigne et de la déformation thermo-élastigag;,, :

E=([1-7)Eqast T Ertfim Equation I-16

elast

I25. Mesure des contraintes

a. RHEED

Le RHEED (diffraction d’électrons de haute énergie incidence rasante) est un outil de
caractérisationin situ couramment utilisé sur les batis de croissance HMHgditaxie par Jet
Moléculaire, voirparagraphe 132). Il permet, entres autres, de suivre I'évolutiin paramétre de
maille de surface du matériau dépose, et donc endiéer la variation de la déformation dans lenpla
de croissance (déformation biaxiale) a la tempésatie croissance. Cette méthode donne une vision
en temps réel de I'état de contrainte de surfack @euche déposée. Pour plus de précision sur cet

outils de caractérisation, vgiaragraphe 132cetAnnexe A1l

b. Courbure de I’échantillon

La mesure de la courbure de I'échantillon permetateonter a I'état de contrainte total de la
structure. En effet, la courbure dépend de I'éqrelides contraintes de chacune des couches de la
structure, et la formule de Stoney [56] propose netetion simple entre la contrainte biaxiale dmfi

déposé ¢ ) etla courbure du substrat |:

oh, =M h,e, =M hk/6 Equation I-17

avecM le module d’élasticité biaxiah I'épaisseur ete la déformation. Les indiceset s font

respectivement référence ilm déposéet ausubstrat Notons que cette approximation linéaire est

valable seulement pour, <<h, et pour de faibles valeurs de la contrainteDes calculs exacts ont

été développés pour les courbures importantes Tax]s les calculs réalisés dans ce manuscrit sont
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basés sur les valeurs de modules a températuramtebis.y = 478 GPa et M = 229 GPa [38, 58,
59], avec une épaisseur de substrat 2" de 380 um.

La courbure d’'un échantillon résultant de I'additides contraintes présentes dans chaque couche
de la structure, la comparaison de sa valeur osodeévolution ne peut se faire rigoureusement que
pour des empilements identiques en épaisseurstétiaw utilisés.

La mesure de courbure peut se fairsity, et suivre ainsi I'évolution de la contrainte tetde la
structure au cours de la croissance, ou biesity et rendre compte de I'état de contrainte résiduel
température ambiante. Dans cette étude nous aviisg wn équipement développé par la société
allemande LAYTEC dans le cadre d’'une collaboratwac le laboratoire commun CRHEA-RIBER.

Plus de précisions sur la mesure de courbure somées ennexe Al4

c. Diffraction des rayons X (DRX)

Cette technique fournit des informations sur laittire cristalline des films épitaxiés (voir
Annexe Al2 et permet, entres autres, de rendre compte @ tié contrainte des couches composant
la structure. En effet, le balayage des réflexispmétriques (00D permet de sonder I'axe,@u
réseau réeciprogue et de remonter au parametre die male la structure hexagonaheurtzite des
composeés nitrures. Cependant, méme si les ray@&n&trent toute la structure ainsi qu’une partie du
substrat, le spectre obtenu est dominé par leshesude meilleure qualité de chacun des matériaux
déposés. Par conséquent, la qualité cristallirentakn s’améliorant avec I'épaisseur du matériau

déposé, la diffraction des rayons X rend plutét ptende I'état de contrainte des couches de surface.

d. Photoluminescence (PL)
Cette technique permet d'étudier les semicondustéurpoint de vue de leurs propriétés optiques

(voir Annexe A2J). Comme nous l'avons vu aqraragraphe 112, I'énergie E5 de I'exciton libre A

mesurée par PL et R a 10K varie linéairement aaesdéformation biaxiales,, mesurée par DRX a

300K (Figure 1-6). Nous pouvons donc remonter de fagon empiriqlsed&formation biaxiales,, a

partir de la position en énerdig de I'exciton libre A :

£ = —(EA_Tng Equation 1-18

L’intensité transmise diminuant avec I'épaisseavérsée, la photoluminescence ne sonde que la
partie superficielle de la structure (~300 nm pms UV dans GaN). Comme nous l'avons vu au

paragraphe précédent, c’est aussi le matériau @rdehla surface qui participe majoritairement au
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spectre de diffraction des rayons X. Par conséquiérnblution de I'énergie de I'exciton libre A du

GaN ne permet de remonter au travers Heuation I-18 qu'a I'état de contrainte des couches de

surface.

I3. Techniques de croissance

Trois techniques de croissance sont habituellemiiligées pour I'épitaxie des structures a base

d’éléments nitrures :

- 'Epitaxie par Jets Moléculaires (EJM, ou MBEanglais)

- 'Epitaxie en Phase Vapeur d’Organo-MétalliqueRYOM, ou MOVPE en anglais)

- 'Epitaxie en Phase Vapeur aux Halogénures (ERPMH;IVPE en anglais)

EJM EPVOM EPVH
Pression de 10° - 10" Torr 50 - 500 mbar 0,5 - 1 bar
croissance*
Température du 500 - 900 °C 700 - 1100 °C 900 - 1100°C
substrat
Vitesse de croissance 0,1-1pm/h >1 um/h 1®a0/h
Précurseurs NHs, Ny, sources solides| NHs, Triméthyl-Ga -Al -In HCI, NH, bain métallique
métallique (Ga, Al, In) (Ga, Al)
- Controle des épaisseur$, - Croissance rapide. - Couches épaisses de
des compositions et | - Plateau mutlti-substrats et substrats - GaN
maitrise des interfaces. substrats grande autosupportes.
Remarques

- Contrélein situde la
croissance.

dimension.
- Production industrielle .

- Phase de développemer

nt.

- Production industrielle.

* 1 mbar = 0,75 Torr = 9,869.TtGatm = 1 hPa
Tableau |I-7: principales caractéristiques des tr@ techniques de croissance généralement
utilisées pour I'épitaxie de structures a base d’éments nitrures

Pour cette étude nous avons principalement utilisdati EJM Riber Compact 21T (injecteur

NH; et cellule plasma ) installé dans le cadre du laboratoire commun CRIFREBER. Certains

échantillons ont été réalisés a PICOGIGA dans unEiBM Vacuum Generators VG V90 (injecteur

NHs). Au Chapitre 1V, les échantillons dopé Fer ont été en partieséslpar EPVOM au CRHEA

(Thomas Swan CCS 3x2") et par la société Lumildggmas Swan CCS 7x2"), et les échantillons

dopé Carbone on été réalisés dans un bati EJM S¥3ZN au laboratoire NRC-IMS (Institute for

Microstructures Sciences - National Research Cb@zsiada) [60].
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I31. L'épitaxie en phase vapeur

a. L’épitaxie en phase vapeur aux organométalliques (EPVOM)

Cette technique de croissance utilise des compgéso-métalliques pour I'apport des éléments
Il (Al, Ga, In) tels que le triméthylgallium (TMGa le triméthylaluminium (TMAI) et le
triméthylindium (TMIn). Ces composés organo-médaiis sont acheminés par un gaz vecteur
(hydrogéne H ou azoteNet leur pyrolyse en surface de I'échantillon dfé&awermet de libérer
I'élément Ill. L'ammoniac NH est utilisé comme précurseur d'azotg M pression, la température,
le rapport V/III ou encore la présence ou non dibgéne dans le réacteur auront des conséquences
importantes sur le mode de croissance et la quaditecouches épitaxiées. En particulier, le couple
pression-température jouera fortement sur lessgtesle croissance latérale et verticale. Cet gspect
moindre en EJM (basses températures et plus faibhglité des especes en surface) est trés important
pour la croissance de GaN a faible densité dedadistins traversantes par la technique ELO (Epitaxia
Lateral Overgrowth) classique.

L'EPVOM permet des croissances rapides sur desrsibsle grande dimension (>4") et des
plateaux multi-substrats, avec I'obtention de casctle qualité cristallographique correcte. C'est la
technique la plus répandue et la mieux adaptéepeéotduction de structures épaisses et élémentaires.
Elle présente lintérét d’'une mise en ceuvre tréapkn a colt raisonnable, et elle est treés
majoritairement utilisée aujourd’hui dans l'industrdes semi-conducteurs pour la fabrication de
composants (Diodes Electro-Luminescentes DEL, Tstors Bipolaires a Hétérojonctions TBH,
HEMTSs, Lasers a multi puits quantiques, etc).

L’évolution de la technique avec notamment l'usitisn de pressions réduites d’épitaxie et
introduction de moyens de contrdlen situ en temps réel de la croissance (ellipsométrie,
réflectométrie) permet de contréler maintenant éemisseurs de I'ordre de la monocouche avec de
faibles rugosités et des qualités d’interfacesrdade qualité. Ainsi, il est possible de réalisar gette
technique des composants électroniques ou opto@iépiie comportant des empilements de faible

dimensionnalité.

b. L’épitaxie en phase vapeur aux halogénures (EPVH)

L’EPVH est une technique d'épitaxie en phase vapeur permet d’obtenir des matériaux
d’excellente qualité électronique et structuralecadles vitesses de croissance tres importante$ (~10
pm/h). Elle est donc adaptée a la production delmsiépaisses (de 100 pm a quelques mm). Pour les
composes llI-N, 'EPVH est essentiellement utiligeeir la fabrication de substrats autosupportés de
GaN et d’AIN.
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132. L'épitaxie par jets moléculaires (EJM)

a. Principe

L’EJM consiste a faire interagir, dans une enceintes basse pression résiduelle (P2 Torr),
des flux atomiques ou moléculaires sur un subptete a une température appropriée a la croissance
épitaxiale. L'EJM de structures a base de compbbk&utilise des sources solides de composeés |l
(Al, Ga, In) chauffées au dessus de leur pointwdgoh. La pression de vapeur des éléments est
contrdlée via la température des creusets quidesennent. L'élément N quand & lui est apporté soi
par une source produisant des radicaux a partitadete N, (injecteur trés haute température ou
source plasma RF), soit par une source gazeustéof ammoniac Nfl Du fait des trés basses
pressions régnant dans la chambre de croissascatolmes évaporés depuis les cellules d'effusion ne
subissent aucune interaction jusqu’a leur arrivélsusubstrat. C'est ce régime moléculaire qui a
donné son nom a I'épitaxie par « jets moléculaid3ans le cas d’'une source gazeuse, la dissatiatio

des espéces se fait ici par craquage thermiqusufiace du substrat.

En comparaison avec d'autres techniques d'épitakie]M présente un certain nombre
d’avantages :

» La possibilité d’interrompre rapidement les flukaide de caches placés en extrémité de
cellule permet un contrble de I'épaisseur des cesiett des modulations de composition a
I'échelle d’un plan moléculaire.

e L'utilisation de températures relativement bassesmet de limiter les phénomeénes
d’interdiffusion aux interfaces. De plus, ces fatbtempératures de croissance permettent
de minimiser les contraintes liées a la différedes coefficients d’expansion thermique
des couches épitaxiées et du substrat. L'ingénigei® contraintes s’en trouve donc
facilitée.

» L’environnement ultravide autorise la mise en cewegelusieurs techniques de contrble
in situ de la croissance et du suivi de I'état de surf@®dEED, microscopie a effet
tunnel).

+ La faible consommation de matériaux sources etdargée.

L'EJM est donc particulierement bien adaptée a feissance de structures multicouches
complexes ou les couches élémentaires sont extrénteminces et ou les interfaces doivent étre

abruptes (HEMTSs, puits et boites quantiques, DERSERS, etc).

Cependant, si I'EJM des composeés llI-V classiqueséniures — Phosphures notamment) est
maintenant parfaitement maitrisée et qualifiée gauproduction de composants micro- et opto-
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électroniques, il n'en est pas encore tout a ®itm@me pour I'épitaxie des composés nitrures. L'EIM
des composeés llI-N est apparue assez tardivemest encore en phase de développement. A I'heure
actuelle I'enjeu est d'arriver a stabiliser les qirdés de maniére a pouvoir entrer en phase de
production. Un bati EJM Riber 49 (3", 4”, 6”) ésactuellement en phase de qualification chez
Picogiga pour la production d’hétérostructures @alN sur substrats Si, SiC et SopSiC (Silicon on
poly SiC). Bien que 'EJM soit une méthode avantasgedu point de vue du contrdle de la croissance
et du dopage, son développement a pris du retaedd@elui de 'TEPVOM. La raison principale est la
nécessité d’atteindre des températures de crossagées, d'une part pour dissocier les molécules
apportant I'élément N, et d’autre part pour permetine diffusion de surface des espéces suffisante
pour obtenir des croissances 2D. Pour cela, 'TEPV&3 mieux adaptée de part son principe
(chauffage par suscepteur et non par Infra-Rougemmen EJM), et dans le cas des composés IlI-N,
la pression favorise les passages 3D-2D, ce quimgsirtant pour €éliminer les défauts. Enfin, 'EJM
est moins bien adaptée que 'EPVOM et surtout geleMH a la croissance de couches épitaxiales «
épaisses » (>5um) et a la croissance de matéritariedénergie de cohésion, en particulier lorsga’u

forte pression d’un élément source est nécesdarige(du régime de jets moléculaires).

b. Processus physico-chimique et modes de croissance
Lors de la croissance de couches minces par EJdiepks processus de nature physico-
chimiques interviennent. Liaigure 1-13 illustre les principaux phénomeénes.
e L'adsorption des atomes et/ou molécules frappansudace. Il existe deux types
d’adsorption :
» La physisorption qui fait référence au cas de mansfert d’électrons entre atomes
déposés et atomes du réseau cristallin de surfagseg attractives de type Van der
Waals).
» La chimisorption qui correspond a un transfert etélons et donc a la formation de
liaisons chimiques entre atomes déposés et atomesedau cristallin de surface.
* La migration en surface des molécules adsorbéssauie leur dissociation.
e L’incorporation d’atomes dans des sites cristaliémgrgétiquement favorables (lacunes
ou bords de marche).
» La nucléation d’ilots avec d'autres atomes présaassurface.

» La désorption thermique des especes non incorpdegesle réseau cristallin.
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Figure 1-13 : schéma de I'ensemble des phénomenesupant se produire pendant I'épitaxie par
jets moléculaires

Trois modes de croissance sont observables :

* Le mode de croissandedimensionnelle(Volmer-Weber) : des amas de matiére sont
nucléés directement a la surface du substrat esigsent en flots. Ce mode de croissance
est observé lorsque les atomes de la couche déporéglus fortement liés entre eux
gqu’'au substrat. A I'équilibre thermodynamique omtpeelier les tensions superficielle et
interfaciale a la forme de I'llot a I'aide de larftule de YoungKigure 1-14(a)) ou du

théoreme de WulffRigure 1-14(b)), selon I'anisotropie de I'énergie superficielle.

Vsr

Ysv " Vsp _ 10 _ V2 _ Vs
h h h, h,

}/SV<}/SD+J/VD

Fop = Fgy + Fyp.cos(a)

a) o)

Figure I-14 : relation entre la forme de I'llot etles énergies superficielle et interfaciale dans la
croissance tridimensionnelle
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* Le mode de croissanckidimensionnelle(Frank Van der Merwe): des couches
moléculaires complétes de matériau se forment stigerposent les unes aux autres, et la
surface reste atomiquement plane au cours du dépdtode de croissance est observé
lorsque les atomes de la couche déposée sontgutament liés au substrat qu’entre eux.

En terme d’énergie superficielle, on s’attend airavee type de croissance si

Vsv > Vsp T Vip» OU S, V et D désignent respectivement le subdératde et le dépot.

* Le mode de croissance 2D-3D (Stranski-Krastanovest un mode de croissance
intermédiaire qui débute comme celui de Franck ¥anMerwe (croissance 2D), puis
devient comme celui de Volmer-Weber (croissance 3id) bout de quelques
monocouches atomiques. On observe alors la numéptiis la croissance d’ilots sur une

couche de mouillage.

c. Outils de controle de la croissance

La technique EJM est adapté a I'implémentationedlriiques de contrdle situ de la croissance
telles que le RHEED, la réflectivité, la microsaog@ effet tunnel, ou encore le LEED (diffraction
d’électrons a basse énergie), I'XPS (spectroscopiphotoélectron X) et la spectroscopie d’électrons

Auger.

Pour I'étude, le contrble de la croissance dansrélacteur EJM Riber Compact 21T a

essentiellement été réalisé via le RHEED et |&cfiflité.

Le RHEED permet de caractériser I'état de surfaedadcouche en cours de croissance. Un
faisceau d'électrons accéléré par une haute teifg@a 50 kV ; 0,06 4 < 0,15 A) vient frapper la
surface de I'échantillon avec une incidence raséhte 3°). Par conséquent, le faisceau ne pérgtre |
couche que d'une dizaine d’angstroms, et seulsphesniers plans atomiques participent a la
diffraction. Les électrons diffractés sont recugiur un écran phosphorescent sur lequel est alors
observé linterception du réseau réciproque de udase avec la sphere d’Ewald du faisceau
d’électrons. L'aspect du diagramme de RHEED notmriime sur le caractere structural de la surface
(rugosité, facettes, etc), les parametres de mddles le plan, ainsi que sur les reconstructions de
surface. De plus, I'évolution de l'intensité de téche spéculaire (oscillations de RHEED) nous
informe sur le taux de recouvrement de la surfaeegqui permet, dans le cas d’'une croissance par
coalescence d'llots 2D, de mesurer la vitesse aiesance et I'épaisseur des couches épitaxiées. Plu

de précisions sur la mesure RHEED sont donnééspexe A1l
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La réflectivité optique en incidence normale peroveg mesure précise de I'épaisseur des couches
au cours de leur dépdt. La mesure repose surdatibn des lois d’interférences : I'épaisseur dé&go
peut étre déduite des oscillations de l'intensitéh daisceau réfléchi d'une source lumineuse (laser
fibre optique, lampe a incandescence). En effetcaus de la croissance, la différence des indiees
réfraction entre le GaN et I'AIN, ou encore le dults induit des phénomenes d'interférences
constructives et destructives. L'intensité du sidgmaineux réfléchi par I'’échantillon varie en fdammm
de I'épaisseur déposée avec une peériodel/R (1 la longueur d’onde du faisceau émiqdiindice
de réfraction de la couche déposée). Du spectréftbetivité on peut donc en déduire la vitesse de

croissance a la température d’'épitaxie 1/2nT.
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II. Les HEMTs (Al,Ga)N/GaN

Depuis la premiére observation d’'un gaz d’électrbissmensionnel (2DEG) a I'hétérojonction
(Al,Ga)N/GaN en 1992 [1] et les premiéres perforogmnen régime statique (DC) en 1993 [2] et en
régime dynamique (RF) en 1996 [3], les domainepplieation du HEMT (Al,Ga)N/GaN ne cessent
de se multiplier (HEMT = High Electron Mobility Tmaistor). De plus en plus, les applications faible
bruit et faible consommation font partie de son dova de prédilection, mais les hautes fréquences
restent son application principale. C'est la msétrdes techniques de croissance cristalline des
composés IlI-N qui, ajoutée a la plus-value deiliadtion de I'hétérojonction (Al,Ga)N/GaN, a
permis le développement du HEMT IlI-N dont découte nette amélioration fréquentielle comparé a
son plus proche parent le MESFET GaN (Metal Sendiator Field Effect Transistor). Aujourd’hui
les traitements technologiques (profil de grillgjtement de surface, etc) jouent un rble de plus e

plus important dans la course aux performancegsl¢ransistors.

II1. Le marché des HEMTs III-N

Comme nous l'avons vu dhapitre | paragraphe 113, les composeés IlI-N sont des matériaux
de choix pour la réalisation de dispositifs miceafloniques hyperfréquence et de puissance. La
combinaison d’'un champ de claquage important (>5x¢@m® pour GaN) et d'une bonne
conductivité thermique (1,5 W.chnpour GaN) avec la possibilité d’atteindre des Hiidisi et des
densités électroniques élevées (2DEG : p > 2000Veh#® et Ns > 1x1& cm? permet a la
technologie GaN d'étre aujourd’hui largement acéeptomme un véhicule pour les applications
haute frequence/haute puissance [4]. C'est le mdadels communications sans fil et les applications
militaires qui tirent le développement des tramsgstmicro-onde. Actuellement, les dispositifs sont
fabriqués sous forme de modules de puissance rclgtsihybrides, et dans une moindre mesure de
circuits monolithiques (MMICs en anglais pour Matiat Microwave Integrated Circuit) intégrant
des transistors HEMTs et des diodes Schottky.olig destinés a la transmission et a la réception de
signaux hyperfréquence via des amplificateurs dsspace (PA en anglais pour Power Amplifier) et
des amplificateurs a faible bruit (LNA en anglagup Low Noise Amplifier), et peuvent également

jouer le role de commutateur de puissance et dposamts redresseurs.

Les transistors de puissance a base de composKsdiivraient trouver leur place dans les
infrastructures commerciales de télécommunicatans dil et les terminaux mobiles. Le marché des
stations de base de téléphonie mobile (435 Millidagdollars pour les générations 2G et 2,5G) est
aujourd’hui largement dominé par les transistorpdissance LD-MOS a base de silicium (90% Si-

LD-MOS, 10% GaAs pHEMT ou HBT). Environ 70% du codées installations est d0 aux
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caractéristiques des transistors, notamment aulggnebde la dissipation thermique. De part ses
avantages compétitifs, la technologie GaN est adjbui préte a concurrencer le silicium inapproprié
pour les hautes fréquences, et & implémenter &®rs$ de base pour les générations 3G et 4G du
réseau cellulaire (3G UMTS ou W-CDMA 1,9 et 2,1 G&l2 Mbit/s), les prochaines infrastructures
Wi-MAX (2,5-2,7GHz/3,4-3,6GHz/5,73-5,85GHz) et lagseaux locaux sans fil de nouvelle
génération (W-LAN 2,4-5GHz ; 1-54Mbit/s ; portée- 300 m).

D’autres marchés sont également visés comme lesnooinations satellites et la diffusion
télévisuelle (TV Broadcasting, Bande C 4-8GHz aK18GHz), ou encore les RADAR militaires
(bande X, 8-12 GHz) et civils (radar automobilesgloe portée 77GHz pour la régulation de vitesse
ou courte portée 24GHz pour la détection des olestad_a robustesse du GaN permet la réalisation
de chaines de réceptions plus simples, sans sideiprotection derriere I'antenne. De plus, larigon
stabilité thermique des composés IlI-N positionettectechnologie sur les marchés des amplificateurs
faible-bruit et la génération de fréquence mico-ondes a hauttépspectrale. Ce dernier secteur est
aujourd’hui occupé par des technologies comme SBaé\s et InP. Enfin, la technologie 1lI-N est en
passe d’adresser également le marché des commatdeepuissance et des composants redresseur de
type diode Schottky ou HEMTSs. Les objectifs a rampbur cette filiére sont la fabrication a faible
co(t (substrat silicium de grande taille), le foamehement en mode bloqué (les HEMT standards sont
en mode passant), une forte tension de claguagedtonne dissipation thermique. Cependant, le SiC
présente une conductivité thermique plus importgo les nitrures et il se présente donc comme le

concurrent majeur du GaN pour cette application.

De nombreuse lignes pilote et lignes de productaistent aujourd’hui (Picogiga, CREE,
Nitronex, IQE, Eudyna, RFMD, Raytheon, TriQuint, NG Velox). Notons que Nitronex est le seul
fournisseur actuel de modules de puissance a lBa&al sur substrat Silicium (W-CDMA 2GHz et
infrastructures WI-MAX a 2,3-3,5GHz, ou encore deedules 10GHz sans doute réserves a des
applications militaires). D’autres industriels amfcemment développé des produits pour ce type
d’application mais sur substrat SiC qui est beapquus colteux (CREE et RFMD aux USA, Toshiba
et Fujitsu au Japon, et ST Microelectronics en pelyoDes substrats 2" de GaN auto-supportés,
préalablement hétéroépitaxiés puis séparés desldngtrat hote, sont aujourd’hui proposés (Lumilog,
Sumitomo, TopGaN, CREE ATMI, Kyma, Hitachi Cablejais le colt reste encore trés élevé. Enfin,
des acteurs comme NXP, Selex, UMS et OKI sembigaieénent se positionner sur cette technologie
llI-N. Le Tableau II-1 ci-dessous présente les principaux acteurs indlisstfe la technologie 1I-N

pour les applications microélectroniques.
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Acteurs =
II- GaN autosupports m
microélectromque
Lumilog TDI CREE
Sumitama |-|r\||'|'rrmhl weoe Hr\frrrtscm e N “Z’Z:' nex Toshiba Ceramic
Fﬂ.umsseurs I;FIIEGIIEEN Kyrmna Toyoda Gosei F'k:..-:-UEZ\u (TOCERA)
(epiwa fers) o OptoGaM AZZURRO reoge Fiowasic
Hitachi Cable AZZURRD IQE, Kopin
= Lumnilog Picogiga
CREE
Fujistu
Lumileds Lumileds RFMD Mitronex
Fond ,_,u_'::m = Osram MNorthrop Grum. oKl
ondeurs el Michia Kopin TrQuint
(dispositifs) T Gosei Toyods Gosai NP MicroGaM
oyndalanss Velox Freescale TS
MEC, TriQuint
UKIS
Applications Puizzance Puizzance Fréqueanca PuizzancaFraquanca Puizzanca Fraquanca

Tableau II-1 : principaux acteurs industriels de latechnologie 11I-N pour les applications
microélectroniques

I121. L'hétérostructure (Al,Ga)N/GaN

II2. Principe de fonctionnement

a. Polarisation

Comme nous l'avons vu dbhapitre | paragraphe 111, les composés IlI-N sont le siege d'une
polarisation intrinseque appelée « polarisationntgpeee » (B) qui se manifeste aux interfaces du
matériau avec le vide ou avec un autre composé. ddtimation de la polarisation spontanée du
matériau AlGa.«N est donnée par O. Ambacher [5] :

(X) = =Py X = Psy @—x) + 0,021 (1 - X) Equation II-1

P
SPAIXGal-xN

Sous l'effet d’'une contrainte biaxiale, la déforioat d’'une telle structurevurtzite entraine
I'apparition d'une « polarisation piézoélectriqugR,,) qui ne présente qu'une seule composante
suivant I'axeC . Cette polarisation piézoélectrique vient s’ajoudtéa polarisation spontanée en venant
renforcer ou affaiblir I'effet de celle-ci selon $ggne de la déformation (extension ou compressbn)
I'orientation initiale de la maille (polarité gallin ou azote). La polarisation piézoélectrique peut

s'exprimer par I'équation suivante [6] :

49



C
sz =658, t %1(£xx + gyy) = 2£xx[e?,l - %3C_13

33

Equation II-2

avec e

;. les coefficients piézoélectrique§;; les constantes €lastiques &f, = (a-a)/a la

déformation biaxiale (voiChapitre | paragraphe 123.b).

Les valeurs des polarisations spontanées, desiaerfs piézoélectriques et des constantes

élastiques sont résumées dangdbleau 11-2 ci-dessous :

Gall AIN
ad 3,150 3,112
Pp Cim® | -0,020(7] | -0,081[7]
en Ol | -049[7] | -0.60[7]
e Ol | 0,73[7] | LA6[7]
Cr; GPa | 106 [5] 108 [9]
Cys GPa | 398 [8] 373 [9]

Tableau II-2 : paramétres de malille, polarisationspontanées [7], coefficients piézoélectriques
[7] et modules élastiques pour GaN [8] et AIN [9]

Les composés nitrures présentent un champ de satian uniforme. Par conséquent, I'effet du
champ de polarisation ne peut étre observé quiatexfaces du matériau avec le vide ou avec un autre
compose. Il se traduit donc par la présence degebatites de polarisation sur les faces supériatres
inférieures du cristal, ou encore aux interfacessd@ cas d’hétérostructures. Dans le cas d'une
hétérostructure (Al,Ga)N/GaN, l'effet du champ delapisation piézoélectrique engendré par la
déformation de la maille cristalline va renforceradfaiblir I'effet de la polarisation spontanédosele
signe de la déformation et l'orientation initiale ¢h maille (polarité Ga ou N). Lkigure II-1
représente une hétérostructure (Al,Ga)N/GaN deripdlgallium avec une couche (Al,Ga)N déformée
en tension sur GaN (film pseudomorphique non retinge épaisseur de I'ordre de 20-25 nm) et une
couche tampon GaN supposée ici Iégerement cormraimtcompression. En effet, comme nous le
verrons dans les chapitres suivants, la couchedar@aN peut se trouver contrainte en tension ou en

compression, par exemple a cause des effets thiastigées cités aGhapitre | paragraphe 123c.
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[0001]| <— TE lpsp lppz —» tension

+++++++++++++++++++++

< compression

Figure 1I-1 : polarisations et champs dans une hétéstructure (Al,Ga)N/GaN de polarité
gallium. La couche tampon GaN est supposée contra@en légere compression

Dans le cas dune structure de polarité gallium,e upolarisation totale positive

(P =Pyeec + P, + P,,) sera orientée suivant la direction <000-1B,{.. = £, XE = £,(¢, —1)E).

ielec
Le vecteur déplacement s'écrira dihe £,E + P = £,6 E+ P, + P,. La densité d'électrons étant
nulle a I'extérieur D =0), le champ électrique interne s'écrila= —(P,, + P,,)/ £,€, suivant la
direction <0001> € =¢&,&,). La discontinuité de polarisatid® a linterface (Al,Ga)N/GaN

(Equation 11-3) est a I'origine d’une densité d’électraNgEquation 11-4).

AP = (Psp + sz)AIxGal—xN - (PSp + PPZ)GaN Equation 1I-3
N = 4P Z‘E Equation I1-4
q q

avec qla charge élémentaire (1,60217733x1C) et 0 la densité de charges de polarisation

(C/nT). La densité d’électrorly est généralement exprimée en électrons par cn®(cm

b. Gaz d’électrons bidimensionnel (2DEG)

Le principe de I'hétérojonction a été proposé pdr. Rnderson en 1962. La juxtaposition d'un
matériau semiconducteur a grand gap (barriere)ust chatériau semiconducteur a plus petit gap
(canal) impligue une discontinuité des bandes aelection et/ou de valence a I'hétéro-interface. Un
dopage intentionnel de la barriere permet la foionat’'un gaz d’électrons bidimensionnel (2DEG)
dans le canal [10]. Par conséquent, les électromsspatialement séparés des donneurs ionisés dont
ils sont issus, ce qui leur confere une mobiliténbsupérieure a celle rencontrée dans le matériau
massif.

Dans le cas d’'une hétérojonction (Al,Ga)N/GaN, éspnce de forts champs de polarisation rend
possible la formation d'un 2DEG d'une densité derdre de 18 cm? sans quaucun dopage

intentionnel de la barriére (Al,Ga)N ne soit née@ss En effet, des charges de polarisation pestiv
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apparaissent a linterface (Al,Ga)N/GaN, et parenattion coulombienne celles-ci participent
efficacement au confinement des électrons dans GaNbremiere observation d’'un gaz d’électrons
bidimensionnel a I'nétérojonction (Al,Ga)N/GaN & &ite par M.A. Khan et al en 1992 [1]. Plusieurs
sources d'électrons peuvent contribuer a cetteraglation d’électrons a I’hétéro-interface : la chec
tampon GaN, la barriere AlGaN ou encore des émtsutiface. Cependant, la couche tampon GaN
présente des dopages résiduels trop faibles (estiaé inférieurs a tbcmi®), tandis que le dopage
résiduel de la barriére (analyse SIMS ABa N, [O] ~ 2x13°% cm®) semble ne contribuer qu’en
partie a la formation du 2DEG. Par conséquent,&nensi I'origine physique des électrons du 2DEG
est toujours sujette a controverse, les chargeblsatmétre plus probablement liées a la présence de
niveaux donneurs en surface [11-13] ou qui se cot@pbcomme tels sous la surface [14]. Notons
toutefois que d’autres modeles tels que celui @&tbbn [11] ou encore de Ridley [15] ne rendent pas
complétement compte de I'évolution de la densitécdarges dans le 2DEG avec I'évolution des

structures (compositions et épaisseurs).

La Figure II-2 représente le diagramme de bande de conductiore digtérostructure HEMT
AlL,Ga . N/GaN en présence d’'une couche superficielle (dappaN. Nous ne prenons pas en compte
le dopage résiduel de la barriere car son effetesaiensité de charges dans le canal est faible par

rapport aux effets de polarisation.

AE,
dGaN N 5 x
E v (U/ CI) - NS
GaN —d AlGaN
gAIGaN

(ﬂ(gaN

¢£uffer

cap canal
GaN barriere AlGaN GaN tampon GaN

Figure 1I-2 : diagramme de la bande de conduction dine structure AlGaN/GaN avec un cap
GaN [16]
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De laFigure 1l-2 nous pouvons en déduire I'égalité suivante quera position du niveau de
Fermi aux parameétres de la structure et aux chalgesiques :

N -N
g, +JeaNe p _(OTDZN. A E Equation II-5

GaN EAIGaN

La présence du cap GaN augmente la hauteur appateta barriére :

d al NS
(de)ff =AE. +L+¢gar\1

GaN

Equation II-6

avec :

AE. la discontinuité de bande de conduction

Er niveau d’énergie de Fermi

@ ., la hauteur de barriére pour GaN

ds.y I'épaisseur du cap GaN

N, la densité de charges surfacique dans le gazotiétes

Ecan €t Eacan €S permittivites absolues du GaN et de 'AlGaN

(e=¢€.¢&,; £ =10,2 ete" = 9,6 ; £"°*N est obtenu par la loi de Végard)

0 la densité de charge de polarisation a I'interfak&aN/GaN (C.rf)
q la charge élémentaire de I'électron (1,6021773%.0)

Une étude optique du cap GaN a révélé des charepsigueskE plus importants que&Ns/ €,

probablement di a la présence de charges en sud@agecourbent plus les bandes d’énergie [17]
(Annexe D).

La valeur de la hauteur de barriére (Al,Ga)N esiégélement tirée de la relation empirique [14,
15]:

Rican = (084+13x)eV Equation 1I-7

53



La barriére de potentigff, ., est estimé a 1eV [15] et correspond au blocageiviau de Fermi

par des défauts dans la région inférieure de lectsire. La tension de seWl,, correspondant a la
tension qu'il faut appliquer pour obtenir une dénsie d’électrons nulle dans le 2DENsE 0), peut

se formuler comme suit ;

d d £
Vth = ¢gaN - O-M + %)uffer (1+M) Equation ”'8

AlGaN buffergAIGaN

Pour résoudre legquations II-7 oull-8, il faut une équation supplémentaire reliant pamneple
la position du niveau de Fernttd) a la densité d’électrondl§) dans le 2DEG [18] ou faire un calcul
complet de la résolution des équations de Schrediegde Poisson [19]. La densité d'électrons dans

le 2DEG peut s’exprimer par la relation suivant@]{2

N, = € ncan (Vg_E_Vth) Equation 11-9

qdacan

Avec :

E; la position du niveau de Fermi qui peut s'écringpeemiere approximation

5 5 \1/3
nc. Jr .g.N
E- =E0+—ﬂh N, avecE0=§( h j (3n2q S]

m* 4\ 2m* 28 pcan

et m* = 0,2m, la masse effective des électrons

Enfin, précisons qu’en principe la densité d’électr dans le 2DEG dépendra de I'épaisseur de la
barriére, de son taux d’aluminium et de son étatatgrainte. Une densité d’'électrons comprise entre
1x10"cm? et 2x103° cm? sera obtenue pour une épaisseur d’AlGaN variané &@nm et 30nm avec
un pourcentage d’aluminium compris entre 10% et 5086 densités d’électrons obtenues avec les
composés IlI-N peuvent ainsi étre jusqu’'a 5 foigspgrandes que celles obtenues avec les autres
composés IlI-V (2-4x18 cmi? pour les pHEMTs GaAs, LMHEMTSs InP et MMHEMTS).

La densité d’électrondls dans le 2DEG, leur mobilitg, ainsi que la résistance de feuiRg, du

gaz bidimensionnel sont déduites des caractéresi@fV) et Effet Hall (voiAnnexe A31 et A32.
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c. Parametres influencant la mobilité des électrons

Les performances d’un transistor réalisé sur uhe bétérostructure (Al,Ga)N/GaN dépendront
principalement des propriétés intrinseques du dalearons bidimensionnel (2DEG). La densité
d’électronsNs dans le 2DEG dépendra surtout de I'épaisseur daraere et de sa composition en
aluminium. La mobilité des électrons quant a eledépendre de nombreux mécanismes de diffusion
élastiques et inélastiques des porteurs sur lesitdefle la structuredonneurs ioniséde la barriére et
donneurs résidueldans GaNyugosité d’'interfacedésordre d’alliage dislocations traversantesu
encorephononsacoustiques et optiques.

Cependant, la densifds dans le 2DEG va aussi conditionner la mobilitéles électrons. Les
calculs rendant compte de I'évolution de la mabillectronique dans le cas des nitrures d’éléments
[l ont été développés au CRHEA [20]. La mobilitésdélectrons du 2DEG suit une courbe en cloche
en fonction de la densité d’électrons eFigure 11-3 montre les différentes contributions a la mobilité
mesurée a température ambiante pour une structETHAI,Ga ,N/GaN réalisée sur substrat

Silicium(111).

107 . : — :
300 K /Rugos:te.

Alliage —p

-
(=]
E-3
T

Mobilité (ecm?/V.s)

Expérience
Totale

k [} [ ! 1 [} 1 [} ' |
1E12 1E13 |
Ns : Densité de porteurs du gaz 2D (cm™)

Figure 1I-3 : évolution expérimentale et simulée déa mobilité u des électrons a température
ambiante (300K) en fonction de la densité d’électress Ns modulée par une grille pour une
hétérostructure de type HEMT (Al,Ga)N/GaN réaliséesur substrat Silicium(111) (échantillon
A392, HDR Philippe Lorenzini [20])

Dislocations traversantes et impuretés résiduelles
Les dislocations traversantes sont le premier fadiaitant la mobilité pour les faibles densités

de charges, suivies par les impuretés résidudliedluence des impuretés ionisées de la barriere
(Al,Ga)N est tres faible et dépend surtout de iiggeur de celle-ci. Les impuretés résiduelles du

tampon GaN, avec des densités de I'ordre d¢400° cm®, ont également une influence trés peu
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notable. Les dislocations traversantes, pouvaet &tforigine assimilées a des centres accepteurs,
apres s'étre chargées négativement, vont formegué proximité une zone de charge d’espace
induisant la diffusion élastique des électrons. @@sx facteurs limitants sont partiellement écranté
par la charge des électrons, ce qui explique ugmantation de la mobilité avec la densité de clgarge
Plus de précisions seront donnéesChapitre Il paragraphe 11111d sur le type de dislocation

présent dans les composeés llI-N ainsi que surdetivité électrique.

Phonons Optiques et Acoustiques
L'effet des phonons (optiques et acoustiques) aatgna mesure que la densité de charges

augmente. C’est la vibration du réseau cristaltifanction de la température qui induit la générati
de phonons. Les phonons acoustiques sont respeasdbl processus de diffusion inélastique des
électrons pour des températures inférieures a 20@dis que les phonons optiques limiteront la

mobilité pour des températures supérieuréguie 11-4).

Désordre d’alliage et Rugosité d’interface
A mesure que la densitBls augmente, le gaz d'électrons se rapproche deeffade

(Al,Ga)N/GaN et se trouve par conséquent affectélgatructure de celle-ci. La diffusion élastique
liée au désordre d'alliage dépend directement deatetion du taux d’aluminium dans la barriere
(Al,Ga)N qui perturbe ainsi la périodicité du pdteh auquel est soumis I'électron du 2DEG.
L'augmentation du taux d’aluminium dans la barrieomduit a des densités d’électrons plus grandes
et une augmentation de leur confinement. Cepentialiminution de la mobilité observée dans ce
cas montre que c’est le rapprochement entre 2DEGtexface (Al,Ga)N/GaN qui est prépondérant.
Notons également que I'obtention d’'une barrieréalene qualité est de plus en plus difficile & mesur
que la teneur en aluminium est augmentée.

L’interaction du désordre d’alliage sera limité parsertion d’'un espaceur AIN [21] & l'interface
entre 'AlGaN et le GaN, qui réduira fortement l@ngtration des électrons dans la barriére et
augmentera leur confinement. L'interaction seraimate pour un super-réseax (AIN /GaN) [22,

23] ou binaireAIN [24-26]. Cette derniere est cependant limitéeépaisseur [27, 28].

Les interactions qui ont lieu au voisinage de €nfdice sont décrites avec des rugosités RMS

(Root Mean Square, voknnexe A13D inférieures & 0,3 nm et des longueurs de comélgpériode

de la rugosité) typiques de quelques nanometrds [20

Comme le montre I&igure II-4, la réduction de la température ne va pas chairgstiquement

I'allure de la dépendance de la mobilité avec la densité d'électromds. Le désordre d’alliage et la

rugosité d'interface seront les facteurs limitaptair les fortes densités d’électrons, tandis gse le

interactions avec les dislocations deviendront gmélgrantes a mesure que la densité d'électrons
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diminuera. Par conséquent, dans le cas d’échamtitie densité d’électrons similaires mais de qualit

variable, une diminution de la température va suikxacerber leurs différences.

10? : : . | =——phonons Acoustiques
Imp Résiduelle
‘.________._.——-——'—'_'—_'__ — islocations
e | 1]
1 DE Désordre Alliage
Rugosité Interface
o Globale
W #»  Mesure 10K
5
< 10
e
(&)
2 10
=
=
3
10
2 . N s P |
1010” 10"

Densité de porteurs (cm'z}

Figure 1l-4 : évolution expérimentale et simulée déa mobilité y des électrons a basse
température (10K) en fonction de la densité d’éleobns Ns modulée par une grille pour une
hétérostructure de type HEMT (Al,Ga)N/GaN réaliséesur substrat Silicium(111) (échantillon
A392, HDR Philippe Lorenzini [20])

d. L'hétérojonction (Al,LIn)N/GaN

L'alliage (AlLIN)N présente un intérét pour les dréistructures HEMTS. InN présente une
polarisation spontanée de -0,032 C/m? (-0,029 QYm# le GaN et -0,081 C/m2 pour 'AIN) et un
paramétre de maille de 3,548 A. Il est possibleéddiser des hétérostructuresi.,N/GaN dont la
barriéere est en accord de maille avec GaN pour tdaeg dindium de 17-18 % [29]. Ces

hétérostructures permettent de produire des denditécharges de I'ordre de 2,5X16m* avec de

bonnes mobilités électroniqueg: ©1000cm?/V.s) et des faibles résistances de coudRg { 300
Q.sqr). L'(ALIn)N présente cependant deux défauts magewles fortes modulations de composition

d’alliage (énergies de liaison AIN et InN trés diintes) et une plus forte polarisation spontamée d

InN par rapport au GaN. Ceux-ci expliquent les gtendes inhomogénéités des interactions avec le
2DEG. Les premieres réalisations ont montré a renuva nécessité de recourir a un espaceur AN,
comme mentionné plus haut, pour réduire I'impactidsordre d’alliage sur la mobilité des électrons

et obtenir ainsi des mobilités correctes (1170 ¢ra?avec des densités de charges 2,5d@® [30]).

Ces LMHEMTs Alln;,N/GaN (LMHEMT pour Lattice Match High Electron Mdity Transistor)

présentent de tres bonnes performances puissapedfice [31, 32], et des densités de courants
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supérieures a 2A/mm ont pu étre obtenues avecatasre (Al,IN)N relativement fines (13 nm) [33],
ce qui est intéressant pour atteindre des fréqeetedravail élevées comme nous le verrons plas loi
Des études ont également montré la grande stalfi@éémique de l'alliage (Al,In)N [34]. Cette
stabilité a été confirmée par des fonctionnemeigude température de structures LMHEMTgJrAI
«N/GaN [32, 35], ce qui est un atout majeur pouddeeloppement d’'une filiere de composants de
puissance, mais aussi de capteurs dans des erefinenis particulierement agressifs. Enfin, un canal
In,Ga,,N avec un taux d’indium de 10% menerait & des tiemsie charges pouvant dépasser %10
cm? [36].

I122. Le transistor HEMT (Al,Ga)N/GaN

Un transistor de type HEMT est un transistor atefechamp a hétérojonction. Son principe de
fonctionnement est identique a celui d’'un transigteffet de champ de type MESFET. Il est basé sur
la modulation de la conductance entre deux contutsiques appelés « source » et « drain », par

I'action électrostatique d’'une électrode de comnmeameétallique dénommée « grille Bigure 11-5).

Grille Grille
Contact ohmique SChf Gty Contact ohmique Contact ohmique SChf:ky Contact ohmique

(Source) (Drain) (Source) (Drain)

s barriére

Substrat semi-isolant

b)

Figure 1I-5 : schéma d’un dispositif de type a) MEEET et b) HEMT

Sous l'effet d’'un champ électrique généré par lligation d’'une tensioVys entre la source et le
drain, les électrons formant le gaz bidimensiorseetiéplacent entre la source et le drain constituan
ainsi le courant de draiRs. La modulation de ce courant de drajnest obtenue par I'action d’une
tension négativéys sur le contact Schottky. L’'augmentation en négagitcette tension de commande
appliquée sur la grille a pour effet d’'augmentevdéume de la zone de charge d’espace (ZCE) qui
viendra obstruer le canal pour une tension dite gidcement ¥/,,.

Le HEMT a base de nitrures d’éléments Ill ne ddfapparemment pas des HEMTSs réalisés dans
d’autres filieres comme GaAs ou InP. Seule l'origithe ses électrons et la maniére dont ils sont

confinés constituent une originalité. La densl&ddu 2DEG va conditionner le courant dans le canal e
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donc la puissance de sortie, tandis que la mohiligdés électrons va conditionner le fonctionnement
en fréquence du transistor. Maximiser les perfoearpuissance/fréquence revient donc a maximiser
le produitNs.

a. Contact métal-semiconducteur
Lorsqu'un métal et un semiconducteur sont en conilaapparait a l'interface une barriere de

potentiel suite a I'alignement des niveaux de Féumir Figure 11-6) :
E, =eqg —ex Equation 11-10
avec eg, (videEg) le travail de sortie du métal ety (videE:) l'affinité électronique du

semiconducteur (4,1 eV pour GaN).

La structure de bande au voisinage de l'interfaéalfsemiconducteur est conditionnée par la

différence éventuelle des travaux de sortie du Injégg, ) et du semiconducteuef,.) :

o=@, = régime de bandes plates.

o> 2 contact Schottky, dans le cas d’'un semiconductedypen (Figure 11-6)
Sig, <@, 2 contact ohmique, dans le cas d’un semiconducketypen
métal sC métal SC(n)
S —— —NY —————e— e \ - oV
BXT ed, Sl[ T~ _I__Q_________ NV
. 2ozt ole = o eq e | "%
- &, [ OB e o
E, == | lee =0 mEmsmslopeeie £ f E,
H) — o T e E g B T B P Rty TR —__-_
+ + + + Ev M
Eh‘
(a)
(b)

Figure I1-6 : contact métal-semiconducteur de typa avec ¢, > ¢,. (diode Schottky) a) avant
jonction b) a I'équilibre thermodynamique

La caractérisation des contacts ohmique et Schaqitkynettant de juger de leur qualité est
détaillée respectivement émnexe A34 et A35
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b. Caractéristiques statiques du transistor

Le fonctionnement du transistor en régime statigD€) permet d’obtenir de nombreuses
informations sur la structure HEMT et de juger nutgent du potentiel des performances en puissance
et en fréquence. Le CRHEA et PICOGIGA ne dispogeetd’outils permettant une caractérisation en
régime statique des transistors (véinnexe A395. La Figure 1I-7 schématise un réseau de
caractéristiques courant-tensiog(Ves Vg9 habituellement observé. Il traduit le comportemdn

composant sous l'effet d’'une polarisation drainfsetet grille-source.

Régime: linéaire | Reégime saiure

1 \[— ldss

l4< (Afmm)

A

Transistor passant

“claquage du
composant
(nreversible)
barrietre  canal  tampon
fuites (grille, tam,
Transistor pinci @ o= ..pon:.
barriere  canal  tampon Vds (V)

Ve

Figure II-7 : réseau de caractéristiquesdy(Vas, Vgo). Sur la gauche est schématisé le diagramme
de bande de conduction d’une hétérostructure (AL,GEN/GaN pour V ZV etV =V .

Ce schéma met en évidence la présence de deuxesedistincts : un régime dit « linéaire » ou
ohmique, dans lequel le courant de drhincroit avec la tension appliquég, et un régime dit
« saturé » ou le courant de drdin est sensiblement constant et indépendant de kEoteNys
appliquée. Les mécanismes susceptibles de provegtter saturation sont le pincement du canal en
sortie de grille et/ou la saturation de la vitedee électrons. Nous pouvons également observer troi
comportements du courant de drain qui traduisendédaillances majeures du transistor :
e la diminution du courant de saturatilar, due généralement aux effets d’échauffement de
la structure (mauvaise dissipation thermique). eCdiinution peut également provenir

de la présence de piéges qui capturent des élsathamuds.
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« laugmentation du courant de saturatibgs pour les tensions de grill§y les plus
négatives, due aux fuites de grille (par effet alret par la surface entre la grille et le
drain).

« Une tension source-drain limitg, , dite « tension de claquage », pour laquellelgant
de drainlys augmente violemment et le dispositif se détérdmdacon irréversible. C'est
généralement la grille qui « claque » a cause dhamp électrique devenu trop important

en sortie de grille coté drain.

Le Tableau II-3 résume les parametres importants issus du réseawadactéristiques
la(Vas, Vg9 du transistor.

1i¢ 4 la densité de charges Nz du 2DEG, a

Ti.. Courant drain-source de saturation maxinmm | la résistance d’accés B, et 4 la longueur de
arille L,
Vi Tension de pincement tension de grille pour laguelle I =0V
_ Bl traduit le contrdle de charge dans le canal
Sm Transconductance g, = ar ar la tension de grille
B lyas P i
, . généralement o est la diode Schottly qui se
Vb Tension de claguage déténiore de fagon wréversihle
Ron . - regroupe les résistances d accés B et By et
ou Ry, Résistance du transistor celle du ZDEG (Ry)
o Conductance de sortie g, = g, _ i traduit la conduction drain-source parasite
=4 a4 i, ves R, dans le composant

Tableau II-3 : paramétres importants du fonctionnenent du transistor en statique

c. Caractéristiques dynamiques du transistor

Il est important de comprendre le comportement dispositifs hautes fréquences dans les
applicationspetit signal (faible excursion courant-tension devant la plag@/ssVys) utilisable) et
grand signal ceci afin de prévoir les améliorations matériaeix technologiques susceptibles
d’améliorer les caractéristiques de sortie dessistors.

La Figure 11-8 présente le schéma équival@etit signald’'un HEMT et les origines physique
correspondant a chaque élément du circuit. Ceseélisnprédisent le comportement du HEMT en
fonctionnement dynamique (RF) [37-39]. Plusieuguifes de mérite sont utilisées pour caractériser

les performances des transistors.
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Grille

Contact ohmique Schf;tky Contact ohmique

(Source) (Drain)

SR, barriere

)

canal

V:'?.rgm exp(— J:.F'&JE)

tampon

Substrat semi-isolant

Figure 11-8 : schéma équivalentpetit-signald’'un HEMT (Al,Ga)N/GaN

Performances fréquentielles
Deux fréquences caractéristiques sont généralemtdigées pour décrire une technologie

donnée : la fréquence de coupfyret la frequence maximale d’oscillatip,.

La fréquence de coupufe(oufr, T pourtransition) est définie comme la fréquence a laquelle le
gain en courant du transistor £JP), lorsque la sortie de ce dernier est courtidiée, vaut 1. Elle est
limitée par le temps de transit des électrons $augille, et donc par la vitesse moyerme> des
électrons dans le canal et la longueur de drjlgequation [1-11).

La fréquence d'oscillation maximalg.x est définie comme la fréquence a laquelle le gain
puissance du transistor (gain de Mason ou unilatéraadapté en puissance a I'entrée et a la sortie

est égal a 1Hquation 1I-12).
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A partir du schéma équivalepetit-signal (Figure 11-8), les fréquences caractéristiqigst frax
s’expriment comme suit :

;= Jn _ 1 _<v>
¢ 271Cg 21T 27]‘_g

Equation 1I-11

f
fmax = :
JHR +R +R))g, +47f RC,,

Equation 11-12

avec :

C, =C, +Cy :‘ddTQ la capacité de grille.

g gs
gs

Q la charge sous la grille Schottky.

ng et CgS les capacités respectives grille-drain et gritlerse.

— aIds

I ov

gs

la transconductance\@s donnée.

Vds

<y > la vitesse moyenne des électrons dans le canal.

L, lalongueur de grille.

T le temps de transit des électrons dans le canal.

Rs etR, les résistances d’acces respectives de la soudeel@ grille.
R larésistance du canal (2DEG).

- aIds — i
aVds Vgs Rds

Jq la conductance de sortie g;\donnée.

Augmenter les performances fréquentielles du tsamsiHEMT nécessite donc d’utiliser une
grille courte avec des courants de fuite faiblesdiinuer les résistances d’accés de la sourda et

drain, d’augmenter la transconductance et d'anefli@s propriétés de transport du 2DEG.

Performances en puissance
La variation de la conductana entre les deux contacts ohmiques de source etaie est

proportionnelle au nombre de porteurs libres dartahal, et donc au courant de diainC’est I'effet
d’amplification transistor qui permet de transform@ signal appliqué sur la grille en un signalsplu

fort récupéré sur le drain.
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Le gain en puissand®, est définit comme le rapport entre la puissanseieeP; par la charge

présentée en sortie du transistor et la puissarsmtzée en entrd®: par le transistor :

P, _
G, =— Equation 11-13
I:>E

Au-dela d’une région linéaire, le gain en puisssBgdiminue avec le niveau du signal d’entrée.
La puissance de sortie d'un transistor est gémémiedonnée pour 1dBde compression, c'est-a-dire
gue c’est la valeur de la puissance en sortie lardg gain a chuté de 1dB par rapport au gain de la
zone linéaire.

Le gain en puissance est lié a la capacité ded@erdu 2DEG. Augmenter le gain revient donc en

partie a réduire les courants de fuites du corBahbttky.

Il est possible de calculer la densité de puissattendue pour une géométrie de composant
donnée a partir du réseau de caractéristiquegusaty(Vgs, Vg9 (Figure 11-9). La puissance de sortie

maximale obtenue avec un transistor utilisé commglificateur de classe@ est donnée par :

1 .
I:)max = g I dsmax (Vdsmax _Vdsmin) Equatlon 11-14

avec }s max € courant drain maximal/ys maxl@ tension maximale a laquelle on peut polariser |
composant pour une tension de gri¥g voisine de la tension de pincement (cette tenpgut étre

assimilée a la tension de claquagg, et Vys minla tension de coude des caractéristigugSqs Vys),

@ e décibel (dB) est une unité logarithmique deumesiu rapport entre deux puissances. Si on apgédieapport de
deux puissance; etP,, la valeur deX en décibel s'écrit X ;3 =10log,, (P, /F,) .

@ pour les amplificateurs linéaires, chaque classimitiéa proportion du signal d’entrée qui est isile par chaque
composant actif pour arriver au signal amplifié. &mplificateur est dit delasse Aorsque la totalité du signal d’entrée
est utilisée. Ces amplificateurs amplifient toutsignal d’entrée, limitant ainsi les distorsions kusignal de sortie,
mais n’ont pas un bon rendement (50% maximum).
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c’est a dire la tension de déchet qui correspoladtansion nécessaire pour atteindre la saturalgon
Ids (gd = 0)
Les gains et les puissances sont généralement sloaggectivement en dB et en mW ou dBm

(décibel au dessus d'un milliwatt ; la puissanceédérence est 1mWw).

droite de charge

point de polarisation

|
Vds min! 'Vds maK

Figure 11-9 : exploitation du réseau de caractérisgues| Vg pour calculer la puissance
attendue (fonctionnement en classe A)

L’équation donnant la puissance de sortie maxiratiendue résume assez bien les exigences des
composants de puissance. Augmenter la puissangntrevréduire la résistance drain-souR:g

augmenter la tension de claquagget augmenter le courant de drain maxitgahax

Rendement de puissance ajoutée
Le rendement de puissance ajoutPAE pour Power Added Efficiency) traduit I'aptitude du

transistor a transformer I'énergie de I'alimentaticontinue en énergie hyperfréquence. Il s’exprime
en % et est lié a l'utilisation optimale du réseucaracteéristiqus{Vys Vgs), ainsi qu’a la valeur du
gain en puissancé, aux fréquences de mesure. C'est une figure deteniénportante car elle rend

compte de la quantité de puissance en entrée eepois atteindre la puissance de sortie désirée.
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P -P
PAE=—=_—E  Equation II-14

DC

avecPsla puissance absorbée par la charge présenté@etiends! transistor
Pe la puissance absorbée en entrée par le transistor

Poc la puissance fournie par I'alimentation

Pour une geométrie de transistor, un couple ddo@r¥ysVy) et une frequence de travdil

donnés, I'évolution des performances en puissast@énéralement présentée comme illustré a la
Figure 11-10 :

Y B
P, -
|
a < \:-/,//
< B G, X
j=} L] /
O / S
_— ! —
i/
& y
2 / o
o e PAE /
ra £
s s
e Vds
7 Vgs
) P ,’/ f
0
Pe (dBm)

Figure 11-10 : évolution de la puissance de sorti€,, du gain en puissancé, et du rendement en
puissance ajoutéd’AE en fonction de la puissance d’entréBg

II23. Etat de l'art

Ces derniéres années, les performances en frégaeroepuissance des transistors HEMT IlI-N
n'ont cessé de progresser grace a des améliorgirogsessives des techniques de croissance, de la
qualité des matériaux épitaxiés, des procédés tdmpiques et des topologies des composants
optimisées. Nous dressons ci-dessous une listexttaustive de ces améliorations :
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Performances fréguentielles
Des améliorations sur le profil de grille, sur lari@ere et sur les couches tampons ont permis

d’augmenter les performances fréquentielles desistors HEMT :

Ingénierie de la grille :

Le recesdde grille, qui consiste & graver une partie deal@iére avant le dépét métallique, permet
une augmentation de la transconductance (amébaraitii controle du 2DEG) par la réduction de la
distance grille-canal, tandis que le profil en Thde I'avantage d'une grille courte (réduction dups
de transit des électrons) tout en gardant unetaésis métallique faible. De plus, cette technique
autorise I'utilisation d’'un cap dop®(amélioration des contacts ohmiques et réductemrdsistances
d’acces de sourdg et de drairRy).

Ingénierie de la couche tampon :

L'utilisation d'une couche tampon (Al,Ga)N (DH-HEM#0]) ou GaN compensée (Fe [41-43], C
[44, 45]), ou encore lutilisation d'une contre-bare (In,Ga)N [46, 47], permet un meilleur
confinement des électrons dans le canal ainsi guréduction des courants de fuites et des capacités
parasites. Cela peut limiter ¢mte lagou drain lag (retard a I'établissement du courant de drainsaprée
application d’'un court stimulus de la tension Vdsand il est lié a des piéges dans les couches
inférieures).

Ingénierie de la barriere :

L'insertion d'un espaceur AIN [21] a l'interface tem I'(Al,Ga)N et le GaN réduit fortement la
pénétration des électrons dans la barriére et pattaméliorer les propriétés de transport du 2DEG.
Certains auteurs ont proposé des hétérostructUedsTid AIN/GaN [24-26] (barriere AIN limitée en
épaisseur [27, 28]) ou AlGaN/GaN/AIN/GaN [48) encore de remplacer I'alliage (Al,Ga)N par un
super-réseam x (AIN / GaN) [22, 23].

L'utilisation d’'une barriere (Al,IN)N en accord dwraille avec le GaN (barriere non contrainte)
permet d'atteindre des densités d'électrons plupoitantes Ns > 2.13° cm® en raison des

constantes de polarisations de I'InN et de I'AlNvérieures a celle du GaN [31, 33, 49].

Performances en puissance
La gestion du profil du champ électrique coté detinles phénoménes mettant en jeu la surface

ont contribué a I'amélioration des performanceg@ssance :

Ingénierie du champ électrique :

L’ingénierie du champ électrique entre la grilleletdrain permet d’augmenter la tension de
claquage des composants en étalant la zone deech&gpace (ZCE) au-dela de la grille et en
réduisant par la méme le pic de champ électriqt& d@in. Nous pouvons citer ¢®uble recessle
grille et le profil de grillefield plate(2003) [50, 51]. C'est un avantage pour les apfitios telles que

les commutateurs haute tension et les amplificatbaute puissance dans lesquels des tensions de
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claquage tres importantes sont nécessaires. Celkoeffectif du canal au-dela de la grille prineair
améliore également la linéarité du composant. Cigogn la contrepartie de cette approche est
'augmentation de la capacité grille-drain qui lienies performances fréquentielles.

Ingénierie de la surface :

Les HEMTSs (Al,Ga)N/GaN souffrent d’une dispersio@{RF entre la puissance de sortie prédite
en fonctionnement statique (DC) par le réseau dactaristiquedqy(Vqs Vgs) €t la puissance de sortie
réellement mesurée en fonctionnement dynamique. (R&) effet appel€ompressiorpeut trouver
son origine dans un retard a I'établissement d®tamande de grillegate lag. Cette dispersion DC-
RF qui limite les performances en puissance du HEdiTsouvent attribuée aux pieges de surface
[52]. La mise au point de passivations de la serfaeec des diélectriques comme SjbB, 54] ou
SiO, [55, 56] permet d'y remédier. Cependant, l'effitdade la passivation dépend fortement du
procédé et de la qualité des structures traitées.dutre solution pour régler le probleme de d&per
DC-RF est I'épaississement du cap (Al,Ga)N, avatiliBation d'unrecessde grille profond, pour
éloigner le 2DEG des fluctuations du potentiel erfiese [57-60].

D’autres innovations
D’autres types de structures IlI-N ont récemmeétpgbposes :

MISHEMT (ou MOSHEMT)

Ce type de structure permet de combiner les avestag la structure MOS (Metal Oxide
Semiconductor) qui réduit fortement la fuite ddlgriet I’hétérojonction (Al,Ga)N/GaN qui offre un
produitNs.pimportant [61].

HEMT a polarité N (ou inversée)

Ce type de structure a la particularité d’avoicémal GaN en surface, ce qui permet d’avoir des
résistances de contacts plus faibles, de rédugefuites de grille, un meilleur confinement des

électrons et une réduction de la dispersion DC&2g5].

Les améliorations successives ont permis d'atteiradijourd’hui des densités de puissance de
sortie de I'ordre de 30-40 W/mm [66, 67] (plus deftis supérieures a celles obtenues par la filiere
GaAs), et des fréquences de coupldret d’oscillation maximunina, d’environ 200 GHz, étendant
ainsi les applications aux ondes millimétriquesTableau 1l-4 ci-dessous donne un bref état de I'art
des performances des transistors HEMT III-N épésxsur substrat Silicium (Si) et Carbure de
Silicium (SIiC) :
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= |5ma.x m max F{: Fma.x FS- G F-A'E F
substrat | annee r'rI:'_r??,l r'j.-“mm,l r'g'.'afmm,l {GHz) | (GHz) | Wimm r'cfg,l (%) | (GHE) Ref
2003 250 1.1 240 27 81 6.6 18 49 2 [68]
2004 700 1 200 18 31 12 153 527 214 | [69]
Si(111) | 2004 170 0,55 215 46 92 [70]
2004 300 0,85 220 24 47 7 9.1 38 10 [71]
2006 250 1 250 50 100 5.1 9.1 20 18 [72]
2004 700 1,2 200 12 7 405 10 [46]
sic 2005 250 1.4 437 41 63 9.1 56 | 23,7 18 [74]
2006 100 153 230 [59]
2007 150 1.3 490 92 148 41 16 | 70.7 10 [73]

Tableau II-4 : état de I'art des performances de tansistors HEMT AlGaN/GaN réalisés sur
substrat Si(111) et SiC. Références : Daimler/Um®HEA) [68], Nitronex/Raleigh [69],
CRHEA/Tiger [70], Picogiga/Triquint/Tiger [71, 72], Santa Barbara [46, 59, 73], Urbana
Champaign [74]

Fiabilité

De nombreux mécanismes de défaillance peuvent &treorigine de dégradations des
performances du transistor HEMT. Différents tesstiekage thermique, de contraintes électriques ou
d’agressions électrostatiques permettent de mesieeguantifier et de mettre en défaut la robustess
du composant. Les défaillances communément obseméesont pas seulement liées a la qualité
intrinséque du matériau épitaxié et a sa dégrauatientuelle, mais résultent également du traitémen
technologique Iui-méme via la dégradation des atmtaohmique et Schottky, ou encore la
fragilisation du matériau au cours des étapes t@opgiques (recuits, gravure, métallisation,
passivation, etc).

Malgré les performances supérieures démontrédepapmposants IlI-N comparées a celles des
filieres conventionnelles Si et GaAs, la commersaion des dispositifs HEMTs IlI-N est encore
limitée parla dispersion, les effets d’échauffetmdeas contraintes dans les hétérostructures, les
défauts et les pieges profonds, ainsi que les ééatsirface. Autant d’obstacles a la commerciaisat
de composants a base de nitrures d’éléments Ii¢ ave fiabilité conforme aux conditions des
secteurs d’applications visés. Le traitement teldgique a pris une place prépondérante aujourd’hui,
et la question qui se pose a présent est de sdamodér quelle mesure la qualité des couches épitaaiée

un impact sur la fiabilité du composant.

69



II3. Croissance III-N sur Si(111)

I131. Le choix du substrat silicium orienté (111)

La croissance de GaN sur substrat silicium a consgen début des années 1990, tandis que des
structures de bonne qualité sur substrat saphimgitaient la réalisation de dispositifs a diodes
électroluminescentes et a transistors de type HELWBO3) [2, 75]. Comme nous l'avons vu au
Chapitre | paragraphe 121, le silicium présente un certain nombre d’avargaggterminants pour la
production de masse de dispositifs a base de edétrdi€léments 1l (diodes électroluminescentes et
dispositifs de puissance). L'engouement pour lfaiagion (111), de symétrie de surface hexagonale,
ne se fait vraiment sentir qu’a la fin des ann&2)1 L 'orientation (001) de symétrie de surfacedar
demeure quant a elle le standard de la microélgque.

Cependant les désaccords paramétrique et thermigte les composés nitrures et le silicium
génerent une contrainte extensive au cours duidefsement, ainsi que de nombreux défauts
(dislocations traversantes, fissures). Par consggligbtention de couches épaisses de composés Il
N de bonne qualité et non fissurées nécessitengémierie particuliere des couches tampons comme

nous le verrons aparagraphe 1132 ainsi que tout au long de ce manuscrit.

Dans le cadre de la thése, c'est en raison des ebiiu savoir faire en épitaxie du CRHEA et de
PICOGIGA que les structures HEMTs ont principalemété développées par Epitaxie par Jets
Moléculaires (EJM) sur substrat Silicium orientéosela face (111), face qui présente une symétrie
hexagonale comme la base de la maille wurtziteAdl&6&)N (Figure 11-11). Dans ce manuscrit de
thése, nous serons cependant amenés a évoquerutesras également réalisées sur tremplins GaN
et AIN sur saphir(0001).

O
O O
ag O Q
Co
O O Aeiay %
L &!
[001]; 2],

‘— [10o]; |— o]

Si

Figure 1l-11 : superposition (droite) de la maillede GaN par rapport a la maille du substrat
Silicium orienté selon la face (111) (gauche)
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GaN AN Si{111)

a (300K (A a=31878 a=3112 a=354
Désaccord paramétrique 94 17
du GaN (%) 0 cnmpr;assinn tension
et contrainte 4 la croissance
Coefficient d’expansion
thermique (x10°% /1) 559 42 253
Désaccord thermique 115
du GaN (%) a 33 tension
et contrainte au refroidisserment
Conductivité thermique 15 5 15

M ety '

Tableau II-5 : propriétés du GaN, de I'AIN et du sWbstrat silicium orienté selon la face (111)

1132. HEMT (Al,Ga)N/GaN sur Si(111)

a. croissance de GaN sur substrat Si(111)

Depuis les premieres croissances réalisées pawmdiaket al en 1991 [76], la qualité du GaN
épitaxié sur Si(111) n'a cessé de s'améliorer. Ainades année 1990, des couches de GaN non
fissurées de 1-2 um d’épaisseur et de bonne qal#ésité de dislocations de I'ordre de 2-8 Ay
%), étaient obtenues par EJM ammoniac sur Si(118eh est rapidement suivi la réalisation des
premiéeres structures LED [77, 78] et HEMT [79, 8D nombreuses techniques ont été mises au
point pour réduire la densité de défauts, épalasiouche tampon de GaN et éviter la génération de
fissures au refroidissement. Nous pouvons citecdeshes intercalaires d’AIN basse température [81,
82], les super-réseaux [83, 84], les alternancdd/@&N [80], ou encore le tampon (Al,Ga)N a
gradient de composition [85].

La Figure 11-12 montre I'empilement « standard » utilisée danteaétude pour la réalisation des
structures HEMTSs (Al,Ga)N/GaN sur substrat Si(111)
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couche tampaon 1,7um
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Figure II-12 : schéma d’une structure HEMT (Al,Ga)N/GaN « standard » épitaxiée sur substrat
Si(111)

b. Description de la structure HEMT de référence et des étapes clés

Préparation du substrat silicium
Cette premiere étape consiste a enlever la coutxgdd natif SiQ présente a la surface du

substrat Si(111). Deux types de désoxydation sassiples : ladésoxydation thermiquet la
désoxydation chimiqudJne procédure de désoxydation thermique dansatinde croissance EJM
nécessite des précautions afin d’éviter la nitfanatlu substrat & haute température. En effetgiéa
observé que la présence d’especes réactives apotdenant du craquage de 'ammoniac ¢N&l la
surface du substrat peut entrainer la formatiomel’couche amorphe continue ou non de, $ik
dommageable quant a I'établissement d’'une reladipitexiale (Al,Ga)N/Si(111). Cette nitruration
haute température du substrat peut étre évitéenmadésoxydatioax sity hors du bati d’épitaxie, soit
par désoxydation thermique sous flux d’hydrogeng, (kbit par attaque chimique (védnnexe Q.
Dans ces deux cas la surface désoxydée du siliesairparfaitement passivée hydrogéne. Les atomes
d’hydrogéne sont venus réagir avec les liaisonslgiies du silicium prévenant ainsi toute oxydation
de la surface lors de la remise a l'air et du fiemslans le bati EJM. Cette passivation hydroggsie
tres stable et permet une mise a l'air de plus el’demi-heure sans modification de la surface de

silicium.
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Couche de Nucléation AIN
L'utilisation d’'une couche tampon AIN pour la creésice épitaxiale de GaN sur substrat

silicium(111) a été démontrée pour la premiére fmas Watanabe et al en 1993 [86]. L'énergie
nécessaire a la formation d'une interface GaN/3i(ldst importante et empéche toute croissance
bidimensionnelle de GaN sur la surface brute doisih & des températures suffisantes pour garantir
une bonne qualité cristalline. De plus, lorsquegddlium est mis en contact avec le silicium, il se
produit une gravure chimique de la surface du sabdt’emploi d’'une couche de nucléation d’AIN
permet donc d’éviter la formation de couches GaMraimes, et le mode de croissance du GaN sur
cette premiere couche d’AIN est tout de suite batisionnel.

La nucléation de I'AIN sur substrat Si(111) par Eavec 'ammoniac (N} comme précurseur
d’azote a fait I'objet de plusieurs études au labmre [80, 87, 88]. Ces études montrent 'impaortan
de l'étape d’exposition de la surface de siliciunx grécurseurs NHet Al qui, lorsqu’elle est
optimisée, permet I'obtention d’'un film AIN contiravec une interface abrupte avec le substrat et une
relaxation immeédiate de la majorité de I'écart deameétre de maille dés la premiére monocouche
déposée. Cependant cette couche n'en est pas meigs mauvaise qualité structurale (110

dislocations traversantes par cmz).

Empilement AIN/GaN
Cette succession de couches est destinée a compessmntraintes induites par le désaccord

paramétrique et la difféerence de coefficient d’exglan thermique entre le GaN et le Silicium.
L’empilement AIN/GaN, optimisé depuis 1999 au CRHIpAis breveté [89], permet & la couche
finale de GaN d’étre déposée sur une couche d'Aliixée, possédant un paramétre de maille a
d’environ 3,112 A, inférieur de 2,4% au paraméenhille du GaN (@@= 3,1878 A). Il en résulte
une mise en compression de la couche épaisse deaGaNpérature de croissance. Cet empilement
AIN/GaN permet de compenser la contrainte extensmigsant dans le GaN épais au moment du
refroidissement de I'échantillon (déformation balgi de I'ordre de 0,23%). L’épitaxie d’'une simple
couche épaisse de GaN (>1um) directement sur kegheatde nucléation AIN provoquerait I'apparition
de fissures au moment du refroidissement de I'é&dtam

Des études SIMS ont montré l'intérét d’'une couclpaigse d’AIN intercalaire quand a la
réduction de lincorporation des impuretés. Comraemontre l'analyse SIMS réalisée sur une
structure HEMT « standard sFigure 11-13), les dislocations semblent permettre une diffugiio
silicium dans les premiéres dizaines de nanoméleeda structure. Aussi, bien que diminuant
rapidement dans la couche de nucléation d’AIN, euat yoir que ce n'est qu'apres la couche d’AIN
intercalaire que la contamination oxygene et cagbcmute & des valeurs constantes. Ces impuretés

silicium (<5x13° cm®) et oxygéne (0,8-4xt0cm®) de type donneur dans GaN, et majoritaires par

73



rapport au carbone (0,3-1xX1@m?®), expliquent le dopage résiduel de typbabituellement observé
pour la couche tampon GaN.

L’inconvénient majeur de cette étape vient de lsissance d’AIN qui est opérée a trés faible
vitesse et mobilise ainsi 2h & 2h30 sur la totalitéprocédé de croissance d’'une structure HEMT.
Enfin, une conséquence de I'emploi de cet empilérAéWGaN pour I'ingénierie des contraintes est

gue des fissures enterrées sont générées danslzec@aN intercalaire.

108 o o
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Figure 11-13 : profil SIMS d’une structure HEMT (Al ,Ga)N/GaN « standard » épitaxiée sur
substrat Si(111)

Couche tampon
Une fois les problemes d'interface AIN/Si résollsmpilement AIN/GaN permet donc de faire

croitre une couche de GaN non fissurée (< 3umtiéisant la différence des paramétres de maille
entre 'AIN et le GaN (gan > ann) pour mettre en compression le GaN et ainsi cosgreia contrainte

extensive subie par la couche au cours du refssdient.
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L’épaississement de la couche tampon permet landion de la densité de dislocations
traversantes, premier facteur limitant la mobilités électrons dans le canal. De plus, La qualité
électrique de la couche tampon GaN est fonctiorad#ensité d'impuretés incorporées, issues de la
contamination de la surface du substrat et desuéars de la croissance, mais également de la
densité de défauts tels que les dislocations quii pertaines peuvent piéger les charges. En elfiést,
mesures capacitives C(V) montrent des densitéodeyps résiduelles inférieures a 1X16m° dans
les couches (Al,Ga)N épitaxiées sur Silicium. Cejaan, les teneurs en impuret&sglre 11-13) ne
peuvent rendre compte de ces faibles valeurs, estilclair que les dislocations qui piégent les
quelques 18 a 13" cm?® électrons donnés par les impuretés sont respassakl ce faible dopage
résiduel, et par la méme du caractere isolant deshes tampons épitaxiées sur Silicium (résistance

de feuille Ry, de l'ordre de quelquedQ.sqr). Néanmoins, ce caractere isolant s'avere touita f

relatif a mesure que la température augmente R0fela d’'une certaine température (typiqguement
400-500 K), lorsque I'énergie thermique est suffisa il est apparu clairement que les électrons
initialement piégés pouvaient étre libérés (énedietivation de I'ordre de 450 a 650 meV)geidtter
ainsi les niveaux profonds introduits par les diatons (estimé entre 0,5 et 1 eV sous la bande de
conduction du GaN) ou par les lacunes d'azotenfésti 250 meV sous la bande de conduction du
GaN). L'augmentation significative de la densitéctiarges constitue alors une premiére limite peur |
fonctionnement du transistor. Une autre limitatest que les dislocations introduisent des piéges
électriques dans une gamme d’énergie assez ét§dtjud 'existence de phénomenes de décoration
des dislocations par les impuretés est reporté ldalitsérature [92] et a été mis en relation ale
tensions de claquage de diodes Schottky GaN [9alidmentation de la stabilité thermique passe
donc par la réduction du nombre de dislocatiormudd compensation du dopag@ar des accepteurs
profonds. Parmi eux, I'un des plus prometteurdeeter qui avec une énergie d'activation résultante
de plus de 1leV permet de maintenir le caractedarnisau GaN jusqu’a plus de 600K comme nous

avons pu le vérifier expérimentalement [94].

L'intérét d’'une couche épaisse de GaN réside das d'obtention d’'une couche de bonne
qualité cristalline (faible mosaicité et densitédiglocations < 8.18m?) permettant d’améliorer les
propriétés de transport du 2DEG, d’augmenter lkilgtathermique, de réduire les courants parasites
et les effets capacitifs néfastes au bon fonctiovem du transistor. Cette couche tampon GaN est

cependant limité en épaisseur (<3um) pour I'empletAIN/GaN standard=jgure 11-12).
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Barriere

Ternaire Al Ga; N

L'obtention de barriéres (Al,Ga)N nécessite bieid&wmment une bonne maitrise de la croissance
du GaN. L’incorporation de I'aluminium dans le Gal pose pas de problemes particuliers (comme
c’est le cas avec I'Indium). Cependant, méme dassobndition optimales de croissance du GaN, la
gualité des alliages (Al,Ga)N a tendance a se dégréorsque la composition en Al augmente
(désordre d'alliage maximal pour un taux d’alummiule 70% [95]). Il a été observé une forte
dégradation de la qualité cristalline des alliag@kGa)N pour des concentrations en aluminium
supérieures a 37%. Ceci s’explique par la forterg@eede la liaison AlI-N et donc par une faible
longueur de diffusion de I'aluminium en surface. fa@g d’augmenter la température de croissance
favorise la diffusion de I'aluminium. Ainsi, plua tomposition en aluminium de I'(Al,Ga)N augmente
et plus il faut compenser cette faible diffusiom pae température de croissance élevée. En thémrie,
température de croissance optimale des alliage&SéNN se situe 300°C au dessus de celle du GaN.
Néanmoins, le procédé EJM ne permet pas I'obtemtiotelles températures de substrat et la longueur
de diffusion de I'aluminium est augmentée par assement du temps de résidence de I'élément Il &
la surface avant incorporation, soit en diminuantitesse de croissance, soit en augmentant lemapp
H/v.

Un autre point limitant est I'épaisseur de cettaribre (Al,Ga)N. Peu d'études ont été
réalisées au CRHEA et a Picogiga sur cet aspelat dmissance, mais certaines épaisseurs critiques
ont pu étre déterminées : 35 nm pour un (Al,Ga)bca®5% d’Al, 30nm pour 30% d’Al et 20nm au
dela de 35% d’Al.

Espaceur AIN

Comme nous l'avons vu aparagraphe l121c, les fluctuations de potentiel dans la barriere
(Al,Ga)N conditionnent la mobilité dans le 2DEG. &fet, les fluctuations liées au désordre d’abliag
et celles de la contrainte qui 'accompagne seuitagh autres par des fluctuations de polarisation
agissant comme des centres diffuseurs pour legehat’emploi d’'un espaceur AIN [21] permet
d’améliorer les propriétés de transport du 2DEQGétuisant fortement la pénétration des électrons

dans la barriere (Al,Ga)N.

Cap GaN

L'ajout d’'une couche supérieure de GaN peut selwiprotection lors des étapes technologiques,
la surface subissant des dépots de résines,dattdn de révélateurs chimiques, ainsi que le ratui
contact ohmique. Aussi, la présence de GaN a leepte I'(Al,Ga)N peut limiter 'oxydation en

surface et limiter les probléemes d’inhomogénéitéladsurface responsable d’'une diminution de la
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hauteur moyenne de la barriére de potentiel desmctenSchottky des grilles [96]. De plus, grace aux
champs de polarisation présents a l'interface sexpér GaN/AlGaN, la hauteur effective de la
barriére se trouve augmentée par rapport a celleéfdeence Equation 11-6) et résulte dans une

diminution des courants de fuites de grille paetetfinnel.

II4. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons vu que les cara@ésst de sortie du transistor (puissance,
fréquence) dépendent des propriétés de transporiG (produit Ns.), du contrle de la
modulation de charges dans le canal par la temgajrille (transconductancg, et fuites de grille), de
l'isolation des couches tampons (fuites de tamppitgyes et effets capacitifs), et de la capacité de
dissipation thermique de la structure. Nous avajaednent mentionné les principales améliorations
de ces dernieres années du point de vue des nxtépitaxiés, du dessin des hétérostructures et des
procédés technologiques. Le traitement technol@gigpris aujourd’hui une place prépondérante pour

répondre aux exigences de fiabilité des dispoditEdNTs I1I-N nécessaires a leur commercialisation.
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III1. L'ingénierie de I'hétérostructure
HEMT (Al,Ga)N/GaN sur Si(111)

Comme nous avons vu &hapitre |l paragraphe 1122b et 1122¢, les caractéristiques de sortie
(puissance, fréquence) du transistor HEMT (Highctt:n Mobility Transistor) (Al,Ga)N/GaN
dépendent des propriétés de transport du gaz t@scbidimensionnel 2DEG (produits.|), de la
modulation de charges dans le canal par la temagrille (transconductancg, et fuites de grille), de
l'isolation des couches tampons (fuites de tamppiegjes et effets capacitifs), et de la dissipation
thermique de la structure. Les défauts tels queligdgcations traversantes qui pour certaines pguve
piéger des charges, affectent les propriétés despgeat du gaz d'électrons bidimensionnel [1]
(Chapitre 1l paragraphe 1121c), ainsi que les propriétés d'isolation des couctaspon [2-4]
(Chapitre Il paragraphe 1132b) et la qualité de la grille Schottky [5].

Pour des applications de type HEMT, les couchegpdandoivent permettre |'obtention d'un
canal de bonne qualité structurale et électrigwec aun minimum de rugosité d’interface, de
dislocations, de pieges et d’'impuretés ioniséesjapent sur I'isolation des couches tampon et sur
lesquelles la diffusion des électrons serait néfpsur les propriétés de transport. Du point dedase
épitaxieurs, 'amélioration des performances puiss#réquence du transistor HEMT (Al,Ga)N/GaN
et de sa fiabilité passe donc par la réductionadddnsité de dislocations, I'épaississement de la
couche tampon GaN (ingénierie des contrainted)a@ilioration de la dissipation thermique. Cette
derniere est pour I'essentiel liée au substrat massi dans une certaine mesure a I'épaisseutaet a
gualité des couches.

Comme nous I'avons vu @hapitre | paragraphes 123 et 124 I'hétéroépitaxie des composés
I1I-N sur substrat Si(111) souffre d’'une contraimtgensive importante au cours du refroidissement
post croissance. Le développement des structurddTHEAI,Ga)N/GaN épitaxiées sur substrat
Si(111) dépend donc a la fois de la gestion destesite de dislocations et de la contrainte réslieuel
pour obtenir des couches non fissurées peu distsgued des courbures d’échantillons compatibles

avec les exigences des procédés technologiques.
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La thése avait pour objectif d’identifier les pagtres de croissance susceptibles d’avoir un
impact notable sur la qualité structurale et éigetr de la structure HEMT, et notamment sur
I'isolation électrique des couches tampons etdegport des électrons dans le canal.

Forts de I'expérience acquise par le CRHEA et PIG®Gsur la croissance des composeés IlI-N
sur substrat Si(111), et disposant d’une strucHEMT (Al,Ga)N/GaN de référence, optimisée et
brevetée [6] Chapitre Il paragraphe 1132), nous présentons dans €hapitre Il les différentes
optimisations du procédé de croissance et de l@aant des couches épitaxiées développées au

cours de la these.

III1. Variation des conditions de croissance

A partir d'une structure HEMT (Al,Ga)N/GaN «standar épitaxiée sur substrat Si(111)
présentée aChapitre Il paragraphe 1132, et selon un procédé de croissance de référerc@apus
détaillerons au fur et a mesure dans ce chapitigs avons fait varier un certain nombre de condkitio
de croissance pour évaluer leur influence sur teprigtés structurales et électriques de la stractu
HEMT. Les toutes premiéres étapes de la croissamicété modifiées, en particulier la désoxydation
et la nitruration du substrat. Nous avons égalerfantvarier le rapport V/IIl durant la croissance,
notamment pour les couches d’AIN. Aussi, les videsst les températures de croissance ont été
modifiées, particulierement pour la couche tampaiNCGEnfin, nous avons modifié les épaisseurs des
différentes couches, et en particulier celles degloes enterrées AIN/GaN.

Les échantillons obtenus ont systématiquementl'faijet de caractérisations structurales et
électriques dont les principes et les méthodologiéisées sont détaillés elnnexe A Nous allons
présenter dans un premier temps les principauxtaéswbtenus pour 'ensemble des structures
HEMTs en mettant en évidence certaines corrélatemtses propriétés structurales et propriétés
électriques. Nous rentrerons ensuitepasagraphe 1112 dans les détails de chaque étape clé de la
croissance en discutant de leur impact sur latsirei¢iEMT.

ITIT111. Impact sur les propriétés structurales

a. Déformation biaxiale et courbure de I’échantillon

La Figure IlI-1 représente la position en énergie de I'excitorelid du GaN (PL a 10K) et la
déformation biaxiale déduite a température ambigB@0K) selon I[Equation 1-18 donnée au
Chapitre |, en fonction de la courbure finale de I'échantil@00K), pour un ensemble de structures

HEMTs dont les parameétres de croissance ont étéfigmd
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Figure 1lI-1: énergie de I'exciton libre A du GaN (E,) mesurée par photoluminescence et
réflectivité a 10K et la déformation biaxiale €,,) déduite a température ambiante (300K) selon

I'équation I-18 donnée au Chapitre I, en fonction @ la courbure finale de I'échantillon mesurée
a température ambiante (300K)

Formes

I Carré : HEMTs sur Si(111) désoxydé thermiquaent dans le bati d’épitaxie {n situ)

O Rond : HEMTs sur Si(111) désoxydé chimiqueme (ex situ)

Couleurs

O Gris : croissance ammoniac (NE)

B Noir : croissance ammoniac (Nk) et température de croissance du GaN augmentée 28°C
O Magenta : croissance eplasmajpour une partie de la couche tampon GaN

B Orange : modification du dessin des couchemterrées (nucléation AIN et intercalaire
AIN/GaN)

Rappelons que la PL nous informe sur I'état de rdédtion des couches proches de la surface
tandis que la courbure rend compte de la déformatioyenne des couches épitaxiées (@hiapitre
| paragraphe 125). Précisons qu’'une courbure positive (négativayespond a un échantillon de
forme convexe (concave) et signifie que la strctépitaxiée subit une déformation moyenne

compressive (extensive).

Remarque importante La courbure d'un échantillon résulte de I'aduliti des contraintes

présentes dans chaque couche de la structure nigacaison de sa valeur ou de son évolution ne peut
donc se faire rigoureusement que pour des empilsndgntiques en épaisseurs et matériaux utilisés.

Pour un certain nombre d’échantillons (couleur gegnles couches enterrées de la structure HEMT
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ont été modifiées (couche de nucléation AIN et bescintercalaires AIN/GaN). Leur courbure ne

peut donc étre comparée ni entre elles ni a cessautres structures HEMTS.

Sur laFigure llI-1 , le groupe n°1correspond aux structures HEMTs de référenceépéa selon
une procédure dite « standard » qui sera détali@aragraphe 1112 & mesure de la discussion sur les

étapes clés de la croissance.

L'influence de certains parameétres de croissanga geésentée et discutée en détail au
paragraphe 12, mais nous pouvons d’hors et déja faire quelgoemtentaires généraux a partir de

laFigure 1I-1 .

A partir de la procédure de croissance « standande>simple variation dans les premiéres étapes
de la croissance, notamment la préparation du suk{giésoxydation et nitruration) et les conditions

de nucléation de I'AIN, affecte clairement la défation des couches épitaxiées (courbxieet celle
du GaN de surface (déformation biaxigle). En effet, comparée a une désoxydation thermique

situ « standard », une désoxydation chimiguesitudu substratRigure 11l-1 rond gris) conduit a une
courbure convexe plus importante de I'échantilloe. plus, une désoxydation thermiguesitu sous
une pression résiduelle d’ammoniac trop élevéegrmore un procédé de nucléation qui ne respecte
pas la procédure « standard » décrite dans leeréfér{7], conduisent & des couches GaN en plues fort
tension a température ambiankgglre IlI-1 groupe n°). D’autre part, la variation de la pression
d’ammoniac dans la chambre de croissance au caul®pitaxie (entre 10 et 200 sccm) et des
vitesses de croissance (entre 0,5 et 1 um/h poNreBantre 0,1 et 0,25 um/h pour AIN) n’influencent
gue faiblement I'état de déformation finale du G@igure IlI-1 groupe n°3. Enfin, la température
de croissance de la couche tampon GaN a un effetriant sur son état de déformation. En effet, une
augmentation de 20°C par rapport a la températ@recrdissance « standard » conduit & une
importante modification de la déformation du Gat¢rpérature ambiant€igure IlI-1 carrés noirs)

gui a pour conséquence la fissuration des couglitsxiges.

L'utilisation d’'un plasma B comme précurseur de I'azote pour la croissanceedpartie du
tampon GaN Kigure 1lI-1 carrés magenta), ou encore la modification dessggars des couches
enterrées AIN/GaNHigure 1ll-1 carrés et ronds oranges), influence notablemétdtide contrainte
des couches épitaxiées. La méme corrélation emtuebure et déformation est observée, mais a

d’autres degrés.
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Cette corrélation entre la courbure finale des éithans (k) et I'état de déformation&,) du

GaN proche de la surface s’explique assez simplerderméme que la possibilité d’avoir a la fois un
échantillon de forme convexe et des couches decarén tension. Comme nous l'avons vu au
Chapitre | paragraphes 123 et 124 une couche contrainte tend a retrouver son pdrardé maille
relaxé via une relaxation élastique (sans génératiodéfauts) et/ou plastique (génération de defaut
Ainsi, un gradient de déformation est présent ddmaEune des couches épitaxiées. Cet effet a pu étre
clairement identifié en 2003 par Franck Natalij8ur la couche tampon de GaN, en mesuraaitu

par RHEED I'évolution du parametre de ma#dlelu GaN dans le plan de croissance au cours de son

épaississemenEigure 111-2).
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Figure 111-2 : évolution de la déformation dans leplan (%) a température de croissance (carrés
vides) et & température ambiante (carrés noirs) dme couche tampon de GaN en fonction de son
épaisseur t (um). Ces données sont respectivemerdlctlées a partir de la variation du
paramétre de maille mesuréin situ par RHEED a la température de croissance (1073K)te
déduites d’expériences de réflectivité et de PL a0K. La ligne en pointillée correspond a la
variation de la déformation a température ambiantecalculée en ajoutant une déformation
extensive (due au refroidissement post-croissanca)la déformation mesurée a température de
croissance. D’apres F. Natali [8].

Le GaN contraint en compression sur I'AIN (désadcparamétrique de 2,4%) tend a retrouver
son parametre de maille relaxé au cours de lasanoi® (1073K), et un gradient de déformation est
bel et bien observé surlagure IlI-2 (carrés blancs). A température ambiante (300Kjgkmalage en
tension de ce gradient de déformation (carrés nestsinduit par la contrainte thermo-€élastiqueiesub
par la structure au cours du refroidissement posisgance (voirChapitre | paragraphe 123c).

Notons que cette étude confirme le fait que I'émissle photoluminescence provient principalement
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d’'une zone proche de la surface (~200-300 nm)wetedguantité de matériau présentant le méme état

de déformation.

Nous pouvons remarquer qu’'une telle couche tammoiGaN non fissurée est en extension a
température ambiante (300K) pour une épaisseurisup& a 600 nm. La partie en compression ne
représente donc qu’'une faible fraction de I'épaisgetale de la couche. En fait, c’'est I'énergie
élastique extensive totale de la couche qui varhiter la fissuration ou non de la couche. La
fissuration se produira si I'énergie élastique emmsinée dans la structure par la déformation
extensive dépasse I'énergie nécessaire a la famade fissures, directement reliée a I'énergie de
surface des plans (10-10) et (11-20) [9] (Wirapitre | paragraphe 124b). D’'une maniére générale,
pour une méme épaisseur de la couche tampon Gabdl|'@¢paisseur du GaN en compression sera
grande, moins la structure aura tendance a fisstiotrement dit, moins la couche tampon de GaN se
relaxe, moins elle aura tendance a fissurer. Pagémuent, la vitesse de relaxation a température de
croissance de la contrainte compressive dans laheotampon GaN semble étre un facteur
déterminant pour le contrble de la contrainte wgdié a température ambiante et I'obtention de

couches épaisses non fissurées. Nous en auroosfiaration auparagraphe 1112.

Cette relaxation de la contrainte biaxiale pourdache tampon de GaN, ainsi que pour les autres
couches de la structure HEMT, s’observe égalemantume mesurén situ de la courburede

I'échantillon durant sa croissand&dure I11-3') [10].

! Ces mesures ont été réalisées dans le cadre ebllaboration avec la société allemande LAYTEC.
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Figure 111-3 : mesure in situ de la courbure (noir) et de la température (gris)d’'une structure
HEMT (Al,Ga)N/GaN « standard » au cours de sa croi&ance sur substrat Si(111)

Rappelons que la mesure de courbure englobe Bétatontrainte de toutes les couches de la
structure et nous donne par conséquent une infmaur la déformation moyenne des couches
épitaxiées. Précisons que sufFigure IlI-3 , une courbure négative signifie que la structyitagiée
subit une déformation moyenne compressive.

La courbure du substrat dépend principalement detlare et de I'épaisseur du film déposé [11,

12] et I'équation de Stoney [13] donne une relatkimple entre la déformation (ou la contrainte)

biaxiale du film déposé et la courbure de I'échimti(e, =M hZk /6M  h,, voir Equation I-17

Chapitre | paragraphe 125b). Un film épitaxié avec une contrainte constameuirait une
augmentation linéaire de la courbure de I'échamtilavec I'épaisseur déposée. Par conséquent,
I'évolution de la courbure observée &lgure IlI-3 confirme la présence d’'un gradient de contrainte
dans chacune des couches épitaxiées. La pente cteuthure traduit le taux de relaxation de la
couche : une pente nulle signifie que le matéracemplétement relaxé (taux de relaxation = 100%).
Ainsi, on observe qu’a la différence de la premigsache de GaN intercalaire rapidement relaxée, la
courbure de I'échantillon se développe quasi limdaént a mesure de I'épaississement de la couche
tampon de GaN avant de commencer a saturer pouépeisseur de I'ordre de 0,5 um. De cette
courbure on peut donc en déduire une relaxationdoesp plus lente du tampon GaN lui permettant de
maintenir une déformation moyenne suffisamment cesgive pour compenser la contrainte
extensive générée lors du refroidissement et éwitesi la fissuration des couches épitaxiées. Cette
contrainte extensive post croissance se traduitpardiminution de la convexité de I'échantillorequ

I'on observe a la fin de I'expérience.
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b. Relaxation de la contrainte biaxiale

La comparaison de Igigure IlI-3 et des clichés de microscopie électronique erstnégsion
(MET) de laFigure 1llI-4 , montrent que la relaxation de la contrainte Bilexsemble d’autant plus
rapide que le nombre de défauts initiaux est él€@as images MET représentent la section d’'une
structure HEMT « standard » pour les champs sompres (11-20) et g =(0002) et permettent
d’identifier la nature des dislocations. Les disltians de typa-+c (mixtes) sont visibles sur les deux
clichés, tandis que les dislocations de tgpécoins) etc (vis) sont visibles respectivement sur la
Figure lll-4a etlll-4b .

Comme nous pouvons le constater sufFigure IlI-4, les 3 interfaces AIN/GaN successives
contribuent & la réduction de la densité de dislona traversantes{p) [7]. Lors de I'épitaxie du
GaN sur la couche de nucléation AIN épaisse deggesl dizaines de nanometres, on assiste a une
élimination rapide d’'une partie des dislocatiorsvérsantesp ~ 5x10G* cmi® pour rejoindre une
densitéprp ~ 5x10° cmi®. Cette premiére couche de GaN qui contient un drésd nombre de
dislocations traversantegigure llI-4) relaxe rapidementFgure 111-3). La présence de demi-
boucles de dislocations a I'interface GaN/AIN, idifés & voir sur le cliché MET, n’est pas a exelur
L'interface la plus efficace pour le filtrage dessldcations est clairement la derniére, entre I'AIN
intercalaire de 250 nm et le tampon GaN, couchs tiquelle la densité de dislocations traversantes
pro finit & quelques 1Dcm? aprés 1,7 um d’épaisseur. Cette deuxiéme couel@atl présente une
relaxation plus graduelle que la premiére couétiguge I1I-3). Dans les 200 premiers nanométres de
la couche tampon GaN, juste au dessus de I'AINGataire, nous pouvons observer une région de
transition dans laquelle les dislocations travaesasont nombreuses et courbées, ce qui favorise le
élimination par la formation de demi-boucles (VGhapitre | paragraphe 124b) et limite ainsi leur
propagation dans le reste de la couche. Les didosaqui se courbent proviennent des couches

inférieures et ne semblent pas ou tres peu étléérga I'interface GaN/AIN.
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Figure IlI-4 : microscopie électronique en transmision (MET) d'une structure HEMT
(Al,Ga)N/GaN « standard » épitaxiée sur substrat §111) mettant en évidence a) les dislocations
pures coins et mixtes (typa et a+c) et b) les dislocations pures vis et mixtes (typeet a+c). La
zone observée est la méme sur les clichés a) et b).

Cette partie basse de la couche tampon GaN, dgoslla I'interaction entre dislocations se
trouve favorisée (« zone de transitiorFigure 1ll-4), correspond a la région ou la vitesse de
relaxation du GaN est la plus importantég(res IlI-2 et 11I-3). La relaxation de la contrainte
compressive avec I'épaississement du tampon Galsedonc concomitante avec la diminution de
la densité de dislocations traversantes et dealegie d’inclinaison.
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Deux systemes de relaxation sont identifiablesygaroscopie MET :
* la génération de demi-boucles de dislocations pe dyet a+c durant la croissance, qui
est relativement connue dans les nitrures, ménkeusimécanisme exact de formation
n'est pas clairement expliquée [14, 15]
e la courbure des dislocations traversantes dedyg@+c par rapport & la direction [0001]
depuis une interface et jusqu’a une certaine épaisyitique a partir de laquelle I'angle

d’inclinaison est nul.

Comme nous I'avons vu dthapitre | paragraphe 124b, la relaxation plastique de la contrainte
biaxiale due au désaccord paramétrique entre leheo{Al,Ga)N et le substrat Si(111) peut avoir lieu
au travers de linclinaison des dislocations trasetes de type coira (et a+c) et la formation de
demi-boucles de dislocations. Ces dislocationsiniéek, qui possedent une composante de leur
vecteur directeuri dans le plan de croissance (0001), sont majagaitans les matériaux IlI-N

cristallisant en phase wurtzite et dont la croissagst orientée selon la direction [0001].

Les dislocations traversantes subissent la cotgrbiaxiales,, par I'intermédiaire de la force de

Peach-KoehlerEquation I-15), mais ne peuvent théoriguement pas glisser seffistlde cette force
pour aligner un segment paralléle au plan de apigs (0001) car la contrainte résolue dans lesplan
prismatiques (plan de glissement (10-10)) est nule phénoméne d’inclinaison doit donc
s'apparenter a une montée plutdt qu'a un procedsuglissement. Les forces qui agissent sur les
dislocations traversantes et qui pourraient lesefaortir de leur plan de glissement sont a rélier
d'autre effets. Au cours de I'épitaxie, le coeurldedislocation émergeante en surface interagit a
chaque instant avec le front de croissance. L'enviement de croissance en surface (température,
rapport V/III, sursaturation d’espéces, de défaqdactuels, ...) pourrait dans certaines conditions
favoriser la monter des dislocations traversantéssefaire sortir de leur plan de glissement. tfhig
sorties (par montée par exemple) de leur propra g& glissement, les dislocations traversantes
peuvent relaxer la contrainte biaxiale grace aolmpmosante de leur vecteur ligie dans le plan de
croissance. La contrainte résolue dans le planigeegient de ces dislocations traversantes indinée
n'est pas nulle. Par conséquent, en plus des nswaside surface qui influenceront leur montée, la
force de Peach-Koehler influencera I'inclinaisorielg ligne de dislocation.

Une dislocation coin induit toujours un champ detcainte en surface composé d’'une zone en
compression et d'une zone en tension (plan atomsypplémentaire du coté en compression). La
diffusion des especes autour de la dislocationdema perturbée et pourra induire une rugositédoca
En effet, on peut supposer que le GaN aura tendarsm former dans la zone en tension pour se
rapprocher de son parametre de maille a I'équilietél a été montré également que la diffusion des

espéces en surface d'un matériau en compressitnowsee facilitée [16, 17]. Par conséquent, c’'est
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I'apport de matiére du cété en tension cumulé farkee de Peach-Koehler subiequation I-15) qui
permettra la montée de la dislocation traversdtitecomparant I&igure IlI-4 avec legrigures I11-2
et -3, nous constatons que la diminution de I'anglediimaison des dislocations traversantest
a+c (coins et mixtes) accompagne la diminution gradéuddi champ de contrainte appliquées sur ces
dislocations. Nous verrons guaragraphe Il121a que certains parameétres de croissance ont une

influence notable sur la courbure des dislocationgamment la température de croissance du tampon

GaN.

La Figure 1lI-5 ci-dessous schématise I'inclinaison d’'une disliocatraversante pure coin, les
zones en compression et en tension en surfacerdetbautre de la ligne de la dislocation, aiqpse
les composantes de la force de Peach-Koehler danasl d’'une déformation biaxiale compressive
(voir Chapitre | paragraphe 124b Equation I-15). La direction de la force de Peach-Koehler est la
méme que la direction d’inclinaison de la dislomatitraversantes et elle est directement

proportionnelle a la déformation biaxiale.

Force de Peach-Koehler dans le
cas d'une contrainte biaxiale G‘H
compressive (&, < G'}

Plan (10-10)

COMmpression Planincling

=Mz bsin fx¥

F
I

tension

=—M.z_bcos BxE

| by

Plan (0001)

Plan (0001)

ligne de la dislocation
traversante pure coin

\\___y dislocation traversante pure coin inclinge
—Nnoe — —
o @=0 =b u=0
— Q — —
¢=90° b,=0 u,=cosp

b,=0 u,=sing

Figure I1I-5 : dislocation traversante pure coin inclinée d’un anglea par rapport a son plan de
glissement (10-10), champ de contrainte en surfageduit par la dislocation traversante et force
de Peach-Koehler dans le cas d’'une déformation bieste compressive.
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Une corrélation entre I'évolution de la contraietde comportement des dislocations traversantes
a déja était reportée pour des croissance EJM ¥ORP[15, 18-24]. P. Cantu et al [25] considérent
que I'angle d’'inclinaison est défini au départ &t maintenu de par les conditions de croissaneafix
les mécanismes de diffusion des atomes en suageRomanov et J.S. Speck [21] apparentent cette
inclinaison a une sorte de « montée effective iadéislocation provoquée par la rugosité de surface
Mais il est curieux dans cette étude de ne pas waniler I'angle d’inclinaison en fonction de la
relaxation de la couche. M. Benaissa et P. Venrgg[fi& on observé que l'inclinaison de dislocations
pouvait étre générée par I'avancée de marchesréactsude 'AIN. Notons enfin qu'une dépendance
de la nucléation des demi-boucles de dislocatioas & champ de contrainte biaxiale a été montrée
par Franck Natali [8] lors de la croissance de beuépaisse d'(Al,Ga)N sur AIN ou leffet
d’annihilation des dislocations traversantes diraihwavec I'augmentation de la concentration en

aluminium (diminution du désaccord paramétriqueeshtAl,Ga)N et I'AIN).

Sylvain Joblot [27] a tenté d'interpréter la ciggie de relaxation de la couche tampon GaN a
partir d'images MET et MFA en reliant I'effet de talaxation de la contrainte a trois modes de
relaxation plastique :

« lintroduction de dislocations d’interface de corspatea suivant les directions <11-20>.
Ce systeme de relaxation dépend de la rugositéidigce et de I'état de contrainte dans
les premiéres monocouches du GaN. Méme si on absemvrégime de croissance
bidimensionnel au RHEED, il existe toujours uneelégrugosité en surface du GaN.
C'est par l'établissement d'une telle rugosité q@d% des 2,4% de désaccord
paramétrique entre I'AIN et le GaN seraient relaxéss du dépbt des premieres
monocouches de GaN sur I'AIN. La formation en stefal’ilots de faible dimension
(palets) a été observée au cours de la croissdhae® premieres monocouches d’AIN
sur GaN ou de GaN sur AIN [28]. Cette relaxaticas@tiue au départ peut alors devenir
plastique par I'insertion de dislocations d'intedade typea lors de la coalescence de ces
flots ou par I'insertion de lacunes dans n'impauelle autre type de rugosité de surface.

« la formation de demi-boucles de dislocations de pmsantea par interaction des
dislocations traversantes déja présentes. Ce sysiemelaxation est une des principales
origines de la diminution de la densité de dislioret traversantes a chaque interface
GaN/AIN. Son influence sur la relaxation dépend diéférentes interactions susceptibles
de se produire entre les dislocations traversarfdss la densité de dislocations
traversantes diminue, moins ce systeme de relaxa®t efficace car la densité de
dislocations détermine la probabilité d'interactiba deux dislocations et donc la densité
de demi-boucles ainsi que la longueur du segmemé&olLa contribution des demi-

boucles de dislocations semble relativement fgdblisqu’elles ne relaxeraient que 0,1 a

96



0,2% des 2,4% de désaccord paramétrique entre AN GaN d’'aprés le modele établi
par S. Joblot.

* la courbure des dislocations traversantes de campma par rapport a la direction de
croissance [0001]. Ce systéme de relaxation démnda densité de dislocations
traversantes, et des conditions de croissance ilses d’influer sur leur « montée
effective » et donc sur leur angle d’inclinaisorarigle d’inclinaison varie tout au long de
I'épaississement du GaN et passe de 30-40° a rfae AIN/GaN a 0° pour une
épaisseur dépendant directement de la densité sitecalions traversantes initiale. La
déformation relaxée plastiquement par l'inclinaises dislocations traversantes reste a

nouveau relativement faible.

Le modéle trouve donc ses limites dans lincergstusur la densité de demi-boucles de
dislocations traversantes et la longueur moyenrsebdecles formées, la densité de dislocations de
composanta (traversantes et d’interface) proche de l'intezf&@aN/AIN, et leur angle d’inclinaison.

En effet, au vu du nombre important de dislocatidass les premiers stades de la croissance de la
couche tampon de GaN, ces informations ne sonéyidente a obtenir a partir des images MET. De
plus, d'autres défauts comme par exemple les fissenterrées (voparagraphe I1122c) pourraient

intervenir pour relaxer une partie de la contraéigstique induite dans I'empilement inférieur.

c. Dislocations traversantes et relaxation de la contrainte
La Figure IlI-6 représente la densité de dislocations traversangssirée par MFA et MET en
fonction de la courbure finale (300K) pour le méemsemble de structures HEMTs présentées a la

Figure 1lI-1 .

La densité de dislocations traversanjgs)(a été mesurée par MFA en mode « tapping » et MET
en mode « plan view » (voirAnnexe Al3. La similitude des densités de défauts confirme kgs
dépressions de surface observées par MFA sontiéssaaux dislocations traversantes. La mesure
MET est plus fiable pour la détermination de laginde dislocations [29]. En effet, les dislocasio
traversantes pures coins (typeinduisent une plus faible dépressions en surfa@g et sont donc
beaucoup plus difficiles & détecter par MFA quenwstes (typea+c) ou les pures vis (type). Par
conséquent, la mesure MFA peut sous-estimer laitdeths dislocations traversantes. Cependant, en
utilisant une pointe MFA neuve ou quasi-neuve et ggtimisant le traitement des images
topographiques (lissage et contraste), nous pougonsidérer que nous discernons la quasi totalité

des dislocations traversantes. En effet, le rappatte les densités de dislocations traversantes

mesurées par MFA et celles mesurées par MET esherde 1 08<(pie”/ p")<12). La
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préparation des échantillons pour le MET est nadatient lourde, et nous avons donc privilégié le

MFA pour déterminer la densité de dislocationsdraantes.
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Figure 1l1-6 : densité de dislocations traversantesnesurée par MFA (carrés et cercles) et MET
(triangles) en fonction de la courbure finale de Echantillon mesurée a température ambiante
(300K). Les droites en trait plein sont des guidgsour les yeux
Formes
[1 Carré: HEMTs sur Si(111) désoxydé thermiquaent dans le bati d’épitaxie {n situ)
O Rond : HEMTSs sur Si(111) désoxydé chimiqueme (ex sitl)

O etO Mesures faites par MFA

/\ Mesures faites par MET

Couleurs
O Gris : croissance ammoniac (NE)
[0 Magenta : croissance plasma\bour une partie de la couche tampon GaN
B Orange : modification du dessin des couchesmterrées (nucléation AIN et intercalaire
AIN/GaN)

Comme le montre I&igure I11-7 initiée par Sylvain Joblot [27], il existe une @&ation entre le
twist moyen des grains cristallographiques mesardjfraction des rayons X (DRX) et la densité de
dislocations traversantes de tygévoir Annexe Al2. La corrélation entre la densité de dislocations
traversantes et la courbure finale de I'échantijent donc s’observer également au travers deise tw
moyen des grains cristallographiquéggre I11-8 ). L’'amélioration de la qualité du matériau, et don
la diminution de la densité de dislocations, ré&sdhins I'augmentation de la taille moyenne desigrai

cristallographiques et la diminution du twist moyen
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Figure 1ll-7 : évolution du twist moyen déduit de b largeur a mi-hauteur (LMH) de la rocking
curve de la raie asymétrique (30-32) du GaN mesurée p@RX, en fonction de la densité de
dislocations traversantes de typa ; d'aprés S. Joblot [27]

A Triangles noirs : GaN épitaxié sur Si(111)

B Carrés noirs : GaN épitaxié sur Si(001) 5-65ff

Remarquons sur Igigure Il1I-7 une ordonnée a l'origine non nulle (~0,47°). Cetservation
troublante peut étre expliquée. D’'une part, leckedsl X diffracte dans la structure jusqu’au substra
par conséquent IaBMH de la raie asymétrique (30-32) du GaN integretfonse de I'ensemble des
couches épitaxiées. D’autre part, la densité dbaitions traversantes de typeet donc le twist
moyen diminuent par le jeu des empilement successifle I'épaississement des couches. Notons que

I'ordonnée a l'origine dépend certainement de liggeur totale de la structure.
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Figure 11I-8 : largeur a mi-hauteur de la rocking curve de la raie asymétrique (30-32) du GaN
mesurée par diffraction des rayon X en fonction déa courbure finale de I'échantillons (300K).

Les droites en trait plein sont des guides pour legeux

Formes

I Carré : HEMTs sur Si(111) désoxydé thermiquaent dans le bati d’épitaxie {n situ)

O Rond : HEMTs sur Si(111) désoxydé chimiqueme (ex situ)

Couleurs

O Gris : croissance ammoniac

0 Magenta : croissance plasmad\bour une partie de la couche tampon GaN

B Orange : modification du dessin des couchesmterrées (nucléation AIN et intercalaire

AIN/GaN)

LesFigures 1lI-6 etlll-8 mettent en évidence le réle majeur joué par lasitiele dislocations
traversantes sur la relaxation des contraintes.pgimtenu des observations faites &igures IlI-3 et
llI-4 , nous pouvons proposer les mécanismes suivamis densité plus importante de dislocations
entrainera une relaxation plus rapide de la carttaiompressive dans la couche tampon GaN. Ceci
induira une diminution plus rapide de I'angle dlinaison et donc un filtrage des dislocations par
formation de demi-boucles moins efficace. L'évalatide I'angle moyen d’inclinaison dépendra
directement de la densité de dislocations, puigdue il y aura de dislocations traversantes, pdus |
contrainte relaxée pour un angle donné sera impert&our une contrainte compressive donnée, plus
la densité de dislocations susceptibles de se eowbgmentera, plus I'épaisseur nécessaire a la
relaxation totale sera faible, et donc plus la citme HEMT sera susceptible de se fissurer au
refroidissement.

De nombreuses études ont déja montré l'influenciirdeertion de couches intercalaires dans la

structure sur la densité de dislocations traveesaat sur I'état de contrainte. E. Feléinal [31] a
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montré que la multiplication du nombre de supeeaés AIN/GaN lors de croissances EPVOM de
GaN sur Si(111) permettait de réduire la densitéidiwcations traversantes tandis que la contrainte
résiduelle compressive de la structure augmertftaitjours en EPVOM, mais sur substrat saphir, H.
Amano et al [32] ont montré l'intérét d’'une couche d’AIN intedaire pour réduire la densité de
dislocations traversantes, tandis que A. Dadgaal [33] ont utilisé cette méme fine couche d’AIN
pour obtenir des couches épaisses non fissuré&€aNesur substrat Si(111). Enfin, cet effet a été
observé par Sylvain Joblot [27] en EJM dans ledeastructures semblables fortement disloguegs (

~ 1x10° cm? car épitaxiées sur substrat Si(001), dans lekrudes dislocations traversantes
initialement inclinées dans la couche tampon GaMesleessaient plus rapidement que sur substrat
Si(111). C'est la multiplication des alternancesNAb.{GaNsonm qui, en réduisant la densité de
dislocations traversantes, lui a permis d’obter@s @ouches finales de GaN non fissurées. Trois
alternances Albkon{ GaNosonm SONt Nécessaires sur Si(001) pour obtenir uneheotaampon GaN de
0,8um d'épaisseur de qualité comparable a cellenolet sur substrat Si(111) avec une seule

alternance.

En conclusion, la cinétique de relaxation de lamnte compressive dans la couche tampon GaN
dépendra de la densité de dislocations traversdetesmposanta provenant des couches inférieures
et susceptibles de se courber. Nous verrons cepeqda certaines conditions de croissance, comme
par exemple la température de croissance du @afdgraphe 11121a), peuvent influencer la montée

de la dislocation et donc accélérer ou ralentorteessus de relaxation de la contrainte compmssiv

d. Type de dislocation et activité électrique

Ratios vis/coins/mixtes
Les dislocations de typa (pures coins) sont connues pour étre majoritaleas le GaN(0001)

épitaxié sur substrat saphir ou silicium (croisganolonnaire des nitrures). Cependant, le rapport
entre la densité de dislocations traversantes peaet celle a composante vis (typet a+c) n'est
pas évident a obtenir.

Le MET utilisé en mode « vue plane » permet diffitient de discerner le type de dislocatian (
C oua+c) contrairement au mode « section transverse se#anche, ce dernier ne permet pas d'avoir
une statistique satisfaisante et donne des réstitést dispersés. Sur nos échantillons, les distosa
coins (type a) représenteraient plus de 90% detddité des dislocations traversantes observées au
MET en section transverse, tandis que les disloestimixtes (type a+c) en représenteraient entre 1%
et 10% et les dislocations vis (type c) entre 0gl%%.

Le MFA est couramment utilisé pour discerner leetge dislocations. D’'une part les dislocations
traversantes a composante vis (tgpet a+c) induisent une plus forte dépression en surfaeelgsi

pures coins (type), et d'autre part elles ne semblent pas avoir &mm activité électrique (voir
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paragraphe suivant). Pour une couche de GaN é&pitgnar EPVOM sur substrat saphir, P. J. Hansen
et al[34] ont estimé que les dislocations pures cdiyEe@) représentaient environ 60 % de la totalité
des dislocations traversantes observées en sutéambs que E.J. Tars al [35] ont estimé que les
dislocations pures vis (typ® en représentaient environ 10%, et R. A. Oltal [36] ont estimé que
la proportion des dislocations a composante vige(tyeta+c) était de 30-40%. Pour une couche GaN
épitaxiée par EJM-Nsur tremplin GaN, J.W.P. Hset al [37] ont obtenu un rapport de 1/3 pour
chaque type de dislocations traversantes et a+c). A la différence des résultats obtenus avec le
MET, les dislocations coins (ty@® mesurées par MFA sur nos échantillons représsntdrenviron
70-75% de la totalité des dislocations traversantaaptabilisées. Notons qu’il n’est pas toujours
évident de distinguer les dislocations coins dedodations mixtes, et nous n'‘avons pu a ce jour
évaluer I'évolution du ratio mixtes/coins en fooctides conditions de croissance.

Le microscope a effet tunnel (STM) posséde unelened résolution que le MFA pour imager les
dislocations émergentes en surface d’'une couche Bald une couche GaN épitaxiée par EJMzNH

sur substrat Si(111), S. Véziahal [38] ont mesuré par STM un ratie(a+c)/a d’environ 17 %.

Activité électrique des dislocations traversantes
En théorie, les propriétés électriques des dislotatsont reliées a leur structure atomique et

essentiellement dominées par la nature des liaistosiiques présentes en leur cceur. Notons
cependant que L Lympraket al [39] ont montré que le champ de contrainte auttume dislocation
coins pouvait notablement affecter sa structuregétigue et électronique, et ce indépendamment de
sa configuration atomique de cceur. Dans le GaN aiteystdifférentes possibilités de structures
atomiques de cceurs ont été reportées pour lescaliglns coins et vis [40-44]. Ces multiples
configurations structurales du cceur de la dislooasiont théoriquement dépendantes des conditions
de croissance. En théorie, selon J. Elsner et4dli¢$ dislocations coins sont électriquement res,itr
et ce malgré lintroduction de niveaux d’'énergiessl le gap [42, 43, 45]. Ceci serait attribué a la
dimérisation des liaisons le long de la ligne deatiation [44]. En ce qui concerne les dislocations
vis, les prédictions théoriques semblent s’accosler le fait que ces défauts générent des états
d’énergies dans le gap [41, 44, 45] dont le nivddpend de la structure atomique du cceur de la
dislocation [46, 47] : les états d’énergies proatee$a bande de valence (états donneurs) sontdésal
sur les coeurs de dislocations a caractére azatnhlis que ceux proches de la bande de conduction
(états accepteurs) sont localisés sur les cceuraractere mixte Ga et N. Par conséquent, les
dislocations vis sont en théorie électriquemenvastet pourraient donc étre responsable des dsuran
de fuite observés sur les composants a base de GaN.

En pratique, I'état de charge des dislocationsetrsantes est sujet a discussion et les résultats
présentés dans la littérature sont assez contés/eEn effet, certains auteurs utilisant un MFA-
Capacitance Prob®u MFAKelvin Probeconcluent & un état de charge négatif [34, 48[isaque

d’autres utilisant un MFACurrent-Voltage Probeconcluent a un état de charge neutre [49]. Les
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dislocations a composante vis (typest a+c) semblent étre les plus électriquement activesAMF
Current-Voltage Probe[50-52] et semblent par conséquent contribues @ignificativement au
courant de fuite de grille que les dislocationstylee a [37]. L’état de charge des dislocations
traversantes est attribué a un effet de décordtdeur caeur par des impuretés. A. Krtsehial [53]

ont montré que I'état de charge d’une dislocatramdrsante dépend du niveau de dopage du matériau
environnant. Ce comportement s’explique par le gharent de la décoration de la dislocation par les

impuretés en fonction de son état de charge initial

IIT112. Impact sur les propriétés électriques

Les dislocations traversantes sont connues powctaff les propriétés de transport du gaz
d’électrons bidimensionnel (2DEGETapitre Il paragraphe 1121c), ainsi que les courants de fuite
des couches tampon [2-4] et de la grille Schoti{y [[a corrélation établie précédemment entre la
densité de dislocations traversantes et la com¢radsiduelle dans le tampon GaN qui se traduitgar
courbure de I'échantillon, nous permet d’étudieséasibilité d’'une propriété électrique a la géalit
cristalline en la représentant en fonction de larlcore finale de I'échantillon mesurée a tempéeatur

ambiante.

a. Gaz d’électrons bidimensionnel (2DEG)

Le Chapitre 1l nous a montré que les performances d'un transid&MT dépendent des
propriétés intrinseques du 2DEG. La densité deardugue pourra délivrer le composant dépendra
directement du produit de la mobilitédes électrons par leur dendNé La résistance de feuille (ou
carrée)Rq, définie par’Equation IllI-1 , est donc un critére important d’évaluation dedgomances
potentielles du futur transistor HEMT. Elle doiteéta plus faible possible.

1
= Equation ll1-1
Ry, a.Nsp q

avecq la charge élémentaire de I'électrdws la densité surfacique d’électronsieta mobilité
électronique. Plus de précisions sur la mesureadédistance de feuille sont reportéesAenexe
A32.

La Figure 11I-9 ci-dessous montre que la résistance de feRijleespecte la tendance attendue en

diminuant a mesure que la courbure rend compteedtd@formation moyenne compressive dans la

structure, et donc qu’elle rend compte d’une dirtiorude la densité de dislocations traversantes.
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Figure I1I-9 : résistance de feuilleRg, et densité surfacique de chargeklls du 2DEG (triangles)
mesurées par effet Hall (300K) en fonction de la cobure finale de I'échantillon (300K). Les
droites en traits pointillés sont de guides pour Eyeux

Formes

L1 Carré: HEMTs sur Si(111) désoxydé thermiquaent dans le bati d’épitaxie {n situ)

O Rond : HEMTs sur Si(111) désoxydé chimiquemé (ex situ)

/\ Triangle : densité surfacique de charge Ntu 2DEG

Couleurs

O Gris : croissance ammoniac

0 Magenta : croissance plasmad\bour une partie de la couche tampon GaN

B Orange : modification du dessin des couchesmterrées (nucléation AIN et intercalaire
AIN/GaN)

La densité de chargedss déduite de la mesure capacitive C(V) ou de I'effiell est moins
sensible a la qualité des couches épitaxiées, Bgepr les structures d’'une qualité trées médiocre.
Notons que dans le cas des structures HEMTs psquddles une partie de la couche tampon GaN a
été élaborée avec une source plasma azote (caagentag-igure 11-9 ), la variation de la résistance
de feuilleRs, semble liée en partie a une variation de la déssitfacique de charges mesurée par effet
Hall (voir paragraphe 1l121a « croissance EJM-NKHEJM-N, »).

Les résistances de feuille les plus faibles som¢rales pour les structures HEMTs qui sont le
moins sujettes a la fissuration (courbure convekkEle mobilité de 2000 cm?/V.s a été obtenue a
température ambiante pour un échantillon présentantiensité de dislocations traversantes d’environ
5x10 cm? ce qui fait partie des meilleurs résultats rapgsorpour des structures HEMTs
(Al,Ga)N/GaN épitaxiées sur Si(111).
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Notons enfin que ces résultats électriques confitnes tendances précédemment observées en
comparant I'effet des dislocations sur la mobiléctronique de structures HEMTs épitaxiés sur
Si(111), SiC et Saphir [54].

b. Couche tampon

Comme évoqué aChapitre Il paragraphe 1132b, la qualité électrique de la couche tampon
GaN est fonction de trois parametres :

- Les impuretés incorporées issues de la contaimimde la surface du substrat, du résiduel de la
chambre de croissance et des précurseurs de $sanoke.

- Les lacunes qui dépendent des conditions deseanoie.

- Les défauts tels que les dislocations qui pottacees peuvent pieger les charges.

Ci-dessous eseprésentée la densité de porteurs résiddilig mesurée par la sonde de capacité
a bille de mercure (C(V)-bille-de-mercurejidgure IlI-10a) et la résistance des couches tampon
Reampon (Figure 111-10b) en fonction de la densité de dislocations traveess mesurée par MFA. La
résistance des couches tampon est mesurée enkreatgacts ohmiques séparés par une mesa de 150
nm de profondeur réalisée par gravure seche RIEAdRe lon Etching) (voirAnnexe A33. La
qualité de la surface de GaN apres gravure RIE $auérer étre de mauvaise qualité et engendrer par
conséguent des courants de fuite de surface. D#fs migsolation réalisés par implantation semblent

dans ce cas moins problématique ([55] IEMN, grodpseComposants et Dispositifs microondes de
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Figure 11I-10 : densité de porteurs résiduelleNgmi» déduite de la mesure capacitive C(V)-bille-de-
mercure (a) et résistance des couches tamp&ampon () en fonction de la densité de dislocations
traversantes mesurée par MFA. Les droites en traitpointillés sont des guides pour les yeux
Formes

L1 Carré : HEMTs sur Si(111) désoxydés thermiggment dans le bati d’épitaxie if situ)

O Rond : HEMTSs sur Si(111) désoxydeés chimiquesnt (ex situ)

Couleurs

O Gris : croissance ammoniac

[0 Magenta : croissance plasmad\bour une partie de la couche tampon GaN

B Orange : modification du dessin des couchesmterrées (nucléation AIN et intercalaire
AIN/GaN)

Notons que la dispersion des densités de portésisuelles est en partie due a la délicate
dérivation de la mesure pour des valeurs de capalgt quelques picofarads. Rajoutons que la
concentration d'impuretés donneuses ou acceptalmes les couches tampons pourrait dépendre
d’'autres parametres de croissance, indépendamneefd densité de dislocations traversantes. La
Figure 111-10a illustre la limitation de I'effet des dislocatiossir la compensation du dopage résiduel
quand la couche tampon GaN est polluée, commele’esis pour certains échantillons (ronds oranges
et carrés magentas) dont la pollution a été cogerpar SIMS. Nous y reviendrons en détail dans les

paragraphes Il121b etlli24 .
Comme nous pouvons le voir sur Fggure 111-10b, la résistance des couches tamBpon

semble augmenter avec la densité de dislocatiansrsantes mesurée par MFA. La dispersion des

mesures peut s’expliquer par le fait que le typedidocations émergentes en surface (activité
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électrique, voirparagraphe I11111d) et leur distribution en volume dans la couche pam GaN
peuvent avoir une influence sur la résistafgp,on Mmesurée. L'augmentation de la densité de
dislocations traversantes peut dans certains casimer une augmentation du courant de fuite de
grille (voir paragraphe 11111d) et donc une augmentation du courant de fuiteadeoliche tampon
mesurée sur transistor pincé. Plus de précisiontasmesure des courants de fuite (grille, tampon)

sont donnés aAnnexe A35

ITI13. Conclusion

Nous avons étudié I'effet des conditions de craissasur les propriétés structurales et électriques
de structures HEMTs (Al,Ga)N/GaN épitaxiées surstal Si(111). Nous avons observé que les
propriétés structurales et électriques étaienttEes avec la courbure de I'échantillon, en pdiéicu
la densité de dislocations traversantes. Compaxécauches enterrées qui relaxent rapidement la
contrainte d’épitaxie due au désaccord paramétrigueouche tampon GaN présente une vitesse de
relaxation de la contrainte compressive beaucoup Iphte. Cette vitesse de relaxation est intimémen
lie a la densité de dislocations traversantesodgosante coin (typa eta+c) capable de relaxer la
contrainte compressive par inclinaison et formaterdemi-boucles de dislocations. L'épaississement
de la couche tampon GaN va donc imposer une caurbonvexe plus ou moins importante a
I'ensemble de la structure, tandis qu’un filtrags dislocations plus ou moins efficace va s’opérer.

Il existe un gradient de déformation dans la codahgon GaN, et pour compenser efficacement
la contrainte extensive subie par les couchesx@ia au cours du refroidissement et éviter amsi |
fissuration, la région non relaxée du tampon Gal clwrrespondre a la plus grande partie de son
épaisseur. La réduction de la densité de dislatstivaversantes avant le tampon GaN et/ou le
contrdle de leur inclinaison au cours de son éjzaemsent sont des possibilités pour maitriser la
vitesse de relaxation de la couche tampon GaN.

Les meilleurs résultats en terme de qualité stratdiet électrique sont obtenus pour les structures
qui sont les moins sujettes a la fissuration. Néang) les dislocations étant responsables du éaeact
isolant de la couche tampon GaN, les structurdsodee qualité structurale présentent des propriétés
d'isolation de la couche tampon GaN moins intémeesa Néanmoins, cet effet d’isolation par les
dislocations semble diminuer & mesure que la tembpér augmente. |l a été montré qu’une
compensation des donneurs par des accepteurs gsofels que le carbone est compatible avec la
réalisation de structures HEMTs par épitaxie pas jmoléculaires utilisant 'ammoniac comme
précurseur d’'azote [56], ce qui ouvre des perspesintéressantes. Ce point sera discut€rapitre
V.
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II12. Les parametres clés de la croissance

Dans cette seconde partie, nous allons détailteetapes clés de la croissance en discutant de
l'influence des principaux parametres critiquesidis sur la qualité structurale et électriquelae
structure HEMT (Al,Ga)N/GaN épitaxiée sur Si(111).

II121. La couche tampon GaN

a. La température de croissance
La Figure 11l-11 représente I'énergiE, de I'exciton libre A du GaN mesurée par PL a 1@kae

déformation biaxiale,, déduite (300K) Equation I-18 Chapitre 1) en fonction de la courbure de

I’échantillon mesurée a 300K.

Le tampon GaN est habituellement élaboré a uneé&mhpe Jcan d’environ 800°C avec une
vitesse de croissance de 0,6 pm/h et un flux d’anieeade 200 sccm (P ~ 1X10orr, excés d’azote).
Une élévation de 20°C de la température de craigsde la couche tampon GaN par rapport a la
température « standard » de 800°C conduit a unetste HEMT fissurée de courbure concave et
présentant une densité de dislocations traversghissmportanteKigure 111-11 échantillon Hy).
Notons que la fissuration des couches fait remolégérement I'énergi€es et donc réduit la
déformation extensive déduite. Au-dela de 800°Gemapérature de croissance du tampon GaN joue
donc un réle majeur dans la vitesse de relaxatmdadcouche et dans sa qualité structurale. En

revanche, une diminution de 20°C montre une infteemoindre (échantillon 4g).
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Figure 111-11 : énergie de I'exciton libre A du GaN (E,) mesurée par photoluminescence a basse
température (PL 10K) et la déformation biaxiale ,,) déduite a température ambiante (300K)

selon I'équation I-18 (Chapitre 1), en fonction dela courbure finale de I'échantillon mesurée a
température ambiante (300K). Les droites en traitpointillés sont des guides pour les yeux

Selon I'équation de Stoney [13P(h, = MShSZK/G) donnée au Chapitre EQuation 1-17), le
produit de la contrainte moyenne g, >) par I'épaisseur du film déposé)( est une fonction

linéaire de la courburex) de I'échantillon. LaFigure IlI-12 représente I'évolution du produit

<0, >.h; mesuré au cours de la croissance du tampon GaN dsuwx échantillons & et Hspo

épitaxiés respectivement a une température deserais de 800°C et 820°C.
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Figure 11I-12 : produit (o ).h; de la contrainte moyenne(o ) par I'épaisseur du film déposé
h, déduit de la mesure de courburén situ, en fonction de I'épaisseur du tampon GaN épitaxié

deux températures de croissance différentes : & = 800°C (HEMT Hgo)) et Tyean = 820°C
(HEMT H g5

Un film GaN épitaxié avec une contrainte comprassionstante induirait une augmentation
linéaire de la courbure convexe de I'échantilloe@Vépaisseur déposée. A partir de I'équation de
Stoney [13] Equation I-17), nous pouvons donc en déduire que le GaN épitaxsé température
« standard » de 800°C sur I'AIN intercalaire, préseun taux de relaxation de la contrainte
compressive d’environ 80% pour les premiers 30Qzone linéaire). L'évolution de la courbe traduit
ensuite une relaxation graduelle de la contraiotpressive subie par le GaN. Pour les épaisseurs
inférieures a 200 nm, I'évolution rapide de la ¢nuwe et le manque de points de mesure ne nous
permet pas de différencier clairement le comportgnmies deux échantillonsghd et Hyoo En

revanche, au-dela de cette épaisseur, la distm@ii nettement visible : la couche tampon GaN

élaborée a plus haute température (820°C) voibsebe (T, ).h, saturer plus rapidement & une valeur

plus faible, ce qui traduit une vitesse de relaxatile la contrainte compressive plus importante. La
fissuration de la structuregkd au cours du refroidissement provient donc de cettxation rapide de

la couche tampon GaN.
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La contrainte moyennéo, ) dans le film épitaxié peut étre calculée a paeitaFigure 111-12,

en divisant le produi{o ).h; par I'épaisseuh; apres lissage de la courbe. Son évolutieigyre

[11-13) atteste de la présence d'une relaxation graddellia contrainte compressive a mesure que la

couche tampon de GaN s’épaissit. Il est clair da’éin de la croissance, la contrainte compressive

résiduelle moyenne est plus faible pour I'échaoilHsy ((T ). = -0,36 GPa), comparée a celle de
I'échantillon de référencedsh ((T; ). = -0,90 GPa). La déformation compressive résidudl Hyo

({(&€¢)es = -0,078%) ne peut donc pas compenser la contraxténsive subie lors du refroidissement,

ce qui, a température ambiante, résulte en unetsteu HEMT fissurée et de courbure concave
(Figure 111-11).

0.1 ———— 11
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-0.2

-0.3
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déformation moyenne <e> (%)
contrainte moyenne <o> (GPa)

o7b—v v e e
00 02 04 06 08 10 12 14 16 18 20

Epaisseur h, (um)

Figure I11-13 : évolution de la contrainte moyenne(dg, ) et de la déformation biaxiale moyenne

correspondante(&; ), calculées a partir de la courbe(o, ).h, de la Figure I1l-12 via I'équation
de Stoney (Equation 1-18 Chapitre 1)

Comparée a la structure HEMT de référengg o = 5x10 cm'2), une densité de dislocations
traversantes plus importante a été mesurée par BIFBRX sur les échantillons dont la couche
tampon de GaN a été épitaxiée 20°C plus chagsl< 8x1F cmi®). Ceci peut nous paraitre contre
intuitif d’avoir une couche GaN plus relaxée avew wensité de dislocations traversantes plus
importantes. Une température de croissance plugelsemble accélérer le processus de relaxation
dans les premiers stades de la croissance du ta@ahin ce qui conduit a une portion compressive
plus fine et par conséquent a un filtrage des ciidions moins efficace dans le reste de la couehe.
effet, comme nous I'avons évoqué paragraphe lll1llc, si le taux de relaxation dans les premiers

stades de la croissance de la couche tampon Gaihgsttant, la contrainte compressive restante
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n’est plus assez importante pour incliner notablereereste des dislocations traversantes et prdui

leur annihilation.

Comme on peut le voir sur le cliché MET deHigure llI-14, dans le cas d’un tampon GaN
épitaxié a plus haute températukég(re 1l1-14b), la zone de transition dans laquelle I'éliminatio
des dislocations traversantes est favorisée sedn@duite, comparé a la structure HEMT de réféenc
Hgoo (Figure IlI-14a).

Les couches enterrées (ARhdGaNsonfAlN4onm des 2 échantillons doh et Hsyp Ont été
épitaxiées avec les mémes conditions de croissatmaes faisons donc I'hypothése d’'une méme
densité de dislocations traversantes a la fin dertassance de I'AIN intercalaire pour ces 2
échantillons.La reproductibilité des comportements pour des mdlens avec une couche tampon
GaN épitaxiée a 800°C et 820°C confirme cette Hygsx. La relaxation plus rapide observée ne peut
donc pas étre induite par une densité de dislatati@versantes plus importante venant des couches

inférieures.
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Figure 111-14 : microscopie électronique en transmgsion (MET) d'une structure HEMT
(Al,Ga)N/GaN épitaxiée sur substrat Si(111) dontal couche tampon GaN a été élaborée a) a
800°C b) a 820°C. Seules les dislocations coinsngktes (typea et a+c) sont visibles. La ligne
blanche continue marque la limite approximative dela zone de transition dans laquelle
l'interaction entre les dislocations est favoriséel’insert schématise une ligne de dislocation
courbée par rapport a la direction de croissance [@01] et sa projection sur le plan de croissance
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L’élévation de la température de croissance, sefas@eiser la mobilité des espéces en surface,
pourrait influencer la taille moyenne des grainsstaHographiques de GaN nucléés sur I'AIN
intercalaire. A densité de dislocations traversante typea (joints de grains) identique, la

désorientation moyenne des grains cristallogragsgaugmente avec leur taille moyenweir(

Annexe A12d, Equation A-§. Comparé au HEMT de référenceosi(LMH (3032)2% = 1890

arcsec), 'échantillon kj, présente un twist plus importartNMH (3032) 2% = 2320 arcsec). Cette

augmentation du twist moyen avec la températurerpivwdonc étre liée, entierement ou en partie, a
une augmentation de la taille moyenne des graiistallographiques. Dans ce cas, la densité de
dislocations traversantes de typede I'échantillon H,, devrait étre égale ou inférieure a celle
observée dans I'échantillon de référencg,H."échantillon Hyo présente néanmoins une densité de
dislocations traversantes plus importante (mespaé®FA), ce qui contredit I'hypothese précédente.
Nous pourrions alors privilégier I'influence de tlempérature de croissance sur la montée des
dislocations traversantes. A densité de dislocatitaversantes équivalente et a taille de grains
cristallographiques identiques, une températurerdissance plus élevée accélérerait le processus de
relaxation dans les premiers stades de la croissdmdampon GaN en favorisant le phénoméne de

monté des dislocations traversantes et donc enextgnt leur angle d'inclinaison.

Cependant, les images MET ne nous ont pas permeuidure sur la densité de dislocations
présentes a l'interface GaN/AIN, sur I'angle d'inelison des lignes de dislocations et le nombre de
demi-boucles. En effet, les 200 premiers nanomedregsampon GaN présentent une densité de
dislocations beaucoup trop importante. Nous avams grivilégié d’autres méthodes d’investigation

pour vérifier cette hypothese.

Il a été montré que la courbure des dislocations@io étre générée par la formation d’ilot ou par
'avancé de macromarches [26, 57, 58]. Aussi, iétd supposé que l'angle d'inclinaison était
déterminé par les conditions de croissance resptassae la rugosification du film épitaxié, en ce
sens que la rugosité du film pouvait assister ireetion de la ligne de dislocation [21, 23, 25].
Cependant, comme nous pouvons le constater strideses 1ll-15a et lll-15b, 'augmentation de
20°C de la température de croissance n’a aucunredfable sur la rugosité d’'une couche fine de GaN
(RMS= 0,2 nm). Pour une couche GaN plus épaisse, iévatibn de la température de croissance
conduit a une surface plus lisse avec des « celbnglus largesHigures 111-15d et llI-15f ). Notons
gue contrairement a la référence [21], la surfacenbins rugueuse est associée a une vitesse de

relaxation plus rapide (température de croissahcedteveée).
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Figure 111-15 : image MFA (image dérivée) de la suface de GaN épitaxié sur 'AIN intercalaire &
2 températures différentes [800°C (a), (c), (e) e820°C (b), (d), (f)] et pour 3 épaisseurs
différentes [1Lnm pour (a) et (b), 130nm pour (c) efd), 1700nm pour (e) et (f)]. La taille des
images et la valeur de la rugosit®&MS (images topographique) sont reportées sur chaquéiahé

Les analyses de diffraction par rayon X (DRX) nowmntrent qu’une élévation de la température
de croissance du tampon GaN entraine une diminwehiotilt moyen et une augmentation du twist
moyen des grains cristallographiques. En effel,Nd#H de la raie symétrique (0002), sensible aux
dislocations a composante vis, évolue de 1080 ar@ehantillon Hy) a 730 arcsec (échantillon
Hgog), tandis que [&MH de la raie asymétrique (30-32), sensible aux clidions & composante coins,

augmente de 1890 arcsec (échantillagg)H a 2320 arcsec (échantillorgd). Ces observations sont
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cohérentes avec celles faites sur substrat SiCpaion et al [24] pour une gamme de températures
plus faible (745°C — 770°C).

Comme décrit par Vézian et al [18], au cours dertassance ammoniac d’'une couche GaN sur
I'AIN intercalaire il apparait une transition d’'unode de croissance « spiral » & un mode de crassan
« mixte » dans lequel la nucléation bidimensiorneBt suffisamment active pour donner naissance a
une rugosité cinétique. D’apres cette étude, auscdes premiers stades de la croissance du tampon
GaN, le mode de croissance par avancé de march@gsance de dislocations vis (typdavorise le
mode de croissance « spiral ». L'apparition de inalgs de matériau, comme ceux observés aux
Figures 11l-15c et 1ll-15d, est corrélée a une diminution de la densité dchtions. Le mode de
croissance « spiral » est favorisé par la diffugies atomes en surface, elle-méme facilitée par une
contrainte compressive du GaN. Le mode de croigssanmixte » n’apparaitra que lorsque la
contrainte résiduelle sera devenue suffisammebtefaau-dela d’'un seuil critique [18]. La rugosité
cinétique qui se développe alors conduit a une hwogie de surface typique en « collines »
(Figures IlI-15e et 111-15f).

L'augmentation de la température de croissancena deux effets opposés : une diminution de la
rugosité cinétique par une diffusion de surfacefisée, mais qui commence a se développer plus tét
du fait d’'une relaxation de la contrainte compnesgilus rapide. Notons que la température ne semble
pas jouer sur la rugosité de surface des couches frigure Ill-15a etlll-15b), ce qui justifierait
I'hypothese d’une méme taille de grains cristalipdriques au départ de la croissance de la couche
tampon GaN. La comparaison dégures lll-15e et IlI-15f montre clairement que pour des couches
plus épaisses, la rugosité diminue avec I'élévatieria température, ce qui signifie que I'effetlae
diffusion de surface domine. La température faamtida diffusion des atomes en surface du GaN, elle
favoriserait également la montée des dislocatimgetsantes. Ce mécanisme de montée favorisé par
la température de croissance du GaN serait dorpomeable d'une relaxation plus rapide de la

contrainte compressive, indépendamment de la ndégdsisurface.

Cette explication semble étre confirmée par le amenent d’une structure HEMT ¢k dont la
couche tampon de GaN a été épitaxiée a une terapggaltis basse (E.n = 780°C) Figure 111-11).
En effet, comparé a la structure HEMT référenggy, Het échantillon kK, présente une courbure

convexe plus importante et une densité de dislmstiraversantes plus faibler = 4,5x10 cm?,
LMH (3032)2%¢ = 1858 arcsec), mais au détriment d'une rugosié sdrface plus élevée

(RMSlOXIOme): 57 nm).
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Les principales caractéristiques structuralesesttétiues des structures HEMTgob1 H7go €t Hoo
sont reportées atiableau 11-1 ci-dessous. Les performances électriques en statlgu’échantillon
H-go sont comparables a celles de la structure HEMTrédérence kb, L’échantillon H,o étant

fissuré, il n'a pu faire I'objet d'un procédé tedhmgique pour la réalisation du transistor HEMT.

Hgop Hgz Hogg Hpooe Hpeése
S oy 5109 8% 10 452109 | 1,43z100 | 1,1z1010
LAE(002 )25 (arcsec) 1080 730 922 785 835
IMH(3032) 050 (arcsed) 18490 2320 1858 311z 2599
N ey 8,20x10% 7.90x1012 | 7552108 | 78010
N B e 0,47x1012 8031012 | 1,25x101% | 2z108
NEE (em?) 2,9x1 014 S 1,87210¥ | 4 1x10% | 35x10M
F, (Ohmmni 0,51 c@ 0,29 0,14 0,12
R, (Ohmsg) 357 375 600 512
Rypugone (¥ = 107) (Ohm) 1,68%107 2482107 | 6,98=10¢ | 1,05x10%
Transistor Ly fum) 2 2 3 2
We=130pm | D fum) 9 9 11 10
Ve V) -4.7 -4.9 -5 -, 8
IR (A
v ) 41610 6,5%10% | 3,71x10% | 3.41x10°7

E3 F
L A 875210 % 1,03x2104 | 2,23z10% | 1,12x10°0
(Vg =V, — I et ¥, = 1007 ’ & ’ ’ ’
5::’ ;‘Ef:;nj 0,505 0,437 0,405 0,494
o

G Sim ) 134 116 110 105

Tableau IlI-1 : principales caractéristiqgues structurales et électriques des structures HEMTs
Hgoo H7so, HP700 €1 HPgso

b. Croissance hybride EJM-NH3/EJM-N,

La croissance EJM avec une source plasma azote-Kg)Jroduit des couches de qualité a une
température notablement plus basse et avec un @i@rtroissance lisse di aux conditions riche-
gallium. Notons gu'il est possible d’obtenir desicbes lisses de qualités a une température de 800°C
dans des conditions stoechiométrique [59, B8]Figure IlI-16 montre les dislocations traversantes
coins et mixtes (type et a+c) dans une structure HEMT (Al,Ga)N/GaN dans laguédl premier
micrometre des 1,7 um du tampon GaN a été réadis&pM-N a 710°C. Comme dans le cas d’'une
croissance ammoniac (EJM-NH des dislocations traversantes courbées et ded-tmicles de
dislocations apparaissent dans la partie infériedeela couche tampon GaN. Cependant, les

dislocations traversantes semblent se propagerwavengle d’'inclinaison plus faible que dans le cas
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d’'une croissance ammoniac, et ce jusqu'a ce quededitions de croissance changent a l'interface
EIM-NHy/EJIM-N,. Le fait que la plupart des lignes de dislocativericales s’inclinent au moment
du passage a la croissance EJMzMH00°C confirme la présence d’'une contraintedugdie notable
dans la couche de GaN, non relaxée durant le prenigeon de croissance EJMzN

Le GaN a été nucléé sur I'AIN intercalaire a 65@t@00°C respectivement pour les échantillons

Hpesso €t Hpoo, @avant que la température ne soit augmentée &7 TIfmme le montre I&igure Ill-

11, I'échantillon Hps (Tu®*"" = 65(PC) présente une courbure plus importate<(0,1573n™)

comparé & I'échantillon Hg, (TZLC®"" = 700°C, « = 0,0259m™).

(11-20) Weak-Beam Dark-Fie

o

GaN EJM-NHj
(800°C) ;
dislocations®
. courbées

'5.':]_ y -. i : | ;
GaN EJM-RF(N,)  '§ ¢ dislocations
(710°C) b & verticales

A
A

250 nm

AIN40nm™ = LTS R R g —

Figure 111-16 : microscopie électronique en transmssion (MET) d'une structure HEMT
(Al,Ga)N/GaN épitaxiée sur substrat Si(111) dont leremier micron de la couche tampon GaN a
été réalisé avec une source plasma azote (EJM)Na 710°C. Seules les dislocations coins et
mixtes (type a et a+c) sont visibles
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Nous pouvons constater que ces échantillons pefgenhe couche finale de GaN déformée
notablement en extension a 300K ( = 0,1378 % pour Hpso et £,, = 01911% pour Hpgg). Ceci

s'explique par le nombre encore élevé de dislonatitraversantes a ce stade de la croissance
(interface  EJM-NHEJM-N,), qui permet au GaN réalisé par EJM-Nid 800°C de relaxer
rapidement. Cette observation justifie donc lesurrents donnés précédemment sur le fait que la
vitesse de relaxation dépend de la densité decdistms traversantes a composante coins (@yee
a+c). Notons également que ces échantillons ne sanfigsurés et que leur courbure convexe rend
compte d’'une déformation moyenne compressive derleture. La montée des dislocations pourrait
étre trés sensible a la sursaturation de défautstpels, elle-méme sensible a la température de
croissance ou aux effets de stcechiométrie. Une&anpe de croissance plus basse (EMWV&N
710°C) et/ou un environnement riche gallium sed#éfavorable au phénoméne de montée des
dislocations traversantes et rendrait alors pas$thinaintien d’une contrainte compressive en &nit
leur angle d’'inclinaison. C’est donc le premier raioéetre de GaN peu relaxé qui permet a 'ensemble
de la structure de supporter la contrainte extensubie au cours du refroidissement et d’évitesiain

la fissuration des couches. Cependant, I'interadiinitée entre dislocations entraine une plusléaib
efficacité du processus de filtrage des dislocatimaversantes et une densg, résultante excédant

les 1x16° cmi®.
Ces observations confirment le réle majeur jouélearconditions de croissance de la couche
tampon GaN (température et/ou rapport V/III) simdinaison des dislocations traversantes, et par

voie de conséquence sur leur filtrage et la vitédgseelaxation de la contrainte compressive.

Notons cependant qu'une nette remontée du dopaghied est visible par C(V)-bille-de-mercure

a environ 0,7um de la surface, ce qui corresporphasage a la croissance EJM3NHgure 111-17).
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Figure 11I-17 : densité de porteurs en fonction dda profondeur déduites de la mesure capacitive
C(V)-bille-de-mercure pour les échantillons Hpsg (bleu) et Hpyo (rouge)

Comme le montre le profil SIMS ci-desso&sgire I11-18) les teneurs en silicium et en oxygene
relevées dans la partie du tampon GaN EJM[Si]~5x10" at/cni et [O]~1-2x10" at/cn?) sont plus
importantes que dans le cas d'une croissance amam@&iM-NH ([Si]~2-4x10° at/cn? et [O]~5-
6x10' at/cnf). Rappelons que le silicium et I'oxygéne sont desneurs dans GaN avec des énergies
d’activation & = 29-30 meV pour Si et = 32-34 meV pour O. Notons cependant que la dedsité
porteurs résiduelle mesurée par C(V)-bille-de-meralans la partie GaN EJM-NHeste elle tout a
fait habituelle, en deca de 1X2@m? (Figure 111-17), sans doute la conséquence d’une densité de
dislocations élevée.

Dans le cas d'une reprise de croissance par EgBuNtremplin GaN/Saphir, F. Nat&i al [61]
ont observé, en plus de linterface conductricereoissance, un dopage résiduel élevé dans la

couche GaN.
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Figure 111-18 : profil SIMS de la structure HEMT (A |,Ga)N/GaN Hpgso et d’'une structure
HEMT (Al,Ga)N/GaN de référence sur Si(111)

Les principales caractéristiques structurales ettétjues des échantillons fpet Hpso sont

données dans [Eableau IlI-1.

L’incorporation d’'impuretés donneuses dans le GANIHK, peut étre a I'origine de la différence

observée entre la densité surfacique de chargeréeegar C(V)-bille-de-mercureNs®") et celle

mesurée par effet HallNs™

) pour les échantillons Hg et Hp.qo (Tableau 1l1-1). Par conséquent,
la variation de la résistance de feuiRg observée sur I&igure 111-8 pourrait étre en grande partie

liée a la variation du nombre de charges dansualemtampon.

La densité de dislocations élevée mesurée surcckemélions Hpy et Hpyso Nne semble pas jouer
en faveur d’'une meilleure isolation des coucheptam Ramponfaible). Ceci est di a la contamination

silicium et oxygene vue précédemmeritigure 111-17 et Figure 1lI-18). Cette derniere est

responsables des courants de fuites élevés medanésle tampon GaNIgfuite

S

). En revanche, les

propriétés de transport du 2DEG se trouvent aféscpar la forte densité de dislocations traversante
présente dans ces deux échantilldRg €levée). L'influence de la densité de dislocativagersantes

sur la fuite de grille n'est pas claire. En eff@intrairement a Hyg, I'échantillon Hpgo présente a la

fois une densité de dislocations élevée et un codafuite de grille faiblel(gfgi‘e).
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c. L'épaississement du tampon GaN
L'épaississement du tampon GaN est une des sddufimssibles pour améliorer sa qualité

structurale, réduire la densité de dislocationsetrsantes, et améliorer ainsi les caractéristiglees
transport du 2DEGR;) et les performances statiques du transistor HEM[ et G*), tout en

éloignant le 2DEG des interfaces enterrées AIN/@adll substrat afin de réduire les effets capacitif
Le Tableau IlI-2 montre quelques résultats structuraux et éle@sqle trois structures HEMTsdd

He; et He, présentant respectivement une épaisseur de lehedampon GaN de 1,7um, 1um et
0,5um. Cependant, 'augmentation de I'épaisseda @@uche tampon GaN conduit & une diminution
de la dissipation thermique (augmentation de lsta@sce thermique verticale). Des expériencesasur |
dissipation thermique de HEMTs (Al,Ga)N/GaN réalisér différents substrats comme le saphir et le
silicium montrent que la résistance thermique d&l gaie un réle non négligeable [62] et donc que
des couches plus fines pourraient étre plus eHic@our transférer la chaleur dissipée vers letiaibs
Rappelons enfin que I'épaississement de la couahgpdn GaN augmente la proportion de GaN

relaxée et donc augmente le risque de fissuratiaroars du refroidissement.

L'analyse des propriétés électriques des couchieaxiées avec différentes épaisseurs de tampon
GaN montre un comportement apparemment contradiceiec celui précédemment observé a la
Figure 11I-10, c'est a dire une augmentation de la résistansecdeches tampons et une diminution
du dopage résiduel avec 'augmentation de I'épaissdors que la densité de dislocations traveesant

diminue (Tableau I1I-2).
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Hgoo Hgy Hg:

Epatzseur du tampon Gal (um) 1,7 1 0,5
S iem) Sz 109 0,2%1 0% 1,431 010
Ne®™ (o) 8,20z1012 1z 1013 9, 931012
N 2E romeny 94721012 | B 9Azl012 | & A2x102
N (on) 2,9:104 | g 7=10% | 1z10ls
£, (Ohmma) 0,51 0,65 0,51
Ry (Ohmsge) 357 369 393
Bigmgan (7 = 107) (Ohan. sme) 3,62210% | 4,67=10% 8102
Transistor Ly fum) 4 4 5
We=150um | D fum) 1 12 12
Vy (N 4.7 25,3 -5,2
I8 (A

847210 | 6,19z10°% | 3,68z10
(Vp =V, - 1)
Iﬁm (MM:I 4 5 4
(V=¥ 1V ot ¥~ 107) 1,03z10% | 6,35=10% | 1,58x10°
fars (A 0,401 0,443 0,363
(Vg = 0F)
G (m3fmm) 11a a7 95

Tableau 111-2 : résumé des principales caractéristjues structurales et électriques des structures
HEMTs (Al,Ga)N/GaN Hg, He; et He, présentant respectivement une épaisseur de la cdgc
tampon GaN de 1,7um, 1pm et 0,5um.

Ce comportement s’explique par le fait que le antide fuite mesuré dépend de la conductivité
de lintégralité de la structure épitaxiée. A proie du substrat, les couches semiconductrices
enterrées sont dopées par les contaminants présdéatsurface du substrat, notamment oxygene et
silicium (dans I'empilement Albon{GaNssonm [Si] ~ 1-5x167 at/cm® et [O] ~ 2-8x18° at/cm®). Nous
I'avons vu précédemment, a épaisseur égale, lahesprésentant le plus de dislocations traversante
émergeant a la surface de I'échantillon apparaissenme plus résistivegigure I11-10b). Comme
nous pouvons le voir sur le cliché MET deHigiure 111-4 , la distribution des dislocations n'est pas
uniforme dans I'épaisseur des films épitaxiés. ®diminution du courant de fuite dans les couches
GaN plus épaisses, nous pouvons conclure que emsdeds couches enterrées voisines du substrat, le
GaN présente des dopages résiduels suffisammétesgic 16° cmi®) pour que la résistance totale
des couches déposées augmente avec l|'épaisseucoriductivité électrique dans les couches
supérieures est faible devant celle des couchesnesi du substrat, ce qui permet I'application de
champs électriques élevés dans ces couches a cEsbBOV par pm environ, ce que nous Vérifions
expérimentalement pour les couches de GaN épailes@tus de 1um avec moins de 1mA/mm de

courant de fuite a 100V.
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Les observations faites ici ont été confirméesdesrmesures électriques effectuées sur des motifs
isolés par implantation d’hélium sur deux échamtdl réalisés au CRHEA (mesures réalisées par Y.

Y

Douvry, IEMN, groupe des composants et dispositifs microondepuiesancg Comparé a une
structure HEMT de référenceR(, = 366 et | "™ = 05 mA/mm pour une tensioW =250 V ),
I'échantillon avec une couche tampon GaN de 0,5/ @paisseur présente une résistance de feuille
R, =581 Ohm/sqr et un courant de fuite des couches tantgdh = 05 mA/mm pour une tension

V =50V.

d. Conclusion

Nous avons vu comment la température de croissaecesaN influence la montée des
dislocations traversantes et par voie de conségukng filtrage et la vitesse de relaxation de la
couche tampon. La diminution de la température rdéssance permet de ralentir le processus de
relaxation de la contrainte compressive dans lzlutampon GaN épitaxiée sur I'AIN intercalaire.
Cet aspect a été confirmé par la réalisation deshas tampon GaN hybrides EJM-MEIM-N,,
mais avec dans ce cas une plus faible efficacifgrdcessus de filtrage des dislocations traversante

Le maintien d’une contrainte compressive sur urassdpur plus importante de la couche tampon
GaN offre la possibilité d’épaissir la couche anhitiue le risque de fissuration au refroidissement.
L'épaississement de la couche tampon permet en éfenéliorer sa qualité structurale tout en
éloignant la zone active des interfaces enterréds substrat, ce qui est profitable aux propriégs
transport du 2DEG et aux caractéristigues de saltietransistor HEMT. Notons cependant que
I'épaississement des couches épitaxiées rallongere du procédé de croissance des structures et

donc leur codt.

Comme nous l'avons vu aparagraphe Il111, la cinétique de relaxation de la contrainte
compressive dans la couche tampon GaN dépend awieprerdre de la densité de dislocations
traversantes de composante coins provenant deheducférieures et susceptibles de se courber.
Réduire la densité de dislocations traversantegepant des couches inférieures est donc primordial

pour réduire la vitesse de relaxation de la cotiahgon GaN et ainsi pouvoir I'épaissir.
Dans I'optique d’améliorer la qualité structurale matériau avant de déposer la couche tampon

de GaN, nous traitons dans les 3 paragraphes s$uilemn parameétres de croissance susceptibles

d’influencer notablement la qualité structurale desches enterrées.
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I1122. La désoxydation du substrat silicium

a. La désoxydation thermique in situ

La désoxydation thermiquen situ est la procédure « standard » habituellementsééliau
CRHEA. Elle consiste en une élévation rapide déetapérature du substrat (« flash thermique »)
jusqu’a 950°C sous ultra-vide dans la chambre dsgance, de maniére a enlever la couche d’oxyde
natif SiO, présente a la surface du substrat silicium (laglo& augmente alors jusqu’a quelques 1x10
" Torr). La surface désoxydée du substrat Si(l113enke par RHEED présente alors une
reconstruction de surface 1x1 pour une tempérasupgrieure a 830°C, qui se transforme en
reconstruction 7x7 en dessous de 830°C (Mminexe Al1lh. La Figure IlI-19b montre une image
MFA de la surface de silicium ainsi obtenue. Noosstatons la présence de défauts (~ 3xih?),
généralement attribués a des cristallites de Si@gmant d’une ségrégation du carbone présent dans
I'oxyde ou en surface du silicium [63]. Ces criktas (d = 10-100nm) bloquent le développement des
terrasses atomiques lors de leur mouvement a henmeérature et entrainent ainsi la formation de
paquets de marches (« step-bunching » en anglés).procédures « tres haute température » sous
flux d’hydrogéne (>1100°C) permettent de s’affrandtes cristallites et d’obtenir des surfaces a
marches atomiques réguliéres et périodiques. Qupémtures, difficilement accessibles par des
techniques classiques de chauffage par rayonneautibses en EJM, sont généralement obtenues par
passage de courant (chauffage par effet joule)dsupetite surface d’échantillons. Néanmoins, un
recuit « haute température » (1150°C) dans undeédtroissance EJM a été optimisé par Franck Natali
sur Si(111) [8]. Cependant, ce type de traiteméduit considérablement la durée de vie du four de
croissance qui fonctionne ici dans des conditiotiemes.

La procédure de désoxydation thermique nécessit@eautions afin d’éviter la nitruration du
substrat & haute température, trées dommageable quéiétablissement d’'une relation épitaxiale
(Al,Ga)N/Si(111). La présence d’'un résiduel Nest inévitable dans un réacteur EJM;NAilisé de
facon journaliére. Une partie de 'ammoniac provdrides croissances précédentes est adsorbée sur
les parois froides et constitue ainsi un « résemvajui participe a I'alimentation du « résiduelBn
effet, lorsque la surface de Si(111) est chaufiéeaurs de I'étape de désoxydation, le rayonnement
thermique du four de croissance permettra de déstetNH; adsorbé sur les parois et ainsi accroitre
la pression résiduelle. Au-dela d’'une températieaviron 400°C, la molécule Nfke dissocie sous
forme de molécules Nt leur adsorption a la surface du silicium pertadormation de liaisons Si-
NH,, Si-H, voire Si-N.. Dans sa these, Arnaud Le Louarn [64] a étudiérparoscopie a effet tunnel
les effets de la présence d'un résiduel;Midns la chambre de croissance lors des recuitaue h
température d'une surface de Si(111). Il a montrérgrecuit de la surface de Si(111)-7x7 a environ
750°C dans la chambre de croissance en présennerébiduel NH donne lieu & une nitruration
partielle de la surface. L'exposition a haute terap#e (~900°C) du Si(111) & 'ammoniac pourra

méme entrainer la formation d’'une couche cristltie SN, & sa surface [65]. Il est donc important
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d’'une part d’éliminer préalablement 'ammoniac désl présent dans la chambre de croissance et
provenant des croissances précédentes (régénédatipanneau cryogénique et dégazage du four), et
d’autre part de redescendre rapidement la tempérdtufour une fois I'oxyde désorbé.

b. La désoxydation chimique ex situ

Il était important de conclure sur l'influence desstallites de SiC sur les couches (Al,Ga)N
épitaxiées. Nous avons donc étudié la préparat@nadsurface avant croissance par un procédé
chimique largement utilisé dans l'industrie ducsilim. Celui-ci consiste en la formation d’'un oxyde
« propre » aprés gravure de I'oxyde déja présemtestpremiéres couches atomiques du silicium
(solution SC1), puis retrait de celui-ci par ata@eide (acide fluorhydrique HF) ; on parlera atbes
substrat « HF last » (voiAnnexe Q. Dans ce cas, la surface du substrat siliciumpessivée
hydrogéne et peut rester quelques dizaines de esirrutair libre sans modification notable. Unesfoi
le substrat Si(111) « HF last » introduit dans harobre de croissance, la reconstruction de surface
7x7 du silicium apparait apres chauffage a 70013 sale dans la chambre de croissance, une fois les
atomes d’hydrogene désorbés.

Comme le montre l&igure IlI-19a, la désoxydation chimiquex situdu substrat Si(111) permet
de s’affranchir des cristallites habituellement esiées pour une désoxydation thermiquesitu
« standard ». La désoxydation chimiguesituassociée a une température plus basse (700°Cgperm

donc de réduire le « step bunching » et de dimiairei la rugosité de surface du silicium.

Si(111) désoxydation chimique Si(111) désoxydation thermique
(SC1 + HF) (960<C dans chambre de croissance)
N =0cm? N = 2-3x10° cm™

cristallites bloguantes

cristallites bloquantes
- -

Figure 11I-19: image topographigue MFA de la surface d'un substrat Si(111) désoxydé
chimiquement (a) et thermiquement (b). D’aprés J-CMoreno
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La désoxydation chimique a également pour effadidenuer de fagon importante (facteur 100)
la densité de trous généralement observés daasithe de GaN intercalairBigure 111-20a et 20b).
Il semblerait donc que ces trous (d ~ 100nm), quesmetrouvons parfois en surface de la structure
HEMT, soient en partie dus & la présence de diistalle SiC en surface du substrat Si(1Elyyre
[11-20c). Nous pouvons donc espérer obtenir un GaN irntereade meilleure qualité structurale en

utilisant une désoxydation chimique.

‘ptm'u;. =2x107cm? |

CRHEA-CNRS SEI 10.0kV  X10,000 1um WD 10.0mm CRHEA-CNRS S 5.0kv  X10,000 1um WD 10.0mm

cristallites ?

CRHEA-CNRS SEI 10.0kV X100,000 100nm WD 4.0mm
Figure 111-20 : image MEB du GaN intercalaire : a) la surface dans le cas d’'une désoxydation
chimique, b) la surface dans le cas d’'une désoxytitan thermique, c) la section dans le cas
d’une désoxydation thermique

Le Tableau IlI-3 ci-dessous résume les principales caractéristigiagcturales du GaN
intercalaire. Dans le cas d’'une désoxydation thguein situ, la densité trop importante de trous nous
empéche d’obtenir des images MFA suffisamment ctese pour un comptage des dislocations
traversantes. Au vu des valeurs obtenues par DRX lodLMH de la raie asymétrique (30-32) du
GaN, nous pouvons présumer une densité de distosatiaversantes identique quel que soit le type
de désoxydation. Notons tout de méme que la PL Iseimtiquer une meilleure qualité avec wiédH
du pic du bord de bande GaN plus faible dans le ddase désoxydation chimique. La grande

différence se situe donc principalement au nivealadugosité de surfacRN§S et de la déformation
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biaxiale résiduelle £,,). La contrainte extensive subie par I'empilemer#NGAIN au cours du

refroidissement de I'échantillon (contrainte therétastique voirChapitre | paragraphe 123c)

conduit & une couche de GaN en tension a tempéramoipiante £, >0).

. désoxydation thermigque désoxydation chitnigque
Gl 2o/ AN sl 1) (ir mitd) {z HF last » ex situ)
TG 1,7x10° 2107
ST o) imnpozsible (roug) fi, 21010
RAMS (nrm) 6,0 0,5
LALF (0002 YEEX (arcse) 1260 1372
LA (3032050 (arcsec) 427 3366
LA TE tmew 29 25
£ 3 300K G0 0,13 0,53
(déchuit de 1a PL & 10K

Tableau I1I-3 : principales caractéristiques structurales du GaN intercalaire dans le cas d’'une
désoxydation thermiquein situ « standard » et d'une désoxydation chimiquex situ« HF last »

Toutes les observations faites pour la couche dd fAgercalaire valent également pour des
couches d’AIN sur Si(111)Fgure 111-21). J.C Morencet al [66] ont montré qu’'une couche AIN
épitaxiée sur Si(111) désoxydé chimiquenensitune présente quasiment aucuns défauts en surface
(Figure 111-21b et d) comparée a une couche AIN « standard » épitagigeSi(111) désoxydé
thermiquementin situ (Figure lll-21a et c). De plus, elle arbore une déformation résiduelle
température ambiante plus extensive ce qui trachgtrelaxation plus lente de la contrainte extensiv
(asi > aan). Cependant, la densité de dislocations traveesamesurées par MFA et MET, ainsi que la
LMH des raies asymétriques (10-13) et (10-15) meswpa@e®RX sont comparables a celles d'une
couche AIN épitaxiée sur Si(111) désoxydée theramugntin situ. De par sa qualité médiocre, cette
premiére couche d’AIN ne relaxe pas la contraimtéeresive par la courbure des dislocations
traversantes (voir le cas du Galdragraphe 11121) mais plut6t par la rugosité de sa surface et par
l'introduction de dislocations de ty@e(misfit) & I'interface AIN/Si(111), sans doute favorisée ges

défauts tels que les cristallites.

L’évolution de la déformation biaxiakg, du GaN en fonction du type de désoxydation estzasse

dérangeante. En effet, d’'apres les résultats obtepour une méme densité de dislocations

traversantes, une couche de GaN plus rugueuse xgdiddimn thermique) relaxerait moins vite

(&, plus faible) qu'une couche moins rugueuse (désdigrahimique). On aurait plutdt tendances a

penser le contraire avec une relaxation plus rapides le cas d'une rugosité de surface plus

importante (relaxation élastique), favorable attduction de dislocations (relaxation plastiquzg]{
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La densité de trous pourrait jouer un réle non igégble sur la relaxation de la contrainte
thermique extensive subie par la couche de GaMars @u refroidissement. En effet, & proximité des
trous présents en surface, la contrainte thermigensive pourrait étre accommodée élastiquement,
ce qui expliguerait un GaN final moins en tensianglle cas d’'une désoxydation thermique. Enfin, on
peut se demander si la désoxydation chimique dstiaitSilicium, et en particulier la présence on no
de cristallites, a une influence notable sur lep&$ de nitruration du substrat et de nucléation de
I'AIN (voir paragraphe 11123).

L o

AIN 30nm / Si(111) Désoxydation thermique

CRHEA-CNRS SEI 50kV  X22,000 1um WD 10.0mm

AIN 30nm / Si(111) Désoxydation chimique

CRHEA-CNRS SEI 5.0kV  X20,000 1um WD 10.0mm

AIN 260nm / Si(111) Désoxydation chimique'

CRHEA-CNRS SEI 5.0kV  X20,000 1um WD 10.0mm

AIN 260nm / Si(111) Désoxydation thermique

CRHEA-CNRS SEI 5.0kY  X20,000 Tum WD 10.0mm

Figure 1lI-21 : images MEB de la surface d'une coulte d’AIN d’épaisseur 30 nm (a et b) et
260nm (c et d) épitaxiée sur Si(111) désoxydé theilqmementin situ (a et ¢) et chimiquemeniex
situ (b et d). D’aprés J-C. Moreno

Impact sur la structure HEMT
L'impact de la désoxydation du substrat sur lacstme HEMT est présenté a fagure 11-22.

Comparée a une désoxydation thermique, une déstomydanimique (structure HEMT &) conduit a

une courbure convexe plus importante de I'échantjla une densité de dislocations traversantes plus
faible et un taux de relaxation de la couche tampaN moins important. De plus, une désoxydation
thermiquein situ sous une pression résiduelle d’ammoniac élevéecfates HEMTs kk; et Hrg))
conduit & des couches GaN en plus forte tensi@maédrature ambiante et présentant une densité de
dislocations plus élevée.
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< 3478 , , , H , , , , , , , 0.00
) 3.476 L He (désoxy(iatiog chimique) . 0.02
g 3.474 -_ pTD=2'5X10 cm \. 40.04
:: 3472 | b —Hee (désoxydation thermique)  |] 0.06 =
& 340t - p, ~5x10° cm? - 0.08 S
: [ références:. ™ h X
< 3468 010 © %
) L . )
g L n =|71012 ® —
= 3466 . . . Sl ©
p L H,, (désoxydation thermique) ‘%] 014 _~
S 3464 | résiduel NH, important Sl4o016 2 %
% 3.462 | / Prp = 5,2x10° cm? 1] 0.18 g E
- B T = -O
T 3460 F 4020 £ o
S 3458 [ HTR-2 (désonyaticnn thermique) o022 8 %’
2 L résiduel NH_ important 1 3
D 3456 S 2 4024 2
) . i P, = 6,5x10" cm 1 0.96
& 3454 | 1™
< I - 0.28
Wi 3452 - concave convex 1030
3.450 1 I 1 ! 1 I 1 I 1 I 1 ’
-0.10 -0.05 0.00 0.05 0.10 0.15 0.20

Courbure finale de I'échantillon (300K) (m'l)

Figure 111-22 : énergie de I'exciton libre A du GaN (E,) mesurée par photoluminescence a basse
température (PL 10K) et la déformation biaxiale ¢,,) déduite a température ambiante (300K)

selon I'équation 1-18 (Chapitre 1), en fonction dela courbure finale de I'échantillon mesurée a
température ambiante (300K). Les densités de dislations (0;, ) données ont été mesurées par
MFA

Le Tableau lllI-4 ci-dessous résume les principales caractéristiglexsriques des échantillons
Hsoo Hc et Hro, dont le substrat a été respectivement désoxydémitpgement (référence),

chimiquement (voirAnnexe Q et thermiquement avec un résiduel ammoniac iraptrtNous
pouvons constater l'influence de la densité deodaions traversanteso(,) sur l'isolation des
couches tampons, sur les propriétés de transp@bD#iG, ainsi que sur les performances statiques du

transistor HEMT. En effet, I'augmentation de la siéd de dislocations traversantgs,f ) entraine
I'augmentation de la résistance des couches e@EaxXR,,,.n): 'augmentation de la résistance de
feuille (Ryy) , la diminution du courant source-draih,() et de la transconductanc& ™). A titre
d’exemple (échantillons 4 et Hrrp), Nous voyons g'une augmentation de 30%pggentraine une

augmentation d’environ 20% d&;, et une diminution d’environ 15% de, et G,r:ax(Vp ~ 4,7V et

Rc ~ 0,5 Ohm.mm).
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Hsoo He H1g:
AR o) 5109 2,5%1 09 6,5%10°
LME(002) 222 (arcsed) 1080 %6 672
LM (30 32VEEE (arcsed) 1230 1775 2305
Ne®™ (o 8,20x1012 T 1012 Bx1012
Ne R openy 94721012 | 790z1012 | §91x101
N (em) 2,910 | 189z10M | 1,22x10M
R, (Ohmmm) 0,51 0,60 0,60
Ry (Ohmsg) 357 381 441
Figmgon (V= 10¥) (Ohm) 1,682107 | Z2,87=10f | 1,47z108
Transistor Ly fum) 2 2
We=150pm | D fum) g 9
Yy D) -4.7 -4,
FRHE b b
= 4162107 Y 1,14 10
(Vg =V, —1V) '?és
G (i 8, 7512102 5 8, 36106

, ZlU MElikagi
(Vo =V, — W et ¥V, = 10¥) ]
I, (A

0,505 0,413
(Vg =0F)
G (m3fmm) 134 114

Tableau 1l11-4 : résumé des principales caractéristjues structurales et électriques des structures
HEMTS H g0 (désoxydation thermique in-sitde référencg Hc (désoxydation chimique ex-sijlet
Htr. (désoxydation thermique in-situ sous pression réstle d'ammoniac élevée

L’échantillon H: dont le substrat Si(111) a été désoxydé chimiquempeesente de nombreuses
boursouflures en surfac€ifure 111-23) et n’a donc pas fait I'objet d’'un procédé teclugidue pour
la réalisation du transistor. Comme nous le veraangaragraphe 11122c, ces boursouflures ont pour
origine une incorporation massive de gallium dansduche d’AIN intercalaire. Un moyen de s’en

affranchir est de réduire I'épaisseur de cetteidezn
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CRHEA-CNRS SEl 50kv  X1,000 10um WD 10.0mm

Figure I1I-23 : image MEB de la surface d’'une stru¢ure HEMT dont le substrat Si(111) a été
désoxydé chimiguement

Notons également que la désoxydation chimique datgat silicium a un impact important sur la
densité de fissures enterrées avec une diminutiporitante de cette dernieréidure 111-24). Par
conséquent, la densité de fissures enterrées sétibldiée a la rugosité de surfadeM9, ou du
moins a la densité de trous, ainsi qu’a I'état dnation résiduelle de la couche intercalaire GaN
Rappelons également qu’une désoxydation chimiqugubtetrat silicium entraine une mise en tension
plus importante du GaN intercalair€apleau 1lI-3). Au paragraphe 1l122¢ nous proposerons un

scénario pour expliquer l'origine de ces fissuregemées habituellement observées dans nos

structures.

Figure IlI-24 : réseau de fissures enterrée vu picroscope optique (champ sombr) pour une
structure HEMT épitaxiée sur Si(111) : a) désoxydabn thermique du substrat, b) désoxydation
chimique du substrat. Les taches blanches sont ddéfauts de surface (boursouflures)
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c. Fissures enterrées et boursouflures
Les images MEB de la section des structures HEM@strant la présence de fissures enterrées

dans le GaN intercalaireBi¢ure 111-25).

X GaN
| tampon 1,7um
el Sum

GaN intercalaire 250nm ' :

b

CRHEA-CNRS SEI 50kY  X16,000 1um WD 4.0mm

Figure I1I-25 : image MEB de la section d’'une stru¢ure HEMT (Al,Ga)N/GaN « standard » sur
substrat Si(111). En insert est présentée le réseale fissures enterrées vue de dessus par
microscopie optique (champ sombre)

Formation des fissures enterrées
L'origine de ces cavités a été expliquée par J.Nh@&ex et al [67, 68] dans le cas de couches

(Al,Ga)N épitaxiées sur une couche tampon GaN/Sagri EPVOM : les fissures enterrées seraient
la conséquence de la cicatrisation de fissuresudace apparues durant la croissance de I'(Al,Ga)N
(relaxation de la contrainte extensive induite lpastésaccord paramétrique) et propagées dans le GaN
sous-jacent. Ces résultats pourraient dans unaieennesure étre transposés au cas d’un empilement
AIN/GaN épitaxié par EJM-NKHsur Si(111). Nous pourrions cependant douter dpphrition de
fissures de surface et de la cicatrisation de sellelurant la croissance de I'AIN intercalaire. éifet,

des reprises de croissance (Al,Ga)N sur des coudpsssses d'AIN intercalaire fissurées
(refroidissement post-croissance) ont confirméclipacité de I'(Al,Ga)N EJM-NHa cicatriser ces
fissures. J.M. Bethoux et al font I'hypothése derf@issance latérale de I'(Al, Ga)N comme moteur de
la cicatrisation des fissures. Dans le cas d’'unessance EJM-NEou la mobilité de I'aluminium en

surface est limitée par une température 200°C plsse que celle utilisée en EPVOM, cette
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hypothése pourrait étre recevable que si la fissurale la couche d’AIN se produit dans les tous

premiers stades de sa croissance.

Des études complémentaires seraient nécessairesgroer de fagon rigoureuse la formation des
fissures enterrées. Dans I'état actuel des coraraies, nous proposons le scénario suiviaigu(e
[11-26 ) sur la base d’observations faites par MEB.

AIN
-compressaon-\ - .
\ _ / trous
tension
GalN
b) c)

a)

d) €) )

Figure I11-26 : schéma illustrant le procédé de crissance de la couche d’AIN intercalaire et le
scénario de la formation des fissures enterrées ) aroissance pseudomorphe d’AIN sur GaN, b)

génération de fissures au niveau des défauts préserm I'interface AIN/GaN, c) déplacement de

matiére, incorporation de gallium dans I'AIN et élagissement des fissures, d) propagation des
fissures vers la surface et/ou fissuration a partide la surface d’AIN, e€) remontée massive de
GaN au niveau du front de croissance, f) cicatrisain des fissures et formation des

boursouflures

L’élaboration d’'une couche d’AIN en EJM-NHse fait généralement a 900-930°C sous une
pression d’ammoniac de 1xiOrorr (débit NH de 200sccm). Dans de telles conditions le GaN

s’évapore et une rampe en température est donssaieepour passer de la température de croissance

o

du GaN [T, ..oy = 800°C) & celle de I'AIN (T, .. = 920°C). La vitesse de croissance de I'AIN

est de 0,1 um/h et I'élévation de la températurtaiseéx raison de 40°C/min. L'épaisseur d’AIN sera
donc d’environ 5 nm lorsque la température de 9@ atteinte. La couche d’AIN, en tension sur le
GaN, relaxe la contrainte extensive au cours deg@asance via la génération de défauts tels que le
dislocations d'interface ainsi que la courbure ‘andihilation (demi-boucles) des dislocations

traversantes provenant des couches inférieypasagraphe Ill11b). Un gradient de contrainte
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extensive est donc présent dans cette couche diadéixcalaire, et les mesures DRX & 300K montrent
un taux de relaxation moyen d’environ 80% pour épaisseur de 250 nm. L'énergie élastique
extensive emmagasinée dans la couche d’AIN augnaseie son épaisseur. Cet effet est visible sur la
mesure de courbuie situ qui tend vers la concavité a mesure que la cod@dl s’épaissit Figure
[11-3). Il a également été confirmé par des mesureodebareex situa température ambiante pour
des empilements AlR/GaNsonn{ AIN 400,{Si(111) avec différentes épaisseur d’AIN.

La présence de fissures enterrées dans le GaNammm-ne peut s'expliquer a priori que par la
présence d’'une contrainte extensive dans le GaNa@roissance d'AIN sur GaN induit la mise en
compression du film sous-jacent de GaN (désaccardnpétrique de 2,4% et modele élastique
bicoucheChapitre | paragraphe 124a). Rappelons que la mesure de courbiigure I11-3) indique
une couche intercalaire de GaN quasi relaxée stouahe de nucléation d’AIN (faible évolution de la
courbure). Les mesures de PL viennent confirmepaiat avec méme la mise en tension du GaN
intercalaire dans le cas d'une préparation chimidweubstratableau IlI-3). L'’hypothése la plus
vraisemblable serait donc que la fissuration du Gals-jacent proviendrait de la discontinuité du
champ de contraintes a linterface AIN/GaN. Cetthomogénéité de la contrainte a l'interface
pourrait étre induite par la présence de défauss dee les trous observés a la surface du GaN
intercalaire Figure I11-20), ce qui corroborerait la corrélation entre lesgis de trous et de fissures.
Par conséquent, la génération de fissures se fpréferentiellement au niveau de ces zones
« fragiles » Figure 11I-26a). La contrainte imposée au GaN intercalaire sé&atant plus forte que
I'énergie élastique emmagasinée dans la coucheNds&ra importante et donc, pour une densité de
défauts donnée, que la couche d’AIN sera épaisselefa d’'une épaisseur critique, la formation de
fissures devient effectivéigure 111-26b ).

Une incorporation de gallium dans la couche d’AiNercalaire est frequemment observée a
I'aplomb des fissures enterréésddure 111-27). A la température de croissance de I'AIN (>90Q9€)
transport de matiére dans le GaN intercalaire @evér favorisé et permettrait ainsi la formation des
cavités Figure 111-26¢). Cette incorporation de gallium dans la couchgéseure a également été
observée par J.M Bethowt al [67]. L'épaississement de la couche d’AIN et ngport de matiére
dans le GaN accentueront donc la formation et ¢tgpgmation des fissures enterrées, tandis que les

fissures de surface seront progressivement ciéagis

135



—

GaN tampon incorporation de Ga *

SEI 5.0k  X30,000 100nm WD 40mm

Figure -27 : image MEB prise  sur la tranche dun  empilement
GaNampon/ AIN 2500m GaNasonnf AIN 40nm SUr Si(111). Le changement de contraste dans lauahe
d’AIN a I'aplomb des fissures enterrées suppose uriecorporation de gallium

Formation des boursouflures
La surface d'une couche tampon GaN ou d'une strectdEMT présente parfois des

boursoufluresKigure 111-28).

J/

7
L ; o
% o centre
CRHEA-CNRS SEl  50kv  X5000 1um WD 10.0mm
Figure I11-28 : surface « boursouflée » d’une struture HEMT (Al,Ga)N/GaN vue au MEB

Comme nous avons pu le voir paragraphe 11122b, ces défauts de surface ont été observés dans
le cas d’'une désoxydation chimique du substratisiti (Figure 111-29a). On les retrouve également
dans le cas d’'un double empilement AIN/Gdng(re 111-29b et ¢) ou d’'un traitement SiN du GaN
intercalaire (transition 3D-2D pour réduire la déngle dislocations traversantes [6Fjdure llI-

29d). Comme nous pouvons le constater sur ces imageB, Mes défauts de surface sont la
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conséquence d’'une incorporation massive de galllans la couche d’AIN intercalaire (changement
de contraste). Un moyen empirique de s’en affraredtide réduire I'épaisseur de cette derniére.

a) Désoxydation chimique du substrat b) Double empilement AIN/GaN
- -
- - | ———
- —
: .  — T -
Incorporation massive - | —
- " de gallium .. i
& ’ 1 Incorporation'massive - ) o
. /boursouflure de gallium - . /boursouflure
£ . -— B .

GaN tampon

GaN tampon
AIN 250nm
AIN 250nm

GaN 250nm AIN 40nm

GaN 250nm
Si(111) AIN 250nm

GaN 250nm
AIN 40nm

Si(111)
CRHEA-CNRS SEI 10.0kY X30,000 100nm WD 9.9mm

CRHEA-CNRS SEI 5.0kv  X10,000 1um WD 10.0mm

C) Double empilement AIN/GaN (reprise de croissance) d) Traitement SiN du GaN intercalaire

boursouflure Incorporation massive boursouflure

Incorporation massive “de gallimn
-

de gallium

- -

- ——a S o

GaN tampon
GaN tampon

AIN 250nm

GaN 450nm reprise de croissance

AIN 250nm

GaN 250nm
AIN 40nm

AIN 250nm

GaN 250nm
. AIN 40nm
Si(111) Si(111)

CRHEA-CNRS SEI 10.0kV  X15,000 1um WD 10.0mm

SEI 5.0kY  X20,000 1um WD 4.0mm

Figure I1I-29: image MEB prise sur la tranche: a) empilement simple AIN/GaN avec
desoxydation chimique du substrat, b) double empifaent AIN/GaN, c) double empilement
AIN/GaN avec reprise de croissance au niveau di"2 AIN, d) empilement simple AIN/GaN avec
traitement SiN du GaN intercalaire [69]

Les boursouflures seraient donc la conséquence adiarextréme du scénario proposé plus haut
pour la formation des fissures enterréEgyire 1lI-26a, b et c). En effet, il semblerait que les
hétérostructures dans lesquelles I'apparition dedmuflures en surface est constatée, sont callés o
GaN intercalaire est de meilleure qualité strudtudiaprés la mesure de PL, ou du moins présente
une plus faible rugosité de surfagdMSet densité de trous). Une diminution de la derddt@éfauts
tels que les dislocations traversantes provenantaches inférieures ou encore de la densitéods tr
en surface du GaN intercalaire, entrainerait djpsae une diminution de la vitesse de relaxatiotade
couche d’AIN et d’autre part une diminution de liomogénéité du champ de contrainte a I'interface

AIN/GaN. Au-dela d’'une certaine épaisseur d’AlNgtantrainte accumulée dans la couche serait donc
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telle qu’elle pourrait entrainer la propagation agtaines fissures vers la surface, voire méme la
fissuration de la couche d’AIN a partir de sa steféigure 111-26d ). Une remontée de gallium peut
alors s’opérer au travers des fissures qui traméddatégralité de la couche AINF{gure IlI-26e).
Cette arrivé massive de gallium au niveau du frdaet croissance entrainera une perturbation
importante qui ne pourra étre « cicatrisée » parctaiches (Al,Ga)N épitaxiées par la suRgre
[11-26f ). Ceci aura pour conséquence la formation dessbatlures en surface de I'hétérostructure.

En diminuant I'épaisseur de la couche d’AIN on iiéténergie élastique extensive accumulée et
on s’éloigne de la limite de fissuration totalefifitm AIN. Une autre maniere d’éviter la formatioesl
boursouflures serait de remplacer le GaN inten@lgiar une couche d'(Al,Ga)N avec un taux
d’aluminium de 10-15% par exemple. La différencepdeametre de maille entre les deux couches
étant réduite, la couche d’(Al,Ga)N sous-jacentisgrar conséquent moins sollicitée par la couche
d’AIN.

Nous pouvons voir sur Rigure IlI-30a que dans le cas d’'une désoxydation chimigxisity les
boursouflures sont déja visibles en fin de croissaste I'AIN intercalaire (250 nm). La présence de
fissures dites «thermiques » est due a la comgrartensive générée au cours du refroidissement
post-croissanceChapitre | paragraphe 123c). Les fissures enterrées dans le GaN sous-jacent s
également indirectement visibles. En effet, & 16kMIEB ne peut sonder qu’une profondeur de 10nm
et le contraste observé ne peut donc étre que rapoig a la surface de I'AIN. Nous pouvons
remarquer que les boursouflures suivent parfaiteg®néseau sous-jacent. Lorsque I'épaisseur d’AIN
est suffisamment diminuée, plus aucune boursoufitapparait Figure 111-30b). Dans le cas d'une
couche de GaN intercalaire de meilleure qualitécstirale, ou du moins présentant une rugosité de
surface plus faibleRMS et densité de trous), I'épaisseur critique de NApour la formation des
boursouflures se trouve donc en deca des 250 nm.

M

CRHEA-CNRS SEI  10.0kV X5000 1um _ WD 10.1mm CRHEA-CNRS SEI 0 1um WD 10.0mm

Figure 111-30 : image MEB de la surface de I'AIN intercalaire (substrat désoxydé chimiguement)
pour une épaisseur d’AIN intercalaire de 250 nm (agt 100 nm (b)
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Dans le cas d'une croissance « standard » d’uoetste HEMT avec un empilement AlNy,m/
GaN 50nmqui ne conduit pas a la formation de boursouflu@squ’on augmente I'épaisseur de I'AIN
intercalaire, on peut dépasser une épaisseur ugitigpur laquelle des boursouflures apparaissent.
Comme le montre I&igure I1I-31, c’est ce qu’on observe pour une couche d’AlNrcakaire de 350

nm.

CRHEA-CNRS ) 10um WD 10.0mm

Figure 111-31 : image MEB de la surface d’une couclk tampon GaN épitaxié sur un empilement
AIN 3500/ GaNasonnf AIN 40nm SUr substrat Si(111) désoxydé thermiquemeri situ

Densité de fissures enterrées
La densité de fissures enterrées semble étre li@euosité de surface de la couche intercalaire

de GaN, ainsi qu'a son état de déformation résidteleffet, I'idée selon laguelle la propagation de
fissures et la formation de cavités enterréesisprigférentiellement au niveau des défauts tetslgs
trous présents en surface du GaN intercalaire aevdr confirmée par les observations faites au
paragraphe 11122b dans le cas d’'une désoxydation chimique du subsitreium (Figure 111-20 et
11-24).

Une qualité médiocre du GaN intercalaire sembledaiic faciliter la formation des fissures
enterrées. Ceci a déja été observé par Sylvaint)@] pour des empilements AIN/GaN épitaxiés sur
substrat Si(001) plus ou moins désorienté, ou ensor des doubles empilements AIN/GaN sur
Si(111) dans lesquels la densité de fissures émterétait plus faible dans le deuxieme GaN
intercalaire que dans le premi&n d’autres termes, la densité de fissures entenées renseigne sur
la qualité de la couche intercalaire de GaN, oundins sur la qualité de sa surface : plus la dénsit

sera faible, meilleure sera la couche.
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d. Conclusion

L'influence de I'étape de désoxydation du subshigt11) a été étudié. Nous avons montré que
la désoxydation chimiqueex situ permet de s’affranchir des défauts de surfacestédliies)
habituellement observés pour une désoxydation fhesrin situ, et donc permet de réduire la
rugosité de surface du silicium. Au niveau de laudture HEMT, la désoxydation chimique du
substrat conduit & une diminution importante deddsmsité de fissures enterrées, une diminution
notable de la densité de dislocations traversasttem taux de relaxation de la couche tampon GaN
moins important. La formation de boursouflures erface peut étre évitée par exemple en diminuant
I'épaisseur de la couche d’AIN intercalaire. Au eau de la couche de GaN intercalaire, la
désoxydation chimique du substrat a pour conséguene diminution importante de la rugosité
(RMS de surface, mais son impact sur la densité deadions traversantes et sur l'état de
déformation résiduel n’est pas clair. Nous avoraledgent montré les conséquences néfastes d’'une
désoxydation thermique in situ sous une pressisiduélle d’ammoniac élevée, avec notamment une
augmentation de la densité de dislocations tramégsaet une déformation extensive importante des
couches superficielles de GaN a température angbiant

Sur la base d’observations faites par MEB, et datat actuel des connaissances, nous avons
tenté d’expliquer l'origine des fissures enterréesles boursouflures. Les premieres sont observées
habituellement dans nos structures au niveau du Geédtcalaire, tandis que les deuxiemes
apparaissent quelques fois en surface de strucHE®4Ts. Les fissures enterrées semblent étre la
conséguence d’'une discontinuité du champ de cotdsai I'interface AIN/GaN liée a la présence de
défauts d'interface. Les boursouflures quant aselkeraient la conséquence irréversible de la
fissuration de la couche d’AIN intercalaire indpér une amélioration de la qualité structurale diNG
intercalaire sous-jacent. Il s’agirait a préserdtadier le réle joué par ces fissures enterréedasur

relaxation des contraintes ainsi que leur impactesupropriétés électriques de la structure HEMT.

I1123. Nucléation de I’AIN sur Si(111)

Nous avons montré précédemment l'influence dep@tde désoxydation du substrat Si(111) sur
la qualité de la couche GaN intercalaire, ainsi guiel’état de contrainte résiduelle et la dendié
dislocations traversantes dans la structure HEMialdi. Dans cette partie nous allons mettre en

évidence I'impact de la nucléation de I'AIN sumjaalité structurale et électrique des HEMTSs.

a. Procédure « standard » de nucléation d’AIN
Cette procédure est décrite en détail dans la tH&smaud Le Louarn [70]. Précisons que le

substrat de silicium est désoxydé thermiquernresitu.
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La nucléation d’AIN sur Si(111) correspond a l'egjion de la surface de Si(111) a environ 2
Langmuir* (1x10° Torr pendant 2s) de NH 600°C suivie d’un palier de quelques secondé80aC
et au dép6t a 600°C de 1 monocouche (Mc) d’Al sdiivn recuit a 625°C. Il s’en suit la croissance de
la couche de nucléation AIN (40nm) a 650°C avecaugmentation de la température jusqu’'a 920°C

pendant les premiers nanometres.

*Le Langmuir est une mesure de I'exposition d'undace a un gaz. En faisant I'hypothese d’'un
coefficient de collage égal a 1 pour les molécalesgaz qui arrivent en surface, 1 Langmuir (1L)
entraine le recouvrement de la surface exposéengamonocouche de molécule du gaz adsorbée a la
surface. Dans le cas d’une croissance EJM;Nbposer une surface & une pression de gaz dé® 1x10
Torr pendant 2 secondes correspond & 2L (1 Langmii10°® Torr.s = 1,333x1® mbar.s).

Nitruration du substrat a 600°C
L'objectif de la nitruration basse température dist« passiver » la surface Si(111) de telle sorte

gue la formation éventuelle d’'un alliage Al-Si séititée. L'exposition de Si(111) & I'ammoniac (2L)
entraine la disparition de la reconstruction Sifid¥7 observée en RHEEDFigure 111-32a et b).
Cette disparition est la conséquence d'une chimisnr d'espéeces NK et H résultant de la
dissociation de la molécule NH la surface (passivation). Seules les raies dmdion d’'ordre entier
de Si(111) persistent.

Recuit a 780°C
L’objectif du palier & 780°C est de favoriser lasticiation de Nkpour obtenir un « réservoir »

d’atomes N en surface (dissociation dezMtH chimisorption de radicaux H, NH et BHEnN effet, le
NH; sous forme moléculaire n’a été observé sur Si¢ZxT)qu'en dessous de 200K [71]. Au-dela de
cette température, I'interaction entre Neét la surface de Si(111) entraine selon Tanalka €12] sa
dissociation en especes Nt H et donc la formation de liaisons telles queNiS, et Si-N.
L’augmentation de la température entraine donédation entre les atomes Si et les radicauy, s
atomes H étant désorbés, et conduit & la formatopetites zones nitruréesbj non coalescées et
réparties de fagcon homogene sur toute la surfacee Weconstruction complexe 8/3x8/3
incommensurable avec les raies d'ordre entier @EL$) apparait sur le diagramme de RHEED vers
750°C et s’intensifient pendant le pali&igure 111-32¢). C'est la présence des zones nitruréeN,Si

gui empéche les atomes Si en excés de former dasikes 7x7.

Dépdbt d’1 Mc d’Al a 600°C puis recuit a 625°C
L'objectif du dépdt de 1Mc d’Al est d'obtenir la cléation d’AIN. La reconstruction 8/3x8/3
disparait et les raies 1x1 de I'AIN apparaissenvifen 20% de désaccord paramétrique avec les raies

de Si(111) de volume), sans que les raies 1x1 @LLE ne disparaissenFigure Il1-32d). L'Al
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réagit avec les atomes N du nitrurgNgiformé a I'étape précédente, et les ilots d’AlNsaformeés
sont en relation épitaxiale avec le Si(111). llsexiune relation de coincidence dite « 4/5 » dare

paramétres de maille dans le plan de I'AIN et dA.Bl) (@ 000y /{bSi(m =ag /\/E} = 4/5) [73].

La formation d’AIN résultant de la réduction paklides zones nitrurées, I'AIN formé adopte la méme
répartition a la surface que les zones nitruréess hages MET en section transverse viennent
confirmer I'absence d’'une couchel$j a 'interface AIN/Si(111).

Remarque : le dép6t de I'aluminium en premier, aVatape de nitruration du substrat, a été

étudié par Arnaud Le Louarn [74] : ce procédé cdralla formation d’AIN amorphe.

Croissance de la couche AIN (40nm)
L'objectif est d’obtenir une couche épitaxiale d\Alde bonne qualité cristalline. Durant la

montée en température de 625°C & 920°C, le diageatinRHEED flou et marqué traduit une faible
mobilité de I'Al en surface et un front de croissamugueux. Au-dela d’'une température de 800°C le

front de croissance s'améliore et le diagramme HEED est celui attendu pour une croissance 2D
(Figure 111-32¢).

Figure I1I-32 [75] : diagramme de RHEED selon <-116 au cours de la phase de nucléation et de
croissance de la couche d’AIN (I'énergie des éleotns est de 15 keV) : a) reconstruction 7x7 du
Si(111) b) nitruration du substrat (2L de NH; & 600°C) et disparition de la reconstruction 7x7

c) recuit & 780°C et apparition de la reconstructio 8/3x8/3 vers 750°C d) dépét de 1 Mc d’Al &
600°C et apparition des raies associées a la diféton 1x1 de I'AIN (fleches grises) coexistant
avec la 1x1 du Si(111) (fleches noires) e) réfleri 1x1 de I'AIN a 920°C
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b. Variantes de la procédure de nucléation d’AIN

Nous avons fait varier principalement I'étape dieunation du substrat (quantité d’ammoniac et
température), I'étape du recuit aprés nitruratiole eapport V/11I durant la croissance de la coade
nucléation AIN. Nous avons étudié leur impact ses propriétés structurales et électriques des
structures HEMTs. Comme nous pouvons le voir sufigmre 111-33 (carrés noirs), I'étape de la
nucléation de I'AIN sur le substrat Si(111) joue rile important sur la densité de dislocations

traversantes et donc sur |'état de contrainte véside la couche de GaN finale.

< 3478 . , . H . , . , . , . 0.00
L saL H,, et H,, (nitruration longue) p, = 3,9x10° cm - 0.02
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Courbure finale de I'‘échantillon (300K) (m™)

Figure 111-33 : énergie de I'exciton libre A du GaN (E,) mesurée par photoluminescence a basse
température (PL 10K) et la déformation biaxiale ¢,,) déduite a température ambiante (300K)

selon I'équation 1-18 (Chapitre 1), en fonction dela courbure finale de I'échantillon mesurée a
température ambiante (300K). Les densités de dislations (0;, ) données ont €té mesurées par
MFA

Les conditions de nucléation et les principalesac@ristiques structurales et électriques des
structures HEMTSs présentées &lgure 111-33 (Hgoo, Hn1, Hnz, Hua, His €t Hye) sont respectivement
présentés dans [Eableau lll-5a et IlI-5b ci-dessous. Nous allons discuter en détail chacase
modifications de la procédure de nucléation de NAdur Si(111) se rattachant a chacun de ces

échantillons.
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Hygoo Hm Hy: Huyy Hys Huyg

Nitturation du substrat

Tempeérature () aan Ao aan a0 aan ain

Temps denitruration s | 2\ a0 [ 2 ] 2 [ 2 ) 2

FlugNHa(scend) | S ES B S S 3o 3.

FPression NH; (Torg | 108 | 1x10° | =1x107 | 1z10° | x10¢ | 1x10°

FEecuit (°C) Ta0 Ta0 TE0 fo1 fot Fal
Dépot de 1 Mc d' Al

Temperature CC) | . 600 | __ 600 | __ 600 | __e00__|__. 600 | __ 800 _

FEecuit (°C) 25 A5 25 A2 5 25 A2 5
Croissance AIN

Rampe température °C) | 6252920 | 6252920 | 6252020 | 6252520 | 6252820 | 6252920

Flug NHg (seomy | 200 200 ] . 200 o 200 ). 200 . __.

Pz (Torf) 132103 1103 132103 1105 132103 6,531 08

*remplissage en statique de la ligne de gazsNidndant 10min avant I'ouverture de linjecteur
pendant 2s avec un débit de 3 sccm, ce qui cornespaine quantité d’'ammoniac d’environ 30cc.
Tableau llI-5a : résumé des conditions de nucléatiodes structures HEMTS Hoo, Hn1, Hna, Huas
Hns et Hys. Les cases grisées font apparaitre les modificatie faites par rapport a la référence

H800

Hygoo Hm Hy: Huyy Hys Huyg
P e Sx109 3,82109 | 6,5x10° | 7.5:10° Tl =10
LA (D002 V55 (arcsen) 10&0 738 740 674 695
LM (3032) 00 (arcsec) 1290 1515 2195 2183 1565
MNe ™ (emd) 8201012 | 73521012 | 803x10%2 | & 0521012 | 8 51x10%2 | 9 26102
Ne P28 oy 84721012 | 8501012 | 8 80=10%2 | §30x1012 | & 322102 | 9 30x10012
NI (o) 2,9z10% | 1,9xz10M | 2,23x10% | 1,2z10% | 1,2z10M# | 24x10W
K, (Ohmmn 0,51 0,86 0,60 0,90 0,75 0,45
£y (Ohmsge 357 367 403 400 397 363
Fyompon (7 = 10¥) (Ol L68x107 | 553x100 | 9,94x10° | 1,70x107 | 3,85z106 | 2,05x106
Transistor | L, () 2 2 2 2 2 3
W= 150um | D gum) 9 9 10 9 10 10
Ve ) 47 48 -4 4.5 -4, 4.9
Igﬁm EMmj 5 5 5 & B 1]
¥, -7 4, 16=10-5 | 1,98=105 | 377210 | 7962106 | 3352106 | 632210
TR o e
(Vg =V, —1F et 8, 75x10% | 1082104 | 2,78z10* | 3652105 | &13z10-6 | 1,71=10
V= 1007
1., (Afmm)
v, - 0r) 0,505 0,263 0,422 0,366 0,361 0,422
GR (mSfme) 134 67 112 102 98 109

Tableau IlI-5b : résumé des principales caractérisgues structurales et électriques des

structures HEMTs Hgoo, HN]_, HN3, HN4, HN5 et HN6
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Temps de nitruration du substrat

Les échantillons ki et Hy, consistent & exposer le substrat Si(111) & undetamitruration 15
fois plus long (30L) que dans le cas standard (2k).temps d’exposition du substrat Si(111) a
'ammoniac ne semble avoir qu’un faible effet smidensité finale de dislocations traversantesret su
I'état de contrainte de la structure HEMFidure 111-33). Comme on peut le voir dans Tableau
ite

llI-5b , le courant de fuite de tampbﬁ de I'échantillon K, n'est que Iégérement supérieur a celui

mesuré sur la structure HEMT de référengg, Hnais la résistance de la couche tamB@fyon€st 3

fois plus faible que celle observée poypH

Le temps de nitruration semble avoir un impactlautensité de fissures enterrées. En effet, une

nitruration plus « longue » (30L) entraine une dimion de la densité de fissures enterréégufe
111-34).

Spm

Figure I11-34 : réseau de fissures enterrées vu pamicroscpe optique (cam sombre) : a)
structure HEMT référence (échantillon Hgqg), b) structure HEMT dont le substrat a été nitruré
15 fois plus longtemps (échantillon Igy)

Nous avons vu aparagraphe 11122 que la densité de fissures enterrées pourraitrélicge a la
rugosité de surface du GaN intercalaRMSet densité de trous) ainsi qu'a son état de deftiom

résiduel a température ambiant®, (a 300K déduit de la mesure PL a 10K). Cependamis tacas
présent, la densité de trous en surface du Galtaiéére reste identique quel que soit le temps de

nitruration. Figure 111-35 et Tableau 1lI-6). En revanche, le temps de nitruration sembleravoi

impact notable sur la largeur a mi-hautewMH) du pic du bord de bande mesuré en

photoluminescence (PL) a 10K ainsi que sur I'éatiédformation biaxiale résiduel,, (Tableau I11-

6).
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Purois o . e,
50kvY  X10,000 I;(T WD 10.0mm CRHEA-CNRS SEl 50kvY  X10,000 1um WD 10.0mm
Figure I1I-35: image MEB de la surface du GaN intecalaire (250nm) : a) substrat Si(111)
exposeé a 2L d’'ammoniac, b) substrat Si(111) expoaé0L d’ammoniac

La densité de dislocations traversantes et le gnadie déformation dans la couche de GaN
contribuent tous deux a I'élargissement du bordaede. Cependant, la densité trop importante de
trous nous empéche d’obtenir des images MFA sufiiisent correctes pour un comptage des
dislocations traversantes. Par conséquent nousmsgw estimer I'effet du temps de nitrurationlaur
densité de dislocations traversantes au niveau aW iBtercalaire. Nous avons vu néanmoins que
'absence de cristallites dans le cas d’'une désatigrdl chimique du substrgpdragraphe 11122b) ne
semblait pas avoir de conséquence sutN#d de la raie asymétrique (30-32) du GaN intercalaire
mesurée en DRX et reliée a la densité de dislataticaversantes de tyge(Figure IlI-7). Nous

pouvons donc présumer qu’il en est de méme ici. vidale I'évolution de la contrainte biaxialg,

I'élargissement de IaRMH du pic du bord de bande avec la diminution du ted®nitruration pourrait

étre d0 a une modification du gradient de déformmatUne couche GaN intercalaire qui relaxe moins

vite (&,, plus faible a 300K) aura donc tendance a avoirégeau de fissures moins dense. Ceci est en

contradiction avec les observations faite dansds d'une désoxydation chimiqueafagraphe
[1122b). Le taux de couverture des zones nitrurés a teac du silicium dépend de la quantité
d’ammoniac apportée au cours de I'étape de nitmrata densité de trous dans le GaN intercalaire
étant identique, I'augmentation de la quantité dé; Me jouerait pas sur la rugosité du substrat
(cristallites) mais plutét améliorerait 'homogét@édes zones nitrurées. La question que I'on peut
alors se poser est de savoir si la reconstructiodhapres désoxydation chimique est comparable a

celle observée aprés la désoxydation thermiquandatd ».
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MNitruration 4600%C (Langmuir) 1L 2L 3oL
o G 2z 10° 1,5x10° 1,8x=10
LAMHE Y (me') 52 41 40
£, 4 300K (déduit de 1a PL & 10K (%) 0,40 0,33 0,24
R & 10V (Ohm 5 48x10° 1,3010° 4.41xz107

Tableau 111-6 : principales caractéristiques du GaN intercalaire pour différents temps de
nitruration du substrat Si(111) a 600°C

Les mesures d’isolation nous montrent que I'empéiBMGaNson{AIN 40n{Si(111) est plus
résistif dans le cas d’'une nitruration « longuee»3®L R = 4,41x10 Ohm) que dans le cas d'une
nitruration « standard » de 2IR(= 1,30x16 Ohm) (Tableau I1I-6). La résistivit¢ des couches
épitaxiées semble donc étre liée au temps de aiitpar Le courant de fuite trouverait donc plus son
origine dans la qualité de l'interface AIN/Si(11d)e dans la densité de trous, ces derniers fanbrisa
le contact électrique avec l'interface.

L’échantillon Hy; consiste a exposer toujours & 600°C la surfacesulstrat Si(111) a une
quantité d’ammoniac importante ( P > 1XIDorr) mais dans un temps trés court (pendantCs)i
est obtenu en réalisant un remplissage de la ligngaz ammoniac pendant une dizaine de minutes
avant I'ouverture de l'injecteur dans la chambregssance. Il semblerait qu’une telle procédoit s
néfaste tant pour les propriétés structurales tparigiues Tableau IlI-5b). Nous pouvons en effet
imaginer dans ce cas une nitruration de la surfaceubstrat silicium moins homogene avec une
incorporation d'impuretés plus importante du fait @mplissage de la ligne de gaz. L’augmentation
de la résistance de feuilly, traduit I'influence néfaste qu’ont les dislocasotraversantes sur les

propriétés de transport du 2DEG. Remarquons qugrénbaugmentation de la densité de dislocations

émergeantes & la surface de la structure HEMT (,, = 65x10°cm™ mesuré par MFA), le

courant de fuite de drain est 3 fois plus import(ahj;‘ite = 2,78x10" A/mm) et la résistance des
couches tampons est 10 fois plus failbtgpon = 9,94x18 Ohm), comparés a la structure de référence

Haoo (1 & = 8,75x10° A/mm etRumpon= 1,68x16 Ohm). En revanche, le courant de fuite de grille

V

| fuite
gs min

et la densité de donneurs résiduéﬂ§ demeurent comparables a ceux de la structeye H

Température de nitruration et palier de recuit
L'échantillon Hy, consiste a exposer la surface de Si(111) a 2L mi@meac a une température de

800°C au lieu de 600°C. Les effets liés a I'expositde Si(111) a NEdirectement a 800°C sont
différents de ceux observés lors de I'expositidd08°C suivie d’'un palier & 780°C. En effet, lors de
I'exposition de Si(111) a NfHa 800°C, la reconstruction 7x7 disparait et oreplss I'apparition des
raies de diffraction de la reconstruction 8/3x8l&s images STM (microscope a effet tunnel)

témoignent de la présence d’une reconstruction8883x la surface [76-80].
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La nitruration a 800°C rejoint les observationstefsi auparagraphe 11122a concernant la
nitruration haute température au cours de la dékdion thermiquen situ du substrat Si(111) en

présence d’'un important résiduel ammoniac dankdanbre de croissance.

L’échantillon Hys consiste a ne pas effectuer I'étape du recuittBG&pres I'étape de nitruration
du substrat a 600°C. Dans ce cas, la dissociagsmmblécules NEn’est pas favorisée et la réaction
entre les atomes Si et les radicaux,Ntn trouve réduite de méme que la formation digggezones
nitrurées réparties de fagon homogéne sur la sudacsubstrat silicium. Par conséquent, I'apparitio
de la reconstruction de surface complexe 8/3x8&pparait que trés faiblement sur le diagramme de
RHEED.

Que la réaction de décomposition deNidit importante (échantillony\z) ou faible (échantillon
Hys), nhous constatons une augmentation de la derssitiéstbcations traversantes et de la déformation
biaxiale extensive de la couche tampon GaN a tesmyér ambiante Higure 111-33). Cette
dégradation de la qualité structurale des couchaaxé&es est confirmée par I'élargissement de la
LMH de la raie asymétrique (30-32) du GaN mesuréeDpaf, ainsi que par 'augmentation de la

résistance de feuill&, (Tableau llI-5b). Comparé a I'échantillon de référencg,dinous pouvons

noter une diminution significative des courantfudte de tamponl df;‘"e (3,65x10° A/mm pour Hy, et

8,13x10° A/mm pour Hs) et de grille| " (7,96x10° A/mm pour Hy et 3,35x16 A/mm pour Hs),

S
ainsi que de la densité de donneurs résidd&lfé{m (1,2x10* cm®). Cependant, les résistances des

couches tampoRmpon SONt cOMparables (1,70)?10hm pour Ky) voire plus faibles (3,85xf(Dhm
pour Hys) que celle observée pour la structure de référéhge(1,68x10 Ohm). Précisons qu’une
nitruration sans recuit & 780°C conduit sans dautee quantité de liaisons Si-Nidlus faible et
pourrait alors favoriser l'incorporation de siliouau moment de la croissance de la couche de

nucléation AIN.

La désoxydation chimique du substrat nous offrpdssibilité de nitrurer la surface de silicium
sans que celle-ci ne soit reconstruite Si(111)-Exveffet, dans le cas d’'un substrat Si(111) dé&déxy
chimiquementx sity la surface est passivée hydrogene et le diagradenRHEED nous montre la
reconstruction 1x1 du silicium. La reconstructioa durface 7x7 n’apparaitra qu’au-dela d’une
température de 700°C sous vide dans la chambreailesance, une fois les atomes d’hydrogéne
désorbés. L'idée était donc de chauffer le subsiét11) sous flux d’ammoniac, sans attendre
I'apparition de la reconstruction 7x7. Nous résumdans IeTableau 11l-7 ci-dessous les différentes

étapes de la nitruration (échantillon B) :
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Etape Tempeérature Pression EHEED
Introduction dans la chambre de
1 | crofssance du substrat désoxydé amhiante 5210° Torr | 1zl duSi(111)
chimiguement gx Fifu
Mitruration du substrat

2 (débit MH; = 2 scom) s00ecC 22107 Torr | 1zl duBSi(111)
3 | Recuit sous MHs (10 min) F20°C 32107 Torr | 1zl duSi(111)
4 | Coupure de Iaminoniac Fanec - lzl du 51(11 1)
5| 1 monocouche d”41 (10s) Fa00C 5210 Torr iii g: lsiilillj
fi | Croissance AIN (40 nm) an0=C 1210 Torr | 1zl de MAIN
7| Croigsance Gal (250 nm) anoeC 1310 Torr | 1=zl du Gal

Tableau IlI-7 : résumé des différentes étapes de laroissance pour la réalisation de I'échantillon
B

La couche de nucléation AIN a donc été épitaxiéusur surface Si(111) qui n'a présenté ni la
reconstruction 7x7, ni la reconstruction compleX@x8/3. Comme nous le montre Tableau 111-8,
comparé a une procédure de nucléation « standdads»le cas d’un substrat désoxydé chimiquement

(échantillon A), la procédure utilisée pour I'éctibon B ne modifie pas de fagon drastique la

deformation biaxiales,, de la couche GaN intercalaire mesurée par DRXmpéeature ambiante,

contrairement a l&MH du pic de bord de bande du GaN. L’échantillon Bspnte sans doute une

densité de dislocations traversantes plus élevée.

Gal sy 0 AV g0 S g3 e A B
L 2x107 2, 7=l 07
™ o) fi, 2z1 010 dislocations inwisihles
RIS (o) 0.8 0.9
LAME B (me') 25 37
e & 300K (déduit de 1a PL & 10K) (%) 0,53 0,47

Tableau III-8 : principales caractéristigues du GaN intercalaire pour un empilement GaN
250nfAIN 40n/SI(111) 4r ast dans le cas d'une procédure « standard » de nuekion d’AIN
(échantillon A) et dans le cas de la procédure déte au Tableau IlI-7 (échantillon B)

Rapport V/III durant la croissance de I'AIN
L'échantillon Hg consiste a diminuer le rapport V/III durant la isgance de la couche de

nucléation AIN. L’objectif est de favoriser la mbtéi des atomes d’aluminium en surface. Aprés 5
minute de croissance (~8 nm d’AIN pour une vitedseroissance de 0,1 um/h), le débit d’'ammoniac
a donc éteé réduit pour passer de 200 sccm a 1Q secqui équivaut a une pression d’'ammoniac dans

la chambre de croissance de 6,5%T@rr au lieu des 1xI0Torr habituels.

La diminution du rapport V/IIl au cours de la cgasce de la couche de nucléation AIN ne

semble avoir qu’un faible effet sur la densité gdodations traversantesofs* et LMH (3032) 2~
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Tableau 11I-5b) et sur la déformation résiduelle du GaN superfiig], Figure 111-33). Notons

également qu’aucune modification de la densitéistrifes enterrées n'a été observée. Comparé a la

structure HEMT standardght, I'échantillon H présente de moins bonnes propriétés d’isolatien de
couches tampon avec un courant de fuite 2 fois ¢lieae (Iaf;Jite = 1,71x10° A/mm) et une résistance

Riampon 10 fois plus faibleTableau I11-5b).

Le Tableau III-9 ci-dessous résume les principales caractéristicgirscturales du GaN
intercalaire dans le cas d'un empilement GaWAIN 4n,{Si(111) pour 2 débits d’ammoniac
différents durant la croissance de la couche AlNs ldeux types de désoxydation (thermique et
chimique) sont représentés. La diminution du délaimmoniac durant la croissance de la couche de

nucléation AIN ne modifie en rien les propriétésusturales de la couche GaN intercalaire. Notons
tout de méme que dans le cas d’'une désoxydatiomapne du substrat, la déformation biaxi#lg du

GaN intercalaire mesurée par DRX a température ambidiminue avec le débit d’ammoniac. La
densité de dislocations n’évoluant que trés peugolache de GaN intercalaire relaxerait moins
rapidement la contrainte compressive dans le cased’couche AIN réalisée avec un débit
d’'ammoniac plus faible. Du fait d’'une mobilité despéces en surface favorisée, la couche de
nucléation AIN pourrait présenter dans ce cas umia@ moins rugueuse et/ou des grains mieux

coalesceés, ce qui améliorerait la croissance du &aid plus contraint.

. désoxydation thermigque | désoxydation chimigue
Gall 3sgaa A1 4oL (in situ) (HF last]

déhit NMH; pour la crodssance AT (zoom) 200 10 200 10

F5 o) 1,831 0° 1,85x10° 2107 9, 3x1 08
AT o lmg’tr”;;];le lmf;;;;ﬂe 6,2z1010 | 6 6100
RS (o) B 7.9 0.8 1
IMHE T (me' 41 43 25 22
g4 300K (déduit de 1a PL & 10K) (%) 0,33 0,28 0,53 0,18

Tableau 111-9 : principales caractéristiques du GaN intercalaire pour deux débit d’'ammoniac
différent durant la croissance de I'AIN, dans le ca d’une désoxydation thermique ou chimique
du substrat Si(111)

Remarque : dans le cas du GaN, nous avons obserRHBED une rugosification du front de
croissance avec la diminution du rapport V/Ill. Gtandjearet al [81] ont montré qu’une diminution
du rapport V/Ill au cours de la croissance EJM;NHine couche GaN entrainait une augmentation de

la rugosité RMS et de la concentration en silicium.
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c. Conclusion

Nous avons vu que l'étape de la nucléation d’AIM Si(111) joue un rdle important dans la
gualité des couches épitaxiées. Elle a un impaetbhe sur la densité de dislocations traversastes,
par voie de conséquence sur I'état de déformatioal fdes couches superficielles de GaN.
L'amélioration de I'homogénéité des zones nitrur@es cours de la nitruration du substrat est
nécessaire a une bonne qualité structurale dehesdpitaxiées. Une nitruration longue a faibletdéb
d’ammoniac, qui semble aller dans ce sens, estratdie a une nitruration de type « burst » (begoicou
d’ammoniac en trés peu de temps). Nous avons pieragat constater les conséquences néfastes
d’'une nitruration a 800°C sur la qualité des cogchpitaxiées, et en particulier sur la densité de
dislocations traversantes. A une telle températangrésence d’ammoniac donne lieu a une nitruratio
partielle de la surface du Si(111), ce qui nuit’&ablissement d’'une bonne relation épitaxiale
AIN/Si(111). D'un autre coté, I'absence de recui7@0°C aprés I'étape de nitruration a 600°C a
également des conséquences néfastes sur la démgslislocations traversantes. La réaction entre les
atomes Si et les radicaux NHétant pas favorisée, la formation des zonesindies sur la surface du
silicium s’en trouve réduite. Dans ce cas, la faille quantité de liaisons Si-Nhbourrait favoriser
l'incorporation de silicium au cours de la croissale I'AIN. Enfin, nous avons vu qu’au cours de la
croissance de la couche de nucléation AIN, la ditidm du débit d’ammoniac de 200sccm a 10sccm
(diminution du rapport V/IIl), sensée favoriserr@bilité des atomes d’aluminium en surface, ne

semble pas avoir d'impact majeur sur la qualitécttirale des couches épitaxiées.

II124. Dessin des couches intercalaires

Nous avons étudié auparagraphes 11122 et 11123 linfluence des étapes de préparation de
surface du substrat Si(111) et de la nucléatioriMI'dur la densité de dislocations traversantes.sNou
avons montré entre autre I'influence que pouvasair certains parametres, comme le temps et la
température de nitruration ou encore la désoxydatiimique, sur la qualité structurale du GaN
intercalaire (densité de dislocations traversamtggysité de surface, état de déformation résidetel)
sur la densité de fissures enterrées.

Toujours dans 'optiqgue d’améliorer la qualité sturale du matériau avant de déposer la couche
tampon de GaN, nous allons a présent nous attackiafluence du dessin des couches enterrées sur
les propriétés structurales et électriques derlactstre HEMT. Nous avons pour cela modifié les

épaisseurs de la couche de nucléation AIN ainstglie du GaN et de I'AIN intercalaires.
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a. Impact sur les propriétés structurales et électriques du HEMT
Le Tableau 11I-10 ci-dessous présente la structure de 2 référertgs €t H:) et celle de 3

échantillons pour lesquels 'empilement des couemsrrées a été modifié {H, et H;).

Hggg (référence) H; H¢ (référence) H; H:
I(.;":"J, Ga}N barridre {M, G-’EL:IN harniére I(.t':".l, Ga}N barriére I(...":"al, GE:IN barridre I(J':"al, GE:IN barridre
Gall tampon Gal tampon Fald tampon Fal tampon Gal tampon
1,7 pm 1,7 pm 1,7 pm 1,7 pm 1,7 pm
AIN intercalaire AN intercalaire AN intercalaire AIN intercalaire AIN intercalaire
250 nm 250 nm 250 nn 100 nim 100 fuitm
. . 4‘:"._]0 1GEI{| ru;uN . . . . . .
Gal intercalaire i.nte:;cala.ire ald intercalaive Gal intercalaire Gal intercalaire
250 nm 2 0 sai 250 nm 500 nm 250 nm
AN wmacléation AT wmcléation AN wmcléation AT wmacléation AN wmcléation
40 mm 40 nm 40 nm 40 nm 200 nm
Si(l 11) Si(l 11) Si(l 11) Si{l 11] Si{l 11]
désoxydation thermigue désoxydation chimigque

Tableau 111-10 : structure détaillée des échantillms Hgoo, He, Hi, Hs €t Hs Les cases grisées font
apparaitre les modifications faites par rapport a & structure de référence Hgoou He

L’échantillon H consiste en une couche intercalaire (Al,Ga)N awvetaux d’aluminium de 10%.
Comparé au paramétre de maille de 'AlNya 3,112 A) cette couche AGaygN aura un parameétre
de maille de 3,1802 A selon la loi de Vegard (Wapitre | paragraphe 111), soit un désaccord
paramétrique avec I'AIN de 2,1% (2,4% dans le ¢asalcouche intercalaire de GaN).

L'échantillon H, consiste en un épaississement de la couche ddarBailalaire (500nm), tandis
gue I'échantillon H consiste en un épaississement de la couche deéatiod AIN (200 nm).
L'objectif était d’améliorer la qualité structurabhu GaN intercalaire avant de déposer la couche
d’AIN. Dans les 2 cas le substrat de silicium ai sule désoxydation chimiquex situet I'épaisseur de
la couche d’AIN intercalaire a été réduite a 100 pmarr éviter la formation de boursouflures (voir

paragraphe 11122c).
Comme nous pouvons le voir surRaure 111-36 (carrés noirs), la modification de I'épaisseur

des couches enterrées (échantillopgtHt) influence notablement I'état de déformation résite de

la couche de GaN finale.
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Figure 111-36 : énergie de I'exciton libre A du GaN (E,) mesurée par photoluminescence a basse
température (PL 10K) et la déformation biaxiale ,,) déduite a température ambiante (300K)

selon I'équation I-18 (Chapitre 1), en fonction dela courbure finale de I'échantillon mesurée a
température ambiante (300K). Les densités de dislatons (0;, ) données ont été mesurées par
MFA

La Tableau IlI-11 ci-dessous résume les principales caractéristigtrasturales et électriques
des structures HEMTs présentéed ableau 111-10.

L’échantillon H présente la meilleure qualité structurale avec deasité de dislocations
émergentes mesurée par MFA de 2,48 et uneLMH de la raie asymétrique (30-32) mesurée par
DRX de 1566 arcsec, la plus faible valeur jamaisunée sur I'ensemble de nos structures HEMTs

avec un tampon GaN de 1,7 um d’épaisseur.
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Hsoo Hy H¢ H; H;
oY) 5x 109 8,4%10° 2,5%1 09 3x109 2,4%10°
LME 002 )28E rarcsed) 1080 773 986 1008 727
LM (30 32VEEE (arcsed) 1890 2315 1775 1685 1566
N e 8,20x1012 | 1z100 Tl012 | 66102 | 6,63=1012
NeBE openy 04721012 | 1z108 | 7901012 11013 11013
N (om®) 2,910 | 1,7zl0M | 1,89z10% | 4,3z1015 | 2,1xzl10W
R (Ohmmm 0,51 0,19 0,60 0,27 0,41
Ry (Ohmsg) 357 317 381 386 71
Fogmpon (7 = 10W) (Ohut) 168107 | 6,14z108 | 2,87=106 | 3,50x=10¢ | 1,17z10¢
Transistor Ly fum 2 2
We=130um | D um) 9 9
Yy D) -4,7 -,9

ite
EE =?T;) 416210 | 4,18x10*
E3 F
G (i 8,75z10% | 2,32x210°
(Vg =V, — 1V et ¥y = 100 ’ ’
:T::; :‘EI;T ) 0,505 0,645
G (m3fmm) 134 118

Tableau 1ll-11 : principales caractéristiques strudurales et électriques des structures HEMTs
Hgoo He, Hi, H2 et H

La résistance des couches tampBasyo., Semble suivre la tendance precédemment observée, a
savoir qu'une diminution de la densité de dislawai traversantes conduit & une diminution de la
résistance des couches tampons (wamagraphe 11112b Figure I1I-10). L’échantillon H présente en
ce sens la résistand®ampon 1@ plus importante (600MQ) pour une densité de dislocations

traversantes de 8,4x16m*. Comparé a I'échantillon de référencgdle courant de fuite de tampon

mesuré sur transistdrdf;‘ite est cependant plus élevé (2,323mm). Cette augmentation du courant

de fuite a canal pincé/fs = V, -1V) est a relier en partie a la fuite de grillé;‘ite elle aussi plus

importante (4,18x10 A/mm). Ceci peut s’expliquer par un mauvais précégthnologique lors de la
réalisation du transistor et/ou par l'activité élee des dislocations traversantgmrégraphe
[1111d) qui sont ici nombreuses.

Notons que les densités de donneurs résiduellesrésss par C(V)-bille-de-mercure pour les
échantillons H (Ngmin = 4,3x10° cm®) et H; (Ngmin = 2,11x16° cmi®) sont dix fois supérieures a celles
habituellement mesurées dans les structures HENBrglards. Comme le montre le profil SIMS
(Figure 111-37) les teneurs en silicium et en oxygéne relevées da couche tampon GaN des
échantillons H ([Si]~2-3x10° at/cn? et [0]~2-3x10" at/cn?) et H; ([Si]~5x10° & 4x16° at/cnt et
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[O]~8x10'® at/cn) sont plus importantes qu’a 'accoutumé ([Si]~2@X at/cn? et [O]~5-6x16°
at/cn). Cette incorporation d’'impuretés donneuses peat&lorigine de la différence observée sur
ces deux structures HEMTs entre la densité suiiacie chargeNs mesurée par C(V)-bille-de-
mercure et celle mesurée par effet Hall. Précigoiesles échantillons €t H; ont été réalisés dans un
bati d'épitaxie autre que celui habituellement is#il Cette contamination serait donc plus
probablement due a I'environnement de la chambiralssance plutdt qu'a la modification du dessin
des couches enterrées ou au fait que le substrétéadésoxydé chimiquement. Les caractéristiqgues
électriques du transistor HEMT étant faussées @alopage résiduel, nous ne les présentons pas dans
le Tableau 111-11.

Comme le montre I&igure 111-38b, 'utilisation d’'une couche intercalaire d'(Al,@d)ne semble
pas avoir d’'effet sur le réseau de fissures ergsrién revanche, la modification de I'épaisseutade
couche intercalaire GaN (échantillon,)Hou de la couche de nucléation AIN (échantillog),H
combinée a une désoxydation chimique du substmafaiae une diminution importante de la densité
de fissures enterréeBigure 111-38c et 38d). Ces deux derniers clichés sont a comparés-iglae
[1I-24b (échantillon H).

Nous avons vu aparagraphe 11122 que la densité de fissures enterrées semblailiéaa la
rugosité de surface de la couche de GaN intereaf@ensité de trous), ainsi qu’a son état de
déformation résiduel. Il existe une relation erlrequalité structurale de la couche de nucléation
d’AIN et la qualité structurale du GaN intercala@pitaxié par-dessus (diminution réciproque de la
mosaicité). Ceci confirme la nécessité de réaliseAIN de bonne qualité cristallographique et de
mosaicité la plus faible possible, et I'épaississente cette premiére couche d’AIN va dans ce sens
(Figure 111-38d ).
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Figre 11I-38 : réseau de fissures enterrées vu pamicroscope optique (champ sombre) pour une
structure HEMT épitaxiée sur Si(111) : a) échantilbn de référence Hqo, b) échantillon H,, ¢)
échantillon H, et d) échantillon H;

b. Conclusion

Au vu des caractéristiques structurales obtenuas lps échantillons Het H;, I'épaississement
de la couche de nucléation AIN et/ou de la couchHN (atercalaire semble étre une piste intéressante
pour I'obtention de couches épaisse de GaN (>4uam fissurées. En effet, contrairement a
'ensemble des structures HEMTSs traitées dans édtiee, les échantillons,Ht H; présentent une
couche GaN de surface en compression a températuente Eigure 111-36). Notons cependant
que les fortes courbures observées, notammenthpo@@ieche > 200 um pour un wafer 2”) ne sont
pas compatibles avec les exigences d'une filieahrielogique standard pour la réalisation de
dispositifs HEMTs (fleche < 50 um). En regard depagamétre, il reste cependant la possibilité
d’optimiser les épaisseurs des couches enterrées.
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Nous venons de présenter I'étude des paramétres ddéla croissance épitaxiale et de

'agencement des empilements de matériaux semicoehs nécessaires a la réalisation de transistors

HEMTs (Al,Ga)N/GaN sur Si(111) performants. Ce &ihwious a permis d'identifier les parametres

de croissance ayant un impact notable sur la gustliticturale et électrique de la structure HEMT, e

notamment sur l'isolation électrique des couchegptans et du transport des électrons dans le canal.

Nous avons mis en évidence certaines corrélation®e gropriétés structurales et propriétés

électriques, et notamment la corrélation de la o finale des échantillons avec I'état de

déformation des couches superficielles de GaN et ¢&v densité de dislocations traversantes. Cette

tendance du ralentissement de la relaxation den&rainte compressive de la couche tampon GaN

avec les plus faibles densités de dislocationsetemntes confirme [I'efficacité des mécanismes

d’inclinaison et de formation de demi-boucles dslatiations de composante coin pour relaxer la

contrainte. Pour compenser efficacement la coriagxtensive subie par la structure au cours du

refroidissement et éviter ainsi la fissurationgdentrainte résiduelle de la couche tampon GaNé&toit

suffisamment compressive. Par conséquent, I'épaissient de la couche tampon GaN, et donc

'amélioration de sa qualité, passe par la réductie la vitesse de relaxation de la contrainte

compressive.

Nous avons identifié certains parametres de cnotgsgui influencent notablement la qualité du

matériau (densité de dislocations traversantessité@gde surface) et/ou les mécanismes d’inclimaiso

et de formation de demi-boucles de dislocations.

Nous avons montré le rdle majeur joué par la teaipée de croissance du GaN sur la vitesse de

relaxation de la contrainte compressive et la dérdg dislocations traversantes émergeantes. Une

élévation de 20°C de la température de croissamcéadcouche tampon GaN par rapport a la

température « standard » de 800°C entraine I'augien d’un facteur 2 de la densité de dislocations

traversantes émergentes et la fissuration des esuBlm favorisant la diffusion des atomes en serfac

du GaN, la température favorise la montée des adistins traversantes et donc leur courbure.

L'élévation de la température est donc responsdhlae relaxation plus rapide de la contrainte

compressive et donc d'un filtrage des dislocatimains efficace. Il est donc souhaitable d’épitaiaer

couche tampon de GaN a une température inférieuB®08C. Cependant, une température de

croissance plus basse entraine une rugosité desyrfus importante qui pourrait nuire aux propsét

de transport du 2DEG. Il serait donc intéressaatiginenter la température au-dela de 800°C pour les

200-300 derniers nanométres de la couche tampon &alNt de réaliser la zone active du HEMT.
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La cinétique de relaxation de la contrainte congivesdans la couche tampon GaN dépend au
premier ordre de la densité de dislocations trarees de composante coins provenant des couches
inférieures et susceptibles de se courber. L'amadlan de la qualité des couches antérieures &I'Al
intercalaire, en filtrant notamment les dislocasidraversantes, est donc primordial pour réduire la
vitesse de relaxation de la couche tampon GaN mdi gouvoir I'épaissir. Cependant, toute
amélioration notable du matériau en dec¢a de I'Alkélicalaire de 250nm entrainera I'apparition de
défauts étendus (boursouflures) a la surface dédature HEMT. Une diminution de I'épaisseur de

I’AIN intercalaire sera alors nécessaire pour sifranchir.

Comparée a une désoxydation thermigqueitu (950°C sous ultra-vide dans le réacteur EJM),
nous avons montré gu’'une désoxydation chimiguesitu (acide fluorhydrique) du substrat Si(111)
permet de diminuer la rugosiEBMSde surface du silicium (absence de cristallitésjecla couche
GaN intercalaire (diminution de la densité de tjoes conduit a une diminution importante de la
densité de fissures enterrées observée habitueltedans le GaN intercalaire de nos structures.
L'impact sur la qualité et I'état de contrainte damiches enterrés (ABn{GaNsond AIN 40) reste
cependant a clarifier. La corrélation établie etdareugositétRMSde surface du GaN intercalaire et la
densité de fissures enterrées, ainsi que I'apparde défauts (boursouflures) en surface de cegain
structures HEMTS, nous a conduit & discuter dedeigine et de leur formation.

Nous avons vu également que I'étape de nucléatidhl dur Si(111) joue un role important dans
la qualité des couches épitaxiées. Au cours dénaration du substrat, il est souhaitable d’avoie
bonne homogénéité des zones nitrurées. Pour tetanble préférable de saturer en ammoniac;lNH
la surface du silicium, a faible débit d'NHt a basse température (600°C). Le recuit & 7&3tC
nécessaire pour renforcer la liaison SixN#l éviter ainsi I'incorporation de silicium au ceute la
croissance de I'AIN. Ces observations ne font qua&immer les nombreuses études déja réalisées au
CRHEA sur le démarrage de la croissance des rstrdtéléments Il sur substrat Si(111). La
diminution du rapport V/III durant la croissance ldecouche de nucléation AIN ne semble pas
améliorer notablement la qualité des couches épdax Ce point reste cependant a étudier plus en
détail.

Enfin, nous avons montré que I'épaississemena dediche de nucléation AIN et/ou de la couche
GaN intercalaire semblait étre un levier intéresgaur la gestion des contraintes et notamment pour

I'obtention de couches épaisses de GaN (>4um)issarées.

Outre le probleme de courbures importantes desnéttbas si la couche tampon GaN relaxe
moins vite la contrainte compressive et si songseair est trop grande, il reste la question deirssivo
au-deld d’'une certaine épaisseur, I'épaississenheria couche tampon GaN permettra d’améliorer
significativement les performances du transistor efet, le probléme de dissipation thermique est a

mettre en balance avec le couplage capacitif.

159



Références du Chapitre 11l

[1] Y. Cordier, M. Hugues, F. Semond, F. NataliLBrenzini, Z. Bougrioua, J. Massies, E. FrayssiBet
Beaumont, P. Gibart and J. P. Faurie, Journal gét@r Growth278 383-386 (2005).

[2] H. M. Ng, D. Doppalapudi, T. D. Moustakas, N. 8eimann and L. F. Eastman, Applied Physics
Letters73, 821-823 (1998).

[8] J.L.Farvacque, Z. Bougrioua and I. Moermamygtcal Review B53, 115202 (2001).

[4] A. Hinoki, S. Kamiya, T. Tsuchiya, T. YamadaKikawa, T. Araki, A. Suzuki and Y. Nanishi,
Physica Status Solidi (&) 2728-2731 (2007).

[5] E.J.Miller, E. T. Yu, P. Waltereit and J. §peck, Applied Physics LetteBd, 535-537 (2004).

[6] F. Semond, J. Massies and N. Grandjean, CNBR®vetFR2810159 date de publication 14/12/2001
(2001).

[7] F. Semond, Y. Cordier, N. Grandjean, F. NaBliDamilano, S. Vézian and J. Massies, Physica
Status Solidi (a188 501-510 (2001).

[8] F. Natali, Elaboration, étude et applicationé&dérostrures (Al,Ga)N/GaN épitaxiées par jets
moléculaires sur Si(111), Université de Nice-Sopknitipolis, Thése de doctorat (2003).

[9] J. E. Northrup and J. Neugebauer, Physical ®&eB 53, R10477 (1996).

[10] Y. Cordier, N. Baron, F. Semond, J. MassiesBiftetti, B. Henninger, M. Besendahl and T. Ze{tle
Journal of Crystal GrowtB01-302 71-74 (2007).

[11] J. Floro, E. Chason, S. Lee, R. Twesten, Rahtyvand L. Freund, Journal of Electronic Mater2éls
969-979 (1997).

[12] S. Hearne, E. Chason, J. Han, J. A. FlorBjglel, J. Hunter, H. Amano and I. S. T. Tsong, Agxp
Physics LetterZ4, 356-358 (1999).

[13] G. Stoney, Proc. R. Soc. London A, 82 (1909).

[14] E. Feltin, Hétéro-épitaxie de Nitrure de Qatli sur substrat de silicium (111) et applications,
Université de Nice Sophia-Antipoli¥hese de doctorat(2003).

[15] S. L. Sahonta, M. Q. Baines, D. Cherns, H. Amand F. A. Ponce, Physica Status Solid2@y),
952-955 (2002).

[16] H. Brune, K. Bromann, H. Rdder, K. Kern, Jcdlasen, P. Stoltze, K. Jacobsen and J. No/rskov,
Physical Review B2, R14380 (1995).

[17] M. Schroeder and D. E. Wolf, Surface ScieB8¢g 129-140 (1997).

[18] S. Vézian, F. Natali, F. Semond and J. Mas$taysical Review B9, 125329 (2004).

[19] J.F.Wang, D. Z. Yao, J. Chen, J. J. Zhu@GDZhao, D. S. Jiang, H. Yang and J. W. Liang, Aqupl
Physics Letter89, 152105-3 (2006).

[20] S. Raghavan, X. Weng, E. Dickey and J. M. RedwApplied Physics Lette®8, 041904-3 (2006).

[21] A. E. Romanov and J. S. Speck, Applied Phykatters83, 2569-2571 (2003).

160



[22]

[23]

[24]
[25]

[26]

[27]

[28]

[29]

[30]

[31]

[32]

[33]

[34]

[35]

[36]

[37]

[38]

[39]

J. D. Acord, X. Weng, E. C. Dickey, D. W. Smydand J. M. Redwing, Journal of Crystal Growl®),
2314-2319 (2008).

P. Cantu, F. Wu, P. Waltereit, S. Keller, A.HFbmanov, U. K. Mishra, S. P. DenBaars and J. S.
Speck, Applied Physics Lette88, 674-676 (2003).

A. L. Corrion, C. Poblenz, F. Wu and J. S. 8peournal of Applied Physid93 093529-7 (2008).
P. Cantu, F. Wu, P. Waltereit, S. Keller, A.HFomanov, S. P. DenBaars and J. S. Speck, Jafrnal
Applied Physic97, 103534 (2005).

M. Benaissa, P. Vennegues, O. Tottereau, luydg and F. Semond, Applied Physics Let8%s
231903 (2006).

S. Joblot, Croissance d'hétérostructures a dascGaN sur substrat de silicium orienté (001):
application aux transistors a haute mobilité dtébes, Université de Nice-Sophia Antipolidese de
doctorat (2007).

A. Bourret, C. Adelmann, B. Daudin, J.-L. Rééne, G. Feuillet and G. Mula, Physical Revieve®
245307 (2001).

D. M. Follstaedt, N. A. Missert, D. D. Koleskg. C. Mitchell and K. C. Cross, Applied Physics
Letters83, 4797-4799 (2003).

B. Heying, E. J. Tarsa, C. R. Elsass, P. BniP. DenBaars and J. S. Speck, Journal of Applied
Physics85, 6470-6476 (1999).

F. Eric, B. Beaumont, M. Laugt, P. d. MierB, Vennegues, H. Lahreche, M. Leroux and P. Gibart,
Applied Physics Letterg9, 3230-3232 (2001).

H. Amano, M. Ilwaya, T. Kashima, M. KatsuragawaAkasaki, J. Han, S. Hearne, J. A. Floro, E.
Chason and J. Figiel, Japanese Journal of Appligdi&s37, L1540-L1542 (1998).

A. Dadgar, J. Blasing, A. Diez, A. Alam, M. Heen and A. Krost, Japanese Journal of Applied
Physics39, L1183 (2000).

P. J. Hansen, Y. E. Strausser, A. N. Erickgan]. Tarsa, P. Kozodoy, E. G. Brazel, J. P. KibgtU.
Mishra, V. Narayanamurti, S. P. DenBaars and 3$p8ck, Applied Physics Letterg, 2247-2249
(1998).

E. J. Tarsa, B. Heying, X. H. Wu, P. Fini,’5.DenBaars and J. S. Speck, Journal of AppliediPsy
82, 5472-5479 (1997).

R. A. Oliver, M. J. Kappers, J. Sumner, R.aand C. J. Humphreys, Journal of Crystal Gra2&8
506-514 (2006).

J. W. P. Hsu, M. J. Manfra, S. N. G. Chu, CCthen, L. N. Pfeiffer and R. J. Molnar, Applied
Physics Letterg8, 3980-3982 (2001).

S. Vézian, J. Massies, F. Semond, N. GrandggahP. Vennégueés, Physical RevieB 7618
(2000).

L. Lymperakis, J. Neugebauer, M. AlbrechtRemmele and H. P. Strunk, Physical Review Letters
93, 196401 (2004).

161



[40]
[41]
[42]

[43]
[44]

[45]
[46]
[47]
[48]
[49]
[50]
[51]
[52]
[53]
[54]

[55]

[56]
[57]

[58]

[59]

[60]

[61]
[62]

A. Béré and A. Serra, Physical Revieve® 205323 (2002).

J. E. Northrup, Applied Physics Lettét8 2288-2290 (2001).

S. M. Lee, M. A. Belkhir, X. Y. Zhu, Y. H. Le¢/. G. Hwang and T. Frauenheim, Physical Review B
61, 16033 (2000).

A. F. Wright and G. Ulrike, Applied Physicstters73, 2751-2753 (1998).

J. Elsner, R. Jones, P. K. Sitch, V. D. Poge#A. Elstner, T. Frauenheim, M. |. Heggie, S. Qbamd
P. R. Briddon, Physical Review Lettét8, 3672 (1997).

C. J. Fall, R. Jones, P. R. Briddon, A. T.iBknau, T. Frauenheim and M. |. Heggie, PhysicaidRev
B 65, 245304 (2002).

A. T. Blumenau, C. J. Fall, J. Elsner, R. Jyrid. I. Heggie and T. Frauenheim, Physica StatligliS
(c) 0, 1684-1709 (2003).

I. Belabbas, M. A. Belkhir, Y. H. Lee, J. Cheh Bere, P. Ruterana and G. Nouet, Computational
Materials Scienc87, 410-416 (2006).

G. Koley and M. G. Spencer, Applied Physic$tées78, 2873-2875 (2001).

S. Keniji, S. Tetsuya and O. Mitsumasa, AppRitysics Letterg8, 3636-3638 (2001).

J. W. P. Hsu, M. J. Manfra, R. J. Molnar, Beyihg and J. S. Speck, Applied Physics Let8drs79-
81 (2002).

T. Hino, S. Tomiya, T. Miyajima, K. Yanashim@, Hashimoto and M. Ikeda, Applied Physics Letters
76, 3421-3423 (2000).

E. G. Brazel, M. A. Chin and V. Narayanamufpplied Physics Letterg4, 2367-2369 (1999).

A. Krtschil, A. Dadgar and A. Krost, Journdl@rystal Growth248 542-547 (2003).

Y. Cordier, P. Lorenzini, M. Hugues, F. SempRdNatali, Z. Bougrioua, J. Massies, E. FraydsiBe
Beaumont, P. Gibart and J. P. Faurie, Journal gsiéfire 1V132 365-368 (2006).

D. Ducatteau, A. Minko, V. Hoel, E. Morvan, Belos, B. Grimbert, H. Lahreche, P. Bove, C.
Gaquiere, J. C. De Jaeger and S. Delage, IEEErateDevice Letter®7, 7-9 (2006).

S. Haffouz, H. Tang, S. Rolfe and J. A. Bartiw&pplied Physics Letter88, 252114-3 (2006).

H. Lahreche, P. Vennégués, B. Beaumont arg@ilfart, Journal of Crystal Grow05, 245-252
(1999).

S. Gradecak, P. Stadelmann, V. Wagner andddeims, Applied Physics Lette8S, 4648-4650
(2004).

G. Koblmuller, S. Fernandez-Garrido, E. Callapd J. S. Speck, Applied Physics Let8s161904
(2007).

G. Koblmuller, F. Wu, T. Mates, J. S. SpeckF8rnandez-Garrido and E. Calleja, Applied Physics
Letters91, 221905 (2007).

F. Natali, Y. Cordier, C. Chaix and P. Boudhalournal of Crystal GrowtBl1, 2029-2032 (2009).

R. Aubry, J.-C. Jacquet, B. Dessertenne, Ertd#r, D. Adam, Y. Cordier, F. Semond, J. Masdi&s,
A. DiForte-Poisson, A. Romann and S. L. Delage, Pays. J. AR2, 77-82 (2003).

162



[63] U. Rossner, A. Barski, J. L. Rouviere, A. Baair J. Massies, C. Deparis and N. Grandjean, Mat.
Science EngB29, 74-77 (1995).

[64] A. L. Louarn, Premiére étape de la croissate&aN sur Si(111): la nucléation d'AIN, Universit®
Nice Sophia-AntipolisThése de doctoratp.134 (2006).

[65] X.Wang, Z. Li, L. Wang, Y. Hu, G. Zhai, J. Mg, Y. Wang, K. Fung, J. Tang, X. Wang and N. Cue,
Japanese Journal of Applied Phy1€s4292-4298 (2001).

[66] J.C. Moreno, E. Frayssinet, F. Semond, M. NenM. Leroux, R. Leute, G. M. Prinz, K. Thonke and
R. Sauer, Journal of Applied Physics, in progr@é99).

[67] J. M. Bethoux, P. Vennegues, F. Natali, EtiReD. Tottereau, G. Nataf, P. D. Mierry and Fir®ad,
Journal of Applied Physic®4, 6499-6507 (2003).

[68] J. M. Bethoux, Relaxation des contraintes dasiétérostructures épaisses (Al,Ga)N: une piste
originale pour la réalisation de diodes électrohesicentes a cavité résonante, Université de Nice -
Sophia Antipolis,Thése de doctoratp. 73-87 (2004).

[69] E. Frayssinet andl, Appl. Phys. Lett., in progress (2009).

[70] A. L. Louarn, Premiére étape de la croissate&aN sur Si(111): la nucléation d'AIN, Universig
Nice Sophia-AntipolisThése de doctorat(2006).

[71] M. L. Colaianni, P. J. Chen and J. T. Yates, The Journal of Chemical Physi@s 7826-7837
(1992).

[72] S. Tanaka, M. Onchi and M. Nishijima, Surf&@aencel9l, L756-L764 (1987).

[73] A. Bourret, A. Barski, J. L. Rouviere, G. Reigsand A. Barbier, Journal of Applied Phys83 2003-
2009 (1998).

[74] A. L. Louarn, Premiére étape de la croissate&aN sur Si(111): la nucléation d'AIN, Universit®
Nice Sophia-AntipolisThése de doctoratp.96 (2006).

[75] A. L. Louarn, Premiére étape de la croissate&aN sur Si(111): la nucléation d'AIN, Universit®
Nice Sophia-AntipolisThése de doctoratp.27 (2006).

[76] X.Wang, G. Zhai, J. Yang and N. Cue, Physiktaliew B60, R2146 (1999).

[77] X.Wang, G. Zhai, J. Yang, L. Wang, Y. Hu,l4, J. C. Tang, X. Wang, K. K. Fung and N. Cue,
Surface Sciencé94, 83-94 (2001).

[78] H. Ahn, C. L. Wu, S. Gwo, C. M. Wei and Y. Chou, Physical Review Letted$, 2818 (2001).

[79] C.L.Wu,J. L. Hsieh, H. D. Hsueh and S. Gwbysical Review B5, 045309 (2002).

[80] A.L.Louarn, Premiéere étape de la croissate&aN sur Si(111): la nucléation d'AIN, Universig
Nice Sophia-AntipolisThése de doctoratp.118 (2006).

[81] N. Grandjean, M. Leroux, J. Massies, M. Mesramd M. Lalgt, Japanese Journal of Applied Physics
38, 618 (1999).

163



164



Chapitre
IV



Table des matieres

IV. L’isolation des couches tampon

............................................................................... 167
IV1. Le Fer comme €lEMENT ACCEPLEUN ... ittt e e e e 169
IV11. Reprise d’épitaxie sur tremplin GaN/SapPhil.........cuvviiiiiiiii e 169
A. ProCedure eXPerimENTAIE ............uuuteemmmmmr e e eereeeee e e e s e e s e s s e st e e e e eaaeeeaeeseesan e nnnnr e e arearereeeaes 169
D. INterface CONAUCTIICE ... ...coiiiiie it 7
c. Profil du dopage Fer inadapté a une repriSetd@B ..........ccccvvvriiiiiiiiiiiieece e 171
IV12. Optimisation du Profil e Fer ... e 173
a. Couche tampon déPOSEE SUM SAPNIT ......uuiiiiiiiiiiiiie e 173
b. Caractéristiques de sortie du transistor HEMT..........ccuviiiieiiiiiiiie e r et 177
€. Couche tampon dEPOSEE SUI SI(LL11) ... eesrrereeeesiirrrreeeasisreeeeesssnsneeeesssssnnreeeesamssnereeesansnns 178
IV13. Effet Hall €N tEMPETAtUIE ........... .o e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e s e s s s eaeeeerearaaaaaaaaeeeaens 182
IV2. Le Carbone comme ElEMENT ACCEPLIEUL ......ceeeeirrrrreiiiiiiiieee e eee e e e e e e e e e e e e s ereeennenn e 184
IV21. Propri€tés StrUCIUIAIES ......ooii it e e e e e e e s e e e e e e aaaaaaaeaeeneeas 185
V22, Propri€tes ElECIITQUES .....coooi i cceeeeee e e e et e e e e e e e e e e s s s e e r e e e e e eeaaaaaaaeaeesenas 187
a. HEMT (AlL,Ga)N/GaN non dopé SUr SI(111) ...cceeeeieeeeeeeiiieiiiciiieiieeiee e e e e e e e e e e e e s s nnvnneeeeeeees 189
b. HEMT (Al,Ga)N/GaN dopé Carbone SUIr Si(111). cueeeeeeeiirrrereeesiiiiiieeeessiiieeeeessneeeeeessnseneeeaeanns 190
c. Reprise d'épitaxie sur tremplin GaN/SI(LL1L) . .ccciiiuuiiiieeiiiiiiee et e e srree e e sree e e e s ssrraeeeeeeeenes 191
V3. CouCheSs EPAISSES A'AIN ...t ettt e e e e 193
IV31. Reprise d’épitaxie Sur treMPIiN GaN ... .eeoiiiiiiiiee et e e siiee e e e e srrree e e e sstreraeeesssbareeeeessneees 193
IV32. Reprise d’épitaxie sur tremMPIiN AIN ... .eeeooiiiie e e e srrree e e e r e e e e s straeeeeessnreees 194
IV, CONCIUSION ...ttt r e e ettt e et e e et e e e s anre e s 196

166



IV. L'isolation des couches tampon

Pour délivrer des hautes puissances a des fréqélmetes, les hétérostructures de type HEMT
requiérent des couches tampon et des substratenmantt résistifs. Dans les structures HEMTs
(Al,Ga)N/GaN, Tlisolation des couches tampon ese du la densité importante des dislocations
traversantes (> 1xibcmi®) nucléées durant I'hétéroépitaxie des couchesdanspr substrat saphir
(Al,O3), carbure de silicium (SIC) ou silicium (Si). Cepant, les dislocations traversantes sont
néfastes pour les propriétés de transport du 2DH@t[sont parfois responsables de courts-circuits
pouvant réduire notablement la fiabilité du compmb$a-5].

Comme nous I'avons vu dans les chapitres précédisms le cas du GaN sur substrat Si(111), la
densité de porteurs résiduelle mesurée par la sdaedeapacité a bille de mercure (C(V)-bille-de-
mercure) reste inférieure & 1%1@m? dans la couche tampon de GaN, et ce malgré lesiteren
impuretés donneuses ([Si], [O]) mesurées par SIMS@lévent généralement & 1X3ax10" cm®.
Cependant, 'augmentation de la température danslitgositifs de puissance affecte les propriétés
des matériaux et le comportement des composan®§. [En effet, si au moins une partie des
dislocations joue un r6le majeur dans les promié&eélantes des couches GaN non intentionnellement
dopées (GaN n.i.d.), il est apparu clairement ase dlectrons initialement piégés pouvaient étre
libérés a mesure que la température s’élevait. drantation significative de la densité de charges
dans la couche tampon constitue alors une prerimite pour le fonctionnement du transistor. Une
autre limitation est I'existence de phénomenes éeoiation des dislocations traversantes par des
impuretés qui a été reportée dans la littératuee &t mise en relation avec la réduction desdessi
de claquage de diodes Schottky G&aldpitre 11l paragraphe 11111d ).

L’amélioration des propriétés de transport du 2D&Cde la fiabilité des dispositifs de type
HEMT, ainsi que I'augmentation de la stabilité thierue du GaN, passent donc par la réduction du
nombre de défauts tels que les dislocations tramégs et/ou la compensation du dopage deryyse
des accepteurs profonds. Plusieurs groupes onttéeges croissances de GaN rendu semi-isolant par
incorporation d’accepteurs comme le Fer [10-13MBegnésium, le Zinc [14], le Béryllium [15], ou
encore le Carbone [16-18].

Aujourd’hui, la disponibilitt commerciale de trerma semi-isolants GaN (SI-GaN) ou AIN, ou
encore de substrats GaN autosupportés, permetrateatiantage de couches tampon hautement
résistives présentant de faibles densités de distos traversantes (<16m?). Cependant, quelle que
soit la méthode pour obtenir les tremplins SI-Ghas, hétérostructures (Al,Ga)N/GaN reprises par-
dessus présentent une interface conductrice qitelil®s performances des composants. Il est donc
nécessaire de développer des traitements chimigffieaces et/ou d’avoir recours de nouveau a un

dopage avec un accepteur durant la reprise d'épitaour compenser la contamination d’interface
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[13, 15]. Néanmoins, l'utilisation d’éléments actmps peut étre néfaste pour la croissance de films

non dopés dans un méme réacteur (effet mémoirdlaetres solutions doivent alors étre envisagées.

Comme nous le verrons dans ce chapitre, 'un despiaeurs les plus prometteurs est le Fer

(complexeFe® '

= 600meV sous la bande de conduction du GaN [19]). Auvee énergie
d’activation résultante de plus de 1leV, le Fer mdrde maintenir le caractére isolant de la couche
tampon GaN jusqu’a plus de 600K. Nous discuteromdadreprise d'épitaxie par EJM-NHsur
tremplin SI-GaN:Fe/Saphir, et nous présenteronssohgion reproductible utilisant la ségrégation et
la diffusion du Fer en surface, comme cela a pai @montré pour la premiere fois au CRHEA pour
une reprise d’'épitaxie par EPVOM [20]. Nous verrgog cette solution fonctionne également sur des
couches tampon GaN déposées sur substrat silicium.
Dans une seconde partie nous étudierons la padssidilitiliser le Carbone comme élément

dopant E.,.ne = 900meV sous la bande de conduction du GaN [21-25]j polbtention de couches

tampon semi-isolantes dans les structures HEMTSGEN/GaN épitaxiées sur substrat silicium.
Nous discuterons également de la reprise d’épitpaieEJM-NH sur tremplin GaN/Si(111) avec
I'utilisation du Carbone comme élément accepteurr gompenser la pollution d’interface.

Enfin, nous étudierons la possibilité d'utilisereucouche épaisse d’AIN pour la reprise d’épitaxie

sur tremplin GaN ou AIN.
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IV1. Le Fer comme élément accepteur

Déposer par EJM une couche tampon GaN sur un tmen@aN/Saphir représente une
simplification majeure pour la croissance. En effetqualité cristalline des tremplins GaN se teuv
répliquée dans les couches déposées. La contetitdedensité de dislocations g ~ 1x10 a 1x10
cm?) évoluent peu dans ces couches épaisses (>3 pelpeées a la température de croissance. En
raison de sa faible conductivité thermique, le tabsaphir n’est certes pas le meilleur choix desar
transistors de puissance, mais [lutilisation dempikns GaN/saphir assure une meilleure
reproductibilité des croissances et peut donc adkr mise au point des zones actives. Ce travall
d’'optimisation pourrait alors étre transféré suis dribstrats GaN autosupportés, voire sur des

tremplins ou substrats AIN si cette technologieaiea devenir compétitive.

Remargue I'ensemble des tremplins GaN/Saphir utilisés ptéatude ont été réalisés par

Mohamed Azize sur la base du savoir-faire acquisoaws de sa these de doctorat [26]

IV11. Reprise d’épitaxie sur tremplin GaN/Saphir

a. Procédure expérimentale

Un tremplin SI-GaN:Fe/Saphir compensé dans sonnwel[Fe]~18*-10"° cm?), que nous
dénommerons « tremplin ST », consiste en une codeh&aN épaisse de 3-6 um épitaxiée sur
substrat saphir AD;(0001) par EPVOM (réacteur Thomas Swan CCS) utitia triméthylgallium
(TMGa), 'ammoniac (NH) et le ferrocéne (Gpe), selon la procédure présentée dans les réé&yenc
[11, 27] Figure 1V-3a). Il en résulte un matériau de tres bonne qupi#éentant une faible densité de

dislocations  traversantes pf, =4-8x10°cm®) et une résistance de feuille

importanteRE ™" ~ 1x10°°Q.sqr.

Les reprises d'épitaxie ont été réalisées dans am BIM Riber Compact 21T utilisant
'ammoniac NH comme source d’azote. Apres avoir dégazé I'éclhamté 400°C dans la chambre de
préparation, celui-ci a été transféré dans la chardb croissance et chauffé a 740°C sous ultra-vide
(vide de base ~ 1xT0 Torr). La surface du tremplin ST SI-GaN:Fe/Saghigté ensuite exposé a un
flux d’ammoniac de 200sccm et élevé & une tempdratle 780-800°C (P~1xfOTorr). Le
diagramme de RHEED nous montre alors une surfaggadélisse. Une couche tampon GaN de 0,5

pm  d’épaisseur est alors épitaxiéevfr =06um/h), suivie dune barriere

\ssance
GaN(5nm)/Ab ,6Gay 7N(21nm)/AIN(1nm) (voir Chapitre |l paragraphe 1132b Barriére). Les
caracteéristiques électriques des couches tamptes giropriétés électrigues du 2DEG sont données

dans lesTableau 1V-1 etIV-2 (échantillons PTC160 et PTC175).
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b. Interface conductrice

Malgré la présence de Fer, et en dépit des préceutirises durant la préparation de la surface de
GaN avant la reprise d’épitaxie, une conductioragite persisteRE™" ~ 10°Q.sqr). Comme nous

le montre I'analyse déduite de la mesure C(V)-hibemercure, c’est la région de linterface de

reprise de croissance qui contribue a cette comu@tigure IV-1 échantillons PTC160 et PTC175).
En effet, une augmentation de la concentration aeprs (NJ' ~1x10*cm™®) est détectée a

environ 0,5um de la surface.

1E21 -
1E20 ) N
pollution de type n 3
a l'interface de recroissance
R 1E19
e E
L 1E18 L 4
z : E
1E17 ]
" —PTC160 j
3 1E16 L — PTC175 =
c E E
S el ----PTC253 ;
S ~— - - - -PTC255
T 1E14 E ! ™~ 3
Nob) E | ~
= E ! S~
2 1E13 F ! ~— -
[} 3 | ~a
@) F ! ~.
1E12 GaN n.i.d. (EIM) | GaN:Fe (EPVOM) .
E |
1E11 ' R R | ' ' L 'l ' ' L1
0.1 1 10

Profondeur (um)

Figure IV-1: profil de porteurs déduit de la mesue Capacité-Tension C(V)-bille-de-mercure
(100 kHz) dans les structures HEMTs PTC160 (ligne aire), PTC175 (ligne grise), PTC253
(pointillés noirs) et PTC255 (pointillés gris)

Comme nous le montrent Iégableaux V-1 et V2 (échantillons PTC160 et PTC175), une
reprise d’épitaxie sur un tremplin ST conduit & soache tampon GaN peu isolante avec une densité
de donneurs résiduelle élevéeN{’. > 1x10° cmi®) et une résistance relativement faible
(Rt‘,m,m;loa-lo4 Ohm), correspondant a un courant de fuite de Z042&/mm mesuré entre 2
contacts ohmiques séparés par une mesa d’isol@mmAnnexe A33. Ces propriétés électriques de
la couche tampon GaN ne sont pas compatibles avegalisation de composants, et ce malgré les
bonnes propriétés de transport du 2DEG avec undlithopouvant atteindre les 1820 cm?/V.s
(Tableau 1V-2 échantillons PTC160 et PTC175). La grande difféeenbservée entre la densité
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surfacique de charge du 2DEG mesurée par C(V)-tiillenercure Ns°V) et par Effet Hall Ns™")

confirme la présence d’'une conduction parasiterdiamt la mobilité moyenne des électrons.

c. Profil du dopage Fer inadapté a une reprise d’épitaxie

Malgré des niveaux de dopage Fer élevés dans leneotlu tremplin ST ([Fe]~1810'° cm?), le
niveau de dopage présent au niveau de linterfaceedroissance ne semble pas étre suffisant pour
compenser un dopage non intentionnel de typ€ette contamination d’interface de typgourrait
étre due a I'exposition a I'air de la surface daniplin GaN/Saphir et/ou a I'incorporation d'impuet
résiduelles avant et pendant les premiers stadiesrdprise d'épitaxie [13, 20, 28].

Les analyses SIMS montrent que c’est le Siliciurmest présent en grande quantité a l'interface
de recroissance ([Si] ~ 2xf0cm?) (Figure IV-2). Donneur dans GaN, le Silicium semble donc
responsable de la conduction parasite. Il est ptése quantité dans I'atmosphére et contamine la
surface des tremplins GaN en formant des liaisafd &ables lors du chauffage des échantillons
avant reprise d’épitaxie. La quantité de Fer préadiinterface de recroissance ([Fe] ~ 2-3¥160m°)
se trouve bien en deca de celle du Silicium ([Sx20° cm®) dont I'effet est alors impossible &
compenser. De plus, rappelons que tous les atom&®rdne sont pas électriquement actifs, comme
cela a été reporté par S. Heiknedral [12] et M. Azize [26].

HEMT PTC160

1E21 — 11—+

GaN:Fe (EPVOM)

1E20

/ pollution silicium
a l'interface de recroissance

[Si]

1E19

1E18

1E17 |

Concentration (atm/cm?®)

1E16 |

1E15 1 1 1 1 1 1 1 1
0.0 0.5 1.0 15 2.0 25 3.0 3.5 4.0

Profondeur (um)

Figure IV-2 : profil SIMS montrant les contaminants et le Fer dans la structure HEMT PTC160
(reprise de croissance sur tremplin GaN:Fer/Saphiclassique)
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Nous pouvons remarquer surRaure 1V-2 que le profil du dopage Fer d’'un tremplin ST n’est
pas uniforme. En fait, 'importante concentratiom [eer obtenue au moyen du ferrocéne perturbe le
front de croissance (effet morphactant) durantéalisation des couches SI-GaN dopées Fer par
EPVOM [26, 27]. Par conséquent, le dopage Fer né s étre maintenu de fagon continue sur une
grande épaisseur de GaN, et il est important deutapth durée et le flux de ferrocéne pour évitee u
trop forte rugosification du front de croissancéstla raison pour laquelle il y a 3 zones dogéas
sur laFigure 1V-2. Une quantité est présente a proximité de liaisef GaN/Saphir pour compenser
les effets de I'oxygéne et du silicium. Ensuited@gage Fer est modulé (2 injections) pour mainteni
le caractere fortement isolant du GaN sur toutgai'gseur du tremplin. L'injection de ferrocene t'es
seulement utilisée que sur quelques dizaines denmatines avant d'étre arrétée pour permettre le
lissage de la surface durant la croissance du dedi& couche de GaN. La forme asymétrique dulprofi
du dopage Fer s’explique par la ségrégation dueResurface. La diffusion au sein de la couche de
GaN durant la croissance effectuée a une tempérdeud 050°C est également observée [26]. Notons
enfin que le Fer atomique perturbe également aseirde GaN durant la croissance par EJM, que ce
soit lorsqu'’il est obtenu a partir d’'une sourceid®I[10] ou lors de la reprise de croissance d'une
couche GaN n.i.d. sur un tremplin GaN dopé Fer.[F9] conclusion, l'utilisation d’'une seule
séquence de dopage Fer n'est pas suffisante pdeniola quantité nécessaire a la surface pour

compenser la conduction parasite a l'interfaceegeoissance.

¥ v &
échantillon tremplin CI— kmﬂfa@ N iain _ ;’“F o
FTCI1é0 Spin Gall Fe3x 100z aphir 0,50 0,48 1,7=1013 1,0=10%
PTC175 3pum Gall Fa(5 2108 saphie 0,50 046 | 22101 | 10x10¢
Gral:(45nm Fe 0,35s1m ; Mnm nid) sur 14 7
FTCZ50 58 pm Gall Fe(5xl 0¥/ saphir 0,67 1,36 2,510 8, 3x10
Crabl:(Fel 0,3 5slm;, P0rom rdd) sur
Gral: (200m Fe 0,35s1m ; 300 nic) sur
PTCZ55 58 pm Gall Fe(3xl 019)fsaphir 1,10 = 32zl02 351010

Tableau IV-1 : propriétés électriques des couchesinpon GaN déposées sur tremplin GaN sur
substrat saphir. h et h&” représentent respectivement la distance théoriquet déduite

croissance int erface

de la mesure C(V)-bille-de-mercure de l'interface d recroissance.
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Fffet Hall (300K C(V)-Hg

échantillon tremplin Fo L Jip F2 AV
(Ohm.sgs) | (em’/V .8 (cm?) (e )
PTC160 Sum Gall-Fer3x101)/saghir 287 1820 | 1,2z1013 | g0l
PTC17S 3um Cabl Fe(3x1 018 saphir 360 1680 | 10103 | 84xi0w
pTCzsg | Galf:(5nm Fel35slm; S0nmnid) sur | 4 5 1530 | 1,3z10% | 1.0x101

58 pm CGabl Fel5xl 0%z anhir

Grabl:(Fell 0,3 5skm; P0rum rdd) sur 1z 12
PTCZ53 5,2 jum Chabl Fe(3 xl (195 aphir ing 2039 1,0=110 9,3x10

Grall: (200 Fe 0,3521m ; S00m nid) sur 12 12
PTCZ55 5% um Grall Fe(5xl ¥)fs aphir i1z 2033 9,5x10 9,7=10

Tableau IV-2 : propriétés de transport du 2DEG desstructures HEMTs réalisées sur tremplin
GaN sur substrat saphir

IV12. Optimisation du profil de Fer

a. Couche tampon déposée sur Saphir
Nous venons de le voir, I'utilisation de trempli&% (Figure 1V-3a) ne donne guére de résultats

en raison de la trop faible quantité de Fer didperen surface. Pour remédier a cela, un nouvesau ty
de tremplin SI-GaN:Fe/Saphir avec un profil de Bptimisé a été développé (tremplin Gliyure
IV-3b). Il consiste en un tremplin GaN semi-isolant sigge compensé dans son volume (tremplin
ST), terminé par une zone de GaN dopé Fer de fegotinue & une dose d’environ 1x1em?, et
recouverte par une fine couche de GaN n.i.d.. lree zte surface a fait I'objet d’'une autre variante
(« tremplin MD »Figure IV-3c) qui consiste en une couche dopée de facon ptaffaéN) avec une
dose de Ferrocene équivalente a celle utilisée lpsuremplins CD, et recouverte par une fine ceuch
de GaN n.i.d..

Ce concept de dopage Fer proche de la surface apfaél a un compromis entre rugosité durant
la reprise d’épitaxie et compensation de la comation de I'interface. Nous avons choisi de réalise
tout d’abord le tremplin de type ST et d'inspectarsurface par microscopie optique avant de le ré-
introduire dans le réacteur EPVOM pour réaliserdiae de GaN dopé Fer de surface.

La croissance sur ces nouveaux tremplins CD et MEessite cependant de prendre certaines
précautions durant la préparation des échantilEtine démarrage de la croissance. En effet, une
rugosité notable est observée sur le diagrammeHIEER durant la reprise de croissance et une
couche de GaN n.i.d. de quelques dizaines de ndresmnést nécessaire pour retrouver une surface
parfaitement lisse. Cette rugosification de laatefatteste de la présence d’'une quantité suiishnt

Fer a la surface du tremplin (CD et MD).
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a)

b)

C)

Barriere (Al,Ga)N

Barriere (Al,Ga)N

GaN nid 50 nm

Barriere (Al,Ga)N

GaN nid 90 nm

EIM

Interface de
recroissance

EPVOM

GaN:Fe 20 nm ) FeN . Interface de
recroissance
S| GaN:Fe S| GaN:Fe S| GaN:Fe
3-6 um 3-6 um 3-6 um EPVOM
Substrat Saphir Substrat Saphir Substrat Saphir
Al,0,(0001) Al,0,(0001) Al,0,(0001)
ST CD MD

Figure 1V-3 : schéma des structures HEMTs épitaxiée sur tremplin SI-GaN « classique » (ST),
et sur les nouveaux tremplins SI-GaN avec dopage fFeontinu (CD) et dopage Fer modulé
(MD). Les lignes discontinues représentent les infaces de recroissance

Contrairement aux reprises de croissance sur tier8fl, une reprise d’épitaxie sur tremplin CD
laisse une quantité de Fer suffisante pour compeasterement le dopage de linterface de
recroissance contaminée. En effet, comme on peubitesur laFigure V-l et le Tableau IV-1

(échantillon PTC250), linterface de recroissancesnplus visible par la mesure C(V)-bille-de-

CcVv
int erface h

mercure 0 ) et la résistance de la couche tampon est retaéne elevée R,,=

recroissace

83 MQ). Cependant, I'importante rugosité développée suldace Figure IV-4b) nous a obligé a
réduire ce dopage. Ainsi, I'échantillon PTC255 petrién la fois d’obtenir une morphologie de surface

habituelle Figure 1V-4c) et des propriétés d'isolation impressionnaniegbleau 1V-1) avec une
résistance de la couche tampon deGa3 et un niveau de dopage résidéf, inférieur a 1x18

cmi® (Figure 1V-1). La mesure MFA (10x10um?2) nous donne pour ceaséillon une rugositRMS
inférieure & 3 nm et la densité de dislocationgaisantes mesurée par MET est inférieure a 5etD

2, L’échantillon PTC253 (tremplin MD), produit deésultats encore plus remarquables avec une
résistance de la couche tampon d€X2 (Tableau I1V-1), une mobilité électronique de 2039 cmz?/V.s
pour une densité d’électrons du 2DEG de 1X&6i? (Tableau IV-2), et aucune interface conductrice
détectée par la mesure C(V)-bille-de-merctrigyre 1V-1). Notons sur ldigure 1V-4d la rugosité a
grande échelle, conséquence de I'effet morphaciafiter évoqué plus haut. A plus petite échelle, la
morphologie de surface habituellement observée dauGaN épitaxié par EJM-NHest préservée.
Précisons que la rugosité grande échelle était\uigile par microcopie optique sur le tremplin MD
avant la reprise d’épitaxie par EJM. Pour cet étham PTC253, la rugositRMSmesurée par MFA
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(10x10um?2) varie de 8 a 14,7 nm, et la densité idlahtions traversantes mesurée par MET est
comprise entre 6xf@t 1x18 cm®.

b) pTC 250

CRHEA-CNRS SEI 50KV X5,000 1um  WD6 CRHEA-CNRS

C) PTC 255 MSIA, 1d) prc 253

Figure IV-4: images par Microscopie Electronique aBalayage (MEB) des échantillons a)
PTC160, b) PTC250, ¢c) PTC255 et d) PTC253

Les profils SIMS des échantillons PTC255 et PTC&88t présentés sur Egure 1V-5. Nous
pouvons observer la présence de 2 pics de silieiudu pic de Fer & environ 1,1um et 0,5um de la
surface respectivement pour I'échantillon PTCZ5g4re 1V-5a) et PTC253Figure 1V-5b).

Le pic de Fer atteint une densité maximale de &A@ pour I'’échantillon PTC255 et 3,7xf0
cm’® pour I'échantillon PTC253. Dans ce dernier, largité plus importante de Fer est responsable de
la rugosité a grande échelle observée Ridare 1V-4d. Comparé au profil du dopage Fer volumique
présent dans les couches inférieures des trenmpligsre I\V-2 et partie droite de IRigure 1V-5a et
b), ce deuxieéme pic de Fer est relativement étt@ymétrique. Ceci est di a un régime de croissance
différent entre I'EIJM et 'TEPVOM (principalement tampérature de croissance).

Le pic de silicium est notablement plus élevé atdiface de recroissance par EPVOM (R1
Figure 1V-5) qu'a celle par EJM (REigure 1V-5). Pour les structures HEMTSs reprises sur tremplin
CD (PTC255) et MD (PTC253), la quantité de silicidans la zone de reprise d'épitaxie est limitée a
quelques 18 cm?® alors qu’elle était estimée a environ 1¥16m* dans le cas d’un tremplin ST
(PTC160 et PTC175). Il est possible que la préselec&er ou de Ferrocéne a la surface du GaN
puisse limiter I'incorporation de silicium durangxposition a I'air ou I'étape de reprise d’épitaxi
[13].

175



1.E+22

a) - — C (atlem?)
N Si (at/cm?) — O (at/cm?) from 180
B — Fe (at/cm?) from 56Fe — Si(at/cm?)
Fe (at/cm?) from 57Fe = Fe (at/cm?) from 56Fe
1.E+20 Fe (at/cm?) from 57Fe
(%)
% 1.E+19
S
® 1.E+18
T
8
c 1.E+17
o
O
1.E+16
1.E+15
1.E+14 4

Depth (um)

— Fe (at/cm?) from 57Fe

1.E+18

1E+22 =
b) t— Si (at/cm?) — C (at/cm?)
; — i |
1E+21 £— Fe (at/cm?) from 56Fe O(E‘”C”"; from 180
C — Sj {at/cm?)
r— Fe (at/cm?) from 57F
1E+20 = © atemy from ° — Fe (at/cm?) from 56Fe
;

1.E+18

Concentration (at/cc)

X Pyl
P ------- N

0.0 0.5 1.0 1.5 20 2 3 4 5 6 7
Depth (um)
Figure IV-5 : profil SIMS montrant les contaminants et le Fer dans la structure HEMT PTC255
(tremplin CD) (a) et PTC253 (tremplin MD) (b). R1 & R2 indiquent respectivement les reprises
de croissance EPVOM / EPVOM et EJM / EPVOM.
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b. Caractéristiques de sortie du transistor HEMT
Les caractéristiques de sortie du transistor HEMir pes échantillons PTC255 (tremplin CD) et

PTC253 (tremplin MD) sont présentées &iigure 1V-6 et les principaux résultats sont reportés dans
le Tableau IV-3. Un courant de drain de saturatidn,de 325 et 345 mA/mm est obtenu
respectivement pour PTC255 et PTC253, pour ungoteme grilleVy= OV et une tension de drain

Vg~ 6V. Une transconductance maximﬂé:axde 80 et 90 mS/mm est mesurée pour une tension de

grille Vgs= -2V. La tension de pincement est évaluée a -&&dt un courant de fuitb[""® & Vg, =

10V d’environ 0,3 mA/mm pour PTC255 et 9uA/mm pdRIFC253. Les résistances de contacts
ohmiquesR, élevéespour les échantillons PTC253 et PTC255 expliquentfdible courant de

max

saturationl ... et la faible transconductan .

dss
Le bon comportement au pincement des HEMTs PTCRFI €255 réalisés sur substrat saphir

confirme la bonne isolation électrique des coudhegpon présentée précédemment. Les courants de

fuite relevés sur I'échantillon PTC253 varient erfiret 100 pA/mm &g = 100V etVye=-7V, tandis

que les courants de fuite de la grille Schottkyiersrde 7 & 80 pA/mm. Notons que les courants de

fuite mesurés sur I'échantillon PTC255 (<500 pA/mys = 100V etVye=-7V) sont dus en grande

partie aux courants de fuite de la grille (20-350n#).

Transistor W, =150um
HEMT fuite it
(ALGDHN/Gall R i, | D, Yy I 15 145 o
5 Ves=Wp - IV | Vas=p - 1V | Vge=0w
sur substrat Obmmm) | () | () B==ip il &
| (A (Afme) | A | (mSimm)

PTCE53 saphir 10 4 12 W55 | 1L98=105 | 8Tzl 0,345 a0
PTCE55 saphir 5 3 12 -5,5 | 1,90=10* | 3,06:z104 0,325 all
PTC254 silicium 1 3 12 A4 &7 10t | L 10104 | 0,451 104
PTC2410 siliciutm 0,5 4 11 A7 | 847105 | 1,03=x10 0,401 110

Tableau IV-3 : principaux résultats des caractérisiques de sortie de transistors réalisés sur les
structures HEMTs sur tremplins GaN déposés sur sulbsat saphir ou silicium
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Ids (A)
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oo7. PTC255 007, PTC253
L, =3um L, = 4um
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Figure IV-6 : caractéristiques de sortie de transitrs avec grille Schottky de longueulLg = 3-4

pm et de largeurWg = 150 um réalisés sur les structures HEMTs PTC25&) et PTC253 (b) sur
tremplin GaN dopés Fer sur substrat saphir, ainsi ge sur les structures HEMTs PTC240 sur
substrat Si(111) (c) et PTC254 avec un tampon GaNogé Fer sur substrat Si(111) (d). En insert
sont montrés les caractéristiques de sortie (couramle fuite) de transistors pincés (Vgs = -7V).
Les fluctuations du courant de fuite sont dues autuctuations technologiques.

c. Couche tampon déposée sur Si(111)

Ce concept de dopage Fer proche de la surfacecpoysenser la contamination a l'interface de
reprise d’épitaxie semble également fonctionnerdas couches tampon GaN déposées sur silicium.
Les échantillons ont été réalisés dans ce casé&ap@s : croissance par EJM-NéHun tampon GaN
sur silicium, croissance par EPVOM d'un fin film &alopé Fer (CD ou MD) recouverte d’'une
couche GaN n.i.d., puis reprise de croissance {E-HH; d’'une structure HEMTRigure 1V-7b et
c). La zone dopée Fer réalisée par EPVOM a été mater(épaisseurs et flux de Ferrocéne) pour que
la reprise de GaN par EJM ne soit pas trop pereugaé la présence du Fer. Nous présentons ici deux

échantillons PTC254 et PTC258 aux résultats les pignificatifs. Nous n’avons pas pu réaliser la
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barriere (Al,Ga)N sur I'échantillon PTC258 pour saud’'un probleme survenu sur la cellule
d’aluminium.

a) b) c)

Barriere (Al,Ga)N Barriere (Al,Ga)N Barriere (Al,Ga)N

EJM

Interface de
recroissance

EPVOM

GaN nid 90 nm GaN nid 90 nm

GaN:Fe 45nm FeN Interface de

GaN 0,136 pm GaN 0,136 um recroissance

EJM

Substrat Silicium Substrat Silicium Substrat Silicium
Si(111) Si(111) Si(111)

Figure IV-7 : schéma d’'une structure HEMT épitaxiée sur substrat Silicium (a) avec une
nouvelle couche tampon GaN dopée Fer de facon camii (b) et de facon planaire (c). Les lignes
discontinues représentent les interfaces de recrgiance

Les propriétés électrigues des couches tampon puartées dans Idableau IV-4. Les
propriétés de transport du 2DEG et les caractgust de sortie du transistor de la structure HEMT
PTC254 sont respectivement reportées dantdbkau 1V-5 et Tableau 1V-3 ainsi que sur |&igure
IV-6.

. i v &mpm
échantillon tremplin Fracoisaae | Piagace Y duin V=0
_ 1,46 1,76 9.0x1012 8 0=107
FTC 254 Grall:(45um Fe 035slm  S0nmedchy ey | _ [ _______|________ | _________
0,136 pm Gallf3i(111) recuit recuit recuit recuit
1,44 2.06 Tdxl0 2 7=10P
Gall:(Fell 0,355lm , P0run rdcd) s
PTC258 0536 o GRS 1,40 192 | 28104 | 25x10°
PTC240 1,7pm Gall mid #3511 13 - 1,37 2,010 3 axl07

Tableau IV-4 : propriétés électriques des couches tampon GaN déges sur Si(111)
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Fffet Hall (300K) C(V)-Hg

échantillon tremplin R L ki o
(Ohm.sgs) | (cm’/V.5) (i) (e ™)
] 339 1536 1,01 012 9 2x10l2
DT 254 Gabl:(45nm Fe 0.35slm  Mnmeddh sur | __ | _______|________ | _____]
0,136 pm GallA30111) reciit recuit reciit reciuit
344 1670 1,1z101= 8 8102
PTC240 1,Tpim Gall nid /3011 1) 357 1851 0 5xlQla 8. 2x102

Tableau IV-5 : propriétés de transport du 2DEG desstructures HEMTs réalisées sur tremplin
GaN sur substrat Silicium

Comme nous pouvons le voir sur les images MEB ptéssFigure IV-8, la morphologie de
surface obtenue est tout a fait habituelle. Rapyzetpue le Fer diffuse difficilement aux tempérasure
utilisées durant la croissance EJM. Nous avons Ipgerver que sous l'effet d'un recuit haute
température (1000°C sous Nans le réacteur EPVOM), le Fer diffuse suffisaminpour compenser
en partie le dopage résiduel des couches entekiliéSaN, ce qui pourrait étre un avantage pour les

applications transistorgigure IV-9). La conséquence d'un tel recuit est une améimratotable du

caractére isolant des couches tampon avec undaréssR, ., qui passe de 8dQ a 2,7GQ

(Tableau IV-4). Notons tout de méme que le recuit haute tempramodifie notablement la
morphologie de surface de la structurgg(re 1V-8b) et semble également affecter les propriétés de
transport du 2DEGTableau 1V-5).

Comme nous avons pu le constater sur substratrsdphidlopage Fer planaire (MD) semble

également plus efficace que le dopage continu (@&)s le cas d’'une reprise de croissance sur

substrat silicium. En effet, I'échantillon PTC258&iehe une résistanceR,,,,, remarquable de

2,5GQ, qui est 100 fois supérieure a celle d'une stmecHEMT de référence (PTC24@bleau IV-

4). Dans le cas de la mesure de la résistanggo.Rle courant mesuré entre 2 contacts ohmiques
séparés par une mesa pourrait étre plus un codeastirface qu’un réel courant de volume. Dans ce
cas, la mesure de la résistangg,R, pourrait étre influencée par I'état de la surfdcefond de la

mesa ; la présence de Fer pourrait alors réduteueant de surface.
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a) prc2sa  BIVENSETS ISR A

centre

CRHEA-CNRS SEI 50KV X5000 1um _ WD 10.0mm am WD 10.0mm

C) PTC 258

centre

CRHEA-CNRS SEI  50KkV X5000  1gm WD 100mm

Figure V-8 : images par Microscopie Electronique aBalayage (MEB) des échantillons PTC254
non recuit (a) et recuit (b), ainsi que PTC258 nonecuit (c)

1E21 . , : , — T | :
Co
' |
1E20 j§ 2DEG GaN:Fe (EPVOM)
-—r
tﬁ\ i ' | .
E 1E19 GaN n.i.d. (EJM) |1 GaNnid. (EIM)
2 118 8 Lo non =
o . recuit =
3 117 [3 B P &
- - I
g .o E ! ’ recuit %
T 1E6 | °, o 8
(] . | | . n
@ . L. ]
= 1E15 ® . E ! ....:,.
% [ ' : ° s
O 1E14 . L le e
L] 1 e
.
1E13 - ! - ! R ! .
0.0 0.5 1.0 15 2.0 25 3.0

Profondeur (um)

Figure V-9 : profil de porteurs déduit de la mesue Capacité-Tension C(V)-bille-de-mercure
(100 kHz) dans la structure HEMT PTC254 non recuite(ronds bleus) et recuite & 1000°C sous
flux d’azote (ronds rouges)
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Nous pouvons, pour la premiére fois, effectuer coraparaison entre dispositifs réalisés avec la
méme zone active par la méme technique de croisg&Id1-NH) sur des substrats différents. Ainsi,
les échantillons sur tremplin GaN (PTC253 et PTG23%uvent étre comparés a des échantillons
réalisés sur substrat silicium Si(111) tel que EMT PTC240, ici utilisé comme référence, et le
HEMT PTC254 réalisé en 3 étap&sglure IV-7). A canal ouvert, les HEMTs présentent une chute d

courant de draih,, @ mesure qu¥ys augmente. A/g = 0V, cette chute de courant est de I'ordre de

25% pour les structures HEMTs sur Si(111) et de 3thr les structures HEMTs sur tremplins
GaN/Saphir Figure 1V-6). Etant donné que ces dernieres présentent destaemle dislocations
traversantes inférieures d’'un ordre de grandeur situctures HEMTs sur Si(111), nous pouvons
attribuer I'essentiel de cette chute du courardrdén a I'échauffement du canal du transistor edliox
pieges de surface, et non pas a la présence desatiisns. Au vu des caractéristiques de sortie
présentées a l&igure IV-6, nous confirmons que la dissipation thermique pss efficace sur
substrat silicium. Cependant, le courant de fugeainpon visible au pincement du HEMT PTC240
confirme les limitations déja évoquées avec un auugui varie de maniére exponentielle avec la
tension, pour atteindre 0,6 mA/mm a 100V. De plupartir deVys = 80V, nous avons pu constater la
dégradation irréversible de bon nombre de compsststés. Malgré le peu de maturité de cette
approche et le fait qu'elle consiste en une repdigpitaxie, le HEMT PTC254 réalisé sur Si(111)
présente un courant de fuite variant beaucoup matesavec la tension de drain et limité a 0,27
mA/mm a 100V. Ce résultat montre tout l'intérétréeourir & un dopage de typeavec un niveau

profond pour compenser les donneurs résiduelsrsgulbstrat comme le silicium.

IV13. Effet Hall en température

Plusieurs séries de mesures d’effet Hall en tenyr&rant été réalisées par le Groupe d’Etudes
des Semi-conducteurs (GES) de I'Université de Melfigy sur quelques uns des échantillons étudiés
dans ce chapitre.

La Figure IV-10 présente I'évolution de la densité de chaxgedu 2DEG avec la température
pour les échantillons PTC253, PTC254 et PTC255ajButant une charge supplémentaire au 2DEG
activée avec une énergie de 1,1-1,2 eV, nous agivsimuler correctement les points de mesure.
Cette énergie d’'activation est bien supérieurell@eencontrées habituellement dans les structures
HEMTs (Al,Ga)N/GaN épitaxiées sur substrat Si(1]2). En effet, au-dela d'une certaine
température (typiqguement 400-500 K), lorsque I'§ieerthermique est suffisante, les électrons
initialement piégés peuvent étre libérés dans lecloe tampon (énergie d’activation de I'ordre de 450
a 650 meV) et quitter ainsi les niveaux profondsoittuits par les dislocations (estimé entre 0,5 et
eV sous la bande de conduction du GaN). Par coaségoour les échantillons PTC253, PTC254 et

PTC255, nous avons bien une signature d'un nivdas profond pouvant étre associé au Fer
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(400meVs E.,, <15eVsous la bande de conduction du GaN) [19, 30]. Notandifférence de

comportement entre les échantillons PTC254 et P5G#bpage Fer continu CD) et I'échantillon
PTC253 (dopage Fer planaire MD). Les fuites paamsites mesures dNs apparaissent a une
température plus élevée pour I'échantillon PTCZEB{C). Ceci prouve encore une fois la meilleure
efficacité du dopage planaire (MD) comparé au degamntinu (CD).

La Figure 1V-11 montre I'évolution de la mobilité électroniqueen fonction de la température.
Les HEMTs PTC255 et PTC253 épitaxiés sur saphichaffit une mobilité supérieure & 25000
cm?/V.s poufT = 3-15K etNs = 0,9-1x16° cm®. Une mobilité de 31000 cm?/V.s est atteirfe=(3K
et Ns= 9,25x16% cmi®) pour I'échantillon PTC255. A notre connaissaraes mobilités sont les plus
hautes reportées a ce jour pour des densités tiuppaussi élevées dans le systéme (Al,Ga)N/GaN.
Dans le cas de structures HEMTs (Al,Ga)N/GaN dogeéss épitaxiées par EPVOM sur substrat
saphir, Z. Bougriouat al [11] ont reporté une mobilité maximale de 1860G/¢hs pourT = 12-26K
etNs= 4,8x10° cm®.

T T T T T T T T T T T T T T T T T v T
B PTC254 1.05e13+9e20%exp(-1.10/(0.025*T/300))
O PTC255 9.1e12+5e20%exp(-1.10/(0.025+T/300))
O PTC253 1.05e13+1.4e20*exp(-1.2/(0.025*T/300)) .

N
m
[N
~

Ea=1,1eV

Ea=1,1eV-

1E13

Densité charges Ns du 2DEG (cm?)

PR SR [N SRR NS NN S NS NN S NS N SR U S!
-100 O 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Tempéarature (K)

Figure IV-10 : densité de charges surfaciqudls du 2DEG en fonction de la température pour les
structures HEMT PTC254 (carrés noirs), PTC255 (carés gris) et PTC253 (carrés blancs). Les
lignes continues correspondent a la variation de ldensité de charge Ns calculée en fonction de
la température (les équations sont sur la figure)
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Figure IV-11 : mobilité u des électrons en fonctiomle la température pour les structures HEMT
PTC254 (carrés noirs), PTC255 (carrés gris) et PT@G3 (carrés blancs)

IV2. Le Carbone comme élément accepteur

En 1999 Webb et al [31] ont démontré que le Carlpmevait étre utilisé comme élément dopant
pour obtenir des couches GaN semi-isolantes®(€k0n.cm). Plusieurs sources gazeuses telles que
CH, [17], CCl, et CS [21] ou encore CBr4 [23], sont aujourd’hui utiEsepour obtenir des couches
(Al,Ga)N semi-isolantes par incorporation de I'é@rhCarbone. Contrairement au dopage Fer évoqué
plus haut, le dopage Carbone présente des prefibodage abrupts, sans diffusion ni ségrégation, et
aucun effet mémoire n'est observé dans la chambrerdissance. De plus, l'incorporation de
I'élément Carbone est assez aisée et ne présestd’ipgpact notable sur la qualité des couches
épitaxiées, excepté pour le GQui est susceptible de graver le GaN. Toutes aectEristiques font
du Carbone un élément dopant avantageux pour pdeatons de type HEMT qui ont besoin a la fois
de couches tampon hautement résistives et d'unl cams éléments accepteurs qui nuiraient au
transport dans le 2DEG.

Les propriétés électriques des couches GaN dopéadmi: (SI-GaN:C) ont été étudiées par
différents laboratoires [21, 22, 32]. L’évolutior da résistivité du tampon GaN en fonction de la
température donne des énergies d’activation vadiarft,3 a 1,2 eV selon la concentration en Carbone.

Les différentes études par photoluminescence agsiptés optiques des couches SI-GaN:C montrent
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que le pic associé au Carbone se situe au aledésuBeV (recombinaisons donneurs-accepteurs) [21-
25].

Les échantillons présentés dans cette étude onéa@iéés au laboratoire NRC-IMS (Institute for
Microstructural Sciences - National Research CdwfcCanada, Ottawa) par Fabrice Semond dans
un réacteur EJM-NH SVTA S35N utilisant le méthane (GHcomme source de Carbone.
L'échantillon PTC240 a été réalisé au CRHEA et gertl'échantillon de comparaison. Les HEMTs
réalisées au NRC-IMS présentent la méme zone adBaiN(2nm)/AbGaN(20nm)/AIN(1nm). La
seule différence notable avec la zone active étlliau CRHEA se situe au niveau de I'épaisseur du
cap de GaN. L'échantillon PTC240 présente une zadive avec un cap GaN plus épais:
GaN(5nm)/AkGaoN(21nm)/AIN(1nm). La structure des couches entari@otée (Al,Ga)N dans le
Tableau 1V-6) des échantillons réalisés au NRC-IMS est idertiqucelle utilisée au CRHEA :
AIN(250nm)/GaN(250nm)/AIN(42nm)/Si(111). La concextion en Carbone des couches GaN:C est

d’environ 1-2x16° cm?. La structure des échantillons est détaillée tamableau IV-6.

IV21. Propriétés structurales

La structure des échantillons de I'étude ainsi quelques unes de leurs propriétés structurales

sont données dansTableau V-6 ci-dessous :

. . LASH (0002 2RE | pprpp & £, 4 300K
échantillon structure (alicsec)) i (m%‘t (déduit de 1a PL 4 10K)
(¥

HEMT f Gall ruid. 1,7 pm

PTCZ40 F(ALGEN FSi111) 1080 12 0,03
HEMT / Gall nid. 1,7 pm

B121207 / (ALGDN / Si(111) - 16 0,06
HEMT / Gal] rnid. 1,7 pm

B100103 {(ALGDN FSi(111) LEE 15 0,13
HEMT f Gal] rui.d. 0,3 pm

B150103  Gall O (1-2x1 00 ey 1, dpm T 17 0,10
f(ALGN /8111
HEMT / Gall nid. 0,3 pm

B170105 FGall:C (1-2x1 00 ey 1, Apim 228 1% 0,14
SPALGaN S301110
HEWIT f Gall fud.d. 0,3 pn
f a2 (1-2x1 0% o™ 0,2 pm

BZ10103 SR (.5 720 20 0,14
J(ALGEN /S
HEMT / Gall nnid. 0,1 pm
FGabl:C1-2x1 0 eanc ™y 1, Spm

BizZ0103 ST e i) (3 B8 19 0,11
SrALGEN 301110

Tableau IV-6 : structure des échantillons de I'étué et principales propriétés structurales
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Comme on peut le voir dans Tebleau V-6, les structures HEMTs réalisées au NRC-IMS
présentent des couches GaN plus contraintes eiorte(s,, a 300K déduit de la PL a 10K, voir
Chapitre | paragraphes 112 et 125d) et uneLMH du pic du bord de bande (PL a 10K) plus

importante que celles des structures HEMTSs réalia@eCRHEA (PTC240). En revanche, et malgré le
fait que I'échantillon PTC240 présente exceptiolemeént uneLMH de la raie symétrique (0002) du

GaN élevée (1080 arcsec), le GaN épitaxié au NRS-fivésente globalement uhé/H (0002 25

comparable a celle des couches GaN épitaxiées #IEAR700<LMH (000225 < 900). LaLMH
de la raie asymétrique (30-32) du GaN n’a pas @&sgunée sur les échantillons réalisés au NRC-IMS,
mais les valeurs obtenues pour la déformation &iext,, et la LMH 2 semblent indiquer un

matériau de moins bonne qualité structurale congpauvi structures réalisées au CRHEA, avec sans

doute une densité de défauts (dislocations trantsp plus élevée. En effet, une déformation

biaxiale¢,, plus importante traduit une relaxation plus ragidda couche tampon GaN via les défauts

(voir Chapitre Il paragraphe 11111 ), et laLMH du pic du bord de bande (PL & 10K) est reliée a la

présence de défauts et d'impuretés dans le GaN.

Les couches GaN n.i.drigure IV-12a) ou dopées Carbon€&ifure 1V-12b) réalisées au NRC-
IMS présentent une morphologie de surface vue p&BMdentique a celle que l'on trouve
habituellement pour des couches GaN/Si(111) égémxpar EJM-NH Le fait que la morphologie de
la couche GaN dopée Carborkéglre 1V-12b) ne soit pas strictement identique a celle d’umgche
non dopée Kigure 1V-12a) semblerait étre lié plus a une différence de tnampire de croissance
gu’au dopage Carbone. En revanche, la présencewtedn surface de la couche GaN dopée Carbone
(Figure 1V-12b) serait liée a la mauvaise pureté de la sourceanét(CH) qui n’est ici que de type
4N (pureté a 99,99%). Pour une utilisation EJMeitait préférable d’utiliser un méthane de type 6N
ou 7N.
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Figure IV-12 : images par Microscopie Electroniquea Balayage (MEB) de la surface d’'une
couche GaN n.i.d. (a) et GaN dopé Carbone (b) suulsstrat Si(111) réalisées au laboratoire
NRC-IMS (Institute for Microstructural Sciences - National Research Council of Canada,
Ottawa) dans un réacteur EJM-NH; SVTA S35N utilisant le méthane (CH) comme source de

Carbone

IV22. Propriétés électriques

Les Tableaux IV-7, IV-8 etIV-9 ci-dessous présentent respectivement les proprdéétriques
des couches tampon, les propriétés de transport2@EG et les principaux résultats des

caractéristiques de sortie de transistors HEMTSs.
Précisons que les mesures d’Effet Hall (300K) ¢étréalisées au NRC (ACCENT HL 556@ll
Effect measurement sysemexcepté pour [I'échantillon PTC240 (CRHEA). Lesogqedés
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technologiques pour la réalisation des transistirsi que toutes les autres caractérisations éasqu

par la suite ont été effectués au CRHEA.

échantillon HEMT Brecotssane kﬂ;ﬁ” W o vif;? ”

(4l GaJN/Gall | () k| ) | G
PTC240 | nid. - L37 | 2,9x101 | 3 5x107
B121207 | nid - L58 | L0z10M | 67=10°
BLOD10E | nid. - 1,43 | L5x10% | 74z10°
B150108 | dopéC - 1,84 | 5,2x105 | 1,6x10°
BI70108 | dopsC - 1,90 | 5,7x108 | 37xz108
B210108 | reprise dopée C L1t 1,20 | 1,7x10% | 3,2x106
B220108 | reprise dopée C 1,44 1,49 | L2xl0% | 31x108

Tableau IV-7 : propriétés électriques des coucheampon des structures HEMTSs réalisées sur
substrat silicium. La couche tampon GaN est déposérir un empilement spécifique AlNsonm
/GaN,sonm /AIN 40nm /Si(111) (voir Chapitre 1l paragraphe 113)

Effet Hall (300K) C(N-Hg

échantillon HEMT Ry L Mg el N

(Al Ga)MiGal : ) )

(Chm sgr | (oY .8 {em?) (cm?)
PTCZ240 | nid 357 1851 asgl0ie | 8 2xl0i
B121207 | nid 337 1450 1,3z1013 g 5xzlpola
B10O108 | nid 386 1410 L,2=z101% | §5xl1012
B150108 | dopeC 311 1530 1,3x1013 1,0xz1013
B170108 | dopéC 309 1450 1,4=1013 0 8xlpl2
B210108 | reprise dopée C 305 1460 L4=zi0l® | 1.0x1013
B220108 | reprise dopée C 294 1580 1,3z1013 1,2z1013

Tableau V-8 : propriétés de transport du 2DEG desstructures HEMTSs réalisées sur substrat
Silicium. La couche tampon GaN est déposée sur umeilement spécifique AlNsonm /GaNasonm
/AIN 400 /Si(111) (voir Chapitre Il paragraphe 113)
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Trangistor  Wz=150 pm
]_]_E.' V I_;l’uité‘ Ifuite f Gmm{
o HEMT Bt ! & 2 53 -
echantillon |\ 1o g e () VgssVp -1V | VessVp -1V | Ves=ov
(Ohurtrim) | o Wee= 0%
g S| oy | casmm (Amm) | (A | (nSme)
PTC240 nid 0,51 2 9 47 | 4.16210% | §,75=107 0,505 154
B121207 | nid 0,16 3 13 =501 15910 | 927103 0,392 101
B1O010E | nid 1,14 3 13 45 | 2.9%4=10% | 2,07=10+ 0,393 1an
B150108 | dopé’ 0,88 2 13 A1 | Zd2x10t | 1LE7=104 0,487 121
B170108 | dopéC 0,52 3| 13 | 51 | 2,88=10¢ | 3,15210¢ | 0,465 132
B210108 | reprise dopée C 0,13 30|11 | -52 | 299x104 | 348z104 | 0,519 127
B220108 | reprise dopée C 0,45 2| 1z | 58 | L,452102 | 497210% | 0,570 127

Tableau V-9 : principaux résultats des caractérisijues de sortie de transistors réalisés sur les
structures HEMTSs réalisées sur substrat Silicium. la couche tampon GaN est déposée sur un
empilement spécifique AlNsonm /GaNasonm /AIN 40nm /Si(111) (voir Chapitre Il paragraphe 113)

a. HEMT (Al,Ga)N/GaN non dopé sur Si(111)
Comparées aux structures HEMTs (Al,Ga)N/GaN n.sdr Si(111) réalisées au CRHEA
(PTC240), les structures HEMTs réalisées au NRQ{BA7 et B100108) semblent présenter de

meilleures propriétés d’isolation des couches tamfig > 5 GQ Tableau IV-7). Cependant,

ampon
cette observation se trouve contredite par les mesie courants de fuite de drain/{*~ 0,09-0,2

mA/mm aVgs = 10V Tableau 1V-9) qui sont plus importants que ceux observés pgéahantillon de

référence PTC240. Les propriétés de transport dd@Bont quant & eux similaires (330 Ohm.sqr

<R,,< 400 Ohm.sqableau 1V-8).

Les transistors réalisés sur ces structures HEMJs~(3um, Dgg ~ 13um) présentent des

caractéristiques de sortie comparables a cellesrnadss pour les échantillons réalisés au CRHEA,

excepté pour le courant de fuite de grille quipdss important (;‘S‘i‘e~1-3x104 A/mm) (Tableau IV-
9). Un courant de drain de saturatibg de 390 mA/mm est obtenu pour une tension de grijle

OV et une tension de draiig ~ 6V. Une transconductance maximd®,**de 100 mS/mm est
mesurée pour une tension de grillg ~ -1,6V. La tension de pincement est évalu&g a -5,1V et -

4,5V respectivement pour B121207 et B100108, avecaurant de fuitel ;- d’environ 0,09-0,2
mA/mm aVg = 10V.

189



b. HEMT (Al,Ga)N/GaN dopé Carbone sur Si(111)
Pour les structures HEMTs B150108 et B170108, ssndepartie de la couche tampon GaN a été
dopée Carbone. Celle-ci se compose d’une coucheddalydpm dopée Carbone ([C] ~ 1-2X16m

% suivie d’'une couche GaN n.i.d. (canal) de 300nm.

Dans ces échantillons dopés Carbone, la densitdodeeurs résiduelleN €V déduite de la

d min
mesure C(V)-bille-de-mercure est 2 fois plus fable5x10° cm® que celle observée dans les
structures HEMT non dopées B121207 et B100108 ©'fxdm® (Tableau IV-7). Cependant,
contrairement & ce qu’on pouvait attendre, le ¢aradsolant des couches tampon diminue avec le

dopage Carbone, en particulier pour I'échantilldiv&108 R,,,,,,= 0,37 GQ). Cette observation se
trouve contredite par les mesures réalisées sunéds transistorsly ~ 2-3pum,Dgg ~ 13um). En
effet, les courants de fuite de drailr}j;fte~ 0,2-0,3 mA/mm) sont du méme ordre de grandeurcqug

des échantillons non dopés B121207 et B10OT@®l€au IV-9). Rappelons que la faible pureté du
méthane (Chlde type 4N) semble étre responsable de la présmdmus en surface du GaN. La
mesure de la résistanBeampon Pourrait étre influencée par I'état de la surfdoefond de la mesa ; la
présence d'impuretés issues du méthane pourraét algmenter le courant de surface.

Les structures HEMTs dopées Carbone B150108 et Bl8/présentent de tres bonnes propriétés

de transport du 2DEG avec une résistance de feldj||eatteignant les 310 Ohm.sdfableau IV-8).

Les transistors réalisés sur ces structures HEMIees Carbonel§ ~ 2-3pum,Dsg ~ 13um)

présentent des caractéristiques de sortie supési@ucelles observées pour les échantillons noésdop
(Tableau 1V-9). Un courant de drain de saturation de 487 et 465 mA/mm est obtenu
respectivement pour B150108 et B170108, pour umgde de grilleVys = OV et une tension de drain
Vgs ~ 6,5V. Une transconductance maxim@ﬁ‘axde 121 et 132 mS/mm est mesurée pour une tension

de grilleVyg ~ -1,6V. La tension de pincement est évalu®¥ & -5,1V, et le courant de fuite de drain

| 2" est d’environ 0,2-0,3 mA/mm.

L’augmentation del ;. et G **semble a premiére vue liée a 'amélioration deppétés de

dss
transport avec une augmentation de la mobilité DEQ@ (Tableau 1V-8). Cependant, au vu de
'augmentation de [&MH du pic de bord de bande (PL a 10rbleau 1V-6), la qualité du matériau
semble plutét se dégrader avec le dopage Carlpanegraphe 1V21). De plus, la mesure C(V)-bille-
de-mercureTableau IV-8) indique une densité de chargésdu 2DEG plus importante, comparée au
échantillons non dopés (B121207 et B100108). Cettgmentation duNs confirmée par

'augmentation de la tension de pincem&pt(Tableau IV-9), pourrait expliquer 'augmentation du

courant de saturatidy.pour les échantillons B150108 et B170108.
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c. Reprise d’'épitaxie sur tremplin GaN/Si(111)

Les échantillons B210108 et B220108 consistentrenraprise de croissance dopée Carbone (~1-
2x10° cm®) réalisée au NRC-IMS sur un tremplin GaN/Si(11éplisé au CRHEA. L’élément
Carbone est utilisé ici comme accepteur pour palierpollution d’interface qui, comme nous I'avons
vu précédemment aparagraphe V1, survient durant I'exposition a I'air ou I'étapee deprise
d’épitaxie.

Malgré la présence du Carbone, il semblerait guaeelface de reprise d’'épitaxie soit visible par
C(V)-bille-de-mercure (B210108 et B22016&ure 1V-13). En effet, la remontée de la densité de
porteurs se fait avant I'interface GaN/AIN et predle l'interface de recroissance, contrairement au
profil de porteurs des échantillons sans repriserdssance, comme par exemple B170108 (courbe

noire sur laFigure IV-13), pour lesquels la remontée se fait en deca aeffiace GaN/AIN.

Bl T T T T T T T
1E20 |@ 2DEG reprise de recroissance %E _
B220108 ! 3

1] ]
1E19 . . ! =
reprise de recroissance 3

B210108 g ]
1E18 < N
' E

1E17

€

int

1E16

1E15

1E14

B170108

Densité de donneurs Nd (cm™)

1E13 O B220108 |
@ B210108 }
1E12 L | L | L | L | L | L L L L
0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4 1.6 1.8 2.0

Profondeur (um)

Figure IV-13 : profil des porteurs déduit de la mesre Capacité-Tension C(V)-bille-de-mercure
(10 kHz) dans les structures HEMTs B170108, B2101@8 B220108

Le profil SIMS de ces deux échantillons B210108220108 Figure 1V-14) nous permet de
constater la présence de silicium a linterfaceref@oissance. Nous avons vu paragraphe 1V11
gue le silicium contaminait la surface des trengpl®aN et pouvait ainsi former des liaisons Si-N

stables lors du chauffage des échantillons avantsee d'épitaxie. Le silicium, donneur dans GaN,
pourrait donc expliquer le niveau plus élevé deageprésiduelN-Y. observé dans les échantillons

d min

avec reprise de croissance (~1-2X1€m°), comparé aux échantillons dopés Carbone B150108 e
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Counts Per Secand

B170108 (N Y. ~ 5-6x103° cm®). Ce dopage résiduel est somme toute comparabigudobservé
dans les structures HEMTs non dopées Carbbakléau IV-7).

Notons sur les profils SIMS de Kigure 1V-14 la présence d’'un niveau élevé d’oxygéne qui
accompagne le dopage Carbone et dont la faibletépaiie méthane (99,99%) en est sans doute la
cause. L'augmentation apparente du signal d’Al tviebablement d’'une combinaison des signaux
des espéces C, N et H. Les différents plateaublgisidans la zone dopée Carbone correspondent a
des ajustements du flux de méthane. Le canal GaNdopé est trés bien visible et aucun effet

meémoire du dopage Carbone n’est observé.

- 206108 b21010801 S&AF ot 21403 220105 Z4F
B210105 #6 B2201 08
reprise d'épitaxie reprise d'épitaxie
E+i Ewig
! |
1 1
—_ 1
E+0E | E Il ZTAl E+05 '
‘ ' 2TAl
] { - !
Tol =
N =
1E+04 S e (| 160
) '
m
z 12
i
Es0 g E+032
& 69Ga
b
ez Eriz H
1E+01 1 1E+01 1
1 1
- 1 - 1
A, A, EAM, | EIMNH,
— < > P (NRC) i (CRHEA)  {in
1  § w Ll
E+1i v L v v v A+ : —! v v .
0 500 w0 1500 Z00n 2500 2000 0 500 1000 1500 2000 EE ELT
a) Seconds b) Seconds

Figure IV-14 : profil SIMS montrant les contaminants et le Carbone dans les structures HEMTs
B210108 (a) et B220108 (b)

L’échantillon B220108 présente des couches tamgas pesistives R,,,,,~ 0,3GQ) que

B210108 R 00~ 3MQ) (Tableau 1V-7). Une reprise de croissance proche de la couchiNd’

intercalaire semble donc plus efficace. Cette olagiem avait déja été faite lors de I'optimisatida la
zone dopée Fer réalisée par EPVOM sur tremplin GgNI1) paragraphe IV12c). Rappelons que
les 200 premiers nanomeétres de la couche tampon @ébentent une densité importante de

dislocations traversantes (vohapitre Il paragraphe 11111b ) dont la majorité (dislocations
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traversantes de typ® peuvent étre apparentées a des centres accepteuesivent donc piéger les
électrons.

Comme on peut le voir atiableau V-8, les structures HEMTs dopées Carbone avec reprise de

croissance présentent d’excellentes propriétégatsgort du 2DEG avec une résistance de feuille
R,,de 305 et 296 Ohm.sqr respectivement pour B21018220108. Les transistors réaliseés sur ces
structures HEMTs dopées Carbone avec reprise @esanee l(; ~ 2-3um,Dgg ~ 11-12um) présentent
de tres bonnes caractéristiques de sof@bleau 1V-9). Un courant de drain de saturatlggde 519

et 570 mA/mm est obtenu respectivement pour B21@t@220108, pour une tension de grillg =

OV et une tension de draifys ~ 6,5 et 7,5V. Une transconductance maxin@,[:éaxde 127 mS/mm est
mesurée pour une tension de grilg ~ -1,6 et -2,8V. La tension de pincement est @&akV, = -5,2

et -5,8V, et le courant de fuitdedf;fite est de 0,35 et 5 mMA/mnV4; = 10V) respectivement pour
B210801 et B220108. Notons que B220108 présenteurant de fuite de grille important!;"‘e~ 14

mA/mm) comparé a B210108 [°~ 0,3 mA/mm).
Comme évoqué plus haut, la qualité du matériau angpas en s'améliorant avec le dopage

Carbone faragraphe IV21), et 'augmentation del ., et G, **semblerait donc étre liée a une

dss
augmentation diNs, confirmée par 'augmentation de la tension dec@mentV, (Tableau IV-7),

plutét qu'a une amélioration des propriétés despant Ry, Tableau 1V-6).

IV3. Couches épaisses d’AIN

IV31. Reprise d’épitaxie sur tremplin GaN

Dans le cas d'une reprise d'épitaxie de GaN sutremplin GaN, l'utilisation d’une couche
tampon AIN avant I'épitaxie de GaN peut s’avérdatieement efficace pour limiter les effets de la
contamination d’interface. En effet, avec sa ditionité de bande de conduction proche de 2eV,
I'AIN joue le rdle de barriére pour les chargesserites a l'interface de recroissance, et le grand
nombre de dislocations nucléées dans cette coiroite trés fortement les propriétés de conduction
d'un gaz d’électrons normalement généré a l'intaafAlN/GaN. Cependant, le prix a payer est une
augmentation notable du nombre de dislocationsetsantes qui, pour un tremplin Lumilog

GaN/saphir épais de 4um, passe alors typiquemehtd® cm? a 4x10 cm®[1, 33].
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IV32. Reprise d’épitaxie sur tremplin AIN

Le tremplin AIN/Saphir utilisé pour I'étude a étéatisé par la société DOWA Electronics
Materials.co. Il consiste en une couche A(tzite de 1um d’épaisseur épitaxieée par EPVOM sur
substrat Saphir (plan C). La densité de dislocatitvaversantes donnée par le fournisseur est de
I'ordre de 1x16° cmi®.

La Figure IV-15 ci-dessous schématise une reprise de croissancéresaplin AIN/Saphir

(échantillon PTC345). Elle consiste en une coucAtNdde 42 nm d'épaisseuM_~ . ~ 0,1um/h

et TAN  ~920°C) directement épitaxiée sur le tremplin A$Nivi d’'une couche tampon GaN de 2

croissance

pm (VSN ~0,6pum/h etTSN  ~ 800°C) et d'une barriere HEMT « standard » Gaish3

croissance

croissance

Alg6Ga 70N 21nm / AIN 1nm.

GaN 3nm

Al Ga, N 21nm (x~28%)
AIN 1nm
) EIM
GaN n.i.d.
2um
- AIN 42nm |/ Interface de
recroissance
AIN 1pm EPVOM

Substrat Saphir
Al,0,(0001)

Figure IV-15: schéma de la structure HEMT (Al,Ga)N PTC345 épitaxiée par EJM-NH sur
tremplin AIN/Saphir. La ligne discontinue représent l'interface de recroissance

Le Tableau IV-10 ci-dessous compare les caractéristiques strueturat électrigues d'une
structure HEMT (Al,Ga)N/GaN épitaxiee par EJM-NHur tremplin AIN/Saphir (échantillon
PTC345) et d'une structure HEMT (Al,Ga)N/GaN sufl&il) (échantillon PTC240) prise ici comme
référence. L'échantillon PTC345 présente des petgsi structurales comparables a celles observées
pour I'échantillon PTC240, avec notamment une dénsie dislocations d’environ 43A@m?

(mesurée par MFA) et une couche GaN superficigdlgedlement en compression a température

ambiante €,, = —008%). Aucune interface conductrice n'est détecté pamesure C(V)-bille-de-
mercure et de bonne propriétés d'isolation soneées avec une résistance de la couche tampon

Ramponde 20MQ , un niveau de dopage résidhbﬁxm inférieur & 1x18 cm?® et un courant de fuite
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| 2" d’environ 5 pA/mm &/ys = -6,2V etVys = 10V mesuré sur un transistor HEMT, € 3um,W, =
150pum,Dgq = 10pum). Un courant de drain de saturatiqg, de 0,357 A/mm est atteint pour une

tension de grille/gs = OV et une tension de draifas = 5,5V. Un transconductance maximéEé,?aXde
85 mS/mm est mesurée polg = -2V etVys = 4V. La résistance de contact elevBeX 1 Ohm.mm)

explique la faiblesse des valeurs atteintes gquet G**.

PTC240 | PTC345
ey 5109 4109
LAE (002 )55 (arcsec) 1080 1200
LALE R (meny 12 13
£, 4 300K (décuit de la PL & 10K (%) 0,08 -0,04
Ne®Y remd) B20x10%2 | 1xz1013
Ny B oy 9471012 | 9x10l
N (o) 292101 | Zxl0m2
R, (Ohmmm) 0,51 1,77
R (Ohmesgr) 357 333
Fiampen (V= 10¥) (Ohm) 1682107 | 1,92=107
Transistor Lg  fum) 2 3
H‘rg: _Ejﬂ,u:m D::z‘ {M)] 0 11
Ve (N 4.7 -5,2
FREE on frv)
ol 4.16x10°% | 3,14z10%
(Vpy =V, - 1V)
5% (A 8,75x10% | 5392100
(Vg =V, - 1V et ¥V, = 1077 dht R
Ia‘ss A )

0,505 0,357

(Ve =00
G (m3fmm) 134 B3

Tableau 1V-10: caractéristiques structurales et életriques d'une structure HEMT de référence
(PTC240) et d'une structure HEMT reprise sur tremplin AIN/Saphir

Nous retrouvons donc les mémes caractéristiquaststales que sur substrat silicium, mais avec
I'inconvénient de la mauvaise dissipation thermiquesaphir. En effet, ¥y = OV etVys = 10V, la
chute du courant de drain est de I'ordre de 5% faosatructure HEMT sur Si(111) PTC240 et de 10%
pour la structure HEMT sur tremplin AIN/Saphir PT453
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IV4. Conclusion

Nous avons étudié la reprise de croissance suplire®l-GaN:Fe/Saphir. Malgré des niveaux de
dopage Fer élevés dans le volume du tremplin Sl:EafSaphir ([Fe]~18-10" cm®), le niveau de
dopage présent au niveau de l'interface de re@mwigsn’est pas suffisant pour compenser un dopage
non intentionnel de type L’optimisation du profil du dopage Fer prochel@esurface du tremplin Sl-
GaN:Fe/Saphir, et l'adaptation des conditions deroissance par EJM-NJ nous ont permis
d’'obtenir des couches tampon GaN de bonne qualithaatement résistives sur ces nouveaux
tremplins « épi-ready », sans préparation chimigueutilisation d’accepteurs durant la reprise
d’épitaxie.

Ce concept de dopage Fer proche de la surfacecpoysenser la contamination a l'interface de
recroissance fonctionne également sur des couahgmn GaN déposées sur Si(111). Malgré le peu
de maturité de cette approche et le fait gu’ellesigie en une reprise d'épitaxie, les bons résultat
obtenus montrent tout I'intérét de recourir a urpalge de typg avec un niveau profond pour

compenser les donneurs résiduels.

Nous avons étudié la possibilité d'utiliser le Garb comme élément dopant pour I'obtention de
couches GaN semi-isolantes ou pour compenser lagdog’interface non intentionnel de type
durant la reprise de croissance par EJM-NH3 somli@ GaN/Si(111).

Les structures réalisées au NRC-IMS sont de mansid qualité structurale que celles réalisées
au CRHEA, et le matériau semble méme se dégradprésence du dopage carbone. Les conditions
de croissance EJM-Ntet la pureté du méthane utilisé pour le dopagé@er ne sont pas optimales.
Malgré cela, les structures HEMTs (Al,Ga)N/GaN Sif111) réalisée au NRC-IMS présentent des
propriétés d’isolation des couches tampon compesaélcelles rencontrées au CRHEA. Les effets
positifs du dopage Carbone, notamment au nivealisd¢ation des couches tampon, ne sont pas
remarquables, sans doute a cause de la dégradatiomtériau. Nous avons montré la possibilité
d’utiliser le Carbone comme élément accepteur pounpenser efficacement la pollution d’interface
durant une reprise de croissance de GaN par EJMsNHun tremplin GaN/Si(111). En effet, le
dopage résiduel des échantillons avec reprise @esance est identique a celui des structures non
dopées et aucune conduction parasite n'est détectgpplication du procédé de croissance du
CRHEA avec l'utilisation d’une source carbone dathgureté sera cependant nécessaire pour cerner

les apports de cette approche.

L'utilisation d’'une couche épaisse d’AIN permetrtiiber la conduction parasite a I'interface de
recroissance. Ce peut étre une solution simplelativement efficace pour limiter les effets de la
contamination d'interface sans utiliser d’élémeatdsepteurs. Cependant, dans le cas d'une reprise su
tremplin GaN/Saphir, cette technique ne répliquelpajualité du GaN sous-jacent et donc ne permet
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pas de tirer avantage de le faible densité de dadistms traversantes. L'utilisation d'un tremplin
AIN/Saphir pour la réalisation de transistors HEMA$ Ga)N/GaN ne présente pas d'intérét majeur
comparé au substrat silicium a cause de la faihelection thermique du saphir et de la densité de

dislocations traversantes élevée dans la couchgo@@liN.

Toutes ces techniques de reprises de croissarteatrespendant a valider par des mesures RF et

des mesures de pertes (dB).
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Conclusion générale et perspectives

Ce travail de these a porté sur la croissance @é'bstructures a base de GaN sur substrat Si(111)
en vue de la réalisation de transistors de type HEM,Ga)N/GaN. L'étude de la croissance par
Epitaxie par Jets Moléculaires, ainsi que la caéré&ation structurale, optique et électrique des
structures ont été réalisées. Ce travail de theai pour objectif I'identification des paramétrds
croissance susceptibles d’avoir un impact notalnléasqualité structurale et électrique de la stmec
HEMT, et notamment sur l'isolation électrique desiches tampon et le transport des électrons dans
le canal. Le probléme majeur rencontré a été aiuia relaxation des contraintes et leurs relations
avec les structures, leurs conditions d’élaboragibfa densité de défauts. Il résulte de ce travas!
amélioration de la compréhension des mécanismesoiesance mis en jeu au cours de I'élaboration
des structures HEMTs (Al,Ga)N/GaN sur substratidij1La réalisation par EJM de structures a base
de GaN sur substrat Si(111) et sur des tremplind &a saphir nous a permis d’étudier différents
éléments constituant une structure HEMT. En pdiéicu’influence de la qualité structurale sur les
propriétés de transport dans les hétérostructdtieSd)N/GaN a été montrée, de méme que I'intérét
de compenser le dopage résiduel de typans les couches tampon afin de minimiser lesatside

fuite dans les composants et d’augmenter les tesisie polarisation et les températures d'utilisatio

Certains parameétres de croissance ont été identiiénme paramétres critiques avec un impact
notable sur la qualité structurale et électriquelalstructure HEMT, et notamment sur lisolation
électrique des couches tampons et le transpogldesons dans le canal.

- La température de croissance du GaN joue unim@dertant dans la vitesse de relaxation de la
contrainte compressive de la couche tampon, etvpg& de conséquence dans la densité de
dislocations traversantes émergeant a la surfate steucture HEMT et dans le risque de fissuration
des couches épitaxiées au cours du refroidissgmoshtroissance.

- L'étape de désoxydation du substrat et la nucleate I'AIN sur Si(111) jouent quant & elles un
réle primordial dans la qualité des couches épmtsi en particulier dans la densité de dislocations
traversantes et la rugosité de surface.

- Le dessin des couches enterrées (AIN nucléaBai et AIN intercalaires) semble étre un levier
intéressant pour la gestion des contraintes etmratnt pour I'obtention de couches tampon épaisses

de GaN non fissurées.
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L’efficacité du Fer comme élément accepteur dan®N Gaété démontré, notamment pour
compenser le dopage de typgrésent a l'interface d’'une reprise d’épitaxie.usl@vons développé
une solution efficace pour la réalisation de regwisle croissance sur tremplin GaN sans interface
conductrice. En effet, 'optimisation du profil dwpage Fer proche de la surface du tremplin GaN sur
saphir ou sur silicium, et I'adaptation des comdis de recroissance par EJM-NiHous ont permis
d’'obtenir des couches tampon GaN de bonne qualitbaatement résistives, sans préparation
chimique ni utilisation d’accepteurs durant la isprd’épitaxie. Nous avons également montré
I'intérét du Carbone comme élément dopant utilisgsde réacteur EJM au cours de la croissance de

structures HEMTs sur Si(111) ou lors de reprisépitbxie sur tremplins GaN.

En paralléle du travail présenté dans ce manuswits avons réalisé une étude des propriétés
optiques de structures HEMTs (photoluminescendejjotamment du cap GaN. A cet effet, une
stagiaire de Master2 a été encadrée pendant 5 Matishs qu’a partir de septembre 2007, ce travalil
de thése s'est inscrit en partie dans le projet B2RGrand Gap Rectifier). Ce programme de
recherche piloté par STMicroelectronics vise a lsemau point d’'une nouvelle génération de
composants redresseurs plus performants et beaptamipconomes sur le plan énergétique, a base de
nitrures d’élément 1l épitaxiés sur substrat gillc. Le programme implique plusieurs PMI et
laboratoires de recherche parmi lesquels Ommiagdria, Siltronix, Novasic, le LMP et le CRHEA.
Les résultats obtenus durant ma thése ont nogrrélexions sur ce projet, notamment au niveau de
l'ingénierie des contraintes dans les couches tasipGe travail de these a permis également de
valoriser les activités de I'équipe Novasic préseat sein du laboratoire, et ce en transférant sur
substrats 3C-SiC/Si(111) le procédé de croissaesesttuctures HEMTs développées sur substrat
Si(111).

Ce travail de these a permis de renforcer les dssauaces et I'expertise du CRHEA et de
PICOGIGA en matiére d'épitaxie de structures HEMAKGa)N/GaN sur substrat silicium, en faisant
progresser I'élaboration du matériau (Al,Ga)N aigge la compréhension des mécanismes et des
parametres de croissance critiques. Les résulidsias s’inscrivent dans la continuité du travaitié
au CRHEA, et ont permis a PICOGIGA d’améliorer épnoductibilité de son procédé d’élaboration,
d’en comprendre les dérives et de savoir réagicarséquence en ayant une meilleure maitrise des
points critiques. L’effort produit pour harmonides procédés technologiques de microélectroniques,
notamment avec le développement d’'un nouveau jemakgues communs, assure des a présent a
PICOGIGA comme au CRHEA un soutien technologiqueusiuet efficace puisque identique. Les
nombreux échanges et transferts de savoir-faine éatlaboratoire et I'entreprise ont consolidér leu
collaboration. Méme si leurs aspirations et leusgons du domaine sont différentes, je pense gstil

dans leur intérét de poursuivre cette coopératiaeteapport mutuel.
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A partir des résultats présentés dans cette themes pouvons identifier plusieurs axes de

développement intéressant.

La mesure de courbune situ initiée au cours de la thése et qui permet dersu@n temps réel la
relaxation des contraintes, a montré tout I'inté@mn tel dispositif pour parvenir & une meilleure
maitrise de la qualité structurale des structuneisaxéées. Un tel moyen de contréle se doit

aujourd’hui d’étre utilisé de facon systématique.

Le dessin des couches enterrées (composition é&sépa) reste un champ d'investigation a
développer pour la croissance de GaN sur siliceimparticulier pour I'épaississement de la couche
tampon GaN. La mesure de courbumesitu est ici un outil trés précieux. Nous pouvons céer
exemple I'épaississement de la couche de nuclédtN (>100nm) et celle de la couche de GaN

intercalaire (250nm<GaN<1um), ou encore I'utilieatd’alliages (Al,Ga)N, (Al,In)N ou (In,Ga)N.

L’épaississement des couches tampon améliore l#éaucturale et donc les performances du
transistor HEMT sur silicium, mais diminue égalemé&n dissipation thermique de la structure et
augmente le risque de fissuration au cours duidifsement. Ajouté aux phénomenes de courbures
des échantillons, ceci peut devenir incompatibkcdes exigences de la filiere technologique paur |
réalisation de dispositifs. Il serait alors inté@@st de réaliser des structures HEMTs de faible
épaisseur (<1um) avec de bonnes propriétés dignldes couches tampon (dopage Carbone), et de
comparer leur efficacité en terme de dissipati@nrtiique et de performances puissance/fréquence par

rapport a des structures HEMTs plus épaisses.

Au niveau de la gestion des contraintes et dedsigition thermique, des avancées significatives
sont en cours grace a l'ingénierie des substratape les SopSIC (Si-on-polySiC), SiCopSiC (SiC-
on-polySiC) ou SiCOI (SiC/Sigsi) et GaNOI (GaN/SiglSi) développés par Soitec/Picogiga, ou
encore le 3C-SiC/Si (par conversion de Si ou paitadp de 3C-SIC) mis au point par
Novasic/CRHEA.

Concernant la compensation du dopage résiduelmentgans GaN, la mise en place de source
carbone de haute pureté (GBEH;) sont en cours au CRHEA pour accéder a un dopagedté dans
les couches tampon. Ce dopage Carbone permettierégd de résoudre les problemes de pollution
d’interface liés & la reprise de croissance sumpis ou substrats autosupportés de GaN ou AIN, en

alternative du dopage Fer.

203



Ces trois derniers axes de développement sont tienet relief avec le fait que le GaN sur
silicium est une filiére bas colt & niveau de penBince puissance/fréquence moyen, mais qui permet
de démocratiser la filiere 1lI-N en électroniquéaltres filieres plus performantes se développant e
paralléle, mais leur co(t encore trop élevé emp@chug le moment I'accés a des marchés de taille
raisonnable. Enfin, le GaN massif permettra d'aecéd de faibles densités de dislocations
traversantes, une simplification du processus désetion des structures et une meilleure fiahilité
mais sera-t-il d'un bon compromis au sujet de ksigiation thermique (moins de dislocations, pas
d’AlN, ...) ?

Au niveau de la zone active des structures HEMTis, néflexion est a mener sur l'utilisation de
barriéres digitales (super-réseau¥ (AIN /GaN) ou hybridegAl,Ga)N /nx (AIN /GaN) avec de

fort taux d’aluminium a proximité du canal (densitélectrons importante) et des taux d’aluminium
plus faible pres de la surface (réduction desdudte grille). L'utilisation de I'(Al,InN)N comme beere

en accord de maille avec le GaN est égalementegdgante pour la réalisation de transistors sur
silicium car elle n’introduit pas de contrainte pl§mentaire. La aussi I'utilisation d’'un super-r@se

nx (AIN/InN)ou nx (AIN/InGaN) pourrait étre intéressant.

Concernant la stabilisation de la surface des ceams, il serait intéressant de développer des
méthodes de passivation situ systématiques (SiNpar exemple) sur les structures HEMTSs.
L’ingénierie de la surface permet en effet de kmiles dispersions DC-RF qui limitent les

performances en puissance du HEMT et qui sont st@atibuées aux pieges de surface.
Enfin, la croissance de GaN par épitaxie localméreSi(001) et Si(110) constitue une approche

intéressante pour intégrer a I'électronique sifitides capteurs, microsystemes et composants actifs
base de GaN.
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Annexe A - Outils de caractérisation

A1l. Caractérisations Structurales

Al1l. RHEED (Diffraction d’Electrons a Haute Energie en incidence Rasante)

a. Principe
La diffraction d’électrons de haute énergie endeaoce rasante (RHEED), illustrée &lgure A-
1, est la seule technique simple de caractérisatisitu dans un réacteur EJM qui permet de suivre en

temps réel les caractéristiques cristallographaggecouches épitaxiées.

Un faisceau d’électrons accélérés par une hausiotef10 a 50 kV ; 0,06 4 < 0,15 A) vient
frapper la surface de I'échantillon avec une incdde rasante (angle < 2°). Si la surface de
I'échantillon est suffisamment plane, le faisceaupgnétre la couche que d’'une dizaine d’angstréms,
et seuls les premiers plans atomiques participéntldfraction. Les électrons diffractés sont reilis
sur un écran phosphorescent. Le réseau réciprogue surface (réseau a deux dimensions) est formé
de tiges perpendiculaires a cette derniere et isigmtent une épaisseur non nulle (conséquenee da |
faible rugosité de la surface). Le diagramme du RHEst 'intersection de ce réseau réciproque avec
la sphére d’Ewald de rayon=27n/A. La longueur d’'onde des électrons est faible cogmaux
parametres cristallins. Par conséquent le rayda dphére d’Ewald est trés grand par rapport aittéc
entre les tiges du réseau réciproque. Comme c@théres possede une épaisseur non nulle
(conséquence de la dispersion en énergie desaglsktie diagramme du RHEED est constitué de
lignes plutdét que de points. Dans le cas d’'uneaserftridimensionnelle (rugosité importante), la
diffraction est obtenue en transmission a travessakpérités de la surface. Le diagramme du RHEED
est alors constitué de taches. Dans le cas de imatéamorphes, comme par exemple les oxydes
natifs résultant de I'oxydation a I'air des semidacteurs, aucune diffraction n’est observée et le

diagramme du RHEED est uniqguement formé par un éomtinu diffus.
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Figure A-1: Représentation schématique montrant lintersection de la sphére d’Ewald avec le
réseau réciproque de la surface et permettant d’eXiguer 'origine des raies du diagramme de
RHEED ; d’apres [1]

Le diagramme du RHEED nous informe donc sur lagogohie de la surface (rugosité, facettes,
etc), les paramétres de maille dans le plan etrdesnstructions de surface, la stcechiométrie de
surface, et I'éventuelle incorporation ou ségrégatl'impuretés. L'évolution de l'intensité de laié@
spéculaire (oscillations de RHEED) nous informe Isutaux de recouvrement de la surface, ce qui
permet, dans le cas d'une croissance par coalesciitmts 2D, de mesurer la vitesse de croissahce e

I'épaisseur des couches épitaxiées.

b. La reconstruction 7x7 de Si(111)
La Figure A-2 ci-dessous présente la surface de Si(111) recitesx7 Si(111)-7x7 observée
par RHEED.
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Figure A-2 [2]: diagramme de RHEED selon <-110> dda reconstruction 7x7 du Si(111).
L'énergie des électrons est de 15 keV

Pour minimiser I'énergie de surface, les atomesdaesieres couches se réarrangent pour former
un réseau a deux dimensions dont la maille esirdifte de celle d’'un plan du volume équivalent. Ce
réarrangement atomique entraine une diminutionatnbine de liaisons pendantes a la surface par la
formation de nouvelles liaisons, et donc une misation de I'énergie de surface. Dans le cas de la
reconstruction 7x7 de Si(111), les dimensions dmdile élémentaire de surface sont sept fois plus
grandes que celle de la maille de surface (111yeconstruite.

Sur le modele proposé par Takayanagi et alf&jure A-3), nous voyons que les 12 adatomes de
la reconstruction 7x7 se trouvent sur une bicoulluels pouvons dénombrer les différents atomes qui
caractérisent cette bicouche dans une maille d427atomes en sites 1x1constituent la partie haaite d
la bicouche, et 30 atomes en sites 1x1 constitizepiartie basse de la bicouche, auxquels il faut
rajouter 18 atomes issus des dimeéres.

Cette bicouche est donc constituée de 90 atomeSilié@um. En prenant en compte les 12
adatomes de la reconstruction 7x7, on obtient ambme de 102 atomes par maille 7x7 situés sur la

structure 1x1 de volume de Si(111) (la bicoucheitighle se compose de 98 atomes).
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FigureA-3: Modéle DAS (Dimer-Adatom-Stacking fault) de la surface Si(111) reconstruite 7x7
proposé pas Takayanagi et al [3]: @) vue de desseisb) vue en coupe

A12. Rayons X (DRX)

a. Principe

La diffraction des rayons X (DRX) donne des infotimas sur la structure cristalline des couches
épitaxiées telles que les paramétres de maille,ctegraintes dans les couches épitaxiées, les
compositions d’'alliages, les épaisseurs des coustesr qualité cristalline [4].

La longueur d’'onde des photons X ayant le mémeeomie grandeur que les distances
interatomiques du cristal, des phénoménes d’imnfies liés aux réflexions sur les plans réticesair

d’'une méme famille <hkil> permettent de déduiredestances inter-réticulaired,,, par la mesure

des angles de diffractiofl,, des rayons X. Pour ce faire, on utilise la loBilagg :

2d,,; sin@@,;) = nA Equation A-1

avecn l'ordre de la diffraction etd,,, la longueur d’onde des rayons A, = 1,54056 A

dans notre cas).
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Figure A-4 : Schéma représentant le diffractometraitilisé pour la diffraction des rayons X

b. Balayage en 6/26 (le long de I'axe Qz)

L'angle d’incidence du faisceau de rayon X forme amgle « =6 avec la surface de
I'échantillon Figure A-5). Le détecteur est quant a lui placé a un a2glet enregistre un maximum
d’intensité lorsque la loi de Bragg est vérifiéggation A-1).

Les nitrures d’éléments 1l étant épitaxiés suiviandlirection [0001], les réflexions sur les plans
(0001) (raies symeétriques) permettent de détermnparamétre de maille ¢ du matériau, et donc la
déformation cristalline suivant I'axe de croissaetées concentrations des alliages (Al,In,Ga)N\s Le
valeurs obtenues pour ces derniéres peuvent cepegita faussées par I'état de contrainte des films

épitaxieés.
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Figure A-5 : principe d'une expérience de diffracton de rayons X en balayaged / 26 selon I'axe
Qz du réseau réciproque

c. Balayage en «ou rocking curve (perpendiculaire a I'axe Qz)

Dans cette configuratiorfrigure A-6), le détecteur est maintenu en position fB&@pour vérifier
la relation de BraggHguation A-1). En faisant pivoter I'échantillon sur lui-mémey fait varier
'angle entre I'échantillon et 'ensemble faisceddtecteur, et on mesure une intensité proportitenel
au nombre de plans (grains) pour chaque anglea variation de I'anglece décrit par le faisceau
incident et la surface de I'échantillon fait susiesment passer les plans des grains désorientés du
cristal en condition de diffraction. La largeur &hauteur du pic d’'une réflexion en balayage en
est donc reliée a la qualité générale de I'écHantilans la direction correspondante a la réflexion

(hkil) et donne la longueur de cohérence des g@istallographique suivant cette méme direction.
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réseau reciproque

L ]
K=kd-kg

détecteur

réseau direct

Figure A-6: principe d’'une expérience de diffracton de rayons X en balayage (ou rocking
curve) perpendiculairement a I'axe Qz du réseau réciproge

Détermination du tilt moyen

Les raies symétriques correspondant a la diffraaties plans perpendiculaires a la direction de
croissance [0001] donneront une information surtille (désorientations relatives des axes de
croissance [0001] des grains cristallographiques.téchnique habituellement utilisée et nommée
« Williamson Hall — plot » [5] consiste & mesures largeurs a mi-hauteur des rocking curves des

raies symétriques (0002), (0004) et (OO0OBMH ., ,.), puis de tracer leur évolution en fonction de

sym
I'angle 8 pondéré par la longueur d’onde du faisceawl) (,, = 1,54056 A dans notre cas). Si I'on

considére la taille des grains suffisamment impaetapour éviter tout effet prépondérant

d’élargissement des raies, il est possible de tinerloi linéaire de la forme :

LMH Sym.ﬂ -1 +ilt .g Equation A-2

I

avecl, lalongueur de cohérence latérale.

Détermination du twist moyen
Le meilleur moyen pour déterminertigist entre les grains (désorientations relatives damqsan

de croissance) est d’évaluer la largeur & mi-hautles raies des plans perpendiculaires au plan de
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croissance (0001). Néanmoins cette mesure, asstididase a réaliser, demande un diffractometre

spécifique, et plusieurs méthodes ont été repopées une détermination alternative [5-7]. Pour les

films orientés (0001), la méthode consiste a medaréargeur a mi-hauteurL(MH __ ) des raies

asym
asymétriqueshy, k # 0) (Figure A-7), qui englobe I'effet dtilt et dutwist, et de tracer leur évolution
comme une fonction du sinus de I'angle d’inclinaistu plany par rapport a la normale. Il est alors
possible d’extrapoler cette variation powr =90° afin d’'obtenir le twist moyen des grains. La

variation est alors assez proche d'une loi linéaecla méme forme que celle définie dans le

« Williamson Hall — plot » :

LMH .ﬂ = 1 +tWistM Equation A-3
asym /1 . A

avec L la longueur de cohérence verticale.

Qz y

m_@,\ réseau réciproque

L4

détecteur

réseau direct

Figure A-7 : principe d’'une expérience de diffracton de rayons X en balayage (ou rocking
Curve) sur une raie asymétrique

Dans les nitrures, il est coutume d’estimer tidst moyen des grains cristallographiques

directement par laLMH_  de la rocking curve de la raie asymétrique (30-88jpt I'angle

asym

d’inclinaison (y = 70,449) est relativement proche de 90° (sin(1,23) ~ 0[8#)Nous avons donc

214



choisi pour la thése d'utiliser cette méthode paestimer le twiste moyen des grains

cristallographiques.

d. Densité de dislocations traversantes coins

Le twist moyen des grains est relié a la densité de distosatraversantes de type(vecteur de
Burgersb =1/3<1120>) [5]. En effet, letwist exprime la désorientation dans le plan des grains
cristallographiques les uns par rapport aux autieles dislocations coins sont principalementésisu
aux joints de grains. Par conséquent, en utilislst paramétres expérimentaux tels que la taille

moyenne des grains cristallographique3, (déterminée par exemple par MFA, etviést moyen @ ),

DRX
H asym

déterminé par exemple par laM (3032), S. Joblot a montré dans sa thése [9] qu'il était

possible d’estimer une densité moyenne de dislmtsitraversantes de typ€coins):

La distance moyenne entre dislocatiodisest définie par la formule de Franck [10]

b

= Equation A-4
2.sin(a /2)

avechb le vecteur de Burgerd(= 1/3<1120 >= 3,1892 A) et le twist exprimé en radians.

En considérant les grains hexagonaux, on obtieatasgtimation de la densité de dislocations

traversantes de tyze:

P = A1 .Sina'.i Equation A-5
b d,

La valeur de A (=1,55) a été déduite par S. JdBlogn considérant une répartition homogéne des

grains et une rotation entre chaque grainadE2 avec I'approximation2.sin(@ /2) ~sina (car

Q petit)

Un certain nombre de mesures réalisées par S.tJ@blsur substrat Si(111) et Si(100) lui ont
permis de déduire une loi linéaire empirique rdliandensité de dislocations traversantes de &pe

mesurée par MFA et ldwist moyen @) des grains cristallographigues mesuré par DRX

(LMH °** (3032)) :

asym
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_ (a-0,467)

Equation A-6
Pro 3293107 a

Nous avons choisi d'utiliser directemeriEduation A-6 (loi empirique) pour estimer la densité

de dislocations traversantes de typea partir de la mesure dtwist moyen des grains

cristallographiques faite par DRXLMH 2°% (3032)).

asym

La référence [4] (M.A. Moram et M.E. Vickers) donoe apercu de ce que peut apporter la

diffraction des rayons X a I'étude des matériauphll

A13. Microscopie a Force Atomique (MFA) et Microscopie

Electronique en Transmission (MET)

a. Densité de dislocations traversantes

La MET est la méthode de microscopie la plus perémte pour I'observation des couches
minces semi-conductrices et la caractérisationd#dauts cristallins. Dans cette thése la MET est
utilisée entre autres pour observer les défauts eeterminer la densité (dislocations traversantes
Figure A-8c est une image obtenue par MET de la surface (Vaeep d’'une structure HEMT
(Al,Ga)N/GaN épitaxiée par EJM-NHsur substrat Si(111). Les dislocations traversante
correspondent aux points noirs.

La MFA fait partie des techniques de microscopsoade locale. Cette technique, fondée sur la
mesure des interactions interatomiques (forcesatedér Waals) entre la surface de I'échantilloia et
pointe de l'instrument de mesure, permet de détema morphologie de surface de I'échantillon. La

MFA est utilisée entre autres pour déterminer gosité de surfacdRMSvoire paragraphe suivant) et
la densité de dislocations traversantgs(). En effet, la présence d’'une dislocation travetesarée

une tension de ligne a la surface de la couchesguiaduit par une tension superficielle déformant
localement la couche [11]. L’émergence d'une d&limn traversante a la surface est donc associée a
une petite dépression a la surface du matériaunagse par le transport de matiére durant I'épitaxie
Les Figures A-8 a et bsont respectivement une image « dérivée » etagtaphique » obtenue par
MFA de la surface d’une structure HEMT (Al,Ga)N/Géapitaxiée par EJM-Nisur substrat Si(111).

La surface est constituée de marche moléculairet gietites dépressions dues a I'émergence des
dislocations. On distingue deux types de dislooatihes premiéres se trouvent a la rencontre de deu
marches moléculaires et correspondent a des diglnsaa composante vis (typeet a+c). Les
secondes n'ont pas de lien avec la morphologieudace et correspondent a des dislocations pures
coins (typea). Elles sont généralement tres rapprochées les dee autres et délimitent des grains
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cristallographiques. Comme on peut le voir surHeggires A-8 a et b les dislocations traversantes
pures coins (type) induisent une plus faible dépression en surfaeelgs dislocations & composante

vis (typec eta+c).

Etant donnée la relative facilité avec laquelle iemges MFA peuvent étre obtenues en
comparaison des images MET, dans cette thése lesresede densités de dislocations traversantes
ont été systématiquement faites par MFA, la METvaer alors de référence. La technigque de
comptage des dislocations par MFA, assez précise @es couches épitaxiées par EPVOM, peut
devenir assez hasardeuse pour des couches épitpaé&IM du fait de la présence d’'une rugosité
cinétique (collines) qui peut géner leur mise eidénce. La technique couramment utilisée est de
recuire les échantillons EJM sous ammoniac a htangérature (~1050°C) afin de diminuer la
rugosité par diffusion des terrasses en surfacpei@ant, pour des raisons pratiques, nous avons
préféré éviter cette étape de recuit, qui plus nestdonne pas toujours un résultat satisfaisant.
L'utilisation d'une pointe neuve ou quasi-neuve laptimisation du traitement des images
topographiques (lissage et contraste) nous permetliscerner la quasi totalité des dislocations
traversantes, comme on peut le constater siideses A-8 a et b En revanche, il n’est pas toujours

aisé de distinguer les dislocations coins (tgpdes dislocations a composante vis (tg@ta+c).

217



a) MFA (mode « dérivé ») b) MFA (mode « topographique »)

1.00 . 1.00

Figure 8 : surface d’une structure HEMT (Al,Ga)N/GaN épitaxiée par EJM-NH; sur substrat
Si(111) vue par MFA en mode en mode « dérivée » (@) « topographique » (b), et par MET en
vue plane (c)

b. Rugosité (RMS)
La rugosité RMS (root mean square value) est ltdgpe de la hauteut mesurée sur une surface
donnée. Elle mesure donc la dispersion d'une dénleurs d& autour de leur moyenne <Z>.

18 =
RMS= [—Y'(Z -2Z)? Equation A-7
N >.(Z2,-2) q

i=1

avec Z, la valeur deZ au pointi, Z la moyenne d& sur la surface mesurée, bitle nombre de

points de mesure.
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Al14. Mesure de Courbure

La mesure de la courbure de I'échantillon permetemgonter a I'état de contrainte totale de la

couche. En effet, la courbure dépend de I'équilides forces dans chaque couche de I'empilement.

a. Mesure in situ
LAYTEC est une entreprise allemande spécialisés tiamise au point et la commercialisation

de systemes de mesuiesitutelles que la réflectivité, la courbure, la tengpére, etc.

La Figure A-9 présente le principe de la mesure de couripuséu :

faisceaux
paralléles

support
Figure A-9 : schéma du principe de la mesure de cdoure in situ

Deux faisceaux laser paralléles sont dirigés véchantillon et captés aprés réflexion par une
caméra CCD qui, au moyen d'un programme sur oreimatdétermine la distanc&X, entre les

deux spots laser.

La courburex est donnée par la relation :

1 AX, - ,
K== D—D—AXO Equation A-8
R 20X, Z
avec AX la distance entre les 2 spots mesurée sur la caB@a Ax,la distance entre les 2

spots mesurée sur la caméra CCD pour une courbilee @t Z, la distance entre la zone de mesure

sur I'échantillon et la caméra CCD.
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b. Mesure ex situ

La mesure consiste a parcourir avec un profilomatsurface du wafer le long de son diametre.
A partir de la flechd- obtenue, nous en déduisons la courlbxade I'échantillon selon Equation A-
9.

support

Figure A-10 : schéma de principe pour le calcul d&a courbure a partir de la fleche obtenue par
profilométre

2
D'aprés laFigure A-10onaR? = (R-F)* + (%)

Le rayon de courbur est donc donné par la relation suivante :

2

F

o

R= 1 = F + Equation A-9
kK 2

o]

avecR le rayon de courbures la courbureF la fleche ed le diamétre du wafer. En pratique, la

valeur ded est prise comme la distance sur laquelle la mesup@ofilométre a été faite.
, - A L 1 _d?
PourF << d I'Equation A-9 peut étre simplifi¢ enR=— = 3F

K
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A2. Optique

A21. Photoluminescence (PL) et Réflectivité (R)

Cette technique permet d’étudier les propriétégjops des semi-conducteurs. Les expériences de
PL consistent a exciter un semi-conducteur ave@yonnement dont I'énergilev est supérieure a sa
largeur de bande interdite afin de générer degpdlectrons-trous. Le cristal va alors se désaxcit
par une série de recombinaisons radiatives (émigiéophotons) ou non radiatives de ces porteurs.
Dans le cas d’'une recombinaison radiative I'énedge photons émis par le cristal correspond a
différentes transitions qui dépendent du semi-cotedur considéré, et l'intensité de I'émission est
fonction de la probabilité de la transition et @les des autres chemins de recombinaison.

Les principales informations déduites d'un spedrgophotoluminescence sont :

- La longueur d’'onde (ou énergie) de la photolumiemce qui est caractéristique du gap du
matériau. Ce dernier est dépendant de la compogtide I'état de contrainte du matériau, ainsi que
de sa température.

- La largeur & mi-hauteur du pic de photolumineseequi est reliée a la présence de défauts et

d’'impuretés dans le matériau.

La réflectivité (R) permet en complément de la P& Idcaliser précisément I'énergie des
excitions.

Un spectre de réflectivité permet de lire l'inteéddumineuse réfléchie, et donc le coefficient de
réflexion du matériau étudié, en fonction de lagioeur d’'onde incidente. Cette technique met
principalement en évidence les transitions exadifoes relatives aux couches massives et aux puits
guantiques, mais elle permet également de voitrdasitions extrinséques dues a des impuretés dans
le cas de matériaux tres dopés. Les spectres léetiégté présentent des variations au voisinage de
résonances excitoniques. En effet, aux énergiehpeode cette résonance, l'interaction entre legohot
incident et I'exciton est forte, ce qui provoquémportantes variations de la constante diélectrigjue

par suite de I'indice optique, des coefficientgéiexion et donc des spectres de réflectivité.

L'acces a la structure fine des niveaux d'énergieessite de se placer a basse température afin de
réduire les interactions avec les phonons. De phassdurées de vie radiatives augmentant avec la
température (sauf celles des niveaux localisésleseprocessus non radiatifs étant thermiquement
activés, l'efficacité radiative des semi-conducseast une fonction décroissante de la température
[12].

Un spectre de PL de GaN homoépitaxié sur substabit €t présenté afagure A-11[13]:
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b)

Intensité (u.a.)

F 1 E A é
o T=12K : bord de bande : 1 P T=1K Réﬂec""“é/\/\/\:/\’_\E
E D°X A E DX 1

Intensité(u.a. )
R TR

3.25 3.30 3.35 3.40 3.45 3.50 3.55 3.20 3.25 3.30 3.35 3.40 3.45 3.50 3.55
Energie (eV) Energie(eV )

Figure A-11 : spectre de photoluminescence a 12ka) GaN homoépitaxiée sur un substrat GaN
et b) GaN (3,06um) épitaxié sur substrat Si(111)d’'aprées F. Natali [13]

En bord de bande de GaN, on n'observe pas de racaistn bande & bande mais plutdt des

excitons libres ou liés aux impuretés. Un excitehfermé d’un trou et d'un électron libre liés entr

eux par l'attraction coulombienne. L’énergie déska pour un exciton créé dans un semi-conducteur

isotrope est donnée dans un modéle hydrogénoide par

x4
E = m 9 izz R iz Equation A-10

* 2h%®n "n
. . . A 1 1 1
avecn entier= 1 etm, la masse effective réduite telle qug- = — +—;
m m,. m,
Les énergies des transitions excitoniques sonté&kmpar :
hv =E, -E, excitons libres (A, B, C) Equation A-11
hy = Eg -E, _ EDOX 50A exciton lié au donneur neutré(ou 1,) Equation A-12

ou & un accepteur neutr&a(ou |)

D’autres types de transitions existent comme céiéeEs aux paires donneurs-accepteurs (DAP

pourdonor acceptor painset dont I'énergie de transition radiative est mkm par :
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2
hv=E, -E, -E, + 4 Equation A-13
a
avecEp et Ex les énergies d'ionisation des donneurs et desptaaes respectivement, etla

distance séparant les impuretés.

Les interactions avec les phonons, principalemegtigoes longitudinaux (LO) du réseau sont

également possibles pour chacune des ces trassitont I'énergie est donnée par :

hv=E-nE, aveck,=915meV dans GaN.

Le Tableau A-1résume les énergies des transitions généralerbsetv@es dans un spectre de

photoluminescence d’'une structure HEMT (Al,Ga)N/GaN

Transition Naotation Energie radiative (10K)
Exciton libre A A 3,478 eV (dépend de la contrainte)
Exzciton libre B J= Eg + 7-8 meV {dépend de la contramte)
Ezciton lihre C C Egn + 20 meV (dépend de la contrainte)
Exzciton lié & un donneur neutre D ouly | Eag- 6meV

Ezciton lié 4 un accepteur neutre A% ouly | Egp-11-12meV
1= réplique phonon
de la transition ¥
28 réplique phonon
de la transition ¥
FPares donneurs-accepteurs DAP B ~ 32T WV

~310eV

{transition large fréquemment ohservée
dans les structures HEMT: et qui semble
proventt d'un puit de surface)

Exciton libre ou lié dans la Al0aN 38 eV < Eppar = 4.5V

harriere (A1 Ga)l {fonction du taux 4" aluminium)
Tableau A-1: transitions radiatives principales olservées dans une structure HEMT
(Al,Ga)N/GaN a 10K

¥— L E, - 91 meV

¥—2LO | Ey- 182 meV

Bande H H

L'hétéroépitaxie des nitrures d’éléments Ill sus deibstrats de nature différente va générer des
contraintes lors de la croissance (désaccords demmgtres de maille) et des changements de
températures (désaccords des coefficients d'exparthiermique). La contrainte résiduelle biaxiale
présente a la température de mesure dans le niabédiaira un décalage en énergie des transitions
[14-16]. LaFigure A-12 rend compte des variations en énergie du pic dg&ionm du bord de bande de
GaN a 10K. En dessous de 50K, cette émission esinéde par la transition de I'exciton lié & un
donneur neutré possédant une énergie de localisation d’envirome¥.

Notons que pour une couche GaN fortement déforméextension £, < 3,457 eV), I'émission
prépondérante correspond a la transition de I'erdX lié & un donneur résiduel neutig(B)) et non

plus a la transition de I'exciton lié a un donneésiduel neutrel{(A)). Nos échantillons présentant
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une émission du bord de bande a 10K toujours seyréria 3,457 eV, I'énergie de I'exciton libke

peut étre déterminée simplement a partir de I'éaésfA) par la relatiorEa = 1,(A) + 6meV (Tableau
A-1).

3.54

GaN, T=10K

3.52
3.50
S
Q 348
Q
2
g 3.46
L
3.44 - ® GaN/6H-SiC
v GaN/ Saphir
®m  GaN/Si(111)
3.42 1,(B) * GaN/GaN = -
| L |

A 1 . 1 . 1 . 1 .
3.43 3.44 3.45 3.46 3.47 3.48 3.49 3.50 3.51

Energie de I'exciton libre A (eV)

Figure A-12 : évolution de I'énergie des excitonghres (A, B, C) et liés (b(A), 1(B)) en fonction
de I'énergie de I'exciton libre A [16]

A3. Electrique

Pour procéder aux mesures électriques, nous dispabon banc de mesure sous pointes associé
a deux alimentations Courant-Tension et un LCRmptogrammables contrélés par une station de
travail. Ce systéeme présente les avantages que Isorgproductibilité des mesures, la vitesse
d’exécution ainsi que le contréle de la limitatdes tensions et des courants.

Ce dispositif permet d’obtenir :
- Les différentes caractéristiques du transistoMiiEelles quel i (V) , 14s(Vys) et 1s(Vys) -

- La mesure TLM

- La mesure de Van der Pauw et de Hall

- La mesure Capacité-Tensi@), (V)
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Pour la mesure C(V), nous disposons également dande a bille de mercure qui ne nécessite
aucun procédé technologique et permet une meswaeinent sur la surface de I'échantillon.

A31. Capacité-Tension C(V)

La mesure C(V) est réalisée grace a une sondéeadail mercureHigure A-13 gauché et un
LCR Métre de type Agilent 4284A.

Le mercure forme un contact redresseur avec le-sengducteur, mais sa qualité médiocre et la
surface imposante du contact de source permet derisidérer comme un contact ohmique qui
introduit donc une faible erreur sur la tensiorlleéappliquée.

‘,' A C (F)
Contact Schottky (grille) '
o
Contact Ohmique (source)
capacité
tésiduelle
Vgs (V)

Figure A-13: schéma représentant a gauche les cants Ohmique et Schottky réalisé par la
sonde C(V) a bille de mercure, et a droite une cactéristique C(V)

Sous l'effet d’'une tension négatiwgs appliquée sur le contact Schottky, la zone de @harg
d’espace (ZCE) voit son volume augmenter du coténdiériau semi-conducteur. Cette derniére vient
deéserter totalement le canal 2DEG pour une tendittnde « pincement »W{s = V). La ZCE se
comporte comme une capacité plan parallele donddes électrodes se trouvent pour la premiére a
l'interface métal/semi-conducteur et pour la demada ou résident des charges libre, & une distance
W qui dépend de la tension appliquée sur la gaiibottky.

L'intégrale de la courbe C(V) d¢,s = OV aVys =V, est €gale a la densité surfacique de porteurs
Ns du 2DEG Equation A-14). De plus, en faisant I'hypothése d’un matériaifanmément dopé, il
est possible de remonter au profil de la densitéaimeurdNy dans la structuréequation A-15).
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C= —dQ _ a.AN, d_W
dv dv
K& A
W

C

0
chv) = qip\ J. (Cmesurée_ Crésiduellg'dv Equation A-14
AVp

2

g.K,.& AZ d W/(Crresurce™ Cresiduetie) 2)
s*=0 dv

N, (W) = Equation A-15

Avec Q la charge du semiconducteur

W la largeur de la ZCE

qla charge de I'électron (~1,602x10Chb)

A l'aire du contact Schottky

V la tension appliquée sur le contact Schottky

Nq la densité de donneursNgldV supposé négligeable)
&, la permittivité du vide (~8,854x16 F/m)

K, =¢& /&, (9,25 pour GaN)

A32. Van der Pauw et Effet Hall

La résistanc® d’'un conducteur s’écrit :
L .
R=—=-—=R,—  Equation A-16

Avec p la résistivité,L la longueur,Sla section transvers®y la largeurt I'épaisseur, eRgla

résistance de feuilldappelée égalemerdsistance de couchmirésistance carrée

.,

Figure A-14 : barreau de matériau conducteur parcow par un courant |
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La résistance de feuillBy, est utilisée pour un systeme bidimensionnel, t&iq2DEG, ou la
couche de matériau peut étre considérée commentite & 2 dimensions. L'unité de la résistance de
feuille est le Ohm, mais l'unité alternative « Olpar carré » (noté Ohm/sqr ou Ohm.sqr) est

communément utilisée lorsque= W (R = Ry).
Pour effectuer la mesure de la résistance de ddwril] nous utilisons un motif HallFfgure A-

15). Ce motif possede une géométrie qui permet datilla méthode de Van der Pauw, une mesure 4

pointes qui permet de s’affranchir de I'influenasdontacts (forme, taille, résistance).

300 pm

A
\4

120 pm

mesa
80 um . .
< H »> k—— d’isolation

|_— contact
ohmique

Figure A-15 : motif Hall utilisé sur nos échantillns

a. Van der Pauw
La méthode de Van der Pauw est la technique hdleituent utilisée pour mesurer la résistance

de feuille d'un matériau. La résistance de feudlan échantillon de forme arbitraire peut étre
déterminée a partir de la résistance mesurée tedarbord verticalR erica) €t celle mesurée le long
du bord horizontal Riorizonta). La résistance de feuillBg, est reliée a ces deux résistances par la

formule de Van der Pauw [17]:

exp(_lﬂhorizontal / Rsh) + eXp(—lR/erticaI / Rsh) =1 Equation A-17

La résistance de feuille du matériau peut aloes@&tprimée sous la forme :

— T I:ehorizontal + Rvertical H
= f Equation A-18
R an( 2 q
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Le facteur de formef qui permet de corriger les asymétries, satisfaibladition suivante :

I:ehorizontal B Rvertical — Mj Equation A-19

ar co }‘(
Rhorizontal + I%/ertical Ln2 2

La mesureRy, consiste donc a injecter un courant entre 1 ét,Rdt a mesurer la tension entre 3
et 4 {/a4), puis a répéter I'opération en injectant un catientre 2 et 3l{s) et en mesurant la tension
entre 4 et 1\{(4;). On obtient alors deux résistand®gz4= Va4/l12 €t Roz 41 = Vai/l23. Des valeurs plus
précises seront obtenues en mesurant les résistadtiproquedis, 1o et Ryp 03 €t en effectuant une

moyenne telle que :

_ R12,34 + R34,].2

orizontal — 2

Equation A-20

R23,41 + R41,23

> Equation A-21

R\/ertical =

b. Effet Hall

Lorsqu’'un champ magnétiqllﬁaest appligué perpendiculairement au sens de padiageourant
[ traversant un barreau conducteur ou semicondudésuporteurs sont déviés par la force de Lorentz
Ifm (Equation A-22) vers un coté de I'échantillon et il en découledéséquilibre des concentrations
de charges entre les deux cbtés du barreau. Geitibwtion de charges donne naissance ehamp
électrique EH transverse au courant, responsable d'une foradriéee Ife (force de Coulomb) qui

agit sur les porteursEQuation A-23) et qui va compenser cet effet. C'est I'effet Halhe tension
appelédaension de Hal(Vy) apparait alors et peut étre définie en fonctiedaddensité surfacique de
chargedNs (Equation A-24). La mesure d’'Effet Hall permet donc de remontkx densité de charges
Nsdu 2DEG.

F.=—qd0 B Equation A-22
|
avec U =——
ngsS
F. =—-qE, Equation A-23
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L’équilibre des deux forces méne a :

B__B

V, = —
gnt gNs

Equation A-24

ou gla charge élémentaire de I'électron|a vitesse des électrongja densité d'électrons la

section transverse|'épaisseur de la couchelsla densité surfacique de charges.

Figure A-16 : schéma illustrant le principe de I'Efet Hall

En pratique, nous effectuons la mesure d’Effet idail le méme motif que pour la mesure de la

résistance de feuille. Tout d’abord, avec un chamgnétique positif (+B), un couranht, est injecté
entre 2 et 4 et la tension ;® est mesurée entre 1 et 3. Ceci est alors répétélpoet V,,° . Comme
précédemment, nous pouvons inverser le sens darmpwrest-a-dire appliqudr,, et mesurév’szB,
puis appliquerl ,, et mesurelV,;® . Les tensiond/,;" et V,:® devraient étre sensiblement similaires, de
méme queV,,’et V,,>. Un champ magnétique négatif (-B) est ensuiteiqp@l et la procédure de

mesure est répétée pour obtenir les tensigets, V.7V, et V,,°.

Les différences de tensions pour le champ magrepagsitif et négatif sont extraites tel que :
Vis =V1§B _VlgB
Vi, :V4;B _V4_28
Va :V3+18 _Vs_lB
Vaou =Voi =V
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La tension de Hall moyenng,; est donnée par :

=VB+VM+Vﬂ+VM
8

V, Equation A-25
La densitéNs est alors déduite deBHfuation A-24, et la mobilité électronique s’expriment

comme suit ;
1
gNsR,

A33. Résistance des couches tampon (Riampon)

La resistance des couches tamppon €St mesurée entre deux contacts ohmiques séparés p

M= Equation A-26

une mesa profonde de 150 nm réalisée par gravohe $3E.

La Figure A-17 présente les 2 motifs d’isolation utilisés sur @obantillons. Le premier motif,
auquel nous avons principalement eu recours, estiae® de 2 plots carrés (100x100pum?2) distant de
100um. Le second motif, qui n'a été que réecemmmaptémenté sur nos masques de fabrication de
composants (voiAnnexe B), consiste en 2 peignes comprenant chacun 10 Hwande 100pum de
longueur et séparés de 5, 10 et 20 pm.
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|
\ contact \ mesa
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Figure A-17 : motifs d'isolation utilisés sur nos éhantillons pour la mesure de la résistance des
couches tamporRiampon

A34. Résistance de contact (R.)

Une détermination courante de la résistance deacbiRf est la technique TLM (Transmission
Line Model). Elle est fondée sur I’hypothése quesksistance de contact est déterminée par I'interfa
métal-semiconducteur et que la résistivité soumigact est uniforme. La technique TLM requiére un

motif composé par une série de plots de contaetogsges uns des autres tels gu'illustréskidare

A-18.
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ohmique
d’isolation

75 um

Figure A-18 : motif TLM utilisé sur nos échantillons

Des mesured(V) sont réalisées entre deux contacts consécutiffa eésistance obtenue est

reportée en fonction de I'espacement entre les ffagure A-19). Sur cette caractéristique il est alors

possible d'extraire la résistance de confacet la résistance de feuilRy,. En effet, la résistande

entre 2 contacts espacésldest donnée par :

R= Rsh% + 2R, Equation A-27

L J

Figure A-19 : résistances en fonction de I'espacemieentre plots

Il est d'usage d’exprimer la résistance de congacOhm.mm en la multipliant par la largér

des contacts ohmiques (0,150 mm dans notre cas).
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A35. Transistor

Le motif transistor utilisé sur nos échantillonsmgsenté a Iigure A-20 ci-dessous.

. WQ .
mesa
d'isolation
source
LQ‘
Dou| = grille
drain
\___ contact
ohmigue

Figure A-20 : motif transistor utilisé sur nos échatillons

La caractéristiquel 4 (V,,) nous permet d’extraire le courant de saturatigp a V= 0V

comme indiqué a Irigure A-21.
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Figure A-21 : caractéristique | 4 (V)

La caractéristiquel dS(\/gs) (Figure A-22a) permet de connaitre la tension de pincement du

transistor, les courants de fuite des couches tampb d'obtenir la transconductance (aprés

dérivation).

La tension de pincemeM, est extraite en tracant la caractéristiqﬁg (\/gs) (Figure A-22b).

La valeur deV , ainsi obtenue peut étre comparée a celle dedeite shesure par la sonde de capacité
a bille de mercure (C(V)-bille-de-mercurg)atagraphe A31). Nous estimons le courant de fuite

o' AV =V, -1V etV = 10V comme indiqué sur Rigure A-22a
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Figure A-22 : a) caractéristique | , (V) et b) caractéristiquey/| 4 (V)
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La transconductance est obtenue en dérivant latéaistiquel 4 (V) aV, constante :

dl
G, = avi Equation A-28

95 lvds

La transconductance nous informe sur la qualitérdasport dans le canal ainsi que sur la

modulation de la charge par la grille Schottky. Wakeur maximaleG,** est extraite pour un couple

(Vs Vgs) cOmme indiqué sur Iaigure A-23.

160 —4—————F+———F—+—7—+—7—+——

140

120

(mS/mm)

m
2}
o

G

N
o

Figure A-23 : transconductanceG,, obtenue a partir de la caractéristique | ,(V,,) de la Figure
A-22

La caractéristiqud gs(\/gs) mesurée pour une tensid) nulle, permet de quantifier la qualité de

la grille Schottky. De cette mesure on peut déteemie courant de fuite de la grille (polarisati&m
inverse), ainsi que le coefficient d’idéalité ethiauteur de barriere de la diode Schottky (polaocisa

en direct).

Sur la mesure du courant de grillg; en inverse Rigure A-24), nous pouvons distinguer une

zone lou le transistor est passant et moee 2ou le transistor est bloqué. Le courant de fuigdlle

occasionné par effet tunnel se mesure dans petie 2 Dans notre cas, nous estimons le courant de

fuite | " pour une tension de grild,, =V, comme indiqué a IEigure A-24.
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Figure A-24 : caractéristique | (V) en inverse

La hauteur de barriergy peut directement étre mesurée sur la caractéres direct comme

indiqué sur laFigure A-25a A partir de cette méme caractéristique en dimractee avec une échelle

logarithmique Figure A-25b), il est possible de déduire la tension de baNgr (tension deouilt-in)
et le facteur d'idéalitéen utilisant la relation reliant la tensidfy, appliquée et le courartcrée par

effet thermoionique :

V -
| = RT2.S| exd o | 1] exg —Ho Equation A-29
kT.n kT

avecR la constante de Richardson (120 A/cm2.R2)a température (300K} la surface de la

grille (cm?), k la constante de Boltzmann (1,38%10.K") et q la charge élémentaire de I'électron
(1,602x10"° C).

En faisant varier les deux paramétkgset nde maniere a « fitter » la partie linéaire de larbe
I gs(\/gs) on obtient les deux paramétres intrinséques dee nmintact Schottky. Le coefficient

d’'idéalité n traduit la qualité de linterface métal/semiconwe (nN= 1 représente le contact
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Schottky idéal). Dans notre cas, le facteur d'ii@adst souvent proche de 2. Le produit\deet n

donne la hauteur de barriegp :

@ =V,.n Equation A-30

0.10 T T T T T T T T T
0.09 i i
0.08 i
0.07 i
0.06 i

0.05 -

e (A

0.04
0.03
0.02

0.01

0.00 L
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Figure A-25 : caractéristique | (\/gs) en directe avec un tracé linéaire (a) et logarithngjue (b)
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Annexe B - Procédé technologique

B1l. Masques

B11. Masque HEMT (Crhea)

Le jeu de masquddEMT a 3 niveaux utilisé au Crhea, développé en 200Lprdier, H. Haas),
est celui qui a été majoritairement utilisé au sale la thése. Il présente plusieurs motifs & vaTst
différentes. Les motifs généralement utilisés plaucaractérisation des structures HEMT sont les
suivants :

Les motifSTLM linéaires pour la mesure de la résistance de conta
Les motifsHall (avec et sans grille) pour la mesure de Rsh,Nset
Les motifSTRANSISTOR pour les mesures Ids(Vds), lds(Vgs), Gm, ...

La Figure B-1 présente une cellule du masddiEMT. Pour plus de clarté, seuls les contours des
motifs sont représentés.
Dimensions de la cellule : x = 2850 um , y = 2710 U

Niveaux : Mesa, Ohmique, Grille.
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-
i SNEER

(U1

Transistor <

TLM

Figure B-1: cellule du masqueHEMT a 3 niveaux, un niveau Mesa (vert), un niveau Ohmue
(bleu) et un niveau Schottky (rouge)

B12. Masque RFET (Picogiga)

Picogiga utilise depuis 2005 un jeu de masdieEBTa 2 niveaux (H. Lahreche, N. Baron). Celui-
ci permet la réalisation de procédés technologigqapgles (1 jour) pour une qualification électrique
qguasi quotidienne du matériau et des structuresype HEMT. Ceci est rendu possible par la
réalisation de motifs « circulaires » (Ring-FET) méxessitant pas d'étape d’isolation (gravure séche

non disponible a Picogiga).

La Figure B-2 présente une cellule du masq®EET. Pour plus de clarté les motifs ont été
hachurés en rouge clair (contact ohmique) et f¢ométact Schottky).

Dimensions d’'un champ : x = 3200 um, y = 2400 um

Niveaux : OHM, SCHOT.
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Figure B-2 : cellule du masqueRFET a deux niveaux, un niveau Ohmique et un niveau Sottky

B13. Masque HEMT-SM (Crhea - Picogiga)

Un nouveau jeu de masqudEMT-SMa 5 niveaux a été développé en 2007 en collaboratiec

Picogiga (N. Baron, M. Lijadi). L&igure B-3 présente une cellule du masddiEMT-SM Pour plus
de clarté, seuls les contours des motifs sont sepités.

Dimensions d’'un champ : x = 3700 um, y = 3600 um

Niveaux : Mesa, Ohmique, Résine air bridge, Grilpaississement.
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Figure B-3: cellule du masqueHEMT-SM a 5 niveaux, un niveau Mesa (vert), un niveau
Ohmique (bleu), un niveau Résine air bridge (vertlair), un niveau Grille Schottky (rouge) et un
niveau Epaississement (noir)

L’objectif était de développer un nouveau jeu desquees commun entre Picogiga et le Crhea,
prenant en compte les différents intéréts de chaeud’améliorer les motifs déja existants sur les

masqueKRFETutilisé par Picogiga ¢4EMT utilisé par le Crhea.
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Picogiga

Crhea

Réalisation de procédés technologiques rapidesuf) pour une qualification électrique
guasi quotidienne du matériau et des structuretype HEMT. Ceci est rendu possible
par la réalisation de motifs « circulaires » neesddant pas d’étape d’isolation (gravure
séche non disponible a Picogiga)

Amélioration des motifs circulaires déja présents B versionRFET du masque
développé par Picogiga en 20@@&kagraphe Al12. En effet, dans le masq&+-ETon ne
connait pas exactement la largeur de grille desfsnatculaires, ce qui rend difficile la
détermination des parametres importants tels quecdeactéristique I(V) et la
transconductance normalement exprimées en quéar@r de grille. La connaissance
de ces parametres est essentielle, notamment @®womparer directement avec ceux
obtenus par les clients de Picogiga. De plus, lterdénation de ces paramétres
électriques permet de remonter aux parametres iaatéels que la mobilité ou encore la
densité de porteurs du gaz d’électrons. Dans legamumasquélEMT-SMce point est
donc corrigé, la largeur de grille des motifs ciaine@s est mieux maitrisée. Nous avons
également pris le soins de garder les anciens snotitulaires sur le nouveau jeu
masquesHEMT-SM afin de pouvoir faire le lien avec les mesurestéigues réalisées
jusqu’ici sur le masquBRFET.

Possibilité d'utiliser des motifs transistors rexfalaires standards utilisés habituellement
dans lindustrie. Ce nouveau masqi#EMT-SM permet donc de comparer les
caractéristiques des transistors HEMT a géométaiedard avec les transistors HEMT a
géométrie circulaire (Ring-FET). Ceci nécessitet tda méme une étape d’isolation
(gravure séche RIE par exemple) qui n'est pas disp®m a Picogiga, mais qui est

accessible au Crhea.

Réalisation de procédés technologiques complet8 (ours) pour la caractérisation
électrigue du matériau et des structures de typg HEravure seche RIE disponible au
Crhea)

Etude optique des structures HEMT sous champ &laet{diode semi transparente)

Etude du transport électrique selon une directimisie (barreaux de Hall directionnels)
Possibilité de réaliser des procédés technologigagisles (1 jour). L'objectif étant de
comparer les procédés complets (transistors redli@ngs nécessitant une gravure séche
ou circulaires avec pont a air) et rapide (nouveaancien transistor semi-circulaire) afin

de déterminer la légitimité de ne faire ou non lgugrocédé rapide.
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L’avantage d'un jeu de masques commun entre Piaogigle Crhea est donc de pouvoir
bénéficier du savoir faire acquis par chacun aeauvdu procédé technologique des HEMT Nitrures
et de travailler ensemble a son développement.cleeau jeu de masquekeEMT-SMpermet d’une
part de qualifier les structures plus efficacemeint’autre part d’améliorer la compréhension des

phénomenes physiques mis en jeu dans ces structures

B2. Procédé technologique (CRHEA)

Les différentes étapes suivantes décrivent le piéote&chnologique utilisé au CRHEA.

1) Préparation échantillon (Chimie)
- Trichloréthyléne. + ultrason&0 min

i i 2BEG
- Acétone + ultrasond.0 min

- Isopropanol + ultrason$0min

2) Lithographie Mesa (tournette gyrset RC8)
- Etalement Primer

- Etalement résinfZ 5214 Reésine
- Recuit115°Cc 2 min  TTTTTTTTTTTTTToTooToooooooooooo FBEG

- Insolation5 s(masqueur MA 750)

- Développemens5 s Dev 726 MIFhon dilué

- Rincage eau D.R min

3) Gravure Mesa (RIE-ECR) RIE
- Recuit115°C 2min

- Paramétres RIE :
Cl/CHyAr : 13/2/2 Résine
RF=20w  [TTTTTTTTTTmmmmmmmooees IDEG
ponde= 600W -
P=3 mTorr

En général, on grave 1500 A.
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4) Retrait résine (chimie) oo 2DEG
- Acétone + ultrasond.0 min | L

- Isopropanol + ultrasong0Omin

(si des traces de résine subsistent, action méagaoigRemover

5) Lithographie Contact Ohmique Drain-Source (tournette gyrset RC8)
- Etalement Primer Profile

- Etalement résinéZ 5214 “ casquette »
- Recuit115°C 2 min Eeésine

- Alignement + Insolatio2 s(masqueur MA 750) p 7777 TTT T T T T

- Recuit115°C 1 min 30(inversion résine)

- Insolation pleine plaqu&s s(masqueur MA 750)
- Développemens5 s Dev 726 MIFhon dilué

- Ringage eau D.R min

RIE

6) Préparation Contact Ohmique Drain-Source _
- Gravure RIE des 2/3 de I'AlGaN R.ésine

(temps estimé d’aprés 1&gravure)
- Désoxydatiort5 s BOE (HO + HF + NHF)
- Rincage eau D.U5 s

Meétaux

7) Dépébt Contact Ohmique Drain-Source
Ti 150 A (I=170 A)

Al 750 A (1=35A)
Ni 200 A (=105 A)
Au 1000 A(1=100 A)

Eeésine
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8) "Lift Off” Contact Ohmique Drain-Source

- Acétone + ultrasond.0 min
2DEG

- Isopropanol + ultrasond0 min

9) Recuit Contact Ohmique Drain-Source
- Recuit745°¢c 30s  fmmmmmmmTmom—oo--m————ooo IDEG

10) Lithographie Contact Schottky Grille (tournette gyrset RC8, prog 5)

- Etalement Primer

, . Profile
- Etalement résindZ 5214 « casquette »
- Recuit115°C 2 min

- Alignement + Insolatio2 s(masqueur MA 750)

) ) ] ) o E.ésine
- Recuit115°C 1 min 30(inversion résine) —

- Insolation pleine plaqu&s s(masqueur MA 750)
- Développemens5 s Dev 726 MIFhon dilué

- Rincage eau D.R min

DL PR

11) Dépét Contact Schottky Grille —
Ni 200 A (1=105A)

Au 1000 A (I=100A)

12) "Lift Off” Contact Schottky Grille contact contact
Schottloy

- Acétone + ultrasond.0 min ohmique
- Isopropanol + ultrason&0 min

ZDEG
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Annexe C - Préparation chimique du
substrat silicium

C1. Nettoyage particulaire (RCA1 ou SC-1)

H,0 DI 100ml

H,0, (100% massique) 20ml
NH4OH (28% massique) 5ml
5min & 50°C sous ultrasons

Ringage eau DI
Séchage pistolet azote N

C2. Désoxydation (HF)

H,0 100ml
HF (39,5% massique) 5ml

1min & température ambiante
Rincage eau DI
Séchage pistolet azote N

Remarque : la surface devient hydrophobe.

Quelques références [1, 2]
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We report on the optical characterization by photolumines-
cence and reflectivity of Al,Ga; ,N/GaN high electron mobil-
ity transistor structures. The samples studied were grown ei-
ther by molecular beam epitaxy or metal-organic vapor phase

1 Introduction Al,Ga,_N/GaN high electron mobil-
ity transistors (HEMTSs) are an attractive candidate for high
power and high frequency applications due to expected
high saturated electron velocity and high breakdown volt-
age of nitrides, and remarkable achievements have been
made in the recent years [1-6]. Above the (AL,Ga)N barrier
of these transistors, a GaN cap layer is usually grown to
engineer the band structure shape via piezoelectric effects
[7], to control the device dispersion, or to minimize gate
leakage. In this article, an optical characterization of
Al,Ga; (N/GaN HEMT heterostructures is reported. We
show an efficient optical emission from the GaN cap of
these devices. The changes observed in the PL spectrum, in
response to variations in GaN cap layer thickness or sur-
face passivation, are analyzed and correlated to a Stark-
shifted surface quantum well.

2 Experiments (Al,Ga)N/GaN HEMT structures
were grown on silicon (111) or sapphire (0001) substrates
by molecular beam epitaxy (MBE) or metal-organic
chemical vapor deposition (MOCVD). Details of the
growth of typical structures are reported elsewhere [8, 9].
The epilayers studied here consist of a thick GaN semi-
insulating buffer followed by a 21 nm Al,Ga, (N barrier (x
~ 0.28) with an optional 1nm thick AIN spacer to limit al-

:‘ \\ WWILEY .
b InterScience®

epitaxy, on silicon (111) or sapphire (0001) substrates. We
focus on a broad luminescence band, shown to be related to
the GaN cap layer (surface quantum-well) and its injection in-
tensity dependence.

© 2009 WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA, Weinheim

loy scattering effect. Finally, a GaN cap layer, with thick-
ness varying between 0 and 5 nm, is grown. Typical trans-
port characteristics of the samples, for aluminium content
(x) of 28%, are a 2-dimensional electron gas density of
9x10" cm™ and a mobility of 20004200 cm*/Vs at room
temperature. Optical properties were investigated by pho-
toluminescence (PL) and reflectivity in the 8 K-300 K
temperature range. The PL spectra were excited either by a
frequency doubled Argon laser (244 nm) or a HeCd laser
(325 nm).

3 Results We first briefly discuss the reflectivity re-
sults. Due to the large Al content of the barriers, and hence
large inhomogeneous broadening [10], no clear feature re-
lated to the (Al,Ga)N excitons is observed. On the other
hand, in the vicinity of the GaN edge, the excitonic reflec-
tivity lineshapes of HEMT structures are very different
from those observed on bulk GaN, with absorption-like
lineshapes instead of dispersive like ones (Fig. 1). This ef-
fect is due to the presence in front of GaN of a dielectric
layer (the barrier, typically) whose optical thickness d is
small compared to the light wavelength (d of the order of
A4). The fitting of the reflectivity spectra gives barrier
widths larger than the nominal ones, by 6 to 10 nm. This
can be explained by the presence of a dead GaN layer (op-

© 2009 WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA, Weinheim
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tically inactive), due to the electric field at the GaN/barrier
(or spacer) interface.

In the following will be discussed the low temperature
PL spectra of HEMT structures, and in particular their de-
pendence on the injection intensity. Figure 2 shows, for
different excitation intensities, the 10 K PL spectra of a
typical MBE-grown sample, with a 5 nm thick GaN cap.

o
o
T

(ALGaN/GaN B
HEMT j

o
i

o
[N}

Reflectivity, PL intensity (arb. units)

o
o

3.46 3.48 3.50 3.52

Energy (eV)

Figure 1 Low temperature PL and reflectivity spectra of a GaN
sample and reflectivity spectrum of an HEMT structure. Dotted
lines are calculated reflectivity spectra.

10° r T T T T T
PTC165, T=10K GaN

10° cap 20 mW
)
g

4

8 10
S
2
B 10°
C
Q
E
T 10% ¢

“l}\ (]
3.75

3.00 ‘ 3.2
Energy (eV)

Figure 2 Low temperature PL spectra of an HEMT structure (x =
0.28) with a 5 nm-thick GaN cap, for 3 different excitation inten-
sities.

At 3.97 eV can be observed a weak signal from the
barrier band edge. We plot in Fig. 3 the dependence with x
of the band edge PL energy of um-thick, relaxed
Al,Ga; 4N layers grown either by MBE or MOCVD (full
squares). Knowing the strain state of GaN in HEMTs from
its PL signature, and using for Al,Ga; (N the known
(0001) biaxial deformation potential of GaN [11] allows to
deduce the band edge PL energies of the HEMT barriers if
the growth is pseudomorphic. Figure 3 shows that a good

© 2009 WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA, Weinheim

agreement is obtained between expected and measured bar-
riers energies, for structures grown on sapphire or silicon.

Apart from the barrier PL, Fig. 2 shows also excitonic
emission from the GaN buffer and its LO phonon repliqua,
and a broad PL band below the GaN gap, displaying a
spectacular redshift with decreasing excitation power
(about 150 meV for a factor 10 decrease).

4.5

T T T T
m  relaxed (Al,Ga)N
O HEMTSs on sapphire
vV HEMTSs on silicon |
T=10K

N PL peak energy (eV)
N
o

1x

X

Al Ga

0.0 0.1 0.2 0.3 04

Figure 3 PL peak energies of relaxed (Al,Ga)N layers (full
squares and solid line), and of the barriers of HEMTs grown on
sapphire (open squares and dotted line) or silicon (open triangles
and dashed line).

GaN HEMTs
T=10K

(ALGaN

PL Intensity (arb. units)

4
3.00 3.25 3.50 3.75 4.00

Energy (eV)

Figure 4 Low temperature PL spectra of HEMT structures (x =
0.28) with 5 nm- or 3 nm-thick GaN caps, or without any cap,
under 20 mW excitation at 244 nm.

The rest of this work will be devoted to the study of
this band. Figure 4 displays the 10 K PL spectra (20 mW
excitation at 244 nm) of 2 HEMTs structures, with cap
thicknesses (d) of 5 or 3 nm, or without any GaN cap layer.
It appears that the broad PL band near 3.1 eV blue-shifts
when the cap thickness decreases, and is not observed
when the HEMT structure has no cap layer. Figure 5 shows
the injection power dependence of the peak energy of this
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band, for a nearly two decade variation and for cap thick-
nesses of 2, 3 and 5 nm.

3.2

34 e

PL energy (eV)

T=10K, 244 nm

3.0 B--5nmcap
v 3 nm cap
29 %2 nmcap
" " 1 " 1 " 1 " 1
0 5 10 15 20 25 30
P (mW)

Figure 5 Injection intensity dependence of the peak energy of
the cap luminescence band for 2, 3 and 5 nm wide caps. The thick
solid lines are the calculated results.

We summarize below the experimental observations on
this band:

- It blue-shifts with decreasing cap thickness (Fig. 4)

- It strongly blue-shifts with increasing UV injection
(Fig. 2 and Fig. 5)

- It blue-shifts with the silicon-doping of the cap (not
shown).

- For wide caps (i.e. d = 3 or 5 nm), its intensity var-
ies superlinearly with injection, but linearly for thin
caps (i.e. d =2 nm)

- It disappears if the HEMT surface is passivated with
Si3N, (not shown)

- Its relative intensity and peak energy strongly de-
crease when switching from Ar (244 nm) excitation
to HeCd (325 nm) excitation, i.e. when the excita-
tion energy is lower than the barrier bandgap.

All these results show that we are dealing with the
emission from Stark shifted surface quantum wells, consti-
tuted by the GaN cap surrounded by vacuum on one side
and AliGa, (N on the other side, with the injection and
doping dependence being due to the partial screening of
the polarization-induced electric field by photo-generated
carriers.

4 Discussion To go further, we shall try to estimate
the unscreened electric field value in the cap. Figure 6
plots the peak energy of the cap PL band as a function of
cap thickness, at the lowest injection level allowing its ob-
servation, i.e. with the minimum screening of the Stark
field. We also plot the transition energies of surface wells
calculated within the envelope function formalism. For
computational easiness, the vacuum level is modeled as a
thin AIN layer (£, = 6.2 eV). The electric field F in the

WWwWWw.pss-c.com

calculations is either the one given by the spontaneous po-
larization of GaN (P, = 0.034 C/m” [12]), i.e. F ~ 3800
kV/em, or by the polarization difference AP between GaN
and Alo‘ngao.nN, ie. F~ 1600 kV [13]

Figure 6 shows that the results for 2 and 3 nm thick
caps are well accounted for by assuming an electric field of
3800 kV/cm, but not for the 5 nm cap (note that this field
value is slightly dependent on the way we model the vac-
uum level).

42771 T T T

T T
2nmcap layer |
F=3750 kV/cm

40§ - "

Energy (eV)

3.6 2r 1
4t 1 4
o = 4w w

Depth (A) -1

34

Energy (eV)

321 F=1600kV/cm |

F=3800kV/cm

3.0 -

| (AL,Ga)N/GaN HEMTs
P=02-04mW, T=10K

0 10 20 30 40 50 60 70
cap thickness (A)

2.8

Figure 6 Peak energies under low injection of the cap lumines-
cence band as function of cap thickness, and calculated energies
assuming fields of 1600 or 3800 kV/cm. The inset shows the sur-
face band alignment and the ground state electron and hole
squared wavefunctions.

However, since the structure of the three samples
shown in Fig. 6 is the same apart from cap thicknesses, we
shall try to give a unique description of them. So we as-
sume that the electric field under negligible screening is
3800 kV/cm in all samples, corresponding to a superficial
polarisation charge Py, of 0.034 C/m? ie. 2.12x10" cm ™.
We can then model the effect of optical injection on the
transition energies and optical oscillator strengths f,. (i.e.
the squared electron-hole wavefunctions overlap integrals)
by assuming that the surface charge changes to Pg,-n,
where n is the injected electron-hole pairs density. Simi-
larly, the electric field discontinuity at the GaN/(Al,Ga)N
interface changes according to AP—AP-n. The injected
electron-hole pairs density is » = Gz, where G is the gen-
eration rate and 7 the lifetime. Using 1/7= 1/7yz+1/ 1, Ty
and 7z being the non radiative and radiative lifetimes, and

© 2009 WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA, Weinheim
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writing zyg = By and 7z = 79/f,5 allows to calculated PL
energies and relative intensities (/ o n/7z) as a function of
Gty and f. 1) corresponds to an hypothetical flat band
quantum well radiative lifetime. The calculated injection
dependent transition energies are plotted as solid lines in
Fig. 6. A good overall agreement is obtained, though the
thickness of the thinnest cap had to be increased to 2.3 nm,
within the uncertainty bar, as could be guessed from Fig. 6.
The calculated power dependences of the PL intensities
show a linear dependence in the case of the 2 and 3 nm
wide caps and a superlinear one for the 5 nm wide cap. In-
deed, the radiative lifetime (zz) is short for narrow wells,
but very long and strongly decreasing with increasing
screening of the electric field in the case of wide wells. So
our model gives also a qualitative agreement with the
power dependence of PL intensities. It is however to be
pointed that such simple non self-consistent calculations do
not allow to give a good fit of both energies and emission
intensities as a function of power.

The abscissa of Fig. 5 is in watts. To make the link
with injected electron hole pairs density requires to know
1o and B. Using a refractive index value of 2.5 [14] and an
absorption coefficient of 2 to 5x10° cm™ [15] for GaN and
(Al,Ga)N at 244 nm gives estimates of G. The curves in
Figure 6 are generated using 7, = 0.5-1 ns, a very realistic
value, and zyz = 5-10 ps in the case of 3 and 5 nm wide
caps, and 7y = 4-10 ns and negligible non radiative recom-
bination in the case of the 2 nm wide cap. This last value
of 7, may appear a bit high but corresponds to the range es-
timated from the time-resolved PL study of AIN/GaN
quantum dots [16]. In all cases, our modelling requires
very long non radiative lifetimes which, expressed in terms
of surface (S) and interface (S’) recombination velocities,
ie. Tyg ' > (S+S")/d, point to negligible surface recombina-
tion. We finally mention that the cap luminescence studied
in this work is at lower energy than previous reports on
(Al,Ga)N/GaN HEMTsS cap emission [17, 18], and it is not
clear whether this is simply due to differences in injection
intensity.

5 Conclusions In this work dealing with an optical
characterization of sophisticated (Al,Ga)N/GaN HEMT
structures, particular emphasis has been given to the lumi-

nescence of the GaN cap layer and its injection dependence.

We think that this kind of experiments may help clarifying
the band structure alignment of such transistor structures.
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Optimisation de I'épitaxie sous jets moléculaires’tiétérostructures a base de GaN :
application aux transistors a haute mobilité d’életrons sur substrat silicium

Des avanceées significatives dans la synthese desiaux semiconducteurs a large bande interdite de
famille de GaN permettent aujourd’hui la réalisatide dispositifs optoélectroniques (diodes, lasers)
mais aussi celle de dispositifs électroniques gistar). L’absence de substrat natif GaN ou AlNoarp
conséqguence le recours a I'hétéroépitaxie sur destrats de nature différente comme le silicium qui
présente un grand intérét de par son prix tres éttiip la taille des substrats disponibles et sa
conductivité thermique. L'orientation (111) du silim est préférée en raison d’une symétrie de cairfa
hexagonale, compatible avec la phase wurtzite di. Beanmoins, les différences de parametres de
maille et de coefficients d’expansion thermiqueegént des défauts cristallins et des contraintes da
les matériaux élaborés qui peuvent, s’ils ne sastrpaitrisés, dégrader les performances des di§posi
Ce travail de thése a porté sur la croissanceptaxée par jets moléculaires (EJM) d’hétérostroesua
base de GaN sur substrat Si(111) en vue de lssaéal de transistors a haute mobilité d’électrons
(Al,Ga)N/GaN. Ce travail avait pour objectif I'idgfication des paramétres de croissance suscegptible
d’avoir un impact notable sur la qualité structarat électrique de la structure HEMT (High Electron
Mobility Transistor), et notamment sur l'isolati@tectrique des couches tampon et le transport des
électrons dans le canal. Nous montrerons I'impatdlsie de certains parametres de la croissanda sur
gualité structurale et électrique de la structureMA. Nous verrons comment la relaxation des
contraintes est liee au dessin d’empilement desha®s) a leurs conditions d’élaboration et a la idens
de défauts.

Mots clés : GaN, HEMT, transistor, IlI-N, siliciurépitaxie, contraintes, déformations, dislocations

Optimization of the growth by ammonia source molecular beam epitaxy of
(Al,Ga)N/GaN high electron mobilitytransistors on (111) oriented silicon substrate

Significant advances in the synthesis of wide bgag GaN-based semiconductors now allow the
realization of optoelectronic devices (LEDs, layénst also electronic devices (transistors). Beeaafs
the lack of GaN or AIN native substrate, GaN-badedces are usually grown on silicon carbide (SiC),
sapphire (AdO3), or silicon substrates (Si). Silicon substratespnts a thermal conductivity close to the
one of GaN and advantages in terms of availabiiize and cost. The (111) orientation with a 6-fold
symmetry is preferred for the GaN-based heterosires on silicon substrate. The development of
GaN-based devices on silicon mostly relies on tlatrol of material quality, especially the
management of the dislocation density and of tmesstdue to the thermal expansion coefficient
mismatch between GaN and silicon. Thisrk is dedicated to the study of the growthdmmonia
source molecular beam epitaxy of@&b;xN/GaN high electron mobilityransistors (HEMT) on (111)
oriented silicon substrates. The aim of this woiksvio indentify critical growth parameters likety t
affect the structural and electrical propertieshef HEMT heterostructures, in particular the regist

of buffer layers and the two-dimensional electrams gransport properties at the@&-N/GaN
interface. We show how the stress relaxation isetated with the design of the epitaxial layer<ista
their growth conditions and the density of the #dalieg dislocations.

Keywords : GaN, HEMT, transistor, IlI-N, siliconpiéaxy, stress, strain, dislocations



