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ABSTRACT 1

Abstract

Off-axis electron holography is a transmission electron microscopy (TEM) based technique sensi-
tive to the free carrier concentration. It enables 2D quantitative mapping of the electrostatic potential
with a large field of view, and can therefore be compared to process simulation maps. The purpose of
this PhD (CIFRE partnership between CEA-LETI and STMicroelectronics) was on one hand to set
a protocol for sample preparation and observation by holography, and on the other hand to compare
experimental results with TCAD process simulation.

We first studied the influence of instrumental parameters on the signal to noise ratio in holo-
graphy, and set optimisation rules for holography. Then, on elementary samples, we demonstrated
the existence of an inactive layer and a potential underestimation due to TEM induced charges.
These effects have been observed on both FIB and tripode prepared samples. The inactive layer
is inversely proportional to the dopant concentration, and increase with the amount of crystalline
defects induced by FIB at different energies.

Finally, the knowledge of these artefacts enabled a semi-quantitative analysis of the potential in
testing nMOS transistors on thin silicon film, and a calibration of arsenic implantation and diffusion
in silicon. We also studied the practical limitations of holography for TCAD calibration.

Résumé

L’holographie électronique "off-axis" est une technique de MET sensible a la densité locale de
porteurs, elle permet facilement une cartographie 2D du potentiel électrostatique et, par son large
champ de vue, une analyse des profils de dopants actifs, directement utilisables pour le calibrage des
outils de simulation des procédés.

Les travaux de cette thése (convention CIFRE entre le CEA-LETI et STMicroelectronics) ont
pour objet, d’'une part 1’établissement de protocoles de préparation des échantillons, d’acquisition
des données en holographie électronique, et d’autre part la comparaison entre les résultats de la
mesure et ceux de la simulation a ’aide des outils TCAD.

Pour mener cette étude, nous avons, dans un premier temps, étudié 'influence des parameétres
du MET sur la résolution spatiale et le niveau de bruit de ’holographie. Puis, sur des échantillons
élémentaires, nous avons prouvé la présence d’une couche inactive et mis en évidence les effets
de charges induits par le faisceau de mesure. Ces artefacts ont été observés aussi bien dans les
échantillons préparés par polissage mécano-chimique que lors de 'usinage des échantillons par FIB.
Notre étude montre d’une part que la couche inactive cristalline induite par les défauts ponctuels
générés par cette technique est controlée par I'énergie du faisceau FIB, et d’autre part, que les
charges électriques de l’échantillon créent une sous-estimation du potentiel mesuré, inversement
proportionnelle & la concentration de dopants.

Enfin, la maitrise des artefacts de la technique nous ont permis de caractériser des transistors
'nMOS’ sur film mince de silicium, avec comme objectif le calibrage de 'implantation et la diffusion
de I'arsenic. Les limitations d’une utilisation pratique de I’holographie électronique ont été étudiées
par la comparaison de cartographies de potentiel électrostatique mesurées par cette technique et
simulées par TCAD.
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VARIABLES, CONSTANTES, ET ABREVIATIONS

Variables, constantes, et abréviations

L’ensemble du document utilise les unités standard du systéme international (V,J, m, s, A, etc.).
Néanmoins, pour des raisons de clarté, les applications numériques seront parfois données dans des
unités non standard (A, eV, nm). Les valeurs soulignées sont obtenues pour un faisceau électronique
accéléré a 200 kV, dans le silicium, a température ambiante.

Symbole
o

o

QFIB

BMmET

Nom

Angle de déviation d’un faisceau par un bi-
prisme

Coeflicient angulaire de déviation d’un fais-
ceau par un biprisme

Angle d’incidence d’un faisceau FIB sur une
paroi

Demi angle d’un faisceau électronique

Angle de rotation d’'un échantillon dans un
MET

Kurtosis statistique d’une courbe

Asymétrie statistique d’une courbe

Angle de demi illumination d’un hologramme
Coefficient électrostatique de déviation d’un
faisceau par un biprisme

Taux de formation d’interstitiels par implan-
tation ionique

Taux de formation de lacunes par implanta-
tion ionique

Résolution spatiale

Permitivité du vide

Permitivité dans le Silicium

Permitivité de 'oxyde

Phase d’une onde

Distortion de phase dans le vide

Longueur d’onde dans le vide

Longueur d’onde dans un matériau

Libre parcours moyen des électrons

Libre parcours moyen inélastique des élec-
trons

Longueur de charge espace caractéristique du
canal d’un dispositif

Unité / Valeur
rad
rad
rad

rad
rad

variable
variable
rad

rad V=1

m
8,85 10712 F m™!
1.035 10719 F ot

Fm™!
rad
rad
2.51 pm
m

120 nm
150 nm
m



VARIABLES, CONSTANTES, ET ABREVIATIONS

Symbole

7
PSi

Nom

Visibilité des franges d’interférence

Densité volumique du silicium

Reésistivité de silicium

Charge volumique totale

Bruit de phase

Section efficace d’intéraction inélastique
Section efficace d’intéraction élastique

Taux de pulvérisation du silicium par le gal-
lium

Champ électrostatique de répartition de
charge

Amplitude en holographie

Potentiel vecteur magnétique

Vitesse de la lumiére dans le vide
Coefficient d’aberration chromatique
Coefficient d’aberration sphérique
Coefficient phase-potentiel

Concentration FIB de gallium
Concentration FIB d’interstitiels
Concentration FIB de lacunes

Parameétre de maille du silicium

Dose équivalente de gallium

Dose Monte Carlo de gallium

Charge de I’électron

Energie cinétique des électrons balistiques
Energie de masse restante de 1’électron
Energie de la bande de conduction

Energie du niveau de Fermi

Energie du niveau de Fermi intrinséque
Energie de la bande de valence

distance focale

Taux de création de trous sous faisceau MET
Taux de création d’électrons sous faisceau
MET

Constante de Planck

Norme du vecteur d’onde

Constante de boltzmann

Masse au repos de I’électron

Unité / Valeur

sans unité
510%2 at m=3
Qm™!

C m™3

rad

m2

m2

vV m™!

Vsm™!

2.998 108 m s~ 1
m
m

7.29 1073 rad nm~'V

m—3

5.341 10719 m,

m—2

m—2
—-1.602 10~ ¢
J

818 10714 g

-3 41
-3 o1

I3 I NN

6.626 10734 J s
rad m~1

1.30 107 J K1
9.109 1073t kg



VARIABLES, CONSTANTES, ET ABREVIATIONS

Symbole

szzzz

Rsph

S1
Sa

tamo
Lina
tess
tiim
Tz‘mg
Tobj

conversions
1eV

1A

1tr

Nom

Concentration de dopants 'p’

Concentration de dopants 'n’

Densité d’états de la bande de conduction
Densité d’états de la bande de valence
Concentration intrinséque des porteurs dans
le silicium

Concentration d’électrons e~

Concentration de trous h™

Quantité de mouvement

Différence de vecteurs d’ondes

Rayon du biprisme

Profondeur moyenne d’implantation, égale-
ment premier moment d’une courbe

Rayon caractéristique de l'aberration chro-
matique

Rayon caractéristique de 1’aberration sphé-
rique

Source secondaire de référence

Source secondaire objet

épaisseur amorphe

épaisseur inactive cristalline

épaisseur efficace

épaisseur limite d’influence électrostatique
Interfrange rapporté au plan image
Interfrange rapporté au plan objet

Tension d’accélération d’'un MET

Potentiel du biprisme

Potentiel électrostatique

Potentiel moyen interne

Composante fixe du potentiel moyen interne
Composante du potentiel moyen interne lié
au dopage

Potentiel moyen

Largeur de déplétion d’une jonction

Largeur d’hologramme rapporté au plan ob-
jet

Largeur d’hologramme rapporté au plan
image

Position de jonction chimique

Position de jonction électrique

Position du potentiel moyen

Numéro atomique

1.6 1071 J
10710,
21 rad

Unité / Valeur

3.2 109¢m=3
1.8 10Y%cm =3
1.4 101 at ¢cm ™3

3

I3IT O SSISS=S<3IIIIIS

333
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Abréviation

APT
BCA
BIC
BOX
CBED
CCD
CFEG
DIBL
EELS
EFM
FDSOI
FEG
FET
FIB
HR
HRBS
IBAD
IBAE
ITRS
KFM
LEAP
MC
MEB
MEIS
MET
MIS
MOS
NED
OED
PSF
SA
SCM
SIMS
SNR
SOI
SPM
SSRM
STEM
TCAD
TED
[SAY
ZLP

Signification

Atom Probe Tomography

Binary Collision Approximation

Boron Interstitial Cluster

Burried OXide

Convergent Beam Electron Diffraction
Coupled Charge Device

Cold Field Emission Gun

Drain Induced Barrier Lowering

Electron Energy Loss Spectroscopy
Electric Force Microscopy

Fully Depleted Silicon On Insulator
Field Emission Gun

Field Effect Transistor

Focused Ton Beam

Haute Résolution

High resolution Rutterford Back Scattering
Ion Beam Assisted Deposition

Ion Beam Assisted Etching

International Technology Roadmap for Semiconductors
Kelvin Force Microscopy

Local electrode Atom Probe

Monte Carlo

Microscope Electronique en Balayage
Medium Energy Ion Scattering
Microscope Electronique en Transmission
Metal Insulator Semiconductor

Metal Oxide Semiconductor

Nitridation Enhanced Diffusion
Oxidation Enhanced Diffusion

Point Spreading Function

Selection Aperture

Scanning Capacitance Microscopy
Secondary Emission Ion Spectroscopy
Signal to Noise Ratio

Silicon On Insulator

Scanning Probe Microscopy

Scanning Spreading Resistance Microscopy
Scanning Transmission Electron Microscopy
Technology Computer Aided Design
Transient Enhanced Diffusion

Ultra Violet

Zero Loss Pike
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Introduction

La réduction de la taille des composants de la microélectronique et 1’émergence de nouvelles
architectures induisent d’une part la nécessité de calibrer les modéles de diffusion de dopants utilisés
dans les simulateurs de procédés de fabrication et, d’autre part, un besoin de caractérisation 2D
spatialement résolue (<nm) et quantitative de la densité locale des porteurs.

L’holographie électronique "off-axis" est une des techniques de MET ! répondant partiellement
a ce besoin. En effet, cette technique étant sensible a la densité locale de porteurs, elle permet
facilement le délinéament d’une jonction. De plus, cette technique posséde un large champ de vue
permettant des cartographies 2D du potentiel électrostatique sur un dispositif entier.

Les travaux de cette thése ont pour objectif d’une part I’établissement de protocoles de préparation
des échantillons, d’acquisition des données en holographie électronique, et d’autre part la comparai-
son entre les résultats expérimentaux et ceux simulés a I'aide des outils TCAD 2 (SPROCESS de
SYNOPSYS). Enfin, les limites de I’holographie électronique comme outil d’aide a la simulation des
procédés sont évaluées.

Parmi les dispositifs de la micro-électronique, nous avons étudié des transistors fabriqués dans des
films minces de silicium sur oxyde enterré (ou transistor SOI). Ce type de subtrat constitue un axe
important de recherche et développement dans l'industrie des semi-conducteurs.

Dans le premier chapitre, nous situons ’holographie électronique par rapport & 1’état de ’art en
matiére de mesure des dopants. Les critéres retenus pour comparer les différentes techniques sont :
leur résolution spatiale, leur sensibilité et leur dynamique de mesure. Notons que ces techniques se
classent en trois catégories, celles qui sont sensibles & la concentration des dopants (SIMS ou ’APT),
celles qui analysent la densité de porteurs (SSRM, SCM) et celles qui sont sensibles au travail de
sortie ou au potentiel électrostatique (KFM, Holographie électronique). Nous décrivons également les
modeéles de simulation de procédés utilisés lors de nos travaux et I’état de art relatif & 1’association
de la caractérisation physico-chimique a la simulation TCAD.

Dans le second chapitre, nous détaillons ’holographie électronique et les traitements numériques
a appliquer & un hologramme de maniére & obtenir une cartographie du potentiel. Les performances
ultimes de la technique pour la mesure de dopants sont évaluées. En pratique les performances telles
que la limite de résolution spatiale et la sensibilité sont fixées par des facteurs instrumentaux. Nous
montrerons comment choisir ces parameétres instrumentaux de maniére & optimiser la qualité des
hologrammes.

1. Microscopie Electronique en Transmission. L’acronyme est également utilisé pour P'appareil : le Microscope
Electronique en Transmission

2. Technology Computer Aided Design

3. Silicon On Insulator
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Dans le troisiéme chapitre, nous étudions l'influence de la préparation d’échantillons sur des jonc-
tions p-n réalisées par épitaxie. Dans un premier temps, I'influence de la création de charges créées
par le faisceau électronique est étudiée dans des échantillons préparés par polissage mécano-chimique.
Dans un deuxiéme temps, nous étudions U'influence de la préparation de lamelles par FIB? sur la
qualité des mesures par holographie électronique. Le FIB est connu pour générer une couche amorphe
et une couche inactive. Nous proposons un modéle de génération de défauts introduits par la pré-
paration FIB. Enfin, nous cherchons & reproduire par simulation les résultats expérimentaux en
prenant en considération les défauts générés lors de la préparation d’échantillons et les problémes
liés & ’accumulation des charges induites pendant la mesure par faisceau d’électron du MET.

Le quatriéme chapitre débute par ’étude de 'implantation et la diffusion de 1’arsenic, un dopant
de type n, dans des transistors de test sur film mince (30 nm). Plusieurs paramétres d’implantation
(énergie, dose) ont été utilisés. Nous avons préparé nos échantillons par FIB & basse énergie (5
keV), en utilisant une technique de gravure en face arriére. Nous avons privilégié 'observation de la
position de la jonction par rapport a I’évaluation de la concentration de dopage. Dans ces travaux,
la simulation de potentiel électrostatique s’appuie sur une simulation TCAD de la répartition de
dopants, puis sur la résolution des équations permettant d’obtenir la répartition des porteurs de
charge. En seconde partie de ce chapitre, nous utilisons les résultats des chapitres précédents pour
analyser un transistor long (60 nm de largeur de grille) sur un film de 8 nm de silicium. Nous
'observons conjointement en holographie et par EELS®, une technique de MET permettant une
cartographie chimique®, puis nous comparons les cartographie obtenues 3 la simulation TCAD.
Cette étude permet d’illustrer par un cas réel 'apport de 'EELS et de ’holographie a la calibration
des outils de simulation.

4. Focused Ion Beam
5. Electron Energy Loss Spectroscopy
6. Ces observations ont été conduites en collaboration avec ’équipe MET de STMicroelectronics.



Chapitre 1

Caractérisation et simulation des
dopants dans les films minces

I.1 Propriétés des dopants dans le silicium

Une propriété importante des semi-conducteurs consiste en la possibilité de modifier d’une part
leur résistivité, et d’autre part leur type (n ou p) en incorporant dans leur matrice des impuretés
nommées dopants. La configuration électronique du silicium est [Ne]3s23p?. En formant 4 liaisons
covalentes dans un systéme tétraédrique, les atomes de silicium saturent leur couche électronique
externe (figure (I.1)(a)). L’agencement régulier de ces tétraedres résulte en une structure de type
diamant.

Les dopants sont des atomes ayant un électron de plus que le silicium (dopants de type n) ou un
électron de moins que le silicium (dopant de type p). Le phosphore, I’arsenic et ’antimoine sont des
dopants de type n. Ces impuretés donneuses, de concentration Ny, introduisent un électron libre
e~ pouvant participer a la conduction du courant, comme illustré dans la figure (I.1). Le bore et
le gallium sont des impuretés accepteuses de concentration N,. Ce sont des dopants de type p, qui
piégent un électron du cristal. Ce manque crée un porteur dénommé trou et noté h™ qui permet
également la conduction du courant. Seuls les dopants en site substitutionnel sont actifs, car ils
partagent leurs électrons de valence avec la matrice. Un dopant en site interstitiel (figure (I.1)(b))
est électriquement inactif.

(@?:oggtzorﬁ;@ (osé gtgntinactif
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FI1GURE I.1 — Schéma d’une impureté dopante de type n en site actif (a) et inactif (b), dans le silicium.
En position substitutionnelle, I'impureté partage ses électrons de valence, introduisant des modifications
de structure électronique. En site inactif, le dopant n’a pas d’effet sur la structure de bande.
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Le dopage des semi-conducteurs est réalisé actuellement par implantation ionique, suivi d’un recuit
d’activation. Le recuit d’activation a pour objectif de placer les dopants en site substitutionnel et
de guérir les défauts d’implantation.

1.2 Fonctionnement du transistor et intérét des architectures sur
film mince de silicium

(a-1) Grille Grille (b.1)

Poly
silicium

arille

(a.2) 4 piBL (b.2)

|
|
L Ec
Ep

Jl Ev

FIGURE I.2 — Schémas (*.1) et diagrammes de bandes d’énergie (*.2) de transistor a canal long (a) et &
canal court (b). L’étendue de la zone de charge d’espace du drain et de la source introduit une courbure
de bande caractérisée par le paramétre A\gcg. Cette distance détermine la longueur de canal minimale
au-dela de laquelle les effets de canal court et d’abaissement de la barriére de potentiel se manifestent,
comme le montre la comparaison entre les diagrammes d’énergie du transistor long (a) et du transistor
court (b).

Le fonctionnement électronique d’un transistor nMOS est schématisé dans la figure (1.2). Le
dopage du canal crée une barriére de potentiel pour les électrons du drain et de la source. Un
contrdle électrostatique de la grille permet de baisser cette barriére jusqu’a rendre le canal passant.

La caractéristique principale d’un transistor est sa longueur de grille, qui détermine I’espacement
entre les zones de dopage de source et de drain. Or, comme illustré sur la figure (1.2), la longueur
effective du canal peut étre différente de la longueur entre les deux jonctions p-n du transistor.
Désignons par le terme "jonction chimique" le point de juxtaposition d’une région dopée p et d’une
région dopée n. Comme nous le détaillerons dans le dernier chapitre, ’écart entre les jonctions chi-
miques ne représente pas directement la longueur effective du canal. La longueur effective est fonction
des profils de dopants et de 'architecture du dispositif et détermine le comportement électrique du
transistor.
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Dans un transistor, le champ électrostatique latéral de la source et du drain se manifeste sur
une distance caractéristique Agcg 1, la longueur de déplétion caractéristique d’un dispositif. Comme
illustré dans la figure (1.2)(b), dans les canaux courts (Lc < 10 X Ascg) |2], la courbure de bande
latérale de chaque coté du canal abaisse la barriére de potentiel dans le canal 2. La miniaturisa-
tion des dispositifs, de génération en génération, a été possible grace & de nombreuses innovations
technologiques [3], dont les substrats SOIL.

L’utilisation d’un film de silicium isolé d’épaisseur Epg; modifie 'expression de la longueur carac-
téristique d’un dispositif et permet ainsi de controler le DIBL 2. En effet, [2] :

€53
ASCE = \/—ZEpSiEpox, (L.1)
€ox

ol €g; et €y, sont respectivement la permittivité dans le silicium et dans 'oxyde de silicium (5i03),
Ep,, Dépaisseur de l'oxyde de grille et Epg; 1'épaisseur du film de silicium (voir figure (1.3)(b)).
L’ajout d’un oxyde enterré permet de confiner la source et le drain et améliore le controle électro-
statique de la grille.

Grace au meilleur controle électrostatique, les dispositifs SOI sont plus rapides & méme tension
d’alimentation. La technologie est adaptée aux applications hautes fréquences (gain de 30% de temps
de commutation), ou aux applications a basse consommation (baisse de 50% de puissance dissipée)
moyennant un sacrifice du temps de commutation contre une tension plus faible [4].

Les dispositifs SOI présentent d’autres avantages.

— Par rapport a des MOS sur substrat massif, ot les dispositifs sont tous connectés au substrat,
le SOI apporte la possibilité d’isoler chaque transistor réduisant les courants de fuite et la
consommation électrique [5].

— Grace a la présence de 'oxyde en face arriére, les dispositifs sont également résistants & l'irra-
diation [6], ce qui a motivé I'utilisation du SOI en premier lieu pour les applications spatiales.

— Gréce a la technologie smartcut(©)]7], le cotut de production du substrat SOI a 1’échelle indus-
trielle est réduit, les transistors FDSOI 3 sont utilisés dans les applications de grande consom-
mation.

(a) (b)

Source

Source Drain

FI1GURE 1.3 — Comparaison entre un transistor sur substrat massif (a) et un transistor sur film mince
de silicium (b). L’utilisation de I’architectures SOI confine le canal de conduction et permet un meilleur
controle électrostatique [2].

1. Asck est une mesure de la longueur de charge d’espace latérale de la source et du drain dans un le canal, issu
de la résolution des équations de Poisson dans le canal, dont le calcul exact est détaillé dans [2]

2. DIBL : Drain Induced Barrier Lowering

3. Fully Depleted Silicon On Insulator



CARACTERISATION ET SIMULATION DES DOPANTS DANS LES SOI 14

Dans les transistors FDSOI, les jonctions s’étendent verticalement entre I'oxyde enterré et I'oxyde
de grille et I'intégralité du canal est une zone de déplétion. Il n’y a donc, au repos, aucun porteur
dans le canal. Dans un transistor standard, un potentiel permet d’abord de vider la zone sous la grille
des porteurs majoritaires, puis d’inverser la population pour créer un canal. Les FDSOI étant vides
initialement, ils réagissent & un potentiel plus faible. Il est parfois nécessaire, par contre, d’imposer
un voltage opposé pour garder un canal fermé.

La simulation physique des structures SOI doit prendre en compte plusieurs effets innovants
influancant la diffusion des dopants : les dimensions réduites du canal exigent un raffinement des
modeles de diffusion et la présence de I'oxyde enterré?® introduit des phénomeénes de diffusion a
Iinterface Si-SiO2. De plus, la diffusion des dopants a travers les interfaces influence la diffusion
latérale des zones actives source et drain et la longueur effective du canal. Ces phénoménes montrent
I'importance d’une visualisation 2D des dopants.

Les transistors étudiés dans cette thése présentent les propriétés suivantes :
— une épaisseur de film de silicium entre 5 nm et 30 nm,
— des longueurs de canal > 50 nm,
— des niveaux de dopage de 10'% at.cm™2 a 10?! at.cm™3,
Nous étudierons également des diodes p-n avec des concentrations de dopants entre 107 at.cm™ et
10" at.cm™3.

4. aussi appelé BOX : Burried OXide
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I.3 Caractérisation 2D des dopants

Les différentes techniques de caractérisation 2D de dopants existantes doivent étre estimées
en fonction de leur résolution spatiale et de leur dynamique de mesure des concentrations. Des
considérations pratiques comme le placement précis de la zone de mesure, le champ de vue et le
temps de préparation sont également a prendre en compte. Enfin, les techniques se distinguent entre
celles qui mesurent la concentration chimique et celles qui mesurent la concentration de dopants
activés.

I.3.1 La Secondary Ion Mass Spectroscopy (SIMS)

La SIMS consiste a pulvériser la surface d’un échantillon & I'aide d’un faisceau d’ions primaires
(figure (I.4)(a)), puis & analyser les ions secondaires produits par 'impact [§]. La concentration en
profondeur d’une espéce correspond au rapport entre les ions secondaires caractéristiques de cet
atome évalué et les ions secondaires caractéristiques de la matrice. La sensibilité limite de cette
technique est inférieure a 10'®at.cm ™3 [9], par exemple, lors de ’analyse du bore dans du silicium.

En pratique, la SIMS permet de déterminer les profils de dopants dans le silicium avec une re-
productibilité de l'ordre de 1% [10, 11]. Le diameétre du faisceau primaire est de quelques um, la
zone balayée ayant quant a elle une taille inférieure a 200 x 200 um?. Des tailles de faisceaux aussi
faibles que 50 nm x 50 nm et de 100 nm x 100 nm ont été obtenues respectivement pour des ions
primaires C's™ [12] et pour des ions primaires Oy [13]. La SIMS est, grace a sa sensibilité et sa grande
dynamique, une technique incontournable pour les mesures de profil de dopant dans des zones de
test dédiées.

Lors de l'impact des ions primaires, des atomes de 1’échantillon sont repoussés dans le volume
induisant un mixage collisionel des espéces. Ce mélange détermine, in fine, la limite physique de
la résolution en profondeur de la SIMS [14] qui varie avec ’énergie et la nature des ions primaires.
Les ions O; et C's™ sont les plus couramment utilisés. A basse énergie, ils ont permis d’atteindre,
sur des couches de SiGe épitaxiées sur Si, des résolutions de 1 a4 2 nm (OF a 150 eV [15], Cs* a
500 eV [16, 17, 18]). Des résolutions similaires ont été obtenues pour la mesure de la concentration
du bore [19] et de I'arsenic |20] dans le silicium. Toutefois, la variation de la vitesse d’abrasion lors
des premiéres couches pulvérisées introduit une incertitude sur la localisation des dopants dans les
premiers nanometres du profil. Cet écart est critique pour la caractérisation des jonctions ultrafines
et, bien qu’il puisse étre réduit [21], des techniques complémentaires de telles que la MEIS® ou le
HRBS® peuvent étre utilisées [22, 23, 24].

Une solution possible pour améliorer la résolution de la SIMS consiste & s’affranchir du faisceau
primaire soit par pulvérisation laser (technique mise en ceuvre dans la sonde atomique [25]) soit par
réaction chimique assistée par faisceau d’électrons. Cette derniére solution, nommée SIMS & énergie
nulle [26], permet en principe d’obtenir la résolution atomique en profondeur et une résolution latérale
de 2 — 3 nm. La résolution latérale est fixée par la taille du faisceau électronique. Cette technique,
encore en développement, a permis de caractériser le bore avec une résolution en profondeur de
1,5 nm [26, 27].

5. Medium Energy Ion Scattering
6. High Resolution Back Scattering
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(a) SIMS (b) Sonde atomique

Cartographie (x,y,tof) I
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Echantillon (R, > 50 nm) Pointe (Rpoine = 100nm)

FIGURE 1.4 — Schéma de principe de la SIMS (a) et de la sonde atomique (b). En SIMS, un faisceau
d’ions primaire est dirigé sur ’échantillon, dont il pulvérise la surface. Un spectrométre de masse analyse
les atomes pulvérisés (substrat, espéces chimiques du faisceau, impuretés dopantes) et fournit la mesure
de la concentration en profondeur des espéces chimiques de 1’échantillon. L’atome probe pulvérise les
atomes par monocouche atomique, ce qui lui donne une résolution atomique en profondeur (z). L’écran
collecteur recueille la position (x,y) des atomes avec une résolution < 0,5 nm et leur temps de vol (t.0.f :
time of flight), permettant la discrimination des espéces chimiques et une grande sensibilité chimique
28]

I.3.2 La sonde atomique tomographique

Une sonde atomique tomographique est un microscope analytique fournissant des images tridi-
mensionnelles d'un volume avec une résolution atomique |29, 30, 31]. La sonde atomique peut étre
assimilée & un microscope & projection basé sur la physique de Ueffet de champ et la spectrométrie
de masse & temps de vol. La sonde atomique tomographique est une sonde atomique classique dotée
d’un détecteur spatial 2D [32, 33].

Le schéma de principe est présenté sur la figure (I.4). L’échantillon est préparé sous forme d’une
pointe avec un rayon de courbure d’apex inférieur & 50 nm. Les atomes en surface de la pointe
sont "évaporés" sous la forme d’ions positifs n fois chargés grace & la superposition d’impulsions
électriques (1 ns) & un potentiel électrique positif continu de plusieurs kV.

La nature chimique des ions est identifiée par un spectromeétre de masse a temps de vol (mesure du
temps de vol de 'ion entre la pointe et le détecteur). La position latérale de I'ion est déterminée a par-
tir des coordonnées de son impact sur un multidétecteur spatial. L’échantillon étant évaporé couche
atomique par couche atomique, I’étude en profondeur permet une reconstruction tridimensionnelle

de la matiére évaporée. L’amélioration des performances des détecteurs [34] et spectrométres de

: : AM
masse [35] permet de détecter 60% des atomes évaporés et d’atteindre une résolution en masse ——

M
a 50% de ordre de 700.
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De nombreux métaux ont pu étre analysés par sonde atomique tomographique classique tel qu'une
atmospheére de Cottrell [36], des multicouches magnétiques [37]. En revanche, les matériaux présen-
tant une résistivité de l'ordre de quelques Q2 xm (mauvais conducteurs de I’électricité) ne sont plus
analysables par une sonde utilisant des impulsions électriques. Des études ont montré que le sili-
cium fortement dopé s’évapore sous impulsions électriques mais la résolution en masse est fortement
dégradée.

L’analyse de mauvais conducteurs [38, 39| (semi-conducteurs et isolants) a été rendue possible
grace a I’émergence de la sonde laser [40, 28|. Dans ce cas, I’évaporation des ions n’est plus assistée
par des impulsions électriques mais par des impulsions laser de trés courte durée (500 fs). Dans ce cas,
I’augmentation de température permet aux atomes de quitter la surface. Les résolutions latérales,
en profondeur et en masse sont respectivement de 0,3 nm, 0,1 nm et de 300 & 10% . Ainsi, du
silicium intrinséque de résistivité élevée (10* Qxcm) a pu étre analysé. Avec apparition de sondes
grand angle permettant d’obtenir des champs de vue et des profondeurs d’analyse respectivement
de 180 nm et 300 nm (dépend du rayon de courbure de la pointe), les limites de détection de bore

et de phosphore ont augmenté et la sensibilité peut atteindre 2 x 10'® at.cm 3.

Toute la difficulté de cette technique réside dans la préparation d’échantillons sous forme de
pointes. En microélectronique, les pointes sont généralement préparées par faisceau d’ions gallium
focalisés et sont obtenues en deux étapes. Dans un premier temps, I’échantillon a analyser est prélevé
de I'échantillon d’origine puis collé sur "un support" de sonde atomique. Dans un second temps,
on impose au FIB de balayer l'intérieur d’un masque annulaire de diameétre interne dégréssif afin
d’obtenir une pointe dont le rayon de courbure est inférieur & 50 nm.

I.3.3 La Kelvin Force Microscopy (KFM)

Le KFM est une technique de microscopie a sonde locale opérant en mode oscillant. Son principe
est inspiré de celui de la sonde de Kelvin [41], il permet de mesurer la différence entre le travail
de sortie d’une électrode de référence et celui du matériau a analyser. L’implémentation des deux
méthodes est toutefois différente. En mode KFM, le potentiel

U(t) = Uge + Ugesin(w X t) (1.2)
est appliqué entre la pointe et I’échantillon. Il est aisé de s’assurer que la vibration induite par la force
i 1dC . . .
électrostatique F' = 34 U? s’annule lorsque le potentiel Uy, est égal a la différence de potentiel
z

(¢pointe - ¢ech)

e
température et de pression, la sensibilité de cette technique est de l'ordre de 10 meV et sa résolution
spatiale est comprise entre 50 et 100 nm.

entre la pointe et ’échantillon. Lorsqu’on travaille dans des conditions normales de

Idéalement, le travail de sortie d’'un semi-conducteur varie de maniére logarithmique avec le taux
dopage N, soit :
Eq N
gbsc = Xsc t+ 7 i_k'BTIOg(_) (13)

7
ol Xsc, Fg, n;, représentent respectivement 1’affinité électronique, la valeur de la bande interdite
et la concentration intrinséque de porteurs du semi-conducteur. A température ambiante et pour le
silicium, nous avons : ys. = 4,05 eV, Eg = 1,12 eV et n; = 1,4 x 10'° cm™3. Dans la relation (1.3),
le signe moins ou plus est & utiliser respectivement pour un semi-conducteur de type n ou p. Cette
relation explique la sensibilité trés médiocre au dopage. En effet, dans le silicium, une variation d’une
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décade de concentration de dopants actifs induit une variation de 100 meV du travail de sortie. Il
est important de noter que la relation (I.3) ne prend pas en considération la présence de dipoles et,
éventuellement, de charge a la surface du semi-conducteur. L’origine de ces dipoles peut étre due a
la courbure de bande, & la présence d’oxyde ou encore d’espéces adsorbées. Toutefois, il est possible
d’ameéliorer la sensibilité, la résolution spatiale et la reproductibilité de cette technique en opérant
sous ultravide et en préparant spécifiquement la surface [42, 43]. Malgré ses limitations, la KFM a
été utilisée pour caractériser, avec une dynamique de 5 décades (de 10'° at.cm™3 a 10%° at.cm™3)
des concentrations de dopants dans des semi-conducteurs III-V [43, 44] et dans le silicium [45, 46]

I.3.4 La Scanning Capacitance Microscopy (SCM)

La SCM est une technique de microscopie a sonde locale opérant en mode contact et permettant la
AC
mesure spatialement résolue de la capacité différentielle AU entre la pointe et ’échantillon analysé.

Dans ce mode, une capacité MIS (Metal-Insulator-Semiconductor) est constituée de la maniére
suivante : 'armature métallique supérieure est formeée par la pointe (en silicium recouverte de métal
Au, PtIr, W ou de grains de diamant dopés B) et I'isolant (SiO2) est déposé sur le semi-conducteur qui
constitue 'armature inférieure. De maniére a fixer un point de fonctionnement sur la courbe C'(U),
la capacité MIS est polarisée en appliquant une tension Uy, & la pointe. Une tension de modulation,
AU cos(wt), est superposée a la tension continue Uy, . Une instrumentation dédiée permet de mesurer

la capacité différentielle AU Cette capacité différentielle dépend du taux de dopage (elle augmente

lorsque la concentration du dopage diminue), le signe de cette capacité différentielle dépend du type
de dopage (p ou n). En pratique, il est possible de mesurer des concentrations de dopant avec une
dynamique de six décades (de 10'® at.cm ™3 & 10%! at.cm™3) [45, 47|. Lors d’une utilisation standard,
la résolution spatiale de la SCM est de l'ordre de quelques dizaines de nanomeétres. L’utilisation de
courbes de calibrage obtenues sur des échantillons témoins, préalablement caractérisés par SIMS,
permet, en principe, de rendre la SCM semi-quantitative.

Si cette technique est relativement aisée & mettre en ceuvre, elle reste soumise a de nombreux
artéfacts. En effet, la tension de polarisation Uy, déplace la position des jonctions [48] l'injection,
en cours de mesure, de charges dans 'oxyde conduit & un comportement hystérétique des courbes
C(U) [49], la qualité et le vieillissement des oxydes doivent étre maitrisés pour éviter la génération
de charges fixes, de courants de fuite et de centres de recombinaison de porteurs [50, 51].

I.3.5 La Scanning Spreading Resistance Microscopy (SSRM)

La SSRM est une technique de microscopie & sonde locale opérant en mode contact et permettant
la mesure spatialement résolue de la résistance de contact entre la pointe de mesure et I’échantillon
analysé. Le principe de cette technique (figure (I.5)) consiste & appliquer une tension continue U
(0 < U < 10 V) entre la pointe et la face arriére de I’échantillon & analyser. La mesure du courant

U
ainsi géneéré (50 pA< I < 0,1 mA) permet d’obtenir la résistance d’étalement R = T Pour le cas

d’un contact ohmique entre une pointe de résistivité nulle et un substrat semi-infini de résistivité
pp—n uniforme, la valeur de la résistance de contact est égale a :
Pp—n
R=""" 14
”» (L4)
ol a représente le rayon de l’aire de contact supposée circulaire. En notant NV et ug; respectivement
la concentration de porteurs et leur mobilité, la résistivité d’un matériau s’écrit :
1

R I
Nejpgi (L.5)

Pp—n
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(50 pA - 0.1 mA)

i

FI1GURE 1.5 — Schéma de principe de la SSRM

En portant I’équation (I.4) dans I’équation (I.5), et en négligeant la dépendance de la mobilité avec
le taux de dopage, on constate que la résistance de contact varie comme l'inverse de la densité
de porteurs ce qui confére a la SSRM une dynamique de mesure comprise entre 10'° at.cm™ et
10?2 at.cm~3. La limite supérieure est fixée par la résistance résiduelle des pointes (~ 10 kQ2). En
réalité, la mobilité des porteurs dépend du taux de dopage, elle diminue lorsque la concentration
de dopant augmente; cette dépendance doit étre prise en considération pour traduire les valeurs de
résistances d’étalement en des valeurs de concentration de dopant.

Pour cartographier la répartition de dopage dans du silicium, on utilise des pointes en silicium
recouvertes de grains de diamant et dopés par du bore. Des forces aussi importantes que 1 uN
sont appliquées a la pointe résultant en des pressions de contact supérieures & 10 GPa. Dans ces
conditions, une résolution spatiale de 1 nm a été démontrée [52]. Comme la SCM, cette technique
peut étre rendue semi-quantitative en utilisant des courbes de calibrage obtenues sur des échantillons
témoins, préalablement caractérisés par SIMS [53]. Les échantillons sont préparés soit par clivage, soit
par polissage mécano-chimique, car les rugosités RMS résiduelles doivent étre inférieures & quelques
Angstroms.

Récemment il a été montré qu’en travaillant sous vide (107* Pa), il est possible de réduire d’un
facteur 10 la pression de contact et d’améliorer ainsi la reproductibilité de la mesure [54]|. En mi-
croélectronique, la SSRM est adaptée au développement du neeud technologique 32 nm [55] et a la
caractérisation des FinFet |56, 57].

1.3.6 La Microscopie Electronique 4 Balayage (MEB)

La microscopie électronique a balayage consiste a balayer la surface d’un échantillon avec une
sonde électronique de petite taille (dans un HITASHI 5005, le diamétre du faisceau est de 400 pm
a 30 keV) et a analyser les électrons secondaires ou rétrodiffusés. Les électrons secondaires sont
recueillis par un détecteur d’angle solide €2 . Le courant I; d’électrons secondaires ainsi généré est
égal a :

Enax 926
I;=1 dE dw 1.6

@0 /0 ¥ Jo 0EL00 (16)
ol nous avons noté Iy le courant du faisceau sonde, Ejsax 1'énergie maximum des électrons rétro-
diffusés (Earax =~ 50 eV), et ¢ le rendement d’émission. Le rendement d’émission dépend de l’angle
azimutal, de ’énergie F des électrons secondaires, du matériau et de son travail de sortie... Dans
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le cas des semi-conducteurs, comme le montre la relation (I.3), le travail de sortie dépend de la
concentration et du type de dopage, de la courbure de bande, et de la contamination de surface.

Le dopage non uniforme d’un semi-conducteur résulte en des transferts de charges afin de rendre
constant le potentiel chimique dans le matériau. Dans ce cas, le niveau local du vide n’est pas
uniforme et un champ électrique est créé. Ce champ électrique altére I’énergie et les trajectoires
des électrons secondaires, ceci peut rendre difficile I'interprétation du contraste. La MEB permet
une caractérisation rapide et aisée de sections droites clivées. La dynamique de cette technique est
comprise entre 10 at.cm™3 et 102! at.cm™3, et sa résolution spatiale est de ordre de 2 nm.

Malheureusement, cette technique souffre de nombreux défauts. En effet, la génération par le
faisceau d’analyse d’une contamination carbonée dégrade le contraste. Cette contamination peut étre
limitée par un traitement préalable des échantillons par un plasma d’oxygene. De plus, I’accumulation
de charges dans les matériaux isolants (espaceurs et oxydes enterrés) dégrade la résolution spatiale
du MEB. Enfin la préparation d’échantillons par clivage condamne ’observation des dispositifs
issus des nceuds technologiques 40 nm et au dela. Notons également, qu’aujourd’hui, il n’existe pas
d’algorithmes fiables permettant la conversion du contraste de l'image en concentration de dopage.

I.3.7 Les pertes d’énergie (EELS et EDX)

La taille de la sonde électronique d’'un STEM atteint aujourd’hui une taille aussi faible que 47 pm
en utilisant un correcteur d’aberration sphérique sur le faisceau sonde. Cette nano-sonde peut étre
mise & profit pour caractériser la distribution de dopant dans un dispositif en utilisant les modes
d’acquisition dits d’analyse chimique. Ces modes sont basés sur la perte d’énergie que peut subir
un électron lorsqu’il traverse I’échantillon. En effet dans la matiére, les électrons du faisceau sont
soumis & des interactions élastiques et inélastiques. Les interactions élastiques sont & l'origine du
mode contraste en Z et les collisions inélastiques sont a l’origine des modes d’analyse chimique (EELS,
EDX). Plus précisément les collisions inélastiques résultent d’une interaction électron-électron qui
peut générer I’éjection d’un électron d’une couche atomique interne (K, L). La lacune ainsi créée peut
étre comblée par un électron d’une couche supérieure (L, M) ; cette transition peut étre radiative”
et donner lieu & I’émission d’un photon X. Dés lors, nous pouvons analyser soit le spectre d’émission
de rayons X (EDX), soit la perte d’énergie subie par le faisceau sonde (EELS : voir figure (1.6)).

En pratique des faisceaux électroniques de basse énergie (inférieure & 120 keV) sont utilisés pour
d’'une part limiter les dégats d’irradiation® et, d’autre part, augmenter la section efficace d’inter-
action (la section efficace pour 'arsenic est deux fois plus importante & 80 keV qu’a 200 keV). La
méthode EDX est peu utilisée & cause des temps d’acquisition prohibitifs dus au manque d’efficacité
du systéme de collection ?(diode SiLi). La méthode EELS est aujourd’hui utilisée pour observer la
concentration d’arsenic!?, avec un seuil de détection de 10 at.cm™2, une résolution spatiale d’en-
viron 2 nm et des temps d’analyse d’environ deux heures (pour acquérir 10* pixels). Des exemples
d’application de 'EELS pour la caractérisation de ’arsenic dans les dispositifs de la microélectro-
nique ont été publiés par ’équipe MET de STMicroelectronics |58, 59].

7. La transition peut également étre non-radiative et donner lieu a I’émission d’un électron Auger.

8. Dans le silicium, pour ne pas causer de dégat d’irradiation ’énergie du faisceau incident doit étre inférieure a
120 keV.

9. Aujourd’hui des microscopes équipés de détecteurs SDD sont rapides et possédent un grand angle solide
(0,9 srad), permettant d’observer les dopants dans un composé complexe.

10. En EELS, il n’est pas possible de caractériser le bore car son seuil d’ionisation de 188 eV est trop proche des

résonances plasmons. Il n’est pas possible d’observer le phosphore avec une sensibilité meilleure que quelques pourcent
car son énergie d’ionisation est située aprés celle du silicium, rendant difficile I'extraction du fond continu.
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FI1GURE 1.6 — Schéma de principe de ’EELS (a) et spectre de perte énergétique d’un faisceau accéléré
4 120 kV dans un échantillon test de silicium dopé & 3 % d’arsenic.
Reproduit avec 'autorisation de G Servanton et R Pantel.

1.3.8 L’Holographie électronique

L’holographie électronique "off-axis" est une technique de MET qui permet d’obtenir a la fois
I’amplitude et la phase d’une onde grace a la formation d’une figure d’interférence entre une onde
objet et une onde de référence (dans le vide). Cette technique se distingue ainsi de la microscopie en
champ clair ou seule 'amplitude est extraite a partir de U'intensité mesurée [60]. Plusieurs algorithmes
permettent de reconstruire 'image de phase [61, 62]. L’algorithme le plus courant consiste a filtrer la
transformée de Fourier de I’hologramme pour isoler 'information de phase. Son principe détermine
directement la résolution théorique de la technique [60].

En absence de champ magnétique et en absence de champ électrostatique dans le vide, la phase de
I’onde objet est proportionnelle au potentiel interne d’un échantillon. Ce potentiel refléte le niveau
de dopants actifs dans le matériau [63]. A titre d’exemple, une jonction p-n symétrique avec une
concentration de dopants de 10! at.cm™ génére un saut de potentiel électrostatique de l'ordre de
1 V. Selon les parameétres utilisés, 'amélioration de la résolution spatiale de I’holographie peut nuire
a la sensibilité [64] : pour conserver une sensibilité acceptable de 0,1 V, la résolution est généralement
< 10 nm [65, 66, 67, 68, 69]. Lors d’observations récentes avec des microscopes de derniére génération,
une résolution de 2 —3 nm a pu étre obtenue tout en conservant 0,1 V de sensibilité |70, 71, 72, 73].
L’holographie permet de détecter des niveaux de dopants avec une dynamique de cing décades (de
10'7 at.cm™3 a 10%' at.cn™3) [74, 70]. De plus, les dopages n et p ont des contrastes différents.
La phase est proportionnelle au potentiel, mais la mise en ceuvre de la mesure quantitative des
dopants se heurte a des problémes liés a la présence d’épaisseur inactive |75, 76, 77, 78| et de charges
dans D’échantillon 79, 80, 67]. La manifestation de ces artefacts est dépendante de la préparation
d’échantillon.

La préparation d’échantillons pour I’holographie utilise une combinaison des outils a disposition de
la microscopie en transmission : FIB, polissage mécano-chimique, abrasion par faisceau d’ions [60)].
L’objectif de la préparation est d’obtenir une lamelle d’épaisseur controlée, entre 200 et 700 nm, de
faible rugosité de surface, et dont la zone d’intérét est proche du vide [81]. Habituellement, ’étape
finale de préparation (déterminant l'importance de la couche inactive) est soit une gravure au FIB
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[76], soit une exposition de quelques minutes & un faisceau d’argon d’une énergie de quelques keV
[81]. La préparation par FIB introduit un bruit plus important. La variance de phase d’une lamelle de
silicium de 200 nm d’épaisseur préparée par FIB a été estimée au triple de la variance d’une lamelle
de méme épaisseur préparée par gravure ionique [64]. L’épaisseur de la couche inactive introduite par
FIB a I’énergie habituelle de 30 keV est également trop importante pour une mesure quantitative.
Plusieurs solutions ont été proposées pour diminuer ce probléme : la gravure a basse énergie [75], la
gravure par FIB en utilisant le silicium ou l'or & la place du gallium [76] et le recuit des échantillons
[82, 83]. La préparation par FIB de dispositifs se fait en face arriére, pour éviter U'effet écran de la
métallisation ou des grilles, qui modifient 1’épaisseur de I’échantillon. Un écart de 2 nm provoque le
méme déphasage qu’une différence de potentiel de 0,1 V [79, 84, 64].

En préparation par FIB ou par abrasion mécano-chimique, il est courant de trouver des effets de
charge, en particulier dans les échantillons constitués d’oxyde. Un dép6t de carbone sur une des faces
de I’échantillon améliore la reproductibilité de la technique, nécessaire pour une analyse quantitative.
Ce dépot supprime les champs électrostatiques parasites dans le vide [79, 80, 67]. L’holographie est
une technique privilégiée pour observer le profil des jonctions électriques et mesurer la largeur de
canal efficace, avec une précision de quelques nm [73, 85, 71, 86|. La technique a également été
utilisée pour montrer des effets 2D de diffusion des dopants dans le silicium [87].

Au dela de la caractérisation des dopants en 2D, 'observation de dispositifs sous tension par
’holographie [88, 89|, ainsi qu’une cartographie des potentiels du dispositif a différents régimes de
fonctionnement et la répartition des porteurs électriques, ont été réalisés avec une grande précision.
De plus, la tomographie holographique, combinant une série de mesures holographiques & différentes
orientations, permet la caractérisation 3D des dopants |77, 90].
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1.4 Modéles de simulation de procédé

La simulation TCAD englobe & la fois la simulation des procédés de fabrication d’un dispositif de
la micro-électronique ("Process TCAD") et la simulation de son comportement électrique ("Device
TCAD"). Elle permet de construire virtuellement un dispositif, en modélisant toutes les étapes de
sa fabrication, dont les étapes clés d’implantation et de diffusion des dopants. Elle a pour but de
reproduire et d’analyser le comportement électrique du dispositif réel.

1.4.1 Implantation ionique

Modeéle analytique Modéle Monte Carlo
o (E,0)o o(E,0)0o
‘nf impacts

X X
cdop.
(a.1) Caer (b.1)
Réponse ponctuelle BCA : Binary Collision
1 ] Approximation
0,(x)
x py(x) Table de moments
4 statistiques par
. X, . v simulation Monte
% 05 1 03 0 05 | Carlo
(a.3) (a.4)

FIGURE 1.7 — Modéle d’implantation analytique (a) et Monte Carlo (b).

Dans le modéle analytique, une réponse ponctuelle est obtenue par le produit d’une répartition en
profondeur (a.3) et d’une répartition latérale (a.4).

Les modéles Monte Carlo (b) simulent une série de 'n’ impacts possibles, chacun représentant une fraction
de la dose compléte d’impuretés. L’ensemble de la chaine de collision donne la répartition de défauts
ponctuels.

L’implantation ionique est actuellement la principale technique d’incorporation d’impuretés dans
les semi-conducteurs, en raison de la précision liée & la maitrise de 1’énergie, de la dose, et de la
dispersion angulaire de la zone de dopage. Des jonctions abruptes peuvent étre formées a quelques
nanometres sous la surface de silicium. De plus, la préparation d’échantillons par FIB utilise aussi
une implantation ionique qui provoque des artefacts de mesure en holographie.
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L’impact des ions incidents provoque des défauts ponctuels dans un cristal (lacunes!'! et intersti-
tiels 1?). En présence d’une grande quantité de défauts ponctuels, le silicium devient amorphe. La
proportion empirique de 10% du nombre d’atomes cristallin affecté détermine le seuil d’amorphisa-
tion [91, 92]. La simulation de I'implantation ionique permet la prédiction du profil de concentration
d’impuretés, la répartition des défauts ponctuels, et la formation de la phase amorphe.

—. Noyau atomique

Ion incident (E,) Distance de visée

O (paramétre aléatoire)

Déviation (0)
+
erte d’énergie nucléaire (AE,)
Potentiel universel Z.B.L]

Perte d’énergie par le nuage
électronique (AE,)
[Oen et Robinson]

Ion post-collision
(Eo - AEe = AEn)

FIGURE 1.8 — Dans un modéle Monte Carlo, 'interaction entre un ion et les atomes de la cible suit
I’approximation de collision & deux corps. Chaque choc se manifeste par un changement de direction
et une perte d’énergie, déterminés en considérant une perte électronique (le modeéle de Oen-robinson
est le plus courant[93]), et le comportement d’une particule dans un champ électrostatique nucléaire (le
potentiel de Ziegler-Biersack-Littmann[94] est couramment utilisé).

Les simulations dynamique moléculaires sont celles qui décrivent le mieux la physique de l'inté-
raction entre I’ion en mouvement dans la matrice cristalline ou amorphe. La trajectoire de I'ion est
calculée comme solution des équations de la mécanique en prenant en considération l'interaction
entre I'ion et I’ensemble des atomes de la cible [95, 96]. Pour des raisons de taille de mémoire et de
temps de calcul, cette technique n’est pas adaptée aux dispositifs de la microélectronique. Pour des
énergies d’implantation > 500 eV [97], le comportement de l'ion peut étre simplifié par une série de
collisions avec les atomes de la cible dans les modeéles Monte Carlo (M-C).

L’implantation par modéles analytiques constitue une alternative a la simulation M-C, et s’appuie
sur des courbes prédéfinies (figure (I.7)), qui sont calibrées a partir de simulations Monte Carlo ou
de SIMS. Une courbe analytique est définie par ses moments statistiques (profondeur moyenne R,
variance o, asymeétrie v, et kurtosis (3, voir figure (1.7)), qui sont définis en fonction des paramétres
de 'implantation.

Dans les modeéles Monte Carlo, la trajectoire d’un ion est considérée comme une alternance de
chocs et de trajets libres. Lors de chaque impact, le paramétre de la distance de visée est aléatoire,
afin de retranscrire la dispersion des trajectoires possibles. Chaque choc est traité selon la théorie de
collision & deux corps [94], comme illustré dans la figure (I.8). L’influence de 'atome de la cible sur
'ion est décomposée en un potentiel électrostatique du noyau (habituellement le potentiel universel
de Ziegler-Biersack-Littmann [94]) et un pouvoir d’arrét électronique (habituellement le modeéle de
Oen-Robinson [93]). Le choc introduit un changement de direction et une perte d’énergie de 'ion. Les
profils de la plupart de dopants (bore, arsenic, antimoine, phosphore, indium) obtenus par simulation

11. Une lacune est formé par le manque d’un atome du cristal
12. Un interstitiel est constitué par un atome supplémentaire, en site interstitiel du cristal
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Monte Carlo sont en bon accord avec ’expérience pour des énergies caractéristiques des utilisations
en microélectronique [98, 94].

Dans la simulation M-C, le mode 'cascades’ prend en compte la position de chaque atome déplacé :
lors des premiers chocs avec 'ion incident, les atomes de la cible regoivent de I’énergie et & leur tour se
déplacent, provoquant d’autres collisions et défauts ponctuels. Ce modeéle permet une estimation plus
réaliste des défauts ponctuels et reproduit la création de défauts a toutes les phases de 'implantation
[99, 92, 96| et la canalisation des ions dans un cristal [100, 101, 99].

Il existe des modeéles simplifiés d’évaluation des défauts ponctuels, tel le modéle de Kinchin-Pease,
que l'on retrouve dans 1’outil de simulation décrit dans la référence [100]. Dans ce modéle, chaque choc
de l'ion incident avec un atome de la cible crée un nombre n(E,,) de défauts ponctuels proportionnel
a ’énergie F,, cédée :

E,
E)
ou E, est Iénergie de seuil du déplacement d’un atome (15 eV dans le silicium) et & = 0,8 une
constante. De la concentration de défauts d’implantation sont déduits les concentrations de lacunes
et d’interstiels influants la diffusion des dopants [102, 103]

n(Ey) =k (L7)

Situation Complexité Modeéle pour Modéle pour les
d’implantation du modéle les impuretés défauts ponctuels
MOS simplifié 2D Monte Carlo Analytique

MOS réel 2D Monte Carlo Kinchin-Pease
FIB 1D Monte Carlo Monte Carlo

TABLE 1.1 — Modéles d’implantation utilisés dans nos travaux.

Nous avons utilisé les modéles MC d’implantation ionique pour la simulation de transistors MOS
simplifiés et d’un dispositif réel (chapitre IV). Nous avons également développé un modeéle dynamique
d’endommagement de I’échantillon par FIB, comme présenté dans le chapitre III.(voir tableau (I.1)).

1.4.2 Diffusion des dopants

Les dopants introduits par implantation ionique sont activés & haute température. Sous ’effet
de lagitation thermique, les impuretés diffusent dans le silicium. La modélisation de la diffusion
des dopants permet de comprendre et de contréler la répartition des zones actives déterminant le
comportement électrique d’un dispositif.

Soit X un dopant introduit dans le silicium (bore, arsenic, antimoine, phosphore). L’évolution de
X avec le temps est régie par la loi de diffusion de Fick et la loi de conservation de la masse. La loi
de Fick relie le flux de cette particule Jx & sa concentration [X| par la relation [104] :

Jx = Dx x grad[X] (L8)

ou Dx est le coefficient de diffusion du dopant et refléte ’évolution thermodynamique de ’espéce
dans le silicium [105, 106, 107|. L’équation de conservation de la masse [105, 104] s’écrit :

% = —div(Jx) + Rx. (1.9)
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FIGURE 1.9 — Représentation simplifiée dans un cristal des différentes impuretés et défauts dans le
silicium : lacunes V, paire lacune-dopant XV, dopants en site actif substitutionnel Xg, auto-intertitiels
I, paire interstitiel-dopant X I, et dopant en site interstitiel X7.

Avec Rx, le taux de création/disparition de 'espéce.

Un modéle de diffusion est d’autant plus précis qu’il tient compte d’un grand nombre d’intéraction
entre les espéces présentes dans le silicium(figure (1.9)). Ces espéces sont :

— V, la lacune, correspondant au manque d’un atome dans la matrice cristalline,

— I, Pauto-interstitiel (ou interstitiel), correspondant & I’ajout d’un atome de silicium entre les

atomes de la maille,

— Xg, le dopant en position substitutionnelle, qui correspond également & un dopant actif,

— X7, le dopant en position interstitielle, donc inactif,

— XV, la paire dopant-lacune,

— X1, la paire dopant-interstitiel.
Dans le silicium cristallin, la diffusion n’est possible qu’en présence de défauts ponctuels et la diffusion
des dopants seuls (Xg et X7) est négligeable [108, 105|. La diffusion se fait par le biais des paires
X1 (Diffusion assistée par les interstitiels, D.I, décrite par la figure (I.11)) ou XV (Diffusion assistée
par les lacunes, D.L, décrite par la figure (I1.10)).

Le mécanisme de diffusion lacunaire (D.L : figure (I1.10)) [108] se produit lorsqu'un dopant et une
lacune sont voisins. Le dopant prend alors la place de la lacune et lui reste lié. Le déplacement
brownien du couple dopant-lacune dans le cristal de silicium permet la diffusion de celui-ci dans le
sens du gradient décroissant (d’ou la loi phénoménologique de Fick).

Le mécanisme de diffusion assisté par les interstitiels (D.I) [109, 110] implique la formation d’une
paire dopant-interstitiel : les deux impuretés partagent un méme site du réseau et diffusent selon le
mécanisme illustré dans la figure (1.11).

Les différents meécanismes impliqués dans la diffusion des dopants sont résumés dans la figure
(I.12). Les mécanismes de Frank-Turnbull et de Kick-Out sont des phénomeénes avancés qui sont
couramment pris en compte dans les modeéles de simulation. Il sont majoritaires pour la diffusion
et I’activation des dopants & basse température de recuit. Ces mécanismes font parti de ’ensemble
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FI1GURE 1.10 — Illustration du mécanisme de diffusion lacunaire (D.L). Le dopant se déplace a 'empla-
cement de la lacune, mais celle-ci lui reste liée et évolue autour du dopant.
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FiGURE I.11 — Illustration du mécanisme de diffusion interstitiel (D.I). La paire dopant-interstitiel
occupe un site substitutionnel. La diffusion du défaut se fait en déformant I’arrangement du cristal.

des phénomeénes a prendre en compte pour analyser la physique de la diffusion des dopants dans le
silicium et leur simulation.

Dopant fraction de diffusion par les interstitiels
Bore >0,84
Phosphore >0,86
Arsenic <0,45
Antimoine <0,16

TABLE 1.2 — Fraction diffusive de différents dopants dans le silicium a 1000°C. D’aprés [111]

Les dopants et les défauts ponctuels se présentent sous différents états de charge. La lacune V,
par exemple, est présente sous les états chargés V=, VT et VY [104, 112]. Leurs concentrations sont
régies par le niveau de Fermi dans le silicium [113], et expliquent les interactions électrostatiques
observées notamment en présence d’'un gradient de dopant & forte concentration. Introduire des effets
électrostatiques dans la diffusion nécessite d’incorporer I’équation de Poisson aux équations initiales
(1.8) et (L.9).

Les dopants peuvent diffuser a la fois par le mécanisme lacunaire et le mécanisme interstitiel. Leur
affinité avec les différents mécanismes de diffusion est représentée par la fraction de diffusion par
interstitiel. Comme illustré dans le tableau (I1.2), le bore et le phosphore diffusent majoritairement
par les mécanismes interstitiels et ’antimoine a I'aide des lacunes. Une concentration anormalement
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FIGURE I.12 — Schéma des principales interactions entre les impuretés dans les dispositifs SOI.
( Diffusion assistée par les interstitiels. Xg + I < XI.

(

(

(

Mécanisme de Frank-Turnbull. X; +V < Xg.

4) : Mécanisme de "kick-out". Xg + I < X;.

(5) : Recombinaison des défauts ponctuels. I +V < 0 >.

Les fleches rouges représentent Ueffet des conditions aux limites et les interactions avec les défauts étendus
et les agrégats de dopants.

) : Diffusion assistée par les lacunes. Xg +V « XV.

élevée de défauts (induite par l'implantation ionique par exemple) va favoriser le mouvement des
dopants dans le cristal et la diffusivité du dopant est proportionnelle & la concentration de défauts
ponctuels (TED '3).

Dans une matrice riche en défauts ponctuels, les interstitiels peuvent se regrouper sous une forme
plus stable [114]. Les interstitiels se regroupent d’abord en "petits" agglomérats, puis pour des
raisons de minimisation de ’enthalpie du systéme, se fondent en défauts <311>, puis en boucles de
dislocations fautées, et enfin en boucles de dislocations parfaites [115]. Selon les modéles de diffusion
utilisés, nous pouvons prendre en compte un grand nombre de ces défauts étendus, ou nous limiter
a la relation entre les interstitiels et les défauts <311>, pour les dispositifs de fabrication standard.

Pour les concentrations élevées de dopants, proches de la solubilité limite dans le silicium, les
impuretés forment des agrégats considérés comme inactifs et immobiles. Leur évolution (croissance
ou dissolution) influence fortement l'activation et la diffusion des dopants.

Parmi les dopants couramment utilisés dans la microélectronique, le bore est connu pour former
des agglomérats, nommeés BIC 1* [116, 117, 118, 119|. Les phénomeénes liés aux BICs sont importants,

13. Transient Enhanced Diffusion
14. Boron Intertitial Cluster



CARACTERISATION ET SIMULATION DES DOPANTS DANS LES SOI 29

mais dans les dispositifs nMOS que nous avons étudié, la concentration de bore est de 10 at.cm™3,

les BICs sont absents de nos échantillons.

La concentration d’arsenic étant élevée, nous prenons en compte deux phénomeénes : la formation
d’agrégats et la précipitation dans une phase Si-As. Ces deux phénoménes déterminent ’activation
de D'arsenic. L’agrégat d’arsenic est formé de dopants et de lacunes : As,V,, [120, 121]. Plusieurs
formes de ce précipité ont été proposées dans la littérature. leurs roles comme générateurs de défauts
ponctuels a pu étre validé par I'expérience et est incorporé aux modeéles de diffusion [120, 122, 121].
Il est difficile de distinguer par l'observation cet agrégat du précipité monoclinique Si-As qui se
forme & plus forte concentration [123, 115]. La précipitation induit une désactivation nette, qui ne
modifie pas la concentration de défauts ponctuels : elle détermine la concentration limite de I'arsenic
dans le silicium (1,3 x 10%! at.cm™3 [123]). Les modéles les plus évolués de diffusion considérent
les différentes interactions possibles entre les agrégats d’arsenic et les impuretés, par les équations
suivantes [124, 122, 121].

AspVin +V = Asp Vg
Aanm + AsV  « A8n+1vm+1 (I 10)
As, Vi, +1 — As, Vi1 '

As, Vi, + Asl Aspi1Vim—1

Nous employons généralement un modeéle simplifié représentant uniquement 1’équilibre entre l'agrégat
As,V, les dopants et les défauts ponctuels.

1.4.3 Comportement aux interfaces

L’ensemble des phénomeénes que nous avons évoqué permet de déterminer la diffusion des dopants
et des défauts ponctuels dans le silicium. La simulation compléte des étapes de fabrication d’un
dispositif exige néanmoins de connaitre les conditions aux limites. Nous pouvons alors représenter
I'ensemble des impuretés formées et I’ensemble des phénomeénes liés a la diffusion, par la figure (1.12).
En particulier, il est nécessaire de modéliser le comportement des différentes impuretés aux interfaces
entre le silicium et loxyde (Si02).

L’interface entre le silicium et 'oxyde de grille ou 'oxyde enterré est un site d’injection ou de
dissolution des défauts ponctuels. Son comportement dépend du procédé mis en jeu : 'oxydation
provoque une diffusion accélérée > du bore et du phosphore par injection d’interstitiels [109, 125] et
la nitruration accélére la diffusion '® de I’arsenic et 'antimoine par injection de lacunes.

En absence de réaction a l'interface, 'oxyde de grille ou 'oxyde enterré sont un piége pour les in-
terstitiels [126, 127, 128, 129, 130]. La dissolution des interstitiels a 'interface est régie par plusieurs
parameétres : concentration limite des interstitiels [I]rras [131](figure (I.13)(a)), flux fixe interstitiels
Jria [125](figure (1.13)(b)), ou libre parcours moyen d’annihilation des intertitiels Lz 7y [127](figure
(I.13)(c)). En prolongeant le silicium dans 'oxyde sur la distance Lpsps, de Pordre de quelques nm
[127] et en imposant comme condition aux limites que la concentration d’interstitiels est a 1’équilibre
([I] = [I*]), le flux d’interstitiels simulé dans le silicium est équivalent au flux réel de recombinai-
son |127]. Une distance de recombinaison importante correspond & un gradient de concentration
d’interstitiels faible et & un flux d’interstitiels moins important.

15. OED : Oxydation Enhanced Diffusion
16. NED : Nitridation Enhanced Diffusion
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L] 1péfauts implantés | Interface Si/SiO,

ou
[I] = [I]un (a)
ou

L, (c)

FIGURE 1.13 — Différents modéles de dissolution des interstitiels a ’interface entre le silicium et ’oxyde,
représentés dans le cas d’implantation d’une bande de Si dans un film SOI.

(a) : concentration limite d’interstitiels.

(b) : flux de diffusion constant.

(c) : longueur d’annihilation d’interstitiels.

La dissolution des interstitiels influence la concentration des défauts ponctuels et 1’équilibre des
défauts étendus et des agrégats de dopants. La manifestation de la TED est moins marquée dans les
technologies SOI que dans les dispositifs sur silicium massif : U'interface avec l'oxyde enterré est un
puits pour les interstitiels et une partie des interstitiels introduits par implantation est perdue dans
Voxyde [125, 126, 128, 129, 130|. Ainsi, il y a une cinétique de diffusion différente entre un substrat
massif et un substrat SOL.

L’interface entre 'oxyde et le silicium est également responsable de la ségrégation de I'arsenic :
une dose significative du dopant est piégée au voisinage de U'interface S7— SiOy. L’arsenic est inactif
de l'interface jusqu’a quelques nm de profondeur et la ségrégation peut causer jusqu'a 70% de la
désactivation des atomes implantés [132]. L'interface constitue une source d’arsenic qui peut diffuser
dans le silicium et dans 'oxyde. Selon le coefficient de diffusion de 'arsenic dans le Si0s, il est donc
possible de perdre de l'arsenic par exo-diffusion [120].

Le modeéle de simulation utilisé pour représenter la ségrégation de ’arsenic, validé par 1’état de
Vart [131], est un équilibre cinétique entre trois espéces [133] : 'arsenic présent dans le silicium,
I’arsenic présent dans 'oxyde, et I’arsenic piégé autour de 'interface. Le bore est simulé par le méme
modeéle.

En résumé, la diffusion et ’activation des dopants sont soumises aux phénomeénes

suivants.

— La diffusion des dopants se fait par couplage avec les défauts ponctuels. Lors-
qu’ils ne sont pas apariés avec un défaut, les dopants sont considérés comme
immobiles. La diffusion est séparée en mécanismes de diffusion assistée par les
lacunes et de diffusion assistée par les interstitiels.

— Seuls les dopants en site substitutionnel sont électriquement actifs. Les do-
pants inactifs comportent les dopants en sites interstitiels, les dopants présents
dans les agrégats, les précipités, et les dopants piégés par les interfaces.

— Les concentrations des lacunes et des interstitiels sont hors équilibre. Leur
valeur dépend des défauts introduits par 'implantation et de linjection de
défauts par les défauts étendus et les agrégats de dopants.
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Nous utilisons le logiciel SPROCESS de SYNOPSYS pour simuler ’élaboration des transistors que
nous avons étudiés [134, 135|. Nous travaillons avec les modéles avancés de la version 2009, qui
comportent les simplifications suivantes :

— La formation des agrégats d’arsenic est simplifiée : une seule réaction symbolise 1’équilibre
entre le nombre d’agrégats (de tous types) et la concentration de dopants et de défauts libres
[136]. Le résultat de cet équilibre permet d’exprimer le taux de génération et de recombinaison
des différentes espéces.

— Les lacunes ne forment pas de défauts étendus. Pour les interstitiels, seule la formation des
défauts étendus <311> est prise en compte.

— L’évolution des dopants (bore et arsenic) a U'interface entre le silicium et l'oxyde est simulée
par un modéle & trois phases : concentration dans le silicium, concentration dans l'oxyde, et
concentration piégée entre les deux. L’interface est également considérée comme un puits pour
les interstitiels, par une vitesse de flux de défauts ponctuels.
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I.5 Caractérisation des dopants et simulation numérique

La caractérisation des dopants est motivée par des besoins de I'analyse de défaillance et de
la calibration des modeéles de simulation, afin de les rendre plus prédictifs [137]. Les modéles de
simulation d’implantation et de diffusion des dopants s’intéressent habituellement & la concentration
des dopants (active ou chimique), des informations que les techniques de caractérisation ne refletent
qu’indirectement. Par exemple, la sonde atomique donne acceés a la position des atomes [25], la
SSRM a la résistivité locale [138], et ’holographie au potentiel interne [63]. De plus chaque technique
comporte ses propres artefacts qui rendent une comparaison quantitative avec la simulation difficile.

Il y a donc plusieurs approches dans 'utilisation de la caractérisation pour la validation des
modeles de simulation.

C’est d’abord la caractérisation de cas dédiés qui permet de calibrer la simulation. Ainsi, la
diffusion du bore en 2D, assistée par les interstitiels (TED) a été validée par la SCM [139, 140] et
I’holographie électronique [87]|. De méme la ségrégation de I’arsenic a été mesurée par sonde atomique
[141, 142| et cartographie chimique par EELS [58, 59].

Pour les dispositifs, une premiére approche est de limiter les informations extraites de la carac-
térisation aux caractéristiques qualitatives. Ainsi, I’holographie [66, 86, 71|, la SCM [143, 144], et
la SSRM [145, 53] ont permi le délinéament de la jonction électrique des dipositifs étudiés. Avec
des hypothéses simplificatrices sur les concentrations, ne prenant pas en compte les artefacts des
techniques, il est possible de calibrer la simulation 2D pour faire correspondre la largeur active du
canal et lextension des jonctions drain et source. Des dispositifs simulés en 2D ont ainsi été ca-
librés par I’holographie électronique [146, 71, 64|, la SSRM [147| et par la sonde atomique [142].
Cette approche exige de bien connaitre les limites de la technique et de cerner dans quelle mesure
les résultats extraits sont valides. La contribution d’une technique complémentaire comme la SIMS
[148, 147, 67, 149] est un atout pour ces analyses.

Une seconde approche est de prendre en compte les artefacts et les singularités issus d’une tech-
nique pour les implémenter dans la simulation TCAD, afin de réaliser une comparaison entre ’image
simulée et 'image obtenue par caractérisation. Dans le cadre de la SCM, la simulation a été utilisée
pour prendre en compte l'influence des propriétés de la pointe de mesure et de 'oxyde de surface
sur la capacité mesurée [150, 151, 152]|. Dans celui de la SSRM, les courbes de réponse en tension et
en intensité ont été calibrées pour plusieurs hypothéses de contact, puis un simulateur a permis de
faire correspondre des cartographies simulées de concentrations de porteurs [53] aux images SSRM.
Le potentiel électrostatique obtenu en holographie est reconstruit en simulation a partir de la répar-
tition de dopants |80, 71|. Lors de l'observation de jonctions p-n, la couche inactive et la formation
d’une zone de déplétion a la surface d’une lame MET ont été pris en compte [88, 78, 83].
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I.6 Conclusion : I’holographie électronique pour assister la simula-
tion numérique

En conclusion, nous avons passé en revue les performances et le fonctionnement des techniques
de caractérisation 2D de dopants les plus usitées. Il convient de distinguer la concentration chi-
mique (totale), mise en jeu dans les phénomeénes de diffusion, des concentrations de porteurs liées
a la concentration active de dopants et déterminant les propriétés électroniques du dispositif. La
sonde atomique, la SIMS, 'EELS et ’EDX sont des techniques de caractérisation chimique, alors
que la SCM, la KFM, la SSRM, le MEB et I’'holographie sont des techniques de caractérisations
électroniques, comme illustré dans le tableau (I1.3). Parmi les techniques disponibles, celles a méme
de répondre aux problématiques de la micro-électronique peuvent étre distinguées par deux para-
meétres : la résolution spatiale et la sensibilité aux dopants actifs. Avec comme objectif une résolution
< 10 nm et une plage de détection de 10'® at.cm™3 a 10%° at.cm™3 [153], nous pouvons isoler la
SSRM, la sonde atomique, le MEB, et ’holographie électronique comme techniques prometteuses
pour la quantification 2D des dopants. Les autres techniques, en particulier la SIMS, ne sont pas a
écarter car ils fournissent des informations complémentaires pertinentes.

Technique | Plage de détection | Résolution | Quantification | Quantité mesurée
SIMS 108 — 10?" at.cem™ > 1 pum | oui Concentration chimique
APT atome 0,5 nm | oui Position des atomes
KFM 10 — 10%° at.cm™ 50 nm | ous Travail de sortie

SCM 10 — 10%° at.cm™3 > 10 nm | semi-quantitatif | Capacité de MIS
SSRM 10 — 10?0 at.cm™3 50 nm | semi-quantitatif | Résistivité

MEB 10 — 10%' at.cm™ 2 nm | non Travail de sortie

EELS 10" — 10?! at.cm™3 2 nm | oui Concentration chimique
Holographie | 107 — 10%! at.cm™3 5nm | ous Potentiel électrostatique

TABLE 1.3 — Techniques de caractérisation de la répartition de dopants dans les semi-conducteurs. Les
techniques mises en évidence sont sensibles & la répartition des dopants actifs.

L’holographie est une technique permettant la caractérisation des dopants a 1’échelle nanomé-
trique. Elle détermine le profil d’une jonction électrique avec une précision de quelques nanomeétres.
Elle est préconisée pour les forts dopages, mais détecte également des niveaux faibles de l'ordre
de 10'7 at.cm™3. Elle donne accés directement au potentiel électrostatique avec un champ de vue
important, suffisant pour observer les dispositifs standard. L’holographie est également compatible
avec le FIB, une technique de préparation d’échantillons rapide, précise, et reproductible. Le MET
est un instrument incluant plusieurs techniques de mesure non destructrives. Un méme échantillon
peut étre utilisé pour plusieurs techniques d’observation complémentaires (EELS, holographie, EDX
etc. . .).

Nous avons également étudié les modéles d’implantation et de diffusion des dopants, en particulier
sur les substrats SOIL. Dans nos transistors, les effets les plus délicats & simuler sont le comportement
des dopants et des défauts ponctuels aux interfaces entre le silicium et ’oxyde enterré et la formation
d’agrégats d’arsenic & forte concentration. Le logiciel SPROCESS de SYNOPSYS est le logiciel le
plus proche de I'état de lart pour une large gamme de procédés de fabrication (participation de
SYNOPSYS a de nombreux projets, comme le projet européen Atomics).



Chapitre 11

Holographie électronique "off-axis"

En 1948, D. Gabbor imagine d’utiliser des interférences entre deux ondes électroniques pour
déterminer la forme de leur front d’onde [154]|. En effet, cette information est perdue lors d’une
acquisition en champ clair, qui est seulement sensible a ’amplitude. Il invente I’holographie. Les
applications de 'holographie se sont ensuite diversifiées [155]. L’holographie électronique "off axis",
fait son apparition en 1974 [156] avec I'introduction du biprisme électronique dans un MET.

Dans ce chapitre, nous présentons 1’holographie électronique "off-axis" pour le semi-conducteurs : son
principe, sa mise en ceuvre dans un MET, et ses performances. Nous présentons d’abord la physique
de I’holographie électronique "off-axis". En utilisant un modéle ondulatoire simplifié, nous analysons
la formation de ’hologramme et le traitement nécessaire a 'extraction d’informations pertinentes.
Nous montrerons également, en utilisant la physique du semi-conducteur, la nature exacte de l'in-
formation mesurée. Nous analyserons les limites de cette technique, en termes de résolution spatiale,
de sensibilité, et d’apparition d’artefacts. Enfin, nous détaillerons la mise en ceuvre de I’holographie
dans un MET.

II.1 Physique de I’holographie

La caractérisation par holographie électronique est fondée sur le changement de phase que su-
bit onde électronique lorsqu’elle transite dans un champ électromagnétique. Le déphasage entre le
faisceau objet et le faisceau de référence est contenu dans ’hologramme. Pour expliquer les interfé-
rences, ’électron est considéré comme une onde monochromatique. Les variations de la phase étant
sensibles au champ électrostatique, elles révelent la répartition des charges dans un matériau.

I1.1.1 Formation de ’hologramme par ’expérience des fentes de Young

En raison de la dualité onde corpuscule, postulée par Louis de Broglie [157], les électrons, clas-
siquement décrits comme des particules, peuvent étre considérés comme une onde dont la longueur
d’onde A est liée & ’énergie du faisceau E par ’équation

oM (IL1)

Pm  V2moE

ou h est la constante de Planck, p,, la quantité de mouvement de ’électron, mg sa masse au repos,
et E son énergie cinétique. Pour une vitesse relativiste, cette équation devient

A= h . (11.2)

\/QTROE(l + )

2mpc?
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L’énergie E de ’électron dans un microscope est reliée & la tension d’accélération du faisceau V', et
a la charge |e| de ’électron par

E = |e|V.

La correction relativiste fait apparaitre un facteur dépendant de la vitesse ¢ de la lumiére dans le
vide. En effet, pour les énergies qui seront mises en jeu (E > 100 keV) la vitesse des électrons est
supérieure & la moitié de la vitesse de la lumiére [157]. Pour une tension d’accélération de 200 kV
par exemple, la longueur d’onde des électrons vaut 2,51 pm. A titre de comparaison, la longueur
d’onde de la lumiére visible s’étend entre 400 nm et 700 nm. Cette différence est critique pour la
résolution spatiale des instruments utilisés. En effet, selon le critére de Rayleigh [157|, en raison de

la diffraction, un dispositif optique a lentilles circulaires, dans le vide, peut au mieux distinguer deux
points distants de

A
I1.3
sin(6) (IL.3)
ou @ est louverture angulaire de 'optique utilisée. L’ouverture angulaire d’un dispositif optique

prend en compte ’ensemble des lentilles. En TEM, la résolution spatiale résulte d’un compromis
entre la limite de diffraction et ’aberration sphérique.

§=0,61

En holographie "off axis", deux sources virtuelles cohérentes sont formées a partir du faisceau
primaire. La position des sources virtuelles, de part et d’autre de 'axe optique, justifie appellation
de la technique ("hors axe" ou "off-axis"). Son principe est similaire & ’expérience des fentes de
Young, dont le principe est exposé dans la figure (II.1).

axe optique

hologgamme
|

F1GURE II.1 — Schéma de principe de I’holographie "off-axis". Les interférences entre I'onde de référence,
de vecteur d’onde k; = kn} et 'onde objet, de vecteur d’onde ks = k75, produisent un hologramme.
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Une onde de référence et une onde objet, de vecteurs d’onde respectifs kz = knj et 152 = kny et
de module k, forment un hologramme dans le plan objet. k est défini par
27
k= Y (I1.4)
ou A est la longueur d’onde de 'électrons, (équation (I1.2)). n7 et nj sont les vecteurs unitaires
définissant la direction de propagation des ondes depuis les sources virtuelles S7 et Ss. Les deux
vecteurs unitaires sont symétriques par rapport a ’axe optique. La distance entre les sources et 'axe
optique étant faible par rapport a la distance entre les sources et '’hologramme, nous assimilons
I’onde objet et 'onde de référence a des ondes planes. L’onde de référence est normalisée : son
amplitude est unitaire. L’onde de référence s, f(7 ) de coordonnées 7 dans le plan de formation des
interférences (plan image) est dirigée selon 1] et s’exprime par

Spef(7) = P, (IL.5)

L’onde objet normalisée '
oty (7) = A(F)HFm T+, (IL6)

est dirigée selon 7% et est modulée en phase p(7) et en amplitude A(7) par I’échantillon.

Le signal au niveau de I’hologramme est la somme de ’onde objet et de 'onde de référence. Cette
opération introduit une valeur importante : ¢ = k(] — n3), de norme |g] = ¢ et dirigé selon le
vecteur unitaire ng. La différence de vecteur d’onde est paralléle au plan de ’hologramme et dirigée

selon S51.55. Elle dépend du vecteur d’onde k et de I'écart des sources virtuelles. L’onde résultante
Stot(7) au niveau de I’hologramme est égal a

st0t(7) = € FIT(A(P)e! TTHD) 4 1), (IL7)

Son intensité I(7) est une quantité accessible a la mesure, elle vaut

I(7) = |stt(F)|?> = 1 + A(7)? + 2A(F) cos(3.7 + (7). (IL.8)

Nous rappelons que la transformée de Fourier spatiale G(7) = G(v,, vy) d’une fonction g(7) définie
sur le plan de I'hologramme, avec ¥ = (z,y), s’exprime sous la forme :

F(g(—» D» / / x y —2im(z. vz +y. I/y)dx dy.

La transformée de Fourier inverse G(7) est égale a :

g(7) = F~(G(V)) / / (Vg,vy)e 2i7r(x'””+y'”y)dl/m dvy.

Les différentes étapes d’extraction de la phase d’un hologramme sont présentés dans la figure (I1.2),
dans le cas d’une jonction p-n. En utilisant les conventions de la figure (II.1), la transformée de
Fourier de l'intensité de I’hologramme s’exprime sous la forme

—

F(I(7)) = 8(7) + F(A*(7)) +6(7 — q2 ) ® F(A(R)e? D) +6(7 + 2—7;)®F(A( e #0) .| (IL9)

N
bande centrale

N
bande laterale directe bande latérale indirecte
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Silicium
: Transformée
. 1 de Fourier
aberrations || inverse T

Jonction

[ zo0mm |

(c) Bande latérale (€)

(e) Amplitude
le vide

Transformée
de Fourier

(b) Hologramme de {d) Espace réciproque

I'objet

FIGURE I1.2 — Protocole d’extraction de la phase sur une jonction p-n dans un biseau de silicium. La
jonction est dopée par épitaxie & 10* at.cm™3 de bore (coté p) et 10 at.cm ™ de phosphore (c6té n).
Le contraste en amplitude révéle les variations d’épaisseur dans le silicium. La jonction apparait sous la
forme d’une ligne sombre, par un procédé similaire a I’holographie "in-line" [155, 158, 159]. Le contraste
de phase révéle en plus les différences de dopage de chaque coté de la jonction (n et p ont des contrastes
opposés). L’image de phase (f) a été redressée pour une meilleurs comprehension.

L’hologramme de référence (a) et I’hologramme objet (b) subissent une transformée de Fourier. La
transformée de I’hologramme objet est montrée en (d). On isole une bande latérale (dans ce cas la bande
supérieure) (c). Une transformée de Fourier inverse permet de récupérer une image complexe dont le
module (e) correspond & lamplitude de 'onde objet et dont ’argument (f) correspond a la phase de
Ponde objet, & 27 et un signe prés (selon le choix de la bande latérale).

ng Ny
Les points de ’espace réciproque % et —% sont les centres des bandes latérales. Chaque
T T

bande latérale exprime directement la transformée de Fourier de 'onde objet (bande directe), ou
son conjugué (bande indirecte). Comme illustré dans la figure (I1.2), en isolant une bande latérale,
en la translatant & la fréquence nulle, et en réalisant une transformée de Fourier inverse, on extrait
de ’hologramme la modulation de 'amplitude et de la phase de l'onde objet.

La phase est définie modulo 27 et au signe prés : dans un cas réel, il est difficile de déterminer
laquelle des sources secondaires S; ou S correspond a ’onde objet. Comme illustré dans la figure
(I1.3), dans une situation réelle, les interférences ne se créent pas entre une onde objet et une
onde de référence, mais entre deux projections décalées de 1’objet. Le choix de 'onde de référence
se reporte sur l'algorithme de reconstruction : l'interversion des roles des deux ondes secondaires
échange également les roles de bande latérale directe et indirecte.

La meilleure méthode pour déterminer la bande directe est de se référer aux propriétés de ’échan-
tillon. Comme illustré dans la figure (I1.4), cette approche est également valable pour la définition
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FiGURE II.3 — Application du schéma de la figure (II.1) dans le cas d’un échantillon suffisamment
étendu pour couper & la fois le faisceau objet et le faisceau de référence. L’objet considéré introduit
un saut de phase constant ¢. Les interférences de I’hologramme sont le résultat de la superposition de
deux image de l'objet, décalées entre elles en fonction de ’écart des sources. Sur deux régions, nous
retrouvons des interférences entre une onde de référence et une onde objet, avec interversion des roles
entre les sources S et Sy de I'une & 'autre. En conservant la convention de So comme source secondaire
objet (voir figure (II.1)), nous mesurons 'opposé de la phase voulue sur la région de droite.

modulo 2.

(a) (b)

FIGURE II.4 — Différentes images de phase obtenues sur un biseau de silicium.

La phase obtenue directement par l’algorithme (a) est discontinue.

Nous obtenons la phase redressée (b) en considérant que la variation de phase est continue sur ce type
d’échantillon (la phase est proportionnelle & I’épaisseur).

Sachant que le potentiel est nul dans le vide et positif dans un matériau, nous déduisons que la phase de
(b) a été reconstruite a partir de la bande indirecte et que la bonne représentation, redressée et opposée,
est I'image (c).

En général, les ondes mises en jeu comportent une distorsion de phase inhérente aux aberrations
du microscope [154]. Ainsi, la phase d’une onde dans le vide n’est pas constante, mais présente une
distorsion () mise en évidence dans la figure (I1.5). C’est pourquoi ’acquisition d’un hologramme

objet est associée & une acquisition d’un hologramme dans le vide. La phase que 1’on cherche a
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mesurer @q;(7°) est la différence entre la phase objet totale ¢y () (signal et aberrations) et la phase
dans le vide (7).

(b)

F1GURE II.5 — Image de phase reconstruite avec hologramme dans le vide (a) et avec ’hologramme objet
seul (b). L’échantillon est un MOS SOI de test avec dopage arsenic dans le drain. Une demi-structure
est représentée. La structure est détaillée dans le chapitre 4. L’image reconstruite sans hologramme dans
le vide présente des stries caractéristiques des effets de la caméra enregistrant le signal.

Habituellement, on considére que les maxima fréquentiels latéraux correspondent aux vecteurs
n n

% et —%, en faisant ’hypothése que I’harmonique fondamentale de 'onde objet est prédo-
0 T

minante. Cette approximation n’est pas toujours vérifiée : un biseau, par exemple, privilégierait

des fréquences plus élevées que 'harmonique fondamentale (voir la figure (I1.2)(c), qui comporte
I’harmonique fondamental du vide & gauche et un harmonique secondaire causé par le biseau). L’ho-
logramme d’une onde dans le vide, au contraire, ne véhicule que les informations correctives. Ainsi,
la phase de l’onde est réguliére en premiére approximation. Dans ’espace réciproque, ’hologramme
du vide présente donc des maxima latéraux coincidant avec les fréquences de translation [154].

Pour un objet de phase (A(7) = 1), les extremums de l'intensité normalisée ! des franges (I, et
Ipnaz) valent respectivement 0 et 4 (équation (I1.8)). La visibilité des franges d’interférences p est
une mesure de contraste définie par

_ Imaz = Tnin (IL.10)
Ima:c + Imin
En raisons de limites instrumentales, I,;, > 0 et u < 1. En prenant en compte la distorsion de
phase et la visibilité limitée des franges d’interférences, on obtient pour 'onde totale au niveau de
I’hologramme 'expression finale

—

Sto(7) = e ™A TN 1) (1L.11)

qui possede pour intensité

I(7) = |stot(F)* = 1 + A%(F) + 2uA(F) cos(@7 + ¢ (7) — ¥(7)). (IL.12)

1. La normalisation a été effectuée a partir de 'amplitude de 'onde de référence (voir ’équation (I1.5))
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En résumé, 'extraction de la phase d’une onde objet se fait donc selon les étapes suivantes (figure
(I1.2)) :

— Acquisition d’un hologramme dans le vide pour prendre en compte la distor-
sion du microscope.

— Acquisition d’un hologramme de 1'objet dans les mémes conditions.

— Soustraction de la valeur moyenne des hologrammes, pour des raisons algo-
rithmiques

— Transformée de Fourier des 2 hologrammes. Apparition des bandes latérales
et de la bande centrale.

— Détermination des centres des bandes latérales correspondant aux maxima
locaux de la transformée de I’hologramme dans le vide.

— Extraction, centrage, filtrage, et mise en forme d’une bande latérale.

— Transformée de Fourier inverse de la bande latérale (de I’hologramme dans le
vide et de I’hologramme objet). Obtention d’une image complexe

Salgo(T) = A(F)eetge(7)

avec
@algo(f‘) :i_ Soreel (F) mOdulo 27['

— Soustraction de la phase de distorsion a la phase totale.

La reconstruction de ’onde objet impose d’isoler une bande latérale de la bande centrale. Les
hautes fréquences de la bande latérale sont parasitées par les fréquences de la bande centrale. Les
hautes fréquences sont habituellement négligeables vis a vis des plus basses, on peut donc reconstruire
I’onde objet. Néanmoins, la présence de la bande centrale impose de couper les hautes fréquences au
mieux au tiers de la fréquence de translation de la bande latérale : i, (figure (I1.2)). La résolution

spatiale de ’holographie électronique est directement définie par I'algorithme de reconstruction ; elle
est égale & 3 fois la période des franges d’interférence; soit :

6
5holographie =3T = ?ﬂ- (1113)

La perte de résolution est die a la convolution de la phase par une fonction de transfert ponctuelle
(PSF : Point Spreading Function), dont I’expression est la transformée de Fourier du masque utilisé
pour isoler la bande latérale. Pour I’holographie "off-axis", dpolographie €st de 'ordre de quelques nm.

Usuellement, ’algorithme de reconstruction sélectionne automatiquement la fréquence de coupure,
mais l'utilisateur peut prendre le risque de régler lui méme la largeur spectrale sélectionnée. Ainsi,
si ’on cherche par exemple a localiser une jonction électrique, la résolution de la technique a peu
d’influence. La PSF lisse le profil et émousse les arétes du profil, mais la position de la jonction est
toujours retrouvée avec précision. Par contre, le profil perd les harmoniques hautes fréquences et
restitue avec moins de fidélité le profil quantitatif du potentiel.

Un filtre fréquentiel étroit introduit un flou sur image, comme illustré dans la figure (II.6). Un
filtre plus large conduit & une image plus nette, mais les hautes fréquences de la bande centrale se
manifestent par I’apparition de franges parasites orientées dans le sens des franges de ’hologramme.
Bien que la phase obtenue dans ce cas soit trop bruitée pour une quantification, une telle image fait



II : HOLOGRAPHIE ELECTRONIQUE "OFF-AXIS" 41

ressortir la topographie de ’échantillon. Les franges parasites ne génent pas la détection de contours.

o

{a) Masque réduit (b) Image classique (a) Masque élargi

FIGURE II.6 — Image de phase d’'un MOS SOI de test. Le masque de sélection de la bande latérale
est fixé par l'utilisateur pour couvrir une zone réduite (a), la zone par défaut (b) et une zone large (c).
L’élargissement du masque fréquentiel donne une image plus nette et une meilleure résolution. A partir
d’un certain seuil apparaissent des franges paralléles entre elles. Ce sont des manifestations des hautes
fréquences de la bande centrale qui parasitent la bande latérale.

I1.1.2 Sensibilité de la phase d’une onde au potentiel électrostatique

Un faisceau électronique est sensible au champ électromagnétique. Un électron dans un champ
magnétique est soumis & la force de Lorentz. Un champ électrique stationnaire introduit également
une force sur 1’électron. La variation de vitesse de ’onde modifie la longueur d’onde et introduit
un déphasage au niveau de ’hologramme [154]. En présence d’un potentiel électrostatique Vi, la
nouvelles longueur d’onde \;, d’un électron accélérée & une tension V est égale a

Ain = h . (11.14)

eV
\/2.m0€(v + V;n)(l + W)

On défini le repere de l'espace par les coordonnées (x,y,z) dans le plan de I’hologramme (7 =
(x Uy, y uy)) et par sa normale (u}). Avec 'approximation utilisée, (u) représente également la di-
rection de parcours des électrons, qui s’effectue sur un intervalle traj[z]. La différence de phase entre
une onde dans le vide et une onde parcourant la méme région de ’espace dans un champ électroma-
gnétique, décrit par le potentiel vecteur magnétique A= (Az, Ay, A,) et le potentiel électrostatique
Vin, s’exprime [154, 60]

Ap() = Cr. / Vin(2,9,%) dz— < / Au(z,y,2) dz. (IL.15)
traj|z] h traj|z]
champ éle;;rostatique champ magnétique

Le coefficient Cp dépend de I'énergie des électrons ; nous avons :

_ 2mle] (E+ Ep)
Cp=— B+ 25" (11.16)
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Potentiel réel
Potentiel moyen
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FIGURE IL.7 — Schéma 1D de structure du potentiel coulombien dans une matrice cristalline. Un excés
de trous (droite) ou d’électrons (milieu) modifie les profils de potentiel réels et augmente ou diminue le
potentiel moyen interne vis & vis du potentiel intrinséque (gauche)

Ey = moc? est I’énergie de ’électron au repos. Pour une tension d’accélération de 200 kV, Cg
vaut 7,29 1073 rad nm~'eV~!. A titre d’exemple, un saut de potentiel de 1V dans le silicium est
associé a4 une jonction dont les taux de dopage n et p sont de 10! at.cm™3. Dans ces conditions,
une lamelle de 100 nm d’épaisseur induit un saut de phase de 0,7 rad.

L’holographie est utilisée pour de nombreuses applications [160]. Pour la mesure des dopants, le
champ magnétique et un potentiel électrostatique doivent étre nuls en dehors de ’échantillon. En
absence de champ magnétique, I’équation (II.15) se simplifie, nous avons :

A(p)(x,y) = Cp Vin(z,y) t(z,y). (IL.17)

Dans cette équation, t est I’épaisseur locale de I’échantillon dans la direction de traversée (z) des
électrons, et V,,, le potentiel moyen interne de I’échantillon, défini par

Vin(z,y) t(x,y) :/ Vin(z,y, 2)dz :/0 Vin(x,y, z)dz. (I1.18)

traj|z]

Le potentiel local dans un cristal V;,, s’identifie au potentiel coulombien généré par le réseau d’un
matériau. Il combine les influences des noyaux atomiques, des électrons de valence, et des électrons
de la bande de conduction. Comme illustré dans la figure (I1.7) le potentiel moyen intrinséque V;,
du silicium est augmenté (surplus d’électrons), ou diminué (surplus de trous) en fonction du dopage.
La connaissance du profil de dopants permet, en résolvant ’équation de Poisson et les équations de
diffusion des porteurs, de calculer les variations du potentiel électrostatique.

Seuls les atomes dopants en sites substitutionnels sont actifs et participent & la formation du
potentiel interne.

I1.1.3 Formation de potentiel dans une jonction p-n

Le silicium dopé p posséde une concentration N, d’accepteurs (bore, gallium) et le silicium
dopé n une concentration Ny de donneurs (phosphore, arsenic, antimoine). Le transport du courant
électrique est assuré par les électrons e~, de concentration n, et les trous h™ de concentration p
[161, 162, 163, 164]. La physique des semi-conducteurs permet de relier la concentration des dopants
aux propriétés électriques de la jonction, en particulier au potentiel interne dans le silicium.
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L’holographie permet d’accéder au potentiel moyen interne de ’échantillon, elle n’est donc pas
capable de donner directement une information sur la concentration des dopants. Le potentiel com-
plet V,,, percu par ’onde électronique dans un matériau dopé est la somme de deux potentiels : le
potentiel intrinséque au matériau Vj et le potentiel Vg, induit par la répartition de dopants (figure

(IL8)).

@:©:® ©s@:® @i :
o) °e_ o o o o) o o o oo u
GEIGEIC) @) 8 @) 8 G (e e
[0 0] oo e _ 0o ~ [e o] [e o) [0 0] + X f,j:‘\ (9]
@@ ® & @:@:@ s OF@®
oo oo [0 0] oo o [0 0] 64 <:<\ o
S 8 &) 8 &) GEICGKEIC) 8 38
v, = Vo + Viop

FiGURE I1.8 — Modéle correspondant & la séparation du potentiel moyen interne total du silicium (ici
dopé n) en un potentiel intrinséque Vj et en un potentiel di au dopage Viop. Les atomes de silicium
(Si) et les dopants n (N) forment une matrice et sont connectés par des doublets d’électrons. Le dopage
introduit des électrons libres e~ en excés. La matrice dopée peut se représenter en une matrice de silicium
intrinséque, sur laquelle vient se positionner une répartition virtuelle de dopants et de charges.

Le potentiel Vg, est, par définition, nul dans le silicium non dopé. Dans la figure (I1.9), nous
observons la phase d’une jonction p-n dans le silicium symétrique préparée en biseau par polissage
"tripode". La phase mesurée a épaisseur constante (segment B-C) comporte un niveau constant
wpi = 29 rad relié & Vj et une variation de phase liée aux dopants. Le potentiel de la zone dopée n
est supérieur a celui de la zone dopée p, comme 'indique le contraste de phase.

En notant ¢g le déphasage induit par le potentiel intrinseque Vj et @4, celui généré par le potentiel
Vidop, nous avons d’apres I'équation (I1.17) :

o =Cp x Vo X tg; (I1.19)

et

‘@dop = Cg X Vgop X tg;. (I1.20)

En pratique, la séparation entre Vg et Vg, est effectuée par la connaissance a prior: de I’échantillon.
Par exemple, dans une jonction symétrique, le potentiel moyen est théoriquement a mi-chemin entre
le potentiel coté p et le potentiel coté n.

Vaop est une mesure qui peut étre extraite d’un hologramme et qu’il faut relier aux propriétés
électriques de la jonction. A température ambiante, une jonction p-n dans le silicium présente la
structure de bande illustrée dans la figure (11.10).
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Dans un semi-conducteur & 0°K, les électrons sont situés au niveau de la bande de valence E,,.
Pour T" > (0° ’agitation thermique permet & certains électrons de passer dans la bande de conduction
E., les niveaux vacants de la bande de valence constituent des porteurs de type trou (h*) |161]. Les
porteurs de charge occupent les niveaux d’énergie selon la loi de répartition de Fermi Dirac [164].

En particulier, le niveau de Fermi du matériau (Ey), est défini comme le potentiel chimique des
porteurs & 0 K°. Dans le silicium pour une température 7', et en absence de dopants, la valeur du
potentiel chimique est nommée niveau de Fermi intrinséque Ey;. Il s’exprime sous la forme suivante
[162] :

E.+E, kgT Nc, E.+E,

2 2 7ﬁ2)_ 2
N¢ et Ny sont respectivement la densité d’état de la bande de conduction et de la bande de valence.
Dans le silicium, ces valeurs sont proches (voir tableau (II.1)).

E¢ = E¢ (non dopé) = In(

Dans le silicium dopé n (voir figure (I1.10)), 'exces d’électrons rapproche le niveau de Fermi de
la bande de conduction. Au contraire, dans le silicium dopé p, le niveau de Fermi se rapproche de la
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FiGURE II.9 — Image de phase redressée (a) d’une jonction p-n préparée en biseau par "tripode" a
grand angle et profil de la phase suivant un parcours A-B-C-D. L’image a été traitée pour que la phase
soit nulle dans le vide et pour que la phase soit continue. Suivant les parcours A-B et C-D, la phase
augmente en fonction de I’épaisseur. Le segment B-C, & épaisseur constante, montre un saut de phase
lié & la différence de potentiel de chaque coté de la jonction. La pente sur le segment A-B prend en
compte le potentiel intrinséque Vj réduit par le dopage p, le segment C-D prend en compte le potentiel
intrinséque Vp augmenté par le dopage n. En accord avec les conventions prises dans la figure (I11.10), le
dopage n apparait en clair et le dopage p en sombre. La jonction est centrée sur une valeur de phase
correspondant au potentiel moyen interne V. Sur cet échantillon, nous mesurons un potentiel moyen
interne intrinséque de 11,5 V.
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FIGURE I1.10 — Schéma explicatif d’une jonction p-n.

(1) La concentration de porteurs et la position du niveau de Fermi d’un matériau (silicium intrinséque,
dopé n, ou dopé p) dépendent de la loi de répartition des électrons aux différents niveaux d’énergie du
silicium et de la conservation de la charge (informations en noir sur le diagramme).

(2) Dans l’échantillon représenté, ’absence de courant électrique impose un niveau de Fermi constant
(représenté en rouge).

(3) Les porteurs de charge diffusent naturellement & travers une jonction par mouvement brownien
(mouvement indiqué en jaune orangg).

(4) Les porteurs ne diffusent pas indéfiniment, puisque ’absence des porteurs dans leur région d’origine
crée des charges locales et un champ électrique de rappel (5) (dont effet est indiqué en vert sur la
figure).

(5) Plusieurs niveaux d’énergie constituent la structure de bande : la bande de conduction E., la bande
de valence F,, le niveau de Fermi Ey, et le niveau de Fermi intrinséque, équidistant de E. et I,.
L’holographie est sensible au potentiel Vg, entre le niveau de Fermi et le niveau de Fermi intrinséque
(Iénergie correspondant & un électron dans ce potentiel, Vyop, X €, est représenté en bleu sur le diagramme)

bande de valence. Dans une zone isolée, les considérations d’équilibre des charges et de répartition
statistique permettent de déterminer les concentrations de porteurs n et p et leurs niveaux d’énergie
en fonction des propriétés du matériau décrites dans le tableau (II.1).

A T’équilibre thermodynamique, le potentiel chimique est constant et le niveau de Fermi prend
une valeur constante dans l’ensemble du matériau [161]|. Lorsque deux zones de dopage p et n sont
juxtaposeées, les porteurs diffusent & travers la jonction, formant une zone déplétée de porteur. La
présence de cette zone de charge d’espace introduit un champ électrique E Ce champ, orienté de la
zone n vers la zone p, permet l'alignement des niveaux de Fermi.

Un niveau d’énergie dans le diagramme de bande correspond a I’énergie d’un électron de charge
e dans le champ électrostatique coulombien correspondant. L’énergie se calcule comme le produit
de la charge de I’électron et du potentiel, c’est pourquoi ’axe des potentiels et celui des énergies
ont des sens opposés (e < 0). 5 peut dériver des potentiels liés a E., E,, ou Ey;, selon la référence
choisie. En prenant pour référence nulle le niveau de Fermi, nous définissons le potentiel V}; de Fermi
intrinséque par :

Ef; — Ey

Vi = =

(I1.21)
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Le niveau de Fermi (la référence) étant constant, Vy; est un champ adapté a la description de 5
Le champ E agit sur toutes les charges en présence : les porteurs de charge du silicium, mais aussi les
électrons balistiques d’une onde électronique. Pour un méme matériau traversé (dont le déphasage
avec le vide est représenté par V), le saut de phase entre des zones de différent dopage est une
conséquence directe de 5, que ’holographie représente par Vggp,.

Comme Vy; et Vy,, décrivent le méme champ électrostatique 5 et qu'ils ont la méme référence (
potentiel nul dans le silicium non dopé, voir figure (I1.9) et figure (I1.10)); les deux potentiels Vg,

et Vy; sont identiques :
e

L’holographie électronique révele donc les variations du niveau de Fermi intrinséque induites par
le dopage.

La position de la jonction est une information importante pour la micro-électronique. On distingue
la position de la jonction chimique, défini par la relation :

N, =Ny (11.23)

et dont la position peut étre déduite de mesure SIMS, de la position de la jonction électrique, définie
par la relation :
E¢; = Ey. (I1.24)

La jonction électrique et la jonction chimique sont identiques si la jonction est symétrique. La
jonction électrique a été définie pour une jonction aux concentrations abruptes. Pour des cas plus
complexes, la jonction électrique sera définie par :

AVj;i = 0. (11.25)

D’apres ’équation de Poisson, c’est au niveau de ce point que les porteurs majoritaires changent
de type. Dans une jonction abrupte, le point d’inflexion et la position de la jonction électrique sont
confondus.

Propriété Valeur dans le silicium (300°K) | Notation
Energie de bande interdite 1,12 eV E,
Concentration intrinséque des électrons 1,4 100 at cm™3 n;
Densité d’états de la bande de conduction | 3,2 10®cm ™3 N,
Densité d’états de la bande de valence 1,8 10"9¢m—3 N,
Permittivité du silicium 11,7e0 = 1,035 1070 F m~! €si

TABLE II.1 — Propriétés électroniques du silicium a température ambiante (300°K) [161].

Deux quantités caractéristisent une jonction p-n (illustrées dans la figure (I1.9)) : le saut de
potentiel entre le coté p et le coté n

kI N, Ny
In(—2 ¢

W n;

A‘/dop = ) (1126)
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et la largeur de la zone déplétée

@Na'{'Nd

op = 4|2 24
Wop le] NoNy

AViop, (I1.27)

ol n; est la concentration intrinséque de porteurs dans le silicium (voir tableau (II.1)), kp la constante
de Boltzmann, et T la température absolue. Les expressions précédentes sont valables pour des
jonctions abruptes.
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II.2 L’holographie électronique "off axis" en microscopie électro-
nique en transmission

Axe optique Optique champ clair
I Spécificités holographie "off axis
«——Canon a électrons

AN )
I ) Optique Condenseur
N - Lentilles condenseurs
s /I N o
(—ﬁ
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FIGURE II.11 — Schéma d’'un MET.

Les spécificités optiques sont schématisées dans les différents niveaux. La position de la lentille de Lorentz
et le biprisme sont indiqués en rouge. Le microscope est représenté avec le niveau (optionnel) du filtre
en énergie, également utilisé en holographie.

Comme lillustre la figure (II.11), un MET est constitué d’une source d’électrons (le canon a élec-
trons) produisant une source cohérente quasi-ponctuelle, de lentilles magnétiques, et d’un dispositif
d’acquisition des électrons. Les électrons dans le canon sont accélérés & une tension V de 'ordre
de 100 kV. Ils récupérent ainsi une énergie cinétique E = |e| x V. Les lentilles sont nommeées selon
leur role : le systéme condenseur, situé entre le canon et 1’échantillon, et le systéme projecteur,
situé entre I’échantillon et le systéme d’acquisition. La lentille objectif a un roéle particulier : c¢’est
la premiére lentille & former une image de ’objet. Le systéme condenseur détermine l’illumination
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de ’échantillon (sonde fortement convergente ou paralléle, illumination large etc...). L’optique du
systéme projecteur forme une image avec le grandissement voulu au niveau du dispositif "acquisi-
tion. L’optique projecteur permet également de former des figures de diffraction. L’image finale est
enregistrée par une caméra CCD ? et peut étre filtrée en énergie.

Une lentille de Lorentz et un biprisme, indiqués en rouge dans la figure (I1.11), sont nécessaires
a I'holographie "off-axis". Le biprisme permet de créer les sources virtuelles produisant ’onde objet
et 'onde de référence (voir figure (I1.1)). Bien que les sources secondaires soient considérées comme
ponctuelles, ’holographie n’est pas une technique de sonde et requiert une illumination large et
paralléle au niveau de 'objet. La lentille de Lorentz est une lentille & faible champ placée en dessous
de la lentille objectif classique. Elle permet un champ de vue de 'ordre du micron. Elle adapte
également 'optique du MET aux contraintes du biprisme. En holographie, le filtre en énergie permet
d’éliminer les électrons incohérents ne participant pas a la formation de 'hologramme.

Dans le bassin technologique grenoblois, un microscope Titan (série D3082 s-Twin), au LETI, et
un microscope Tecnai (série G2 F20 S-TWIN), a STMicroelectronics, sont équipés pour fonctionner
dans le mode holographie. Le Titan est un microscope de derniére génération multi-techniques.
Le Tecnai est un microscope utilisé, en particulier, pour ’analyse de défaillance par 1’équipe des
mircroscopistes de ST.

Nous détaillons dans cette section la maniére dont I’holographie est implémentée dans un micro-
scope électronique. Nous analysons 'influence sur la qualité de ’hologramme des différentes parties
du MET, et ce, de la source du faisceau jusqu’au dispositif d’acquisition. Nous détaillons également
les aménagements apportés sur I'optique du microscope pour ’holographie (biprisme et lentille de
Lorentz).

I1.2.1 Influence des propriétés du faisceau électronique sur les performances de
I’holographie

L’holographie étant une technique interférométrique, une forte cohérence d’électrons est indis-
pensable. On distingue la cohérence temporelle d’un faisceau de sa cohérence spatiale. La cohérence
temporelle est liée a la dispersion en énergie AE (ou en longueur d’onde A)) du faisceau. L’équation
(IT.1) montre que A\ et AE sont reliées par

h AAE
- AE=1°".
E\SmoE 2 E

Le "cross-over" d’un canon a électron est le premier point de convergence des électrons extraits de la
pointe. Cette source n’étant pas ponctuelle, mais d’une certaine taille, les électrons en provenance de
régions différentes de la source introduisent des écarts de phase. La cohérence spatiale représente le
degré de cohérence de ces différents électrons. Une source de faible dimension et de faible ouverture
angulaire garantit une bonne cohérence [157|. Sur un hologramme, la perte de cohérence se manifeste
par 'apparition d’un niveau de fond constant bruité et par une diminution de la visibilité des franges.

AN (11.28)

Dans un MET, le faisceau d’électrons provient d’un canon & électrons. Deux catégories sont pré-
sentes sur le marché. Selon la méthode employée pour extraire les électrons, on distingue : les pointes
thermoioniques qui utilisent l’agitation thermique, et les pointes a effet de champ (pointes FEG,

2. Coupled Charge Device
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‘ Parameétre ‘ Thermoinique ‘ FEG Froide ‘ FEG Schottky ‘
Principe Agitation thermique | Champ électrostatique et effet tunnel [157]
d’extraction [157]

Température LaBg : 1600°C' [165, | ambiante 1500°C
166|
W : 2700°C [157]
Niveau de vide 1078 Pa <107 Pa 10° Pa
Taille du cross-over | 10 pm [157] < 10 nm 10 nm [157]
AE 1,5 eV [157] 0,3 eV [157]
pour V =200 kV 0,1 eV avec monochromateur [167, 168|

TABLE II.2 — Comparaison des caractéristiques de trois types de canons & électron. Nous comparons
sur un premier niveau les principes d’émission & effet de champ et thermoinique, puis dans la catégorie
des FEGs la pointe CFEG et la pointe "Schottky".

pour Field Emission Gun) qui utilise I’effet tunnel et un champ électrostatique [157]. Les FEGs sont
plus indiquées que les pointes thermoinique pour ’holographie (voir tableau (I1.2)), et ce grace a
leur faible dispersion énergétique (cohérence temporelle) et a leur faible taille de source (cohérence
spatiale).

Deux types de FEG sont utilisées Les canons FEG froids?, sont utilisés a température ambiante
sous ultravide. Le bruit thermique d’'une CFEG est donc minimal. La taille de leur "cross-over" est
idéale pour la formation de sondes électroniques, mais rédhibitoire pour la formation d’une illumi-
nation large. Aujourd’hui, les CFEGs ne sont pas adaptées a I’holographie. Les pointes "Schottky"
[169, 170] sont constituées d'un cristal de tungsténe recouvert d’une couche d’oxyde de zirconium
facilitant le passage des électrons. Ces pointes sont plus facile & utiliser que la CFEG. De plus, un
vide moins poussé et une meilleure robustesse ont démocratisé 1'utilisation des pointes Schottky sur
les microscopes actuels, tel que le Titan et le Tecnai sur lesquels nous avons travaillé. Pour une ten-
sion d’accélération de 200 kV, avec une pointe "Schottky", nous obtenons une intensité électronique
de quelques nA sur une surface de 1 pm?.

En n’utilisant qu’une partie du faisceau, la cohérence spatiale peut étre améliorée au détriment de
l'intensité du faisceau?. Le compromis n’est pas facile, puisque dans le méme temps, la diminution
d’intensité s’accompagne d’une diminution du signal. L’intensité du faisceau MET constitue donc
un parameétre important & optimiser en holographie.

D’un point de vue optique, la formation d’une image en holographie est similaire & une observation
en champ clair : ’échantillon est illuminé par un faisceau large paralléle. L’astigmatisme est une
dissymeétrie du champ magnétique autour de ’axe optique, qui se manifeste par ’apparition de deux
focales différentes selon des axes perpendiculaires (voir figure (I1.12)). Des quadripoles placés sur
I’axe optique permettent de controler cet effet : en holographie, ’astigmatisme condenseur est poussé
au maximum pour former un faisceau elliptique. L’utilisation d’un tel faisceau permet un gain de

cohérence selon le grand axe de lellipse accompagné d’une réduction selon le petit axe (voir figure
(I1.13)(a,b)).

3. Cold FEG ou CFEG
4. Le paramétre du MET associé est un entier appelé "spot size", il varie entre 1(courant maximal) et 9(courant
minimal)
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@ (b) ©

FIGURE I1.12 — Forme d’un faisceau astigmate suivant I’axe optique. Un faisceau paralléle est focalisé
au foyer d’une lentille. Les deux axes x et y de la lentille ont des focales différentes (f1 pour z, f2 pour y).
Les images formées au premier foyer (a), au point de moindre aberration astigmatique (b) et au second
foyer (b) sont schématisées.

En orientant le grand axe de ellipse selon la direction des sources secondaires (S; et Sz), nous
tirons profit de la cohérence spatiale de Dellipse pour 'appliquer a ’onde objet et 'onde de référence.
Cette modification se manifeste directement par une augmentation de la visibilité des franges d’in-
terférence [171]. L’orientation de ellipse est critique : un faible écart d’alignement fait participer le
petit axe de lellipse aux interférences et diminue la cohérence spatiale au lieu de 'augmenter (figure

(IL13)(c)).
(a) (b) (c)

A B A B A B
({vide){objet) ({vide){objet) ({vide){objet)

Max

FIGURE I1.13 — Cohérence spatiale des électrons et influence sur ’holographie. Lors de la mise en place
de ’holographie dans un MET, I’objet, habituellement représenté sous la source secondaire objet (figure
(I1.1)), est virtuel : P'objet réel est situé en amont et illuminé par un faisceau large et paralléle. Cette
illumination est réalisée par étalement du "cross-over" d’un canon. Au niveau de celui-ci, la cohérence
spatiale diminue en s’éloignant de ’axe optique. Nous avons représenté cette dégradation par un niveau
de cohérence maximale en trait plein (Max, b), un niveau moyen en tirets (Med, a), et minimal (Min, c)
en pointillés. Les niveaux de cohérence spatiale sont représentés pour une transformation du "cross-over"
en une illumination large circulaire (a), une illumination astigmate elliptique, dont le grand axe est aligné
avec les sources secondaires de I’holographie (b), et une illumination astigmate elliptique non alignée (c).
Dans cette représentation en vue de dessus du schéma de formation de I’hologramme, la projection de
Pobjet (B) par la source secondaire objet Sy interfére avec une zone de vide (A) projetée par la source
de référence S; (les deux point seront confondus au niveau de I’hologramme).
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L’échantillon est introduit dans le plan objet de la lentille objectif. L’image associée comporte
des imperfections liées au fonctionnement d’une lentille magnétique. Le champ magnétique dans une
lentille focalise tous les électrons en provenance d’une source en une zone réduite. L’approximation
des lentilles minces est donc valide : les lentilles magnétiques peuvent étre décrites par leur position
et leur distance focale suivant ’axe optique.

Les lentilles magnétiques engendrent des aberrations chromatiques et sphériques. L'effet de ces
aberrations est la formation d’un disque dans le plan image & partir d’'un objet ponctuel. Cette
réponse impulsionnelle est appelée fonction d’étalement ponctuelle (PSF : Point Spreading Function).
En considérant que la PSF est invariante par translation, 'image réelle imgyo(x,y) s’obtient en
convoluant la PSF avec I'image idéale imgqp;j(x,y)) ; soit :

00 oo
imgtot(x’y) = / / imgobj(ymayy)PSF(Vm — T, Vy — y)dyx dVy-
—o00 J —00

Le concept de PSF est généralisable & toutes les lentilles du MET et & d’autres éléments comme
la caméra, 'algorithme de reconstruction par holographie. La PSF résultant de n phénoménes en
série s’obtient par convolution des PSF individuelles; soit :

imgiot(z,y) = PSF1 @ PSFy ® - -+ ® PSF, ® imgej(x,y). (I1.29)

Il est possible d’associer un rayon caractéristique Rpgp correspondant la largeur & mi-hauteur de
la PSF. Dans le produit de convolution de ’équation (I1.29) nous pouvons négliger certaines contri-
butions, par exemple la PSF du critére de Rayleigh (quelques pm) par rapport a la PSF de la
reconstruction par holographie (quelques nm).

L’aberration chromatique provient de la dépendance de la distance focale avec I’énergie des élec-
trons. R, le rayon caractéristique de ’aberration sphérique s’exprime sous la forme [157]

AFE
R. = CCFBMET

ol —— est la dispersion relative d’énergie cinétique d’un faisceau et Saspr le demi angle d’illumi-

nation de la lentille. C. est un coefficient de 'ordre du mm, qui dépend de la focale de la lentille.

L’aberration chromatique d’une lentille condenseur est provoquée par la dispersion en énergie du
canon a électrons (0,3 V pour un FEG). La lentille objectif et le systéme projecteur sont situés sous
I’échantillon. Ils sont soumis & la dispersion énergétique reflétant les interactions avec le matériau,
atteignant 15 & 40 eV [172]. Seuls les électrons de 'onde objet n’ayant pas subi de perte d’énergie
sont cohérents avec le faisceau de référence. L’holographie étant une technique interféromeétrique,
seuls les électrons élastiquement diffusés participent & la formation de I’hologramme. Les électrons
d’énergies différentes contribuent au bruit de fond de I'image. L’aberration chromatique causée par
la dispersion en énergie du canon est inférieure a la résolution spatiale théorique de I'holographie.

L’aberration sphérique provient des imperfections du champ magnétique en fonction de la distance
a l'axe optique. Rgpp, la largeur caractéristique, est relié au demi angle d’illumination By pr et au
coefficient d’aberration sphérique C; [157| par

Rsph = Csﬁ%/[ET-

En pratique, Cs est de 'ordre de quelques mm.
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Les aberrations sphériques et chromatiques dégradent la résolution ultime du MET, liée & la
longueur d’onde des électrons, mais sont plus faibles que la résolution spatiale de I’holographie dans
nos expériences. Par contre, elles sont suffisantes pour pouvoir dégrader un hologramme, & la source
de I'image de phase. Si Rpgr est le rayon caractéristique de la PSF de la lentille objectif, I'interfrange
Tint d’un hologramme doit toujours respecter [173] :

| Tyt > 4Rpsr- |

La caméra CCD est le standard actuel d’acquisition numérique d’images en microscopie électro-
nique. Le signal électronique est converti d’abord en photons par une couche scintillatrice, puis en
paires électrons-trous par effet photoélectrique. Les pixels de la matrice du détecteur, mesurant
25 pm de coté, sont des puits de potentiels. Ils accumulent les électrons puis convertissent la charge
totale en une tension numérisée.

La taille de la matrice détermine le champ de vue et 1’échantillonnage de 'image. Des caméras
de 1024 x 1024 pixels sont couramment utilisées sur les METs actuels. On trouve également des
caméras 2048 x 2048 pixels [154], bien que 'augmentation de ’échantillonnage se fasse au détriment
de l'intensité par pixel et donc du signal sur bruit (Signal to Noise Ratio : snr). La réponse du
capteur CCD est linéaire avec le nombre d’impacts électroniques. Sa dynamique est importante
[154] : I'information est codée sur 14 bits. Les CCDs ont un rapport bruit de sortie sur bruit d’entrée
variant de 0,6 a 0,8 pour les meilleurs, ce qui en fait un systéme fiable de quantification.

I1.2.2 Manifestation d’artefacts induits par 1’échantillon

Pour des épaisseurs d’échantillon comprises entre 100 & 600 nm, une partie des électrons effectuent
plusieurs collisions élastiques dans le cristal. Ainsi, & partir d’'une épaisseur donnée, les directions des
électrons élastiques forment un cone de dispersion(voir figure (I1.14)). Parmi les directions du cone
peuvent se trouver des orientations respectant les conditions de Bragg d'un échantillon cristallin.
Sur une image en champ clair®, ces diffractions introduisent des zones de défauts d’électrons qui se
traduisent par un contraste sombre.

Dans la figure (II1.15), 'image en champ clair et 'image de phase d’un méme dispositif présentent
un contraste de diffraction. Il est alors impossible de distinguer Ieffet du contraste de diffraction d’une
modification réelle du potentiel dans 1’échantillon. Un faisceau paralléle ne permet pas de s’affranchir
de la dispersion des électrons, mais limite le contraste diffractif par rapport & un faisceau convergent.
La meilleur solution & ce jour est de tourner I’échantillon jusqu’a une direction cristalline diffractant
peu; correspondant & des angles particuliers entre 2° et 5° de la direction principale du cristal |85].
L’échantillon n’étant plus perpendiculaire au faisceau d’électrons, la projection d’une ligne ne sera
plus une ligne mais une bande dont la largeur peut avoisiner la résolution spatiale de I’holographie.

L’interaction entre ’échantillon et 1’électron incident détermine s’il y a collision élastique (inter-
action avec le champ coulombien di au noyau) ou collision inélastique (interaction avec les électrons
de coeur) [174]. Les collisions élastiques provoquent une perte d’énergie négligeable (< 1 eV) pour les
faibles angles de déviations du faisceau [174]. Les pertes d’énergie par collision inélastiques peuvent
atteindre plusieurs centaines d’eV |58|. L’aberration chromatique des électrons inélastiquement dif-
fusés ne se manifeste pas en holographie, mais renforce le bruit de fond.

5. En MET, une image en champ clair correspond & la projection directe d’un objet dans le plan image. C’est un
mode élémentaire d’imagerie, de principe analogue & la microscopie optique.
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Faisceau incident paralléle

Plans
cristallins

FIGURE I1.14 — Schéma illustrant la formation de contraste de diffraction dynamique pour les directions
de Bragg dans un cristal. Les électrons aux directions de Bragg ont une importante probabilité de
diffracter, laissant un contraste sombre
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F1GURE II.15 — Image en champ clair (b) et image de phase (a) d’un transistor de test SOI. Les profils
(c) sont pris respectivement sur (a) et (b). Les artefacts liés au contraste de diffraction se transposent
sur I'image de phase. Comme mis en évidence par les zones entourées, les pics de contrastes se retrouvent
sur le profil de phase.

Le filtre en énergie d'un MET se situe entre le systéme projecteur et le dispositif d’acquisition. Il
est utilisé pour sélectionner les électrons possédant une énergie donnée. Il est donc possible d’écarter
les électrons inélastiquement diffusés. En pratique, la fenétre de sélection n’est pas infiniment fine,
mais varie entre 5 et 20 eV.
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Les modeles d’interactions de I’électron avec le noyau d’un atome (Modéle de Rutherford [175]) et
avec le nuage électronique (modeéle de Lenz [172, 176]) permettent de calculer les sections efficaces ©
d’interaction élastique o¢; et inélastique ;e Le rapport des deux grandeurs est inversement pro-
portionnel au numéro atomique Z de 'atome considéré et proche de 1'unité pour un électron dans
le silicium [172]. Les électrons élastiques sont donc aussi nombreux que les électrons inélastiques,
mais répartis sur une plage d’énergie beaucoup plus étroite, entre 0 et 1 eV. En pratique, le filtre
introduit une proportion négligeable d’électrons inélastiquement diffusés et améliore la visibilité des
franges d’un hologramme d’un facteur supérieur a 10.

En résumé, l'instrumentation adaptée a I’holographie "off-axis" et & grand champ comporte : un
canon a effet de champ, un biprisme, une lentille de Lorentz, un filtre en énergie, et une caméra CCD.
Les aberrations des lentilles magnétiques ne limitent pas la résolution spatiale de I’holographie. Elles
se manifestent sur la formation de ’hologramme : les franges doivent rester visibles. L’interfrange
doit étre adapté au rayon de la PSF du MET. Pour supprimer le contraste de diffraction, I’échantillon
est incliné, ce qui introduit des effets 3D qui altérent la résolution spatiale.

I1.2.3 Implémentation optique de I’holographie en microscopie électronique

Dans un MET, les positions des lentilles magnétiques sont fixes et les distances focales sont
variables et fixées par le courant des lentilles. Les différentes lentilles d’un MET sont regroupées
selon leur role, comme illustré par la figure (II.11).

— Le systeéme condenseur détermine la taille et ’angle du faisceau d’illumination
de ’échantillon (sonde, illumination large etc. ..). En premiére approximation,
nous pouvons considérer que les lentilles condenseur utilisent le "cross-over"
du canon a électron comme objet optique. Le systéme condenseur est formé
des lentilles magnétiques et des divers diaphragmes permettant de sélectionner
une partie du faisceau.

— La lentille objectif forme la premiére image intermédiaire de l'objet. C’est a
ce niveau que se régle la mise au point de ’objet : la formation de l'image
intermédiaire doit se faire dans le plan objet du systéme projecteur.

— Les lentilles du systéme projecteur permettent de régler le grandissement final
de 'image, pour "adapter & I’échantillonnage de la caméra CCD.

Afin d’obtenir une image intermédiaire avec un fort grandissement, une lentille de faible distance
focale doit étre utilisée proche de ’échantillon (figure (I1.16)(a)). Le champ magnétiques d’une lentille
objectif standard influence les échantillons magnétiques observés par holographie [160].

En holographie, historiquement pour favoriser I’observation d’échantillons magnétiques, une len-
tille de Lorentz, a faible champ 7, est utilisée. En plus de sa faible influence, elle se situe en dessous
de la lentille objectif principale, donc plus loin de I’échantillon. Dans la figure (I1.16), 'imagerie en
champ clair standard (a) et 'imagerie en mode Lorentz (b) sont comparées. Le décalage du plan
image force a utiliser une organisation particuliére des lentilles projecteurs.

6. la probabilité d’une interaction (élastique pas exemple) entre un électron et I’échantillon peut s’exprimer par
le rapport entre une surface fictive o et la surface compléte d’illumination. o est la section efficace d’interaction et
s’exprime habituellement en Barn (1 b= 10"2% m?).

7. La premiére image intermédiaire formée par la lentille objectif de Lorentz est autour de 50 fois moins agrandie
qu’une image classique [177]. En contrepartie du faible grandissement, le champ de vue est augmenté jusqu’a des
tailles de 'ordre de 1 ym x 1 um.
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a : Mode classique b : Mode Lorentz
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F1GURE I1.16 — Configuration du systéme objectif en microscopie en champ clair (a) et en microscopie
de Lorentz (b). Dans le cas de la microscopie en champ clair, 'image de ’objet se forme dans le plan de
sélection d’ouverture (plan SA). L’emploi d’un diaphragme dans le plan image, habituellement utilisé en
diffraction, est équivalente & délimiter une zone réduite sur ’échantillon. La lentille de Lorentz se situe en
dessous de la lentille objectif principale. Son champ magnétique est également moins puissant. L’ancien
plan SA se situe entre le point focal de la lentille de Lorentz et le nouveau plan image. En holographie
"off-axis", le biprisme est inséré & cette position, profitant de la présence d’une ouverture préalable dans
le MET.

Dans un MET, la formation des sources secondaires est assurée par un biprisme : c¢’est un dispo-
sitif qui dévie un faisceau électronique vers ’axe optique tout en conservant les propriétés optiques
de I'image. Il se présente sous la forme dun fil de quartz recouvert d’une couche dun métal [156],
perpendiculaire au faisceau. Les électrons sont déviés par le champ électrostatique créé par le bi-
prisme porté a un potentiel V4;, (positif en holographie électronique "off-axis"). La valeur absolue de
I'angle de déviation () ne varie pas avec I’écart a ’axe optique [178, 179], mais les demis-faisceaux
de chaque coté du biprisme sont déviés l'un vers l'autre, ce qui crée les interférences (voir figure
(I1.17)). L’angle de déviation du biprisme s’exprime, dans sa version relativiste, en fonction de la
tension d’accélération V', et du potentiel du biprisme Vi), :

o0—a Vbip Eo+|€‘V
TV 2B+ e[V

=T X Vip, (I1.30)

ol a est une constante angulaire dépendante de la géométrie du biprisme, Ey I’énergie de 1’électron
au repos, et e sa charge. Pour une explication détaillée, consulter [180]. Nous retiendrons de cette
relation qu’a tension d’accélération du MET fixée, ’angle de déviation des faisceaux est proportionnel
au potentiel du biprisme.

Le biprisme est placé en dessous du plan focal image de la lentille objectif, pour que les sources
secondaires puissent s’y former. Il est également placé au dessus du plan image de la lentille objectif,
ou doivent se former & la fois 'hologramme et la premiére image de l'objet (voir figure (II.17)).
L’utilisation d’une lentille de Lorentz comme lentille objectif est donc adaptée a ’holographie : la
premiére image se forme en dessous de 'ouverture SA (voir figure (I11.16)), qui peut servir & accueillir
le biprisme sans avoir & pratiquer une nouvelle ouverture [173, 60, 160].

Comme illustré dans la figure (I1.17)(b), dans un MET, l'objet placé sous la source secondaire
objet est virtuel : 'objet réel est placé au dessus de la lentille objectif. Néanmoins, si on considére un
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FIGURE I1.17 — Schéma optique du biprisme utilisé pour ’holographie off-axis. Sa position est déter-
minée par a et b, respectivement la distance du biprisme au plan focal et la distances du plan image au
biprisme. L’angle o est ’angle de demi illumination de la figure d’interférences et correspond & ’angle
de déviation o avec écrantage du biprisme, de rayon ry;,. La largeur W de I’hologramme est limitée par
le rayon du biprisme.

objet situé en entier d’un coté du biprisme, le demi-faisceau en provenant est focalisé par la lentille
objectif en une seule source secondaire dans le plan focale objet. De méme, un faisceau dans le vide
est focalisé dans la source de référence.

Selon les conventions de la figure (I1.17), en travaillant proche de I’axe optique avec des angles
faibles, nous retrouvons géométriquement ’expression de Wi,,g4, la largeur de I’hologramme au niveau
de l'image [173]

(a~|—b).

Wimg = 2ab — Tbip (11.31)

Selon les cas, le champ de vue de ’holographie est limité par Wi, ou le champ de la lentille objectif.
En particulier, la largeur de I’hologramme n’intervient que dans la direction perpendiculaire au
biprisme. La longueur de I’hologramme est liée a la longueur du biprisme (quelques mm), qui n’est
pas le facteur limitant.

En reprenant les conventions de la figure (IL.1) et de la figure (I1.17) %, la différence de vecteur
d’onde entre les deux sources virtuelles, ¢, s’exprime

2_7r aa
A (a+D)

7=q(nz —ni) = - (I1.32)

8. A est la longueur d’onde, a et b sont les distances respective du biprisme au plan focal et au plan image, o est
I’angle de déviation des électrons



II : HOLOGRAPHIE ELECTRONIQUE "OFF-AXIS" 58

L’interfrange est donc égal a (équation (I1.8))

)\(a—i-b).

11.33
o (IL.33)

T’img =
Nous avons pour linstant décrit I’hologramme par rapport au plan image ou il se forme. Les

valeurs de Wi,,4 et T, sont importantes, en effet, le MET doit pouvoir former ’hologramme en
prenant en compte la PSF de la lentille objectif. Selon [173] :

Timg > ARPSF,pjeeriys

Néanmoins, Wiy,g et Timg ne refletent pas le champ de vue et la résolution de I'holographie, puisqu’ils
doivent d’abord étre rapportés au plan objet avec le grandissement de la lentille objectif. Selon les
conventions de la figure (II.17) (on f est la distance focale de la lentille objectif de Lorentz), le

grandissement est
M_z'mg _f L' (a+b)

A
L’interfrange rapporté a ’objet est donc :

Af Af
Ty = = 11.34
YT 2aa  2alVy, (IL.34)
et la largeur de 'hologramme s’exprime :
Wobj _ ab f _ Ty pf _ pr f . Tb pf‘ (11'35)
(a+0b) a (a+0b) a

Les parametres a et b peuvent étre considérés comme des constantes du MET [171], qui sont optimisés
pour former le meilleur hologramme possible rapporté au plan objet [173] (Wop; maximal, Top;
minimal). Le rayon du biprisme 7, est un facteur limitant, il doit étre aussi faible que possible pour
ne pas réduire le champ de vue. Le fil doit a la fois étre fin et garder une tenue mécanique suffisante
[154]. Le rayon d’un biprisme est de l'ordre de 0,5 um.

Augmenter le potentiel du biprisme présente le double avantage de réduire linterfrange, donc la
résolution de la technique, et d’augmenter la largeur de I’hologramme et de permettre une imagerie
sur un plus grand champ de vue. Malheureusement, en écartant les sources secondaires, les fais-
ceaux perdent en cohérence spatiale et la visibilité des franges est réduite. Comme illustré dans la
figure (I1.18), & 150 V sur le Titan, l'interfrange vaut 1,8 nm, ce qui correspond a une résolution
holographique de 5,4 nm.

Le biprisme est un objet de petite dimension dont la diffraction est significative. Ainsi, il se crée
en plus de la figure des interférences des franges parasites correspondant & une diffraction de Fresnel
(voir figure (I1.18)). Les franges apparaissent sur les bords de I’hologramme, il est possible de les
éviter dans la zone centrale. De plus, les franges de Fresnel apparaissent également sur ’hologramme
dans le vide. Leur contribution sur la phase est comprise dans la phase de distorsion 1 et soustraite
a ’hologramme objet, limitant leur influence.
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(a) OV : ombre du (b) 20v (c) 30v
biprisme

(d)50v " (e)8OV (F)150V

FIGURE II.18 — Figures d’interférences avec potentiel de biprisme croissant : de 0 V jusqu’a 150 V.
Un biprisme & la masse provoque des franges de Fresnel issues de la diffraction et qui constituent une
"ombre" (a). Augmenter le potentiel permet de faire apparaitre d’abord une frange unique (b), puis un
hologramme. La largeur d’hologramme augmente avec le potentiel du biprisme et 'interfrange diminue
dans le méme temps. A 150 V, la largeur de ’hologramme dépasse le champ de la caméra.

I1.3 Résolution spatiale et bruit en holographie électronique

En holographie, la qualité d’'une image est défini par : la résolution spatiale, le champ de vue,
la présence et 'importance des artefacts, et le rapport signal & bruit de l'image de phase. Le bruit
attendu en holographie est décrit par [181]. Des expériences sur le Titan ont vérifié ce modele. En
effet, la possibilité de temps d’acquisitions importants (4 min), avec des valeurs de potentiel de
biprisme entre 90 V & 210 V permet une analyse sur un large domaine de parameétres.

I1.3.1 Analyse statistique du bruit en holographie

L’image de phase et d’amplitude d’'un hologramme proviennent d’une méme image complexe
Salgo(F) par
SO(F) = arg(Salgo(f‘)) (1136)
et
A(F) = [Sutgo(P). (11.37)
Nous considérons le rapport signal & bruit de phase (snr,) d’un hologramme pris dans le vide, afin de
refléter les parameétres du MET sans introduire de parameétres dus a I’échantillon. Deux hologrammes
(image et distorsion) sont acquis a quelques secondes d’intervalle. Le bruit est étudié sur la différence
entre la phase objet et la phase de distorsion. Le rapport signal a bruit de phase snr, est défini par
le rapport entre 'écart type o, de phase sur une surface de référence de la caméra CCD (200 pxl
%200 pxl) et la valeur de la phase ¢y dans le vide :

snry, = iUy (I1.38)

Op
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L’étude du rapport signal a bruit snr, peut induire en erreur : la quantification du bruit sur
une image dans le vide, ou la phase est nulle, implique un signal & bruit artificiellement nul. nous
étudions donc directement oy, qui se rameéne facilement a snr, par 'équation (I11.38). En cas de
besoin, nous utiliserons la convention d’une phase non nulle ¢y = 7 dans le vide.

Le bruit en holographie a été largement étudié [181, 182, 183, 184|. La visibilité des franges p,
le nombre d’impacts électroniques N, I’écart type de phase o, le rapport signal a bruit snr, et la
phase caractéristique (g sont théoriquement reliés par

Op SOO_\/§

Le nombre d’impacts d’électrons N étant lui méme proportionnel & l'intensité I;,; du faisceau et au
temps d’acquisition 4.4, nous déduisons

1 _ g _ /05 (I1.39)

1
— XU tacq-[tot- (1140)
Op

Pour un potentiel de biprisme variant entre 90 et 200 V, des temps d’acquisition atteignant 4 min,
et des intensités de faisceau entre 0,2 et 3 nA? nous avons pu critiquer 1’équation (I1.40), comme
exposé dans la figure (II.19).

Pour un nombre d’impacts fixé, en faisant varier le potentiel du biprisme, nous vérifions que le

facteur de bruit est inversement proportionnel & la visibilité p des franges. Cette tendance

snr
©
rigoureuse est empiriquement vraie pour un nombre d’impacts variable. Dans la pratique, un holo-

gramme ol u > 25% est considéré d’excellente qualité, et la visibilité ne devrait pas descendre en
dessous de 10% pour que ’hologramme soit exploitable. Précédemment, nous avons mis en évidence
qu’une perte de cohérence spatiale ou temporelle entre les sources secondaires provoquait une baisse
de visibilité, nous pouvons désormais assurer que ces méme phénomenes dégradent le bruit de phase.

En fonction du temps d’acquisition, I’équation (I1.40) est valide jusqu’a une valeur limite. Au dela
de cette valeur, de 25 s lors de 'expérience de la figure (I1.19), la tendance devient imprévisible. Ce
paradoxe met en évidence les limites du modéle statistique [182]. L’acquisition de tous les électrons
est considérée comme une suite d’événements statistiques (I'impact de chaque électron) suivant une
loi binomiale. La dérive du biprisme et les vibrations mécaniques de ’appareil ne sont pas prises en
compte par ce modéle.

9. La variation d’intensité est obtenue en utilisant des "spot size" de 3, 4, 5 et 6, avec la méme surface d’illumination.
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FiGURE I1.19 — Vérification de ’équation (I11.40) pour différentes séries d’acquisition. (a) : temps
d’exposition de 15 s et une intensité de 3 nA, potentiel du biprisme variable entre 90 V a 210 V. (b) :
temps d’exposition de 15 s et potentiel de biprisme de 100 V, intensité variable entre 0,2 nA et 3 nA.
(c) : intensité de 3 nA et potentiel de biprisme de 100 V, temps d’acquisition entre 0,2 s et 60 s. Des
temps d’acquisition entre 1 min et 4 min ont été analysés, mais ne sont pas représentés pour des raisons
de clarté du graphique. Leur comportement est analogue aux acquisitions de 30 s et 60 s : ils sortent du
domaine de validité de ’approche statistique.

11.3.2 Influence du potentiel du biprisme

Le potentiel du biprisme est inversement proportionnel & U'interfrange, donc a la résolution spa-
tiale de I'holographie (équation (II.34)). Malheureusement, l’augmentation du potentiel dégrade
I’hologramme : avec un fort potentiel, les sources virtuelles sont plus écartées 'une de 'autre, les
interférences mettent en jeu des électrons ayant une différence de marche plus grande et leur cohé-
rence est dégradée. Cet effet est illustré par la figure (I1.20), ou sont représentés le contraste et le
facteur de bruit de la phase en fonction du potentiel du biprisme. Le choix du potentiel du biprisme
comporte un compromis capital entre résolution spatiale et niveau de bruit. La nature de 1’échan-
tillon introduit des considérations supplémentaires. Quel que soit le potentiel, la visibilité des franges
devra toujours étre supérieure a 10% (critére empirique). Il ne faut pas perdre de vue que la visibilité
trouvée pour un potentiel donné est encore variable selon le nombre d’impacts des électrons.
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FiGURE II.20 — Evolution du facteur de bruit (a) et de la visibilité des franges (b) en fonction du
potentiel du biprisme. L’intensité du faisceau vaut 3 nA, ’acquisition dure 15 s. Données acquises sur le
Titan, a vide et correspondant avec la figure (I1.19)(a).

I1.3.3 Influence de l’intensité du faisceau

Pour augmenter le nombre d’impacts électroniques, nous pouvons soit augmenter le temps d’ac-
quisition soit augmenter l'intensité du faisceau. Nous avons réalisé des observations & intensité
variable, avec un surface d’illumination constante. Ainsi I’évolution de 'intensité du faisceau est
proportionnelle au flux d’électrons. Comme montré par la figure (I1.21), 'augmentation d’intensité
du faisceau permet d’améliorer le facteur de bruit. Récupérer plus d’électrons du faisceau primaire
diminue le bruit grace & une statistique d’accumulation, bien que la baisse de cohérence des électrons
dégrade le contraste. L’augmentation d’intensité est un cas particulier ou la visibilité des franges ne
refléte pas ’évolution du bruit.

A forte intensité, il est légitime de s’interroger sur les dégats d’irradiation de ’échantillon. D’apreés
[174], le faisceau peut provoquer la formation de défauts ponctuels dans un cristal (silicium : a
partir de 100 keV), de la pulvérisation surfacique (silicium : a partir de 50 keV), un échauffement
(négligeable pour les métaux et semi-conducteurs), des effets de charge, et assister la contamination
hydrocarbonée. Un vide poussé (10~ Pa) et un nettoyage par plasma de P’échantillon suffisent &
protéger de la contamination un échantillon de silicium. A température ambiante, pour une dose
réduite, & 200 keV, les défauts ponctuels se recombinent et ne forment pas de défauts étendus. La
formation de défauts ponctuels et la pulvérisation dans le silicium deviennent critiques pour un
courant surfacique de lordre de 10° A m™2 qui n’est atteint que pour des faisceaux trés focalisés
(sondes). La dose et le temps d’exposition sont déterminants pour 'endommagement.

En holographie, les fortes intensités ne dépassent pas 10 nA. Les doses et les énergies introduites
n’introduisent qu’une charge dans I’échantillon. Les effets de charges peuvent nuire & la reproductibi-
lité des mesures, par exemple dans des matériaux tels que le GaAs [185], ou dans le silicium, a partir
de 3 nA [75]. Nous travaillons donc & I'intensité la plus élevée permettant une mesure reproductible.
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FiGURE I1.21 — Evolution du facteur de bruit de phase (a) et de la visibilité des franges (b) en fonction
de l'intensité du faisceau. L’acquisition dure 15 s, pour un potentiel de biprisme de 100 V. Données
acquises sur le Titan & vide et correspondant avec la figure (I1.19)(b).

I11.3.4 Influence du temps d’acquisition

Pour augmenter le nombre d’impacts électroniques, il est également possible d’augmenter le temps
d’acquisition. Le domaine de validité du temps d’acquisition, pour lequel les effets de vibration et
de dérive du biprisme sont négligés, a été mis en évidence dans la figure (II.19).

La durée d’acquisition limite se retrouve dans la figure (I1.22) : deux phénomeénes sont en com-
pétition pour déterminer le bruit de phase. D’une part I’accumulation statistique des électrons, qui
réduit le bruit, et d’autre part, au deld d’un certain temps, les vibrations et la dérive du biprisme.
Cet effet a un impact a la fois sur le facteur de bruit et le contraste des franges. Bien qu’empirique,
c’est alors un indicateur fiable du niveau de bruit.

Le niveau de bruit et le contraste atteignent une valeur extréme pour un temps optimum indépen-
dant de la tension du biprisme. Cette valeur permet ’acquisition d’hologrammes de qualité optimale
avec une résolution minimale. Cet optimum est obtenu pour un temps d’acquisition de 25 s dans
la figure (I1.22). La stabilité mécanique d’'un MET est donc un critére crucial pour ’holographie.
La vibration et la dérive du biprisme sont les premiers critéres limitant de la technique. L’entretien
du biprisme limite leur influence. Il est également judicieux, lorsque c’est possible, d’orienter le bi-
prisme en butée de rotation. Cet aménagement peut permettre des acquisitions jusqu’a deux fois
plus longues sans dégrader le niveau de bruit.
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FiGURE II.22 — Evolution du facteur de bruit (a) et de la visibilité des franges (b) avec le temps
d’acquisition. Dans (a), les valeurs représentées correspondent & 3 nA pour un potentiel de biprisme de
100 V et 200 V. Seules les valeurs de visibilité correspondant & 100 V sont représentées pour des raisons
d’échelle et de lisibilité du graphique.

Données acquises sur le Titan a vide et correspondant avec la figure (I11.19)(c).

I1.4 Conclusion : holographie électronique "off axis"

En absence de champ magnétique et en absence de champ électrostatique dans le vide, la phase
d’une onde ¢(x,y) est reliée au potentiel moyen interne d’'un matériau V, et a son épaisseur ¢ par
la relation (équation (II.17)) :

(o(z,y) = Cp Vinl(z,y) t(z,y)- |

Le potentiel moyen interne V;, est constitué par la somme d’un potentiel constant Vj et d’un
potentiel induit par une répartition de dopants Vg,,. Si Ey et Ep; sont respectivement les niveaux
de Fermi et de Fermi intrinséque dans le silicium, un saut de potentiel (g, est associé & V), :

) Ey — Ef

©dop(%,y) = Cg Vagop(z,y) t(z,y) = Cg t(z,y .

L’extraction de la phase a partir d’un hologramme consiste & appliquer un filtre et un décalage
sur la transformée de Fourier de 'hologramme. La taille de ce filtre impose une résolution spatiale
Oholographie Proportionnelle & I'interfrange de ’hologramme 7. Dans un MET, I'interfrange rapportée
a l'objet (Ty;) est déterminé par le potentiel du biprisme Vi,

5holographie =3 X Tobj X

bip

Le potentiel du biprisme détermine aussi le champ de vue de 'holographie :

Wholographie X ‘/bip .

Sur le Titan du LETI, une tension d’accélération de 200 kV et un potentiel Vj;, de 'ordre de 100 V
permettent une résolution holographique de quelques nm, et & un champ de vue de l’ordre de 0,5 pum.
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Au niveau instrumental, la résolution théorique de I’holographie dépasse largement la PSF com-
plete d’'un MET et constitue la limite principale de résolution. Seul la dégénérescence due & la
rotation de I’échantillon, nécessaire pour supprimer le contraste de diffraction, avoisine parfois la
résolution holographique.

Cependant, le bruit de phase est lié & la cohérence spatiale et temporelle du faisceau électronique.
A ce niveau, un canon a électron a effet de champ, un filtre en énergie, et un faisceau elliptique large
garantissent des conditions optimales pour ’holographie. Sur le Titan du LETI, une sensibilité de
0,1 V est généralement obtenue.

Nous avons montré qu’il était pertinent de relier le bruit de phase o, a la visibilité des franges de
I’échantillon p. En effet, dans la plupart des cas :

1
— o< .
T

De plus, le contraste est une grandeur accessible rapidement et sans ambiguité sur chaque holo-
gramme de distorsion d’un objet. En pratique, une visibilité dans le vide de 10% constitue la limite
inférieure souhaitable pour obtenir des hologrammes exploitables. Une visibilité de 25% indique un
hologramme d’excellente qualité.

Gréace a une étude systématique, nous avons élaboré la marche & suivre pour déterminer les
parameétres d’acquisition d’un hologramme. Le potentiel du biprisme détermine la résolution spatiale
et le champ de vue d’un hologramme. Afin de compenser le bruit introduit par son augmentation,
nous utilisons une intensité aussi haute que possible ne dégradant pas la reproductibilité de la
technique (habituellement 3 nA) et le temps d’acquisition le plus élevé pour lequel les vibrations du
MET et la dérive du biprisme ne sont par rédhibitoires (ce paramétre fluctue selon les équipement
et les expériences, entre 20 s et 1 min). Une visibilitée de 11% a été obtenue pour un potentiel de
biprisme de 200 V ( correspondant & une résolution de 4 nm), un temps d’acquisition de 25 s, et une
intensité de 3 nA.
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Si vous lisez ce document d’une traite, cela fait plus de deux heures
que vous travaillez. Pour votre santé, faites une pause.

Thésard futé.



Chapitre III

Préparation d’échantillons et holographie
électronique

ITII.1 Préparation d’échantillon

L’observation d’un échantillon en holographie impose des contraintes importantes : une configu-
ration bidimensionnelle, la proximité d’une zone de vide permettant le passage de ’onde de référence,
et une épaisseur maitrisée. De plus, ’épaisseur idéale d’un échantillon respecte un compromis entre
la transparence aux électrons et ’augmentation de la phase avec I’épaisseur : une valeur entre 200 nm
et 700 nm est indiquée. La préparation doit également contenir la zone d’intérét, ce qui représente
une difficulté supplémentaire pour ’analyse d’un dispositif nanomeétrique.

Nous détaillons ici deux techniques de préparation d’échantillon que nous avons utilisées : la pré-
paration "tripode"! et la préparation par FIB. La technique de préparation "tripode" consiste a
former, par abrasion mécano-chimique, un biseau suffisamment fin pour étre transparent aux élec-
trons. C’est une technique délicate & mettre en ceuvre, peu reproductible et permettant difficilement
de localiser précisément un dispositif [186, 187, 188, 189], mais elle présente 'avantage de produire
un échantillon exempt de défauts cristallins.

Le FIB est un outil couramment utilisé en analyse de défaillance et pour la majorité des pré-
parations de dispositifs en microscopie électronique. Un faisceau d’ions est utilisé pour efectuer du
nano-usinage, ainsi, une lamelle transparente aux électrons peut étre prélevée dans la plaque. La
technique est reproductible et permet de sélectionner une zone d’intérét, avec une précision d’environ
50 nm. En revanche, le faisceau d’ions endommage la surface de 1’échantillon.

II1.1.1 La préparation d’échantillons par faisceau d’ions

Le Focused Ion Beam (FIB) est un appareil utilisant un faisceau ionique pour l'imagerie ou la
micro-fabrication [190, 191]. Le faisceau est focalisé sous la forme d’une sonde de petite taille qui
est balayée sur I’échantillon. Pour une énergie de 30 keV et une intensité de 11,5 nA le diameétre de
la sonde est de 0,5 pum (intensité a mi-hauteur), alors que pour une intensité de 150 pA, le diamétre
du faisceau est de 35 nm [192]|. Le plus petit diameétre atteignable est de 10 nm [193]. Les FIBs
fonctionnent habituellement a une énergie d’accélération des ions entre 2 keV et 50 keV [194, 195].
Dans nos travaux, nous utilisons 3 valeurs particuliéres : 30 keV, 8 keV, et 5 keV.

1. Le nom de "tripode" provient du support a trois pieds utilisé pour positionner I’échantillon lors de I’abrasion.
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FIGURE III.1 — Manifestation des différentes sources d’imperfections lors de la préparation d’échan-
tillons cristallins. Les ions incidents pulvérisent le matériau qui se redépose a la surface. Une partie des
ions sont introduits dans I’échantillon et forment des défauts ponctuels, en fonction monotone de la
concentration de gallium. En plus de leur présence dans le cristal, les défauts ponctuels en concentra-
tion supérieure & un seuil critique (~ 10% de la densité du matériau dans le cas du silicium), créent
une phase amorphe. Nous représentons ici la situation d’équilibre entre pulvérisation et implantation,
en prenant pour référence I'interface entre le vide et le matériau. Avec I’érosion, le matériau en profon-
deur se rapproche de la surface. Ainsi, les concentrations de défauts ponctuels et de gallium ne peuvent
qu’augmenter par accumulation en se rapprochant de l'interface. En conséquence, la zone amorphe se
forme obligatoirement sur la surface.

L’énergie de l'ion peut étre utilisée comme activateur chimique, ce qui permet d’utiliser le FIB
pour le dépot assisté? (formation de radicaux métalliques) et pour la gravure assistée® (attaque
chimique).

Le FIB forme un front de gravure : les concentrations de gallium et de défauts ponctuels résultent
de ’équilibre entre pulvérisation et implantation. Comme exposé dans la figure (III.1) et la figure
(IIL.2) la quantité de défauts ponctuels est suffisamment importante ( > 10% du matériau en surface)
pour former une couche amorphe (figure (IIL.1)) [196, 197, 192]. Les atomes pulvérisés peuvent
également se déposer sur la surface usinée, introduisant une couche indésirable. Ces imperfections
sont moindres pour les faibles énergies et les incidences rasantes [198, 193, 199, 196].

La préparation d’échantillon pour la microscopie électronique utilise les fonctions de dépot assisté
(IBAD) et de gravure. Une couche de tungsténe déposée par IBAD protége la zone d’intérét (en
partie : voir figure (II1.2)) des ions utilisés en imagerie et de la gravure provoquée par ’étalement
latéral du faisceau (la forme de la sonde ionique n’est pas un disque nettement délimité, mais se
rapproche d’une gaussienne, avec une longueur de queue jusqu’a 5 fois la largeur & mi-intensité de la
sonde [200, 201]). L'IBAD permet également, selon le besoin des techniques, de souder une lamelle
4 un micromanipulateur [202, 203|.

2. IBAE : Ion Beam Assisted Etching
3. IBAD : Ion Beam Assisted Deposition
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(a)

FiGURE IIL.2 — Image MEB (a) et image MET en champ clair (b) d’un échantillon préparé par FIB &
30 keV par technique "trench" (pas de gravure finale & une énergie inférieure). L’échantillon est composé
de silicium, avec des dopages différents selon la profondeur de ’échantillon (un contraste est d’ailleurs
visible en imagerie MEB). Nous observons un motif pleine plaque. Sous le dépot de tungsténe (W) et sur
les bords de I’échantillon se trouve une couche amorphe de silicium (Si-a) de 50 nm. Le silicium cristallin
(Si-c) comporte certainement des défauts non visibles avec I'imagerie en champ clair. L’épaisseur de la
couche amorphe mise en évidence est représentative d’un faisceau de 30 keV & incidence normale (sous

(b)

2900m)

le tungsténe) et de la gravure des zones de vide (faisceau a 30 keV et 9,3 nA).

Parmi les techniques de préparation que nous avons employées (voir [180] pour une description
exhaustive), la technique "trench" illustrée dans figure (I11.3)(a) [202, 204] consiste & usiner la lamelle
MET dans un morceau de la plaque aminci au préalable par abrasion mécanique et & aménager des
ouvertures suffisamment larges pour ’observation. C’est une technique adaptée aux observations
pleine plaque. Pour les dispositifs, 'utilisation d’un micromanipulateur (technique "lift-out" [202,

203]) est plus indiquée.

Trench (a)

Lift-out (b)

Direction de
gravure
normale

>50 nm et
<100 nm

Direction de
gravure

normale t
pour séparer la

" E

Gravure diagonale

oA

Rotation
180°

Gravure
finale

Rl

FiGURE IIL.3 — Schéma de la préparation "trench" (a), "lift-out" (b) et en face arriére (backside)
(c). La technique "trench" est appliquée sur un morceau de plaque aminci par polissage au préalable.
Lors de la technique "lift-out", la membrane est usinée dans la masse, puis découpée et extraite par un
micromanipulateur. La préparation en face arriére ajoute a cette préparation une rotation a 180° pour

usiner par la face arriére

Backside

(<)
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La préparation par "lift-out" (figure (IIL.3)) permet également de retourner ’échantillon, afin
d’usiner ’échantillon par la face arriére et d’éviter 'effet d’écran provoqué par la métallisation et
la grille du dispositif. En effet, la présence de motifs au dessus de la zone d’intérét (par exemple la
grille du transistor) introduit des changements d’épaisseur qui modifient la mesure de potentiel (un
écart > 2 nm correspond a plus de 0,1 V dans le silicium |79]).

Tous les transistors que nous avons observés ont été préparés par la face arriére. Les diodes p-n
ont été préparées par la technique "trench". L’énergie de 30 keV permet de mettre plus facilement en
évidence les artefacts provoqués par la préparation. En revanche, pour des observations quantitatives,
nous avons utilisé I’énergie de 8 keV.

II1.1.2 La préparation d’échantillons par polissage tripode

La préparation d’échantillon par polissage "tripode" consiste & amincir la zone d’intérét en un
biseau d’angle faible (< 1°) par des abrasions mécano-chimiques successives [186|. En holographie
électronique, le polissage est souvent complété par un amincissement ionique (argon) a une énergie
de quelques keV |81, 71, 67, 80].

Polissage Vide naturel
seconde
" 1° "7~ face ]
AP - :
Région Polissage Zone
d'interét premiére face d’observation
(a) (b) (c) (d)

FIGURE III.4 — Etapes de préparation d’un échantillon par "tripode". A partir d’'un morceau de la
plaque (a), nous formons un sandwich de faibles dimensions (b). La zone d’intérét est ainsi protégée par
le collage. L’affinage par polissage forme un biseau de faible angle (c), dont extrémité est suffisamment
fine pour étre transparente aux électrons (d)

Comme illustré dans la figure (IT1.4), aprés polissage, un biseau couvre des épaisseurs variant entre
80 nm et 100 nm [189]. La lamelle est constituée de deux sections d’intérét séparées par une couche
de colle. La tenue mécanique assurée par le collage protége la zone d’intérét des cassures lors de la
préparation. Une zone de vide se trouve pres de 'arréte, ot ’épaisseur de 1’échantillon est trés fine.
Pour observer un échantillon & plus forte épaisseur par holographie, il est nécessaire de créer (par
exemple par FIB [85]) une ouverture loin du bord.

Nous avons observé des diodes p-n préparés par "tripode" afin de nous rendre compte des imper-
fections introduites par I’holographie sur des échantillons considérés comme cristallins et sans défaut
de surface. Nous avons pour cela réalisé des échantillons par un procédé de polissage "tripode" a
grand angle (> 20°). Un grand angle permet d’étudier une large plage d’épaisseurs (de 0 & 500 nm)
et d’atteindre une épaisseur importante tout en utilisant la zone de vide naturelle en fin de biseau
[65] 5.

4. Préparation dite "backside", en face arriére
5. Expérience similaire en préparation par FIB
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Pyrex
(support)
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F1GURE IIL.5 — Préparation "tripode" a grand angle. Schéma (a), image optique (b), image MEB (c), et
image de phase (d) d’un biseau préparé par "tripode" & grand angle. L’image (b) présente ’échantillon
avant abrasion chimique : les étapes suivantes rapprochent le collage du bord. L’image (c) est prise
aprés observation de I’échantillon. Le silicium & gauche du joint de collage a été détruit. L’image (b)
présente des rayures dans le sens du joint de colle dues au polissage mécanique avec un grain de 1 pm.
Contrairement a une préparation par "tripode" classique [189], il n’y a pas de franges d’interférence dans
limage optique, en raison de langle important du biseau (réflexion totale). L’image de phase présente
une partie de ’échantillon ou le dopage est uniforme. Les franges de méme phase représentent les lignes
de méme épaisseur.

En effet, pour une jonction p-n symétrique dopée a 109 at.cm™3, a 200 kV, le saut de phase
théorique & 1 pm du bord d’un biseau de 30° vaut 4,2 rad contre 0, 12 rad pour un biseau de 1° dans
les mémes conditions. Pour 1°, le saut de phase est méme inférieur a la limite de détection de la
technique. Un échantillon de silicium préparé par polissage a grand angle est présenté dans la figure
(II1.5). Le saut de phase obtenu est peu bruité et varie contintiment avec l’épaisseur du biseau. Les
variations latérales de phase sont négligeables.

i° 5;57\?\Bk &\\\\\\\\\\\\\\\\\\ﬁ
Polissage

seconde face

+ Ultrasons 1° i

-

= chimique

Zone d’observation
>150 nm Polissage
-— premiére face
A Zone
| < Devide
-:’_‘ Zone
d’observation
(a) (b)

F1GURE IIL.6 — Schéma de préparation avec ligne FIB et vibrations (a) et schéma de préparation avec
résine sacrificielle.
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La préparation par tripode & grand angle, qui tire profit de la zone de vide naturelle, est inadaptée
aux dispositifs réels car les variations d’épaisseur sont trop importantes. Pour ouvrir une zone de
vide sur des échantillons préparés & un angle ~ 1° nous proposons deux stratégies illustrées par la
figure (II1.6). Une premiére solution est une alternative plus douce a la gravure d’une ouverture par
FIB |85] consistant & graver une ligne unique par FIB, proche de la zone d’intérét, puis de 'utiliser
pour initier une fissure propagée par ultrasons. Une seconde solution, adaptée aux zones d’intérét
proches de la surface, serait de protéger le dessus d’un échantillon par une résine sacrificielle, puis
de libérer la surface par attaque chimique.
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II1.2 Simulation du profil de défauts et de gallium lors de la gravure
ionique

La préparation d’échantillons par FIB introduit des défauts ponctuels et des atomes de gallium
dans I’échantillon, avec pour conséquence l'introduction d’artefacts lors de ’observation par holo-
graphie [75, 76, 77, 78]. Afin d’établir un lien entre ces imperfections et leurs effets sur la phase en
holographie, il est nécessaire d’avoir une représentation fidéle du profil de gallium et de défauts aux
abords des parois d’un échantillon. Le profil de concentration du gallium peut étre obtenu avec une
résolution nanométrique en profondeur par SIMS ou APT [205], ce qui n’est pas le cas des défauts
ponctuels.

Les modéles d’implantation ionique Monte Carlo permettent par simulation de retrouver a la fois
le profil de gallium et de défauts. De nombreux modéles d’implantation existent et sont couramment
utilisés [206, 100, 101, 92, 207, 208|, mais ils sont inadaptés a la simulation de la préparation par
FIB, ou I’érosion de I’échantillon doit étre prise en compte.

Des modeles combinant implantation et érosion ont été développés dans la littérature [209, 195],
mais ils ne décrivent pas précisément la concentration de défauts ponctuels. Nous proposons un
modéle original de représentation du gallium et de défauts ponctuels, en combinant en 1D le modéle
d’implantation Monte Carlo TAURUS de SYNOPSYS |98] et un modéle d’érosion inspiré de la
littérature [198].

Nous travaillons avec les hypothéses suivantes :

— L’implantation d’un ion & un instant donné se fait dans des conditions simi-
laires & 'implantation dans un matériau sans la pulvérisation. Cette implanta-
tion est simulée par le code TAURUS, le modéle d’implantation Monte Carlo
de SPROCESS.

— Nous simulons la cascade de collisions dans son intégralité, afin de représenter
fidélement la concentration des défauts.

— La dose d’implantation du simulateur est Dgq,,., équivalente & la concentra-
tion réelle de gallium dans une lamelle FIB (voir figure (II1.7)).

— Le taux de pulvérisation, I’angle d’incidence et ’énergie des ions incidents sont
constants, quelle que soit I'implantation considérée.

— Les profils en profondeur de gallium et de défauts sont étudiés en 1D.

Parmi les simulateurs disponibles, nous avons privilégié TAURUS car il prend en compte la re-
combinaison dynamique des défauts. Cet aspect nous a paru plus important que des effets tel la
canalisation cristalline, qui intervient peu avec un ion de la taille du gallium et I’angle du faisceau.
Le code SRIM [206] prend en compte les propriétés individuelles des ions et des atomes de la cible.
Il nous a permis d’obtenir le taux de pulvérisation du silicium par le gallium ©.

L’implantation de la dose totale est simulée par la répétition de deux étapes (figure (II1.7)). Dans
un premier temps, une dose discréte §(D) est implantée selon le modeéle TAURUS (sans érosion), en
prenant pour origine l'interface entre le vide et le silicium. Dans un second temps, la pulvérisation
est prise en compte en supprimant une couche de I’échantillon sur une distance correspondant & la
dose 0(D) et au taux de pulvérisation par le faisceau FIB 7g,g,. La densité volumique du silicium,
psi, apparait dans la relation entre profondeur pulvérisée et dose. La premiére étape est répétée et

6. Cette grandeur est noté 7gag,;, c’est le nombre moyen d’atome éjectés de la cible par un ion incident
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Ga _°*
9Q°
(2) Dgamc=Dea
(z)
Modeéle FIB complet = Implantation TAURUS + Pulvérisation

FIGURE II1.7 — Schéma de notre modéle d’implantation de gallium dans un échantillon préparé par FIB
(a). La gravure ne se fait pas par pulvérisation plan par plan, mais ligne par ligne, d’abord en profondeur,
ce qui crée un front d’implantation avec un angle 6, puis, aprés avoir creusé ’échantillon sur toute sa
hauteur, latéralement. Cette situation complexe est prise en compte en deux étapes : une implantation
infinitésimale (b) et une pulvérisation de matiére (c). La concentration infinitésimale est normalisée par
la dose infinitésimale §(D) & partir d’une simulation & une dose Dga,,e- DGaye correspond a la dose
équivalente Dg, dans un échantillon préparé par FIB. La dose infinitésimale implantée prend donc en
compte le méme état de dégradation du matériau que ’état d’équilibre du FIB. Le profil de concentration
obtenu par Monte Carlo est projeté selon 'axe (z).

une nouvelle dose §(D) est implantée en prenant pour origine la nouvelle interface entre le silicium et
le vide. Nous considérons 1’état d’équilibre représentant le front de gravure du FIB. Cette situation
correspond mathématiquement a faire tendre la dose totale vers I'infini.

La gravure par FIB s’effectue a incidence rasante (apyp ~ 0° dans la figure (II1.7)) mais une
simulation se limitant & cet angle ne reproduit pas la réalité. La gravure d’une paroi correspond

angle d’incidence lo- | taux de pulvérisation | taux de pulvérisation

cale (0) a 8 keV a 30 keV
1° 93 16,6
10° 16,6 28,1
20° 14,2 20,8

30° 9.4
40° 7.8

50° 3,8 5,0
60° 2,5 3.4
70° 1,8 2,5
80° 1,6 2.1

TABLE III.1 — Taux de pulvérisation 7q.g,, en fonction de ’'angle d’incidence locale et de ’énergie
d’incidence. Ces résultats sont issus d’une simulation Monte Carlo sous SRIM [206]. 7¢qg,; est le nombre
d’atomes de la cible ejectés par un ion incident.
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a une série de passages du faisceau qui résulte en une interface qui n’est pas forcément verticale
[193, 198]. Nous avons modélisé la valeur de cet angle (6 dans la figure (IIL.7)) en 'appliquant a
la simulation Monte Carlo, puis en projetant le profil obtenu (Cgq,) sur axe de la profondeur de
la lamelle (comme aprp est petit, 0 est a la fois 'angle d’implantation et l'inclinaison du front de
gravure ligne par ligne).

L’ensemble de ce modéle est synthétisé par une formulation mathématique. Nous "avons implé-
menté dans un code sous C/C++. Les détails du calcul sont disponibles dans l’annexe A.

Lors de I'implantation Monte Carlo, le matériau est sans défauts et ne contient aucun atome
de gallium au dela d’une profondeur z,,,,. En se placant & une profondeur z’ du front de gravure
Zs0, IIOUS pouvons exprimer la concentration de gallium Cg,(2"), d’interstitiels C7(2'), et de lacunes
Cy(Z') dans la paroi préparée par FIB sous la forme :

Coal?) = — P51 / " Clagl@ X c0s(9)) (LIL1)

TGag; X cos(0) J./ DaGaye

Cr(2') = L/ " Oz x cos(©)) (I11.2)
TGag: X €08(0) J.s Déapre

Cv(z) = —P5____ / et O (@ x cos(9)) (IIL.3)
TGag; X c0s(0) J,/ Dgaye

La dose de gallium, Dgg,,,,, normalise tous les profils (Cgq,,C1,,Cv;) issus de la simulation Monte
Carlo.

A partir de I'expression de la concentration de gallium en fonction de la profondeur, nous pouvons
calculer une dose équivalente avec pulvérisation, correspondant a la quantité de gallium dans une
paroi préparée par FIB :

. Zmax C
Dga = L5 / o x Ceane(®) 4 (I1L.4)
TGag; JO DGGMC

La dose simulée D¢, et le taux de pulvérisation 7gqg,, sont les deux parameétres permettant d’ajuster
la simulation a ’expérience : la connaissance du taux de pulvérisation est nécessaire a la détermi-
nation du profil simulé, mais en son absence, la dose de gallium réelle, obtenue par SIMS, peut étre
imposée au profil simulé. Dans ce cas, I’ajustement nous fournit une valeur de 7gqg,. Nos courbes
ont été ajustées grace aux taux de pulvérisation extraits de simulations par SRIM (tableau (III.1)).

Pour les deux énergies du FIB (30 keV et 8 keV), nous avons simulé la gravure d’une lamelle de
silicium, en reproduisant une gamme d’angles 6 variant entre 10° et 80°, et un panel de doses Monte
Carlo Dgq,,. entre 102 at.cm™2 et 10'6 at.cm™2. Les doses Monte Carlo ne sont pas pertinentes :
lors de la gravure par FIB, nous étudions une situation d’équilibre du front de gravure. D’ailleurs,
dans notre modéle, nous faisons tendre la dose vers l'infini. L’utilisation d’une plage de valeurs
a néanmoins son importance car le modéle de simulation TAURUS est sensible & ’accumulation
de défauts. Nous prenons en compte la recombinaison dynamique des défauts ponctuels [98] et
la formation dynamique de silicium amorphe [210]). La dose Monte Carlo a pour role de refléter
I’endommagement permanent de la paroi. Nous favorisons les doses Monte Carlo proches de la dose
équivalente, calculée en intégrant la concentration de gallium des profils SIMS.
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FIGURE IIL.8 — Profils d’implantation du gallium obtenus par mesures SIMS et par simulations avec
notre modéle, pour une gravure FIB de 30 keV et 8 keV. D’aprés les profils SIMS, les ions se situent a une
profondeur moyenne R4 s0kev) = 17 nm et Rjqq skev) = 14 nm. Les doses équivalentes de gallium
(Dgq) sont de 2,5 x 1015 at.cm=2 & 30 keV, et de 1 x 10'° at.cm™2 & 8 keV. Les doses Monte Carlo
utilisées donnant les meilleures approximations de la situation, sont proches de ces valeurs (104 at.cm =2
pour 8 keV, et 1015 at.cm™2 pour 30 keV'). Les profils simulés & incidence rasante (f = 1°) ne permettent
pas de reproduire le profil de gallium : il est nécessaire d’introduire ’incidence du front de gravure ligne
par ligne dans notre cas (0 = 30° & 30 keV, et § = 40° & 8 keV). Nous avons utilisé une valeur de densité
volumique pg; de 5 x 10?2 at.cm 2. Le taux de pulvérisation 7., est fixé & 12,8 pour 30 keV et 5,8
pour 8 keV, en accord avec les valeurs du tableau (III.1). Grace au profil de défauts (I+V), également
simulé par notre modéle, nous avons trouvé une épaisseur amorphe de 25 nm a 30 keV, et 10 nm & 8 keV.
Le silicium devient amorphe lorsque % des atomes du cristal sont déplacés [91, 92]. Les profils SIMS

ont été obtenus par J-P. Barnes (CEA/LETT).

Les résultats de nos investigations sont présentés dans la figure (II1.8). Les profils exposés cor-
respondent aux paramétres les mieux ajustés a 'expérience. La simulation & incidence rasante ne
reproduit pas correctement le comportement du FIB. Nous avons évalué les angles du front de gra-
vure locale & 8 = 30° pour la gravure a 30 keV et 8 = 40° pour la gravure & 8 keV. Ces indices sont
les plus adaptés & deux titres : les profils de gallium simulés sont proches de ’expérience et les taux
de pulvérisation, adaptés & I’appréciation des courbes SIMS, correspondent également aux atomes
éjectés par la surface lors d’une simulation SRIM (tableau (III.1)).

Les doses Monte Carlo, respectivement de 10'* at.cm™2 pour 8 keV et 10 at.cn=2 pour 30 keV,
donnent les meilleures estimations. Leur influence sur la concentration de gallium est faible, car il
est peu sujet aux phénoménes de canalisation cristalline. Alors que "accumulation des ions est un
phénomeéne quasi-linéaire avec la dose, les défauts ponctuels tendent a se recombiner plus fortement
en cas d’endommagement de la cible.

Comme illustré dans la figure (II1.8), les doses que nous avons choisies fournissent une épaisseur
amorphe de 25 nm a 30 keV, cohérente avec la littérature [199, 196], et une épaisseur de 10 nm a
8 keV, légérement plus élevée que la bibliographie(5 nm) [83, 209, 196]) Cet écart est du & une mau-
vaise estimation du profil de gallium en surface de I’échantillon. Ce désaccord illustre les différences
entre la cible que nous modélisons et la paroi préparée par FIB. Lors de la gravure, il se crée une
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situation d’équilibre, les conditions d’implantation sont théoriquement immuables et la dose équiva-
lente représente I'état d’endommagement permanent de la paroi. Au contraire, lors de la simulation
Monte Carlo, la cible est initialement vierge de défauts d’implantation et ’endommagement se crée
au fur et & mesure. L’écart sur la dose n’est pas un parameétre critique : ce n’est qu’un paramétre a
fournir & "TAURUS’ qui n’a pas d’influence théorique sur le profil de gallium.

Le profil de gallium simulé a 30 keV est relativement proche ’expérience. Des disparités sont
observées aux fortes concentrations (> 10! at.cem™3 ). La simulation & 8 keV est éloignée de la
mesure : en plus d’écarts pour les concentrations > 102 at.cm ™3, le profil est incapable de reproduire
la concentration de gallium au-dela de 150 nm.

Nous imputons en partie ’écart obtenu pour 8 keV & la simulation Monte Carlo initiale : contrai-
rement aux dopants usuels (bore, arsenic, antimoine, phosphore), 'implantation du gallium a peu
été étudiée en dessous de 10 keV. En effet, le profil SIMS indique une concentration significative,
> 108 at.cm ™3, au-dela de la profondeur maximale d’implantation de gallium trouvée par simulation
(180 nm).

Le modéle que nous avons développé permet une bonne estimation du profil de gallium dans une
lamelle FIB préparée & 30 keV. Sa mise en place est rapide et son temps de calcul est négligeable. 1l
ne nécessite pas le développement complet d’'un code d’implantation et d’évolution topographique
et peut facilement évoluer, notamment pour prendre en compte l'intégration du gallium implanté
dans les propriétés de la cible [211]. Par contre, comme nous ’avons vu, sa fiabilité est tributaire du
moteur d’implantation Monte Carlo.

Gréce a cette expérience, nous avons pu vérifier les hypothéses de [198, 193] concernant la forme
exacte du front de gravure : nous avons vérifié 'existence d’un front de gravure ligne par ligne
et estimé son orientation (30° & 30 keV, et 40° a 8 keV). Cette simulation nous a surtout permis
d’obtenir la concentration de défauts dans le silicium apres gravure par FIB. L’état de 'art sur
les effets de la préparation FIB en holographie |75, 83] montre une corrélation entre ces défauts et
les artefacts d’observation de I’holographie. Cependant, la répartition exacte de ces défauts et leur
variation avec les paramétres de la préparation FIB est un premier pas vers son analyse fine.
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II1.3 Stratégie d’exploitation d’échantillons

Les jonctions constituent des échantillons élémentaires et directement appliqués aux dispositifs de
la micro-électronique. Lors de nos études, nous avons cherché a caractériser plusieurs jonctions avec
des préparations différentes, afin de mettre en évidence les artefacts de préparation et d’observation.
Nos échantillons sont des jonctions p-n pleine plaque, dopées bore (p, 1 pm) et phosphore (n,1 pm)
dans le silicium.

(b)
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FI1GURE IIL.9 — Concentrations en bore et en phosphore obtenues par SIMS dans les échantillons tests
en fonction de la profondeur. Les profils sont utilisés avec la permission de J-P. Barnes. Les échantillons
ont été réalisés par J-M Hartmann et J-F Damlencourt

Les profils de concentration du bore et du phosphore des trois échantillons utilisés ont été obtenus
par SIMS (voir figure (II1.9)). Les échantillons étant réalisés par épitaxie, la concentration chimique
est supposée identique & celle des dopants électriquement actifs.
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Les jonctions p-n caractérisées sont abruptes et symétriques. Leur concentration de dopant est
égale 4 2 x 1017 at.em™3, 2 x 10'® at.em™2, et 1019 at.cm™3.

II1.3.1 Calcul d’épaisseur du silicium dans ’échantillon
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600 . -
angle : 45°

400
200
0
0 200 . 400 600
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FiGURE IIL.10 — Amplitude (a.1) et phase (a.2) d’un échantillon préparé par polissage tripode & grand
angle. L’angle du biseau a été estimé a 45° & partir du profil d’épaisseurs calculées par CBED [212]
(b). L’amplitude extraite de I’hologramme permet de tracer une carte (c.1) d’épaisseur normalisée par
le libre parcours moyen des électrons Ay, (décrite dans 1’équation (IIL.5)). Un profil (c.2) d’épaisseur
normalisée est extrait de (c.1), par redressement selon la pente dans le vide au profil. La connaissance
de ’angle du biseau permet d’estimer le potentiel moyen interne dans le silicium Vp = 11,5 V en accord
avec [154, 157, 213, 160], et le libre parcours moyen des électrons. Le profil initial permet de calculer
Ainitial = 85 nm. Si l'on considére que les variations du vide sont dues & un artefact, un redressement de
Pamplitude conduit & Aredres = 130 nm. Cette valeur est en accord avec la littérature [214]. La jonction
p-n se manifeste sur 'image en amplitude par un contraste sombre. Le changement d’épaisseur ne permet
pas de garder I’ensemble de 1’échantillon focalisé. La ligne sombre apparait selon un principe similaire
a l'holographie électronique "in-line", aussi connue sous le nom de technique des séries défocalisées
[155, 158, 159]. L’échantillon est d’autant plus défocalisé que son épaisseur est importante.

D’aprés I’équation (I1.17) et I’équation (I1.20), le potentiel lié aux dopants Ve (z,y) se déduit
de la phase @gop(z,y) d’un hologramme et de I’épaisseur locale tg;(x,y) :

Pdop(T,y) = Cr X Viop(,y) X tsi(w,y).
La mesure d’épaisseur est donc nécessaire a 'exploitation des images de phase.
Nous avons utilisé trois techniques distinctes pour mesurer 1’épaisseur de nos échantillons : le libre

parcours moyen des électrons (A, ), le libre parcours moyen inélastique des électrons (Ajner), et les
clichés de diffraction & grand angle .

7. CBED : Convergent Beam Electron Diffraction



II1 : PREPARATION D’ECHANTILLONS ET HOLOGRAPHIE ELECTRONIQUE 80

En traversant le silicium, "amplitude électronique est atténuée selon une loi de Beer-Lambert. Si
Ap est 'amplitude de 'onde dans le vide et si Apqe(x,y) est Pamplitude dans le silicium en un point
donné, I'épaisseur de I’échantillon (t(x,y)) s’exprime sous la forme [60] :

t(z,y)
)\lpm

Amat(xa y) )

= —2In( 1
0

(111.5)

Le libre parcours moyen des électrons dans le silicium Ay, a été estimée entre 85 nm et 89 nm
[215, 216] et & 130 nm [214| pour une tension d’accélération de 200 kV, probablement en raison de
différences d’ouverture angulaire de la lentille objectif du MET [172, 75]. Lors de nos travaux, nous
avons trouvé une valeur de 130 nm.

Dans la figure (II1.10), la valeur de Ay, est calculée en comparant I’épaisseur normalisée par Ajpy,,
extraite de I'image en amplitude, au profil d’épaisseur calculé par CBED. L’estimation du potentiel
moyen interne (V5 = 11,5 V) valide un angle de biseau de 45°. Le profil initial d’épaisseur normalisée
conduit & Ay, = 85 nm proche de la littérature [215, 216]. Cependant, nous observons un artefact
de reconstruction, car une épaisseur d’échantillon est mesurée dans le vide.

L’hologramme est moins large que l'image, son intensité est donc variable en s’éloignant du centre.
Ces variations dans la modulation d’amplitude expliqueraient le besoin de redresser le profil.

En redressant le profil d’épaisseur normalisée pour que I’épaisseur dans le vide
soit nulle, nous obtenons 'estimation A, = 130 nm T 15 nm. Cette valeur sera
utilisée dans ’ensemble de nos travaux et doit étre considérée comme caracté-
ristique des instruments utilisés (MET Titan et Tecnai).

La forte variation dans l'estimation de A;p,, selon que le profil soit redressé ou non, démontre
Iintérét d’utiliser d’autres méthodes de caractérisation que ’amplitude holographique pour la mesure
d’épaisseur.

L’amplitude de 'onde est extraite de I’hologramme, mais nous pouvons également utiliser I’inten-
sité d’une image en champ clair, égale au carré de I'amplitude (I = A?). L’onde dans le vide est
monochromatique. Lors des collisions inélastiques dans le silicium, le rapport entre l'intensité des
électrons élastiques I.(x,y) et Uintensité totale Iy (x, y) au point (x,y) suit une loi de Beer-Lambert
en fonction de P'épaisseur t(z,y) [217] :

t(.’L‘, y) _ 111( Iel(xa y)
)\inel Itot(xy y)

). (111.6)

Ainel €st une distance caractéristique représentant la probabilité de collision inélastique et qui vaut
150 nm [217]. Au contraire, Ay, représente l'atténuation de 'onde. L’intensité totale I;,; est mesurée
par une image en champ clair brute et une image avec un filtrage des éléctrons sur une perte d’énergie
nulle® mesurant I,;.

Comme illustré dans la figure (IT1.11), le bruit est beaucoup plus important sur une cartographie
extraite de I'holographie que sur une cartographie extraite d’images en champ clair. L’amplitude
de ’hologramme présente également des artefacts et une résolution dégradée. Néanmoins, I"ampli-
tude et la phase d’un hologramme sont extraites d’'une méme image complexe, ce qui permet la

8. ZLP : Zero Loss Pike
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(b)

FIGURE III.11 — Cartographie d’épaisseur dans un biseau de silicium préparé par polissage "tripode".
L’image (a) est obtenue & partir d’'une image non filtrée en énergie en champ clair et d’une image
filtrée a la perte d’énergie nulle (ZLP). L’image (b) est extraite de I'image en amplitude reconstruite par
holographie. Les deux images sont extraites avec le méme grandissement. Les libres parcours moyens des
électrons et de collision inélastique sont respectivement pris & Aine; = 150 nm (a) et Ajpy, = 130 nm (b).
Dans l'image (b) les lignes transversales sont dues a la diffraction de Fresnel du biprisme.

correspondance exacte entre 1’épaisseur issue de ’hologramme et la phase. La mesure d’épaisseur
par U'intensité en champ clair convient a l'extraction de la valeur d’une épaisseur constante ou régu-
liere (un biseau par exemple). Au contraire, la mesure d’épaisseur par ’amplitude d’un hologramme
permet de corréler les variations de phase aux variations d’épaisseur. Nous pouvons par exemple
vérifier si un profil de phase est extrait pour une épaisseur rigoureusement constante.

A 30 kéV le faisceau FIB introduit sur chaque paroi une couche amorphe de I’ordre de 20 nm™*10 nm
[209, 218] que nous retrouvons par notre modeéle de simulation. L'incertitude est fonction des para-
métres de préparation d’échantillon. Seuls les dopants en site actif sont mesurés par 'holographie,
les couches amorphes constituent donc une zone & ne pas considérer. L’amplitude holographique et
I'intensité en champ clair sont sensibles & I’épaisseur totale de silicium. C’est pourquoi nous mesu-
rons I’épaisseur par CBED. L’épaisseur extraite est exclusivement cristalline et mesurée en un seul
point, cette technique est donc adaptée aux échantillons d’épaisseur constante ou variant réguliére-
ment. La technique permet de retrouver des épaisseurs cristallines avec une précision < 1%, pour
les épaisseurs supérieures & 100 nm [212|, ce qui est le cas de nos échantillons préparés par FIB.

I11.3.2 Calcul de saut de potentiel

Afin d’illustrer le protocole appliqué aux hologrammes, nous exposons dans cette section ’ex-
traction des informations liées a la jonction symeétrique dopée a 2 x 10'8at cm ™3 et préparée par FIB
a 30 keV, selon la technique "trench". Une série de membranes d’épaisseurs différentes sont formées,
comme illustré dans la figure (II1.12). Le contraste de phase de chaque coté de la jonction réveéle
le dopage et augmente avec ’épaisseur de I’échantillon. L’interprétation de y; n’est pas pertinente
en raison de la forme des membranes. L’interface entre ’échantillon et le vide provoque un saut de
phase de plusieurs fois 27 sur quelques pixels, qu’il n’est pas possible de quantifier. ¢; est donc
définie & 27 pres, alors que ¢4, se mesure par un profil de phase a travers la jonction.

Les profils de phase ont souvent besoin d’étre redressés, afin de compenser deux effets parasites :
les différences d’épaisseur et la présence d’un champ électrostatique dans le vide. Comme illustré
par la figure (I11.13)(a, b, ¢, d), la phase extraite d’un profil peut présenter une pente due a des
différences d’épaisseur. En utilisant ’amplitude holographique, nous pouvons déterminer un écart
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FiGURE II1.12 — Image MEB d’un échantillon préparé par la technique "trench" (centre) et images
de phase correspondant aux différentes membranes (haut et bas). L’échantillon est une jonction p-n
symétrique bore-phosphore dopée a 2 10'® at.cm~3. Le contraste de phase entre le coté p et le coté n est
croissant avec I’épaisseur de la membrane ((a) vers (f)). Sur cet échantillon, les variations d’épaisseur
sur une méme membrane introduisent un gradient de phase vertical.

d’épaisseur At(z,y). L’amplitude et la phase provenant d’'un méme hologramme, la variation de
phase dépendante de I’épaisseur est

A‘Pcorrec(xyy) = CE ‘/0 At(x,y). (1117)

Pour cette correction, nous considérons que Vo >> Vy,, et nous identifions généralement un profil
d’épaisseur variable & une droite. Une fois le profil redressé, nous utilisons une valeur constante
d’épaisseur, mesurée au niveau de la jonction, pour extraire le potentiel électrostatique de la mesure
de phase. En effet, d’apres la figure (I11.13), la variation d’épaisseur (un écart de 3,4 nm pour une
coupe latérale de 100 nm) est négligeable face a ’épaisseur totale de I’échantillon (480 nm).

Des erreurs de reconstruction ou un champ électrostatique dans le vide peuvent créer des change-
ments de phase. Ces artefacts se manifestent au premier ordre par 'ajout sur I’ensemble de I'image
de phase d’une pente 2D. Nous pouvons mesurer celle-ci dans le vide a c6té de ’échantillon, comme
illustré dans la figure (II1.13)(e,f).

Gréace a ce protocole, nous avons extrait le saut de phase Apdop d’échantillons préparés par FIB a
30 keV d’une jonction p-n symétrique dopée a 2 x 10'® at.cm =3, figure (I11.14)). La représentation du
saut de phase en fonction de I’épaisseur totale des lamelles (mesurée par libre parcours moyen) met
en évidence une couche inactive (185 nm). Cette couche inactive se compose d’une couche amorphe
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FiGURE IIL.13 — Image de phase (a), d’amplitude (b), et épaisseur extraite de ’amplitude (c¢) d’une
jonction p-n symétrique (échantillon 2 : 2 10'® at cm~3) préparée par FIB & 30 keV. L’image de phase
correspond a la figure (II1.12)(c), avec un grandissement et une orientation différents aprés avoir subi
un redressement de phase. Les faces de cet échantillon ne sont pas paralléles, une pente d’épaisseur
significative se manifeste. L’image de phase (e) est extraite d’un autre échantillon (qui n’est pas représenté
dans la figure (IT1.12)). Son épaisseur est constante, mais un champ électrostatique dans le vide introduit
une pente de phase sur I’ensemble de 'image. Les profils représentés dans (d) sont extraits de (a,b,c).
Les profils de (f) sont extraits de (e). La cartographie d’épaisseur (c) est extraite de 'image d’amplitude
(b) avec Ajpr, = 130 nm. En utilisant V5 = 11,5 V, nous pouvons corriger le profil de phase par une
correction Awcorrec dépendante des écarts Atg; d’épaisseur. La courbe redressée présente une asymétrie
inattendue, imputée & des effets de charge dans le silicium, ou a une variation d’épaisseur non linéaire

(tamo = 45 nm) et d’une couche inactive cristalline (¢;,, = 140 nm). Ces valeurs sont déduites de la
représentation du saut de phase Agg,, avec I’épaisseur cristalline (mesurée par CBED) et ’épaisseur
totale.

En considérant que I’épaisseur de la couche inactive cristalline et de la couche amorphe ne dé-
pendent pas de ’épaisseur de I’échantillon, nous pouvons alors formuler un modéle, illustré dans la
figure (I11.14), dans lequel I’équation (I1.17) devient :

A(Sodop) - CEAVdop(tSi - tamo - tina) = CEA(Vdop)(teff)- (IIIS)

Nous mettons ainsi en évidence un saut de potentiel AVy,, = 0,63 V, sous-estimé par rapport & une
valeur théorique AVg,, = 0,94 V (équation (I1.26)). La couche inactive est généralement imputée
aux défauts introduits par le FIB [65, 76, 75|, ou & des charges surfaciques [83, 219, 220] la sous-
estimation du potentiel est plus probablement due aux charges introduites par le faisceau du MET
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FIGURE III.14 — Image MEB (a) d’une jonction p-n (2 x 10'%at.cm~3) préparée par FIB a 30 keV,
schéma de la formation des défauts dans une membrane préparée par FIB (b), complétant la figure
(II1.1), profils de phase de dopants ¢g4op () correspondant & chacun des échantillons A, B, C, D, et
graphique représentant le saut de phase Ayq,, en fonction de I’épaisseur théorique, cristalline, et totale
de léchantillon (d). Ces données mettent en évidence la présence d’une couche inactive amorphe ¢4m0 =
45 nm et d’une couche inactive cristalline ¢;,,, = 140 nm. Ces résultats sont cohérents avec la littérature.
Les couches inactives nuisent & une utilisation quantitative de ’holographie. Nous constatons également
une sous-estimation du saut de potentiel interne : AVy,, = 0,63 V au lieu de AVy,, = 0,94 V (équation
(I1.26)).

[174, 221|. Dans la littérature, l'intensité du faisceau MET est un parameétre expérimental critique
dans l'observation du GaAs 222, 223, 185, 224], il n’est donc pas exclu que le silicium présente des
effets similaires.

Nous distinguons donc 3 sources potentielles d’anomalies dans l’observation par
holographie électronique des potentiels de dopage :

— La génération de paires électron-trou sous I'influence du faisceau MET.

— L’accumulation de charges sur les parois de 1’échantillon.

— L’influence des défauts cristallins proches des parois.

Les effets de la préparation d’échantillon sur la couche inactive cristalline t;,, et sur le potentiel
mesuré dans l'approximation de 1’équation (II1.8) sont synthétisés en fin de ce chapitre dans le
tableau (III.2). Le tableau compile nos propres données (FIB 30 keV, FIB 8 keV, tripode a grand
angle) et des données extraites de la littérature (FIB+recuit a basse température).
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I11.4 Etude des effets de charge sur échantillons préparés par tri-
pode

Lorsqu’un faisceau d’électrons traverse un échantillon, il génére des paires électrons-trous [174],
auxquelles nous ferons référence en tant que charges volumiques. A une tension d’accélération V =
200 kV, dans le silicium, chaque électron incident produit environ une paire tous les 10 nm. Pour un
faisceau de 3 nA illuminant une surface de 1 pm?, le taux de génération d’électrons G, et de trous
G)p |221] vaut :

Gn=Gp=8,610 em™3s71. (I11.9)

Les charges supplémentaires introduites pendant ’observation d’une jonction modifient & la fois les
concentrations de porteurs (n et p) et le potentiel interne V.

Une partie des charges créées sont évacuées par les contacts de I’échantillon, créant un courant
d’évacuation, mais il a également été mis en évidence que des charges s’accumulent au niveau des
parois de I’échantillon. Les charges piégées sur les parois, auxquelles nous ferons référence en tant
que charges surfaciques ?, ont été observées expérimentalement dans la littérature, a l'interface entre
le silicium cristallin et le silicium amorphe [219, 83]. L’oxyde de silicium est également connu pour
piéger les charges créées par le faisceau MET [225, 79].

Dans un modéle complet de simulation des charges sous faisceau MET, dont une explication
peut étre trouvée dans la figure (II1.15)(e), la situation est supposée a I’équilibre entre apport et
évacuation des charges. Les charges créees par le MET qui ne sont pas évacuées par les contacts
interagissent avec les parois. La surface d’un échantillon est composée de silicium amorphe riche
en gallium dans le cas d’'une préparation par FIB et d’oxyde natif dans le cas d'une préparation
tripode. Cette couche a un travail de sortie différent du silicium et crée une courbure de bande dans
le silicium par ’alignement des niveaux de Fermi. Nous supposons que le champ généré agit sur les
électrons et les force & s’accumuler dans le silicium prés de l'interface.

Les charges accumulées a linterface représentant le bilan entre un apport de charges créées par
MET et une évacuation par les contacts. Cet équilibre dynamique est modélisé par une hétérojonction
entre le silicium et les matériaux proches des parois. Une autre solution, également pertinente, est
de fixer la concentration d’électrons, coté silicium de Iinterface, comme condition aux limites.

Dans la figure (II1.15), nous avons comparé les hypothéses de notre modeéle de simulation de effet
du MET avec celles de la littérature (221, 83, 219, 220|. Tous les modeéles existants reconstruisent
le potentiel & partir de la répartition du dopage par résolution de l’équation de Poisson et des
équations de diffusion des porteurs (voir le chapitre II, section 1). Nous avons utilisé a cette fin le
logiciel ATLAS [226] de SILVACO.

9. Il s’agit d’un abus de langage : dans de nombreux modeles, les charges ’surfaciques’ sont représentées par une
répartition volumique de charges dans une couche amorphe épaisse.
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FIGURE III.15 — Situation de notre modéle de simulation de charges MET par rapport a ’état de
I’art. D’un point de vue expérimental, nos échantillons sont des biseaux de silicium cristallin préparés
par tripode & grand angle, présentant une couche < 4 nm d’oxyde natif (a). Les profils de phase a
travers la jonction sont mesurés par holographie. Différents modéles de prise en compte des charges,
appliqués a différents échantillons, sont illustrés d’aprés la littérature : le modéle théorique sans charges
[161] (d), un modéle avec génération des charges volumiques dans un échantillon préparé par tripode puis
amincissement ionique [221] (e), un modéle avec charges surfaciques d’une jonction sous tension préparée
par tripode puis amincissement ionique [219, 220] (f), un modéle avec charges surfaciques d’une jonction
préparée par FIB puis recuit supprimant les défauts ponctuels [83] (g) et enfin, le modéle que nous
avons utilisé, avec charges surfaciques d’une jonction préparée par tripode uniquement (h). Le modéle
le plus avancé de simulation du MET [221] prend en compte la génération de paires électrons-trous par
le faisceau (c, e) et permet d’expliquer la dissymétrie des profils de potentiel. Il est trés sensible aux
paramétres comme le taux de génération de charges par le faisceau MET et la nature des contacts. Le
contact ohmique correspond a une connexion au substrat par un matériau semi-conducteur avec des
conditions aux limites de Dirichlet. La connexion de I’échantillon & un métal (mise sous tension ou résine
conductrice) se manifeste par une électrode de masse, ou un potentiel fixe. Lors de nos expériences, le
coté n de la jonction est en contact avec une résine conductrice non uniforme. Le contact est soit a la
masse (résine), soit dans le vide.
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Le modele le plus avancé [221], prenant en compte directement la génération de charges par
le MET, est difficile a calibrer. Comme illustré dans la figure (I11.15)(c), le potentiel simulé est
extrémement variable selon la valeur des taux de génération des charges par le faisceau (qui ne
sont pas connus précisément). La nature des contacts est également importante pour déterminer les
courants d’évacuation et 'accumulation de charges & ’équilibre. Nous avons donc choisi un modele
plus simple, fixant les conditions aux limites pour les parois. En prenant cette alternative, nous
renoncons a prendre en compte les effets des charges volumiques (au cceur du silicium) et nous
attachons a interpréter 'influence des charges surfaciques.

Notre échantillon est un biseau de silicium cristallin sur lequel se trouve une couche d’oxyde natif
< 4 nm [227|. La jonction est située comme indiqué dans la figure (II1.16)(b). Nous modélisons 'effet
du MET par une condition aux limites de répartition surfacique d’électrons (figure (III.15)(h)). La
nature des contacts (dans notre cas un contact ohmique coté p et le vide coté n) influence peu cette
simulation statique.

Nous avons utilisé un substrat avec des jonctions symeétriques dopées a 2 x 1017 at.cm™3, 2 x
10'® at.cm=3, ou 10'Y at.cm™3 (figure (II1.9)) préparés par tripode & grand angle, pour mettre en
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FIGURE III.16 — Stratégie d’analyse et de comparaison a la simulation des biseaux préparés par tripode.
Le MET en champ clair (a) et les clichés CBED (e) permettent de calculer ’épaisseur de 1’échantillon.
Les valeurs sont quasiment, confondues, comme illustré dans (f), ce qui prouve que notre échantillon est
cristallin. Les profils de phase coté n et p représentent également la variation d’épaisseur du biseau (f)
et mettent en évidence un arrondi en bord de biseau que nous modélisons par un plateau de 25 nm.
La forme du biseau est implémentée en 3D dans un modéle de simulation avec charges surfaciques. Des
sections du potentiel électrostatique (c) reproduisent I’évolution de la phase. La représentation du saut
de phase en fonction de ’épaisseur pour le modéle avec charges (c) coincide avec I'observation (b) pour
une jonction dopée a 101% at.cm™3, comme le montre le graphe (g).
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FiGURE III.17 — Cartographie de potentiel simulée sur un biseau de jonction symétrique dopée &
2 1018 at.cm ™3 avec une charge surfacique de 5 x 1013 at.cm™2 (a) et sans charges (b). (c) est un profil
de potentiel latéral et (d) un profil de potentiel selon le sens du faisceau dans le biseau chargé. Pour des
raisons de clarté, (d) est pris sur une section de 100 nm. La quantité de charges surfaciques choisie est
la plus faible permettant de supprimer le champ dans le vide (selon les simulations) et est utilisée dans
la littérature pour des cas similaires [219]. Le potentiel dans le matériau est courbé par la proximité des
charges surfaciques. Cet effet intervient latéralement (c) et en profondeur (d). Nous pouvons modéliser
cet effet par une profondeur d’influence des charges surfaciques t;;,- Le dopage p est plus sensible &
I’accumulation des électrons que les zones de dopage n ayant le méme porteur majoritaire. Il se crée une
zone de déplétion, puis d’inversion prés des interfaces de I’échantillon (e).

évidence les effets de charge en absence de défauts ioniques. L’épaisseur des échantillons est extraite
d’images MET en champ clair et de clichés CBED. Nous en déduisons la cartographie d’épaisseur
de I’échantillon grace a une méthode illustrée dans la figure (II1.16). Les cartographies de potentiel
et d’épaisseur permettent de mesurer la phase holographique en utilisant ’équation (II1.17) dans le
silicium, comme illustré dans la figure (II1.16)(c).

Comme illustré dans la figure (II1.17)(b), en absence de charges surfaciques, un potentiel carac-
téristique de la jonction se forme dans le vide. Il a été observé dans la littérature, en holographie,
uniquement sur des échantillons fortement dopés et préparés par clivage [228, 229]. Ce potentiel n’a
jamais été observé lors de nos travaux, que ce soit sur des échantillons préparés par FIB ou par tri-
pode. Il se forme donc une accumulation surfacique de charges qui agit comme une cage de Faraday
autour de la jonction, ne laissant qu'un champ constant dans le vide (Le champ est constant dans
les simulations, mais dans la pratique, nous observons une pente de phase rémanente).
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FiGURE IIIL.18 — Représentation du saut de phase Apg,p, en fonction de I’épaisseur, pour une jonction
symétrique dopée a 2 10'7 at.cm™3. Les différentes courbes proviennent de simulations & différentes
valeurs de charge surfacique. Pour des charges > 1013 e~.cm ™2, les variations de phase sont négligeables.

Une concentration surfacique de 5 x 10'® e~.cm~2 électrons, déja utilisée dans [83, 219], est la
valeur minimale permettant de simuler un potentiel constant dans le vide (figure (I11.17)(a)). Cette
valeur constitue une borne inférieure a la charge surfacique réelle : méme sur les concentrations de
dopants les plus sensibles (10'7 at.cm™3), une augmentation de plusieurs ordres de grandeurs ne
provoque pas de modification notable dans le saut de phase (figure (IIL.18)), le modéle est donc
robuste malgré les imprécisions sur l’estimation de la concentration limite des charges.

Les charges surfaciques introduisent une courbure de potentiel sur une profondeur ¢, représentée
dans la figure (II1.17)(d) et la figure (IIL.18). ¢}, différe selon le coté de la jonction (t1im(n) < tim(p))
et la concentration du dopage. Le coté p d’une jonction est plus sensible & 'accumulation surfacique
de charges : comme illustré dans la figure (II11.17)(e), le potentiel indique la formation d’abord d’une
zone de déplétion de la zone p (V =~ 0), puis une inversion de la population de porteurs majoritaires
(V' >> 0). Par convention, dans une jonction, t;,, est la valeur maximale entre tj;,(n) et t;m,(p).
Les charges se manifestent sur le saut de potentiel par une couche inactive t;,q, correspondant a
I'intégrale des effets de charge sur 1’épaisseur de I’échantillon. Nous retrouvons cette couche inactive
par ’abscisse & l'origine d’une courbe linéaire de phase-épaisseur tracée pour des valeurs d’épaisseur
au dessus de ty,, (figure (II1.18)). La couche inactive n’a de sens que pour une jonction compléte
et des épaisseurs supérieures a la profondeur limite ¢;;,,. En effet, nous ne pouvons pas décrire t;,,
pour un seul des cotés de la jonction. Pour des épaisseurs en dessous de tj;m,, les zones d’influence
des charges se rejoignent et les potentiels sont trop perturbés pour reproduire le comportement de
la jonction (voir les courbes en dessous de t;,, dans la figure (II1.18)).

Les charges surfaciques se manifestent également latéralement (figure (II1.17)(c)). Avec les effets
du bruit de phase et du seuil de détection de I’holographie, les effets de charge créent une largeur
inactive au bord de I’échantillon (voir figure (I11.19)).



II1 : PREPARATION D’ECHANTILLONS ET HOLOGRAPHIE ELECTRONIQUE 90

(a.2)

Limite de
visibilité

du saut de phase
-bruit

-couche inactive
-champ latéral.

FIGURE III.19 — Images de phase de jonctions p-n symétriques réalisées par tripode avec différents
dopages (10 at.em™2 : (a.*), 2 10'® at.cm™3 :(b.*), et 2 1017 at.em™3(c)) (voir les SIMS dans la
figure (II1.9)). (a.1) et (a.2) représentent le méme échantillon avec des intensités de faisceau différentes.
(b.1) et (b.2) représentent la méme jonction avec des angles de biseau différents. Sur le bord de chaque
échantillon, nous constatons la présence d’une zone oil le contraste de dopage n’est pas visible. Cette
zone correspond aux effets de charges latéraux illustrés dans la figure (II1.17), au seuil de détection de
Iholographie (I’épaisseur est inférieure & 100 nm) et au bruit de mesure.

Notre modéle ne prend pas en compte les effets de charge au cceur du silicium. Le potentiel
électrostatique est altéré de deux manieres par les charges volumiques : le saut de potentiel dans la
jonction est réduit et une pente de potentiel est introduite dans les zones éloignées de la jonction
[221]. Comme lillustre la figure (III1.15)(b, ¢), les courbes de potentiel de chaque coté de la jonction
(ou le dopage est constant) ne sont pas paralléles. Les zones dopées p sont plus sensibles aux effets
de charge que les zones de type n, car les charges s’accumulant dans le silicium sont des électrons.
Ces effets de charge dans le volume sont modélisés par un abaissement empirique de la concentration
de dopants p, reproduisant la diminution du potentiel électrostatique.



II1 : PREPARATION D’ECHANTILLONS ET HOLOGRAPHIE ELECTRONIQUE 91

Ag,,,(rad)

(a.1)

2 R Théorie

* Tripode

— Simulation

AV, pem = 1.02V
AV =1.02V]]

dopitri)

0 i . . 1 1
0 200 400 600 800
Epaisseur (nm)
Aq)dop(rad) (bl1)
* Tripode .
4[| Théorie R
---- Charges surfaciques| ,-",*
—Toutes charges p
3f : o ]
inac (62nm) e
2 i .-.’ -
11 '.‘..c ]

ey
‘.'_y "'\Vn‘op[rrr'] = 0.81v

0 Lo el
0 150

300 45 60
Epaisseur (nm)

Aq)dop (rad) (C)
* Tripode . ’
2,5 H----- Théorie .
R —=S|mulat|on AV open = 0.82V
B AV = 042V
15[ ina - ]
’ . .
11 ¢ -
[ ]
015 B [ ] 7
0 '... PP EPEPEP R Lo s s a3 2 Las s a3 2
0 150 300 450 600

FIGURE III.20 — Diagrammes phase-épaisseur tirés des observations par holographie électronique
et des simulations des jonctions tripodes sur des jonctions symétriques dopées a 10 at.cm™2 (a),
2 1018 at.cm™3(b), et 2 107 at.cm3(c). L’échantillon fortement dopé forme un biseau de 45° qui a été
observé & une intensité variable entre 1 et 7 nA. Deux biseaux, & 26° et 42° ont été formés avec la jonction
moyennement, dopée. L’échantillon faiblement dopé est un biseau de 36°. L’intensité d’observation par

Epaisseur (nm)

défaut vaut 1 nA.

Ay, (rad) (a.2)
[ —e—45° et 7TnA :
SF ¢ 45°et3nA 1
O 45°et 1nA 1
4t 1
3 :- ]
2t 1
1t ]
0 [ 1 1 1 ]
0 200 400 600 800
Epaisseur (nm)
Ay, (rad) (b.2)
[ | ——41° et 1nA
4 r O 26°et1nA ]
3L
[ na (62nm) ]
2L ]
| :
0 [ - i B Lo o s 0 o 1 3 3 3 4 [P ]
0 150 30 450 60

Epaisseur (nm)

1022 at cm3

2.1018 at cm3

(a)
(b) :

(c):

2.1017 at cm>3




II1 : PREPARATION D’ECHANTILLONS ET HOLOGRAPHIE ELECTRONIQUE 92

A partir des images de phases de la figure (II1.19), nous avons tracé dans la figure (II1.20) les
courbes <phase-épaisseur> pour nos différents échantillons. Nous avons également représenté sur
les mémes diagrammes le résultat de nos simulations avec le modeéle décrit précédemment.

Nous constatons ’existence d’une couche inactive sur chacun des échantillons. Cette couche dé-
pend de la concentration de dopants. Elle est d’autant plus faible que le dopage de la jonction est
important (consulter le tableau (II1.2) en fin de chapitre pour une description exhaustive). Un fort
dopage garantit une concentration initiale importante de porteurs (e~ et h*) masquant le champ
électrostatique créé par les charges surfaciques. La pente <phase-épaisseur> représentative du saut
de potentiel AVy,, est sous-estimée par I’holographie car I'introduction de charges volumiques per-
turbe la concentration des porteurs dans la jonction.

Pour I’échantillon fortement dopé (N, = Nz = 10' at.cm™3), Peffet des charges volumiques
est négligeable et D'effet des charges surfaciques est prépondérant. Le potentiel mesuré par la pente
< phase-épaisseur> sur ’échantillon correspond a celui attendu par la théorie. Les profils de potentiels
dans les zones de dopage uniforme n et p sont invariants. Une faible couche inactive de 14 nm est le
seul obstacle & une caractérisation quantitative (figure (I11.20)(a.1)).

De plus nous avons pu estimer que l’effet de I'intensité du faisceau était nul pour les échantillons
de fort dopage (figure (II1.20)(a.2)). En dessous d’une intensité de faisceau de 3 nA par um?, leffet
du faisceau est constant dans tous les échantillons. En effet les charges volumiques créées dépendent
linéairement de l'intensité du faisceau. L’absence d’effet indique qu’un état d’équilibre est établi
entre création, accumulation aux interfaces et évacuation des charges.

Pour I’échantillon moyennement dopé (N, = Ny = 2x10'® at.cm™3, figure (II1.9)), nous observons
des effets volumiques en plus des effets surfaciques. La pente de phase expérimentale est plus faible
que la pente théorique (90% de A@gop,, ). Pour simuler les données de I’holographie, nous avons
utilisé un dopage effectif de 107 at.cm™ au lieu de 2 x 10'® at.cm™2 pour le coté p de la jonction.
Ce modele permet de correpondre a la fois & 'estimation de la couche inactive et de la pente de
phase expérimentales, pour des épaisseurs supérieures a 1’épaisseur limite #;;,,. Pour des épaisseurs
plus faibles, une simulation conjointe des effets de charge volumiques et surfaciques est nécessaire
pour refléter le potentiel de I’échantillon.

Comme illustré dans la figure (II1.19), nous avons pu sur cet échantillon juger de 'influence de
la géométrie du biseau sur nos résultats. Pour des angles de biseau de 26° et 42°, 'estimation des
rapports phases-épaisseurs est comparable. Notre description du biseau est donc correcte : en dehors
du champ créé par ’aréte du biseau, le saut de phase ne dépend que de 1’épaisseur locale du biseau.

L’effet des charges volumiques se retrouve au niveau du potentiel mesuré sur I’échantillon faible-
ment dopé (2 x 107 at.cm ™3, figure (I11.9)). La pente de phase est réduite de 50% par rapport
la théorie. Les charges volumiques ont donc un effet prépondérant sur les faibles dopages. Pour les
faibles dopages, nous n’avons pas pu simuler correctement le profil de phase en réduisant le dopage
sur le coté p de la jonction. I1 est donc nécessaire d’utiliser un modeéle dynamique de simulation
prenant en compte & la fois les charges volumiques et surfaciques.

Grace & Dobservation par holographie électronique d’échantillons préparés par tripode a grand
angle sans amincissement ionique, nous avons pu déterminer l'influence des charges surfaciques
situées a l'interface entre l'oxyde natif et le silicium sur la mesure quantitative du potentiel. Il se
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FIGURE III.21 — Représentation de ’épaisseur limite t;;,, et de ’épaisseur inactive t;,, en fonction
du potentiel du co6té n ou p d’une jonction. La courbe (b) est un agrandissement de la courbe (a). Les
potentiels théoriques sont trouvés par une simulation de jonctions symétriques sans charges, avec des
concentrations de dopants variant entre 10'6 at cm ™3 et 102 at cm 3. L’épaisseur limite représente la
distance d’influence des charges surfaciques, comme illustré dans la figure (II1.17). Elle est inversement
proportionnelle au potentiel de dopants et constitue une bonne indication de ’épaisseur minimale néces-
saire & la détection d’un niveau de dopage. L’épaisseur inactive est définie pour une jonction compléte.
Il s’agit d’une représentation des courbures de bande introduites par les charges surfaciques. t;,, se
mesure par l’abscisse & ’origine de 'interpolation linéaire de la courbe du saut de phase en fonction de
I’épaisseur, pour des épaisseurs > ¢y, .

forme une couche inactive de charge, variable avec le dopage. L’épaisseur de la couche inactive peut
étre estimée précisément par une simulation de charges surfaciques. Pour des niveaux de dopage
supérieurs a 1019 at.cm™3, cette couche inactive est négligeable.

Le faisceau introduit également des charges volumiques qui modifient le potentiel mesuré. Ces ef-
fets se manifestent pour des dopages inférieurs a 10! at.cm 3. Comme illustré par la figure (I11.21),
I’épaisseur adaptée & la mesure d’un faible niveau de dopage(<10'® at.cm™3, dopage p) est > 1 um.
Or, & cette épaisseur, ’échantillon de silicium est opaque aux électrons. Pourtant différents trai-
tements de surface sont possibles pour réduire les effets de charge et une utilisation optimum de
I’holographie.

Dans la pratique, la préparation tripode est complétée d’une abrasion ionique. Les impacts ioniques
introduisent des défauts ponctuels et une modification physique des parois. Notamment, des effets
de charge différents sont & étudier précisément, comme nous le détaillons dans la prochaine section.
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II1.5 Influence des défauts ponctuels surfaciques en holographie

Lors de 'abrasion ionique, chaque ion incident provoque une cascade de collisions impliquant
les atomes de la matrice introduisant des défauts ponctuels. En holographie, ces défauts ponctuels
contribuent, avec les effets de charge, & la formation d’une couche inactive cristalline t;,,. D’aprés
I'équation (III.8) :

A(deop) = CEA(Vdop)(tSi — tamo — tina) = CEA(Vdop)(teff)-

Ou tgme est I’épaisseur de la couche amorphe créée par les ions.

Apyop(rad)
2 | UL B '. UL ]
|- Théorie ' g
15F|®30keV A
S |o-8kev A4

0 100 200 300 400 500
Epaisseur (nm)

FIGURE III.22 — Diagramme <phase-épaisseur> d’une jonction symétrique dopée a 2 10'® at cm™3
préparée par FIB 4 30 keV et a 8 keV. L’épaisseur représentée est mesurée par CBED et ignore I’épaisseur
de silicium amorphe. La préparation a énergie faible (8 keV) réduit la couche inactive de I’échantillon. Le
saut de potentiel mesuré grace a la pente est constant, signe que les défauts ponctuels sont un phénomeéne
surfacique.

Une énergie de faisceau ionique faible (8 keV ou 5 keV) est généralement utilisée en fin de prépa-
ration FIB afin de minimiser le bruit, I’épaisseur amorphe, et dans le cas de I’holographie ’épaisseur
inactive de I’échantillon |76, 197]. Les ions sont moins profondément implantés a faible énergie. Dans
la figure (II1.22), nous avons représenté 1’évolution du diagramme < phase-épaisseur> pour la jonc-
tion moyennement dopée (2 x 10'® at cm™3, figure (II1.9)). Le saut de potentiel AV, varie peu en
fonction de I’énergie du FIB (nous trouvons 0,63 V & 30 keV et 0,65 V a 8 keV), les défauts ponctuels
ont donc un effet surfacique et non volumique. L’effet de défauts ponctuels est donc similaire aux
effets de charge surfacique et provoque une désactivation des dopants.

L’épaisseur inactive t;,, a été étudiée sur tous les échantillons analysés. Nous avons travaillé a
une énergie ionique de 30 keV afin de mettre en évidence les artefacts liés au FIB. Nous avons
utilisé un courant de faisceau électronique faible (< 3 nA sur une zone de 1 um?), pour assurer la
reproductibilité des mesures.
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FIGURE II1.23 — Diagrammes <phase-épaisseur> de jonctions symétriques dopées a 10! at cm=3(a),
2x 10 at cm~3(b), et 2 x 1017 at cm~3(c) préparées par FIB a 30 keV. Les épaisseurs de couche inactive
sont reproduites dans la figure (II1.24). La couche cristalline inactive est variable en fonction du dopage
de chaque jonction. Les forts dopages sont moins influencés par les défauts ponctuels. De méme, le saut
de potentiel est réduit vis & vis de la théorie. Plus le dopage est important, plus la baisse de potentiel
relative est importante.

Comme détaillé dans le tableau (IT1.2) & la fin de ce chapitre et illustré dans la figure (II11.23), ou
nous avons représenté les diagrammes <phase-épaisseur> pour les différentes jonctions, I’épaisseur de
la couche inactive est inversement proportionnel au niveau de dopage. Ainsi, ’évaluation du potentiel
électrostatique et le niveau de dopage sont difficiles dans un dispositif réel. Le dopage agit sur la
mesure et sur la couche cristalline inactive de ’échantillon. L’évolution de la couche inactive induite
par FIB est similaire au comportement observé pour la préparation tripode. Nous en déduisons que
les variations d’épaisseur inactive sont dues aux charges surfaciques et sont aggravées par les défauts
ponctuels des traitements ioniques.



II1 : PREPARATION D’ECHANTILLONS ET HOLOGRAPHIE ELECTRONIQUE 96

II1.6 Conclusion : perpectives d’application de I’holographie aux
transistors sur film

Dans le silicium, le potentiel moyen interne est constitué d’une valeur intrinseque (Vyp = 11,5 V)
et d'un potentiel de dopants Vg,,, que nous avons identifié au potentiel de Fermi intrinséque :

Ep — Ef

Vdop = sz = c

Nous définissons ainsi un saut de phase en fonction de ’épaisseur tg; :

Pdop = CE X Vdop X tgi.

Forte évacuation Faible évacuation
de charges de charges

—.—Contact isolant

Si0,

5000000

Sio,

FiGURE III.24 — Images MEB (a.1),(b.1) et schéma de contact (a.2),(b.2) d’échantillons préparés par
tripode (a) et par FIB (b). L’échantillon tripode étant taillé dans le substrat, il bénéficie de contacts
de prédilection pour évacuer les charges volumiques. L’oxyde natif est néanmoins un piége a électrons
plus efficace que "amorphe. L’échantillon FIB n’est connecté au substrat que par une couche d’amorphe
riche en gallium. Il se crée donc une zone de surcharge volumique qui explique les différences de potentiel
mesurées entre échantillons FIB et tripode. Au niveau des parois, par contre, I'interface entre le silicium
amorphe et le cristal crée moins de piéges que l'oxyde natif, les effets surfaciques de charges sont donc
moins importants en absence de défauts ponctuels (voir le tableau (I11.2)).

Cette relation est théorique : que les échantillons soient préparés par FIB ou par tripode, la repré-
sentation de la phase en fonction de ’épaisseur de 1’échantillon fait apparaitre des couches inactives
aux parois et induit une sous-estimation du potentiel mesuré. La sous-estimation du potentiel est
due a I’équilibre entre la génération de charges induites par le faisceau MET [174] et leur évacuation
par les contacts [221]. Cet état est difficile & reproduire par simulation, c¢’est pourquoi nous avons
utilisé des modéles simplifiés d’accumulation de charges aux parois et des effets électrostatiques de
surface.
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Sur les biseaux tripode, nous observons des charges surfaciques dont l'influence croit dans les
échantillons de faible dopage. Dans les échantillons de fort dopage, la concentration de porteurs
dans la jonction masque 'effet des charges accumulées aux parois et la mesure est moins sensible.
De méme, le coté p d'une jonction est plus sensible que le c6té n car I’accumulation d’électrons a
I'interface crée une zone de déplétion, puis d’inversion des porteurs majoritaires p en se rapprochant
de la surface. L’accumulation des électrons équivaut a une charge surfacique d’au moins 10'3 at.cm™2,
quantité nécessaire pour I'annulation du champ électrostatique produit par la jonction dans le vide.

Les charges surfaciques ont une zone d’influence tj;,,,, qui est une bonne estimation de 1’épaisseur
d’échantillon minimale nécessaire & la détection du niveau de dopage. En intégrant la courbure du
potentiel sur la distance t;;,,, une épaisseur inactive de phase t;,, est mise en évidence, réduisant
d’autant la sensibilité de la mesure.

Epaisseur de la couche inactive cristalline ¢,

Conditions 210"7at cm 2 | 2 10"%at cm 2 | 10at cm ™3
Théorie 0 nm 0 nm 0 nm

FIB 30 keV 225 nm 140 nm 45 nm

FIB 8 keV 75 nm

Recuit 350°, 30 min 85 nm [83] 10 nm [83] 5 nm [83]
Tripode grand angle 75 nm 62 nm 14 nm

Différence de potentiel du dopage AVy,,

Conditions 210"7at cm =2 | 2 10"®at cm 2 | 10at cm ™3
Théorie 0,82V 0,94V 1,02V

FIB 30 keV 0,42 V 0,63 V 0,81V

FIB 8 keV 0,65V

Recuit 350°, 30 min 0,42 V [83] 0,64 V [83] 0,81 V [83]
Tripode grand angle 0,42 V 0,89 V 1,03V

TABLE III.2 — Résumé de la taille des couches inactives et des potentiels mesurés par holographie en
fonction des différentes expériences de la littérature et de nos travaux.

D’apres le tableau (II1.2), lors de la préparation par FIB, la pente de phase mesurée ne varie
pas que l'on soit & une énergie de 30 keV ou 8 keV. L’influence des défauts d’implantation est donc
surfacique, au méme titre que I'accumulation de charges électriques sur les parois de I’échantillon.

Comme illustré dans la figure (II1.24), les parois formées par le FIB accumulent moins de charges
électriques aux parois que les biseaux de silicium recouverts d’oxyde natif. Ce constat se base sur une
comparaison de nos expériences avec des données expérimentales [83] d’échantillon FIB ne présentant
pas de défauts ponctuels. Dans ces expériences, un recuit & basse température supprime les défauts
ponctuels introduits par la préparation FIB.
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FIGURE III.25 — Résumé des épaisseurs limites selon les techniques de préparation. Nous avons repré-
senté I’épaisseur inactive cristalline ¢;,, pour les différents niveaux de dopage de jonctions symétriques
et ’épaisseur limite ¢;;,, simulées pour les coté n et p d’un échantillon préparé par tripode.

D’un point de vue pratique, la technique tripode présente des imperfections tout aussi génantes
que le FIB : la couche inactive introduite par le FIB & basse énergie est aussi importante que celle
introduite par le polissage tripode (figure (I11.25)). Pour les faibles dopages (< 100 at cm™3), une
épaisseur > tj;;, rend I’échantillon opaque aux électrons. Nos données sur les biseaux cristallins ne
sont pas représentatives des performances de la préparation "tripode". Des traitements de surface
peuvent réduire I’épaisseur de couche inactive et améliorer I’évacuation des charges créées par le
faisceau MET, tout en améliorant la reproductibilité de la technique "tripode" |67, 79].

Le FIB reste la technique la plus adaptée & la préparation d’échantillons en raison de sa sélectivité
et de son temps d’exécution. Nous avons utilisé une préparation par FIB & 30 keV suivie d’une
gravure & basse énergie (5 keV ou 8 keV) sur 'ensemble de nos échantillons car les études détaillées
dans ce chapitre montrent que les artefacts de mesure sont réduits.



Chapitre IV

Caractérisation et simulation de
dispositifs sur film de silicium

IV.1 Etude de dispositifs de test par simulation et holographie

Nous présentons dans cette section les échantillons de test basés sur les étapes standard de
fabrication d’un transistor. Dans un premier temps, nous présentons les caractéristiques et les étapes
de fabrications des échantillons. La simulation TCAD de ces étapes a pour résultats I’évaluation des
profils de dopants actifs et la cartographie de potentiel électrostatique attendue théoriquement.
Nous mettons en évidence les particularités de 'analyse des dispositifs FDSOI et nous définissons
les points caractéristiques permettant de décrire un transistor par son potentiel électrostatique. La
comparaison de cette cartographie simulée avec des résultats expérimentaux permet de déterminer
les performances et les limites de ’holographie pour calibrer les outils de la simulation.

IV.1.1 Présentation des dispositifs de test

Nos échantillons de test sont réalisés a partir de plaques SOI dopées initialement & 10 at.cm™3

de bore. Le film initial a une épaisseur de 30 nm, assez faible pour permettre une déplétion compléte
du canal du dispositif et former des transistors FDSOI!. Comme illustré dans la figure figure (IV.1),
une oxydation surfacique de 7 nm est effectuée, constituant 'oxyde de grille du transistor.

.SOI initial [B]= 10" at.cm™

Oxyde de grille
7 nm

<Simulation> :

«Situation initiale

FIGURE IV.1 — Schéma de composition du substrat SOI

Une grille de polysilicium de 50 nm est déposée puis définie par gravure. Le masque (figure
(IV.2)(a)) étant constitué d’un serpentin, des pseudo-transistors 2D de 500 nm de longueur de grille
sont fabriqués. Les zones actives de la source et du drain sont définis par une implantation d’arsenic
de part et d’autre de la grille de polysilicium. En raison d’une erreur de fabrication, 'arréte des
grilles n’est pas verticale. La forme de l'arréte est simulée par une gravure polygonale, dont les

1. Fully Depleted Silicon On Insulator
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-Dépobt de grille Masque : 5 ym
-Gravure (masque)

Noir

Poly 7

<Simulation> :

«FEpaisseur de grille :
50 nm.
«longueur de grille :
500 nm

*Gravure polygonale
selon coordonnées TEM

o
\\~
~
~o

(b) ()

FIGURE IV.2 — Etape de dépot de la grille. Le polysilicium est gravé selon les zones rouges du masque
(a). Le bord de la grille est estimé & partir de coordonnées prises sur des images MET en champ clair(b,c).

coordonnées sont extraites d’une observation par MET (figure (IV.2)(b, c¢)). La prise en compte de
la forme réelle de la grille dans la simulation de 'implantation de la source et du drain modifie la
répartition des dopants et permet une comparaison directe avec la mesure holographique.

Pour contréler I'implantation d’arsenic et réduire les effets de canalisation, un oxyde sacrificiel est
formé au niveau de la source et du drain. L’épaisseur de cet oxyde, ’énergie d’implantation, et la dose
implantée varient selon les 3 échantillons observés (As 1, As_ 2, et As 3 : voir figure (IV.3)(a)).

Oxyde protecteur As_1 As_2 As_3
Dose 5.10%5 5,105 2.1015
at.crm3 | at.cm? | at.cm
<Simulation> : Oxyde | 2nm S nm 5 nm
(a)
-Oxyde protecteur -
d’implantation | B = [As] Z(altg:: )
d‘épaisseur variable As 2 S|
Implantation
analytique. (Modéle
Hobbler, modéle
Kinchin-Pease)
<Tilt 7°, en 4 fois.
Oxyde BOX
(b)

FiGURE 1IV.3 — Etape d’implantation du transistor. L’image (b) est extraite d’une simulation SPRO-
CESS avec les parameétres de I’échantillon As 2. L’image est centrée sur le bord droit du dispositif,
séparé du bord gauche de 500 nm. 3 échantillons différents sont réalisés selon les variables d’implantation
résumées dans (a).
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L’implantation est effectuée & une incidence de 7°, en 4 fois, avec une rotation a plat de 90° entre
chaque implantation. Le profil d’arsenic est activé dans les 3 échantillons par le méme recuit spike
(figure (IV.4)) a 1040°. La jonction chimique du transistor est située aux points oi les concentrations
d’arsenic actif et de bore actif sont identiques. Nous étudions le profil de dopants dans le film de
silicium selon trois segments car la diffusion est modifiée au voisinage des interfaces entre le silicium
et 'oxyde : au milieu du film de silicium et & 5 nm de 'oxyde de grille et de 'oxyde enterré. La prise

-Recuit spike [As]-[B] (actif)

(40s,1050°) || 5§ = (at.cm=)
2.102°m

<Simulation> :
-Défauts <311> .
-Ségrégation dopants

[

-1.10%5

3 phases.

Agrégats As 5 nm $f{EEmm————
(activation). 15 nm [N SR
o 3 2 25 nm

Impuretés chargées. |<2 ™ |ESESEEE_. - EEEEE

-Vitesse de diffusion
fixée aux interface.

Jonction chimique

FIGURE IV.4 — Etape d’activation de I’arsenic par un recuit spike. L’image est extraite d’une simulation
du transistor As 2 par SPROCESS et centrée sur le bord du dispositif. Nous avons représenté le dopage
actif sous la forme de la différence entre la concentration d’arsenic et la concentration de bore. La valeur
nulle correspond a la position de la jonction chimique (trait rouge).

en compte des modéles de diffusion et d’activation permet une estimation précise des zones source
et drain par simulation TCAD. Le potentiel électrostatique est déduit de la répartition des dopants
actifs par résolution de I’équation de Poisson dans les logiciels de SYNOPSYS. La cartographie de
dopants ainsi obtenue est introduite dans le logiciel ATLAS de SILVACO [226] pour la prise en
compte par simulation des artefacts de I’holographie dus a ’accumulation des charges générées par
le faisceau MET. Grace au protocole de simulation ainsi développé, l'interprétation des mesures
holographiques se fait directement par la comparaison des cartographies de potentiel mesurées et
simulées.

Nos échantillons sont préparés par FIB et ont une épaisseur cristalline comprise entre 140 nm et
220 nm. Selon la méthode développée dans le chapitre précédent, les profils de phase sont corrigés
en fonction des variations d’épaisseur. Dans nos échantillons, la mesure du potentiel en dehors du
matériau n’est pas possible. La contribution du champ électrostatique dans le vide & la pente de
phase ne peut pas étre évaluée directement. Cependant, la phase dans 'oxyde enterré ne présente
pas de contraste de dopage et constitue une référence composée a la fois de la phase dans le vide et
dans 'oxyde.

IV.1.2 Le potentiel électrostatique pour caractériser un transistor

Dans un premier temps, considérons que le transistor FDSOI est constitué de jonctions abruptes
avec une structure n-p-n comme schématisée dans la figure (IV.5)(a). Considérant une jonction
abrupte de dopage 10%° at.cm™2 dans le drain et de 10'® at.cm™ dans le canal, la largeur de
déplétion est directement évaluée & Wy, ¢, = 1040 nm [161]. Cette distance étant plus large que
la grille du dispositif (500 nm), les zones de déplétion source et drain se rejoignent et le canal du
dispositif est entiérement déplété. Le recouvrement des zones de déplétion nous interdit de prendre
comme référence le potentiel au centre du canal. Le potentiel électrostatique induit par la répartition
de dopants permet de représenter le diagramme de bande dans le transistor (voir figure (IV.5)(d)).
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FIGURE IV.5 — Formation des barriéres de potentiel dans un transistor FDSOIL. Schéma simplifié du
transistor a jonctions abruptes (a). Les profils de potentiel électrostatique des jonctions source canal (S-
C) et canal drain (C-D) sont représentés en (b). La simulation numérique du potentiel dans le dispositif
As 2 donne le profil As_2 de la figure (b) et la cartographie de la figure (c). Le potentiel permet de
décrire la structure de bande entre le canal et le drain (d) et d’en déduire le mécanisme de formation de
la barriére de potentiel schématisé a la figure (e).

L’approximation de jonction abrupte n’étant pas réaliste, la définition de la position de la jonction
électrique n’est pas directe. Par abus de langage, nous appelons jonction électrique p-n la région
correspondant a la formation de la barriére de potentiel dans les FDSOIs. La position de cette
jonction est définie par le point d’inflexion du profil de potentiel

AV = —eis — 0. (IV.1)

qui correspond d’aprés I’équation de Poisson a I'inversion de la charge fixe p majoritaire dans la zone
de charge d’espace.

Les jonctions des transistors testés sont fortement assymétriques : le coté n est obtenu par implan-
tation d’arsenic et dépasse la concentration de 10%° at.cm™3. Le coté p est formé par le bore initial
de la plaque, dopé & une concentration de 10'® at.cm™3. En raison de ce déséquilibre, la jonction
chimique et la jonction électrique, représentées dans figure (IV.6) ne sont pas concordantes : en
moyenne, la jonction chimique? est plus proche du canal de 20 nm environ.

Le potentiel électrostatique est une mesure indirecte de la concentration des dopants actifs :

— Il n’est pas sensible & la concentration totale des dopants et ne peut analyser les agrégats
électriquement inactifs.

— le potentiel électrostatique Vg, est induit par la répartition de charge selon I'é¢quation de
Poisson.

2. On parle aussi de jonction métallurgique, ot le dopage net |Ng — Ng| =0
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FIGURE IV.6 — Schéma des transistors SOI de test (a, b)). L’image (b) est située par rapport au milieu
de la grille. Les deux épaisseurs d’oxyde protecteur possible (2 nm et 5 nm, voir figure (IV.3)) sont
représentées dans (b) par des gris différents. Nous avons représenté la jonction chimique et la jonction
électrique, entre le canal et le drain, pour les trois transistors. Les graphes (c) et (d) sont respectivement la
concentration active nette et le potentiel électrostatiques selon un profil horizontal au milieu de la grille.
Ces résultats sont extraits de la simulation SPROCESS avec extraction de potentiel sous SDEVICE.

La charge étant la dérivée seconde du potentiel électrostatique, il est théoriquement possible de
déduire la répartition de dopants d’une cartographie de potentiel. Dans la pratique, la reconstruction
inverse est mathématiquement hasardeuse. Le bruit de la mesure induit des variations irréalistes de
dopage [230]. Cependant, 'intégration des profils de dopants étant aisée, le potentiel peut étre déduit
directement de la simulation numérique des procédés. La simulation permet d’obtenir facilement une
cartographie de dopants et la cartographie de potentiel associé. Nous analysons dans la figure (IV.6)
les différences entre les positions des jonctions chimiques et électriques sur nos dispositifs simulés.

Selon un profil latéral au milieu du film de silicium, les jonctions chimiques des échantillons As 2
et As_ 3 sont séparées de 12 nm (voir figure (IV.6)). La distance correspondante (As_2 — As_3)
entre les jonctions électriques est de seulement 7 nm. De plus, nous observons que ’ordre des jonctions
¢lectriques est inversé par rapport a celui des jonctions chimiques pour les échantillons As 1 et
As _3(figure (IV.6)). Cette inversion est créée par la différence de gradient et de niveau de dopage
entre les deux échantillons.
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En holographie, nous obtenons généralement une sensibilité sur la mesure de 0,1 V. Repérer un

point d’inflexion sur un profil expérimental est délicat. Nous avons remarqué que sur nos échantillons,
(Vdop min + Vdop maw)

le point de potentiel moyen ( ) est quasiment confondu avec le point d’inflexion.
Nous supposons que cette propriété est due a la déplétion du canal. Le point de potentiel moyen se
situe dans une région ou la pente de potentiel est maximale et ol une sensibilité de 0,1 V correspond

a une précision inférieure a 10 nm.

Initial Charges Vi,V

0,5 | [—Initial
| [=e=ss Charges surfaciques

Si-a
2.10"° e.cm™

...................

.— mefd = 255 nm

4 , , 1(c)
150 200 250 300
Profil (nm)

(a) (b)

FIGURE IV.7 — Accumulation de charges sous un faisceau électronique dans ’échantillon As 3. Nous
schématisons le potentiel électrostatique théorique (a) et simulé avec charges surfaciques (b). Le potentiel
électrostatique moyen en résultant est représenté dans (c). Le potentiel de référence ne pouvant étre pris
au centre du canal, la cartographie de potentiel est ajustée par rapport au potentiel dans le drain, défini
comme valant 0,5 V.

Nous avons calculé le potentiel électrostatique en tenant compte de ’accumulation des charges
électriques sur les parois des échantillons & partir du profil de dopants actifs simulé par SPROCESS
(voir figure (IV.7)). En accord avec [221, 83|, la paroi est assimilée & une hétérojonction entre une
couche de silicium amorphe et le matériau cristallin. L’amorphe se comporte comme une région
de "dopage n" ayant une charge de 2 x 10! e~.cm™3. Cette modélisation correspondant au cas
d’une préparation par FIB avec recuit a basse température [83|. Nous faisons I’hypothése qu’une
cartographie de potentiel équivalente sera obtenue dans nos échantillons ayant été préparés par FIB
a basse énergie (5 keV). En effet, les études du chapite III montrent que les mémes artefacts seront
induits dans les deux méthodes de préparation.

L’accumulation de charges surfaciques provoque une réduction du saut de potentiel & travers la
jonction "p-n" de 0,5 V & 0,25 V. Le gradient de porteurs & travers la zone de charge d’espace
est réduit par 'accumulation d’électrons comme illustré dans la figure (IV.7). L’extraction du point
d’inflexion du potentiel est difficile lors de la simulation avec charges surfaciques, mais la position
du potentiel moyen est conservée malgré une translation de 1 nm. Gréce & cette étude préliminaire
par simulation TCAD, la pertinence de la cartographie de potentiel, tenant compte des artefacts de
la mesure par holographie, est prouvée pour la caractérisation précise de la position de la jonction
dans les transistors FDSOL.



CARACTERISATION ET SIMULATION DE DISPOSITIFS 105

Comme nous 'avons exposé dans le chapitre 11, la distinction entre le potentiel intrinséque Vj et le
potentiel électrostatique Vg, se fait par connaissance a priori de I’échantillon. Nous avons constaté
dans le chapitre III que les échantillons fortement dopés n n’étaient pas sensibles & I'accumulation
surfacique de charges. Lors de nos analyses, nous prenons comme référence du potentiel une valeur
de de ~ 0,5 V dans la source et le drain.

Une deuxiéme stratégie d’ajustement, utilisée par Ikarashi et al. [64], consiste a fixer le potentiel
en deux points et a accorder linéairement le profil observé. Lors de I'observation d’un transistor, ces
points sont habituellement le canal et le drain (ou la source). Cette méthode empirique d’ajustement
ne prend pas en compte les effets d’épaisseurs inactives et la mesure quantitative du potentiel
électrostatique. Un saut de potentiel avec charges surfaciques de 0,23 V a été établi sur ’échantillon
As 3 (figure (IV.7)), Pajustement proposé ferait passer cette valeur & 0,5 V, ce qui n’a pas de sens
physique. Pourtant, nous utilisons cette technique pour traduire le contraste des images de phase
selons les extremums du potentiel. Nous obtenons alors une échelle en fausse couleur fournissant une
premiére approximation du potentiel sans valeur quantitative directement exploitable en terme de
dopage actif.

IV.1.3 Caractérisation de dispositifs de test par holographie électronique

L’architecture de grille des transistors de test que nous avons observés forme un motif périodique,
alternant 500 nm de grille et 1 pm d’espacement, tenant lieu de drain et de source. Une lame MET
préparée par FIB permet de réunir jusqu’a 6 transistors consécutifs. Bien qu’un large champ de vue
soit possible en holographie, il s’obtient au détriment du bruit de phase (augmentation du potentiel
de biprisme). Nous avons choisi de régler le biprisme pour maintenir une sensibilité de 0,1 V et
conserver une résolution entre 4 nm et 8 nm. Ces parameétres induisent des franges d’interférences
rapprochées et un champ de vue réduit. Sous ces conditions, l'image d’un transistor entier réclamant
une surface de 'ordre de 1 yumx1 pm demande une grande expertise. Seul un coté du dispositif est
généralement représenté.

Comme illustré dans la figure (IV.8), il est indispensable de placer des repéres sur l'image. Trois
points suffisent : le sommet de la grille, se situant & 250 nm du centre de la grille, et deux points
de l'interface entre 'oxyde et le silicium, pour prendre en compte 'orientation du dispositif. Nous
avons développé une routine logicielle permettant d’assister et de simplifier 'extraction des profils
de phase selon ce protocole [180].

Sur certaines images de phase, nous avons pu isoler un dispositif entier (figure (IV.9)). Dans ce
cas, les coordonnées d’un profil s’obtiennent directement & partir du milieu de la grille et par le plan
de symétrie du dispositif.

Nous avons comparé ’expérimentation & la simulation selon un protocole décrit dans la figure
(IV.10). Nous analysons les profils de potentiel extraits de ’holographie, le potentiel reconstruit
a partir de la répartition de dopants simulée et le potentiel reconstruit en présence de charges
symbolisant les effets du MET sur les parois. Le potentiel dans le drain est fixé & la valeur de référence
(~ 0,5 V). La position du potentiel moyen, xv,,,,, est choisie comme point de comparaison entre
I’expérience et la simulation.

Les profils expérimentaux sont préalablement interpolés pour lisser les effets du bruit. Des fonctions
analytiques comme a X arctan(z —xo)+b sont souvent utilisées pour approcher le potentiel [85] (a, xo,
et b sont des paramétres d’ajustement). Nous avons favorisé le potentiel théorique comme fonction
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Amplitude 50 hm @ phase HR 50 nm

FIGURE IV.8 — Mise en place du systéme de coordonnées lors de ’observation d’un transistor de test
par holographie. Le sommet de la grille marque la distance de 250 nm au milieu de la grille. En prenant
Iinterface entre 'oxyde de grille et le film de silicium comme référence horizontale, nous reconstruisons
un repére adapté & I’exploitation de profils de phase. En particulier, nous pouvons comparer les profils
de phase avec le potentiel simulé numériquement, dans un méme repaire. La phase (c) et Pamplitude (a)
d’un hologramme sont extraites d’une méme image complexe, ce qui permet d’exploiter les contrastes
de 'amplitude pour placer les repéres plus facilement. Lors de la reconstruction de la phase & partir
de I’hologramme, 'utilisation d’un filtre élargi permet d’améliorer la résolution, formant l'image (b).
L’apparition d’artefacts interdit I’analyse du potentiel, mais les contours du transistor apparaissent
plus nettement. Les images (b) et (c) provenant d’un méme hologramme, les positions des repéres sont
confondues. Nous estimons que cette technique introduit une erreur < 3 nm.

de référence. Soit f(z) I'expression de la courbe simulée, nous interpolons le potentiel expérimental
par la fonction a X f(x —xg)+b, en sélectionnant a, g, et b pour minimiser la différence quadratique
des deux courbes.

Dans I’échantillon présenté (As_3), au centre du film de silicium, le profil de phase fournit une
bonne estimation du potentiel simulé sans charge : les deux courbes présentent un saut de potentiel
de 0,5 V5% (écart attribué a la précision de ’holographie) et la position du potentiel moyen est
estimée a 4 nm pres. En prenant en compte les profils au voisinage des oxydes, xv,,,, présente un
écart maximal de 6 nm entre ’observation et la simulation. Sur les profils latéraux, nous observons
une réduction du saut de potentiel de 0,15 V a proximité de la grille et 0,10 V prés de 'oxyde
enterré.

Nous ne constatons aucun artefact lié & une éventuelle couche cristalline inactive, ou a l'accu-
mulation de charges aux parois. La concentration de donneurs dans le drain et la source de nos
échantillons dépasse 10%° at.cm™3, ce qui constitue une valeur suffisante pour que les effets de charge
soient négligeables : lors de 1’étude de jonctions p-n, nous avons mis en évidence la réduction des
artefacts pour les forts dopages (dés 10* at.cm™3). Dans le canal le dopage p de 10 at.cm™3, la
simulation du potentiel avec charges aux parois ne correspond pas a la mesure expérimentale (figure
(IV.10)). En effet, le modele de charges surfaciques utilisé en simulation ne permet pas de reproduire
la dynamique réelle de la charge de ’échantillon. L’accumulation de charges résulte d’un équilibre
entre 'apport électronique du faisceau et ’évacuation des charges par les contacts de ’échantillon.
Cette dynamique est difficilement modélisable et n’est pas prise en compte dans nos calculs.

La sous-estimation du potentiel & proximité de 'oxyde de grille et de ’oxyde enterré est due a la
reconstruction de 'image : le filtre appliqué & '’hologramme initial est une fenétre de Hann, dont
la fréquence de coupure fixe la résolution spatiale. Dans ’espace réel, ce filtrage correspond a une
convolution de la phase théorique avec une fonction de largeur maximale égale & la résolution :
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FIGURE IV.9 — Image de phase d’un transistor entier, de type As_1(a). La zone (b) sert de référence a
limage (c), dont les coordonnées sont identiques a celles de la cartographie simulée (d). Il est également
possible d’utiliser le symétrique de (b), le cadre (b’). Les différences de potentiel entre la source et le
drain sont dues & une pente d’épaisseur, non soustraite sur 'image (a). Le potentiel dans le film de
silicium, en fausses couleurs, est déduit de la phase par ajustement linéaire & deux références (voir figure

(IV.7)).

comprise entre 4 nm et 8 nm. La valeur des profils de bord est constituée d’une fraction f; de signal
correspondant a I'oxyde et d’une fraction 1 — f; de 'information sur les dopants. Le saut de potentiel
est donc réduit a cette fraction 1— f du potentiel théorique. L’orientation de ’échantillon supprimant
le contraste de diffraction (voir chapitre II) renforce cet effet. Les profils latéraux permettent de
positionner le potentiel moyen avec une précision < 10 nm (figure (IV.11)).

Nous observons un contraste dans ’oxyde enterré a proximité du film de silicium (figure (IV.9)),
représentatif d’une accumulation de charges positives. Cette accumulation est due a la génération
de paires électrons-trous par le faisceau, dans 'oxyde enterré. L’information mesurée & proximité
des interfaces étant partielle, il n’est pas possible de déterminer si il y a réduction du potentiel
électrostatique dans le film de silicium.
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FIGURE IV.10 — Analyse par holographie et simulation d’un transistor de type As 3. Pour plus
d’informations sur les autres transistors de test, consulter ’annexe B. L’échantillon présenté mesure
170 nm d’épaisseur cristalline. Les profils de potentiels sont extraits de l'image de phase (b), de la
simulation numérique (c), et d’une simulation de potentiel avec charges (figure (IV.7)). L’image (b)
étant représentée en fausses couleurs, des taches bleues liées au bruit peuvent apparaitre dans une zone
théoriquement rouge. Les potentiels sont ajustés a la valeur dans le drain. Les profils sont extraits selon
les lignes indiquées dans (a) : & 5 nm de la grille (a), au milieu du film de silicium (b), et & 5 nm de 'oxyde
enterré (c). La position du potentiel moyen, xv,,,,, est extraite de (d,e,f). Consulter la figure (IV.11)
pour visualiser ces résultats a I’échelle nanométrique. Les profils de phase sont auparavant interpolés par
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une translation & I’échelle du potentiel simulé, optimisé au moindre écart quadratique.
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FiGURE IV.11 — Position du potentiel moyen déduit de la simulation TCAD et de I’holographie (b).
L’estimation de zv,,,, par holographie dans As 1 est fortement écarté de la simulation en raison d’un
bruit de phase important. Pour As 2 et As 3, I'estimation est correcte & 4 nm prés pour les profils
centraux et < 10 nm prés de la grille et de 'oxyde enterré.

La position du potentiel moyen est une information portée par les basses fréquences spatiales, il
est donc important de distinguer la résolution spatiale de ’holographie et 'erreur dans l’estimation
de la position de la jonction. Dans nos échantillons, une sensibilité de 0,1 V permet de déterminer
une position & 5 nm pres grace a ’analyse avec les courbes de potentiel simulées. En plus de cette
limitation en position, le potentiel mesuré en un point est moyenné sur une aire dépendante de la
résolution spatiale, en conservant l'allure générale de la courbe et la position de la jonction. Dans
la pratique, pour une expérience donnée, I’erreur sur le positionnement de la jonction est comprise
entre la limite de sensibilité et la résolution spatiale de I’holographie. Le contraste de diffraction
dégrade la résolution spatiale suivant la direction perpendiculaire & la rotation de I’échantillon. Il
est donc possible d’exploiter la rotation de I’échantillon pour que la dégradation s’applique & une
direction de forte symeétrie, normale & la jonction.
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IV.2 Etude compléte d’un transistor réel par Electron Energy Loss
Spectroscopy, holographie, et simulation

IV.2.1 Présentation du dispositif

(a) (<) Dimensions initiales
Lgia = 60 nm
Eps; = 8nm

Epgra = 50 nm

(Q) : Empilement de grille
TiN / HfO, /SiO,

Epitaxie silicium 10 nm

Implantation As "Lightly Doped Drain”
Energie : 9 keV

Dose : 10%5 at.cm™

Tilt :20°

Formation espaceurs n°2
Budget thermique : 1h30, 730°C

Epitaxie silicium 10 nm

(b)[Esp

Implantation As Source et Drain:
Energie : 20 keV

Dose : 2.10%15 at.cm2

Tilt :0°

Recuit activation spike
Formation contacts NiSi

FiGURE IV.12 — Etapes de fabrication du dispositif ’FDSOI 60 nm’.(c) Nous simulons initialement
une couche d’oxyde enterré avec un film de 8 nm de silicium, dopé p & 10'® at.cm™2, sur lequel nous
formons la grille et les premiers espaceurs (a). Le dispositif final est représenté par une image MET
en champ clair, superposées au contour simulée (b). L’image MET en champ clair permet d’extraire les
dimensions réelles du dispositif et de les utiliser pour la simulation. Les contours du dispositif représentés
par transparence dans (b) sont extraits d’une simulation SPROCESS. L’étape de formation du NiSi n’a
pas encore été simulée, ce qui explique les différences avec I'image MET.

Le transistor ’FDSOI 60 nm’ est un transistor nMOS développé au LETI? et fabriqué sur un
film de silicium de 8 nm. Il est élaboré par une série d’étapes illustrées dans la figure (IV.12)(c)*.

Nous avons pris en compte les phénomeénes suivants lors de la simulation.

— Le code TAURUS réalise une implantation Monte Carlo avec cascade de col-
lisions. Les implantations sont réalisées en 4 fois avec rotation de 90° de la
plaque entre chaque étape.

— La recombinaison des interstitiels est modélisée par les défauts de type <311>.

3. Nous remercions F. Andrieu et son équipe, pour nous avoir fourni le dispositif
4. Les résultats de simulation TCAD sont présentés avec autorisation d’O. Cueto du CEA /LETI
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— L’arsenic diffuse selon un modéle & trois espéces ou impuretés chargées. Les
paires dopants-défauts sont a 1’équilibre avec la concentration de dopants sub-
stitutionnelle et les concentrations de défauts ponctuels.

— La ségrégation d’arsenic aux interfaces est simulée par un modeéle a trois
phases : As piégé a 'interface, As dans le silicium, As dans l'oxyde.

— La formation d’agrégats de type As4V est prise en compte pour l'activation
de I’arsenic.

— Les conditions aux limites imposent une vitesse de recombinaison des inter-
stitiels fixe aux interfaces.

.‘__.'/‘*‘/ "-----‘

FIGURE IV.13 — Transistor "FDSOI 60 nm’ observé par MET. Un agrandissement de I’hologramme
dans le vide (a) permet de déterminer la résolution holographique (4 nm). Le contraste de frange (20%)
assure une sensibilité inférieure & 0,1 V. L’image en champ clair en mode Lorentz (b) et ’amplitude
holographique (¢) montrent une absence de contraste de diffraction entre les marqueurs. La phase refléte
donc raisonnablement le potentiel électrostatique Vgop sur une longueur de 200 nm. Dans 'image (b), le
cadre (b’) délimite une zone focalisée sur les parois de 1’échantillon plutot que sur le dispositif. L'image
de phase (d) exhibe des franges, imputées & un champ électrostatique dans le vide (les faibles variations
de amplitude indiquent que ’épaisseur est constante). Les schémas (e) et (f) illustrent la réduction de
résolution dans la direction z lors de la rotation Gy nécessaire a I’annulation du contraste de diffraction. Il
se produit un étalement selon x de 'information recueillie par le faisceau électronique lors de la traversée
de I’échantillon. La lamelle MET de cet échantillon a été réalisée en collaboration avec L. Clément et G.
Servanton (STM Crolles).
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L’échantillon est préparé par FIB en face arriére, avec gravure finale a 5 keV. Il mesure 170 nm
d’épaisseur cristalline. Grace a des acquisitions holographiques de 'ordre de 30 s, dans des conditions
extérieures stables, nous avons pu combiner une résolution spatiale de 4 nm et un contraste de frange
de 20 % (voir figure (IV.13)(a)). D’apres les abaques du chapitre II, en considérant U'intensité de
3 nA, une variance de 0,02 rad est attendue dans le vide. Dans le silicium, le contraste est réduit
4 10 % par latténuation du faisceau. En appliquant empiriquement les conclusions du chapitre 115,
nous obtenons une variance de phase de 0,06 rad, ce qui correspond & une variance de potentiel
de 0,05 V. Cette valeur se retrouve expérimentalement sur les profils mesurés (mesure sur figure
(IV.16)(a) dans le canal). La rugosité des parois de I’échantillon est donc suffisamment faible pour
minimiser le bruit de phase.

Pour supprimer le contraste de diffraction, nous avons tourné I’échantillon de 4° suivant 'axe y
(voir figure (IV.13)(e)), dégradant la résolution & §(z) = 6 nm suivant la direction drain-source. De
cette maniére, nous n’aggravons pas 'injection de bruit par la grille et 'oxyde enterré. Comme nous
I’avons vu dans la section précédente, la position de la jonction n’est pas affectée par 'augmentation
de la résolution selon le sens de la jonction. La région (b’) de la figure (IV.13) est une image en
champ clair focalisée sur U'interface entre le dispositif et la zone amorphe créée par le FIB. Elle met
en évidence une rugosité faible dans ’oxyde enterré et indiscernable dans le silicium massif. La phase
présente des franges selon la direction (y). Le canal étant réduit & 8 nm selon (y) et orienté selon
I’axe drain-source, nous pouvons extraire le potentiel sans correction majeure.

Le potentiel donne une information sur la concentration active des dopants, la caractérisation sup-
plémentaire de la concentration totale permettrait une meilleure analyse des modeéles de simulation.
Nous avons donc réalisé une cartographie chimique du méme échantillon, par EELS (voir chapitre
I), afin d’obtenir la concentration totale d’arsenic.

Selon une méthode détaillée dans [58], nous pouvons reconstruire une cartographie chimique quan-
titative de ’échantillon. La fenétre d’acquisition du spectre est optimisée pour la détection de ’ar-
senic dans le silicium, c¢’est pourquoi le NiSi des contacts et le TiN et le HfOo de ’empilement de
grille apparaissent avec le méme contraste dans la cartographie chimique (figure (IV.14)(b)).

L’échantillonnage de la cartographie chimique par des pixels de 2 nmx2 nm donne la résolution
spatiale de PEELS. La concentration totale d’arsenic est détectée linéairement, avec un seuil de
détection de 10" at.cm™3. L’acquisition par MET utilise une tension d’accélération de 120 kV, sur
une durée de l'ordre de 2 h, afin de limiter ’endommagement de la cible [58, 174|. Durant l’acquisition
la dérive spatiale est compensée par ’cross-correlation’ avec une image STEM initiale.

5. Nous n’avons étudié que le bruit de phase dans le vide. Nous ne pouvons pas affirmer que nos abaques sont
valables dans le silicium. En particulier, les défauts du matériau sont une source potentielle de bruit non statistique.
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champ clair

FIGURE IV.14 — Image en champ clair du transistor '’FDSOI 60 nm’ (a) et cartographie chimique en
fausse couleurs réalisée par EELS (b). L’image (b) est réalisée selon le cadre pointillé de I'image (b). Le
faisceau de 8 nA d’intensité est accéléré a 120 keV. Reproduit avec I’autorisation de G. Servanton et R.
Pantel.

IV.2.2 Reésultats

La cartographie chimique de I’échantillon met en évidence une ségrégation de 'arsenic (figure
(IV.14)(b) et figure (IV.15)(a)). Ainsi, des concentrations significatives sont mesurées sur les parois
de la grille et au niveau d’un joint de grain dans le silicium polycristallin.

Un profil de potentiel électrostatique est extrait par holographie a 4 nm de la grille et de 'oxyde
enterré. D’apres le potentiel simulé (figure (IV.16)(b)), le canal est entiérement déplété. Comme les
concentrations actives d’arsenic (figure (IV.16)(c)) sont supérieures a 10! at.cm ™2 dans la source et
le drain, nous supposons que la phase extraite par holographie ne présente pas d’artefact de charge
MET. Le potentiel expérimental est ajusté a la valeur théorique dans le drain. D’apreés la simulation,
le profil de dopants dans le dispositif est a la limite des effets de canaux courts (figure (IV.16)(b)).

La cartographie EELS ne permet pas de mesurer la position de la jonction chimique : sa représen-
tation est linéaire et son seuil de détection élevé (10 at.cm™3). C’est une technique complémentaire
de I’holographie dont la mesure du potentiel électrostatique n’est sensible qu’a des dopants actifs
dont la concentration n’éxede pas 2 x 10" at.cm™3. Afin de caractériser la position des profils chi-
miques, nous utilisons le point d’intersection entre la pente de concentration d’arsenic, évalué au
premier ordre par une droite, et ’axe des abscisses. En observant un profil simulé de dopants, nous
observons une différence de 8 nm entre ce point d’intersection et la position de la jonction chi-
mique. Ces points ne sont pas représentatifs du fonctionnement électrostatique du dispositif. Nous
les utilisons comme des repéres purement formels, représentant la cartographie des dopants.

La différence de potentiel mesuré par 'holographie & travers le jonction surestime la simulation
TCAD de 0,1 V10,05 V. De méme, la concentration totale d’arsenic dans le drain et la source
mesurée par EELS dépasse de 25% la valeur simulée ([As]pgprs ~ 6 x 102 at.cm™3, [As]rcap ~
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FIGURE IV.15 — Analyse 2D du transistor ’FDSOI 60 nm’ par holographie (c), EELS (a), et simulation
TCAD (b, d). Les 4 figures sont alignées et mises a 1’échelle sur le méme calibre du dispositif, dont la
forme apparait en traits pleins sur les images (a) et (¢). Dans la cartographie (a), le NiSi et le TiN sont
représenté en bleu foncé. Les profils extraits selon les traits pointillés sont reporté dans la figure (IV.16).

4,5 x 10?2 at.cm™3). La simulation sous-estime donc le profil d’arsenic dans toute la structure aussi
bien dans la zone de fort dopage (EELS) que dans les extensions latérales (holographie).

Nous observons un écart de 22 nm entre l'estimation de la longueur du canal simulée par TCAD
et la cartographie obtenue par EELS (figure (IV.16)(a)). D’aprés PEELS, la simulation surestime la
diffusion latérale de l’arsenic dans le canal. Cet écart explique en partie la baisse de concentration
de dopants dans le drain et la source simulés. D’autre part, la simulation surestime la longueur de
canal effectif de 46 nm par rapport a I’holographie (la figure (IV.16)(b)). Nous pouvons imputer
une partie de cette distance & la sur-estimation de la diffusion latérale en simulation. La mesure
holographique indique qu’il y a également une sur-estimation de la diffusion & basse concentration
du profil d’arsenic et une importante sous-estimation de la longueur effective du canal. La mesure
directe du potentiel électrostatique des dispositifs donne & 1’holographie un avantage certain dans la
calibration des outils de simulation. En effet, les caractéristiques électriques du transistor vont étre
trés sensibles aux profils source et drain aux concentrations inférieures a 1012 at.cm!® et régissant le
comportement électrique du dispositif.

Par rapport aux transistors de test étudiés en section IV.1, le processus de fabrication du dis-
positif fonctionnel est plus complexe. Les phénomeénes de diffusion mis en jeu ont conduit & une
forte sur-estimation de la diffusion latérale de 'arsenic mise en évidence par ’holographie et 'EELS.
L’holographie est donc un outil permettant une analyse fine des cartographies 2D de dopants par-
ticipant au fonctionnement électrostatique des dispositifs et la calibration des outils de simulation
des procédés.
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FiGURE IV.16 — Profil linéaire de concentration d’arsenic (a), de potentiel (b), et représentation
logarithmique des concentration simulée (c). Les positions représentatives des profils sont indiquées dans
(d). L’analyse permet d’estimer la distance entre les potentiels moyens (Avy,,,,), la longueur du canal
chimique (A.p), et la distance entre les profils d’arsenic dans le drain et la source (A 4s)-
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IV.3 Conclusion : étude de dispositifs sur film

En conclusion, la reconstruction inverse de la concentration de dopants a partir du potentiel
expérimental n’est pas possible, mais la répartition de dopants est une donnée intermédiaire dans la
détermination du comportement électrique d’un dispositif. Au contraire, le potentiel électrostatique
mesuré par l’holographie indique directement les niveaux de Fermi d’un matériau. L’holographie
permet de mesurer la barriére de potentiel et la largeur de canal effective dans un transistor. Des
paramétres électriques comme la tension de seuil et le gain d’un transistor peuvent facilement étre
estimés & partir d’'une cartographie de potentiel.

Les transistors FDSOI comportent un canal déplété de porteurs. Ils ne peuvent pas étre décrits
de la méme maniére que les jonctions p-n abruptes. La position de la jonction électrique est définie
par le point d’inflexion du potentiel électrostatique. La position du potentiel moyen est une bonne
estimation de la position de la jonction (dans le cas FDSOI). Un point d’inflexion étant difficile a
mesurer, nous avons privilégié cette approche lors de nos observations.

Vdop min T Vdop max

AVdOp = 0 <> ‘/;lop = 2

La position de la jonction électrique est particuliérement stable. Elle est invariante par filtrage basse
fréquence, introduction statistique de bruit, et sa position n’est pas modifiée par I’accumulation de
charges créées par le MET. De plus, elle correspond & une pente de potentiel maximale. La sensibilité
en potentiel (0,1 V) correspond & une erreur de position minimale (< 10 nm).

Nous avons mis en place en protocole permettant de comparer directement les profils extraits de la
simulation et de ’holographie sur des dispositifs de test. Le potentiel de ’holographie est pris dans
les zones de source et de drain fixé & un potentiel de référence. Nous avons développé des macros
permettant de superposer les images extraites de la simulation et de ’expérience. Nous étudions le
potentiel selon trois profils : une section centrale représentant la diffusion latérale et deux profils
proches de la grille et de 'oxyde enterré.

L’holographie est quantitative pour les dispositifs nMOS en technologie FDSOI. Nous avons dé-
montré dans le chapitre III que les dopages n de concentration > 10 at.cm™> ne subissaient pas les
effets de ’accumulation de charges du MET. La réponse d’un canal déplété a un faisceau électronique
est mise en évidence pour la premiére fois dans ce document. Nous supposons que la résistivité du
silicium y est trop élevée pour qu’une accumulation de charges se produise.

Lors d’'une mesure quantitative, La capacité & placer une jonction ne dépend donc que de la
résolution spatiale (< 10 nm) et de la sensibilité (< 0,1 V). L’échantillon est tourné de quelques
degrés pour supprimer le contraste de diffraction. Une dégradation de la résolution est donc introduite
selon la direction perpendiculaire a ’axe de cette rotation. Il est préférable de tourner I’échantillon
selon I'axe perpendiculaire au film de silicium (axe (y) dans la figure (IV.13)(f)). Ainsi, oxyde de
grille et ’oxyde enterré ne parasitent pas la mesure dans le silicium. De plus, la perte de résolution est
alors potentiellement compensée par les symétries du potentiel de la jonction. Nous avons estimé la
position de la jonction électrique avec une précision variant entre 5 nm, dépendante de la sensibilité
et 8 nm, équivalente a la résolution spatiale de 1’holographie.

Nous avons ensuite étudié un transistor fonctionnel par holographie électronique, simulation
TCAD, et EELS. L’EELS étant une technique de MET, nous avons utilisé le méme échantillon
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pour ’holographie et la cartographie chimique. Nous minimisons donc les erreurs de reproductibilité
de la préparation. L’échantillon a été préparé en FIB en face arriére a 5 keV. La rugosité de U'interface
entre ’échantillon et I’amorphe ne crée par de bruit de phase.

La cartographie chimique par EELS est un outil puissant pour la cartographie chimique 2D et
peu de techniques donnent accés & une quantification dans le canal. Nous avons mis en évidence
la ségrégation de l'arsenic aux parois de la grille et aux joints de grains dans le polysilicium. Son
seuil de détection (10" at.cm™!) et sa sensibilité linéaire & la concentration, en fait néanmoins une
technique & perfectionner.

Le transistor étudié est un transistor sur un film de 8 nm de 60 nm de grille. Nous avons atteint
une résolution spatiale de 4 nm et une sensibilité de 0,05 V en holographie. La surestimation de la
diffusion latérale simulée a été vérifiée par EELS et holographie.

Ces travaux ont montré les performances de 'holographie pour la caractérisation des transistors
'nMOS’ et sa validité pour le calibrage des outils de la simulation.

De méme, il serait intéressant de poursuivre 1’étude des dispositifs de test en intégrant des transis-
tors 'pMOS’ selon le méme protocole. En effet, nous avons montré dans le chapitre Il une dissymeétrie
des effets de charges entre les dopants n et p. La mobilité des trous et des électrons étant différentes,
il pourrait également étre intéressant de comparer les largeurs de jonction caractéristiques des tran-
sistors 'nMOS’ et 'pMOS’.



Conclusion

Cette these a été motivée par la volonté de rapprocher deux mondes de la micro-électronique :
la simulation numérique et la caractérisation physico-chimique. Dans ce contexte, I'objectif a été
d’utiliser 'holographie électronique pour calibrer les simulateurs TCAD afin d’obtenir les résultats
les plus quantitatifs possibles sur la répartition de dopants dans des films minces de silicium.

Nous avons étudié des échantillons de complexité croissante (vide, jonctions p-n,

transistors de test, et transistor réel), qui nous ont permis de dégager trois axes

de recherche.

— L’optimisation de la microscopie électronique pour ’holographie (bruit, arte-
facts, et résolution spatiale).

— L’influence de la préparation d’échantillons sur les résultats en holographie.

— La mise en place d’une méthodologie afin de relier les résultats de I’holographie
et les simulations, dans le cas particulier des substrats SOI.

L’étude d’hologrammes dans le vide a permis d’optimiser le microscope TECNAI de STM pour un
fonctionnement en mode holographique et d’en évaluer les performances [180]. Une loi de comporte-
ment statistique du bruit et son domaine de validité ont été vérifiés. Les abaques obtenus permettent
d’estimer le bruit de phase d’un hologramme en fonction des paramétres d’acquisition et de la vi-
sibilité des franges, nous avons montré que la visibilité des franges est un bon indicateur du bruit
de phase. Un contraste > 10% est requis pour qu’un hologramme soit exploitable et un contraste
> 25% indique un hologramme d’excellente qualité.

L’observation d’échantillons préparés par polissage mécano-chimique a été comparée a une simu-
lation de potentiel électrostatique créé par les charges induites par le faisceau MET (logiciel Atlas
de Silvaco). Nous avons constaté que la présence d’'une couche inactive aux parois induitant une
sous-estimation du potentiel. Ces expériences invalident une supposition courante selon laquelle la
préparation par polissage ne provoque pas d’artefacts.

En paralléle, nous avons développé un modéle de simulation reproduisant le profil d’ions gallium
implantés et de défauts ponctuels en surface lors de 'usinage des échantillons par FIB. Le modéle
est basé sur la simulation d’implantation Monte Carlo et prend en compte I’érosion de matiére sous
le faisceau. Nous avons ainsi pu justifier que la gravure par FIB se produit ligne par ligne, avec un
front de gravure local orienté entre 30° et 40° selon l’énergie du faisceau. Les simulations ont été
validées a 1’aide de comparaisons a des profils SIMS.

La relation entre concentration de défauts ponctuels et désactivation des dopants n’est pas tri-
viale. Un travail important est encore nécessaire avant de pouvoir simuler I'impact du FIB sur un
échantillon. En attente de ces résultats, 'expérimentation a montré ’existence d’une couche inactive
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cristalline plus importante que lors de la préparation par polissage. L’évolution de cette épaisseur
avec le niveau de dopage suggere que les échantillons préparés par FIB sont également sujets & ’ac-
cumulation de charges en provenance du faisceau électronique et que les défauts cristallins aggravent
la situation. Ces résultats ont fait I'objet d’une publication [75] durant la thése.

Les études de transistors par holographie électronique sont nombreuses dans la littérature [86, 85,
71, 79, 72, 231], mais peu d’entre elles sont corrélées a la simulation numérique de répartition des
dopants [64, 73|. Les instruments de derniére génération sur lesquels nous avons travaillé nous ont
permis d’observer, avec une résolution spatiale de quelques nanomeétres, des dispositifs en cours de
développement dans les laboratoires de recherche et développement de la microélectronique.

La répartition des porteurs de charge dans les transistors FDSOI est tres différente de celle dans
les jonctions que nous avons étudiées. Cependant, nous avons montré que 1’holographie est quanti-
tative sur les 'nMOS’ FDSOI et permet de séparer les jonctions de deux échantillons tests, distantes
de 8 nm. Pour mettre en relation les images de I’holographie avec celles de la simulation, nous avons
développé un logiciel, aidant & extraire les caractéristiques importantes du transistor : position des
interfaces, position de l'aréte ... Nous estimons que 1’holographie permet généralement le délinéa-
ment d’une jonction & 5 nm prés (nous estimons notre meilleure performance a moins de 4 nm sur
un transistor réel). Cette valeur est fonction de la résolution spatiale et du bruit de phase. Le bruit
de phase est limité par la stabilité du microscope (nous avons vu que le bruit da a une préparation
par FIB & 5 keV était secondaire). Ce facteur détermine également la résolution spatiale, en raison
du compromis de réglage du potentiel du biprisme. C’est donc I’évolution des MET futurs et les
efforts accomplis sur leur stabilité, qui déterminera si I’holographie est adaptée aux transistors a
canal court (Lg < 20 nm). Actuellement, le "Titan cube" de FEI, la version améliorée du "Titan",
est en phase d’acquisition au LETL.

Nous avons finalement réalisé I’étude d’un dispositif réel & large grille. I’EELS nous a permis
d’obtenir une cartographie de la concentration de dopant dans le film et I’holographie une cartogra-
phie de la répartition de porteurs. Grace & la simulation TCAD, nous avons comparé les résultats
obtenus par les deux techniques. Nous avons démontré I'intérét d’utiliser la microscopie électronique
pour obtenir, avec un seul échantillon, des informations sur la diffusion du profil (profil chimique)
et sur la forme de la barriére de potentiel dans le canal (holographie). Il est par contre trés difficile
d’obtenir la concentration de dopants a partir de ’holographie, par reconstruction inverse.

Le point bloquant de I’holographie électronique pour la mesure de dopants est aujourd’hui la
préparation d’échantillon. Lors de la préparation "tripode", Yaccumulation de charge est favorisée
par la présence de 'oxyde natif sur ’échantillon. Le dépdt d’une couche de carbone sur une des faces
ou une attaque sélective de 'oxyde permettent de rendre 1’holographie quantitative [81, 67]. Ces
techniques sont déja utilisées, mais pourraient étre validées systématiquement sur des échantillons a
grand angle, afin de déterminer s’il y a formation d’une couche inactive et une réduction du potentiel.
A terme, pour continuer & étre utilisé, le polissage "tripode" devra également permettre la création
d’une zone de vide sur un biseau d’angle faible, par exemple en utilisant une résine sacrificielle.

La préparation par FIB peut encore étre améliorée en utilisant une abrasion ionique & base d’argon
en complément du gallium. L’utilisation d’instruments de derniéres générations, dotés de plusieurs
colonnes ioniques, pourrait permettre de réduire encore les épaisseurs inactives en holographie. Une
autre approche pour optimiser 1'utilisation du FIB est de prendre en compte la préparation d’échan-
tillon dans ’enchainement complet des simulations TCAD : simulation du procédé de fabrication,



CONCLUSION 120

puis simulation des caractéristiques électriques. Pour une comparaison directe avec ’expérimen-
tation, la simulation TCAD pourrait étre renforcée par un module de simulation de préparation
d’échantillon. La simulation de la préparation par MET se situerait aprés la simulation de procédé
et intégrerait la mise en forme de la lamelle MET, I'implantation de gallium en 3D (avec érosion) et
I’accumulation des charges créées par le faisceau pendant 1’observation.

A cette fin, le modéle surfacique d’accumulation a montré ses limites et il est nécessaire pour
une meilleure estimation de développer un modéle plus complexe de création des charges sous le
faisceau MET. De méme, il existe un vide théorique a combler entre I'estimation des défauts lors de
la préparation par FIB et leur effet sur I'activation des dopants.
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ANNEXES

A : Modéle de formation de défauts par FIB

Cette annexe présente la formulation mathématique du modéle présenté dans le chapitre III
permettant de retrouver le profil de défauts introduits dans le silicium par la préparation FIB.
L’ensemble des nombreuses variables utilisées sont synthétisées dans le tableau (A.1).

Soit aprp 'angle de gravure d’une lamelle par FIB et 6 'angle entre le front de gravure ligne par
ligne et le faisceau (voir la figure (A.1)(c)). La simulation Monte Carlo de 'implantation de gallium
prend comme paramétres : I’angle d’incidence 8, I'énergie F;,, et la dose Dgq,, des ions implantés.
Une concentration ionique Cgq, (%) est rendue par le code TAURUS.

CGGO(Z) = F1(07E’i0n7DGaMc)’ (A].)

Nous projetons cette concentration selon ’axe z, normal a la paroi, afin d’obtenir la concentration
Monte Carlo en profondeur Cgq,, :

1

= ) X Caap(cos(0 — aprp) X 2) (A.2)

CGaye (2)

Les concentrations Cgq,, et Cgq, vérifient :

Déayye :/0 CGape(2) dz :/0 CGay(2) dz. (A.3)

D’apres la loi statistique des grands nombres, la loi de probabilité de présence d’un ion Pgq,,. (%)
est reliée au profil Cgq,, () par :

Caarre (2
Pouo (2) = Sezuels) (A4.4)
apc

Lors d’une implantation sans pulvérisation, L’influence des ions en profondeur est limitée, il existe
donc une profondeur z,.; au dela de laquelle la probabilité de présence d’un ion ou d’un défaut est
nulle :

Zmaz < 2 = Pgaye(2) = 0. (A.5)

En prenant pour origine l'interface initiale vide silicium, une dose discréte §(D) introduit une
concentration de gallium :

5(CGG)(z) = PGaMc (Z) 5(D) (A'ﬁ)

Apres exposition a cette dose §(D), 'échantillon est pulvérisé sur une profondeur :

5(2) = 6(D) x % (A7)
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Ga
(b.1) - o
—
(a.2)
Pga(z_zTOT)
Tgasi
= | pa
| - (2)
3 o
© 70, S\ < <
'S ‘:b) %+
(a.3) (b.2) (c)

FIGURE A.1 — Schéma d’implantation avec prise en compte de la dose (a) et situation d’équilibre
atteinte pour une dose infinie (b). La probabilité de présence du gallium en fonction de la profondeur
dépend de la position de linterface vide-silicium. La concentration finale du gallium se retrouve en
intégrant la courbe Pg,(z) entre la profondeur considérée et la profondeur maximale et en considérant
le taux de pulvérisation et la densité du silicium.

Avec pg; la densité du silicium et 7g; le taux de pulvérisation du silicium par le gallium. Aprés
pulvérisation par une dose totale Dy, U'interface vide silicium se trouve donc a la coordonnée

TGas;
Ztot = Dot X —2251 (A.8)
Psi

(figure (A.1)(a.3)).
La concentration de gallium introduits par une dose d(D) a cette étape correspond a la concen-
tration explicitée dans I’équation (A.6), avec la nouvelle interface vide silicium comme référence :

8(Cga)(2) = Poayc (7 = 2t0t)0(D) = Pgayc (2 = Dot X %)5(17) (A.9)

Une dose Dy, introduit une concentration compléte égale a la somme des §(Cgq)(2) infinitésimaux
suivant la progression du front de gravure :

Dot Ztot .
Cialz) = / Playe(z — D x 1891y qp = / LS Playo(z — @) da. (A.10)
0 pPsi 0 TGag;

Pour avoir un sens physique, z doit se trouver au deld de la profondeur pulvérisée 2., ce qui impose :
Z > Ziot- (Al].)

Pour simuler ’état d’équilibre atteint lors de la gravure, nous faisons tendre la dose vers U'infini. Soit
z’ la coordonnée dans le matériau dont la référence est le front de gravure zo.

2 =2 — 2. (A.12)
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La dose D et la position z., sont liées selon le méme modeéle que ’équation (A.8)(figure (A.1)(b)).
En introduisant la dose D, infinie dans I’équation (A.10), avec les hypothéses de I’équation (A.5),
et avec zo, comme référence, nous déduisons la concentration a I’équilibre :

CGagpo (") = Cga(2)

Zoo
Si
CGG«EQ (Z/) = p ‘ / PGCLA{C (zoo + Z/ - :13) dﬂj
TGas; Jo
PSi Zmax
7
CGapg(?) = / Paaye () de.
TGag: Jz'

A partir de cette expression nous pouvons calculer une dose équivalente avec pulvérisation, corres-
pondant a la quantité de gallium présente dans une paroi a ’équilibre :

Dgo = / (ﬂ/ " P(z) dz) dz = ﬂ/ " P(z) d=z. (A.13)
0 z 0

TG’asl- TG’asl-

Cette dose Dg, doit étre proche de Dgq,,., liée & la simulation Monte Carlo initiale.

Le méme modele est appliqué & la concentration d’interstitiels Cp, et de lacunes Cy;. Si Cx, est
la concentration de défauts (lacune : X = V', ou interstitiel : X = I) extraite de la simulation Monte
Carlo.

1
CXO = F2(97Eion7DG’aMc)-CXMc (Z) = ) X CGQO(Z COS(@ — aF]B)). (A.14)

cos(d — arrp

Soit Dx,,. la dose équivalente de défauts, les concentrations C,,. et Cx, vérifient :

Dx,,0 :/0 Cx e (2) dz :/0 Cx,(2) dz. (A.15)

Nous définissons 'y, le taux de formation de défauts par impact ionique, par la relation entre la
dose de lacunes Dx,,. et la dose de gallium Dgq,,. :

D
[y = —MC (A.16)
DGGMC

Px,,.(2) est la loi de probabilité de présence d’un défaut en fonction de la profondeur.

Caa z
Pxye(2) = #CX(I)‘X (A.17)
anpcC

Nous utilisons également Rx,,. (), la fonction de répartition des défauts, définie par :
Rx,0(2) =Tx x Px,,.(2). (A.18)
Une dose 6(D) de gallium introduit une concentration de défauts :
5(Cx () = Tx X Piyo(2) (D) = Ryyo(2) 8(D). (A.19)

D’aprés I'équation (A.8) et ’équation (A.19), la concentration de défauts résultant d’une dose com-
plete de gallium Dy, vaut :

Cx(z) = DMR _px TGusiygp— [P g —a)d A.20
x(@) = [ Rxyele - Dx =y ap = | *Rxyolz—a)dz.  (A20)

TG’asl-
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La situation d’équilibre impose :
CXEQ (z/) = CX(Z)
Zoo
i
Cxogl#) = L5 [ Ryye(om + 4/~ 0) do
TGag; JO
pS’L Zmax
CXEQ(Z,) = / RX]MC(x) dx.
TGag; J 2/
Finalement, nous obtenons :
5 “mes () X 60—
CGaEQ (Z,) = pSi / Gao (x COS( aFIB)) dx
TGag; X COS(9 = aF[B) ol DGaMc
(A.22)
! PSi Fmaz C[O(l‘ X COS(9 — aFIB))
Cipo(#) = / do. (A.23)
TGag; X c08(0 — aprp) J.r Dgaye
n Zmax C 0 _
Cvpe(?) = ol / w(@ X cosO = arip)) 4 (p 24)
TGag; X €08(0 — aprp) J.r Daapc

(A.21)
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Simulation Monte Carlo sans pulvérisation

Concentration de gallium simulée par Monte Carlo en fonction de la pro- | Cgq,(2)
fondeur (z)
Concentration Monte Carlo de gallium projetée sur la normale & la paroi | Cgay,e (%)
Dose totale de gallium simulée par Monte Carlo DGaye

Loi de probabilité de présence d’un ion en fonction de la profondeur (z) Paaye(2)

Concentration d’interstitiels simulée par Monte Carlo en fonction de la | Cr,(2)
profondeur (z)
Concentration Monte Carlo d’interstitiels projetée sur la normale a la paroi | Cr,,.(2)
Dose totale d’interstitiels simulée par Monte Carlo Diye
Loi de probabilité de présence d’un interstitiel en fonction de la profondeur | Py, (2)
(2)
Fonction de répartition d’un interstitiel en fonction de la profondeur (z) Ry (2)
Taux de formation de lacune par ion incident Iy

Concentration de lacunes simulée par Monte Carlo en fonction de la pro- | Cy;(2)
fondeur (z)
Concentration Monte Carlo de gallium projetée sur la normale a la paroi Cvyo(2)
Dose totale de lacunes simulée par Monte Carlo Dy,

Loi de probabilité de présence d’une lacune en fonction de la profondeur | Py, (2)

(2)

Fonction de répartition d’une lacune en fonction de la profondeur (z) Rv,,.(2)
Taux de formation de lacune par ion incident I'y
Angle entre le front de gravure ligne par ligne et le faisceau 0
Angle de gravure QFIB
Energie des ions incidents FEion
Constantes

Taux de pulvérisation du silicium par le gallium TGas;
Densité volumique du silicium PSi
Variables intermédiaires

Position de l'interface initiale vide-silicium 20
Position du front de gravure (interface vide-silicium a tout instant) z1

Profondeur au-dela de laquelle la probabilité de trouver un ion ou un défaut | 2,4z
est nulle (en simulation Monte Carlo)

Dose de gallium implantée & un instant donné de la simulation Dy
Variable d’intégration (Dose) D
Variable d’intégration (profondeur) x

Variables finales avec pulvérisation

Concentration de gallium en fonction de la distance a l'interface d’origine | Cgq(2)

(2)

Concentration de gallium en fonction de la profondeur (z’) CGapg (%)
Dose équivalente de gallium Da.
Concentration d’interstitiels en fonction de la profondeur (z) Crpo(2)
Dose équivalente d’interstitiels Dy
Concentration de lacunes en fonction de la profondeur (z’) Cvo(#)
Dose équivalente de lacunes Dy

TABLE A.1 — Récapitulatif des variables utilisées dans cette section
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B : Transistors de test As 1, As 2, et As 3.
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