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Introduction

Le nitrure d’aluminium (AIN) posséde des propriétés remarquables qui rendent ce
matériau particulierement attractif dans de nombreux domaines. Dans le milieu des
céramiques industrielles, I’AIN est depuis longtemps exploité pour sa conductivité thermique
élevée et sa bonne résistance électrique, en tant qu’isolant électrique ou dissipateur de chaleur
dans les composants électriques et les circuits imprimés. De plus, ses propriétés physico-
chimiques, la stabilité de la liaison Al-N et sa structure cristalline, font qu’il est susceptible
d’étre utilis¢é dans des environnements hostiles comme les températures élevées, les hautes
pressions ou les milieux corrosifs.

L’AIN est également un matériau semiconducteur a grande bande interdite directe
d’énergie proche de 6 eV. Mais ce n’est que trés récemment que des chercheurs japonais
(NTT) ont réussi a doper I’AIN, de type n et p, afin de fabriquer une diode
¢lectroluminescente (DEL ou LED pour Light Emitting Diode) émettant dans ['ultraviolet a
210 nm; il s’agit de la longueur d’onde la plus courte jamais atteinte avec un matériau
semiconducteur comme source [1]. Si ¢’est sous forme de poudres que 1’on retrouve le plus
souvent I’AIN dans le domaine des céramiques, aujourd’hui, d’énormes efforts sont consentis
pour fabriquer des substrats monocristallins d’AIN pour 1’¢lectronique et I’optoélectronique.
Plus généralement, c’est I’ensemble de la filiere des nitrures d’éléments 11, reposant sur les 3
matériaux binaires que sont le nitrure de gallium (GaN), le nitrure d’indium (InN) et I’AIN,
qui est aujourd’hui au centre d’un engouement énorme dans les communautés scientifiques de
recherche fondamentale des laboratoires académiques et de recherche et développement de
puissants groupes industriels. Ces nitrures, et plus spécifiquement le GaN, représentent le
second plus gros marché des semiconducteurs, certes loin derriére le silicium, avec un marché
de prés de 4 milliards de dollars annuel. Les dispositifs commercialisés sont essentiellement
dans le domaine de I’optoélectronique, avec des LEDs et des diodes lasers dont le domaine
d’émission couvre quasiment tout le spectre du visible et s’étend jusqu’a 'ultraviolet. Les
lasers sont principalement dédiés au stockage et la lecture d’informations alors que les LEDs
convoitent le colossal marché de I’éclairage. Des efforts sont aussi consentis par la
communauté de la microélectronique, ou I’on pense que des dispositifs de type transistors
HEMT (High Electron Mobility Transistor) et diodes Schottky pourront jouer un role
important dans le domaine de 1’électronique de puissance [2].

Les substrats de GaN, dont I’émergence est trés récente, n’ont pas encore atteint un
niveau de maturité suffisant pour tracer un trait définitif sur ’hétéroépitaxie, qui reste de loin,
la technique la plus fréquemment utilisée pour épitaxier des hétérostructures monocristallines
a base de matériaux (Al, Ga, In)N. L hétéroépitaxie consiste a utiliser un substrat de nature
différente de celle du matériau que 1’on souhaite épitaxier. Méme si le substrat de saphir est le
plus couramment utilisé pour I’épitaxie des nitrures d’éléments 111, le carbure de silicium puis
le silicium sont aussi employés et finalement, le choix du substrat va dépendre des
applications et de la conviction des acteurs. Rappelons que la propriété la plus remarquable
des hétérostructures a base de GaN est que, malgré I’utilisation de substrats largement
désaccordés en parameétre de maille, donc générant des densités de défauts élevées dans les
couches épitaxiées, des composants performants sont fabriqués et commercialisés. Cette
relative insensibilité aux défauts structuraux et le fait que ’on vise avec les nitrures
d’¢éléments III des applications de masse, avec des gros volumes de production, désignent le
silicium comme un substrat potentiellement tres intéressant. Le silicium est en effet le substrat
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le plus mature, sans compter qu’il y a un intérét évident & combiner les propriétés des nitrures
et du siliclum dans une perspective d’intégration de nouvelles fonctionnalités dans les puces
microélectroniques. C’est dans ce contexte que le CRHEA s’est engagé depuis plus d’une
décennie dans 1’épitaxie des nitrures d’éléments III sur substrat silicium [3]. Cet engagement
a déja porté ses fruits, puisque la société Picogiga, qui est devenue une division du groupe
Soitec, fabrique et commercialise des hétérostructures (Al,Ga)N sur silicium, sur la base du
procédé de croissance mis au point au CRHEA et dont Picogiga détient une licence exclusive.
Le CRHEA est également associé au projet de recherche et développement Nano2012, dont la
société STMicroelectronics est le chef de file. Dans ce cadre, des actions d’intégration
prometteuses ont déja été menées, visant par exemple la réalisation de structures transistors
HEMTs AlGaN/GaN sur substrat silicium orienté (001) [4]. Dans toutes ces structures, ou il
s’agit d’épitaxier des hétérostructures a base de GaN sur substrat silicium, il est nécessaire
avant toute chose d’épitaxier une couche plus ou moins fine d’AIN, dite couche tampon ou
buffer. L’épitaxie de couches fines d’AIN sur substrat silicium est donc pratiquée au
laboratoire depuis plus de dix ans mais ce matériau n’avait jamais réellement fait 1’objet
d’études en dehors du fait que sa croissance a été optimisée afin qu’il remplisse sa fonction de
matériau buffer [5-8].

L’AIN, en plus des propriétés déja évoquées, est aussi un matériau piézoélectrique. La
vitesse de propagation élevée des ondes acoustiques dans I’ AIN associée a une mise en oeuvre
compatible avec les procédés de fabrication de la filiére silicium, font que I’AIN est
aujourd’hui largement utilisé dans les composants a ondes acoustiques pour des applications
de filtrage. Pour ces composants, I’AIN est déposé par pulvérisation cathodique, technique
largement éprouvée en microélectronique, notamment pour le dépot de couches d’oxydes.
Etonnement, cette technique de dépdt basses températures (400°C pour I’AIN) donne
d’excellents résultats alors qu’a priori la synthése d’AIN, en tout cas sous sa forme
monocristalline, nécessite des températures de 1’ordre de 1500 a 2000°C. En fait I’ AIN obtenu
par pulvérisation est dit fortement texturé, c'est-a-dire qu’il est constitué de grains
monocristallins tous orientés suivant 1’axe de croissance mais avec une désorientation plus ou
moins forte entre les grains. Les propriétés physiques des films minces d’AIN s’améliorent
avec I’épaisseur et, il est typiquement nécessaire de déposer des couches d’environ 500 nm
afin d’obtenir des propriétés piézoélectriques optimales [9]. Cette gamme d’épaisseur limite
les fréquences de fonctionnement des filtres a quelques GHz [10, 11]. Or, dans un contexte
sans cesse orienté vers la montée en fréquence, il y a un intérét évident a diminuer I’épaisseur
des films minces d’AIN pour fabriquer des composants capables de fonctionner a plus hautes
fréquences, 10 GHz et plus, pour les systemes de télécommunications de demain.

La question qui s’est alors posée est la suivante : est-ce que la qualité cristalline et les
propriétés physiques de couches trés fines d’AIN obtenues par épitaxie (en 1’occurrence il
s’agit ici d’épitaxie par jets moléculaires) sur substrat silicium permettent de fabriquer des
résonateurs acoustiques capables de fonctionner a haute frequence ? C’est dans ce contexte
que cette these, co-financée par le CNRS et STMicroelectronics, a démarré. Rappelons que
I’épitaxie par jets moléculaires (EJM ou MBE pour Molecular Beam Epitaxy) est une
technique de croissance cristalline sous ultravide qui a fait ses preuves notamment dans la
fabrication d’hétérostructures a interfaces multiples. Un des avantages de cette méthode
repose sur le contrdle de la croissance en temps réel grace a ’utilisation in situ de la
diffraction d’électrons de haute énergie en incidence rasante ou RHEED. En revanche, cette
technique d’épitaxie n’est pas franchement compatible avec la filiere microélectronique
silicium, en tout cas jusqu’a preuve du contraire. C’est pourquoi, si le but affiché de cette
thése est d’évaluer I’AIN épitaxié sur silicium par EJM pour les applications de type
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résonateurs acoustiques pour le filtrage, il n’est pas question de faire une comparaison
systématique entre les matériaux obtenus par pulvérisation cathodique et par EJM. En réalité
le but, pour STMicroelectronics, est de constituer une base de données sur les films minces
d’AIN épitaxiés et d’identifier des perspectives innovantes sans se limiter a un type particulier
de composant. La motivation du coté CRHEA, en plus de valoriser ces dix derniéres années
de recherche et développement, est de profiter de cette opportunité pour étudier plus en
profondeur I’AIN épitaxié sur silicium mais aussi de se familiariser avec un domaine ou
jusque la le CRHEA était totalement absent, celui des résonateurs acoustiques, voire des
MEMS. Comme c’est souvent le cas lorsqu’on démarre une nouvelle thématique, une partie
de ce travail a été réalisée en collaboration avec des partenaires comme le LETI (Grenoble),
I’IEMN (Lille), le CNM (Barcelone) ou encore 1’université de Ulm, en Allemagne.

Dans le premier chapitre de ce manuscrit, nous présentons d’abord quelques
généralités sur les nitrures d’¢éléments III et nous discutons plus particulierement la
problématique du choix du substrat. Ensuite, nous focalisons notre attention sur le substrat
silicium, les différentes orientations cristallographiques, les relations épitaxiales et surtout
nous décrivons précisement les différentes méthodes de préparation de surface et de
désoxydation que nous avons utilisées et qui seront au cceur de 1’étude qui est présentée dans
le chapitre II. Une description détaillée du procédé de croissance des films minces d’AIN par
épitaxie par jets moléculaires vient terminer le chapitre I.

Le chapitre 11 présente une étude détaillée des propriétés structurales et optiques des
couches minces d’AIN en fonction de 1’orientation et de la méthode de préparation de surface
du substrat de silicium. Les contraintes dans les films et leurs origines sont largement
discutées. Enfin, apres avoir sélectionné les couches minces qui possédent les meilleures
propriétés générales, on passe a une étude spécifique de certaines propriétés en relation avec
I’application visée, c'est-a-dire les résonateurs acoustiques de volume (BAW pour Bulk
Acoustic Wave).

Dans le troisieme chapitre, aprés une rapide présentation des résonateurs a ondes
acoustiques de volume, nous décrivons les mesures expérimentales utilisées pour caractériser
les propriétés piézoélectriques des films minces d’AIN épitaxiés sur silicium. Ensuite, la
fréquence de résonance et le coefficient de couplage électromécanique de résonateurs a base
d’AIN épitaxié sont estimés via le modele de Mason. Enfin, les étapes de fabrication de la
structure BAW sont décrites et les premiéres mesures expérimentales sont discutées.

Enfin, dans le dernier chapitre, nous faisons une revue de ce que nous appellerons les
retombées collatérales de ce travail de thése. Nous discutons de I’influence des améliorations
de ’AIN épitaxié sur silicium sur la fabrication des couches épaisses de GaN sur silicium.
Nous présentons quelques nouvelles perspectives liées au savoir-faire développé pendant ce
travail concernant 1’¢laboration de couches fonctionnelles trés minces (submicroniques). La
fabrication et I’étude de microstructures de type MEMS sont abordées et enfin pour terminer,
quelques résultats prometteurs concernant la croissance épitaxiale des nitrures d’éléments III
sur I’orientation (110) du silicium sont présentés.
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Chapitre [: Epitaxie par jets moléculaires de couches
minces de Nitrure d’Aluminium sur substrats silicium

I.1 Introduction

Dans la premiére partie de ce chapitre, nous décrivons quelques généralités sur les
semiconducteurs nitrures d’éléments III. Point particuliérement important pour bien
comprendre la suite du manuscrit, nous discutons de 1’origine des défauts et de la contrainte.
Dans une seconde partie, nous nous focalisons sur le substrat silicium. Nous discutons des
relations épitaxiales en fonction de 1’orientation du substrat et surtout nous nous attardons sur
les différentes méthodes de préparation de surface que nous avons utilisées dans cette étude.
Ces derniéres seront au ceeur de 1’étude du chapitre 11, il est donc particulierement important
de bien les déecrire. Dans la derniére partie, nous rappelons le contexte de 1’étude en discutant
brievement les techniques de dépdt utilisées pour I’AIN et la qualit¢ de ce dernier. Pour
terminer, nous décrivons en détail le procédé de croissance que nous avons utilisé dans ce
travail.

1.2 Généralités sur les Nitrures d’éléments II1

1.2.1 Propriétés cristallines

Les nitrures d’éléments III peuvent cristalliser dans deux phases distinctes, wurtzite
(dite hexagonale), qui est la phase la plus stable dans les conditions normales, ou sphalérite
plus connue sous le nom de blende de zinc (dite cubique) (Figure 1.1). La phase cubique,
métastable, peut cependant étre obtenue en réalisant 1’épitaxie sur des substrats cubiques
orientés selon la direction (001) tels que le silicium ou I’arséniure de gallium (GaAs). Bien
que nettement moins mature que les nitrures d’éléments III hexagonaux, 1’activité de
recherche sur les nitrures en phase cubique s’est largement développée ces derni¢res années
car elle permet d’éliminer les effets souvent négatifs des fortes polarisations spontanées et
piézoélectriques présentes dans les nitrures en phase hexagonale. Dans le cadre de cette thése,
ou I’'un des objectifs est d’évaluer les propriétés de I’AIN épitaxié par jets moléculaires pour
des applications de type résonateur acoustique, nous nous intéressons uniquement a la phase
hexagonale car ¢’est cette derniére qui semble étre la plus pertinente [12].
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Figure 1.1 : Structure a) hexagonale et b) cubique des nitrures d’éléments II.

Dans la phase hexagonale 1’axe ¢ est unique car il ne peut se transformer en aucun
autre axe par les opérations de symétrie du cristal (y compris son inverse). Les nitrures sont
donc des matériaux polaires (Figure 1.2). Dans la maille cristalline hexagonale, les barycentres
des charges positives et négatives ne coincident pas forcément, créant ainsi un ensemble de
dipdles orientés selon la direction [0001]. Cet effet de polarisation macroscopique, appelé
polarisation spontanée, se manifeste par I’apparition de charges aux interfaces entre des
matériaux de composition différente. Les valeurs théoriques des polarisations spontanées dans
GaN, AIN, et InN sont reportées dans le tableau I-a [13].

« Ga-face

[0001]

Substrate

Figure 1.2 : Sens de la polarisation spontanée selon la polarité gallium ou azote [14].

La piezoélectricité est la propriété que possedent certains corps de se polariser
électriquement sous 1’action d’une contrainte mécanique. Dans le cas d’hétérostructures,
I’accommodation des parametres de maille des différents réseaux cristallins impose une
contrainte dans le plan de croissance qui génére une polarisation piézoélectrique, s’ajoutant a
la polarisation spontanée. La polarisation totale dans les I11-N wurtzites est donc la somme de
ces deux polarisations. Notons que ces champs de polarisation ont des effets majeurs sur les
propriétés des héterostructures [15].
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Les paramétres de maille a et ¢ des trois matériaux binaires qui composent la famille
des nitrures, AIN, GaN et InN, ainsi que leur désaccord paramétrique avec AIN sont
répertoriés dans le tableau I-a. Les rapports c/a et u/c ne sont pas tout a fait égaux a ceux
d’une structure wurtzite idéale (respectivement 1,633 et 0,375). Notons qu’il existe encore
aujourd’hui une dispersion importante sur les valeurs reportées dans la littérature des
parametres a et ¢ relaxés de I’AIN. Comme nous le verrons dans le chapitre II, cela engendre
une incertitude conséquente sur les valeurs de contrainte du matériau épitaxié.

a(A) c (A) Aa/a (%) Ps, (C/m?)
AIN 3.111+0.001 | 4.981+0.001 0 -0.081
GaN 3.1878 5.185 2.4 -0.029
InN 3.538 5.703 13.7 -0.032

Tableau I-a : Parametres de maille a et ¢, désaccord paramétrique avec AIN
et polarisation spontanée théorique de I’AIN, du GaN et de I’InN.

1.2.2 Hétéroépitaxie et contrainte

1.2.2.1 Les substrats

Le choix du substrat hote pour 1’épitaxie des nitrures d’éléments III est un point délicat
car il va, d’une part, imposer certaines propriétés sur les couches minces épitaxiées et d’autre
part, ce choix orientera plus ou moins le type d’application visée. En fait il s’agira de trouver
un compromis entre les propriétés physiques, des considérations technologiques, la
disponibilité, la taille ou bien encore le prix des différents substrats en fonction de
I’application recherchée. Il n’existe donc pas de substrat idéal, mais plut6t un substrat adapté
a une application visée. L’émergence récente de substrats GaN (Lumilog, Sumitomo,
Kyma,...) possédant des densités de dislocations de 1’ordre de 5x10° & 5x10’ cm™, n’a pas
encore solutionné le probléeme du choix du substrat. En effet, s’il semble que les substrats
GaN devraient s’imposer pour la réalisation de diodes lasers performantes, ces substrats sont
tres chers et relativement difficiles a fabriquer et a moins d’une percée technologique, il sera
difficile de diminuer considérablement leur prix et d’augmenter leur diamétre, ce qui est
probablement rédhibitoire si on vise des applications de masse.

Sans aucun doute, de nos jours c’est le saphir qui est le substrat le plus utilis€¢ pour
I’épitaxie de GaN. Historiquement, c’est aussi le saphir qui a permis de réussir les premicres
épitaxies de GaN grace a la conversion en surface de 1’ Al,03 en AIN par nitruration. Son prix
abordable, sa grande disponibilité et sa transparence dans le visible, en ont fait un substrat de
choix pour I’optoélectronique. En effet, malgré un désaccord de paramétre de maille énorme
entre GaN et le saphir (16%) et une densité de défauts élevée, il s’avere que les diodes
électroluminescentes a puits quantiques InGaN/GaN émettant dans le bleu fabriquées sur
saphir possedent des rendements quantiques internes proches de 100% [16]. Ce résultat
indique que la zone active (puits quantiques InGaN/GaN) du composant n’est pas ou peu
sensible aux défauts. Notons, que c’est la une propriété remarquable de ce type de structure et
a priori indépendante de la nature du substrat. L’inconvénient notoire du substrat saphir est sa
faible conductivité thermique qui rend problématique la dissipation de la chaleur et de ce fait,
le saphir n’est quasiment pas utilis¢ dans les composants a base de GaN pour les applications
de puissance.
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Le carbure de silicium (SiC), dans sa phase hexagonale, est le substrat, parmi les
substrats usuels avec lequel le GaN et I'AIN ont le meilleur accord de parametre de maille
(respectivement 3.4 et 1 %). Pourtant la densit¢ de défauts dans GaN n’est pas
significativement plus faible lorsqu’il est épitaxié sur SiC. De plus, du fait d’un coefficient de
dilatation thermique plus petit que celui du GaN, les couches de GaN épitaxiées sur SiC sont
généralement en tension ce qui peut engendrer la formation de fissures dés lors que I’on
atteint une épaisseur critique. Ce dernier point fait qu’il n’est pas possible, comme ¢’est le cas
sur saphir, d’augmenter sans risque 1’épaisseur du film de GaN afin de réduire la densité de
défauts. Enfin, son prix élevé et la difficulté de fabriquer des substrats de grande taille et
d’excellente qualit¢ sont aussi des inconvénients majeurs. Par contre, son excellente
conductivité thermique en fait un substrat de choix pour les dispositifs a base de GaN
délivrant de fortes puissances.

Trés tot le substrat silicium a été proposé pour servir de substrat a 1’épitaxie de GaN.
En effet, méme s’il y a un désaccord paramétrique important (-17 %) entre GaN et Si, le
silicium est un substrat idéal. 1l est largement disponible, le diamétre de référence est
aujourd’hui 8, voire 12 pouces et surtout il est tres bon marché. De plus, en tant que fer de
lance de l'industrie de la microélectronique, les procédés technologiques tels que les gravures
(séche et humide) sont connus et parfaitement maitrisés. Sans compter que le développement
d’une filiére sur silicium ouvrirait la voie a l'intégration des fonctionnalités issues des nitrures
d'éléments 1ll dans les puces microélectroniques. Malheureusement, le silicium posséde un
coefficient de dilatation thermique significativement plus faible que celui du GaN et de ce
fait, les hétérostructures a base de GaN épitaxiées sur silicium subissent une contrainte
extensive (courbure, fissures) qui rend problématique la fabrication de dispositifs. Des
solutions ont été proposées et mises en ceuvre pour limiter ce probléeme de contrainte
extensive et finalement ce n’est que récemment que le substrat silicium est sérieusement
considéré comme substrat potentiel pour les nitrures d’éléments III. Enfin, il est important de
noter que le substrat de silicium peut étre sélectivement enlevé apres épitaxie ce qui est
particulierement intéressant pour les applications optoélectroniques. De plus le silicium
posséde une bonne conductivité thermique (identique a celle du GaN) ce qui permet de
dissiper correctement la chaleur produite par les dispositifs de puissance.

Le tableau I-b ci-dessous récapitule les principales caractéristiques des substrats les plus
utilisés.

Saphir| SiC |silicium(111)| GaN | AIN
Paramétre de maille (A) 2.747 | 3.082 3.8401 3.1878 | 3.112
Désaccord parametrique avec GaN (%) 16 3.4 -17 0 -2.4
Coefficient de dilatation thermique (10° | 7.5 4.7 2.59 5.59 4.2
IK)
Conductivité thermique (W.K™.cm™) 0.5 3.8 1.5 1.5 3
Coiit du 2”°(€) ~50 |~ 1000 ~30 ~ 1200

Tableau I-b: Quelques propriétés des substrats les plus souvent
utilisés pour [’épitaxie de matériaux I11-N.
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1.2.2.2 Déformations

Comme nous venons de le voir, les nitrures d'éléments Il sont le plus souvent
hétéroépitaxies et les différences de paramétre de maille et de coefficient de dilatation
thermique entre couches épitaxiées et substrats engendrent des déformations. Alors que la
différence de paramétre de maille induit une contrainte due a 1’accommodation de la maille
pendant la croissance, la différence de coefficient de dilatation thermique impose une
contrainte lors du refroidissement post-croissance.

E, =&, = £, = (1.2)

Les équations (1.1), dans lesquelles a et ¢ sont les paramétres de maille du matériau
épitaxié et a et co sont les parameétres de maille relaxés du matériau, décrivent la déformation
dans le plan de croissance (exx) et selon I’axe de croissance ¢ (gz). Pour déterminer la
contrainte (o) en fonction de ces déformations, on utilise la loi de Hooke :

—

o=C-¢ (1.2)

ou o est le vecteur qui décrit le champ des contraintes, Cest le tenseur des coefficients

élastiques du matériau, et & est le vecteur décrivant le champ des déformations. Dans le cas
d’un cristal wurtzite, la relation 1.2 s’écrit :

O Ch C, Cy 0 0 0 e,
o C, C, C; 0 0 0 |e,
Oy | _ C; C; C,;, 0 0 0 |eg, (13)
Oy 0 0 Cu 0 0 |e¢g,
o 0 0 0 C, 0 |e,
o, 0 0 0 0 0 Ciley

Dans le cas d’une épitaxie, il n’y a pas de contrainte selon I’axe ¢ (c6,, = 0), mais uniquement
dans le plan de croissance, on dit que la contrainte est biaxiale. Cette contrainte étant isotrope,
o =0, . Larelation (1.3) se simplifie, et devient :

Oy Ciu G Ci)én
Oy |= C, C, Cg, Eyy (1.4)
0 Cis Ci Cyuley,

£, =——2¢ (1.5)
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ot 2C1/  est le coefficient de Poisson biaxial que I’on note v, .
33

Le tableau I-c répertorie les valeurs extraites de différentes références des coefficients
C; des nitrures d’éléments III. Comme on peut le constater, suivant les différentes techniques
de synthése du matériau et les méthodes de détermination de ces coefficients, il existe une

grande dispersion sur ces valeurs. Cette dispersion engendre & son tour des incertitudes sur les
valeurs de contrainte que 1’on mesurera.

GaN AIN
Ref. [17] [18] [19] [20] [21] [22] [18]
Cu 374 367 370 377 390 345 396
Co 106 135 145 160 145 125 137
Cuis 70 103 110 114 106 120 108
Css3 379 405 390 209 398 395 373
Cu 101 95 90 81 105 118 116
Ces 123 297

Tableau I-c : Revue non exhaustive des coefficients d élasticité de [’AIN et du GaN.

Comme évoqué précéedemment, la différence de coefficient de dilatation thermique
entre une couche épitaxiée et son substrat engendre une déformation. Cette derniére conduit a
une contrainte dite « extrinseque » qui s’ajoute a la contrainte dite « intrinséque » qui apparait
lors de la croissance. Nous allons ici quantifier la contrainte extrinséque afin de pouvoir
extraire la contrainte intrinseque lors des mesures de contrainte qui seront présentées dans le
chapitre 11.

Nous nous plagons dans le cas d’une couche d’AIN épitaxiée sur silicium. A
température de croissance, le parametre de maille des matériaux est plus élevé qu’a
température ambiante. Lors du refroidissement, les matériaux se contractent, réduisant ainsi
leur parametre de maille. Le silicium, de par son coefficient de dilatation thermique plus
faible, se contracte plus lentement que I’ AIN, et comme c’est le substrat, de par son épaisseur
beaucoup plus importante, qui impose la contraction, ’AIN se trouve limité dans sa
contraction, ce qui conduit a une déformation. Cette derniére est définie par la formule
suivante :

e = [ (et (T) =, (THT (16)

T

ou T, et T, représentent respectivement les temperatures ambiante et de croissance, et
o (T)et ag(T)sont respectivement les coefficients de dilatation thermique de I’AIN et du

silicium. Comme «,, >« et AT <0, la déformation est positive, ce qui correspond a une
contrainte thermique extensive. L’expression 1.6 peut se simplifier et se réécrire :

Aoy (T, —>T,) . Aag(T, > T,)
ay (T;) ag(T.)

gt(:\(rc): (|7)
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En prenant la déformation thermique de 1I’AIN mesurée par K.M. Taylor [23], et celle du
silicium déterminée par K.Y. Okada [24], on calcule une déformation gy de1.4x1072.

Mais le désaccord paramétrique et la différence de coefficient de dilatation thermique
ne sont pas les deux seules causes de la déformation dans les couches d’AIN. Il y a aussi une
contrainte due aux différents mécanismes de la croissance. Cette derniere vient
principalement de la coalescence des grains pendant la croissance. En effet, I’ AIN nucléée sur
la surface de silicium en formant des flots, et leur coalescence engendre une contrainte
significative. Dans le chapitre 1, nous discutons en détail de la contrainte et de ses différentes
origines. La contrainte finale emmagasinée dans le film mince d’AIN épitaxié sur silicium est
a I’origine d’une courbure concave, comme schématisé sur la figure 1.3

Si (111)

\\_\ _——_‘_/‘

Figure 1.3 : Courbure concave de I’échantillon a température ambiante
due a la contrainte dans le film d’AIN épitaxié sur silicium.

1.2.3 Défauts et relaxation

Lors de I’épitaxie d’un matériau A sur un matériau B et ce, pour un faible désaccord
paramétrique entre ces matériaux, il existe un régime (épaisseur treés fine) ou I’énergie
¢lastique emmagasinée dans le matériau A n’est pas suffisante pour lui permettre de se relaxer
(C'est-a-dire prendre son parameétre de maille propre) via I’introduction de défauts. En effet la
création de défauts a un cotit énergétique, et tant qu’il n’est pas atteint, la couche (matériau A)
croit parfaitement cohérente donc contrainte sur le substrat (matériau B), en répliquant le
paramétre de maille (épitaxie pseudomorphe). Mais [’énergie élastique emmagasinée
augmente avec I’épaisseur et il existe donc une épaisseur critique ou la formation de
dislocations est énergiquement plus avantageuse. C’est le seuil de relaxation plastique, au dela
duquel la couche a donc intérét a former des dislocations a I’interface (épitaxie métamorphe)
plutdt que de continuer a croitre d