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Introduction générale






Introduction générale

En une cinquantaine d’années, le développementrahg des technologies de I'information
a profondément modifié notre vie quotidienne. Remment, I'accés généralisé au réseau

internet a bouleversé les interactions entre leiwidus.

Qu'il s'agisse des objets « intelligents » de napwetidien, ou des infrastructures de réseau
de communication, cette évolution des applicatiestssous tendue par des efforts constants
de développement des composants électroniquesofimicesseurs, mémoires, disques durs,
...). L'augmentation de la densité de stockage defdfmation et I'amélioration des
performances requiérent une miniaturisation togqulus importante. Les développements
technologiques liés a la fabrication des composantsoélectroniques sont donc au cceur de
cette évolution technologique. Un autre élémentargmmable est le colt de revient unitaire
des composants électroniques qui n'a de cesse sehapermettant une diffusion
extrémement large des produits de la microéleajrami Cette baisse des colts est en lien
direct avec lintégration toujours plus importardes dispositifs sur un méme substrat
(fabrication collective). L’augmentation de la dig@sl’intégration est donc indispensable si

I'on souhaite soutenir le progrés technologique.

Cependant, depuis guelques années, cette intégmmtssante tend a étre ralentie. En effet,
les performances des dispositifs saturent ave@d#&apon de phénomenes physiques non
anticipés directement induits par le confinemerit. et donc nécessaire d’étudier
attentivement les effets de cette intégration eeoige afin de les maitriser et
d’éventuellement les mettre a profit. Ces effetsveat étre divisés en deux familles :

- les effets de basse dimensionnalité qui modifientdmportement des matériaux. Il
n’est plus possible de considérer la matiere cormmenilieu semi infini, et le réle

des conditions aux limites devient prépondérant.

- linteraction multi-physique qui est de plus en Pliorte. Nous pouvons citer, par
exemple, les phénomenes de diaphonie entre lessligretalliques adjacentes ou
encore la perturbation du comportement électriquéransistor par des champs de

contraintes liés a des structures voisines (piézgastivité du silicium).

Nous nous proposons d’étudier ces effets danssleles lignes d’interconnexions de cuivre
qui relient les transistors et les différents bloésnctionnels d'un composant

microélectronique. Nous nous attacherons a mortyrerment les propriétés de ces lignes
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evoluent fortement lorsque I'on passe de dimenslatésales supérieures au micron a des

lignes de I'ordre de 100 nm.

Du point de vue du procédé de fabrication, il eStessaire de garantir des niveaux de
contraintes résiduelles adéquats pour I'obtenticun chaut niveau de rendement, ne
dégradant pas la fiabilité. En ce qui concerneolactionnalité électrique, elle doit étre

préservée en minimisant la résistivité électrighNeus étudierons donc I'évolution de ces

deux propriétés en corrélation avec les dimensébtess conditions de procédeés.

La contrainte mécanique et la résistivité éleceige sont pas explicitement couplées. L'un
des objectifs de ce travail est de comprendreiées Iqui les unissent. Il sera ainsi montré
gue la connaissance de la microstructure est unegiéessentiel de la compréhension des

propriétés physiques des lignes d’interconnexions.
Pour mener a bien cette étude, nous nous appuisuomggiatre domaines d’activités :

- I'étude paramétrique de la contrainte et de lastiésié des films minces et des

lignes,

- la caractérisation microstructurale notamment p&SE (Electron Backscatter

Diffraction),

- I'étude théorigue du transport électronique dans hailieux confinés, des

phénomeénes de génération de contrainte mécanigl@vetution microstructurale,

- le développement de nano-capteurs directement eogidans les interconnexions

de cuivre pour I'estimation de déformations résiidse

Ce manuscrit est organisé en quatre chapitres ggéafun préambule et terminés par une
synthése des résultats.

Le préambule décrit le contexte industriel, lesopgmatiques, les objectifs fixés ainsi que la

méthodologie suivie.
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Dans le premier chapitre, une synthese biblioggmhiconcernant la microstructure, la
résistivité et les contraintes mécaniques des ®hjétalliques confinés géométriguement est

faite.

Dans le second chapitre, le principe et le dévedopgmt de nano-capteurs embarqués pour

I'estimation de la déformation résiduelle dansihésrconnexions de cuivre sont présentés.

Le troisieme chapitre traite de la microstructues dilms minces de cuivre. Il vise a
comprendre l'influence combinée de I'épaisseur etla température de recuit sur la

microstructure de films de cuivre électrodéposeés.

Le dernier chapitre s’intéresse au développemena aeicrostructure des lignes de cuivre
Damasceéne et de son rble dans la déterminatioprdpsiétés physiques des objets confinés

géométriquement.

La derniere partie sera consacrée a une synthéBendemble des résultats obtenus. Elle

sera suivie d’'une conclusion générale et de petispsc
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1 Enjeux industriels des contraintes mécaniques en microélectronique

En microélectronique, les fonctions électroniquempglexes sont regroupées au sein d’'un
méme composant, le circuit intégré. Pour ce faliféérents matériaux sont agencés suivant
un schéma rigoureux. Ces matériaux sont essentigfie des semi-conducteurs, des
conducteurs et des isolants. Les semi-conducteurs esmployés pour la réalisation des
composants actifs tels que les transistors. Lesdwmraurs et les isolants servent
majoritairement a I'élaboration des pistes de teédigtion de courant, les interconnexions.
La Figure 1 illustre la géométrie complexe de I'dempent de matériaux dans le cas d’'un

circuit intégré du nceud technologique 90 nm.

25KV WD:45MH
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—
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o,

Interconnexions
Al/SiO2
(1 niveau)

Interconnexions
Cu/SiG <
(3 niveaux

Interconnexions

Cu/SIOC:H [ RN AN RRR NN RRRNN RURRRNNNRRRARRNNR
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Précontacts W e s e TEEae

Transistor

Figure 1. Vue en coupe d’un circuit intégré du nosud technologique 90 nm.

Ces matériaux ont par nature des propriétés thedoaniques tres différentes comme par

exemple le coefficient de dilation thermiquet le module d’Young (Tableau 1).
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o (10°°C™h E (GPa) Références

Si =3 130 []
Si0, 0.8 63 2]
SIOC:H 108 78 2]
SiN, 2.2 164 2]
SICN:H 4.4 67 2]
W 4.27 385 [1]
Cu 16.85 130 1]
Al 26.36 70 1]

Tableau 1. Coefficient de dilation thermique  a et module d’Young E des principaux matériaux
utilisés pour la réalisation d'un composant en micr oélectronique.

Ainsi, lors d’'une variation de température au s€im composant, un oxyde de silicium de
type SiQ se dilate peu au regard de I'Al qui posséde urific@nt de dilation plus de 20
fois supérieur. Pour chaque degré de variatioredeérature, des dilatations relatives tres
inhomogenes apparaissent au sein du composantségllle sont d’autant plus que
'agencement des matériaux est complexe. Dansimertas, il peut en résulter de fortes
hétérogénéités de contraintes mécaniques.

La maitrise du bilan mécanique global et des coriga locales (hétérogénéité) dans le
composant final sont donc des parametres clés em@hectronique. lls influent sur la

robustesse du composant lors de son fonctionnesbeiaivent étre les plus faibles possibles
afin d'éviter des disfonctionnements électriquesardly pour origine des défaillances
mécaniques tels gu'il est illustré Figure 2.

Fissurts «Voids» dans des chaines de vias

« Hillock »

Figure 2. Exemples de défaillances électriques dans les interconnexions de cuivre due a la
contrainte mécanique.

Par exemple, il peut se développer des fissuree eeux niveaux de meétaux. Ces fissures
constituent des chemins privilégiés de diffusiorurpée métal trées mobile et peuvent
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potentiellement étre a I'origine de courts circusus I'effet de la contrainte, le métal peut
également diffuser et générer, d’'une part, desuraptde continuité de lignes (circuit ouvert)
et, d'autre part, des courts circuits entre dewgnds superposées dans le cas d'une

excroissance appeléeitlock ».

Cependant, les contraintes locales ne sont pasuiupéefastes. Elles peuvent pour certains
matériaux étre mises a contribution. Par exempesilicium est un matériau semi-
conducteur présentant par nature des propriétés-pésistives. La mobilité des porteurs de
charges peut étre améliorée ou dégradée soust lidféda contrainte. Cet effet est mis a
profit dans certains composants pour équilibrevlessses de commutations des transistors
a canal N et P. Il est également utilisé dans tesids technologiques 65 et 45 nm pour

accélérer les transistors.

Le substrat de silicium, utilisé pour ces propsésemi-conductrices, sert également de
support tout au long du procédé de fabrication.subit I'ensemble des opérations
technologiques dont le nombre peut dépasser 7@ofirations consistent en général a des
nettoyages de surface, des oxydations, des défEstgecuits, des photolithographies et des
gravures. Chacune de ces opérations peut moddtat de contraintes des matériaux ainsi
gue le bilan mécanique de la plaquette avec unéance directe sur la courbure. La Figure
3 représente I'évolution de la courbure d’'une pitpiau cours de certaines étapes de la
chaine de fabrication, de la réalisation des tshms jusqu'a la derniere opération

technologique.

11
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Figure 3. Evolution de la courbure moyenne de 25 wa  fers au cours de quelques étapes de la
fabrication d’'un circuit intégré du nceud technologi gue 90 nm.

Il apparait tres clairement que les plaquettesgragsusieurs fois d’une courbure convexe a
concave au cours de la fabrication. Dans le casepté, la courbure finale est positive. La
courbure des plaquettes peut étre la cause despirteendement. Par exemple, si elle est
trop importante lors de certaines étapes clésstellee la photolithographie, elle peut étre a
I'origine des désalignements des scanners. Au nides tests électriques, certains produits
spécifigues nécessitent un substrat aminci a 140Qette étape d’amincissement appelée
« Back-Lap» conduit parfois & des courbures pouvant étrermupés aux limites autorisées

par les équipements industriels provoquant desssads plaquettes lors de la manipulation

par les robots.

La maitrise de la courbure est donc un facteurché@nt pour garantir de bonnes capacités
de production. Elle devient d’autant plus imporéaaivec I'augmentation de la taille des
substrats qui atteint aujourd’hui 450 mm chez aestdabricants tels qu’intel. A Rousset,

bien que les substrats 200 mm soient utilisésplabrre n’en reste pas moins un élément

essentiel a contrdler. Dans I'avenir, certains cosapts seront destinés a des applications

12
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nécessitant des propriétés de souplesse commadssports biométriques. Pour ce faire, les
plaquettes devront étre amincies (apres la falwitales composants) a des épaisseurs

inférieures a 70 um.

Un autre enjeu de la maitrise de la courbure dagupltes, et de ce fait des composants, est
lié a l'intégration 3D ouvrant la voie aux applicais de type #ore Than Moore [3]. En
effet, lors du fonctionnement, la température augmeet les différents composants se
déforment tous d’une maniere qui leur est propreci @eut étre la source de rupture de

connexions entre composants d’'un méme empilemeamidetmmager tout le systeme.

L’ensemble de ces problématiques liées a la coarties plaquettes de silicium au cours de
la fabrication et aux contraintes locales montr@rguel point les contraintes mécaniques

jouent un réle prépondérant dans les technologiegeles et futures.

Dans le cas des interconnexions de cuivre, legdgdaéites de contraintes peuvent étre
particulierement importantes. En effet, le cuivoastituant les interconnexions présente une
structure polycristalline mais surtout une fortésatropie élastique. La Figure 4 représente
une image au Microscope Electronique a BalayageBMEune ligne d’interconnexions de

cuivre.

Figure 4. Image MEB d’une ligne d’interconnexions d e cuivre de 2 um de large.

La compréhension de la génération des contrairgggent donc pas se faire sans la prise en

compte de la microstructure.

La technique de caractérisation physique majoeitagnt utilisée dans ce manuscrit est
'EBSD (Electron BackScatter Diffractign Celle-ci s’opere dans un MEB et utilise un
faisceau d’électron de diamétre nanométrique (50anth pour un MEB-FEG Field

Emission Guj Elle possede une trés bonne résolution spgb@temettant d’accéder a la

13
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microstructure locale mais également moyenne ssuldace analysée est suffisamment
étendue. Elle est donc particulierement adaptéétade de la microstructure des micro et
nano-objets. Néanmoins, 'EBSD reste une technidgidaboratoire qui n’est pas encore

utilisable en unité de fabrication de semi-conduicte

Dans l'optigue de disposer d’'un moyen rapide pdabténtion d’informations sur la
microstructure des interconnexions, I'extractionpdgametres microstructuraux a partir de
la résistivité électrique des lignes d’interconioes a été étudiée car les mesures électriques
sont trés largement utilisées en microélectronidte. effet, la microstructure impacte
directement la résistivité a travers notammenailietmoyenne de cristallites et les joints de
grains. Par ailleurs, I'étude des paramétres détammh la résistivité dans les milieux de
petites dimensions est une préoccupation essenéielmicroélectronique car elle est un des
facteurs limitant de la vitesse de fonctionnemems dcomposants [3]. Avec la
miniaturisation, les lignes d’interconnexions sppt@chent, ce qui a pour effet de diminuer
la vitesse de propagation du signal électriquer palier a cela, les matériaux conducteurs
et isolants constituants les interconnexions ootu&vau cours des années. Par exemple, le
cuivre a remplacé I'aluminium pour diminuer la eésiité des interconnexions, et les oxydes

classiques ont laissé la place aux oxydkeswk » a faible permittivité électrique.

Ce manuscrit, basé sur une problématique liégwddiéde la génération des contraintes dans
les interconnexions de cuivre, traitera égalementéyolution de la microstructure et de la

résistivité dans les milieux métalliques confinésmétriquement.

Les principales notions utilisées tout au long danascrit sont introduites dans le Chapitre 1.

Trois parties sont alors distinguées :
- la microstructure des films minces,
- larésistivité électrique des métaux appliquéefdmns minces et aux lignes,

- les contraintes mécaniques des objets de petitesndions sur substrat.

14
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Avant d’aborder ces différents points, le procé@éatboration des interconnexions de cuivre

est d’abord décrit afin d’illustrer la configurati@ans laquelle se développe les contraintes
mais également la microstructure.

Les problématiques et les objectifs fixés dandreemux de these sont ensuite énonces.
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2 Elaboration des interconnexions de cuivre : proce dé Damascene
Les interconnexions de cuivre sont élaborées diraitt le procédé Damascene (Figure 5).

1 2 3 1.Dép6t CVD de I''MD

2.Gravure des tranchées dans 'lMD
3.Dépbts PVD de TaN/Ta/Cu
4.Electrodéposition du Cu

5.Recuit de densification

6.CMP de la surépaisseur de Cu
7.Dépbt CVD de I'encapsulation

6 7
|:| IMD |:| Encapsulatio
‘ | | | B TaNTaPVD

[]cupvc [] cuEcCE

4+5

Figure 5. Schéma du procédé Damascene pour I'élabor  ation des interconnexions de cuivre.

Ce procédé consiste a déposer dans un premier t@apsCVD Chemical Vapor
Deposition un film de diélectrique isolant (IMDInter Metal Dielectri¢ puis a graver des
tranchées définissant les motifs des interconnexidime bicouche de TaN/Ta est alors
déposée. Le TaN joue le réle d’accroche vis-a-eid'ltViD et de barriere a la diffusion de
cuivre. Le Ta sert a optimiser l'interface aveculgvre (adhérence) et garantir une résistance
adéquate au phénoméne d’électromigration. Le déjpdt film de cuivre PVD Physical
Vapor Depositioh est ensuite effectué. Celui-ci constitue un suppola nucléation de
cristallites de cuivre (cathode) lors de I'étapevante de remplissage des motifs par
électrodéposition (ECD). Suite a cette étape, umépsisseur résiduelle de cuivre subsiste.
Un recuit de densification est alors réalisé. Astade, la configuration du systeme est
complexe car le cuivre de la surépaisseur, asditaila un film mince, interagit avec celui
des lignes. L'étude préalable des films minces péma donc de mieux appréhender la
génération de la microstructure et de la contradates les lignes d’interconnexions. Apres le
recuit, la surépaisseur est éliminée par polissageano chimique (CMP Chemical
Mechanical Polishiny Enfin, une couche d’encapsulation en ,Sid SICN:H est déposée
pour encapsuler le cuivre et éviter qu'il s'oxyd€ette succession d'opérations

technologiques est réitéree pour chaque niveauatal.m
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3 Problématiques et objectifs de la these

Pour rester compétitif, un industriel de la micem®fonique se doit de s’inscrire dans un
cycle d’amélioration continue de trois secteursigpaux : la fabrication, la performance et
la fiabilité.

La fabrication: le procédé de fabrication nécessite une adaptgierpétuelle pour en

garantir la robustesse (variabilité minimale) ehs®rver un haut niveau de rendement. En
effet, les équipements dérivent en permanence s c@ leur utilisation. Un autre point clé
est la recherche constante de réduction des celftsbdcation. Ceci consiste a optimiser le
procédeé de fabrication par la suppression d’étdfsaboration ou le changement de recette
d’élaboration permettant de gagner en temps desayaglde réduire le bilan énergétique.
Dans le cas des interconnexions de cuivre, ce@mepar exemple a diminuer la durée ou la

température de I'étape de recuit de densification.

La performance d’'un point de vue fonctionnel, il est impéradibffrir au concepteur du

composant, des interconnexions préservant au maxilimtégrité des signaux électriques.
Le temps de retard dans la transmission du coumdatt par les interconnexions de cuivre
est le produit de la résistance du métal par laadtp équivalente du diélectrique
environnant. Tout I'art du technologue consisteaarassurer en permanence la réalisation
d’interconnexions de cuivre avec une résistivit@rieure a une limite critique au-dela de

laquelle la fonctionnalité du composant est comgsem

La fiabilité : suivant le type de marché visé, les criterefatslité associés a la durée de vie
du produit sont plus ou moins exigeants. Par exempt produits destinés au marché de
'automobile ou a l'aéronautique doivent avoir desaues dans le temps plus élevées que
ceux destinés au marché des cartes a puces. Uerélém durabilité prépondérant corrélé
directement aux interconnexions de cuivre est lasist#nce au phénomene
d’électromigration. Ce phénomene est notammentlé&ecgar la présence de contraintes

résiduelles.

Dans le cadre de cette thése, il est proposé delmoer a 'amélioration et a I'optimisation

du procédé Damascene en modifiant les conditiongedait du cuivre électrodépose.
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L’objectif fixé est de réduire les niveaux de caimtes résiduelles tout en préservant un

niveau de résistivité équivalent a celui du procstdé@dard.

Ensuite, la maitrise industrielle quotidienne dagaux de contraintes de lignes de cuivre
suppose d'étre capable de qualifier rapidement -ceuixors de la précédente these sur le
sujet, des capteurs embarqués de déformation deMyEMS Micro Electro Mechanical
Systerpont été introduits dans le procédé de fabricasimmdard (CMOS Complementary
Metal Oxyde SemiconducjoiCes structures dédiées a I'étude des lignes jdm 2le large
s’averent non représentatives de lignes largemdmnironiques. Le travail effectué dans
ce domaine consistera a proposer de nouvellestectimes de capteurs plus compactes et

compatibles avec des largeurs de I'ordre du miértancentaine de nanometres.

Enfin, sur la base des connaissances acquisepisies pour I'emploi de nouveaux procédés

d’élaboration seront proposeées.

D’'un point de vue académique, un degré supplémentde maitrise du matériau
d’interconnexions en ce qui concerne la contraméeanique et la résistivité sera apporté.
Ces deux grandeurs ne sont pas a priori directecoaiptiées. Les grandeurs d’entrée sont de

3 types:
- la géométrie des lignes : épaisseur et largeuffif@ment géométrique),
- le procédé d’élaboration : parameétres de dépbtitions de recuit, ...

- le temps : I'exces d’énergie stockée peut étreamsgble d’'une transformation du

cuivre post procedé éventuelle.

Le lien explicite entre ces dernieres et les grarglale sortie que sont la contrainte
mécanique et la résistivité, ne peut étre établissane investigation détaillée de la
structuration du cuivre électrodéposé. La connagsséine de la microstructure est donc au
cceur de la compréhension des lois de comporteneece dnatériau dans les objets confinés

géomeétriquement.

La microstructure est déterminée principalement adtirp d’analyses EBSD. Elle sera

gualifiée par le biais de 3 éléments :

- latexture cristallographique,
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- la morphologie des cristallites,
- la distribution des types de joints de grains.

Ces analyses EBSD seront effectuées sur diffétgpes d’échantillons pour lesquels les

dimensions et les conditions d’élaboration seroodifiées intentionnellement.

A l'issue de ce travail, des éléments de comprébersipplémentaires seront apportés pour

approfondir la connaissance de :

- I'évolution microstructurale qui s’'opére au seirsdéms minces et des lignes de

cuivre Damascene en fonction des dimensions gbrdegdés,

- les corrélations gqu'’il existe entre la microstruetu’état de contrainte mécanique et

la résistivité des objets confinés.

Pour ce faire, la méthode est la suivante.

Dans une premiere partie, I'étude du comportemedtamique des nouvelles architectures
de capteurs permettra d’évaluer la déformationduidie dans des lignes de largeurs
microniques et submicroniques. La traduction deléformation en contrainte n'est pas
directe et nécessite une connaissance de la nriechsie. De plus, linterprétation des
résultats obtenus doit étre mise en lien avec hepootement thermomécanique au cours du
recuit. Pour ce faire, les effets du confinementic@ et latéral des lignes de métal mais

également de la microstructure doivent étre conéglé

Par conséquent, les effets du confinement géométsqr la microstructure seront étudiés
dans un second temps. L’investigation des filmscesnpermettra d’explorer les effets

cumulés du confinement 1D et des températuresalét.r€es expériences constitueront une
base pour comprendre la génération de la micrdsteides lignes. Les lignes seront ensuite

étudiées pour faire progresser notre investigatmtieffet du confinement 2D.

Ce confinement bidirectionnel conditionne a la fl@smicrostructure et la résistivité. La
microstructure influence également la résistivittavers la taille moyenne de cristallites.
Par le biais d’'un modéle analytique et des analf®SD sur des lignes et des films, les
contributions des joints de grains et des surfapéérieures sur le transport électronique

seront dissociées. Il sera alors vu comment | taibyenne de cristallites peut étre extraite
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a partir de mesures de résistance et permettikskdion de la résistance des lignes comme
une sonde de la microstructure. Les niveaux deraiomeés résiduelles seront ensuite
déterminés pour des films minces et des lignesifiérehtes dimensions et recuits dans
diverses conditions. Dans le cas des lignes, cesgront calculés a partir des déformations
résiduelles estimées avec les capteurs de déefamsagt les coefficients d’élasticité associés
a la texture cristallographique. Enfin, les mécamgis de génération de contraintes dans les
matériaux polycristallins confinés seront discusés la base de I'ensemble des résultats

expérimentaux relatifs a la microstructure.

A la fin du manuscrit, une synthése des principaégultats concernant le couplage
microstructure/procédés/dimensions, microstructorgfainte et microstructure/résistivité
dans les milieux confinés géométriquement sera.faia loi de comportement décrivant la
résistivité¢ en fonction de la contrainte résiduedleg 'ensemble de nos échantillons sera

formulée.
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[.1 Introduction

Aprés avoir présenté le contexte industriel etdesblématiques scientifiques de la thése,

une synthese bibliographique est faite dans ceiprazhapitre.
Trois grands domaines sont abordés, il s’agit :
- de la microstructure des films minces métalliques,
- de larésistivité électrique des métaux dans Iéisumi confinés géométriquement,

- des contraintes mécaniques des objets de petitedions sur substrat.
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I.2 Microstructure des films minces métalliques

La microstructure des films minces métalliques posgallins est déterminée lors de
I'élaboration par les conditions de dépét ainsi gaeles traitements thermiques ultérieurs.

I.2.1 Génération de la microstructure lors du dép6t

Aux tous premiers instants du dép6t, des ilotséant| croissent puis coalescent jusqu’a la
formation d’un film continu (mode de croissance @®type Volmer-Weber, Figure I-1). Au

cours du dépbt, le film s’épaissit et la microstune s’établit.
‘0 }\,’ v
L R

—-_— -

N
e

®
%

(b)

Figure I-1. Images de Microscopie Electronique a Tr  ansmission (MET) d'un film d’Ag au cours
des premiers instants du dép6t par évaporation [1].

La diminution de I'enthalpie libre du systeme fibuar substrat est a I'origine de I'évolution
vers l'état d’équilibre. L'expression de la vargati d’énergie libre accompagnant la

nucléation et la croissance de germ€gs comprend deux termes :

AG, (i) = ¢li) - ou(i) (1-1)

&(i) : énergie libre de surface de la phase i
Au() : énergie libre de volume de la phase i

- unterme lié a la variation d’énergie libre partérde volume associée a la croissance

cristallinep (i),
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- un terme lié a la variation d’énergie libre asse@da création de surfaces du germe
o(i).

Il'y a donc une compétition entre I'énergie libre suirface et de volume. Lorsque le rayon
du germe est petit, I'énergie libre de surface @gs importante que I'énergie libre de
volume. Des flots se créent mais leurs tailles ewe permettent pas d’étre stables, ils
apparaissent et disparaissent spontanément. A gartie taille critique, le gain d’énergie
associé a 'augmentation du volume devient plusomamt que la perte d’énergie associée a
la création de surface. Les germes sont stable®issent alors par adsorption de nouveaux

atomes provenant de la source ou de germes ayarailla inferieure a la taille critique.

Création des joints de grains

Avec la croissance des ilots, I'espace séparaiiloissse restreint jusqu’a ce qu’ils soient en
contact. Des lors, une cohérence atomique se dgel@u niveau de leur interface
commune. A partir d’une certaine taille, I'interiact entre flots voisins est assez forte pour
gue s’opeére la création d’'une interface communedéte minimisant I'énergie des surfaces
libres des deux cristallites en contact. Cetteriate commune étendue est alors appelée

joint de grains (Figure I-2).

Joint de grair

R 0O 44— i N Y N —» O
Substrat Substrat
Avant la coalescence Aprés la coalescence

Figure 1-2. Schémas expliquant la mise en tensiond  es cristallites lors de la coalescence [1].

_y %
o | :|:(1+VJE2ys ygb:| 2 (|-2)
coal 1_V R

Ocoal - CONtrainte moyenne de coalescence
E : module d'Young

v : coefficient de Poisson

R : rayon des Tlots

s . €énergie de surface des llots

g €nergie de joints de grains
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L’équation (I-2) donne une estimation de la comti@imoyenne générée par la coalescence
lors de la mise en contact d'ilots hémisphériquesayonR, d’énergie de surface librg,
créant un joint de grains d'énergig. Sa création s’accompagne donc d'une déformation

élastique en tension des cristallites.

Génération des microstructures

Avec la croissance du film, trois types de micnestures sont susceptibles de se développer
(Figure 1-3 (a), (b), (c)) [2].

X s m——
. ~__ S ~___/

(b) ()

Figure 1-3. Schémas des vues en coupe des structure s de grains possibles apres dépoét d'un
film mince polycristallin [2].

Le type de structure de grains obtenue est geméealiedéterminé par le rapport température

de depot sur température de fusidgy T:.
Dans le cas de métaux réfractaires tels que I€TaV, Ti :

- la structure Figure I-3 (a) est obtenu@giT; < 0.2 - 0.3,
- la structure Figure I-3 (c) est obtenu@ &y T; > 0.8 - 0.9.

Pour les métaux Cubiques a Faces Centrées (CFCAWCHI, Ag, ...), SiTgedTi>0.2 - 0.3,
la structure de grains obtenue est la (c). Comtmra@nt aux métaux réfractaires, ces
matériaux possédent une basse (ex: Cu, 1083 °C) et donc de bonnes ptépride

diffusion atomique.

Dans les structures de types Figure I-3 (a) et l@és, grains ont des tailles moyennes
inférieures a I'épaisseur du filmp Seule la structure de type Figure I-3 (C) possdee
grains avec une taille moyenne approximativementeéfyoir supérieure) a I'épaisseur du

film t:. Il faut noter que le recuit, d'un film possédani structure de grains de type (a) ou
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(b) a une température suffisante pour activer leanéme de croissance de grains, conduit a

une structure de type (c).

De plus, chaque film posséde une texture cristadlgigique particuliére suivant I'énergie qui

tend a étre minimisée au cours de sa formation.

Les densités d’énergie spécifique d’interfacet de surfaces dépendent de la nature du
substrat, de I'espéce a déposer mais égalemetdramiation cristalline. Pour les matériaux
CFC sur un substrat amorphg, et ys sont minimisées pour les grains orientés {111}
parallelement au plan du film, les plans {111} espondant aux plans denses. De ce fait, la
nucléation et la croissance de germes orientés}{4dnt favorisées. Pour le cuivres;; =
1.409 J.1%, y110= 1.641 J.1%, y100= 1.651 J.iif [3].

Les phases de nucléation et de croissance comgtdas étapes clés dans la génération de la
microstructure. Elles conditionneront égalementvdlation microstructurale et le

comportement thermomécanique au cours des étagesutes.
1.2.2 Evolution de la microstructure apres dépot

Apres dépbt, les films possédent une énergie li@eeprincipalement :

- ala présence de défauts cristallins (lacunespahibns, fautes d’empilement, joints

de grains),
- ala déformation moyenne du réseau,
- aux énergies de surfaces supérieures et inférieures

Au cours d’'un recuit, une énergie thermique et énergie de déformation (différence de
coefficient de dilation entre film et substrat) s@pportées au systéme modifiant son
équilibre thermodynamique. Le film peut égalemem¢ dors équilibre thermodynamique
directement apres dépot si I'énergie libre stoaksteen exces. Dans les deux cas, I'énergie
libre stockée dans le film est libérée. Il s’opaters une évolution microstructurale et un
nouvel état d’équilibre est atteint. Il est impoittale préciser qu'une répartition spatiale
hétérogene de I'énergie stockée facilite sa li@matCet effet peut étre particulierement

important dans les polycristaux suivant la morppgmjoe des grains (formes, tailles,
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arrangement) mais surtout suivant la texture dliis¢alocale. En effet, pour une sollicitation

homogeéne dans tout le matériau, chaque grain astudaétat de contrainte qui lui est propre
de par son orientation cristallographique suivarditection de sollicitation et son voisinage
direct. Ces aspects sont encore plus marqués psumétériaux anisotropes (anisotropie

elastique, plasticité cristalline, ...) tels que k& CAg, le Ni.

Lors des traitements thermiques, trois process@éwvotiition microstructurale peuvent
intervenir : la restauration, la recristallisatieinla croissance de grains. La Figure 1-4 illustre
ces difféerents processus dans le cas d’'un métal awe forte quantité initiale de défauts

cristallins.
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(a) état initial (b) aprés restauration (c) germination

(d) recristallisation (e) croissance de grains (f) croissance de grains anormale

Figure I-4. Processus d'évolution microstructurale dans un matériau au cours de la libération
de I'énergie libre liée a la présence de défauts cr istallins (lacunes, dislocations, joints de
grains) [4].

Localement, la restauration précede toujours lastadlisation puis la croissance éventuelle
de nouveaux grains. Par contre, a I'’échelle du, fidm hétérogénéités des densités d’énergies
locales stockées a travers le matériau peuventregeddficile la dissociation de ces

mécanismes dans le temps [4].
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La force motrice de ces trois mécanismes est lanmsation de I'énergie libre. Dans le cas
de la restauration et de la recristallisation, iaimisation de I'énergie de déformation liée
aux défauts cristallins (lacunes, dislocations, tdaud’empilement, .). domine. La

restauration étant préalable a la recristallisati@mergie disponible pour cette derniére est

celle qui n'a pas été consommeée par la restauration
a) Restauration

La restauration consiste au réarrangement des tdéfaistallins de type lacunes et
dislocations, vers des configurations de plus béssegie ainsi qu’a leur annihilation.

Elle débute par la migration des dislocations quiregroupent et forment des cellules de
dislocations. Dans ces cellules, les dislocatidasrshilent. Il en résulte la formation des

Sous grains qui peuvent croitre par la suite. Lafigaration des dislocations est passée
d’une structure arrondie a une structure anguléuslggonisation) avec la formation de sous
joints de grains faiblement désorientés (Figure(lh). La classification des joints de grains

par rapport a leur désorientation est traitée loiinsdans cette section.

La minimisation de I'énergie de déformation liéepmacessus de restauration a eu pour effet
de diminuer la densité de défauts cristallins samds ne disparaissent totalement. La
restauration ne met pas en jeu les joints de graitislement présents et n’a donc pas
d’action sur eux. En outre, elle ne s’accompagne pain changement de texture

cristallographique.
b) Recristallisation

La recristallisation consiste en la germinationcdstallites libres de tous défauts cristallins
dans la matrice cristalline initialement déformé&es germes croissent au dépend de la
matrice initiale et forment de nouveaux cristaflitds peuvent dans certains cas consommer
tous les grains initiaux. Il en résulte alors unécrostructure libre de tous défauts
intragranulaires. La germination s’opere le plugvemt aux niveaux des joints de grains car
ils constituent les zones possédant les plus foldesités d’énergie stockée. Au cours de la

recristallisation, la vitesse de déplacement diesgale grains est rapide.
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c¢) Croissance de grains

Mise en mouvement des joints de grains

Un joint de grains se déplace sous l'action d’'uresgion intergranulairB. La vitesse de
déplacement d’un joint de grainss’exprime par le produit de deux termes, la mtbitiu

joint de graingV, et la pression intergranulaire

v=MP (1-3)

La pression intergranulaire a la source de la samise de grains est déterminée par la
somme d’'une force motrice de croissamguice €t d’une force d’'ancrage des joints de
grains s’opposant a la croissari@crage LOrsque ces deux forces sont a I'équilibre, Iatjo

de grains ne se déplace plus.

P

P= I:)M Ancrage (1-4)

otrice

Les sources d’ancrage des joints de grains sostidles sur la Figure I-5. 1l s’agit :

- de linterception des joints de grains avec lesam@s extérieures (surface inférieure

Pint €t surface supérieufdy),

- du piégeage des joints de grains par des impusei€ant le mécanisme de Zener
Pimp.

Pyerace = P + P

ncrage — ' imp surf (I-5)
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Interception du joint de grains avec la surface Grain
libre supérieure (sillon thermique il growth
P ( quelp /P'n"""g pressure
pressure PMotrice
I:)im
> v
an
Growing Region of
grain small grains

Interception du joint de grains
avec la surface inférieurg,P

(a) (b)

Figure I-5. Schémas de la mise en mouvement d’'un jo  int de grains et des mécanismes
d’ancrage : (a) effet des surfaces extérieures, (b)  effet des impuretés [5].

En ce qui concerne la force motrice de croissaalte,est le fruit de la minimisation de

I'énergie libre du systeme de part et d'autre daotjde grains. Elle correspond a I'énergie
stockée dans les défauts cristallins intragrares®t,, a I'énergie des surfaces inférieures
et supérieureBs,r, de déformatiofPyer ainsi que des joints de graiRg,.

P

Motrice

=P

intra + Pgb + Pdef + I:)surf (I'G)

La vitesse de croissance n’est pas seulement déatsmar la pression intergranulaire, elle

I'est aussi par la mobilité du joint de grains.rhabilité des joints de grains est indépendante
du processus de croissance mis en jeu, c'est-addir nature de I'énergie guidant la

croissance. Elle est fonction de la températuseigtune loi d’Arrhenius.

M = Moex;{—gj (17)
T

Mo : mobilité maximale du joint de grains
Q : énergie d'activation

k : constante de Boltzmann

T : température

La mobilité dépend également de la structure dut ¢ grains qui est essentiellement dictée
par sa désorientation. Le joint de grains est amaotéristique importante qui est décrite plus
loin dans cette section.

35



| - Microstructure et propriétés physiques des shjeétalliques confinés géométriquement

Croissance de grains normale

La croissance de grains normale intervient apréselaistallisation. Elle consiste a
'augmentation de la taille moyenne des cristalimuvellement formés. Elle s’applique a

'ensemble des cristallites, c’est un phénoménedgame (Figure I-6).

Etat initial Etat fina

Figure 1-6. Simulation de la croissance de grainsn  ormale : vues de dessus d'un film mince
subissant une croissance de grains guidée parlaré  duction de la densité d’énergie de joints
de grains [2].

La force motrice de la croissance de grains estdaction de la surface totale de joints de
grains. Au cours de celle-ci, les gros grains semis au détriment des petits qui décroissent
jusqu'a méme disparaitre. La croissance normalesediilisée lorsque la pression de
croissance s’équilibre avec la somme des énergiascrdige. Cette stagnation de la
croissance est généralement atteinte qubnd;. Elle aboutit a une distribution de la taille
des cristallites log-normale souvent observée tEmfims minces. La croissance de grains

normale ne favorise pas le développement d’'un@aiien cristallographique spécifique.

La minimisation de I'énergie de joints de grainest’pas le seul mécanisme de croissance de
grains qui s’opére dans les films minces. Lorsaderbissance, il existe presque toujours des
forces favorisant le développement d’'une populatengrains et empéche I'établissement
d'un état d’équilibre jusqu'a ce que les grainsutfes populations soient éventuellement

eliminés. Il s’agit de la croissance de grains arabe.

Croissance de grains anormale ou recristallisatsmtondaire

Ce type de croissance ne s’appligue qu'a certanmstallites se trouvant dans une

configuration énergétique particuliére. Pour castaltites, la pression de croissance de
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grains mise en jeu surpasse largement les entctagsiques a la mobilité de joints de grains
de sorte que le grain a une taille finale beauqaup importante que la taille moyenne et

I'épaisseur du film.

NtV ‘9
LR

fo
i Bt nv. e

Etatinitial Etat final

Figure I-7. Simulation de la croissance de grainsa  normale : vues de dessus d’un film mince
subissant une croissance de grains favorisant le dé veloppement d’'une population particuliére
de grains [2].

Ce type de croissance est hétérogene car elleapplisjue pas a I'ensemble des cristallites.
Les conditions particulieres pour déclencher cecgssus de croissance peuvent étre une
forte inhomogénéité d’énergie de surface, de dédtion, ou de mobilité de joints de grains.
Une autre possibilité est un grain possédant uille taitiale bien plus importante que les
autres. Par conséquent, elle favorise le développerdiune orientation spécifique suivant
I'énergie a minimiser. Si c’est I'énergie de défatian en régime élastique, ce sont les
cristallites {100} qui sont favorisés. Si c’est Wérgie de surface, ce sont les cristallites
{111} qui sont favorisés. Les cristallites {110} rofavorisés pour la minimisation de

I'énergie de déformation en régime plastique.

Les processus de croissance anormale étant parendtérogénes a cause des
configurations énergétiques particulieres quilguiérent, plusieurs types de croissance
anormale peuvent intervenir lors d’'une évolutiorcnostructurale. Si un seul processus se

produit ou est majoritaire, deux microstructuresvaat étre obtenues :

- soit les grains issus de cette croissance consotnfi@semble de la matrice
cristalline initiale. La distribution de taille dgrains est alors centrée autour d’'une
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valeur moyenne avec des tailles de plusieurs fémaisseur et une texture de fibre

guasi parfaite, c’est une recristallisation secoeda

- soit quelques grains se sont développés anormatein@rdistribution de taille de
cristallites est bimodale composée d’'une populatiergrains géants possédant une
orientation spécifique et d’'une population de pegitains formant des agrégats en
périphérie.

Au cours d’'une croissance anormale, la vitessgalets de grains est plus rapide que lors

de la croissance normale mais moins rapide quentlaraecristallisation.

Un autre mécanisme peut également se manifestedlane évolution de la microstructure,

il s’agit du maclage.

Maclage

Dans les matériaux possédant une faible énergfaudes d’empilements; comme l'argent

et le cuivre (ex : Cuys = 0.078 J.nf [4]), le processus de maclage est facilité. Leslesa
segmentent les grains en cristallites et introdiides joints de grains spéciaux a la structure
périodique du fait de la relation de symétrie enére deux réseaux cristallins de part et
d’autre. Le maclage minimise I'énergie de déforovatiLes macles peuvent se former au
cours de la restauration, de la recristallisatiotiecla croissance de grains. Dans ce cas, elles
ont une forme lamellaire avec des bords rectiliggtesont nommées communément macles

thermiques.
1.2.3 Grandeurs physiques caractérisant la microstructure

La microstructure d'un matériau pur polycristalliméfinit les caractéristiques
morphologiques et cristallographiques des cris¢allides grains et des joints de grains qui le

composent.

Plusieurs niveaux de description existent suivaéchklle a laquelle s’effectue I'observation
et suivant le degré de complexité de la microstmgctlLa description peut étre moyenne, par
exemple a partir d'analyses par Diffraction des dteayX (DRX), ou locale a I'échelle du
réseau cristallin, par exemple a partir d'imagesTME'EBSD se place a une échelle

intermédiaire car elle permet d’analyser des zahiese étendue de quelques grains a une
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populations de grains recouvrant plusieurs millidesuni avec une résolution allant de

guelques dizaines a quelques centaines de nm $lgvipas d’analyse utilisé.

L’EBSD est donc particulierement adaptée a la ¢arsation de la microstructure du cuivre
polycristallin qui présente une forte proportionndacles. Pour analyser la microstructure du

cuivre, il est nécessaire de définir les jointgdens.

Les joints de grains

Un joint de grains est un défaut cristallin a delimensions constituant la frontiére entre

deux domaines cristallins (Figure 1-8). Il est défpar :

- soninclinaison par rapport a une direction cristabphique de l'une des deux

cristallites,

- la rotation minimale & appliquer pour que les deustallites soient en concordance

(cet angle fait référence a la désorientation ¢ht e grains).

Joints de grains

Cristallite 1]
u: axe de
rotation

Axe
d’inclinaison

n : direction normale au plan
du joint de grains

Figure 1-8. Paramétres définissant un joint de grai  ns.

Généralement, seule la désorientation du jointrdang est considérée. Les joints de grains
sont alors classés en deux catégories suivant eure désorientation soit supérieure ou

inférieure a un angle critique fixé communémenba:l

- les joints de grains de désorientation inférieureced angle critique sont dits

faiblement désorientés et nommés LAGBW Angle Grain Boundajy
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- pour une désorientation supérieure a 15°, le pengrains est fortement désorienté et

nommé HAGB High Angle Grain Boundaly

En outre, il existe également des joints de grap&ciaux pour lesquels la désorientation est
importante mais qui possedent une cohérence atemiigvée de par les relations de

symétries des réseaux cristallins, il s’agit de&E8Coherence Site Lattice Boundary

3 types de joints de grains sont donc définis : BABAGB, CSLB.

La structure des LAGB est constituée de dislocatemnangées suivant un réseau périodique
(Figure 1-9). lls possedent une faible mobilité gliminue avec l'augmentation de la

désorientation.

Figure 1-9. Structure d’'un LAGB purement tilté [4].

Les HAGB ont une structure composée de régionsodad cohérence atomique et d’autres
de mauvaise cohérence. lls ne possédent pas uctustrinterne périodique de dislocations
mais des régions avec une forte densité de dighmsaet d’autres de moins forte densité.

L’énergie associée au HAGB est importante, il gdrdesméme pour leur mobilité.

Les CSLB sont notésn ou n indique l'inverse du rapport du nombre diag¢s en cohérence

sur le nombre total de sites (Figure 1-10).
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Figure 1-10. Schéma d'un joint de grains CSLB X5 [4].

Les CSLB de faible indice n possedent une bonnéreolgce atomique, ils sont généralement

peu mobiles.

Par la suite, il est décidé d’'appelan grain, un volume de matériau délimité par des
HAGB. Il peut donc contenir plusieurs cristallites qansdes macles ou des cristallites de
la phase mere. Les cristallites sont délimitéesparporte quel type de joints de grains. En
ce qui concerne les joints de grains faiblemenbuéstés, ils ne seront pas considérés
comme des frontieres séparant deux réseaux drnstatlistincts. Ces notions sont

importantes pour définir les tailles de différealgets.

Si les lacunes, dislocations, interstitiels, substinnels, précipités et amas sont exclus, une

microstructure se caractérise par :

une distribution d’orientations cristallographiquéa texture cristallographique,

- une distribution de tailles : type de distributigmaramétres de la distribution, taille

moyenne et écart type,
- une distribution de joints de grains,

- une forme de grains et de cristallites.
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.3 Résistivité des métaux dans les milieux confiné s géométriquement
1.3.1 Conduction des électrons dans les métaux

Un métal soumis a une différence de potentiel, donaissance a un champ électrique
unidirectionnel. Les électrons libres du matériabissent alors linfluence d'une force
électrostatique et se déplacent en moyenne daenteinverse du champ électrique (Figure
I-11). Il nait ainsi au sein du matériau un fluéld’ctrons nommé la densité de courant

dont 'amplitude est fixée :
- par la quantité d’électrons libres participant adaduction,

- par la vitesse moyenne d’entrainement qui est oh@ée par I'occurrence et la

nature des événements de diffusion que subissegtdetrons dans le matériau.

& 3 j#0

4

>
Déplacement moyen de I'électi

Figure 1-11. Schéma du déplacement d'un électron so  us I'effet d'un champ électrique
unidirectionnel  £.

La distance moyenne parcourue par les électrone eeux évenements de diffusion est
appelée libre parcours moyen Il correspond au produit de la vitesse instargadé
déplacement des électrons participant a la cormuet (vitesse de Fermi) et du temps
moyen qui s’écoule entre deux collisions successietemps de relaxatian soitA = ver.
La densité de courant s’exprime alors comme le merdl&lectrons par unité de temps qui

traversent une section unitaire perpendiculairere@mp électrique appliqué :

] =ne\ (1-8)
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avec v= T (1-9)

~N N
3|8

v : vitesse moyenne des électrons

e : charge élémentaire (1.602*1dC)

n : densité volumique d’électrons (€m

: libre parcours moyen de I'électron dans le matér

: temps de relaxation entre deux événements fiesidif

RN

La résistivité électrique d’'un matérigu est définie comme le rapport entre le champ
électriqgue dans un matériag et le flux de charge qu'il généfe la densité de courant

(I-11). Son unité est I2.m et s’exprime plus généralement &p.¢m.

j-or=lz (1-10)
0
IR - = rrl:‘ _
d’ou P J et (-11)

j : densité de courant (A:fh
o : conductivité électrique™®.m™)

La résistivité est inversement proportionnelkead an. Dans les matériaux massifs purs, elle
constitue une propriété intrinseque car la souargelment majoritaire de diffusion des
électrons est l'interaction électrons-phonons. Bligmente donc avec la température. A 25
°C, pag = 1.59 12.cm, pcy = 1.67 |2.cm etps = 2.66 |2.cm [6]. Dans la suite, le libre
parcours moyen de [I'électron et la résistivité dwatériau massif pur sont notés

respectivememnt etpo.

Dans les matériaux massifs, une autre source desidih des électrons augmentant la
résistivité est la présence d’'impuretés. Selooildé Matthiessen, la contribution de chaque

source de diffusion des électrons s’ajoute telle :qu

1_1 1
—=—+— <:> 10 = Ioph +Ioimp (|'12)

T Tph Timp

Tpn - temps de relaxation associé a l'interaction élewss-phonons
Timp - temps de relaxation associé a la présence d’netgs
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Les impuretés ajoutent une contribution a la résiétqui est fonction de leur concentration

volumigueN;, de leur section efficace de résistivitét de la vitesse de Fermp :

- :ﬁ (-13)
Lorsque les distances mises en jeu sont de l'oddrdibre parcours moyeny, il existe

majoritairement deux autres sources de diffusios @é&ctrons pouvant générer une
augmentation non négligeable de résistivité. Igis’de I'interaction des électrons avec les
surfaces extérieures et les joints de grains. €ag thécanismes de diffusion intégrés dans
la résolution de I'équation de Boltzmann, danspdiphése d’'un gaz d’électrons libres et des
faibles perturbations de la fonction de distribafiaboutissent a la formulation de modéles

analytiques décrivant I'effet du confinement géamée et des joints de grains.
1.3.2 Résistivité des milieux confinés géomeétriguement

a) Effet des surfaces extérieures

L’effet propre des surfaces extérieures est déte¥rmi

- par la nature de I'’évenement de diffusion : soiiffusion est élastique et I'électron
conserve son énergie cinétique, soit la diffusishieelastique et I'électron perd de
I'énergie cinétique,

- par la rugosité de la surface qui rend aléatoiraitection de propagation de

I'électron apres collision méme si celle-ci essétpue.

Plusieurs modeles existent pour décrire la coninbudes surfaces extérieures dans la
résistivité d’'un film mince [7][8]. Le plus largemeutilisé est celui proposé par Fuchs-
Sondheimer en 1952 [7] (modéle de FS).

Dans ce modele, le film mince est considéré commeristal parfait (monocristal) aux
surfaces extérieures homogenes, planes, parabélpeossédant les mémes propriétés de
diffusion des électrons. L’interaction des électr@vec les surfaces extérieures est prise en

bY

compte a travers un paramépedécrivant la probabilité qu'un électron rencontra
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surface soit purement réfléchi, les autres élesteiant diffusés inélastiquement avec perte
totale de leur énergie cinétiqup. est donc compris entre 0 et 1, O pour une surface
totalement diffuse et 1 pour une surface totaleméfidchissante. Ainsi, quarqdaugmente,

la résistivité diminue.

Pour des surfaces strictement réfléchissanges 1), les électrons conservent leur énergie
cinétique et continuent de participer a la condurctLe confinement géométrique n’a alors
aucun impact. La résistivité du film n'augmente masreste la résistivité du massif. En
revanche, si l'interaction est diffusp € 1), les électrons perdent une partie de leurgéme
cinétique, la vitesse moyenne d’entrainement destréns diminue et la résistivité du film
augmente. Cette augmentation est d’autant plus riaape que les dimensions du
conducteur sont faibles car la proportion d’éleasrnteragissant avec les surfaces augmente
(effet accentué par le rapprochement des sourcedifiision). Bien que ce modele ne
prenne pas en compte la rugosité de surface, $einsefr la résistivité est équivalent a une

collision diffuse et se retranscrit directementsiinvaleur de.

La résolution de I'équation de Boltzmann aboutirala I'intégrale suivante :

t -1
. 1- exp{—ftJ
Pr _ 1_§ﬁ(1_ p)j(l_lsj—%dt (1-14)
! 1- pexr{tft]
Ao

ps . résistivité du film

po : résistivité du massif

p : parametre de réflexion des surfaces
t; : épaisseur du film

/o . libre parcours moyen du massif

Cette intégrale est résolvable numériquement, ckdril est plus simple d’en extraire les

cas limites.

Pour des films oug << t;:

P13, a- p)(lJ (I-15)
Po 8 Ly
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Pour des films trés minces dgi>> t; :

Pi _Al-p A
31+
Po ptfln(/]oj

t

(I-16)

L’évolution de I'excés de résistivité prédite parmhodeéle de FS potir>> Ay dans le cas de

film mince de cuivre est tracée Figure I-12.

14% -
12% -

10%

8%

(Pr - Po)/Po

6%
4%

2%

0% -

Figure 1-12. Excés de résistivité induit par les su  rfaces extérieures par rapport a la résistivité
intrinséque du cuivre prédit par le modéle de FS po  ur t; >> Ay (Ag = 39.5 nm et pp = 1.67 uQ.cm).

Pour des films de cuivre d’épaisseurs supérieur@d um, I'effet des surfaces extérieures
prédit par le modéle de FS constitue un exces nadxae résistivité par rapport a la

résistivité du massif inférieure a 15 0= 0).

Un modéle plus récent a été formulé par A. A. Godr 1967 [8] puis étendue par C. R.
Pichard en 1985 [9]. Ce modele est basé sur lesaméonsidérations que le modéle de FS a
savoir qu’'un électron est soit strictement réfleduit totalement diffusé par les surfaces
extérieures, la probabilité de réflexion étanPar contre, la géométrie du systeme change.

Le film mince est modélisé par une série de couél@mentaires de méme épaisseur que le
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film. A la traversée de chaque couche élémenté@r&jombre d’électrons participant a la

conduction est multiplié par.

Pourt; >> Ao, le modeéle est le suivant :

Pic1+0751 P

Po 1+pt

(I-17)

L'effet des surfaces extérieures est plus pronaueécelui du modeéle de FS. Il prévoit par
exemple, un excés maximal de résistivité par rappta résistivité intrinséque de 30 % pour

des films de cuivre de 0.1 um £ 0).

Dans les deux modeles, potir>> Ao, la résistivité est inversement proportionnelle a

I'épaisseur du film.

Cas des lignes étroites

Sur la base du modele de FS et de I'approche d& Rhambers 1950 [10], W. Steinhoegl|
en 2003 [11] extrait numériquement un modele companple décrivant la résistivitg

d’une ligne de section rectangulaire en fonctiosee dimensions.

o _ 3 1 1)
S =1+12—-A,l-p) —+— I-18
) 5ol p)(h - (1-18)

h : hauteur de la ligne
w : largeur de la ligne

Ce modele indique une dépendance inversement piampeelle de la résistivité vis-a-vis
des dimensions de la section de conduction.

b) Effet des joints de grains

Les joints de grains sont des défauts cristallibs @éfinissant eégalement la taille des
cristallites. lls constituent des sources de diffas des électrons qui modifient
significativement la résistivité lorsque la taileoyenne de cristallites s’approche du libre

parcours moyen de I'électron dans le matériau rhassi
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A. F. Mayadas et M. Shatzkes sont les premiersrauler un modele de résistivité intégrant
I'effet des joints de grains (modéle de MS, 19702]] Dans celui-ci, les grains sont
colonnaires (traversant toute I'épaisseur), de #&ormectangulaire et possédent une
distribution de tailles de type gaussienne ou logrnale de moyennd [13]. Dans cette
configuration, les joints de grains sont perpendices au plan du film. lls sont soit
perpendiculaires, soit paralleles au champ applig&&uls les joints de grains
perpendiculaires au champ appliqué contribuentginaater la résistivité. lls sont assimilés
a des barrieres de potentiels identiques de larggimitésimale (soit un Dirac) dont la

probabilité de réfléchir les électrons BsffFigure 1-13).

Joints de grains

réfléchissanC 4 (R) Interaction électrons-phonons :
/
3
xi—l xi Xi+1 Xi+2 Xi+3

Taille moyenne de
cristallites d

Figure 1-13. Schéma de la structure du modeéle utili  sée par A. F. Mayadas et M. Shatzkes [12].

R est compris entre 0 et 1, 0 pour une transmidsi@he et 1 pour une réflexion totale. Pour

une taille moyenne de cristallitddixe, quandR augmente, la résistivité augmente.

Le modeéle de MS est le suivant :

-1
&:{1—§a+302—30’3ln( 1 ﬂ (-19)
Po 2 l+a
A R
qad=——- (|-20)
avec 41-R

pg - résistivité d’un film polycristallin d’épaissewguelconque
R : coefficient de réflexion des électrons aux idé¢ grains
d : taille moyenne de cristallites
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L’évolution de I'exces de résistivité par rappantraassif d’un film de cuivre en fonction de

la taille moyenne de cristallites est représentgare I-14.

100% -
90% A

80% A

70% A
60% A

50% A

(Pg=Po)/Po

40% A
30%
20% A

10% A

0% - ‘ :
0.1 1 10

Figure 1-14. Exces de résistivité par rapport au cu  ivre massif en fonction de la taille moyenne
de cristallites prédit par le modele de MS pour dif ~ férentes valeurs de R (A; = 39.5nm et pg =
1.67 pQ.cm).

Le modele décrit une augmentation de la résistawic la réduction de la taille moyenne de
cristallites. Cette augmentation est d’autant garse que le coefficient de réflexion aux
joints de grainsR augmente. L'impact d® est dailleurs trés important. Pour une taille
moyenne de 0.3 um, Biest de 0.2, I'excés de résistivité par rapport@ure massif est de
5 %. Par contre R est de 0.5, I'excés de résistivité par rapporcawre massif atteint
environ 20 %. Par conseéqueR,est un parametre déterminant dans la modélisalgota

résistivité des films minces.

A partir de la formulation de A. A. Cottey, C. Rellier et al.en 1979 [14] puis M. Beddzat

al. en 1986 [15], proposent une modélisation de Itedies joints de grains dans laquelle les
électrons ont une probabilité de transmission ainxtg de graind comprise entre 0 et 1.
Quand T augmente, la résistivité¢ diminue. Ce modele présdiavantage de pouvoir
s’appliquer a des films a grains colonnaires etcwonnaires.
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Pour un film d’épaisseur tres largement supérieure au libre parcours maogelgélectron a

température ambianig (1o << ty), le modéle est le suivant :

2
&:1+ﬂ (1-21)
Po v
U=i 1+7 1-22
A | 2(1-T) (22)

t;: épaisseur du film

d : taille moyenne de cristallites

p : parametre de réflexion des électrons sur legem@s extérieures
T : parametre de transmission des électrons auxgale grains
c=dlr

¢, =0.375

c; = 1 —c pour les films a cristallites non colonres

c1 = -c pour les films a cristallites colonnaires

Les deux modeles prédisent une dépendance invemsgrmportionnelle de la résistivité

avec la taille moyenne de cristallites.
c) Effet des surfaces extérieures et des joints de grains

En utilisant 'approche de Matthiessen, il est g@esde cumuler la contribution des joints

de grains a celle des surfaces extérieures.

Dans le cas d’'un film épai& &> A¢), la combinaison du modeéle de MS et de FS (madigle

MS-FS) aboutit & I'expression suivante :

-1
& = {1_§a+3a2 -3a° In(l+ EH +§/]0(1— p)i (1-23)
Do 2 a 8 t,
_ A R
ave( a=—"——
d1-R

Dans le cas des lignes étroites, I'équation obteste
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-1
ﬂ:{1—3’a+3572—\’:’57'3Ir(1+1ﬂ +12§/10(1—p)(£+£) (1-24)
yox 2 a 8 h w

a=o R
avec 41-R

Les géométries des films minces et des lignestésr@ssociées au modéle de MS-FS sont
représentées Figure I-15.

Joints de grains
0az (R) Surfaces
d extérieures (p)

1 AN A A ] \\
| N N N v
Substrat
Film mince

Joints de grains
Oa&g (R

Surfaces &
extérieures (p)

Ligne étroite

Figure 1-15. Géométries des structures associées au modeéle de MS-FS dans le cas d'un film
mince et d’'une ligne étroite.

Afin de représenter I'évolution de la résistivitéime ligne étroite en fonction de sa largeur,
d, p et R doivent étre définis. En prenadt= w, p = 0 etR = 0.3 [16], I'évolution de la

résistivité en fonction de la largeur est représemtigure 1-16 pour des lignes de hautear
0.25 pm.
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291 -1 Résistivité intrinseque : 1.67 pQ.cm
1 ! —Modélede FS:p=0
] | —— Modéle de MS: R=0.3
2.7 Ef oo
i |
25+---
— 1 |
§ .1 :
G 23 - NN T T T T T T
3 1 Effet,des joints
a 2.1 dq grains:

I I
Effet deg
1.9 1 surfaces
extérieures

I

1.7 1 ‘ l

0.01 0.1 1 10

Largeur de ligne (um)

Figure 1-16. p, en fonction de la largeur de ligne dans le cas du modéle de MS-FS pour h =0.25
um avec Ap =39.5nma 25 .

Avec ces parametres, la résistivité des lignesudeede 0.1 um calculée a partir du modele
de MS-FS est largement supérieure a celle du massif un excés d’environ 40 %. La

contribution des joints de grains (~ 25 %) est pilmportante que celles des surfaces
extérieures (~ 15 %). D’autre part, la différenogre les deux contributions augmente avec

la réduction des dimensions et de ce fait aveaill@ imoyenne de cristallites.

Ce résultat démontre la possible forte contributies surfaces extérieures et des joints de

grains dans la valeur de la résistivité.

Pour les lignes étroites, la microstructure et damensions sont donc des contributions
importantes de la détermination des propriétéstréees. Ainsi, si les dimensions des
lignes sont connues et les parameRest p identifiés, il est possible d’extraire des tailles
moyennes de cristallites de la résistivité en gppint le modéle de MS-FS [16].
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l.4 Contraintes mécaniques dans les objets de petit es dimensions sur

substrat

Apres avoir explicité la relation qu’il existe emtla microstructure et la résistivité, le lien
entre la microstructure et les contraintes mécasgst maintenant traité. Avant d’aborder

ce point, des éléments de mécanique du soliderappelés.

[.4.1 Notions de base sur 'élasticité

L'état de contrainte mécanique est I'ensemble deses de réaction qui se développent a
lintérieur d’'un corps déformable sous l'effet dhacges extérieures. En mécanique des
milieux continus, I'état de contrainte est défirrpun tenseur de rang 2 comprenant neuf

composantes tel qu'il est illustré Figure 1-17 :

3
A
033
032
O31
G23
- 0, 0Oy, O3
13 _
F G =
22 =0, 0, 0y
G1p (021
611 —> 2 O3 0Oz Oy

Figure 1-17. Composantes des vecteurs de contrainte s s’exercant sur un élément infinitésimal
de matiére. Expression du tenseur de contrainte ass  ocié.

Les termess;; sont des contraintes normales qui s'exercentastacki suivant la direction
perpendiculaire a cette surface. Les terragssont des contraintes de cisaillement qui
s'exercent sur la fagesuivant la directiorj. Le tenseur de contrainte est donc composé de 3
composantes de contraintes normales et 6 compagsaitge cisaillement. L’équilibre

mécanique d’'un parallélépipéde de matiere imposerdition suivante g = gji. Le tenseur
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de contrainte se restreint alors a 6 composantEpandantes et peut s’écrire suivant la

notation de Voigt :

o,
o,
01«0 5+ ?—13 0, 0Og O0s o
Oy Oy g, 0, > ’
Nt g,
O3 g
Os
O

La relation entre I'état de déformation et I'état contrainte est décrit par la loi de Hooke

généralisée oud] est le tenseur de rigidité €][le tenseur de souplesse :
g=[C]e ou z=[g]7 (1-25)
La notation de Voigt simplifie le tenseur de rigéiinitialement de rang 4, & un tenseur de

rang 2. Pour un matériau de symétrie cubique,rsetgr de rigidité du cristal s’écrit alors

sous la forme :

C, C,C, O 0 O
C, C, C, 0 0 O
- C, C, G, 0 0 O
o 0 0C, O O
0o 0 0 0¢C, O
0 0 0 0 0 C,f

Il comprend seulement trois composantes indépeadaBt i, Ciz, Cya.

Dans le cas d'un comportement isotrope, les commgesadu tenseur de rigidité
sont indépendantes de la direction de sollicitatonsidérée. Elles s’expriment simplement

a partir de deux parametres, le module d’Yokreg le coefficient de Poissain
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_ E(-v) Ev E

SEea)  TEea) ey

Cependant, peu de cristaux ont des propriétés igiast faiblement anisotropes.

L’'anisotropie élastique des matériaux cubiqueséstluée par le biais d'un coefficient
d’anisotropieA d’expression :

—_ 2C:44

=_ T4 (1-27)
C11 - C:12

Le Tableau I-1 donne une liste des coefficientsti&aes de différents matériaux cubiques et
le coefficient d’anisotropie associé :

Cu1 (G Pa) Cio (G Pa) Cus (G Pa) A Mioo (G Pa) M111 (G Pa)
W 522.4 204.4 160.8 1 566.8 570.6
Al 107.3 60.9 28.3 1.2 99.1 113.6
Si 166.2 64.4 79.8 1.6 180.7 230
Ta 260.2 154.5 82.6 1.6 231.2 313.6
Au 192.9 163.8 41.5 2.9 78.5 188.8
Ag 124 93.4 46.1 3 76.7 173.6
Cu 168.4 121.4 75.4 3.2 114.8 261

Tableau I-1. Composantes du tenseur de rigidité, co  efficient d’anisotropie et module biaxial
pour différents matériaux [17].

Pour les matériaux anisotropes, si le repére ahdigtillon est différent de celui du cristal,

comme dans le cas d’'un film ou d’'une ligne avec t@xéure idéale, le tenseur de rigidité de
I'échantillon est déterminé a partir d'un changetmrepere tel que :

Cii' = timtintkotlpcr?wnop (1-28)

Cijekl : tenseur de rigidité dans le repére ‘detantillon
Cﬁmop : tenseur de rigidité dans le repére du cristal

tim, §n, tor tp : Matrice de passage
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Pour les matériaux fortement anisotropes commeulere; le changement d’orientation
cristallographique locale entre cristallites adjgseest a I'origine de fortes hétérogénéités de

contraintes.

En mécanique, les films minces sur substrat s@utciés aux objets dont :
- I'épaisseut; est trés inférieure a celles du substyat
- les dimensions latérales sont trés supérieurgpaiseur du substrat.

De plus, l'attache du film au substrat est congidéparfaite de sorte que le champ de

déplacement est continu a I'interface film/substFagure 1-18).

tf <<TS

d>>t

Substrat

Figure 1-18. Repére défini pour un film sur un subs  trat.

La surface supérieure étant libre de contraisites 0, soit en notation de Voigt, o4 etos
nulles. Les films minces ont alors un état de conte restreint dans le plan, défini
seulement par les composantgso, etos. Une simplification supplémentaire peut étre faite
en choisissant judicieusement les axes de manietgehiros = 0 L'état de contrainte est
alors déterminé simplement par deux composantes ldgrlans; eto», la contrainte est dite

biaxiale. En ce qui concerne I'état de déformatibest triaxial.

Pour un matériau aux propriétés élastiques isos;dpe contraintes ont pour expression :

o, = WEl—ZU)[(l_ v)e, -ule, +&,)] (1-29)
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o,= o)) [ue, +(@1-0)e, +&,)] (1-30)

Dans I'hypothése d’'une contrainte biaxiale isotrapest-a-direr; = 0> = g, celle-ci est égale

a:
E
g=——¢&, avec &=¢&; (I-31)
-2v
ou
og=Meg, avec & =¢&,=¢, (1-32)

Le module biaxial isotropkl est définit commé = E/(1-0).

Dans le cas dun film mince sur un substrat, lemfipeut avoir une orientation

cristallographique particuliére perpendiculairemauniplan du film. Dans ce cas, le repére du
cristal differe de celui du film. Un changementrdpére doit alors étre effectué pour obtenir
I'expression du module biaxial. Pour les matériauRiques, les modules biaxiaux suivant le

plan {100} et {111} sont isotropes et ont pour eggsion :

M, = ( (C11 B Clz)(Cll + 2C12)j (1-33)
Cu

— 6C:44(C:11 + 2C12)

= 1-34
= C:11 + 2C12 + 4C44 ( )

Les métaux CFC ont une valeur minimaleMig pour les plans {100}, les moins denses, et

une valeur maximale pour les plans {111}, les mlaases (Tableau I-1).

La texture cristallographique globale est imporacar elle conditionne le comportement
moyen de l'objet. Ainsi, pour une méme déformatioomogene, des objets de méme
dimension mais possédant des textures de fibrérdiffes auront des niveaux de contraintes
trés différents. L'anisotropie élastique a un intgawportant a la fois a I'échelle locale et a

I'échelle globale.
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1.4.2 Origine des contraintes dans les objets de faibles dimensions sur substrat :

cas des films minces

L’état de contraintes résiduelles d’'un film minag sin substrat est le résultat de I'histoire
thermomeécanique du matériau définie par son éléibarat par les procédés ultérieurs qu'il

a subi. Deux types de contraintes sont alors djsén :
- les contraintes intrinséques qui se développerardda formation du film,

- les contraintes extrinseques générées par desdegmcétérieurs au dépot.
a) Contraintes intrinséques

La minimisation de I'énergie libre du systeme filsur substrat est a l'origine de la
microstructure et donc des contraintes intrinseduoésites. Cet aspect est mis en évidence
expérimentalement par R. Abermann (1990) qui aiéiadsitu a partir de la déflexion d’'un
cantilever, le développement la contrainte biaxiat#rope au cours de la formation d'un
film mince de Cr et d’Au par évaporation [18]. Lesntraintes intrinseques varient donc

suivant I'espece a déposer, les techniques de @éped conditions associées.
b) Contraintes extrinseques

En microélectronique, la plupart des opérationsrietogiques s’effectuent en température.
La principale source de contraintes extrinsequeketeformation thermo-élastiqgue imposée
par le substrat de silicium a I'ensemble du volume sein du composant de par les

différences de coefficient de dilatation des déféis matériaux (Tableau 1 du Préambule).

Dans le cas d'un systeme film mince sur substiatc@urs d’'un cycle en température, la
dilatation du substrat épais impose une déformaiaxiale homogéne au film qui a pour

expression :

&, :J'TTO o (T)-a, (T) aT (1-35)

ag(T) : coefficient de dilation du substrat
o4(T) : coefficient de dilation du film

To : température « initiale »

T : température « de mesure »
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Si les coefficients de dilatation du film et du strat, as et a;, sont indépendants de la

température alors :

g, =M AaAT (1-36)

Ao =os—o; €tAT =T-T,
M; : module biaxial du film

Ainsi, au cours d'un cycle thermique, l'effet curdulle la déformation thermo-élastique
imposée par le substrat et de la température paduire a une évolution microstructurale
et/ou un dépassement de la limite d’élasticité itha fjui détermine I'état de contrainte

résiduelle.

L'évolution de la contrainte au cours d’'un cycleriique peut étre suivie a partir de la
mesure de la courbure du systeme film/substrateefutilisation de I'équation de G. G.

Stoney [19]. Cette équation se place dans I'appmakiibn des films minces et I'hypothése
des faibles déformations. La contrainte extraiteespond donc a la contrainte résiduelle
biaxiale isotrope moyenne. L'avantage de cette aulest de n'utiliser que les propriétés
élastiques du substrat et de s’affranchir de ceallesilm, ce qui est profitable dans le cas

d’'un film aux propriétés élastiques fortement atrgoes.

4M {2
=——=2(bow-bo (I-37)
0y 3th2( V\6)

of . contrainte biaixale isotrope du film

M; : module biaxial du substrat

ts : épaisseur du substrat

D : diamétre du substrat

t; : épaisseur du film

bow : fleche du systéme film/substrat avant
bow : fleche du systeme film/substrat aprés

La Figure 1-19 représente le comportement thermamgae d'un film de cuivre
électrodéposé de 1 um non passivé sur substratidans réalisé par S. J. Hwanet al.
2008 obtenu a partir de mesure de courbure [20]cdwrs de ce cycle thermique, la vitesse

de chauffe et de refroidissement est de 3 °Clméaxceptée lors de la redescente pour les
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températures inférieures & 230 °C ol la penterapédeature est de 0.9 °C.iffinUn palier a

435 °C est appliqué pendant une période de 6h.
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Figure 1-19. Evolution de la contrainte moyenne d’'u  n film de cuivre ECD de 1 um au cours
d’'un cycle thermique estimée a partir par la mesure de la courbure [20].

Le comportement thermomécanique du film est congplkeixirréversible. L’évolution non-

linéaire de la contrainte moyenne au cours de latégoen température est le fruit :

- d’'une modification de la microstructure (restawmafirecristallisation, croissance de

grains),
- de mécanismes de diffusion de matiere (fluage),

- de mécanismes de plasticité tels que le glissededislocations.

Mécanismes de diffusion inter et intragranulaire

Les mécanismes de diffusion assistés par la cobdranécanique sont thermiquement
activeés.

Dans le cas des films minces sur substrat, pour aomrainte biaxiale en tension, ce
mouvement s’effectue de la surface libre versédiiigur du film. A l'inverse, si la contrainte

est en compression, les atomes diffusent de lisuédu film vers la surface libre.
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Le mouvement d’atomes du réseau peut s’opérerldansints de grains qui constituent des
chemins privilégiés de diffusion, diffusion de ty@eble [21] ou dans le volume du cristal,
diffusion de type Nabarro-Herring [22][23] (Figur20).

—— —— Y s
Ghm—bc 64_&: :jt» jt::ﬁ—-»c

Diffusion de type Coble Diffusion de type Nabarro-Herring

Figure 1-20. Schémas des deux mécanismes de diffusi  on de matiere dans le cas d'un film
mince soumis a une mise en tension.

Pour ces deux mécanismes, I'expression de la eissiéformation est la suivante [24] :

et)=A-2 exp(—ij (1-38)
d, T

& : vitesse de déformation

A : constante

d : taille moyenne de cristallites

t; : épaisseur du film

o : contrainte thermo-élastique appliquée

E4 : énergie d’'activation de la diffusion dans lesjs de grains ou dans le volume
n : exposant définissant le type de fluage

A basse température, le fluage de type Coble égiopdérantr( = 2). A haute température,
le fluage de type Nabarro-Herring est prépondéirantl).

La relaxation induite par ces mécanismes de ddfusie matiere est d’autant plus
importante que I'épaisseur et la taille moyenneiigtallites sont petites. Ces mécanismes

de diffusion sont favorisés aux hautes températures

Croissance de grains

La croissance de grains consiste a I'éliminatios joents de grains a volume constant. Elle
s’accompagne d’'une mise en tension du film. Le neode P. Chaudhari 1972 donne une
estimation de la contrainte résiduelle générée damas d’'une croissance de grains ou la

texture cristallographique du film mince ne chapgs [25].
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1 1
Ugg = MA{d— _d—J (1-39)
i f

ogg - CONtrainte générée par la croissance de grains
d, : taille moyenne de grains initiale

d; : taille moyenne de grains finale

Aa : exces de volume libre d'un joint de grains

M : module biaxial isotrope du fil

La contrainte maximale générée par la croissancgrdms est déterminée par la taille
moyenne de grains initialk. Son amplitude est fortement dépendante de I'edeeglume
libre d’un joint de grainsAa qui est généralement fixé & 1 A Cependant, il & \&t
précédemment qu’il existe plusieurs types de joiletgrains a la structure différente. De ce

fait, Aa est fonction de la distribution des populations génts de grains.

Lors de la redescente en température, la micragneiclu film de cuivre n’évolue plus. La

non-linéarité du comportement mécanique est seulerattribuée aux mécanismes de
diffusion de matiere ou de plasticité. Les mécaesmnde diffusion étant peu actifs aux
faibles températures, la contrainte résiduelle apire cycle thermique a haute température

peut étre assimilée a la limite élastique a tentpégambiante.

Limite d'élasticité a température ambiante

Le glissement et I'allongement de dislocations destprincipaux mécanismes de plasticité

dans les films minces métalliques au cours du idifgement [26].

L’interface entre le film et le substrat ainsi des joints de grains bloquent le mouvement
des dislocations et induisent une augmentatiom dienite élastique (Figure 1-21).
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Figure 1-21. Schéma du glissement et de I'allongeme  nt d'une dislocation dans un film mince
polycristallin a grains colonnaires.

La contribution de I'épaisseur du film a été forégmipar W. D. Nix 1989 [26] en considérant
gu’une dislocation traversante doit, pour se moywgallonger en déposant un segment de
dislocation a l'interface film/substrat, I'énergiequise pour se mouvoir étant équilibrée a
celle nécessaire pour déposer un segment de disiocal’interface.

Ot L |n(ﬁsthSi”(¢) (140)
sani-v)(u, +u,) \ b ) t,

onix - contrainte limite de Nix

s : facteur de Schmit

b : vecteur de Burger

v : coefficient de Poisson

K¢ : module de cisaillement du film

Ms : module de cisaillement du substrat

t; : épaisseur du film

Bs : constante numérique

¢ : angle entre la normale au plan du film et la m@le au plan de glissement

A partir de la méme approche, C. V. Thompson 1948ime la contribution des joints de
grains dans le cas d'une microstructure colonngoeir des cristallites de forme

cylindrique [27]

1 Wb d)2
o.=——""" _|n=|=% -41
® s4ml-v) [bjd (-4

63



| - Microstructure et propriétés physiques des hjectalliques confinés géométriquement

Par conséquent, la limite d’élasticité peut étremee par la somme des contributions de

I'épaisseur et des joints de grains décrite pandeéle de W. D. Nix et de C. V. Thompson :

Oim =0k T 0y, (1-42)

Ce modéle prédit une dépendance de la limite diéieis inversement proportionnelle a

I'épaisseur et a la taille moyenne des cristallites

Maintenant que les notions essentielles relativda anicrostructure, la résistivité et la
contrainte mécanique des objets métalliques camfg@métriquement ont été introduites,

I'étude réalisée au cours de ce travail de theaeqmenmencer.

Pour ce faire, le chapitre qui suit, traite du déppement des nano-capteurs embarqués de
déformation pour I'analyse des contraintes résidaalans les lignes d’interconnexions de

cuivre Damascene.
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[1.1 Détermination des déformations résiduelles dan s les interconnexions de

circuits intégrés

Les industriels de la microélectronique recherclugst moyens simples et rapides d’estimer
le niveau de contraintes des lignes d’interconnmexiau sein méme de leur produit que ce
soit au cours de la fabrication, au cours des t@stdtriques ou bien post mortem. Pour ce

faire, deux solutions sont envisagées :

- le développement de techniques de caractérisapbysiques ayant une résolution

spatiale inférieure au micron,

- le développement de structures de test directermmitarquées dans le produit,
compatibles avec le procédé CMOS et ne nécesgitant’étapes technologiques

supplémentaires.

Les techniques de caractérisations physiques permetextraire des déformations dans des
structures cristallines de dimensions microniquesuemicroniques utilisent le phénomene
de diffraction d’'un Rayonnement X (RX) ou électoume par le matériau sondé. Il en existe
plusieurs dont la microdiffraction Laue des RXn&rodiffraction Kossel et 'EBSD. Ces
techniques présentent l'avantage de cartographieement a la fois [I'orientation
cristallographique et les déformations. Cependailies ne sont encore adaptées aux

exigences de la production microélectronique.

Par exemple, des résultats ont été obtenus a garta microdiffraction Laue des RX pour
I'étude fondamentale de I'état de contrainte deron@ nano-objets [1][2]. Néanmoins, cette
technique requiert une source synchrotron de pdaiblde volume diffractant des lignes

d’interconnexions et ne peut donc s’effectuer gu’grands instruments.

La diffraction Kossel et 'TEBSD sont des techniqyrss adaptées a la problématique car
elles s’opérent au sein d'un MEB qui est un équigetintourant en micro€lectronique. De
plus, elles possédent de tres bonnes résolutioaakgs. Dans le cas de la diffraction
Kossel, la résolution spatiale est déterminée aagroire de diffraction du fond continu de
RX émis. Celle-ci dépend de la tension d’accélénaties électrons et de la nature du
matériau sondé. Elle est estimée de l'ordre de 1dams le cuivre pour une tension
d’accélération de 20 kV. En ce qui concerne 'EB&Drésolution spatiale est la meilleure.

Elle est fixée par I'étendue de la poire de diffi@t des électrons rétrodiffusés. Dans un
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MEB-FEG, celle-ci est de quelques dizaines de nat@s. Néanmoins, 'EBSD est limité

par la profondeur de pénétration des électrongsjuile I'ordre de 20 nm dans le cuivre.

L’EBSD et la diffraction Kossel pour I'estimatioresl contraintes résiduelles sont toujours
en cours de développement [3]. Dans le méme temp&margé une autre voie
particulierement adaptée aux contraintes imposaes$approduction en microélectronique :

I'élaboration de capteurs embarqués.
Deux principales familles de capteurs se distinguen
- les capteurs en silicium qui utilisent la piézoigtgité intrinseque [4],

- les capteurs directement élaborés avec le matéoastitutif des interconnexions
[S1[61[71[8].

Les capteurs en silicium ne sont sensibles qu'damps de déformation ayant une portée
suffisante pour engendrer des variations signifieat de résistance. lls constituent des
capteurs de choix pour I'étude de I'état de contes de structures aux abords du silicium,
ils ne peuvent alors renseigner que sur le premigrau de métal. Leur point fort est un

contr6le non destructif de I'état de contraintesidéelles simplement a partir d’'une mesure
électrique sans dégradation de I'échantillon [4].

Contrairement aux capteurs a base de silicium, dlemdu second type de capteur est
destructif car il nécessite le retrait des encapgsal En effet, dans ces structures les
contraintes résiduelles sont évaluées a partiradmdsure d’'un déplacement issu de leur
relaxation. lls représentent donc une meéthode dact&isation indirecte destinée a étre
utilisée dans le cadre de développement technalegimu bien post mortem dans les
produits. Par exemple, le gradient de contrainéssduelles dans I'épaisseur suivant la
direction longitudinale de la ligne peut étre estid partir de la déflexion d’'un simple

cantilever [5]. Il existe également des structyresr extraire la déformation moyenne dans
la direction longitudinale de la ligne d’intercomitans de cuivre, les capteurs pivotants. Au

cours des travaux de these, il a été choisi delolgwer ce type de capteur.
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II.2 Développement de micro et nano-capteurs pivota  nts

Les capteurs pivotants sont composés de deux kgsashsion et d’un pointeur central. Les
bras d’expansion ont une extrémité connectée antqoi central et I'autre extrémité a un
support fixe. lls forment une croix asymétriqueé&ulatisée sur la Figure II-1. Initialement,
ils sont encapsulés dans des diélectriques edemautdans un état de contraintes résiduelles.
Lors du retrait des encapsulants par gravure,dasraintes dans les deux bras d’expansion
se relaxent induisant un couple de force sur latpar central qui tourne jusqu’a ce que la
structure atteigne un nouvel état d’équilibre mépaa Le signe de la contrainte résiduelle
longitudinale initiale est alors défini par le satesrotation du pointeur. Par exemple, pour
une contrainte résiduelle initiale en tension,dafeur tournera dans le sens horaire (Figure
11-1).

Avant libération Apreés libération

<«— Bras |
d’expansion i Lo

L |
________ ' i _________ Pointeur At T

R central ! -

dr2 &, , T~

Vue de dessus Vue de dessus
Cu —

Encapsulants

Substrat
Vue en coupe Vue en coupe

Figure 1l-1. Schémas en vue de dessus et en coupe t ransversale d’'un capteur pivotant avant
et aprés retrait des encapsulants.
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Si l'accroche des bras d’expansion sur le pointamntral est considérée comme un pivot
parfait, I'état mécanique d’équilibre est atteiotsique la déformation résiduelle initiale est
totalement relaxée. Dans I'hypothése d’un matéglastique isotrope et d’'une déformation
résiduelle initiale uniaxiale dans la directionddndinale des bras d’expansion, la déviation

du pointeur central est donnée par [6] :

a= L (I1-1)
d

a : déviation du pointeur central

L : longueur initiale des bras d’expansion et dureur central

&res . déformation longitudinale moyenne initiale deasd’expansion
d : espacement des bras d’expansion

Ce modeéle analytigue nommeé dans la suite du dodurerodéle géomeétrique » prédit une
déviation du pointeur central inversement propaoriglle a I'espacement des bras. Par
conséquent, pour une déformation résiduelle ieitiglentique, la déviation du pointeur

central augmente linéairement avec la diminutiofiespacement des bras (Figure 11-2).

Cependant, la liaison des bras d’expansion au g@@irttentral n’est pas un pivot parfait, elle
constitue un encastrement. Les bras d’expansionbi#at dans le plan lorsque la rotation du
pointeur central augmente. A I'équilibre mécaniqlee, déformation résiduelle initiale
contenue dans le bras n’est donc pas totalemeakéel Pour prendre en compte ce
phénomene dans le nouvel état d’équilibre mécaniguenodéele analytique a été développé
par M. Kasbaret al.2007 [8] :

_dxLxly(L-Ly)
d?(2L - L0)+;1W2 x L,

(11-2)

L
L, = -3
avec ° T v (1-3)

a : déviation du pointeur central

L : longueur initiale des bras d’expansion et durggeur central

Lo : longueur de bras totalement relaxée

&res . déformation longitudinale moyenne initiale deasd’expansion
w : largeur des bras d’expansion

d : espacement des bras d’expansion
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Figure 1l-2. Schémas de capteurs de mémes dimension s possédant des espacements de bras
différents a I'état d’équilibre mécanique aprés lib  ération pour une déformation résiduelle
initiale identique. Courbe des déviations correspon dantes en fonction de 1/d.

Comme il est illustré sur la Figure II-2, pour |l&me déformation résiduelle, les déviations
issues du modeéle de M. Kasbatial. s’éloignent des déviations obtenues avec le modele
géométrique. Ceci montre que le moment de flexiérall'encastrement est d’autant plus

fort que I'espacement des bras est petit.

Avec la prise en compte de I'encastrement, la dédfdion résiduelle peut étre extraite de
maniere robuste a partir de la déviation de plusieapteurs possédant des bras d’expansion
de méme largeur mais d'espacements différents. niesaux de contrainte dans les
différentes directions sont ensuite calculés aimpdet la relation de Hooke généralisée dans

I'hypothese d’'une déformation longitudinale unidgia
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[1.2.1 Développement d'une nouvelle architecture d'accroche pour des

structures plus compactes

Les micro-capteurs pivotants développés ces desiannées permettent la détermination
des contraintes résiduelles moyennes dans deswsgs@n cuivre Damascéne d’une largeur
de deux microns [8]. lls possedent des bras d’esipas et un pointeur central de 100 um de

long (Figure 11-3).

Figure 11-3. Image MEB en vue de dessus de deux cap teurs de 2 um de large et de 100 um de
longueur de bras d’expansion et de pointeur central apres libération pour deux espacements
de bras.

Cependant, les interconnexions de cuivre atteigaejuurd’hui des dimensions latérales de
guelques dizaines de nanomeétres. Ainsi, les conémirésiduelles doivent étre extraites dans
ces dimensions. A cela s'ajoute le fait que I'enlsiente la batterie de capteurs est localisé
soit dans les lignes de découpe aux dimensions Ség®) soit directement sur la surface
réservée au produit. De ce fait, les dimensions dapteur doivent étre les plus petites
possibles et des structures de 250*150 um?2 ne @ost adaptées. Dans ce contexte, de
nouvelles architectures de structures pivotantas pbmpactent et répondant a I'ensemble
de ces criteres ont été développées pour la détatiom des niveaux de contrainte a
I'échelle micronique et submicronique. Celles-ct ame longueur de bras et de pointeur
central de 10 pm et occupent chacune une surfaBefdi® moins importante que les
structures précédentes soit 25*15%(figure 11-4).
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B
ﬂ
B

Figure 1l-4. Représentation a I'échelle des capteur s de 100 um de longueur de bras (a) et des
nouveaux capteurs de 10 um de longueur de bras (b) pour le méme espacement de bras.

(b)
50 um

3 types de capteur correspondant a une largeuradedie 1, 0.5 et 0.2 um ont été développés
(Figure 1I-5).

Figure 1I-5. Géométries des nouvelles architectures de capteurs élaborées.
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La longueur des bras d’expansion étant réduiteatetion absolue de longueur de bras liée
a la relaxation des contraintes résiduelles est faible. La déviation du pointeur suit donc
la méme tendance. Pour augmenter la sensibilitétdestures de 0.5 et 1 um, une nouvelle
accroche des bras d’expansion sur le pointeur @eamtté intégrée [9] (Figure 1I-5). Celle-ci
diminue le moment de flexion des bras augmentardtiion du pointeur central. Sa largeur
a été choisie a 0.2 um. Elle est supérieure antdteli inférieure fixée par les tailles
caractéristiques des interconnexions de la tecgi®®0 nm des circuits intégrés de maniére
a s’assurer de sa robustesse face au procédéédatiim et aux déformations occasionnées
par la rotation du pointeur central. De ce faitjlsdes capteurs ayant une largeur de bras de
0.5 et de 1 um ont une nouvelle configuration dacke des bras sur le pointeur central
(Figure 1I-5). Pour chaque largeur de bras, uni sfr 8 capteurs avec des espacements de
bras de 0.1, 0.2, 0.3, 0.4, 0.6, 1, 1.4 et 2 punh r&@hisés.

La Figure 11-6 illustre le cas d’'une intégration de type de capteur dans les lignes de
découpes d'un produit STMicroelectronics au premmigtieau de métal. Les dimensions
latérales sont limitées a 80 um et 'agencementstiestures est optimisé pour occuper le

moins d’espace possible.

=TT T T, -
P
b
\
‘l' nl A
[ i
{ )
\ /
Y
‘L
‘H.._==...-
Plaquette
de 200 mm
A : capteurs de 0.2 pm
B : capteurs de 0.5 pm
Produit Ligne de C : capteursde 1 pym
découpe
Figure 11-6. Capteurs pivotants localisés dans les lignes de découpes.

Le modéle analytique développé par M. Kaslearal. [8] reste valable pour les capteurs de
0.2 um de large. Par contre, il ne I'est plus pstimation de la déformation résiduelle
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dans les structures de 0.5 et 1 um de large ddédiintégration de la nouvelle architecture

de liaison.

Le modéle analytique est formulé en égalisant tat'éécanique d’équilibre, la tension
résiduelle du bras d’expansion a la force liee aament de flexion. Dans les nouvelles
structures, la réponse en flexion des bras a #&iootdu pointeur central est diminuée. L’état
mécanique d’équilibre des capteurs peut étre dalois par un nouveau modéle analytique
dérivé de (II-2) en pondérant le terme relatif aonment de flexion des bras par un
coefficient phénoménologique compris entre 0 et 1 définissant I'impact de &slbn des

bras sur le pointeur central [9]. Lorsque 1, le modéle de Kasbagt al. est retrouve.

ae dexLogL—Lo) avec L=t e
d2(2L—L0)+§W§XLOXa’ 1+£res
A
Wh Wy a = f(Wa,Wb)
i 4

Le coefficienta dépend a la fois de la largeur de l'accrogheet de la largeur des bras
d’expansiorw,. D’une part, pour une largeur de bras constantBminue avec la réduction

de la largeur d’accroche (encastrement). D’autrg paur une largeur d’accroche constante,
sa valeur est d'autant plus faible que le momeradcptique dans le plan des bras

d’expansion est fort, c'est-a-dire pour des largelar brasw, importantes (l1-5).

= hw,*
Gz 12

(11-5)

La Figure II-7 donne une comparaison des déviataungointeur central prédites par le
modele analytique pour des capteurs de 0.5 pmrdedade bras avec deux configurations
d’accroche différentes, une classique 1 et une nouvelle correspondant aoun 0.5. La
déformation résiduelle initiale est fixée a 0.3 %.
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1| — Nouvelle configuration d'accroche : a = 0.5
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Figure 1I-7. Déviations du pointeur central obtenue s par le biais du nouveau modéle
analytique pour des capteurs de 0.5 um de larges et  une déformation initiale de 0.3 %.

Comme prévu, la nouvelle configuration d’accrocleenpet une plus grande déviation de
pointeur par rapport a I'accroche classique. Cstiparticulierement vrai pour les faibles
espacements de bras ou le moment de flexion gdtidefort. La valeur a choisir poardoit

maintenant étre identifiée pour chaque type deecaptPour cela, des simulations par

éléments finis sont effectuées.

[1.2.2 Identification de l'impact de la nouvelle architecture d’accroche par des

simulations mécaniques en 2D

Les simulations par éléments finis sont réaliséesc de logiciel Comsol Multiphysics
version 3.5a. Elles sont effectuées en deux dirnassavec le module mécanique des
structures dans I'hypothése de contraintes plabesmnatériau cuivre est défini avec un
comportement élastique isotrope de module d'Yoknde 130 GPa et de coefficient de
Poissorw de 0.343. Les bras d’expansion sont considérésneoancastrés sur les supports
fixes. Une déformation uniaxiale résiduelle ingiatlans la direction longitudinale est
imposée dans chaque segment puis la structureléshée pour qu’elle atteigne I'équilibre
mécanique. Pour chaque largeur de bras, 5 caeacsdes espacements de bras différents
de 2 um a 0.4 um sont simulés suivant 4 niveawéflemations initiales : 0.1, 0.2, 0.3, 0.4
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%. Les structures simulées sont représentées eneHig8 a I'équilibre mécanique pour une

déformation résiduelle initiale de 0.3 %.
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Figure 11-8. Résultats de simulations Comsol 2D des
espacements de bras de 0.6 pum a I'équilibre mécaniq

uniaxiale suivant la direction longitudinale des br

structures de 0.2, 0.5 et 1 um ayant des
ue pour une déformation résiduelle
as de 0.3 %.
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Les simulations mettent bien en évidence l'effetpileot qui concentre la majorité de la
déformation occasionnée par la rotation du pointemtral et facilite par la méme occasion
sa rotation. En effet, le niveau de contrainte mmaxn suivant l'axe y (direction

longitudinale des bras) augmente avec la largeuords (Figure 11-8). Il en est de méme

pour les contraintes suivant x et en cisaillement.

La Figure 1I-9 représente les déviations en fomcte I'espacement des bras pour un niveau
de déformation longitudinale initiale de 0.3 %.

0.7 i T T T T
® Simulation : wb = 0.2 pm |

06 1 4 Simulaton:wb=05pm|______~ o]
’g 1 Simulation : wb =1 pm +

=2 05 1L —Modele géométrique |~ L
5 ] | | | |
Q ] l l | |
S 04+ 1 1 e o
Q l l A l
o i | | | |
© 0.3 l ! l l
C ] | (9] | |
_9 I ¥ I I
8 02 e | |
\GJ j I I I
a (] l l l
0.1 l l l l

0 - —— : : : ——
0 0.5 1 1.5 2 25 3
1/d (um'™)

Figure 11-9. Déviations du pointeur central obtenue s a partir de simulations pour une
déformation résiduelle uniaxiale de 0.3 % suivant|  a direction longitudinale des bras.

Pour les grands espacements de bras de 2, 1.4t dorrespondant respectivement a des
1/d de 0.5, 0.71 et 1 pifp la déviation du pointeur est indépendante dergelur de bras.
Elle est tres proche de I'estimation donnée paréfednalytique géométrique qui néglige
I'effet de I'encastrement des bras d’expansionlsiypointeur central (lI-1). Ce n’est pas le
cas pour les faibles espacements de bras de 0.8 gin qui présentent des déviations bien
plus petites que celles prévues par le modele gigue. 1l est a noter que la déviation est
la plus importante pour une largeur de bras dgu2et la plus faible pour une largeur de
bras de 0.5 pm.
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Pour identifiera, les structures sont simulées pour un panel damétion de 0.1 a 0.4 %.
est ensuite estimée en égalisant le modéle anadytigla simulation. Les déviations des

pointeurs centraux sont représentées sur les Figlifeet Figure 11-11.
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Figure 11-10. Comparaison des déviations du pointeu  r central des capteurs de 0.5 um de large
obtenues par simulations Comsol 2D et modélisation analytiqgue avec a=0.4.
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Figure 1I-11. Comparaison des déviations du pointeu  r central des capteurs de 1 um de large
obtenues par simulations Comsol 2D et modélisation analytique avec a=0.08.

Un coefficienta unique est identifié pour différents espacememtsbrhs et différentes

déformations initialesz est de :
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- 0.4 pour les capteurs de 0.5 um de large,
- 0.08 pour les capteurs de 1 um de large.

Il est vérifié que pour une largeur d’accroche tagre, « est d’autant plus petit que les bras
sont larges. Pour le capteur de 0.5 um, il cornedpexactement au rapport de la largeur
d’accroche sur la largeur de bras. Par contre, [esucapteurs de 1 um il est inférieur a ce

rapport.

Nous disposons d’un outil calibré pour analyserdé®rmations et les contraintes dans les
structures de type lignes de différentes largautépendamment de leur épaisseur. En effet,

I'épaisseur ne rentre pas en compte dans I'exmesid la déviation du pointeur central.
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I1.3 Estimation des déformations résiduelles dans|  es lignes d’'interconnexions
Cu/SiO;

[1.3.1 Elaboration des capteurs

Les capteurs sont élaborés avec le procédé Danescérant exactement I'enchainement
d’opérations technologiques utilisées lors de Bétation des interconnexions de cuivre du
niveau métal 1 d'un produit standard (voir Figured® Préambule). Avant I'étape de
polissage mécano-chimique (CMP), le cuivre estitecd00 °C durant 20 minutes. Sur la

Figure II-12 est illustré le schéma de la vue ampeodes échantillons apres CMP.

TaN/Ta «—— SiO, dopé F (FSG)
26.5 nm 250 nn

SiO, dopé P——

(PSG) 40 nm PMD : Pre Metal Dielectric

Sio, > . /
20 nm Si

sio, [l TaN/Ta | SiN, | Cu

Figure 1I-12. Schéma d’une vue en coupe de I'échant illon.

La libération des capteurs s’opére en deux étapes,gravure plasma (CHF0,) de 30
secondes suivie d’'une gravure humide a l'acideritlimue 50 % (HF) de 5 secondes sans
agitation. La gravure plasma anisotrope permet devey de maniére sélective les
encapsulants (oxydes et nitrures de silicium) s#ttequer le cuivre. La gravure humide
isotrope permet de sous graver les structures lgsulibérer et autoriser la relaxation des
contraintes résiduelles. Une fois ces étapes daigraéalisées, les structures sont rincées a
l'isopropanol puis a I'eau déionisée dans des lrdckans agitation. Elles sont ensuite

séchées a I'air libre sous hotte.

[1.3.2 Analyse des différents contributeurs a la déviation du pointeur central

Les images MEB en vue de dessus des capteurseeatiat reportées sur la Figure 11-13.
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Capteurs de 0.2 um Capteurs de 0.5 um Capteurs de 1 pm

Figure 11-13. Images MEB en vue de dessus des diffé  rents capteurs aprés un recuit a 400 C.

Les pointeurs tournent dans le sens horaire indiquae déformation résiduelle initiale en

tension. La déviation du pointeur central augmente
- avec la réduction de I'espacement des bras pauéhae largeur de bras,

- avec diminution de la largeur de bras (1, 0.5,.h® pour le méme espacement de

bras.

Les déviations expérimentales sont regroupées & ildpir4.
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Figure 1l-14. Déviations expérimentales des différe  nts capteurs recuits a 400 C pour un PMD
de 0.56 pm.

Les barres d’erreur pour chaque déviation corred@aina l'erreur de mesure sur la

déviation du pointeur central réalisée au MEB. EBeestimée a 30 nm.

La déformation ne peut pas étre extraite de cesatignvs directement avec le modele
analytique car les images MEB tiltées montrent lgupointeur central de I'ensemble des
capteurs est « collé » sur le silicium (Figure 3)1Par conséquent, les structures subissent
un déplacement hors plan suivant I'axe verticale(zx de 0.56 um correspondant a la

somme des épaisseurs d’oxyde et de nitrure deusilisitués en dessous du capteur.
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Capteurs de 0.2 um

sftd 4

Capteurs de 0.5 um

T

Capteursde 1 um

Figure 11-15. Images MEB en vue de dessus tiltée de  I'ensemble des capteurs.

Ce déplacement suivant I'axe z peut provenir de deigines :
- soit les capteurs fléchissent sous l'effet de fFopre poids,

- soit un phénomene de stiction par capillarité thrséchage laisse collés les capteurs

sur le silicium.

Pour identifier I'origine du phénoméne, la flecheximalef causée par le poids propre des
structures est évaluée a partir d’'une modélisatinalytique issue de la mécanique des

poutres dans le cas extréme d'un cantilever d'wmgueurL de 10 um, de largeuw

88



Il - Développement de nano-capteurs de déformatiobarqués

supportant une densité linéique de chagrdson propre poids) et une charge équivalente a

celle du pointeur centr& en son extrémité (11-6).

1 16
f = L*+=—=PL® .
8EI,, (p 9 j (11-6)

avec loy =0 P = P Whg P = p.,whglL

f: fleche en bout de cantilever

ley : moment quadratique d’une poutre de section megtdaire suivant I'axe y
h : épaisseur de la poutre

w : largeur de la poutre

L : longueur du cantilever

peu : densité du cuivre (8920 kgin

g : gravité terrestre (9.81 m%

p : densité linéique de charge liée au poids proguecantilever

P : poids de la charge appliquée a I'extrémité datidaver

Les déflexions maximales obtenues sont négligeajalesl’'ordre de 18 um). Il en est

conclu que la stiction est a I'origine du déplacehues structures suivant I'axe z.

Lors de la gravure humide, les capteurs libérés smpendus car ils sont dans la solution de
gravure. Les contraintes résiduelles sont relaxdédses pointeurs ont tourné avant que le
phénomene de stiction impose au pointeur d’étreoemiact avec le silicium. Pour y palier,
une solution est l'utilisation d'un séchage destears a I'eau déionisée en condition
supercritique. En effet, dans ces conditions,desels de capillarités induites par le fluide sur
la structure sont quasi nulles (comme lors d’'uragire en phase gazeuse). Ne disposant pas

du matériel nécessaire, ceci n’a pu étre réalig&aurs des travaux de these.

Ainsi, pour déterminer dans quelle mesure est @féeda déviation du pointeur par le
déplacement hors plan de la structure, des sironkléments finis en 3D de structures non
contraintes sont réalisées avec le logiciel Comselcuivre est élastique isotrope. Afin de
mimer le phénoméne de stiction, différents nivedexpression sont appliquées sur des
surfaces inférieures du pointeur central et des bi@xpansion. Figure 1l-16 est représenté
un exemple de résultat de simulation sur une strectde 0.2 um de large avec un

espacement de bras de 0.6 pm.
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- . _ - z
\ - Surfaces otrsont appliquées les pressions,\I/,x 0.1

Mini: -0.700

Figure 11-16. Simulation de la stiction sur un capt  eur de 0.2 um de large avec d = 0.6 um pour
une pression suiveuse appliquée de 0.5 MPa correspo  ndant a un Az de 0.56 pum.

Figure II-17 sont présentés les résultats de stk pour les structures de 0.2 um de large.
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Figure 11-17. Résultats de simulation : déviations du pointeur central en fonction du
déplacement suivant I'axe z des structures de 0.2 &1 m non contraintes.

Les simulations mettent en évidence que la sticticgroit la déviation du pointeur central.
L’effet est d’autant plus fort que I'espacement tess est faible. Ce comportement indique
gue la déformation occasionnée par le déplacemerst plan de la structure qui tend a

augmenter la longueur des bras d’expansion estmancolée de la méme maniére que la
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déformation résiduelle. Sa contribution dans latroh du pointeur central peut alors étre
prise en compte dans la modélisation analytiqu@jeatant un terme a I'expression de la
longueur des bras d’expansion totalement reldxée€e terme est déduit de la géométrie
définie Figure 11-18.
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Figure 11-18. Schéma de la géométrie définie pour | a prise en compte de la stiction dans la
modélisation analytique de la déviation du pointeur central.

La Figure 11-19 montre les déviations du pointeentcal obtenues par le biais de simulations
3D et ceux issus de la modélisation analytique gdearstructures de 0.2 um de large
subissant un déplacement hors plan de 0.56 pmspamdant a la somme des épaisseurs des

couches d’oxyde et de nitrure de silicium présestes les capteurs.
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Figure 11-19. Déviations du pointeur central de cap  teurs de 0.2 um de larges liées a un
déplacement hors plan de 0.56 pm sans déformationr  ésiduelle initiale.

Un bon accord est trouvé entre la modélisationyaigale et la simulation. Par conséquent,
les déformations résiduelles contenues initialena@ant la libération des capteurs peuvent
étre estimées a partir d’'un modéle analytique snauli prend en compte le déplacement
hors plan lié a la stiction.
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[1.3.3 Estimation de la déformation résiduelle en fonction de la largeur de ligne

L’effet du déplacement hors plan ayant été compigsnouvelles structures sont élaborées
avec un PMD le plus fin possible afin de réduireléaiation additionnelle, soit un PMD de
0.21 um d'épaisseur. Sur la Figure 1I-20, les déwis expérimentales de ces capteurs sont

confrontées au modele analytique.

® Expérience : wb = 0.2 um |
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Figure 11-20. Extraction de la déformation résiduel  le moyenne initiale dans les capteurs a
partir de la modélisation analytique pour un PMD de 0.21 pm.

Le modele analytique reproduit avec un bon acaesdiviations expérimentales relevées au
MEB, excepté pour les structures avec des espademerbras les plus petits qui présentent

des déviations expérimentales inférieures a cpliédites par le modeéle analytique.

La déformation résiduelle longitudinale moyennenes¢ a partir du modeéle analytique est
de 0.31, 0.28 et 0.2 % pour les structures de Uasgespectives 0.2, 0.5 et 1 um.

Des anciens capteurs de 2 um de large et de 10@eplongueur de bras ont été également
élaborés dans les mémes conditions. Pour cesgeacta déformation résiduelle extraite
est de 0.18 %.
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Tous les résultats obtenus avec les capteurs porgauit a 400 °C et un PMD de 0.21 pm
sont regroupés sur la Figure 11-21. lls permettEnteprésenter I'évolution de la déformation

résiduelle en fonction de la largeur de ligne.
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L e
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0.20% §--------------- % 7777777777777777777777777
; ¢

0.15% 1

Déformation

0.10% -+ :
0 0.5 1 15 2 25
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Figure 11-21. Evolution de la déformation résiduell e longitudinale moyenne estimée avec les
capteurs pour un recuit a 400 € et un PMD de 0.21  um.

La déformation résiduelle longitudinale moyenneraegte avec la réduction de la largeur
de ligne. Pour les lignes de 2 et 1 um, cette auntatien est faible, la déformation est
autour de 0.2 %. Par contre, pour des largeurggded de 1 a 0.2 um, 'augmentation de la

déformation est particulierement marquée.

Il existe peu de résultats expérimentaux sur I'éttoh de la déformation en fonction de la
largeur dans des lignes de cuivre Damascene [10JPdur des lignes de cuivre de 0.3 um
de large et de 0.6 um d’épaisseur, A. Baldatcal. 2004 [10] mesurent avec une source
synchrotron la déformation dans les trois diretiprincipales de I'échantillon. Ils trouvent
une déformation uniaxiale de 0.304 % dans la doecte la ligne, les deux autres
composantes étant quasi négligeables. Ce résuoitdbrte I'hypothése d’'une déformation
uniaxiale utilisée pour élaborer le modéle analwigDe plus, cette déformation correspond

avec celle estimée avec nos structures. Poureenépaisseurs et les conditions d’élaboration
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sont différentes. En effet, les lignes de cuivralgsées par A. Baldacet al. possédent une
couche protectrice de nitrure de silicium en sw@fae qui n'‘est pas le cas pour nos
échantillons. Cette couche déposée a une températi@nviron 380 °C limite les
mécanismes d’accommodation des déformations aaidefsement lors de son dépbt mais
également lors d’'un cycle thermique ultérieur. ligaes avec une couche protectrice ont
alors une réponse thermo-élastique ce qui estroo@fpar les travaux de M. J. Kobringti

al. 2001 [12]. Ces derniers ont analysé, a partir ésures de courbure, le comportement
thermomeécanique des lignes de cuivre Damascene.3leud de large et de 0.5 um
d’épaisseur avec et sans couche protectrice. liergbnt que les lignes sans couche
protectrice présentent un comportement inélastuelela de 200 °C. lls expliquent ce
comportement par des mécanismes de diffusion degoemtre la surface et les joints de

grains qui sont supprimés lorsqu’une couche protecest ajoutée en surface.

Ces résultats de la littérature indiquent alors lguééformation résiduelle des lignes varie
suite au dépot de la couche de nitrure de siliciameffet, lors de la montée en température
du dépdt, la couche protectrice n'est pas encogosiie et les lignes présentent un
comportement inélastique. A 'opposé, lors de Beseente en température aprés le dépot,
celles-ci ont un comportement purement thermo4élastde sorte que la contrainte aprés
dépdbt est supérieure a celle avant dépot du nitkeniglicium. Dans ce cas, la déformation de
0.304 % mesurée par A. Baldacei al. devait étre plus faible gu’avant le dépét de
I'encapsulation. Ce scénario est cohérent aveamasires car dans ce cas, la déformation
extraite avec les nano-capteurs de 0.2 um de &rde 0.2 um d’épaisseur apres le CMP est
supérieure a celle des échantillons de A. Baldetei. au méme stade de I'élaboration. En

effet, des dimensions plus petites induisent unédi élastique plus élevée.

Par ailleurs, peu de résultats expérimentaux existee qui démontre la difficulté de
I'extraction des déformations dans les lignes aeetlisions microniques et submicroniques.
De ce fait, I'apport de ce type de structures gjame des difficultés expérimentales liées
I'échelle ou se place I'étude est a souligner.
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[1.4 Conclusions

Les micro et nano-capteurs pivotants sont deststes originales pour la détermination des
déformations résiduelles. De nouvelles architestutBrectement intégrées dans les
interconnexions ont été élaborées. Elles permettigstudier la déformation résiduelle

moyenne dans la direction longitudinale en fonctil@s dimensions des lignes pour des

largeurs allant de 0.2 & 1 pum.

Ces structures sont 100 fois plus compactes quepriésédentes graces notamment a
l'introduction d’une nouvelle architecture d’acchecdes bras d’expansion sur le pointeur
central. Pour les utiliser, un coefficient phénooiégique pondérant le moment de flexion a
été introduit dans le modéle développé par M. Kasttaal. Ce coefficient a été identifié

pour chaque type de structure a partir de simulat®D en éléments finis (Comsol).

Les images MEB tiltées apres libération ont migeidence que le procédé de libération est
a l'origine d’un phénomene de stiction qui laisseotées » les structures sur le silicium.
Pour quantifier son impact sur la déviation du peun, des simulations 3D ont démontré que
le déplacement hors plan s’accompagne d’une déwidgti pointeur d’autant plus importante
gue le déplacement en z est élevé. L'effet de ildiat a alors été intégré au modéle

analytique.

Enfin, les déformations résiduelles dans des ligdes cuivre/SiQ d'une épaisseur
égquivalente au niveau métal 1, soit environ 0.25 pm été déduites de la libération des
capteurs. Les résultats obtenus indiquent une auigiien de la déformation résiduelle
moyenne de 0.2 & 0.31 % pour des lignes d’'unedamde 1 et 0.2 pum.

Le calcul des niveaux de contraintes résiduellpartir de la déformation résiduelle extraite
avec ces structures implique la prise en compta tkxture cristallographique de maniéere a
utiliser les coefficients d’élasticité de la madride rigidité pertinents pour chaque largeur de

ligne. Ceci est d’autant plus important que le rprésente une forte anisotropie élastique.

La compréhension de l'origine de l'augmentation ldedéformation résiduelle vers les
faibles dimensions nécessite, elle aussi, la cesaace de la microstructure associée a

chaque largeur de ligne. En effet, la microstruefeairticipe fortement a la détermination du
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comportement thermomeécanique au cours du recuideesification du cuivre a travers

notamment la taille moyenne de cristallites eeldure cristallographique.

Dans cette logique, la suite du manuscrit traitdadgénération de la microstructure des
objets confinés géométriquement. Pour ce fairée &tide commence par les objets les plus
simples a savoir les films minces. Celle-ci esuthat plus importante que la configuration
film mince joue un rble essentiel dans I'évolutionicrostructurale des lignes de cuivre

Damascene de par la surépaisseur de cuivre prdsenthi recuit de densification.
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[11.1 Introduction

Ce chapitre vise a comprendre l'influence de I'épaiir et de la température de recuit sur les
processus d’évolution microstructurale mis en jeansd les films minces de cuivre

électrodéposés.
L’élaboration des films de cuivre est présentépremier lieu.

Les films de cuivre n'étant pas stables juste apédsctrodéposition, I'évolution
microstructurale qui s'opéere a température ambiaste étudiée dans un second temps.
Celle-ci, nommeéself-annealingdans la littérature, offre 'opportunité d’un suim situ du
changement de microstructure car elle se déroulplssieurs heures. A partir d’analysaes
situ de I'évolution microstructurale et de caractéisad physiques de la microstructure
apres stabilisation, les différents processusvetant sont identifiés.

Dans une troisieme partie, I'effet d’un recuit dotdinel sur la microstructure de films de
différentes épaisseurs stabilisés a températureiaateb est traité. Pour ce faire, les
microstructures des films apres stabilisation eéspecuit sont déterminées par EBSD puis

comparées.
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[11.2 Elaboration des films minces

Des films de cuivre électrodéposés de quatre épaissdistinctes et recuits a trois
températures différentes sont élaborés. Les épmssfieales des films de cuivre varient de
0.4 4 5.6 um et les températures de recuit de iamd a 400 °C. Cette série d’échantillons
recouvre en partie les épaisseurs et les tempésgatie recuit utilisées ou compatibles avec

les procédés de fabrication des circuits intégres.

Les substrats de silicium utilisés ont un diame@e200 mm, une épaisseur de 730 um et
sont orientés (100). L’élaboration des films s'@éans des équipements de production et

suit un enchainement précis d’opérations technqlegg (Figure IlI-1).

7+E€

3+4+5+1

Substrat | 730 um — [ m—

1+2 I
de S ‘

L
\

[1sioO M TaN [ Ta [OCuPVD [J CuECD

Gravure humide HF

Oxydation thermique & 925 °C sous flux d’ozonegation d’une couche de Si@e 70 A
Gravure plasma (5 %#He, 95 % Ar)

Dép6t PVD TaN de 115 A

Dépot PVD Ta de 150 A

Dépbt PVD Cu 1200 A

Dépdt ECD Cu

Recuit de densificatic

ONoO~WNE

Figure 1l1I-1. Succession des procédés utilisés pour élaborer les films minces de cuivre.

Les substrats de silicium subissent d’abord unpapedion de surface par gravure humide au
HF. Cette étape est suivie par la croissance damehe de Si©de 70 A au cours d’un
procédé d’oxydation thermique a 925 °C sous flwzdhe. Ensuite, une gravure plasma et
trois dépots consécutifs de TaN, Ta et Cu par pisiegon cathodique (PVD) sont réalisés
au sein d’'un méme équipement Applied Materials ElRBlAvec le procédé SIP EnCoYe

104



[l - Evolution microstructurale des films minces duivre électrodéposés

La gravure plasma vise a nettoyer la surface détdépoptimise I'adhérence du film du
TaN. Les dépbts de TaN et de Ta s’operent avecodie gubstrat maintenu a température
ambiante. Pour la couche de Cu, la températureode pubstrat est de -20 °C. Les films de
TaN, de Ta et de Cu obtenus ont une épaisseurctagpde 115, 150 et 1200 A. A ce stade,
'ensemble des échantillons posséde le méme emgritede matériaux (Figure 1ll-1) et est

prét pour le dépot électrolytique de cuivre.

L’électrodéposition est accomplie dans un bati NlageSABRE a une température de 25
°C. L'électrolyte est une solution commerciale ENJRE® de typeVia Form Make Up
Low Acid Elle est composée de Cu(§BH,0, de KCI et d’additifs polymériques dont la
composition précise n'est pas connue. Ces addiéifgent a optimiser le dép6t du cuivre
dans les tranchées a fort rapport de forme. Afiis’d&#ranchir de I'effet de la variation des
concentrations des composants du bain électroltiqusé par son vieillissement, les dépbts
sont tous réalisés successivement aprés une tachgualité de I'équipement. Ainsi, a
composition de bain électrolytique et a températlealépdbt identique, I'épaisseur du film
est déterminée essentiellement par le profil duartuappliqué (forme/amplitude et temps)
en surface du film de Cu PVD. Dans notre cas, tdilpgen courant est une succession de

trois paliers :
- palierlal A pendant 11 s générant un film d’emvil3 nm,
- palier 2 a 3 A pendant 30 s générant un film d’emvil10 nm,

- palier 3 a 18 A dont le temps fixe I'épaisseur liendu dépot ECD.

Des films de 4 épaisseurs différentes sont obtamas des temps de troisieme palier de 6,
19, 40 et 245 s. Les épaisseurs sont déterminpaginde mesures capacitives réalisées sur
la globalité de la surface de [I'échantillon avant a&pres électrodéposition avec
un équipement de type ADE 9500. Les épaisseurs megeet les variabilités maximales
associées sont résumées dans le Tableau lll-k &diet calculées a partir de 4 échantillons

pour chaque épaisseur.
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Epaisseur moyenne  Variabilité
de Cu ECD (um) maximale (%)
0.28 7
0.55 7
1.0 7
5.5 3

Tableau llI-1. Epaisseurs moyennes des films de cui  vre électrodéposés estimées a partir de la
courbure des plaquettes avant et apres dép6t.

Les dépodts réalisés ne sont pas uniformes. En, éffetvariations locales de conditions
d’électrodéposition engendrent une dépendanceleadka’épaisseur déposée (Figure 111-2).

Epaisseur (um)
0.31
0.30 A1
0.29 A
0.28 A

0.27 A1

0.26 T T T T T T =
-90-60-30 0 30 60 90

Rayon (mm)

Epaisseur (um)

5.5 4

5.3 = -

-90-60-30 0 30 50 20

Rayor (mm)

Figure l1l-2. Cartographies de la distribution loca  le d'épaisseur de cuivre électrodéposé sur
substrat de 200 mm. Exemple de films de cuivre de 0 .28 et 5.5 uym d’épaisseur moyenne.
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Dans la suite, les analyses physiques de la miaadsate sont effectuées sur la zone centrale
de I'échantillon qui est la plus homogéne. De lamaéfacon, les mesures de résistance
électrigue carré Rne sont traitées que pour 25 sites de mesureidésasur des rayons

concentriques €gaux ou inférieurs a 38 mm.

L’épaisseur totald: des films de cuivre est prise comme la somme @gaisseur du film
PVD et de I'épaisseur du film ECD (Tableau l111-2).

t (um) Variabilité
f(H maximale (%)
0.4 5
0.7 5
1.1 5
5.6 3

Tableau IlI-2. Epaisseur totale des films de cuivre  (PVD et ECD).

Les recuits s’opérent dans des fours TEL dont $¢esye de chauffe est constitué de lampes.
Ces fours peuvent contenir 6*25 plaquettes deiwhic200 mm et sont constamment

maintenus a une température de 100 °C sous atnrespétre (M).
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[11.3 Evolution microstructurale a température ambi  ante

Apres électrodéposition, les films minces de cuikee sont pas stables. Une évolution
microstructurale se produit alors a températureiantd. La résistance carf@ permet de
suivre la cinétique du processus dans son intégrala Figure 111-3 représente les variations
relatives de résistance camds des films minces de cuivre de différentes éparssen

fonction du temps a température ambiante.

o%i_Q—V'.\‘ T T TTT T T T 1171717 T T T T 1117
I Y PO o 1 ¢ Film de 0.4 ym
7 | [ | [ Q! i
50— Lo m & -&- Film de 0.7 ym ||
I o \ g | AFimde11ym
0% | — 3 S
ARg -15% BEE l R
-20% 1 T T
-25% |t — e
-30% -t e
0.1 1 10 100 1000 10000

Figure 111-3. Suivi de la variation relative de rés istance carré au cours de I'évolution
microstructurale a température ambiante de films de cuivre de 0.4, 0.7 et 1.1 um d’épaisseur.

Pour les 3 épaisseurs de film, une diminution d& kst observée.

Au cours des premieres heures apres deéyitest faible (< -3 %). Cette période dite de
latence, s’accroit avec la réduction de I'épaisskufilm. Elle est de 9 h pour un film de 1.1
pm et de 60 h pour un film de 0.4 um. Par la suite, forte diminution dARs est observée,
supérieure a 20 % par rapport a la résistance atiade. L'état d’équilibre est atteint pour
un temps d’'autant plus long que le film est finedét de 40 h pour un film de 1.1 um et
augmente a 500 h pour un film de 0.4 pum.

Ainsi, bien queARs soit approximativement identique pour chaque f{im25 %), les

périodes de latence et de transition augmentert lave&duction de I'épaisseur. L’épaisseur
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du film a donc un réle déterminant sur les mecaagphysiques responsables de cette chute

de résistance carré.
L’objectif de cette partie est :

- didentifier les différents processus d’évolutioncrostructurale a l'origine de la
chute deR;,

- de comprendre comment I'épaisseur du film influecttacun de ces processus.

Pour ce faire, I'étude se focalise d’abord sur um fde 1.1 pm. Le changement de
microstructure est suivi par le biais d’'une analysesitu par Diffraction des Rayons X
(DRX) en scan symétriquéd ¢ 26). Les cinétiques d’évolution de caractéristiquesoaiées
au profil des pics de diffractions d’orientationsstallographiques spécifiques sont extraites
(largeur et intensité). A partir de leur étude, f®cessus d’évolution microstructurale
s’opérant au cours des 20 premiéres heures sontifide. Les analyses par DRX ne
témoignant que de I'évolution de quelques orieoteti cristallographiques, la cinétique
observée en DRX est comparée a la cinétique glothaleprocessus retranscrite par la
variation de résistivité. La microstructure aprebaisation est également évaluée finement
par EBSD. Les textures cristallographiques obtenpas DRX et EBSD sont alors
comparees. Sur la base de 'ensemble des compasaiso scénario décrivant les processus

d’évolution microstructurale sera proposeé.

Dans un second temps, I'amplitude de la croissdecgrains en fonction de I'épaisseur des
films est estimée au moyen d’'une modélisation dinpig de la résistivité des films intégrant

des parameétres microstructuraux et géoméetriques.

Enfin, l'influence de I'épaisseur sur la cinétigdes processus physiques intervenant lors de
I'évolution microstructurale a température ambiagse discutée a partir de nos résultats et

d’éléments bibliographiques.
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[11.3.1 Identification des processus d’évolution microstructurale
a) Analyse in-situ

L’évolution microstructurale a température ambiaesé d’abord suivie par le biais d’'une

analysein situ par DRX en scan symétriqué { 2¢). Dans cette configuration d’analyse, la

source de RX est monochromatique de longueur d'dpdée faisceau incidentzo, le

faisceau diffracték et le vecteur de diffusion = k — Izosont dans un plan perpendiculaire a

la surface de I'échantillon (Figure 111-4).

Détecteur

Echantillon

Figure lll-4. Schéma représentant la géométrie de | 'analyse par DRX en scan symétrique (6 -
20).

D’apreés la relation de Bragg, chaque famille denglekl} diffracte a un anglé pour une

longueur d’ondé, donnée.

A

d, =—9
" 2sing,,

(I11-1)

La distance inter-réticulairely, I'angle de Bragg26h et lintensité relative théorique
diffractée I, pour chaque famille de plans diffractants du aiigsont donnés en Tableau
1-3.
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h K | Aa (A) | 2600 (®) | i (%)
1 1 1 2.088 43.297 100
2 0 0 1.808 50.434 46
2 2 0 1.278 74.132 20
3 1 1 1.09 89.933 17
2 2 2 1.0436 | 95.142 5
4 0 0 0.9038 | 116.922 3
3 3 1 0.8293| 136.512 9
4 2 0 0.8083 | 144.721 8

Tableau IlI-3. Liste des pics de diffraction du cu  ivre (Ac, = 1.540598 A).

Par conséquent, dans ce type d’analyse, seul$ales paralléles a la surface de I'échantillon

diffractent.

Les mesures ont été réalisées au laboratoire IM@&IRarseille par Olivier Perroud au

cours d’'un post doctorat dans I'équipe du Profes®divier Thomas.

Les pics de diffraction relevés au cours de I'étiolua température ambiante sont : {111},
{200}, {311} et {331}. La Figure llI-5 représente es pics apres dépobt et apres la

stabilisation a température ambiante.
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Figure llI-5. Pics de diffraction des plans {111},

Apres dépdt, le film de cuivre présente une texurstallographique fortement orientée
{111} et {113}. Bien que l'intensité maximale desies associées aux plans {200} et {331}
soit faible, un pic se distingue. Apres stabilisati’ensemble des pics ont changé de profil.
Leur largeur & mi-hauteur (FWHM) s’est réduiteatrlintensité maximale s’est accentuée,
excepté pour le pic {113}. L'augmentation d'intetésinaximale est beaucoup plus forte
pour les plans {200} et {331} que pour les plansl{}. En effet, le rapport d’intensité

maximale entre |'état stabilisé et I'état apresadégst environ de 100 pour les plans {200},
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{200}, {113}, {331} aprés dépbt et apres

stabilisation a 21 € pour un film de 1.1 um.

de 10 pour les plans {331} et de 2 pour les platikl}.
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D’aprés ces observations, [I'évolution microstrualer a température ambiante

s’accompagne :
- d’'un développement important des cristallites {1@0}331},
- d’une élimination des cristallites {113}.

En ce qui concerne les cristallites {111}, la sealeservation des pics de diffraction ne

permet pas de conclure sur I'évolution de leur progn.

Afin d’approfondir I'exploitation des données défidiction, la proportion relative de chaque
famille de plans diffractants est évaluée au cdurprocessus. Pour ce faire, I'aire des pics,
qui est directement liee au volume diffractant, estraite a partir d’'un traitement
mathématique avec une fonction de type pseudo-V&igt faisant I'hypothése que les
familles de plans mesurées représentent 100 % téatlare cristallographique et en utilisant
les intensités théoriques diffractées (Tablead))lles évolutions des proportions de chaque

orientation en fonction du temps sont calculéesmtesentées Figure IlI-6.

60%
] e {200}
] ° 5
50% e {111}
P h
] o o {113}
] 0 {331}
40% + -~ - e e
S ] o0 2o > 1) P o)
2 i °
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Figure 1lI-6. Proportions relatives de texture cris  tallographique extraites de I'aire des pics de
diffraction des raies des plans {200}, {111}, {133} , {113} d’un film de cuivre de 1.1 yum au cours
de I'évolution microstructurale a température ambia nte.
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Il est a noter que les plans {220}, qui potentielent peuvent représenter une proportion
non négligeable de la texture cristallographiquibagle [1][2], n’ont pas été mesurés car leur
position est proche de celle du pic trés inten€g}@lu silicium provenant du substrat situé
a un angled de 69.16°. Les proportions extraites correspondent a des valeurs relatives

et ne constituent en aucun cas les valeurs absolues

- Au cours des dix premiéres heures aprés le dépdtun changement de texture
cristallographique significatif n’est observé, lg@ans {113} représentent prés de 55 % du

volume diffractant analysé et les plans {111} earid0 %.

- A partir de 10 h, la proportion relative des [gdfh11} et {113} décroit alors que celle des
{200} et {331} augmente.

- Au-dela de 20 h apres dépoét, les proportions diéf@rentes composantes restent
constantes. Les cristallites {113}, qui étaientialement les plus présents, ne représentent
plus que 10 % du volume diffractant analysé. lleesh de méme pour les cristallites {111}
dont la proportion relative a chuté presque de isqbur atteindre 23 %. Par contre, la
proportion des plans {100} et {331} s’est fortemeattcrue, elle se situe entre 30 et 35 %

pour chacune d’entre elles.

Le développement d'orientations cristallographiqugsecifiques au dépend d’autres
orientations s’effectue entre 10 et 20 h apresdpdd Les cristallites {100} et {331}
croissent au dépend des cristallites {111} et {113} croissance privilégiée des cristallites
{100} est associée a la minimisation de I'énergeedéformation d’apres C. V. Thompseh
al. [3]. En outre, la forte proportion initiale de stallites {113} témoigne de l'intervention
d’'un sur-potentiel au cours de I'électrodépositien indique la probable présence de
cristallites {110} juste aprés dép6t [1][2]. Par nseéquent, les plans analysés ne
retranscrivent pas la globalité de la texture alisiraphique et ne renseignent que

partiellement sur I'évolution microstructurale gibpére a température ambiante.

A partir du traitement des pics de diffraction,ldageur de pic a mi-hauteur (FWHM) des
raies des plans {111} et {200} est également eldraba variation au cours de I'évolution a

température ambiante est reportée Figure 1l1-7.

114



[l - Evolution microstructurale des films minces duivre électrodéposés

0.7 ‘ o
| 1 b 3 4 e (200 1 : période de latence
0614 e B -1 o111}
1 ®o ! | . .
| 2 : restauration et début de
0.5 1 1 recristallisation (germination)
o~ i |
= 0.4 1 | o
% | 3 : recristallisation
< 03] 1
LL |
1 ®eeg |
02+---- e i e
: ".oyotocotocototogwocooo
014 7] %% gdeececcee’ 00’ 00
o-— -
0 10 20 30 40 50

Temps (h)

Figure 11l-7. Suivi de la variation de largeur de p  ic a mi-hauteur des raies des plans {111} et
{200} d'un film de cuivre de 1.1 pm au cours de I'’¢  volution microstructurale a température
ambiante.

Pendant les six premiéres heures aprés le dépdgrdaur a mi-hauteur des pics de

diffractions {111} et {200} est constante. Apres @eélai, leur variation differe grandement.

Pour les plans {200}, la largeur a mi-hauteur chtgtalement puis se stabilise a partir de 8
h. En ce qui concerne les plans {111}, elle dédaitilement jusqu’a environ 8 h puis chute

a son tour fortement et se stabilise a partir db.20

La largeur a mi-hauteur des pics de diffraction sstsible a la déformation élastique du
réseau cristallin liée a la présence de défautsatlins de type lacunes, dislocations et joints
de grains ainsi qu'a I'environnement proche destaltites. Elle diminue lors de la
restauration, de la recristallisation, de la crame® de grains et de la diminution de non
uniformité de la répartition spatiale de la conttei Bien qu’il soit difficile de déconvoluer
les effets de tailles et de distorsion du résewtiatlin a partir de I'évolution de la largeur a
mi-hauteur d’'un pic de diffraction, sa comparaisbria variation du volume diffractant

associée offre des éléements pour expliquer lesgements de profils observés.
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De 0 a 6 h, la période de latence indique une itbibdu mouvement des défauts cristallins,

aucun changement de microstructure ne se produit.

De 6 a 10 h, les proportions relatives des diffirghans cristallographiques ne varient pas,
aucune orientation cristallographique se dévelappdépend d’une autre. La diminution de
la largeur de pics de diffractions {111} et {200%tealors attribuée principalement a de la
restauration. Le décalage de 2 h observé entreatmation de la largeur a mi-hauteur (a
partir 8 h) et le début de 'augmentation du pi©Q2 (a partir de 10 h) témoigne d’un début
de recristallisation dans laquelle des cristal{&30} germent et croissent mais ne sont pas
encore assez grosses et/ou nombreuses pour modify@ificativement la texture

cristallographique.

Apres 10 h, la stagnation de la largeur a mi-hautéliaugmentation de la proportion de la
composante {200} confirment la croissance de dtista {200} lors de la recristallisation.

20 h apres le dépbt, les pics de diffraction skilsgant et n’évoluent plus.

La chute de la largeur a mi-hauteur et de l'airgoal{111} s’opérant entre 10 et 20 h apres
le dépbt est alors essentiellement attribuée aaldgpement (germination et croissance) des
cristallites {200} au dépend des cristallites {11d }ravers un processus de recristallisation.

D’aprés les mesures par DRX, I'évolution microstmuale qui s’opéere a température
ambiante durant les 20 premieres heures apres dapdntervenir majoritairement des
processus de restauration et de recristallisatitie. minimise I'énergie de déformation a
travers la germination et la croissance des clite{100} et {331} au dépend des {111} et
{113}.

L’évolution de la résistivité en fonction du tempencorde avec les conclusions issues de
'analyse de DRX (Figure 1lI-8).
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Figure 111-8. Evolution de la résistivité et de la  largeur a mi-hauteur du pic de diffraction {111}
d’un film de cuivre électrodéposé de 1.1 um aprésd  ép6t.

Durant les 10 premiéres heures apres le dépbgsiativité diminue peu (< 3 %) car les
processus qui interviennent, la restauration gelanination, diminuent la densité de défauts
cristallins de type lacunes et dislocations sarengbr de maniere significative la taille
moyenne de cristallites. Au-dela de ce délai, leristallisation se poursuit et la taille

moyenne de cristallites augmente. |l en résultefarie chute de résistivité.

Néanmoins, les cinétiques des changements micctstaux retranscrits par les deux
analyses different. Alors que l'analyse par DRX aéggne d’'une évolution de la texture
cristallographique s’opérant jusqu'a 20 h apresdipdbt, la résistivité indique une

stabilisation de la taille moyenne de cristalli@sbout de 40 h apres le dép6t.

Plusieurs explications sont alors possibles pondne compte des cinétiques différentes
relevées avec ces deux méthodes d’analyses enge4®0h aprés le dépot. La premiéere est
une évolution microstructurale ne mettant en jeyontairement des orientations qui n’ont
pas été suivies par DRX tels que les plans {11Q}e ldutre explication est I'intervention
d’'un processus de croissance de grains normalavwigant pas le développement d’'une

texture cristallographique au dépend des autressgance homogene).
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Pour préciser les processus d’évolution microstmad¢ et vérifier la présence d'une
proportion non négligeable de cristallites {110 mnicrostructure apres stabilisation est

analysée par EBSD.
b) Analyse fine de la microstructure stabilisée par EBSD

La surface analysée est de 70*70°pawec un pas de 0.1 pm. Sur la Figure I11-9 sont

regroupées des cartographies de la zone d’angbysse divers traitements numeériques.

La Figure 1lI-9 (a) représente la cartographie i@otations en angles d’Euler ou chaque
couleur correspond a une orientation (hkl)[uvwfétiénte. La Figure 111-9 (b) représente la
cartographie d’orientations suivant la normale & plu film en code couleur IPF z (Inverse
Pole Figure). La Figure 1lI-9 (c) reproduit la nostructure locale du film par le tracé des

différents types de joints de grains (HAGB et CSLB)
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(@) Euler

" (by IPF.z#,

(c) HAGB + CSLB

— HAGB

Figure 111-9. Résultats d’'analyse EBSD d'un film de  cuivre électrodéposé de 1.1 um aprés
stabilisation a 21 C. (a) Cartographie d'orientati  ons en angles d’Euler. (b) Cartographie
d’orientations suivant la normale au plan du film. (c) Cartographie avec repérage des
différents types de joints de grains.

La microstructure est composée de grains fortemmariés aux formes hétérogénes et aux
tailles pour la plupart largement supérieures &esales macles. Les macles ont des bords
rectilignes ce qui ttmoigne de leur formation aursal’un processus de recristallisation [4].
Leur formation est fréquente dans le cuivre du faét la faible énergie de fautes
d’empilement. L’'évolution microstructurale a temgtéire ambiante met donc en jeu un
processus de recristallisation qui s’accompagne ut processus de maclage rendant la
microstructure trés complexe par la générationotteg de grains de différentes natures, de
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cristallites aux tailles et aux formes hétérogeamiesi que par la dégradation de la texture
cristallographique avec I'introduction de nouveltegentations. Par exemple, les macles des
cristallites {100} et {111} sont respectivement lesstallites {221} et {511}.

Analyse de la distribution des tailles de cristaki

Les cristallites d’aire inférieure & 3 pixels, dascas 0.03 pfmne sont pas comptabilisés.
L'aire extraite est ramenée au diameéetre du cergleivélent. Dans I'hypothése d'une
morphologie colonnaire, ce parametre est pris comgpeésentatif de la taille de I'objet

considéré. La distribution cumulée des tailles ritallites est tracée sur la Figure 11I-10.
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Figure 111-10. Distribution cumulée des tailles de cristallites extraites a partir de I'analyse
EBSD d'un film de cuivre de 1.1 um apres stabilisat  ion a 21 T.

La statistigue comptabilise 12476 cristalliteseEuit une loi log-normale de taille médiane
0.375 um @so0) et d’écart type 0.7 ).

Ce type de distribution est caractéristique d’'urtéssance de grains normale ou la mobilité
des joints de grains est limitée par les « sillorfermés a la surface supérieure libre des
joints de grains et a l'interaction des joints daigs avec l'interface inférieure (barriere Ta)

[3].

De plus, 8 domaines ont une taille de plus de $ lfépaisseur, la taille maximale étant de

10.7 um. Tableau llI-4 sont listés la taille, lemjle@s d’Euler @,¢,) et les indices de Miller
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de ces cristallites déterminés pour une tolérangelaire de 10° par rapport a I'orientation
idéale. Seuls les angles d’Eulédr,4,) sont donnés car ils suffisent au calcul de lata¢ion

normale au plan du film d’un cristallite.

dm)| @) | ¢2(°) | {hki}
501 | 9.08| 29.9| {100}
5.087 | 442 | 795| {221}
5361 | 425| 61.7]| {221}
5.472 | 453 | 195| {221}
559 | 525 | 451| {111}
586 | 3.91| 23 | {100}
5.809 | 9.3 | 3.46| {100}
10.73 | 3.87 | 12.4| {100}

Tableau llI-4. Angles d’Euler ( ®,@,) et tailles des cristallites de plus de 5 um

Quatre de ces cristallites, dont le plus gros,espondent a une orientation {100} et trois a
une orientation {221}. Ces domaines cristallins gimndes tailles sont une preuve de
l'intervention d'une croissance anormale guidée fmrminimisation de I'énergie de

déformation [3], s’accompagnant d'un processus a@elage. La présence d’'un cristallite
{111} d’'une taille supérieure a 5 pum indique qu’'uoeissance anormale minimisant

I'énergie de surface se produit également mais amemccurrence beaucoup plus faible.

Par conséquent, I'analyse EBSD vient compléterdsaltats obtenus en DRX. Elle montre
gue les processus de croissance s'opérant au cleurBévolution microstructurale a

température ambiante sont : une recristallisatiore croissance de grains normale, une
croissance de grains anormale (minimisant majoeitaént 'énergie de déformation), ces

trois mécanismes s’accompagnant d’un fort maclage.

Evaluation de la texture cristallographique : compigon EBSD et DRX

La Figure de Pole Inverse (IPF) suivant la nornaaleplan du film est représentée Figure
l1I-11. Cette figure indique les zones de fortemgigs de points indexés possédant les
mémes angles d’Eule®(p,) par analyse de corrélation et leur position nedapar rapport

aux 3 orientations principales {001}, {011} et {1L1Pour aider a la visualisation des
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différentes orientations constituant la texturestatiographique, une IPF repérant la position

de plusieurs orientations cristallographiques yassbciée.

T00
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Cluster size: 3°
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Min= 0,23, Mau=9.08
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0 e o —
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Figure 1lI-11. (a) Figure de pdle inverse issue de  I'analyse EBSD d’un film mince de cuivre de
1.1 um apres stabilisation. (b) Repérage des domain  es angulaires correspondant a une
déviation de 10°par rapport a I'orientation idéale

La texture cristallographique suivant la normale @lan du film est composée de
nombreuses orientations de par le fort taux de agaclLes plus fortes densités sont situées
au niveau des orientations principales mais égaiena@ niveau de leur macle, les
orientations {221} et {511}. Comme le laissaientnger les analyses par DRX, le film est

composé d’une proportion non négligeable de clitetaK110}.

La comparaison de résultats obtenus par DRX et EB@Lxet échantillon est intéressante
car les deux techniques mettent en jeu des zoreslgses tres difféerentes au niveau de la

profondeur et de I'étendue.

L’analyse par DRX est une analyse moyenne de valltie sonde le matériau dans toute
son épaisseur car la poire de diffraction des R¥esd sur plusieurs microns. De plus, le
rayonnement diffracté résulte de I'interaction diséeau de RX avec les cristallites contenus

dans une zone de I'ordre du millimetre carré (léetdu faisceau de RX).

En ce qui concerne de 'EBSD, la poire de diffractides électrons rétrodiffusés dans le

cuivre s’étend sur une surface de quelques dizaleesanometres carrés et une profondeur
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d’environ 20 nanometres. Elle constitue donc uradyae locale de surface. L’étendue de la
zone analysée est fixée par l'utilisateur, elletp&me localisée a I'échelle de quelques
cristallites ou s’étendre a plusieurs dizaines diens de cristallites pour plus de statistique.

Dans ce cas précis, les zones analysées par EB8@rsmdes. La comparaison entre DRX
et EBSD permet de vérifier, d’'une part si la suefanalysée par EBSD est représentative de
la microstructure moyenne, et d’autre part si kestallites sont colonnaires.

Les textures cristallographiques déduites par EBRSPar DRX sont alors comparées en
négligeant les cristallites {110}. Pour ce fairegst nécessaire de définir un critére sur la
déviation angulaire permise par rapport a la texte fibre parfaite pour chaque orientation
reproduisant au mieux celui induit par la sourcd'agitique utilisée lors de l'analyse par
DRX. Il a été choisi de fixer cette déviation arajid a 10°. Les domaines angulaires
correspondant a ce critere pour les orientation80}1 {111}, {113} et {331} sont
représentés sur la Figure de Péle Inverse de drajigre 1lI-11. Les proportions relatives
des composantes cristallographiques sont alorsiléak a partir du rapport de la surface des
points indexées pour chaque orientation avec ldasmirtotale de points indexés. La

comparaison des résultats obtenus par DRX et p&DEEst donnée en Figure 111-12.

EDRX
OEBSD

s%{— —

Proportion relative
N
g
X

{100} {111} (311} {331}

Figure 111-12. Comparaison des proportions relative s des composantes {100}, {111}, {311},
{331} extraites aprés stabilisation a partir des an  alyses par DRX et par EBSD avec une
tolérance angulaire de 10°par rapport a I'orientat  ion idéale.
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Les proportions relatives des composantes {100},1§1{311}, {331} extraites par DRX et
par EBSD concordent. Il peut donc étre conclu giaérel analysée par EBSD est
suffisamment étendue pour étre représentative dmitaostructure moyenne et que les

cristallites sont colonnaires apres stabilisation.

D’aprés les analyses EBSD, les composantes {100L1), {311}, {331} constituent
environ 50 % de la totalité de la texture cristgbphique. La prise en compte des cristallites
{110} fait s’élever cette valeur a 65 %, soit 2/8 ld texture cristallographique globale. Pour
une représentation plus compléte de celle-ci, 6posantes doivent étre considérée : {100},
{110}, {111}, {221}, {511} et {112}. Ces composant retranscrivent 90 % de la texture
cristallographique pour une tolérance angulairé@ke(Figure 111-13).

25%

20% ~

15% - — - — — — ]

10% - — - — -

Proportion absolue

5% A

0% -

{100} {110} {111} (221} {511} {112}

Figure 111-13. Proportion absolue des composantes { 100}, {110}, {111}, {221}, {511} et {112}
déterminée par EBSD pour une tolérance angulaire de 10°par rapport a l'orientation idéale.

Les composantes {221} et {511} associées au mactaye en proportion plus importante
que leur phase mere {100} et {111} ce qui témoighe 'amplitude du maclage. La
composante {221} est la plus présente, elle reptésenviron 25 % de la texture

cristallographique globale.

La proportion de {110} s’éleve a environ 15 %. Arrade ce résultat et de la proportion
relative de {113} initiale de 55 % obtenue par DRX scan symétriqué ¢ 20) et de [1][2],
il est conclu que juste apres dépot, la composélié} était présente en plus grande

proportion puis a diminué au cours de I'évolutiorcnmstructurale jusqu’a atteindre 15 %.
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Dans le cas ou celle-ci était en tres forte propoiuste aprés dépot, il est possible que son

évolution participe a la chute de résistivité oléerentre 20 et 40 h.
¢) Conclusions

L’évolution microstructurale a température ambiaggun processus complexe.

Elle débute par une période de latence au courkgleelle le mouvement des défauts
cristallins est inhibé. Elle se poursuit par unert® phase ou la restauration domine et la
recristallisation débute. Des cristallites librestdus défauts germent alors dans la matrice
cristalline initiale formée quasi exclusivement destallites {111}, {113} et {110}. Ces
germes sont majoritairement orientés {100}. Destaliites {221} se développent alors par
maclage (désorientation de 6° par rapport a {33A}pe stade, la texture cristallographique

et la résistivité ont peu changé.

Ensuite, la recristallisation se poursuit et lesstallites {100} et {221} croissent
majoritairement au dépend des cristallites d’oagahs {111}, {113} et éventuellement
{110}. Cette croissance s’accompagne d’'un fort pestis de maclage. La résistivité chute et
la texture cristallographique change. Les crigedli{111}, {113} et {110} constituant
initialement I'essentiel de la texture cristallogingque, celles-ci restent en forte proportion

apres la recristallisation.

Une fois le film recristallisé, la croissance estmale (homogene a toutes les orientations
cristallographiques). La résistivité continue deteh alors que la texture cristallographique
ne change plus. Certains cristallites subissent arossance anormale et atteignent des
tailles supérieures a 5 um. La combinaison de toes processus aboutit a une

microstructure finale trés hétérogene tant au nivearphologique que cristallographique.

Le décalage de cinétique observé entre les réswtaenus par DRX et par mesure de la
résistance carré s’explique principalement partegssus de croissance de grains normale
qui s’applique a I'ensemble des cristallites majalément par la croissance éventuelle des
cristallites {110}.
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[11.3.2 Etude de l'influence de I'épaisseur

Aprés avoir identifié les principaux processus rve@ant au cours de ['évolution
microstructurale pour un film de 1.1 pm, linfluenade I'épaisseur sur ceux-ci est

maintenant étudiée.

Dans un premier temps, les tailles moyennes dealiitiss aprés dépot et apres stabilisation

sont extraites a partir de I'analyse des résigthvjtar le biais d’'une modélisation analytique.

Une fois I'amplitude de la variation de taille enétion de I'épaisseur connue, l'influence

de I'épaisseur sur la cinétique des processus mijesueest discutée.

a) Estimation de I'amplitude de la croissance de grains en fonction de I'épaisseur a

partir de la résistivité

Sur la Figure 1l1I-3, il a été mis en évidence géedlution microstructurale s’accompagne
d’'une chute relative de résistance carrée d’env@® quelque soit I'épaisseur des films.
Cependant, ces variations relatives ne renseigrensur la variation de taille moyenne des
cristallites. Pour obtenir cette information, ilt @®cessaire de s’intéresser aux valeurs

absolues de résistivité avant et apres dépot. ellsont représentées Figure 111-14.

201 - T -+ | — Cuivre massif
] 1 .| |||  Cuivre ECD
4 | ® | |
20 1o o ~~~717771| ¢ Cuivre aprés stabilisation
G asf e
S ] | e S
=234 bt et el ne 1””1*”1”%”%%*1*
9 ] | | | | | | | | [
= ] : L 1 T I
3 2'12 77777777777 e 1””17”1”1”74‘9‘:17
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R C T”é”l”; ””” %H
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Figure 11l-14. Résistivités de films de cuivre de 0 .4, 0.7, 1.1 et 5.6 um apres dép6t et apres
stabilisation a 21 C.
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Apres deépot, la résistivité est trés largement sepee a celle du cuivre massif (1.67
pQ.cm). Elle est de 2.31¢ucm pour le film de 5.6 um et atteint 2.7@.gm pour le film de
0.4 um ce qui constitue un exces de résistivitégggport au massif respectivement de 35 %
et de 62 %. Apres stabilisation, la résistivitéagproche de celle du cuivre massif. Elle est
de 1.793 @.cm pour le film de 5.6 um et de 2.068.,gm pour le film de 0.4 um. Ainsi,
gue ce soit apres dépdt ou aprés stabilisatiorédiativité augmente avec la diminution de

I'épaisseur.

Deux sources de diffusion des électrons participggbritairement a cette tendance, il s’agit
des évenements de diffusion des électrons suulésces extérieures et les joints de grains.
Différents modeles physiques existent pour preneinecompte et dissocier ces deux
contributions. Ceux-ci ont été détaillés au Chapitrici, il a été choisi d’utiliser un modele
combinant I'approche de C. R. Pichard (I-17) et@eR Tellier [5] (I-21 et 1-22) pour
estimer la taille moyenne de cristallites avanatés dépot car il présente I'avantage de

pouvoir s'appliquer a des films a cristallites ramonnaires et colonnaires.

P14 CH0G g7l P A (I1-2)
) v 1rpt,
ave p=d| T (111 -3)
A | 2(1-T)

Le coefficient de transmission des joints de grainst le coefficient de réflexion des
surfaces extérieurgsdoivent également étre connus. Il est alors Taytplothése que et T
sont constants pour I'ensemble des films. Danscoeslitions, les variations de résistivité

avant et aprés dép6t ne sont le résultat que d/anation de taille moyenne de cristallites.

Les parametre$ et p sont alors extraits pour un film de 1.1 um aptabibsation dont la
taille moyenne de cristallites a été évaluée pédoet par EBSD et estimée a 0.53 pm
(Figure 11I-10). De plus, pour ce film, la compaan des textures cristallographiques

obtenues par DRX et EBSD a indiqué des cristaltitdsnnaires.

Une infinité de couples de valeur§,{g sont solutions du systeme (Figure 111-15).
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Figure 111-15. Ensemble de couples de valeurs { T, p} pour un film de 1.1 um extraits a partir de
la taille moyenne de cristallites estimée par EBSD (0.53 um) dans le cas de cristallites
colonnaires.

T varie entre 0.41 et 0.28 alors gquepeut prendre toutes les valeurs de 0 a 1. Cetaésul

démontre que l'effet de surfaces extérieures egemaent supplanté par celui des joints de
grains. La contribution des surfaces extérieures giers étre négligée vis-a-vis de celle des
joints de grains, c'est-a-dipe= 1. Dans ces condition$,= 0.28 et le modeéle se simplifie a

I'expression suivante (modéle de Tellier, 1-21-80) :

2
2 =po(1+—C +U°1°2j (11-4)

Les tailles moyennes de cristallites juste aprggudsont alors extraites a partir du modele

de Tellier dans le cas de cristallites non colomsaet pouil = 0.28 (Figure 1lI-16).
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Figure 11I-16. Tailles moyennes des cristallites ap  rés électrodéposition des films de 0.4, 0.7,
1.1 et 5.6 um estimées a partir du modéle de Tellie ravec T =0.28.

La taille moyenne des cristallites augmente aw&ualisseur. Elle est 110 nm pour un film de
0.4 um et de 175 nm pour les films de 5.6 um. Ceitgmentation de la taille moyenne des
cristallites est forte pour les films d’épaisseomprise entre 0.4 et environ 1 um et tend a se
stabiliser pour les épaisseurs plus importantesi @murrait s’expliquer par le fait que pour
les films de plus de 1 um, les cristallites dépsseesubissent plus I'influence de la couche

de cuivre PVD de sorte que le régime de dépbt siagope a celui d’'un matériau massif.

Ainsi, en combinant la taille moyenne de cristafliestimées par EBSD et la résistivité dans
le modéle de Tellier, un coefficient de transmissiles électrons aux joints de graihsle
0.28 a été obtenu pour un film de 1.1 um stabdisémpérature ambiante. La généralisation
de ce coefficient aux films de différentes épaissguste apres dépbt a alors permis
d’estimer les tailles moyennes de cristallites @ipaimplement de la résistivité et du

modele de Tellier.

La taille de cristallites de 0.16 pum pour le film 8.1 um est en bon accord avec les données
de la littérature. H. Leet al 2001 [12] reportent a partir d’'observations MEfeuaille
moyenne d’environ 0.1 um pour les films de 1 pmépehdamment des conditions

d’électrodéposition. M. Stangit al 2008 [2] observent au MEB des tailles apres dépot
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92 nm pour des films de 1 um, moyennant une attatjimique des joints de grains et un
traitement d’'image, pour des densités de courgpérizures a 10 mA.cfa lls observent
cependant que pour ces conditions de dép6t, lksstabnt indépendantes de I'épaisseur, ce
qui n'est pas en accord avec nos observations. &acdord peut se justifier par les
meéthodes d’extraction des tailles de cristallitiiisaes. M. Stangkt al. estiment les tailles a
partir d’'une analyse MEB qui reste localisée a udaxe de I'échantillon alors que les
mesures électriques sondent I'ensemble de la niiastgre sur une zone beaucoup plus
etendue. De plus, les variations de résistivitéeehétat apres déepot et apres stabilisation
montrent qu’'une taille moyenne de cristallites ttpre apres dépoét pour I'ensemble des
films est tres peu probable (Figure 111-17). Eneeffsi le résultat de M. Stangt al.
s’appligue a nos films, 'augmentation de la vaoiatde résistivité observée vers les faibles
épaisseurs doit indiquer que la taille moyennerdgadlites apres stabilisation croit avec la

réduction de I'épaisseur.
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Figure 111-17. Différence de résistivité entre I'ét  at aprés dépdt et apres stabilisation en fonction
de I'épaisseur.

A partir de la méme approche, la taille moyenne destallites apres stabilisation est
estimée. Pour ce faire, il doit étre vérifié si lesirfaces extérieures contribuent
significativement a I'augmentation de résistivittupchaque épaisseur de film. Figure 111-18

sont donnés l'excés de reésistivité des films agtabilisation par rapport au cuivre massif

130



[l - Evolution microstructurale des films minces duivre électrodéposés

ainsi que la contribution théorique des surfacééraures calculée a partir du modéele (111-2)

pour différentes valeurs geet un effet des joints de grains négligé=(1).

3 ‘Expérie‘nce‘,
—Modele:p=0
—Modéle : p=0.2
—Modéle : p=0.4

Epaisseur (um)

Figure 111-18. Ecart relatif entre la résistivité d  es films de cuivre aprés stabilisation et la
résistivité du cuivre massif (  po = 1.67 puQ.cm).

Le surplus de résistivité par rapport au cuivre siiates films de 5.6 um est faible, il est de
5 %. Il augmente avec la réduction de I'épaissédegient particulierement important pour

les films de 0.4 um ou il atteint pres de 22 %.

Pour les films de 5.6 um, la contribution des stefaextérieures est négligeable tear Ao.

Par conséquent, I'exces de résistivité n’est da tjaffet des joints de grains.

Pour les films plus fins, le rappditi, est compris entre 10 et 30. Les surplus de reésti
déduits de I'expérience sont 2 a 3 fois supérieurseux donnés par le calcul d’'une
contribution des surfaces extérieures maximisges= (0). De plus, cette contribution
théorique chute rapidement avec 'augmentatiomp.d@ar conséquent, il est considéré que
les résistivités des films de cuivre apres staiii;m est essentiellement le fruit de
linteraction des électrons avec les joints de rpailes tailles de cristallites aprés
stabilisation sont alors estimées en négligeaffet'eles surfaces extérieurgs< 1) a partir

du modéle de Tellier (lll-4) avet = 0.28. En outre, les cristallites sont considérés

colonnaires pour les films de 5.6 um et colonngyas les films de 0.4, 0.7 et 1.1 pm.
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Figure 111-19. Tailles moyennes des cristallites de s films de cuivre aprés dépbt et apres
stabilisation. Estimation des tailles a partir du m odele de Tellier pour T =0.28.

Comme apres deéepot, la taille moyenne des crigsll#gpres stabilisation augmente avec
I'épaisseur. Elle est de 0.22 um pour le film d&om et croit a 0.94 um pour le film de 5.6
pm. Elle est donc largement inférieure a I'épaispewurr 'ensemble des films.

En ce qui concerne la variation de la taille moyedes cristallites, elle est d’autant plus
importante que I'épaisseur est grande. Cependanthlite de résistivité suit la tendance

opposeée (Figure I11-20).
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Figure 111-20. Variations de la différence de résis tivité et de taille moyenne de cristallites
induites par I'évolution microstructurale a tempéra ture ambiante.

La variation de résistivité est de 0.68.am pour un film de 0.4 um et chute a 0.52hqm
pour un film de 5.6 um alors que les variationsailée de cristallites sont respectivement de
145 nm et de 810 nm. Cette tendance traduit singoiee fait qu'apres électrodéposition,
les cristallites ont une taille trés proche dudiparcours moyen de I'électron. Pour les films
les plus fins, qui ont la plus petite taille moyerde cristallites, une faible variation de taille
engendre une forte variation de résistivité alare gour les films plus épais, qui ont une
taille moyenne initiale supérieure, une méme viamatle taille aura un impact beaucoup

moins important sur la résistivité.

Cette étude de la résistivité a permis de monuier:q

- la taille moyenne des cristallites aprés déepotpeésa stabilisation augmente avec

I'épaisseur,
- I'amplitude de la croissance de grains croit aléaisseur.

Par conséquent, la connaissance des tailles moyeleneristallites juste aprés dépbt et aprés
stabilisation peut étre utilisée pour comprendmidine des différences de cinétique

observées en fonction de I'épaisseur.
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b) Identification des processus a l'origine de la variation de cinétique d’évolution

microstructurale en fonction de I'épaisseur

Au début de cette section, il a été montré a pdtisuivi de la résistance carré de films de
différentes épaisseurs (Figure IlI-3) que I'évaatimicrostructurale a température ambiante

se scinde en deux étapes :
- une période de latence durant laquelle la résigtdiminue faiblement (< 3 %)

- une période de transition au cours de laquellédsstivité chute fortement, de I'ordre
de 25 %.

Ces périodes sont d’autant plus longues que led#trfin.

La période de latence correspond a la successime gihase d’inhibition du mouvement des
défauts cristallins, d’une restauration et d'unengeation de cristallites. La restauration et
la germination étant des processus aux cinéticasas [4], il semble donc que ce soit la
phase associée a l'inhibition du mouvement desuteferistallins qui soit a l'origine de

'augmentation de la période de latence.

La période de transition, quand a elle, a été &ssa@cune recristallisation, & une croissance
de grains normale de I'ensemble des cristallites ldgalement a une croissance anormale
s’appliqguant a quelques cristallites dans des garditions particuliéres. L’état d’équilibre

est atteint lorsque la croissance normale, prosdssplus lent, est stabilisée.

Dans la littérature, il est mis en évidence qu'aptép6bt, les films de cuivre contiennent des
impuretés issues du bain d’électrodéposition :CGZ1S, H [2][7][8]. Pour certains auteurs,
ces impuretés sont a lorigine de la période denke [6][7]. lIs considérent que les
impuretés piegent les joints de grains suivant @&sanisme de Zener. Les joints de grains
sont ensuite libérés par la désorption et/ou ldescance de ces impuretés suite a leur
diffusion aux joints de grains. La diminution depkriode de latence avec I'augmentation de

I'épaisseur est alors attribuée a une libératianjdiats de grains plus rapide due :

- aun plus grand nombre de chemin de diffusion {gondtion 3D des joints de grains

dans les films épais),
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- aune incorporation d'impuretés plus faible.

A partir de ces données de la littérature, il éstuit que la phase d’inhibition du mouvement
des dislocations et des lacunes durant la périaéattnce est corrélée a la présence
d’'impuretés piégeant des joints de grains. Dans cogsglitions, il est probable que les
impuretés soient situées aux joints de grains a@o4 l'intérieur de la matrice cristalline
apres dépbt. Les impuretés intragranulaires ségiége ensuite aux joints de grains laissant
la possibilité a la restauration de s’opérer.

Les impuretés jouent un rble dans la cinétique aliéion microstructurale mais ne

constituent en aucun cas la principale force metric

Ceci est confirmé par les travaux de C. Detavertied. 2003 [9] qui ont démontré que des
films PVD ne sont pas stables lorsque ceux-ci mEsseune microstructure apres dépot
située dans la zone T (zone de transition) du diagre de zone de J. A. Thornton 1975
[10].
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Figure 11l-21. Diagramme de zone des films déposés  par PVD [10].

Les microstructures de la zone T sont constituéegetits cristallites contenant une densité
élevée de défauts cristallins. Pour ce dernieffjlles électrodéposés a température ambiante

ont une microstructure initiale similaire a cellarte zone T. La principale force motrice de
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ces processus de restauration, recristallisatiemfgation et croissance des germes) et de
croissance de grains est alors essentiellemerdrtié contenue dans les défauts cristallins :
lacunes, dislocations, fautes d’empilement maise@gent les joints de grains [11][12][13].

Cette énergie conditionne I'amplitude de la craisgade grains mais également la vitesse de

croissance et donc la période de transition.

Il a été vu dans le chapitre | que la vitesse imt de grains s’exprime par le produit d’'une

mobilité de joints de grains et d’'une pression dessance (I-3). La pression de croissance
constitue la force motrice de la croissance dengrdtlle puise son énergie dans les défauts
cristallins mais est limitée par des mécanismesalage des joints de grains, les sillons

thermiques aux surfaces libres et I'interceptios jdénts de grains avec la surface inférieure.

Les tailles moyennes déduites de la résistivitéfilims juste aprés dépbt sont plus faibles
pour les films les plus fins, ce qui leur procumeeuénergie de joints de grains plus
importante. En effet, la densité d’énergie destgode grains et inversement proportionnelle

a la taille moyenne de cristallites :

E =27¢ (11-5)

Egp : densité d’énergie volumique contenue dans lieggale grains
g0 - densité d’énergie surfacique d’un joint de gisin

Par conséquent, la seule prise en compte de I'tneeyjoints de grains ne peut rendre
compte de la diminution de la vitesse de croissatodge I'amplitude de la croissance de

grains avec la réduction de I'épaisseur.

Il existe plusieurs contributions pouvant expligleetendance observée avec la réduction de

I'épaisseur comme par exemple :
- une augmentation des forces d’ancrage,

- une diminution de la quantité de défauts cristallite type lacunes, dislocations et
fautes d’empilement avec la réduction de I'épaissaun la taille des cristallites est
plus petite.
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Une autre explication est une réduction de la ntébde joints de grains vers les faibles
épaisseurs [2][11]. La mobilité des joints de gsadst directement reliée a leur structure. Par
exemple, les HAGB de faible cohérence atomique phrg mobiles que les LAGB et les

CSLB de bonne cohérence atomique.
M. Stanglet al.[2] trouvent que la période de transition est thatiplus rapide que:
- le courant d’electrodépositidp augmente,

- la proportion de la composante {111} décroit, caslire que la texture

cristallographique devient hétérogéene.

Hors, la proportion de la composante {111} décesiec d’'une part avec 'augmentation de
|, et d’autre part avec I'épaississement. En effes, deux parametres favorisent la perte de
la relation d’épitaxie induite par la couche devoeliPVD qui posséde une forte texture de
fibore {111} a travers en autre l'intervention durfotentiel d’électrodéposition. Dans ce
cas, la période de transition est donc directemalide a la proportion de la composante
{111}.

Pour une texture de fibre {111}, les joints de gesont faiblement désorientés, la mobilité
et donc la vitesse de croissance sont faibles. Alecdégradation de la texture
cristallographique, des joints de grains trés nesbgont introduits augmentant la mobilité
moyenne. De plus, ils facilitent la désorption gdumnetés. Avec ce changement de texture
cristallographique, la contrainte devient égalemplois hétérogene de par I'anisotropie
élastique du cuivre, générant des zones de coatientr de contrainte propices a

I’émergence des processus de restauration et dstadsation.

L’augmentation de la durée de I'évolution microstumale (latence et transition) avec la

réduction de I'épaisseur est due :
- alaprésence d’'impuretés,

- a la réduction du nombre de chemins de diffusiomirples impuretés (effet

microstructure) car la taille moyenne de cristedlitliminue,

- a une amplification des mécanismes d’ancrage dessjae grains (effet lié au

confinement géométrique),
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a une texture cristallographique {111} plus marquéettant en jeu des joints de

grains moins mobiles et une hétérogénéité de datdrmoins importante,

a une diminution de la taille moyenne de crisedliinduisant une densité de défauts
cristallins intragranulaires (lacunes, dislocatiogis fautes d’empilements) moins

importante.
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[11.4 Influence couplée de I'épaisseur et de la tem pérature de recuit sur la

microstructure de films de cuivre stabilisés a temp érature ambiante

Dans la partie précédente, il a été mis en évidegnéapres électrodéposition les films de
cuivre subissent une évolution microstructuralee@pérature ambiante qui engendre une
forte chute de résistivité de I'ordre de 25 %. dt alors intéressant d’étudier si un recuit
additionnel peut modifier la microstructure ou slle-ci reste inchangée. Pour ce faire, deux
recuits a 150 et 400 °C d’'une durée de 20 min ontdté appliqués aux films stabilisés a

température ambiante.

La Figure 11I-22 représente I'évolution de la résige de films minces de cuivre apres

dépbt, apres stabilisation a température ambidraprés recuit.

29 1 CC T T T T T T — Cuivre massif
] | S T # Cuivre aprés dépot
271 L% 11 @ Cuivre stabilisé 4 21T
| IR A Cuivre recuit & 150 T
] 1 o @ Cuivre recuit & 400C
2.5t 7777777 \””F”\”T’F"\’T - T T T T T T T
= 1 1 SRR 1 A T
g_ 2.3 1 1 A R 1 C 1{1 Lo
c ] 1 A R 1 T
3 : I I I I I I [ I I I I I I [
g 2 R o
] 1 S 1 o
194 1””1”*1”1”1*;*1*1*’”””1””1*”1”*1*1”1*1*%’
17{ ,,,,,,, \,,,,L,,\,,L,LJ,LL,,,,,,,L,,,L,,L,,\?L,w,\,i,
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Epaisseur (um)

Figure 111-22. Résistivités de films de cuivre élec  trodéposés juste apres dépbt, stabilisés a 21
C, apres recuits a 150 et 400 T.

Le recuit ne réduit que trés faiblement la résistive qui semble indiquer que la taille
moyenne des cristallites a peu varié. Cependasitfillas stabilisés présentent des tailles
moyennes de cristallites qui sont plus de 5 foigéseures au libre parcours moyen de
I'électron dans le cuivre massif a température amtbi Par conséquent, 'augmentation

eventuelle de la taille moyenne de cristallite réagu’un faible impact sur la résistivite.
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Afin d’étudier les changements de microstructuiduits par le recuit, la microstructure des

différents films est caractérisée par EBSD.

Dans un premier temps, I'impact de la températeresduit est analysé pour des films de 1.1

pum.

Ensuite, I'évolution microstructurale induite parrecuit a 400 °C est traitée pour des films

de différentes épaisseurs.

A partir de ces résultats, I'influence de la tenapdre de recuit et de I'épaisseur sur les

processus de croissance mis en jeu est discutée.
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[11.4.1 Effet de la température de recuit sur la microstructure de films de 1.1 um
a) Analyse de la morphologie des grains et cristallites

Figure I1I-23 sont illustrées les cartographiesugss du traitement numérique de I'analyse
EBSD des films de 1.1 um repérant les différerpesyde joints de grains.

(a) 21 °C

— HAGB

20 pm

N - . m; 5C -+ GE + 5L, Step=_0,1 pm; Grid?00<700

Bince b ' (c) 400 °C

Py

=26um P i i 20 ym

N - 1 5C + GE + C5L. 5tep=0,1 p; 617004700 " N - . 5C + GE + C5L. Siep=0,1 pm; Gid7 004700

Figure 11I-23. Cartographies des films de 1.1 umre  pérant les différents types de joints de
grains.

Comme apres stabilisation a température ambiaete,films recuits a 150 et 400 °C

possedent une microstructure complexe présentargrdas fortement maclés. Les grains et
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les macles ont gardé des formes et des taillehétEsogenes. Cependant, alors qu’un recuit
a 150 °C ne semble pas modifier radicalement Ik tdés grains et des macles, celui a 400
°C les fait croitre de maniere significative. Lesstgbutions cumulées des tailles des
cristallites pour les trois températures de resuiitt tracées sur la Figure 111-24.

100% |
90%
80% 1
70% -
60% -
50% -
40% -

Fréquence cumulée

w

Q

>
!

~ |+ Film stabilisé a21 C
A Film recuit a 150 C
e Film recuit a 400 C

20% |

10% 4 - do -

0% +—ot— ‘

0.1 1 10 100
Taille de cristallites (um)

Figure 1lI-24. Distributions cumulées des tailles d e cristallites extraites a partir d’analyses
EBSD de films de cuivre de 1.1 um stabilisé 221 € , recuit a 150 C et recuit a 400 C.

Les distributions des tailles de cristallites déad de cuivre suivent une loi log-normale que
ce soit aprées stabilisation & 21 °C ou apres unitrem température. L'ensemble des
parameétres relatifs a ces distributions sont rqggeulans le Tableau IlI-5.

Recuit
Nombre de
cristallites identifiés
ds0 9 (U M)

Olog
Omoy (LM)

o (Um)

Omax (LM)

Tableau IlI-5. Parameétres de la loi log-normale ext  raits a partir des distributions cumulées de
tailles de cristallites obtenues par EBSD sur desf  ilms de cuivre de 1.1 um.
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Comme constaté sur la Figure I1I-23, la taille muye des cristallites augmente avec la
température de recuit. L'amplitude de la croissategrain générée par un recuit a 400 °C
(+ 53 %) est bien plus importante que celle engsmgar un recuit a 150 °C (+ 8 %).

De ce fait, entre 150 et 400 °C, un processus phgss’active permettant aux cristallites de

croitre significativement.

Par ailleurs, les proportions de différents typegaints de grains ne changent pratiquement
pas avec le recuit (Figure IlI-25).

100% - \
. B Film stabilisé & 21 T
%71  Em S - i
B B Film recuit 2 150 €
80% 1 | [N B Film recuit & 400 T

70% 1 | el -
60% 1
N @ B R
40% 1 | B -
30% 1
20061 [ B -
10% 1 RS

0% - e |

HAGB  CSLB () 53 59 Autres <

Figure 111-25. Proportions des différents types de  joints de grains des films de cuivre de 1.1
pm.

La conservation de la statistique log-normale deribution de tailles de cristallites et des
proportions relatives des différents types de foi grains montrent qu’un recuit jusqu’a
400 °C a pour effet d’'augmenter la taille des gaet des cristallites sans modifier
radicalement leurs formes et le taux de maclagévdlution microstructurale induite par un

recuit additionnel est donc une simple croissarcgrdins.

L’activation thermique d’un processus physique addnel au-dela de 150 °C peut modifier
la nature de I'énergie dominant le processus dessance de grains. Si tel est le cas, la
croissance de grain induite par un recuit a 15008t °C devrait conduire a des évolutions

différentes de la texture cristallographique.
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b) Analyse de la texture cristallographique

Figure 111-26 sont illustrées les cartographiesridntations suivant la normale au plan des

films de 1.1 pm.

k(221 ced

Figure 111-26. Cartographies d’orientations suivant la normale au plan des films de 1.1 pm.

Les Figures de Pole Inverse des films suivant lemate au plan sont représentées sur la
Figure I11-27.
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Figure 111-27. IPF z des films de cuivre de 1.1 pm.
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Les textures cristallographiques des films recail et 150 °C sont relativement proches
tandis que celle du film recuit & 400 °C se démangitement. Pour le film recuit & 150 °C,
les composantes {100} et {110} s’affaiblissent atoft des {111} et des orientations

intermédiaires situées entre {110} et {111}. D’apilé diagramme établi par Sundquist 1964

[14], I'évolution microstructurale qui s’opére teadminimiser I'énergie de surface (Figure
111-28).

{100} 0.870

{110} 0.956 0.831

Figure 111-28. Energie de surface relative pour les  matériaux CFC d’apreés Sundquist 1964 [14].

bY

Pour un film recuit a 400 °C, I'évolution microstturale aboutit & une texture

cristallographique préférentielle composée de alligs {100} et des macles
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correspondantes {221}. Par conséquent, la croigsahe grains est dominée par la

minimisation de I'énergie de déformation [3].

Il est intéressant de quantifier ces évolutiontedéure cristallographique et d’examiner dans
guelle mesure les tailles moyennes de cristalpgasorientation sont modifiées (sélectivité
de la croissance). Pour ce faire, ces parametr@®siiucturaux sont alors extraits pour les
orientations principales {100}, {110}, {111}, poues macles {221} et {511}, ainsi que pour
les cristallites {112} qui sont en quantité sigoétive. La tolérance angulaire employée est
de 10° par rapport I'orientation idéale. Certaires dlomaines angulaires définis par ce
critére de désorientation se recouvrent (Figur@T). Pour éviter que les cristallites situés
dans ces zones ne soient attribués a plusieunstatigms, il est choisi de les associer dans
I'ordre de priorité suivant : orientations prindigs, orientations de maclage, {112}.

Les proportions de ces difféerentes composantetalbographiques sont présentées Figure
111-29.

30%

T T
@ Film stabilisé a21 C
B Film recuit a 150 €
25% - B Film recuit a 400 T

20% -

Proportion
=
g
S

[Eny

(=]

X
|

5% A

0% -

{100} {110} {111} {221} {511} {112}  Autres

Figure 111-29. Proportions des différentes composan  tes cristallographiques suivant la normale
au plan des films de 1.1 um extraites pour une tolé  rance angulaire de 10°par rapport a
I'orientation idéale.

Pour le recuit a 150 °C, la texture cristallograpiei a faiblement évolué. La proportion de
{110} a diminué de 8 % alors que celle des {111hwgmenté de prés de 5 %. Les autres

composantes ne voient quasiment pas leur propartianger.
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Pour le recuit a 400 °C, la situation est tresédéhte. La composante {100} a pratiquement
doublé et représente 28 % de la texture cristalaggue globale. La composante {221}
augmente légerement et reste donc en proportionoriamte, environ 26 %. Les
composantes {100} et {221} constituent a elles sslB4 % de la texture cristallographique.
La composante {110} est en proportion équivalentelée du film recuit a 150 °C tandis que

les composantes {111}, {511} et {112} décroissent.

Les tailles moyennes des cristallites associées aliiférentes orientations

cristallographiques sont présentées Figure I11-30.
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Figure 111-30. Tailles moyennes de cristallites des  films de 1.1 ym extraites a partir des
analyses EBSD pour une tolérance angulaire de 10°p  ar rapport a l'orientation idéale. {/}
correspond a la globalité des cristallites sans la prise en compte de I'orientation.

Quelgue soit l'orientation cristallographique catisiée, la taille moyenne des cristallites

augmente avec le recuit additionnel.

- Pour un recuit & 150 °C, la taille des cristadlis’accroit faiblement et diverge peu de la
taille moyenne de cristallites globale de 0.57 4ff.(L’'augmentation de taille moyenne
par rapport au film stabilisé est d’environ 10 %upohaque orientation, exceptée pour les
composantes {100} et {110} qui ne voient pas leaill¢ changer.
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- Pour un recuit a 400 °C, la taille moyenne dstaliites augmente fortement avec une
amplitude variant d'une orientation cristallogrape a l'autre. Elles sont donc tres
dispersées en fonction de l'orientation cristaligmrique. Les augmentations de taille
moyenne les plus importantes par rapport au filbibsé sont celles des cristallites {100} et
{111} qui atteignent environ 70 %. Les cristallitd00} ont une taille moyenne excédant de
40 % la taille moyenne globale. La croissance lanmonarquée est celle des cristallites
{511} qui est malgré tout de 40 %. La taille moyeraes cristallites {511} est d’environ 20

% inférieure a celle extraite indépendamment delftation.

Au cours d’un recuit, bien que la croissance dengriavorise le développement de certaines
orientations cristallographiques a travers la reatde I'énergie dominante a minimiser
(sélectivité de croissance), la taille moyenne aiéstallites associées a chaque orientation

s’accroit suivant un processus de croissance nermal
¢) Conclusions

A température ambiante, les films de cuivre évdiyesqu’a atteindre un état d’équilibre

conduisant & une chute de résistivité d’enviro¥@par rapport a la résistivité initiale.

Au cours d’un recuit additionnel, un nouvel étaqliilibre est atteint. La taille de cristallites
augmente sans changement radical de I'hétérogemé&itphologique de la microstructure

(taille et forme des cristallites). L'accroissemedatla taille moyenne de cristallites est faible
pour un recuit a 150 °C et fort pour un recuit ® 4CQ. La force motrice du processus de
croissance change avec la température de recuéctiaut la texture cristallographique en
privilégiant le développement de certaines oriémat cristallographiques. Une croissance
normale s’applique néanmoins a I'ensemble desatliiss quelle que soit leur orientation

cristallographique.

Pour un recuit & 150 °C, la croissance de graindaainée par la minimisation de I'énergie
de surface. La composante {111} augmente Iégéremmemiroportion. Les proportions des
autres orientations cristallographiques se consénves a part la composante {110} qui se
réduit de moitié. L'impact de la croissance demgaist donc faible et la composante en plus
forte proportion reste la {221}.
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En ce qui concerne le recuit a 400 °C, l'effettest autre. La croissance de grains favorise
la minimisation de I'énergie de déformation. La gmsante {100} augmente fortement en
proportion et devient majoritaire. Par rapport a neguit & 150 °C, la proportion des
composantes {111}, {511}, {112} diminue alors que {110} reste constante. Pour chaque
orientation cristallographique, la taille moyenne ctistallites croit fortement mais est la

plus marquée pour les cristallites {100} et {111}.

Il est démontré que pour les films minces de cuélextrodéposés de 1.1 pm stabilisés a
température ambiante, la croissance de grainsgimuttir & des microstructures différentes

suivant la température de recuit appliquée.

L’influence de I'épaisseur sur I'évolution micrastturale générée par un recuit a 400 °C va

maintenant étre étudiée.
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[11.4.2 Influence de I'épaisseur sur la microstructure de films recuits a 400 C

Figure 111-31 sont représentées les cartographessfitms recuits a 400 °C de 0.4, 0.7, 1.1 et
5.6 um repérant les différents types de jointsrdeng.

— HAGB — X3 — X9

Figure 111-31. Cartographies repérant les différent s types de joints de grains des films de 5.6,
1.1, 0.7 et 0.4 um aprés un recuit a 400 <C.

L’épaisseur a une influence importante sur la molgdie des grains et des cristallites. Avec
la diminution de I'épaisseur :

150



[l - Evolution microstructurale des films minces duivre électrodéposés

- I'nétérogéncéité des tailles de grains augmente,
- lataille des macles ainsi que le taux de maclagendent.

Le premier de ces deux aspects apparait clairepmnta comparaison Figure 111-31 des

cartographies des films de 5.6 et de 0.4 um. Eet,elé film de 5.6 um présente une

distribution de tailles des grains uniforme alorseqcelui de 0.4 pum possede deux
populations de grains : des grains « géants » ®tagdglomérats de petits grains situés en
périphérie de ces grains « géants ».

L’augmentation de I'hétérogénéité de la morpholatge grains et de cristallites se confirme
€également a travers la confrontation de I'évolutam la taille moyenne et de la taille

maximale des cristallites en fonction de I'épaisg€igure 111-32).

oy = 0.273%; + 0.508
R?=0.9919

oy = 13.262/t; + 4.343
R? =0.9988

Epaisseur (um)

Figure 111-32. Tailles moyennes et tailles maximale s des cristallites des films de 0.4, 0.7, 1.1 et
5.6 um recuits a 400 C déterminées par EBSD.

L’augmentation de I'épaisseur s’accompagne :

- d’une diminution de la taille maximale. On constdéeplus que cette diminution est

inversement proportionnelle a I'épaisseur.

- d’'une croissance quasi linéaire de la taille mogeda cristallites, excepté pour le

film de 5.6 um.
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Pour les films de 0.4 et 0.7 um, la taille moyedeecristallites est supérieure a I'épaisseur.
Ce n’est plus le cas pour le film de 1.1 pum. Emgeconcerne le film de 5.6 um, la taille
moyenne de 0.63 pm est inférieure a celle d’'un @knl.1 pm de 0.81 um. Il en est conclu
gue les cristallites des films de 5.6 pum ne sostqmonnaires. L'analyse EBSD, qui sonde
le matériau sur une profondeur 20 nm, sous estiloes da taille de I'ensemble des

cristallites pour ce film.

La taille maximale de cristallites est plus de 4i8 supérieure a I'épaisseur pour les films de
0.4, 0.7, 1.1 um. Elle atteint méme une taille cesgue 100 fois I'épaisseur pour le film de
0.4 um avec une valeur denviron 38 um. Ces clitgsl « géants » sont la preuve de

I'intervention d’'une croissance de grains anorneglies’amplifie vers les faibles épaisseurs.

Bien que les films de différentes épaisseurs ptéaende fortes divergences
morphologiques, la distribution de tailles de aliges de type log-normale est conservée.

Tableau I1I-6 sont listés les parametres relatiégsdistributions.

t; (um) 0.4 0.7 1.1 5.6
_ Nombrede | - es | 5950 | 4682| 10945
cristallites identifiées
ds09 (M) 0.42 0.47 0.57 0.43
Olog 0.75 0.80 0.80 0.85
Omoy (HM) 0.62 0.69 0.81 0.63
o (um) 0.98 0.84 0.82 0.58
Omax (LM) 37.85 22.67 16.33 7.00

Tableau llI-6. Parametres de la loi log-normale ext raits a partir des distributions cumulées de
tailles de cristallites obtenues par EBSD sur des f  ilms de cuivre aprées un recuit a 400 <C.

La microstructure de I'ensemble des films recuitgl@® °C est donc le résultat d'un
processus de croissance normale et d'un processugsotssance anormale qui s’amplifie

fortement vers les faibles épaisseurs.

En ce qui concerne la diminution de la taille dexcies et du taux de maclage, la variation
des proportions relatives des difféerents typesoileg de grains donne un premier élément
de confirmation. En effet, la proportion relative HAGB du film de 0.4 um est pres de

deux fois supérieure a celle des autres films (f€igi-33).
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Figure 111-33. Proportions des différents types de  joints de grains des films recuits a 400 .

Pour que ce résultat soit validé, I'évolution ddadature cristallographique avec I'épaisseur

doit étre étudiée.

Les cartographies d’orientations suivant la normaleplan des films sont représentées
Figure I11-34.

153



[l - Evolution microstructurale des films minces duivre électrodéposés

Figure 11I-34. Cartographies d’orientations suivant la normale au plan de films de cuivre aprées
un recuit & 400 .

Ces cartographies mettent en évidence que la &egtistallographique évolue radicalement
avec I'épaisseur des films. Afin d’approfondir langparaison, la représentation en IPF z
sont données sur la Figure 111-35.
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Figure 11I-35. IPF z des films de cuivre aprésunr ecuit a 400 <.

Une texture cristallographique {100} se développestfortement avec la réduction de

'épaisseur. La texture cristallographique du fitka 5.6 um est la moins marquée alors

gu’elle est majoritairement {100} pour le film ded0um. De plus, il apparait clairement que

les grains « géants » issus de la croissance aleswoat exclusivement orientés {100}. Par

conséquent, le processus de croissance anormatdificlea partir de I'étude de la

morphologie des grains minimise I'énergie de défdiom.

Les proportions des composantes cristallographigoescipales et de leur macles

respectives sont données Figure I11-36.

155



lIl - Evolution microstructurale des films minces duivre électrodéposés

70% - ‘

e {100} = {110} ‘0{111}
{221} {511} -« {112}

60% f--------------b------

50% f - b
40% - 1

Proportion

30% - §------L-------
20% -

10% +----=--g------p------q------—pm—m-ooqe---o-

0% :_'_ L L 3 LI LI 3 LI . — 3 T T T T
0 1 2 3 4 5 6
Epaisseur (um)

Figure 111-36. Proportions relatives des principale s orientations cristallographiques des films
de cuivre apres un recuit a 400 T extraites pour u  ne tolérance angulaire de 10°

La composante {100} constitue environ 30 % de luee cristallographique globale pour
un film de 1 um. Elle atteint plus de 60 % pourfilm de 0.4 um. Pour ce qui est des autres
composantes, elles décroissent avec la réductidemeEsseur. Seule la composante {111}
se conserve. Elle augmente méme en proportionlpdiim de 0.4 pm.

De ce fait, vers les faibles épaisseurs, alorsl@peoportion de {100} et {111} augmentent,
les proportions des macles respectives {221} efijxdiminuent. Il est donc confirmé que le

processus de maclage s’affaiblit avec la réduamiiépaisseur.

Conclusions

La microstructure des films de cuivre aprés un iteau400 °C change fortement avec
I'épaisseur. Elle résulte majoritairement de la pétition d’'une croissance de grains

normale et d’'une croissance de grains anormalamsant I'énergie de déformation.

Vers les faibles épaisseurs, la taille moyenneridéadlites diminue et la croissance anormale
s’amplifie, favorisant le développement de la textaristallographique {100}. Le maclage
s’affaiblit, la proportion des composantes {221¥811} se réduit. Pour le film de 0.4 pum,
la croissance anormale domine et la texture clagpaphique est composée majoritairement

de cristallites {100} et d'une faible composantel{} et {221}. Bien que la texture
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cristallographique soit prononcée, la morphologies ccristallites est trés hétérogéne
(distribution bimodale de taille). La croissancem@mnale aboutit a des grains géants {100}
tres faiblement maclés de petites cristallites §2&brs que les grains {111} ont des tailles

légerement supérieures a I'épaisseur et sont rpgsosous formes d’agrégats en périphérie

des grains géants {100}.

A l'opposée, les films de 5.6 um sont le résultandmécanisme de croissance normale
minimisant I'’énergie de joints de grains. Bien de grains aient des tailles uniformes, la
texture cristallographique mais également la tad@ltela forme des cristallites sont trés

hétérogenes de par le trés fort taux de maclage.

En ce qui concerne les films d’épaisseur intermégliddls cumulent les deux effets de sorte
gue la microstructure est tres hétérogéne en tedmdaille et de forme de cristallites ainsi

gue de texture cristallographique.
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[11.5 Conclusions

Dans ce chapitre, linfluence de I'épaisseur et ldetempérature de recuit sur la
microstructure des films minces de cuivre électpodés a été étudiée apres dépbt, apres

stabilisation a température ambiante et aprésauitradditionnel a 150 et 400 °C.

Les différentes analyses menées ont montré une enigtion de la taille moyenne de
cristallites avec I'épaisseur. Pour les films apdi&pdt, cette tendance provient d’une
diminution de l'influence de la couche de cuivreDPsvec I'épaississement du film lors du
dépbt. Par contre, pour les films stabilisés a taatpre ambiante ou recuits, celle-ci est
attribuée a l'augmentation de la force d’ancrage joents de grains lors de la croissance

vers les faibles épaisseurs.

Apres dépbt, la texture cristallographique des ilde cuivre électrodéposés est marquée.
L’analyse par DRX d’'un film de 1.1 pum a montré l@gence d’'une forte proportion des
composantes cristallographiques {113} et {111} suwiv la normale au plan du film. La
présence dune composante {113}, associée a HRietdgion d'un surpotentiel
d’électrodéposition, confirme la proportion non liggpble de cristallites {110}. Pour ce
film, I'évolution microstructurale a température laiamte a été analysée situ par DRX et
par le suivi de la résistance carré. Ces analys¢smis en évidence lintervention de
différent processus guidés par la minimisation tamergie stockée dans les défauts
intragranulaires (lacunes, dislocations, fautesmgiéement et joints de grains). Ces
processus induisent des changements radicaux daidapstructure. Les composantes
cristallographiques {100} et les macles associé2®1] se développent au dépend des
composantes {111} et {113}. La taille moyenne destallites augmente fortement

conduisant a une forte chute de la résistivitéatdre de 25 %.

Une fois I'état d’équilibre atteint a températumabaante, les films de cuivre ne sont pas
stables en température. L'évolution microstruceiiabuite par le recuit varie fortement en
fonction de la température de recuit et de I'émaissles films. Un recuit a une température
de 150 °C a peu d’'impact sur la microstructure ct@ssance engendrée est homogéne et
faible en amplitude de sorte que la texture ciliggaaphique n’évolue pratiguement pas. En
revanche, un recuit a 400 °C modifie significatiesla microstructure des films stabilisés

a température ambiante. La taille moyenne de #riskaaugmente fortement et une texture
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cristallographique {100} se développe de par lecpssus de croissance qui minimise
'énergie de déformation. A cette température deuite la croissance normale et la
croissance anormale minimisant I'énergie de déftionanterviennent. Pour les films épais,
la croissance normale domine, la texture cristallpgique est peu marquée. Avec la
réduction de [I'épaisseur, la croissance anormalemglifie et une forte texture

cristallographique {100} se développe. Ce phénom&aecompagne d’'une diminution du
taux de maclage.

Au cours de ce chapitre, il a été montré a queitdai microstructure change en fonction de
'épaisseur et de la température de recuit. Leslta#s obtenus sur la microstructure des
films minces seront mis a profit dans la prochgiaetie pour nourrir la compréhension de

processus mis en jeu dans les lignes de cuivre Bana.
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V.1 Introduction

Les interconnexions de cuivre sont élaborées awegurdcédé Damascene dans lequel le
cuivre est électrodéposé a température ambiants dies tranchées d'oxydes. Suite a ce
dépbt, une surépaisseur résiduelle de cuivre debsmant un systeme film mince au
dessus des lignes. Un recuit est effectué puisii@paisseur est enlevée par le biais d'un
polissage mécano-chimique. Le développement de itaostructure au sein des lignes
d’interconnexions fait alors interagir des cristal de la surépaisseur et des cristallites de la
ligne. Pour des lignes tres larges (supérieureligsigors microns), la microstructure est a
priori similaire a celle d’un film mince d’épaissegquivalente a I'épaisseur de cuivre avant
I'étape de polissage. Par contre, pour des lignes étroites, elle doit se développer
essentiellement a partir des cristallites initisdetnprésents dans la ligne.

La microstructure évolue donc fortement en foncties dimensions de lignes, de la
surépaisseur de cuivre et des conditions de reltwdst en de méme pour la résistivité et
'état de contraintes mécaniques qui dépendenttémeent des dimensions de la ligne

(confinement géométrique) et de la microstructure.

Dans une premiére partie, la microstructure deseigde cuivre Damascene de différentes
largeurs recuites a 400 °C est étudiée par EBSDbuteest d’'une part de déterminer la
largeur de ligne a partir de laguelle le confinetatéral se fait ressentir, et d’autre part
d’identifier les processus de croissance guidadéieloppement des cristallites initialement

dans les lignes.

Dans une seconde partie, I'évolution de la résiétien fonction de la température de recuit
et des dimensions est étudiée. La résistivité gieet de cuivre est calculée a partir de
mesures de résistance sur des structures dédiaesedadimensions (épaisseur et largeur)

sont déterminées par le biais d’analyses MET.

Le modele de MS-FS est alors utilisé pour décaridé@eontribution de joints de grains de
celle des surfaces extérieures et ainsi estintilla moyenne de cristallites. Pour rappel, ce

modele fait intervenir en plus du libre parcoursyero et de la résistivité intrinseque du
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matériau, deux parametres microstructuraux et 3arpeires liés au confinement
géométriques. Ces parametres sont la taille moye@eneristallitesd, le coefficient de
réflexion aux joints de graink, la largeurw, la hauteu, le coefficient de réflexion des
surfaces extérieurgs Bien que la majorité des travaux considére umpleo{R, p} constant
pour I'ensemble de lignes, aucun résultat expériateme prouve que ces coefficients le
soient. Afin de le vérifierR et p sont extraits pour les lignes recuites a 400 °Cactaille
moyenne des cristallites (EBSD), les dimensions TM& la résistivité sont connues. Leur
évolution en fonction des dimensions est alors ulés au moyen d’observations
morphologiques et texturales fournies par les @eslyEBSD ainsi que de résultats

expérimentaux et de simulations de la littérature.

Sur la base de cette étude, une loi de variationodiple de valeurR, p} est déterminée

dans le cas de nos échantillons. Cette loi est altiisée pour extraire, a partir de la
résistivité, la taille moyenne de cristallites dgnés ayant subi un recuit a différentes
températures. L'impact de la température de resuuitl’évolution de la taille moyenne de

cristallites en fonction des dimensions est alssudé.

Dans une troisieme partie, les niveaux de congaindsiduelles dans les lignes sont calculés
a partir des déformations résiduelles estimées Bgnano-capteurs pivotants pour deux
conditions de recuit (150 et 400 °C), en considérdas textures cristallographiques
déterminées par EBSD sur des réseaux de lignes.

Pour bien comprendre la génération des contrami&saniques au sein des lignes, I'état

meécanique des films est préalablement abordé.
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V.2 Elaboration des échantillons

Les échantillons sont élaborés a partir du pro@at@ascene. Le diélectrique isolant (IMD)
est du SIiOC:H. Le cuivre est électrodéposé suig@amliers en courant tels qu'il est décrit
au Chapitre lll. La surépaisseur de cuivre résidwedt d’environ 0.7 um. Le dépot est laissé
a température ambiante jusqu’a stabilisation demlarostructure (10 jours). Avant le
polissage mécano-chimique (CMP), le cuivre estitgmndant 20 minutes a 100, 150 ou
400 °C. Apres I'étape de CMP, I'épaisseur de cuivrale varie entre 245 et 180 nm suivant

la température de recuit, les dimensions et laitéede cuivre des motifs.

La microstructure et la résistivité sont extraitgges CMP du cuivre a partir de structures
spécialement élaborées. Il s’agit de 8 serpentngdistance, de largeur 0.16 a 3 um, avec

un diélectrique interligne de 0.5 um (Figure 1V-1).

WD= 45 mr

Serpentin de 1 um Serpentin de 0.5 um Serpentin de 0.16 pm

Figure IV-1. Schéma d’'une structure serpentin de ré  sistance. Images MEB en vue de dessus
de serpentins de résistance de 1, 0.5 et 0.16 ym de large.

Les dimensions des serpentins sont données Tahiebhu
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Serpentinf 1 2 3 4 5 6 7 8
w(um) | 0.16| 0.24] 0.335 0.5 0.7 1 2 3
L(um) | 7175| 6390] 5605 147112199| 16595| 18165 15810

Tableau IV-1. Dimensions des différents serpentins de résistance.

Les serpentins sont suffisamment longs et résigbfs que les résistances électriques des
pointes et de contact soient négligées. La régistst alors calculée simplement a partir de

la mesure de la résistance avec deux pointes.

La microstructure des lignes de cuivre apres unir@c400 °C est étudiée a partir d’'analyses
EBSD. Les configurations expérimentales sont idgms a celles précédemment décrites
dans le Chapitre lll. Le pas d’analyse correspamndnains a un dixieme de la largeur pour
les lignes les plus fines et de 0.1 um pour celeed pm de large et plus. Afin de minimiser
la dérive du faisceau d’électrons au cours de Remga liées aux chargements des
diélectriques entre les lignes, une couche de oarble 5 nm d’épaisseur est préalablement

déposée a la surface de I'échantillon.
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IV.3 Etude de la microstructure des lignes de cuivr e Damascene apres un
recuit a 400 €

IV.3.1 Changement de la morphologie des cristallites avec la largeur de ligne

La Figure IV-2 représente les cartographies desetgde 3 et 1 um avec repérage des
différents types de joints de grains.

LAk .
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Figure IV-2. Cartographies avec repérage des joints  de grains des lignes de 3 (a) et 1 um (b)
apres un recuit a 400 .

Comme pour les films minces, la microstructure ligises de cuivre comporte un taux
important de macles de recristallisation. La motpgie des cristallites, hétérogene en taille

et en forme, change avec la réduction de la lardeligne.

Pour les lignes de 3 um, les joints de grains aetdirection indépendante de la direction de
la ligne.

En revanche, a partir d’'une largeur de 1 um, laont@jdes cristallites s’étendent sur toute la
largeur de la ligne. Les joints de grains ont aterglance a s’aligner perpendiculairement a
la direction longitudinale de la ligne.
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Differentes méthodologies existent pour extrairetddle des cristallites dans les lignes
polycristallines. Celle-ci est soit ramenée au diam équivalent calculé a partir de l'aire
moyenne des cristallites, soit considérée comnienigueur moyenne entre joints de grains
successifs dans la direction longitudinale de fndi Pour I'extraction du diametre
equivalent, les cristallites d’'une surface de maies3 pixels ne sont pas comptabilisées. Ce

critére n’est pas appliqué pour la seconde métiogiml

Les tailles moyennes de cristallites obtenues earction de la largeur de ligne sont

représentées Figure IV-3.

0.8 T T T T
—_ ] y =X | @ Diametre moyen équivalent
§ 0.7 f-———--r-frmmmmmm - ~~] @ Longueur moyenne
0 ] | Pour w <07 um‘ : :
£ 061 Tt T F Ly = 048w +0.21 [~ T
—_ b /
< 1 / I |R?*=0.9937 !
2 05 ° | ‘ ‘ |
o ] 6 o 8  —J044pm
[} 04: / | | | |
© " g | | | |
q) : I I I I
c ] | | | |
C 03_ ,,,,,,,,,,, L - L - _ L L
S 7 | | | |
8\ ] | | | |
E 024 Bt
Q ] 1 1 1 1
T 0.1 | | | |
— 1 | | | |
0+ ‘ —————
0 1 15 2 2.5 3 3.5

Largeur de ligne w (um)

Figure IV-3. Evolution de la taille moyenne de cris  tallites en fonction de la largeur aprés un
recuit a 400 .

Les deux méthodes d’extraction donnent des tailadaires. En outre, la tendance obtenue

est en accord avec les résultats de la littergiyi2].

Dans le cas des lignes étroites, les tailles magere cristallites augmentent avec la
largeur, cependant les mesures restent inferieudesbissectrice (y = x) représentant des
tailles égales a la largeur. Dans ces lignes, ¢téssance de grains est restreinte par le
confinement géométriqgue. La majorité des cristlise développent au sein de la ligne
jusqu’'a s'étendre sur toute la largeur. Les jointe® grains s’alignent alors

perpendiculairement aux murs latéraux pour rédiete énergie de surface. La force
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d’ancrage associée aux interfaces extérieures augnteavec la réduction de la largeur, la

taille moyenne de cristallites diminue.

Pour les lignes de plus de 0.7 um de large, ldetailoyenne des cristallites n’est plus
dépendante de la largeur des lignes. Elle reststaote a environ 0.44 um tandis que la
configuration des joints de grains change (a pddifl um). La taille moyenne de cristallites
est inférieure de 35 % a celle d’'un film mince dé Am (0.69 um) correspondant a la
surépaisseur de cuivre présente au cours du recside I'évolution microstructurale tel

gu'’il est schématiseé Figure 1V-4.

1: lignes O Cuivre
2 : zone équivalente a un film mince ] Oxyde
1 2
| 1 | 2
0.7 pm ! |
' I 0.7 pm '
Avant CMP Aprés CMP

Figure 1V-4. Epaisseurs de cuivre avant et aprées CM P suivant le design.

Afin de vérifier si ce désaccord de taille moyeuleecristallites est directement induit par le
confinement géométrique latéral et d'écarter la sfmige d'un effet propre a

I'électrodéposition du cuivre pour cet échantillang zone de I'échantillon (apres CMP) de
100*60 unf équivalente & un film pleine plaque est analyBégure V-5 est représentée la

cartographie d’orientations en code couleur IPE zette zone.
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I - 2| 1 B+ [PF 2 semi bansparence: Step=0.1 um; Grid9964516

Figure 1V-5. Cartographie d’orientations suivant la normale au plan de I'échantillon d’une zone
équivalente a un film de 0.7 um (zone 2 Figure IV-4 ). La surface analysée est de 100*60 um 2

La distribution de taille de cristallites est logrmale. Les caractéristiques morphologiques
sont données Tableau IV-2 et comparées a celléirdudé 0.7 um recuit dans les mémes

conditions.

ds09 (M) Olog Cmoy (UM) | Gmoy (LM)
1 0.46 0.78 0.679 0.837
2 0.465 0.8 0.689 0.834

hologiques de la zone équivalente a un
um (2).

Tableau IV-2. Comparaison des caractéristiques morp
film mince (1) de 0.7 um et d'un film mince de 0.7

Les caractéristigues morphologiques sont parfait¢rae accord. Il en est de méme pour la

texture cristallographique (Figure 1V-6).
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70% -

B Film de 0.7 pm
@ Zone équivalente a un film 0.7 pm sur I'échantillon

60% -
50% { gt —f —|— +— —F+ —|— +— —

40% 1 —— — ] — —] — — —

Proportion
3
X

|
|
T
|
|
|
[
\

20% 1 — —t — — 4 — | — —

10%

o e

{100} {110} {111} {221} {511} {112} {012} Autres

Figure 1V-6. Comparaison des proportions de texture s suivant la normale au plan de
I’échantillon avec une tolérance angulaire de 10°p  ar rapport a l'orientation idéale.

by

En conclusion, la zone équivalente a un film de QM posséde une microstructure

rigoureusement identique a celle d’un film de mé&hépaisseur.

Ce résultat démontre que le confinement géométrigflaence fortement I'évolution
microstructurale méme pour les lignes de 3 um qut $es plus larges. A partir d’'une
largeur de 1 pum, les joints de grains s’alignempgediculairement a la direction de la ligne
minimisant ainsi leur énergie de surface. La taileyenne de cristallites diminue avec la
réduction de la largeur car les forces d’ancraggrantent. Ces forces d’ancrage n’ont un
impact significatif qu’a partir d’'une largeur d&/Qum.

IV.3.2 Modification de la texture cristallographique avec la largeur de ligne

Figure V-7 sont représentées les cartographiesetitations suivant la normale au plan de
I'échantillon de lignes de 3, 1, 0.5 et 0.24 uniaige.
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Figure IV-7. Cartographies d’orientations suivant | 'axe z de lignes de 3 (a), 1 (b), 0.5 (c), 0.24
pum (d) de large aprés un recuit a 400 T et CMP du  cuivre.

Chaque réseau de lignes présente une texturellogséwhique composée de nombreuses

orientations.

La cartographie d’orientations des lignes de 3 jgnacge (Figure 1V-7 (a)) met en évidence
une invasion de grains de la surépaisseur pouvasit ane portée sur plusieurs lignes
adjacentes telle que le cristallite {100} repéré mmintillés noirs. Ce mode de croissance
apparait également pour les lignes plus fines ns&affaiblit (taille des cristallites et
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occurrence) avec la réduction de la largeur deeligm profit du développement des
cristallites initialement présents dans les lignesconfinement n'impacte pas seulement la
taille moyenne et la forme des cristallites, ikeivient également dans I'établissement de la

texture cristallographique.

Sur la Figure IV-8 sont représentées les IPF stivaxe X, y, z résultant de I'analyse des

cartographies EBSD des réseaux de lignes de ditigséargeurs.

100

€20 210 €10 910

110

Half width:3*
Cluster size: 3

Exp. denstties [mud]:
Min=0.01, Max=1345

100 T b

1
1

Half width: 3*
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Exp. denszities [mud):
Mir= 0,07, Max=19.00
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Figure IV-8. IPF X, y, z résultant des analyses EBS D de réseaux de lignes de 3, 1, 0.5 et 0.24
pum de large aprés un recuit a 400 C.
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Les proportions de difféerentes composantes crigfedbhiques normales au plan de
I'échantillon (axe z) pour des lignes de différentargeurs dans I'hypothése de cristallites
colonnaires sont illustrées Figure 1V-9. Elles ségalement données pour un film de 0.7 pm

comme références pour rendre compte de la textistaltographique de la surépaisseur.

70% 1

] ‘I Film de 0.‘7 um
60% 4+— — ] . | | [lLignesde3pum il
: OLignes de 1 um
50% 4— — — | I | OlLignesde 0.5pum ||
] OLignes de 0.24 pm

N
o
X
R
I
|
\
|
|
|

Proportion
w
o
X

20% - —_——— -

- JTW
0% m |

{100} {110} {111} {221} {511} {112} {012}

Figure 1V-9. Proportions des principales composante s cristallographiques normales au plan
de I'échantillon pour des lignes de différentes lar geurs apres un recuit a 400 T. La tolérance
angulaire par rapport a I'orientation idéale est de 10°

L’effet du confinement latéral sur la texture aikigraphique apparait clairement a partir
d’'une largeur de ligne de 3 um. La proportion dedmposante {100} chute fortement mais
reste tout de méme majoritaire. Elle est d’envis0n% pour un film de 0.7 um et de 20 %
pour les lignes de 3 um de larges. A linverse, demposantes {511}, {112} et {012}
augmentent en proportion. Cette augmentation esicpiérement marquée pour les
composantes {112} et {012} qui atteignent respestnent 18 et 7 %. En ce qui concerne les
composantes {110}, {111} et {221}, celles-ci ne i@t pas de maniere significative et leur
proportion peut étre considérée comme stable.@siléégérement supérieure a 10 % pour la
composante {111}, d’environ 20 % pour la composdB@&il} et de quelques pourcents pour

la composante {110}.

Avec la réduction de la largeur de ligne, la congmbs {100} décroit puis stagne a 10 % a
partir d’'une largeur de 1 pum. En ce qui concersealgres orientations cristallographiques,

aucune tendance claire ne se dégage de la varidBokeur proportion. Pour chaque
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orientation, cette variation reste faible en ampl de sorte qu’elles peuvent étre admises

comme stables.

Ainsi, pour les lignes d’'une largeur de 1 um et mspila composante {100} n’est plus
majoritaire. La texture cristallographique suivdatnormale au plan de I'échantillon se
compose alors principalement des composantes {¥109}, {221}, {112}, {511} et {012}
dont les proportions se situent chacune entre 20 &6.

La texture cristallographique suivant la normalepian de I'échantillon a fortement changé

par rapport a un film mince de 0.7 um et s’est dexifiée (hétérogene).

Il est également important de s'intéresser a I'étioh des composantes cristallographiques
dans la direction longitudinale des lignes carsetiéterminent le comportement mécanique

dans cette direction et donc la contrainte réslduektraite a partir des nano-capteurs

pivotants présentés au Chapitre II.

La Figure IV-10 représente les proportions de diffiées composantes cristallographiques

dans la direction longitudinale pour les lignesld&rentes largeurs.

40% - ‘
1| BELignes de 3 um
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{100} {110} {111} {112} {511} {221} {012}

3

Figure 1V-10. Proportions des principales composant  es cristallographiques dans la direction
longitudinale des lignes de différentes largeurs ap rés un recuit a 400 <. La tolérance
angulaire par rapport a I'orientation idéale est de 10°
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La proportion des composantes cristallographiqaes ¢h direction longitudinale de la ligne
varie peu. Les composantes {110}, {112}, {221}, {bllet {012} sont majoritaires avec des
proportions supérieures a 10 %. Pour les ligne8.24 um de large, le développement des
composantes {110}, {221}, et {012} est privilegidoas que les autres composantes stagnent
ou diminuent en proportion. Elle est d’environ 1&®&ur les composantes {110} et {221} et

atteint 25 % pour la composante {012} qui est laspimportante.

Méme si les zones analysées sont tres étenduesgardrde la largeur de lignes, TEBSD
reste une analyse locale a partir de laquelletildéficile d’interpréter les variations de

textures cristallographiques moyennes.

Malgré cela, les évolutions observées vont étreutiées pour essayer de comprendre I'effet
du confinement géométrique sur la texture crisgaiphique des lignes de cuivre
Damascene. Pour ce faire, chacune des composaigtglagraphiques est reliée, quand

cela est possible, aux mécanismes de croissafmeginke de son développement.

Ainsi, il peut étre admis, méme si cela n'est paésfi¢ expérimentalement dans ce travail,
gue la texture cristallographique de la surépaisdecuivre se rapproche de celle d’un film
de 0.7 um (Figure 1V-6). Sachant que ces films cont@mt, suivant I'axe z, une tres grande
proportion de cristallites {100} résultant d’un foprocessus de croissance anormale, la
composante {100} des lignes de cuivre est assaniémécanisme d’'invasion de cristallites

de la surépaisseur.

Une partie de la composante {221} suivant I'axearespond donc aux macles de ces
cristallites {100}. Par ailleurs, les plans {221pbgsedent I'une des plus faibles énergies de
surface aprés les plans {1131 = 1.521 J.if [3]. Une autre fraction des cristallites {221}
suivant I'axe z peut étre associée a des processngnisant I'énergie de surface de
linterface inférieure. Cette minimisation de I'ége de surface peut se manifester
également au niveau des interfaces latérales, armua des cristallites orientés {221}
suivant la normale a ces interfaces. Certains fdl22%} sont perpendiculaires entre eux, et
le sont également a quelques plans des famille®}{&t {012}. Cela se traduit par le
développement d’orientations cristallographiqueséalds telles que {221}<110>,
{221}<012> et {221}<212>.
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En ce qui concerne la composante {112} suivantd'ax celle-ci peut provenir de la
croissance de cristallites initiée a partir desriisices latérales se propageant dans la largeur
de la ligne telle qu’il est illustré Figure IV-1h)( Le développement de ces cristallites est
favorable car leur orientation minimise I'énergie surface par rapport a I'ensemble des
interfaces avec la barriere de Ta, les plans {1dtaht les plans perpendiculaires aux plans

{111} de plus faible énergie de surface.

z/ z/[111]

x/ L 5 y/ x/[1-10] |5 y/[11-2]

(@) (b)

Figure IV-11. Schémas expliquant le développementd es cristallites {111} a partir des murs (a)
et de l'interface inférieure (b) minimisant I'énerg ie de surface par rapport a I'ensemble des
interfaces avec la barriére de Ta.

Une fraction de la composante {111} suivant 'axes’@xplique par une croissance des
cristallites des lignes initiée cette fois-ci atpade I'interface inférieure aboutissant & une
texture idéale {111}<110> (Figure IV-11 (b)). Unetee fraction provient d’'une invasion de
cristallites de la surépaisseur qui possede uneposamte {111} non négligeable (Figure
IV-6). Une partie de la composante {511} correspanct macles des cristallites {111}. De
plus, 'émergence d’'une composante {012} et {51ljvant I'axe x peut correspondre a la
minimisation de I'énergie de déformation. Ces da@ons possedent en effet un faible
module d’Young : 2= 97 GPa, k=77 GPa [21].

Les résultats obtenus au niveau de la texture atagtaphique démontrent que la
microstructure des lignes est le résultat de lakipaison d’'une multitude de processus de
croissance qu'il est délicat d’isoler et d’iderdifiprécisément. Cependant, il est clair que le

confinement géométrique a une influence méme EaUlidgnes de plusieurs microns.
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La décroissance de la composante {100} avec lamditiun de la largeur témoigne de la
restriction du processus d’invasion des cristallitee la surépaisseur dans les lignes. Le
rapprochement des interfaces latérales augmerfteda d’ancrage et de ce fait I'énergie
nécessaire a la pénétration des joints de grains leéa lignes [4][5]. Un facteur de blocage
de joints de grains de ces cristallites est lagmés éventuelle d’'une quantité plus importante
d'impuretés issues de ['électrodéposition en haas dignes les plus étroites (effet
directement lié a la méthode de dép6bt).

IV.3.3 Conclusions

Le développement de la microstructure des lignesuiere Damascene est un processus
complexe de par la configuration géométrique qui fateragir des cristallites de la
surépaisseur avec des cristallites initialemens des lignes. La microstructure des lignes se

compose :

- de cristallites issus de la surépaisseur ayantetsealement une ou plusieurs lignes

adjacentes,
- de cristallites initialement présents dans lesdgqui se sont développés.

Contrairement aux travaux de la littérature qui tiement 'émergence d’une seule texture
cristallographique idéale {111}<110> [1] vers lembies largeurs de ligne, dans notre cas
plusieurs orientations idéales ont été identifideéévolution microstructurale favorise la
croissance des cristallites initialement présemtssda ligne et résulte trés probablement
d’'un compromis local entre les énergies de sureseinterfaces extérieures et I'énergie de
déformation préférentielle dans la direction loandihale de la ligne, lié a I'environnement

direct des cristallites.

Pour des lignes de 3 um de large, les joints degrdont pas de direction privilégiée. La
taille moyenne de cristallites stagne et est iefée a celle d’'un film mince de 0.7 um. A
partir de 1 um, l'effet du confinement géométricaue la microstructure se renforce. Les
joints de grains s’alignent perpendiculairemerd ditection de la ligne pour minimiser leur
énergie de surface. Le processus d’invasion detallies de la surépaisseur se restreint. A
partir de 0.7 um, l'effet lié a la force d’ancrages interfaces latérales devient significatif.
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La taille moyenne de cristallites, qui est inféree@ la largeur de ligne, diminue. Vers les

plus faibles largeurs, la taille moyenne de ciis¢sl tend & égaler la largeur de ligne.

Dans la prochaine partie, les répercussions desdmble de ces modifications
microstructurales induites par le confinement gé&aomée sur la résistivité des lignes de

cuivre Damascene sont analysées et discutées.

Ces résultats seront également mis a profit danaltell des niveaux de contraintes a partir

des déformations résiduelles obtenues avec lescapgteurs pivotants (Chapitre ).

181



IV - Microstructure, résistivité et contraintesitigelles : des films minces vers les lignes

IV.4 Résistivité des lignes de cuivre Damascene : r  0Ole de la microstructure

IV.4.1 De la résistance a la résistivité

La résistance électrique des serpentins aprégsecdes températures différentes est donnée
Figure IV-12. Elle correspond a la valeur moyenakwée a partir de la mesure de 21

structures sur le méme wafer, les barres d’ereunesentent I'écart type de ces mesures.

5000 N B | MRecuita 400 T

B Recuit a 150 T
4000: I A | ERecuital00 T

O Pas de recuit

& 2000

Résistance (Q)
8
8

1000 .

o LML 1

0.16 0.24 0.335 0.5 0.7 1 2 3

Largeur de ligne (um)

Figure 1V-12. Résistance moyenne des 8 serpentins d e résistance.

La température de recuit a un faible impact suekstance électrique. Elle est maximale
pour les serpentins recuits a 400 °C et minimale pes serpentins recuits a 100 °C.

Les structures étant réalisées avec le procédé &xmme, c'est-a-dire que les tranchées sont
d’abord gravées dans I'oxyde puis remplies de eyilas longueurs et largeur de serpentins
ne changent pas avec les conditions de recuitc®are, I'épaisseur résiduelle de cuivre
apres CMP évolue en fonction de la températuredeitr[6] mais également en fonction de
la largeur de ligne en lien avec la densité dereuilu motif [7]. Celle-ci est alors déterminée
pour chaque dimension de serpentin et chaque comdié recuit a partir d'images MET de

la coupe transversale des serpentins (Figure 1V-13)
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Stabilisation & 21 °C Recuit & 400 °C

Figure 1V-13. Images MET de la coupe transversale d e lignes de cuivre non recuites et apres
un recuit & 400 .

Les dimensions des serpentins apres recuits aedgsétatures différentes sont reportées
Figure 1V-14.
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Figure 1V-14. Hauteur de ligne en fonction de lala  rgeur pour différentes températures de
recuit.
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L’épaisseur résiduelle apres CMP décroit avec haggtation de la largeur de ligne et de la

température de recuit.

Aprés un recuit a 400 °C, elle est de 0.23 um flignes de 0.16 um large et chute a 0.18

pim pour une ligne de 3 um de large ce qui constitigevariation d’épaisseur de 0.05 pum.
Le taux de polissage du cuivre augmente donc averipérature de recuit [6].

Il s’accroit également avec la densité des ligreswvre en lien avec leur largeur tel qu'il

est représenté Figure IV-15 [7].

Epaisseurs locales de cuivre
apres depot

LT MRIRIR]

Epaisseurs locales de cuivre
aprés CMP

Epaisseur
d’'oxyde retirée Dishing Erosior

(@) (b) (€) (d)

(a) : ligne étroite isolée Cui
(b) : ligne large I:I uivre
(c) : réseau de lignes |:| Oxyde

(d) : réseau de lignes de plus forte densité que (c

Figure 1V-15. Schéma des épaisseurs locales de cuiv  re apres électrodéposition et apres
I'étape de polissage mécano-chimique (CMP).

Dans le cas de nos structures serpentins, la ladjediélectrique interligne est fixée a 0.5
pm indépendamment de la largeur de ligne. La dem&t cuivre augmente donc avec la
largeur de ligne. Ceci explique en partie les ®xtariations d’épaisseurs observées entre les

lignes les plus larges et les plus étroites.
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Connaissant les dimensions de serpentins de mststan fonction des conditions

d’élaboration, les résistivités sont calculées atipale la relation (Figure IV-16):

R : résistance
p| . résistivité
L : longueur
h : hauteur
w : largeur

Résistivité (uQ.cm)

Figure 1V-16. Résistivité des lignes de cuivre en f
(données corrigées par la prise en compte de géomét
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rie).

onction de la largeur pour différents recuits

Indépendamment de la température de recuit, latidg des lignes s’accroit vers les faibles

largeurs. Cette augmentation débute pour des leggeférieures a 1 um. Elle est d’autant

plus importante que la température de recuit ésltefal es lignes recuites a 400 °C ont les

résistivités les plus faibles. Par exemple, posidignes de 0.16 um de large non recuites, la

résistivité est de 2.51¢ucm alors qu’elle est de 2.37ycm pour des lignes de méme

largeur recuites a 400 °C. Pour les lignes de Idprarge et plus, la résistivité est constante
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guelle que soit la température de recuit. Elledest..9 |©2.cm, soit un exces de 24 % par

rapport a la valeur du cuivre massif (1.62.gm).

L’augmentation de la résistivité avec la réductignla largeur et de la température de recuit

de lignes métalliques polycristallines est génénalet attribuée :

- a la réduction de la taille moyenne de cristallije$s augmente la contribution des
joints de grains,

- au confinement géomeétrique qui augmente la contobwes surfaces extérieures

Sur la Figure IV-17 sont représentés I'évolutionaléaille moyenne de cristallites obtenues
par EBSD et I'exces de résistivité par rapport @inre massif en fonction de la largeur dans
le cas du recuit a 400 °C.
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Largeur de ligne (um)

Figure IV-17. Comparaison de la taille moyenne de ¢ ristallites obtenue par EBSD et de I'excés
de résistivité par rapport au cuivre massif des lig nes de cuivre aprés un recuit a 400 T.

Le lien entre la diminution de la taille moyennes deistallites et 'augmentation de la

résistivité apparait clairement (Figure 1V-18).
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Figure 1V-18. Excés de résistivité par rapport au ¢ uivre massif en fonction de la taille moyenne
de cristallites obtenue par EBSD pour des lignes de cuivre aprés un recuit a 400 .

Il est constaté que I'excés de résistivité en foncte la taille moyenne de cristallites suit
une loi parabolique.

Cependant, il est souvent omis que la taille moged® cristallites et les dimensions ne sont
pas les seuls contributeurs a cette augmentationeftet, la modification de la force
d’interaction propre des €électrons aux joints dergr et sur les surfaces extérieures peuvent
également y participer. Pour étudier ces différefitsts, le modéle de MS-FS est utilisé (-

24) car il permet de les découpler :

3 N\ 1 1
= 1-Za+3a?-3a°In|1+= || +0451 (1-p)|=+= (IV-2)
A po{ 5 ( aﬂ of p)(h W)
d 1-R (1v-3)

Dans ce qui suit, les couples de valelRsd} caractéristiques des interactions des électrons
avec les joints de grains et les surfaces ext@sesont extraits pour des lignes de différentes

largeurs apres un recuit & 400 °C. Les tailles moge de cristallites incorporées dans la
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modélisation correspondent a la longueur moyenng déstallites dans la direction

longitudinale de la ligne déterminée par EBSD.
IV.4.2 Extraction des couples {R, p} pour les lignes de cuivre recuites a 400 C

Les couples de valeur®{p} vérifiant a la fois la résistivité, la taille meypne de cristallites
et les dimensions sont extraits a partir d'uneasggjon linéaire s’opérant avec le modéle de
MS-FS dans I'hypothése d’'un cuivre pur. Le librecoars moyen des électrons dans le
cuivre Ao est de 39.5 nm et la résistivité du cuivre massde 1.67 |@.cm, soit un produit
podo égal & 6.6*18% Q.cnt [8]. La Figure IV-19 représente le coefficient idlexion aux
joints de grainRR en fonction du coefficient de réflexion sur lesfaces extérieureg, les

barres d’erreurs sont déduites de I'écart typelaugsistivité induit par les mesures de

résistance.

0.8 i T T T T T T T T T
| Domaine d'existence de R dans | | | |
1 I'hypothese d'un R constant ! ! ! ! !

L e

o6 |
o =
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] | T4 Lo g
i T L —
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Figure 1V-19. Couples de valeurs { R, p} déterminés a partir des résistivités et des taill  es

moyennes de cristallites (EBSD) par le biais de la  modélisation analytique de MS-FS.

Pour chaque largeur de ligne, il existe une irdinie couples de valeurR{p} solutions de
'équation. Le domaine d’existence &eest restreint tandis quepeut prendre I'ensemble
des valeurs de 0 a 1. Par conséquent, pour nositédmes, la contribution des joints de

grains est prépondérante par rapport a celle déscss extérieures.
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Il est important de rappeler qieet p ne sont pas des parametres physiquement corrélés,
c'est-a-dire que la valeur de I'un n’influence @nra valeur de l'autre. L’augmentation de

R avecp sur la Figure 1V-19, traduit simplement le fait'@uésistivité, taille moyenne de
cristallites et dimensions fixes, si la contributides joints de grains est augmentée dans la
modélisation par uR plus important, celle des surfaces extérieuresdiminuer impliquant

un accroissement ge

Par ailleurs, le domaine définition &eévolue avec la largeur. Pour les lignes de 3jeml
il est pratiquement identique et appartient adimalle [0.18, 0.52]. Avec la réduction de la
largeur, il se décale vers les fortes valeurs mirdie en amplitude. Pour les lignes de 0.24

pum de large, il est compris dans l'intervalle [Q.G55].

La confrontation des résistivités et des tailleyemmes de cristallites obtenues par EBSD ne
permet pas d’identifier un couple de vale®&, p} unique pour I'ensemble des largeurs de
lignes. Ce résultat démontre que les propriétéeflexion des électrons aux joints de grains

et/ou de réflexion des surfaces extérieures vaaeet les dimensions.

Par conséquent, 'augmentation de la résistivité las faibles largeurs est non seulement le
résultat d’'une diminution de la taille moyenne detallites et de la largeur mais également
d’'une modification de la force d’interaction desaftons avec les joints de grains et/ou les

surfaces extérieures.

Afin d’'identifier les tendances d’évolution des ptes de valeursR, p} en fonction de la
largeur de ligne ou directement les couples deuvaléR, p} associés a chaque largeur de

ligne, deux cas limites sont explorés et discutédasbase d’éléments physiques :

- le premier consiste a extraire les valeurgpakans I'hypothése d'un effet des joints

de grains constant,

- dans le second, les valeurs Resont obtenues dans I'hypothese d'un effet des

surfaces maximisé, c'est-a-dp€gal a 0.
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IV.4.3 Discussion de I'effet des surfaces extérieures : hypothése d’'un R constant

L’hypothése d’un coefficient de réflexion aux jairde grain®k constant implique de choisir

un R qui existe pour chaque largeur de ligne. D’apedscbuples de valeurs extraits pour les
différentes largeurs de ligne (Figure IV-1®,doit étre compris entre 0.38 et 0.51. Il est
choisi de le fixer a 0.45. Les valeurs pl@btenues pour uR de 0.45 sont données pour

chaque largeur de ligne sur la Figure 1V-20.

1 ‘
1[R=0.45 1
09 ] :
1 e
. E 777‘;;7;’_‘ 77777777777 : 777777777777
p 05 |
03] &L L (.
0.2 ] | |
014~ -, e
O: T T T T T T T T } T T T T T T T T T T T T } T T T T
0 05 1 15 2 2.5 3 35

Largeur de ligne (um)

Figure 1V-20. Evolution de p pour R =0.45 des lignes de cuivre recuites a 400 T.

Avec R égal a 0.45p est constant a 0.7 pour les lignes de 3 et 1 pismgiminue avec la

réduction de la largeur. Il est de 0.31 pour Igsds de 0.24 um de large.

Cette tendance est en accord avec I'évolution deasnpetres physiques déterminanten
effet, le coefficient de réflexion des surfaceséerures est fonction de la rugosité de

surface, de la nature et de I'épaisseur de ladyarfP].

Pour la surface supérieure, il est considérémast fixé essentiellement par la rugosité de
surface de par son interface avec I'atmosphere artéiair est le meilleur isolant, k = 1).
Celle-ci est tres faible car la surface supérieuit une étape de CMP qui I'aplanit. La

contribution de la surface supérieure (libre) dansleur dg est donc négligee.
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Dans le cas des surfaces possédant une interfacdaalarriere Ta, en plus de la rugosite,
est déterminé par la proportion d’électrons trassdans la barriére puis qui en ressortent
avec une vitesse initiale nulle [10]. Pour desibegs de Ta d’épaisseur inférieures a 6 pm,
augmente avec la réduction de I'épaisseur de ldébaralors qu’il est constant pour les

épaisseurs plus importantes [9].

Pour nos échantillons, I'épaisseur de la barrieg¥eTd est supérieure a 6 nm. En faisant
'hypothése que la rugosité de la barriére esttiqea quelles que soient les dimensignms,
ne peut que diminuer (Figure 1V-21) ce qui concoedec les résultats obtenus dans

'approximation d’unR constant (Figure 1V-20).

. Ta Cu

el |y

p | ettend vers pn

pt

Figure IV-21. Schémas de la coupe transversale d'un e ligne expliquant I'évolution de  p.

Dans I'hypothése d’uiR constant de 0.45, 'augmentation de la résistivéés les faibles
largeurs s’explique par une réduction de la taill@yenne de cristallites et de la largeur de
ligne mais également par un accroissement de rdot®n propre des électrons sur les
surfaces extérieures (diminution dedue a I'augmentation de la proportion de Ta &% ¢

derniéeres.

IV.4.4 Analyse des contributeurs majoritaires déterminant R : hypothése d'un

effet des surfaces extérieures maximisé

Le cas opposé est maintenant considéeré, a saveideguvaleurs d& sont extraites en
fonction de la largeur de ligne pour un effet desaxes extérieures maximisé, c'est-a-gire
pris égal a 0 (Figure 1V-22).
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Figure IV-22. Valeurs de R des lignes de cuivre apres un recuit a 400 T pour p =0.

Avec p égal a OR est constant a environ 0.2 pour les lignes de g¢ug um de large. En
revanche, il augmente vers les faibles largeurasDacas des lignes de 0.24 um de large, il
est de 0.38.

Il est a noter que pour une valeurpdde 1, les valeurs de sont plus élevées. La tendance
est conservée mais elle est beaucoup moins proaateéorte qu® est quasi constant
(Figure IV-19). Dans ce cas, il appartient a I'mtdle [0.5, 0.56].

Afin de discuter de l'origine des variatioRspourp égal a 0, il est important de rappeler
d’'une part quer qualifie la réflexion moyenne des électrons aumtfode grains, et donc la
résistivitt moyenne des joints de grains a tralenlation (IV-4), et d’autre part que la

résistivité d’un joint de grains est fonction :

- du type de joints de grains: CSLB, LAGB, HAGB (dgentation et cohérence
atomique) [11][12],

- de son inclinaison par rapport a la direction duraat [11],

- du changement d’orientation cristallographique darsens du courant entre les deux
cristallites de part et d’autre du joint de grdit3],

- du taux d’'incorporation d'impuretés [11].
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3 R
Py = Epo/]o[ﬁ} (IV-4)

La valeur deR reflete donc la combinaison de difféerentes soudmegéflexion. Chacune

d’entre elles participe potentiellement a I'étaddisient des variations relevées en fonction

de la largeur de ligne. Pour identifier les sourdegéflexion contribuant majoritairement a

déterminer la valeur dR, celles-ci sont confrontées séparément a I'évautieR avec les

dimensions.

Nature des joints de grains

La contribution induite par la nature des jointsgiains est réduite lorsque les proportions
relatives de CSLB et de LAGB augmentent (ou im@itient le taux de HAGB diminue).
En effet, ils ont tous deux une résistivité defaia grains inférieure a celle des HAGB soit :
Riacs et Resis < Ruacs [11][12].

Les analyses EBSD en I'état ne permettent pas ddievécet aspect vers les faibles
épaisseurs car le taux d’'indexation dans les ligtiestes de moins de 1 pm décroit avec la
réduction de la largeur précisément aux jointsraéng (Figure 1V-7). En effet, la nature du
joint de grains est identifiee a partir de la désdation angulaire des deux réseaux
cristallins situés de part et d’autre de celuikcirsque le faisceau d’électron (ou la poire de
diffraction des électrons rétrodiffusés) illumine joint de grains, le pixel analysé n’est pas
indexé car le cliché de diffraction combine les dem de Kikuchi de deux domaines
cristallins ayant chacun une orientation qui lui popre. Le nombre de joints de grains
augmentant avec la diminution de la taille de alis¢s, le taux de non indexation au
environ des joints de grains s’accroit. Néanmoingyluppidi et al. 2005 [1] observent une
diminution de la densité de CSLB vers les faiblé@meshsions ce qui corrobore avec la
variation deR obtenue. Il n’est tout de méme pas exclu que eesiats aient également un

faible taux d’'indexation aux joints de grains ptasg faibles largeurs.

Dans notre cas, il est considéré que seules légsaseEBSD réalisées sur les lignes de 3 et
1 um sont exploitables de ce point de vue. Lesqtmms relatives des différents types de

joints de grains sont listées Tableau V-3 :
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w (Lm) 1 3
LAGB 1.2% 1.7%
HABG 9 % 13.5%
CSLB | 89.8%| 84.8%
>3 81.7% | 76.5%
X9 8.1% 8.3%

Tableau 1V-3. Proportions relatives des différents types de joints de grains extraites a partir
des analyses EBSD des lignes de 1 et 3 pm recuites  a 400 <.

Les proportions relatives des différents typesailetg de grains des deux largeurs de lignes
sont tres proches. Les LAGB constituent moins &é @e la totalité des joints de grains. lls
sont en trés faible proportion de sorte que leuntrdzution dans la valeur de peut étre
négligée. A linverse, les CSLB représentent ples 8D % des joints de grains. Leur
proportion est d’environ 90 % dans les lignes deriet de 85 % dans les lignes de 3 pm.
Dans I'hypothése oR n’est fonction que des proportions des différagpes de joints de
grains et dans la mesure ou la plupart des CSLBuost résistance de joint de grains
inférieure a celle des HAGB [11], il peut étre admjueR est fixée par les proportions
relatives de ces deux populations. Dans ce cadigless de 1 um doivent présenter Rn
€gal ou Iégérement inférieur a celui des ligneg gan. Ap égal a 0, il est d’environ 0.2
(Figure IV-22) pour ces deux largeurs de ligneffiet décrit est donc en accord avec les

observations expérimentales.

Inclinaison des joints de grains

D’un point de vue morphologique, les analyses ERI®P serpentins de résistance montrent
gu’'a partir d’'une largeur de 1 um, les joints daigg deviennent traversants. lls s’alignent

perpendiculairement a la direction de la ligneatalau sens du courant.

D’aprés les mesures de |. Nakamichi 1990 [11]climaison des joints de grains dans la
direction du courant réduit leur résistivité cas teensités surfaciques locales de dislocations

(HAGB) associées a la section de conduction dimmihue
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Sens du coura

\ R:>R >R,

Figure 1V-23. Schéma de la vue de dessus d’'une lign  e. lllustration de I'effet de I'inclinaison
des joints de grains par rapport au sens du courant

La contribution de cet effet est donc constante pesilignes de 1 pm et moins, et s’accroit

pour les largeurs plus importantes.

La tendance déduite par la seule prise en compteetieffet n'est pas en accord avec
I'expérience caR est constant pour les lignes de 1 et 3 um. Datre mas, I'impact de
l'inclinaison des joints de grains par rapport anssdu courant est tres faible et ne constitue

pas un contributeur majoritaire dans la détermimatieR.

Deux autres contributions supplémentaires peuvgaiegent participer a 'augmentation de
R vers les faibles largeurs, il s’agit de I'effet ldetexture cristallographique et de celui des

impuretés.

Effet de la texture cristallographique

En ce qui concerne la texture cristallographiguéyolution microstructurale favorise
I'apparition des composantes {110}, {012} et {22dxns la direction longitudinale, vers les

faibles largeurs (Figure 1V-10).

B. Feldmanet al. 2010 [12] démontrent par le biais de simulatiotmmastiques que la
résistivité des joints de grains est influencéelaatifférence de transmission des électrons
dans les cristallites situées de part et d’autrihil de grain (transition de réseau cristallin).
L’augmentation de la proportion de ces composacbesribue alors & diminuer R avec la
réduction de la largeur ce qui est en désaccord daeigmentation deR observée

expérimentalement.

Par conséquent, dans ce cas précis, la textutallmggaphique n’est pas un contributeur

majoritaire a la détermination e
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Effet des Impuretés

L’augmentation deR vers les faibles largeurs peut provenir d’'une propn d’'impuretés
aux joints de grains plus importante. Des résulidgs la littérature, basés sur des
caractérisations physiques ToF-SIMS de ligne dereubamascene, appuient cette I'idée
[13][14]. Par exemple, W. Zhargg al. 2005 [13] trouvent, une concentration de chlorespl

élevée dans les lignes étroites que dans les ligngss.

Cependant, d’autres auteurs comme W.a&tal. 2004 [15] soutiennent I'hypothése inverse,
a savoir un accroissement de l'incorporation d'ingpés avec la largeur. Ces derniers
observent, pour des lignes d’épaisseurs 150 nmtescal 250 °C pendant 30 s, moyennant
une approche identique a celle développée ici,diménution deR vers les faibles largeurs
(de 320 a 90 nm). Dans ces travaux, les taillesemogs de cristallites sont déterminées par
images MET et la contribution des surfaces extée®sur la résistivité est négligge< 1).

Les autres parametres de la modélisation sontigess a ceux utilisés dans cette étugdes(
39.5 nm epo= 1.67uQ.cm). lIs trouvent qu® diminue de 0.62 a environ 0.57. La variation

des valeurs dR est donc faible.

Bien que la tendance soit opposée a la notre,aleans sont trés proches Buextrait pourp
pris égal a 1 (Figure 1V-19). En effet, dans ceRagrient de 0.53 a 0.56 pour des lignes de
0.24 et 0.335 pum.

Conclusions

Dans I'hypothese d'un effet des surfaces extériearaximisé i = 0), R augmente vers les
faibles dimensions et est constant pour les ligleed um de large et plus. Son domaine de
définition est [0.2, 0.38]. Deux contributeurs pent expliquer la tendance observée, il
s’agit :

- de la réduction de la proportion de HAGB,

- d’'une augmentation de la proportion d'impuretés j@ints de grains.

L’effet lié a la nature des joints de grains n’aypn étre vérifié expérimentalement du fait
de la diminution du taux d’indexation aux envirates joints de grains avec la réduction de
la largeur de ligne, les résultats obtenus suffiless minces de différentes épaisseurs et

recuits sont alors mis a contribution. Pour cemdilminces de cuivre, les restrictions
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expérimentales n’apparaissent pas. De plus, l'efégatif a la présence dimpuretés
n'intervient pas dans les films minces car ellestsmn trés faibles quantités suite a leurs

désorptions apres stabilisation a température artebau recuit.

IV.4.5 Relation entre le coefficient de réflexion R et les joints de grains

Dans le cas des films mincda modélisation de MS-FS prend la forme suivdhgs) :

-1
o = p(ﬂl—ga +3a%-3a° In[1+ lﬂ +g/10(1— p)ti] (IV-5)
f

a="0 (IV-6)

Il est a noter que contrairement au terme relafiefiet & des joints de grains, le terme
décrivant la contribution des surfaces extériemest pas rigoureusement identique a celui
employé pour les lignes (IV-2). Le coefficient deportionnalité est de 0.375 pour les films
et de 0.45 pour les lignes. De plus, les taillesyanoes de cristallites reportées dans le
modéle ne représentent pas les mémes grandeurss gl@ pour les lignes, la taille
moyenne de cristallites correspond a la longueuyemioe entre deux joints de grains
successifs, celle des films correspond au dianuktreercle de surface équivalente a celle du
cristallite. Par conséquent, les coefficients deexén R des lignes et des films ne sont pas
directement comparables. Par contre, la comparaissitendances d’évolution Bevec les

dimensions reste valable.

Figure 1V-24 sont illustrés le surplus de résisévpar rapport au cuivre massif des films
minces recuits dans a 400 °C ainsi que la contdbunaximale que peuvent générer les
surfaces extérieurep € 0).
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—— Modeéle MS-FS pourp =0

25%

—a— Films recuits a 400 €
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Figure 1V-24. Excés de résistivité par rapport au m  assif des films de cuivre aprés un recuit a
400 T en fonction de I'épaisseur comparée a la con  tribution maximale des surfaces
extérieures prédite par le modéele de MS-FS( p =0).

La contribution maximale des surfaces extérieungglife par le modele de MS-FS est
largement inférieure a I'excés de résistivité pgpport au massif relevé pour les films de

cuivre aprés un recuit a 400 °C.

Alors que la résistivité des films de 1.1 et 0.4 preede la valeur du cuivre massif de
respectivement 7.5 et 20 %, le modele indique wribution des surfaces extérieures
maximale de seulement 1.4 et 4 %. De ce fait,dtefies surfaces extérieures est négligé par
la suite dans la modélisatiop,est pris égal a 1. Le surplus de résistivité paport au

cuivre massif est alors attribué exclusivementgrésence de joints de grains.

Les coefficients de réflexions aux joints de grafm®extraits et les tailles moyennes de

cristallites sont représentés en fonction de I'sgpaur sur la Figure 1V-25.
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Figure 1V-25. Coefficients de réflexion aux joints de grains R extraits a partir de la
comparaison des tailles moyennes de cristallites (E BSD) et des résistivités des films de
cuivre aprés un recuit a 400 T par le biaisde la  modélisation analytique MS-FS ( p =1).

Pour les films minces de cuivre, la confrontati@nla taille moyenne de cristallites et de la
résistivité¢ par le biais du modele de MS-FS indiguee R varie comme l'inverse de
'épaisseur. Alors que la taille moyenne de criges diminue avec la réduction de
I'épaisseurR augmente. La méme tendance se retrouve poumglesslide cuivre recuites a
400 °C (Figure 1V-22).

Les variations des proportions relatives des difi€s types de joints de grains en fonction de
I'épaisseur des films sont représentées sur larEiky+26.
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Figure 1V-26. Evolution des proportions des différe nts types de joints de grains pour des films
minces de cuivre apres un recuit a 400 T.

Comme pour les lignes de cuivre Damascene de 1pan3Tableau IV-3), les films de
cuivre sont caractérisés par une population degale grains majoritairement composée de
CSLB de typex3 et d’'une proportion significative de HAGB supérie a 10 %. En ce qui
concerne les LAGB, ils représentent un pourcentegge faible de la totalité des joints de

grains et ne sont pas considérés par la suite.

Les populations de joints de grains évoluent foeletentre les films de 0.4 et de 0.7 um
alors gu’elles sont relativement proches pourilessfde 0.7 et de 1.1 um. La proportion de
HAGB atteint 25 % dans les films de 0.4 um. Ellestdue le double de celle des deux
autres films de 0.7 et 1.1 um. La proportion de BZugmente d’environ 16 % quand
'épaisseur du film augmente de 0.4 a 0.7 um dkeresnstante a environ 86 % pour une
épaisseur de 1.1 um. Il est a noter que le pourgerndex9 augmente avec I'épaisseur du
film et que celui d&3 est maximal pour les films de 0.7 um.

L’évolution deR dans les films minces de cuivre en fonction dpdigseur concorde alors
partiellement avec les variations des proportigiatives des différents types de joints de
grains illustrées Figure IV-26. En effet, pour ¢éms, les données expérimentales mettent
en évidence gu’une forte augmentation des HAGBcs'apagne d’'une augmentation Re

La diminution deR observée pour les films de 0.7 et 1.1 um possétkspopulations de
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joints de grains relativement proches tend a ingliggu’'un autre facteur intervient dans sa

détermination.

Il en est conclu que pour les films minces de ajile contributeur majoritaire déterminant
la valeur du coefficient de réflexion des électrang joints de grainR est la distribution de

la population de joints de grains.

Ce résultat est confirmé pour les films de cuiveeldl pum recuits a différentes températures
(Tableau 1V-4). Bien que ces films possedent degulations de joints de grains tres
proches, il est observé que le pourcentage de HAGB augmentent légerement avec la

température de recuit.

Recuit
LAGB
HAGB
CSLB
>3
>9

Tableau IV-4. Proportions relatives des différents types de joints de grains et R des films de
cuivre de 1.1 pm recuits a 21, 150 et 400 C.

Les résultats obtenus sur les différents films stmmnés dans la Figure IV-2R, est alors
représenté en fonction du taux de CSLB. Il appataits clairement quR décroit avec la
proportion relative de CSLB, excepté pour le film @7 um. Cette représentation semble
méme indiquer une relation linéaire entre ces dgnaxdeurs ce qui démontre leur forte

corrélation dans le cas des films minces.
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0.9 | | |
1 | Stabilisé a 21 C || |R=-1.19"%CSLB + 1.53
1 | + Recuit 2 150 T R’ = 0.9993

08 7 7777777777777777777777777777 ¢ Recuita 400 C |/

0.7 1 1
0.6 - ‘
R |
0.5

0.4 -

0.3 -

02— —
65% 70% 75% 80% 85% 90% 95%

CSLB

Figure 1V-27. Coefficient de réflexion aux joints d e grains R en fonction du pourcentage de
CSLB dans le cas des films minces de cuivre.

Sur la base de ce résultat, dans I'’hypothese dfehaes surfaces extérieures maximisé (p =
0), 'augmentation dd&R avec la réduction de la largeur de ligne peut étrebuée a une

diminution de la proportion de CSLB.

IV.4.6 Détermination de la taille moyenne de cristallites a partir de la résistivité

Il vient d’étre vu que pour des films minces de L, R diminue légerement avec
'augmentation de la température de recuit captgsulations de joints de grains varient peu.
Dans I'approximation d’'urR indépendant de la température de recuit pour defde des
lignes de cuivre Damascene, il est alors possilelerdire la taille moyenne de cristallites a
partir de mesure de résistivitt moyennant I'étaklisent d’'une loi de variation d& en
fonction de la largeur de ligne. Celle-ci est é@alpour une contribution des surfaces

extérieures maximisép,= 0.

Figure IV-28 sont identifiées les lois de variasaleR en fonction de la largeur de ligne.
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0.6

T B D

0 0.5 1 1.5 2 25 3
Largeur de ligne (um)

Figure 1V-28. Identification de la loi de variation de R en fonction de la largeur de ligne.

La variation deR en fonction de la largeur est décrite par deux liogaires :
- (1) pourw < 0.75 :R =-0.345"w + 0.464,

- (2) pourw>0.75:R=0.2.

Maintenant que etR sont fixés, connaissant les dimensions de chagnoe, lil est possible

d’extraire les tailles moyennes de cristallites.

La Figure IV-29 représente les tailles moyennes cdstallites des lignes de cuivre

Damascene recuites a différentes températurestestéapartir de la résistivite.
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Figure 1V-29. Tailles moyennes de cristallites des  lignes de cuivre en fonction de la largeur

extraites a partir de la résistivité.

Indépendamment de la température de recuit, |k taibyenne de cristallites stagne aux
fortes largeurs et diminue fortement vers les &mldargeurs. Cette diminution de la taille
moyenne de cristallites apparait a partir d’'ungdar de 0.7 um, excepté pour les lignes non
recuites ou elle intervient & partir de 1 um. Hesrtres faibles largeurs, la taille moyenne de

cristallites tend a égaler la largeur de ligne.
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Pour des lignes recuites a 400 °C de 1 um de ktrgéus, la taille moyenne stagne a 0.44
pm. Elle diminue a 0.365 um pour une températureedait de 100 et 150 °C. La taille
moyenne des lignes stabilisées a température atabésh quand a elle de 0.32 um. Cette

tendance se conserve avec la réduction de la largeu

La taille moyenne de cristallites augmente donc daadempérature de recuit. Figure 1V-30
est représentée I'augmentation de la taille moyatmeristallites générée par un recuit en

température par rapport a des lignes stabiliséespérature ambiante.

100% 1 ‘ :
1 | | Recuit & 100 T
90% - - - - Lo e ]
1 ! ! B Recuita 150 C
80%  -----r-----p----------- - ]
’é\ ] ! ! ® Recuit 4 400 T
ofn 1 - - - [ Co - - Y——]
= 70/05 ° | | |
o 60% - | | | |
- B | | | |
N ] ! [ ] | | |
= 50% | e | | .
p E | | | |
S 40% | e | : | |
© ] | ° . | |
= 30% - | | | |
20% 4~~~ F
L0% L Ll N B | -
(O oo T B P H
] [ ] | |
0% +——rt | — :
0 0.5 1 15 2 2.5 3 3.5

Largeur de ligne (um)

Figure 1V-30. Augmentation de la taille moyenne de  cristallites générée par un recuit, par
rapport aux lignes stabilisées a température ambian  te.

Un recuit a 100 ou 150 °C n’induit qu'une faiblegamentation de taille comparée a des
lignes non recuites, environ 5 a 15 %. Par contnaecuit a 400 °C a un impact significatif

sur la taille moyenne de cristallites. En effetlezei augmente en moyenne de 45 %.

Les conclusions faites sur I'impact d’'un recuitatp des analyses EBSD des films de 1.1
pKm se retrouvent pour les lignes. L’énergie thetmigt I'énergie issue de la déformation
imposée par la dilatation du substrat lors d’uruite& 400 °C permet de surpasser les forces

d’ancrage de sorte que la taille moyenne de ditshugmente significativement.
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IV.4.7 Conclusions

Dans cette section, I'évolution de la résistivitéfenction de la température de recuit et de la
largeur a été étudiée. Pour les lignes de plus jdm Et plus, la résistivité est constante. En

revanche, pour les lignes de plus faibles largealiess augmente avec la diminution:
- delalargeur,

- de la température de recuit.

Dans le cas des lignes de cuivre ayant subi untra@®0 °C, la confrontation entre la taille
moyenne de cristallites obtenue par EBSD et |lastigge démontre que I'augmentation de
résistivité vers les faibles largeurs est en ligacala réduction de la taille moyenne de

cristallites.

A partir de la modélisation de MS-FS intégrant desrametres geomeétriques et
microstructuraux tels que la taille moyenne de tallites (EBSD), il est établi que
laugmentation de résistivité est également let fdiine modification de I'interaction des

électrons avec les joints de graifs.(

Pour un effet des surfaces extérieures maximigéi-a-direp = 0, R augmente vers les
faibles largeurs. Cette augmentation retranscraagnoissement des réflexions aux joints de

grains. A partir des résultats EBSD et de |a Hiidre, cette tendance est attribuée :
- aun taux de CSLB plus faible,
- et certainement a un taux d’'impuretés plus impaortan

Pour isoler I'effet des joints de grains, les résslobtenus sur les films minces ont été mis a
contribution. L'effet de la nature des joints deaigrest alors mis en évidence : plus le
pourcentage de CSLB est important, plus R estdalbbpparait méme une relation linéaire

entre ces deux parametres.
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Il a alors établi une loi de variation &een fonction des dimensions pque 0. Celle-ci est
constituée de deux régimes linéaires. Cette |dois @&té appliquée a I'ensemble des lignes

élaborées pour en extraire la taille moyenne deatlites.
Il apparait que pour chaque température de rdautidjlle moyenne de cristallites :
- est constante pour les largeurs supérieures a 1 pm,
- diminue vers les faibles largeurs jusqu’a tendégaler la largeur de ligne.

De plus, la taille moyenne de cristallites est thati plus importante que la température de
recuit est élevée. L’augmentation de taille es#51&6 pour un recuit a 400 °C comparé a des

lignes non recuites.
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IV.5 Génération des contraintes résiduelles dans le s objets confinés

géométriquement en cuivre électrodéposé

IV.5.1 Cas des films minces

Dans le Chapitre lll, la microstructure des filmesaliivre a été détaillée. Il en ressort qu’elle
est complexe de par la forte hétérogénéité dekedaides formes et des orientations
cristallographiques des cristallites constituastflens. De plus, elle évolue fortement avec
la température de recuit et I'épaisseur des filaasles processus de croissance changent
avec ces parametres. Le comportement thermoméeanigs films polycristallins étant
dépendant de la microstructure, les contraintegluéles doivent évoluer au cours de

différents stades d’élaboration.

Pour le déterminer, les contraintes résiduellesfittes de cuivre sont estimées a partir de
mesures de courbure et de I'équation de G. G. $tded (I-37). Les mesures de courbures
sont effectuées avant et apres dépot, apres stdlih a 21 °C ainsi qu'apres des recuits a
150 et 400 °C (pour un palier identique d’'une dutée20 min). Figure 1V-31 sont donnés

les niveaux de contrainte extraits pour les filmisaas de cuivre élaborés.

400 : : : : :
1| & Aprés électrodéposition | |

350 1| ® Aprés stabilisationa21C |- . Lo N
{| ® Apreés recuit a 400 T 1 1

300 1| @ Aprés recuita 150 € S I ]

250
200
150

100

Contrainte résiduelle (MPa)

50

Figure 1V-31. Niveaux de contraintes résiduelles de s films minces de cuivre évalués a partir
de mesures de courbure et de I'équation de G. G. St oney [16].
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D’une part, les films présentent une contraintedrgdle en tension qui augmente avec la
réduction de I'épaissetirpour une températudmnnée. D’autre part, la contrainte résiduelle

croit avec la température pour une épaisseur donnée

Pour une température donnée, l'augmentation deraiote résiduelle est inversement
proportionnelle a I'épaisseur. Des résultats sim@taont été observes par R. Venkatramian

al. 1992 sur des films minces d’aluminium [28]. Englile cette tendance, I'évolution du
coefficient directeur de la relation affine entee dontrainte résiduelle et de l'inverse de
I'épaisseur présente une dépendance linéaire avemipérature de recuit (Figure IV-32), on

ne considére alors que les points associés aug Blabilisés a la température ambiante et

apres un recuit a 150 et 400 °C.

100 +

1| ® Aprés dépot |
90 1| ® Aprés stabilisation a 21 T |
@ Aprés recuit a 150 T
e Apres recuit a 400 T

80 |

Pente (MPa.um)

0 100 200 300 400 500
Température (C)

Figure 1V-32. Pente de la relation affine entre la  contrainte résiduelle et I'épaisseur des films
minces en fonction de la température de recuit.

Par contre, la contrainte résiduelle moyenne nee vaas entre |'état apres dépbt et apres

stabilisation a température ambiante alors quété@ vu au Chapitre Il que la résistivité
évolue fortement.

Dans cette partie, les mécanismes de générationrieaintes résiduelles de films minces a
leurs différents stades d’élaboration sont étudi€s niveaux de contrainte relevés sont
confrontés aux données de la littérature et a dedéhsations analytiques intégrant des

parametres géométriques et microstructuraux.
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Sur la base de ces comparaisons et de la connaésdaria microstructure issue de 'EBSD,

les mécanismes de génération de contraintes ssmités.
a) Analyse des contraintes résiduelles aprés dép6t

Apres dépot, les films sont en tension et la camtigarésiduelle augmente de 40 a 80 MPa
pour des épaisseurs de 5.6 et 0.4 um (Figure V€43 résultats sont en accord avec ceux
de S. H. Brongersmat al. 2002 [19] qui trouvent pour des films électrodé&sosa
température ambiante, une contrainte résiduellesagépot :

- en tension pour une densité de courant supérieube rA.cmi’ (cas de nos

échantillons),
- en compression pour une densité de courant inférées mA.crif.

Ces derniers attribuent la mise en compressionfithes a une incorporation d’impuretés
issues du bain d'électrodéposition plus importatgr les faibles densités de courant.

L’électrodéposition s’effectuant a 21 °C, les camttes d’origine thermique sont
négligeables. Il peut alors étre considéré queie mn tension est seulement générée par la

coalescence des ilots.

C. V. Thompson reporte que la microstructure déwmsfiminces aprés dép6t dépend
fortement du rapport entre la température de dépla température de fusion ainsi que des
propriétés de diffusion de I'espéce a déposer tamgronnement de dépot [18]. Le procédé
d’électrodéposition s’effectuant a température amitgi, la longueur de diffusion de cuivre
dans la solution est faible. De plus, les denslgésourant d’électrodéposition utilisées sont
importantes et imposent un fort taux de nucléatiza ce fait, les microstructures des films

de différentes épaisseurs aprés dépot sont sigslaicelles schématisées Figure 1V-33.

AN AR

Figure 1V-33. Schémas de la microstructure de films de cuivre de différentes épaisseurs apres
électrodéposition a température ambiante.
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La formation du film s’accompagne donc du développet de cristallites de plus grandes
tailles ce qui a pour effet de réduire la tensi@n adbalescence (I-2). Cette observation
corrobore avec I'augmentation de la taille moyedaeristallites avec I'épaisseur, extraites

a partir de la résistivité des films apres dépdia(gitre 1l1).

Il doit alors exister au sein de ces films un geatlide contraintes résiduelles dans
I'épaisseur avec une tension maximale a l'interfidlogsubstrat et une contrainte résiduelle

faible en surface du film.
b) Etude de I'évolution des contraintes et de la microstructure a température ambiante

Apres stabilisation a température ambiante, lesuregesde courbure indiquent que la

s\ A

contrainte résiduelle moyenne est la méme qu’agépst (Figure 1V-31).

L’'analyse par DRX en sca#d ¢ 20) d'un film de 1.1 pum montre un déplacement sigatiif
de la position des pics de diffraction pour les ifla® de plans {200} et {111}. Ces
variations de position sont alors traduites enatem de déformation perpendiculaire, a

partir de la relation de Bragg et du paramétre dilerlibre de contrainte (Figure 1V-34).

-0.4 -

051 - || e {200} |

061~ |oequ11y ||

-0.7 ] o
1 [ ]
-0.8 A o®

09 - %

£,*103

ERE

a2t

13 ] | |
0 10 20 30 40 50
Temps (h)

Figure 1V-34. Evolution de la déformation des plans paralléles a la surface d'un film de cuivre
de 1.1 um en fonction du temps a température ambian  te.

Pour les deux familles de plans diffractants, omstate une augmentation de la déformation

perpendiculaire traduisant une mise en tension danplan du film. La variation de
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déformation perpendiculaire est d’environ -0.3 %umples cristallites {100} et de -0.4 %

pour les cristallites {111}.

M hkl

Ao, =- Ael™ (IV-7)

hkl

A partir de la relation (IV-7), la variation de dominte dans le plan est alors estimée a
24 MPa pour les cristallites {100} et a 107 MPa ptas cristallites {111}. Les propriétés
élastiques utilisées sonitigo= 114.8 GPaMq11 = 261 GPamooz 1.44,77100: 0.73 [21]

Dans I'hypothese ou la contrainte est essentieliérgénérée par la croissance de grains,
celle-ci peut étre estimée avec le modele de Pudiai (1-39) [29]. A partir de I'analyse de
la résistivité d'un film de 1.1 um, la taille moyende cristallites aprés dépbt est évaluée a
0.16 um (Figure 111-16). Apres stabilisation, edlet estimée par analyse EBSD a 0.53 pm.
En prenant un excés de volume de joints de graing d, les variations de contraintes
obtenues, selon le modéle de P. Chaudhari, sob0 déPa pour les cristallites {100} et de
114 MPa pour les cristallites {111}. Ces niveaux amtraintes sont alors en accord avec
ceux déduits de l'analyse par DRX. Cependant, dspauvent étre associés aux valeurs
calculées a partir du déplacement de pics de diftna. En effet, celui-ci n’est observé qu’au
cours des 20 premiéres heures alors que le suid dissistance carré observée indique une
évolution microstructurale sur 40 h. De plus, démsnodele de P. Chaudhari, la taille

moyenne de cristallites finale utilisée est ldeagu bout de 40 h.

Le processus de croissance de grains ne peuteéseul contributeur a I'état mécanique du
film. D’autres mécanismes interviennent (restaorgti recristallisation, désorption

d'impuretés) affectant fortement la microstructudea contribution cumulée de ces
mécanismes ne modifie pas I'état mécanique moyemceord avec I'absence de variation

de courbure.

Ainsi, dans notre cas, I'évolution microstructuraetempérature ambiante s’effectue a

contrainte moyenne constante.
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¢) Influence de la température de recuit

Au cours d’un cycle thermique, I'effet cumulé ded@éformation thermo-élastique imposée
par le substrat de silicium et de la températurait peonduire a une évolution
microstructurale et/ou un dépassement de la lidiékasticité du film qui vont conditionner

le comportement thermomeécanique et donc la con¢radsiduelle.

Pour identifier les mécanismes mis en jeu dangtetion des contraintes résiduelles en
fonction de la température de recuit de nos filingst intéressant d’étudier I'évolution en
température de la contrainte biaxiale d'un film alévre électrodéposé de 1 um stabilisé
préalablement a température ambiante reportée. @atHsvanget al.en 2008 (Figure 1V-35)
[20]. Au cours de ce cycle thermique, la vitesseckauffe et de refroidissement est de 3
°C.min, exceptée lors de la redescente pour les tempésainférieures & 230 °C ou la
pente en température est de 0.9 °CInifn ce qui concerne le palier & 435 °C, il esBlle

500 -

] * lercycle
400 - m oI

] — Thermoélasticité
300+ -~ Mg, Nt -

T (°C)

435 |
15C /

200 1

100 -

Contrainte (MPa)
o

-200 A
-300 A

-400 1

-500 -

Température (T)

Figure 1V-35. Evolution de la contrainte moyenne d°  un film de cuivre électrodéposé de 1 um
au cours d’'un cycle thermique estimée a partirde m  esures de courbure [20].

Le comportement thermomécanique du film est comgplex irréversible. Il peut se

décomposer en 4 « régimes » distincts repérées painfs d’inflexion.
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Le point 1 représente le début du cycle thermidueefilm de cuivre est initialement en
tension a température ambiante, c’est la contramtimseque. Cette contrainte est en accord
avec celle de nos échantillons de 1.1 um d’épaisseu

De 1 & 2 ie coefficient de dilation du silicium (3*10°C*) étant inférieur & celui du
cuivre (16.85*10F °C?), le substrat impose une mise en compression ldude cuivre.
Ainsi, avec l'augmentation de température, la msiu film de cuivre diminue dans un
premier temps puis devient compressive a partG@®&C. La compression augmente jusqu’a
160 °C pour atteindre -300 MPa. Dans cette gammtmipérature, le comportement du

film est purement thermo-élastique.

De 2 a 3:a partir de 160 °C, le comportement n'est plugniweélastique. Avec
laugmentation de la température, la contrainte emmy stagne dans un premier temps
jusqu'a 230 °C. La compression imposeée par le satbasst alors totalement relaxée. Pour les
températures plus élevées, la contrainte diminaes ajue la température augmente. Ceci
témoigne du fait que le film n'accommode plus sewdnt la contrainte thermo-élastique

mais minimise sa contrainte interne.

De 3a 4 :au cours du palier a 435 °C de 6 h, la contraiotginue de se relaxer
jusqu'a atteindre zéro. A la fin du palier, le filest libre de contrainte. A ce stade, le

systeme cherche simplement a minimiser sa corgraitgrne pour minimiser son énergie.

De 4 a 5 lors de la redescente, le substrat impose cataufie mise en tension au
film de cuivre. Une contrainte en tension se dgwaéoalors mais avec une pente inférieure a
la variation de contrainte thermo-élastique. Laxation qui s’opere est différente de celle

lors de la chauffe aux mémes températures.

A la fin du cycle en température au point 5, latcainte résiduelle en tension est supérieure

a la contrainte intrinséque aprées dépot.

L’évolution non-linéaire de la contrainte interne @urs de la montée en température peut

étre le fruit :

- d’'une modification de la microstructure (restawmatirecristallisation, croissance de

grains),
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- de mécanismes de diffusion de matiére,

- de mécanismes de plasticité tels que le glissededislocations.

Au cours de la redescente en température, la nhioobsre du film est figée et n'évolue

plus.

De ce fait, si lors de la redescente en tempérdeummportement du film est thermo-
élastique, la contrainte résiduelle est la sommeladeontrainte a la fin du palier en
température et de la contrainte thermo-élastique différence de contrainte entre I'état
apres dépbt et apres recuit n'‘est donc que le tteaitmécanismes de relaxation de la
contrainte thermo-élastique au cours de la moméempérature. Dans notre cas, les films
étant stabilisés a température ambiante, la taibgenne de cristallites avant recuit est
grande de sorte que la contrainte générée pabissance est négligeable. Les mécanismes

de relaxation sont alors la diffusion de matiérfereta plasticité.

En revanche, si le comportement thermomécaniquen@stlinéaire tout au long de la
redescente en température, la contrainte résidpelle étre estimée a partir de I'évaluation
de la limite d'élasticité car aux faibles températu (en deca de 100 °C), les seuls

mécanismes de relaxation pouvant s’opérer soninéesanismes de plasticité.

Analyse de la contrainte résiduelle des films dereuecuits a 150 °C

Pour les films recuits a 150 °C, la variation datcainte entre I'état aprés dépdt et apres
recuit augmente avec la diminution de I'épaissEille de 40 MPa pour un film de 5.6 um et

atteint 80 MPa pour un film de 0.4 pm.

Pourac, = 16.85*10° °C* etas = 3*10° °C?, la déformation thermo-élastique maximale
théorique imposée par le substrat de silicium lau die cuivre au cours d’un cycle thermique
de 'ambiante & 150 °C est de 0.18 %, soit uneatiari de contrainte d’environ 205 MPa
pourMigo (114.8 GPa) et de 466 MPa pddi11 (261 GPa) [21].

Les contraintes résiduelles apres recuit sontigiiées a 200 MPa. Il est alors trés probable
gu'au cours de la redescente en température, litelidélasticité ne soit pas atteinte et
gu’aucuns mécanismes de plasticité n’interviennBans ces conditions, la redescente en

température est thermo-élastique comme illustré lauFigure IV-35. La variation de
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contrainte résiduelle est alors attribuée aux méo@s de relaxation s’opérant au cours de

la montée en température et du palier de 20 mb0 C.

D’aprés les analyses EBSD et des résistivités ittes faprés dépodt, aprés stabilisation et
apres un recuit a 400 °C, la taille moyenne deatllites s’accroit avec I'épaisseur. Ceci doit
étre également le cas pour les films recuits a°Tovec la réduction de la taille moyenne
de cristallites et de I'épaisseur, les mécanismediffusions (intra et intergranulaires)

s’amplifie (I-38) tandis que la plasticité se regit car la limite d’élasticité augmente ((I-40)

et (1-41)).

Par conséquent, le mécanisme de relaxation prépmmda 150 °C est la diffusion de
matiére aux joints de grains. La plasticité do@légent intervenir mais avec une amplitude

moins importante.

Analyse de I'’évolution de la contrainte résiduatefonction de I'épaisseur des films recuits

a 400 °C. Estimation de la limite d'élasticité.

La déformation thermo-élastigue maximale théorigstede 0.52 % pour un cycle thermique
de 400 °C a I'ambiante, soit une variation de @nte d’environ 600 MPa poiioo (114.8
GPa) et de 1370 MPa poMr;1; (261 GPa).

Les travaux de S. J. Hwarg} al. (Figure 1V-35) [20] montrent de faibles niveaux de
contraintes en compression a 400 °C pour un filni gem. Ceci doit étre également le cas
pour les films d'autres épaisseurs. Ces obsenatimaiquent que le comportement
mécanique n’est pas thermo-élastique lors de lasahte en température. Par conséquent,
les contraintes résiduelles peuvent étre assimiiéem limite d’élasticité du film a

température ambiante.

Pour le vérifier, les contraintes résiduelles soomparées a un domaine de contraintes
limites estimé a partir d’'une modélisation analyécdans I'hypothese de textures de fibre

{100} et {111} pour lesquelles les propriétés éilgaes correspondent aux valeurs extrémes.
La limite d’élasticité est évaluée par la somme da#ributions de I'épaisseur et des joints

de grains décrite par le modéle de W. D. Nix (I-4Djle C. V. Thompson (I-41) :

Jres(4OO°C) =0t ng (IV-8)
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Ce modele prédit une dépendance de la limite diéitgs inversement proportionnelle a
I'épaisseur et a la taille des cristallites. Enpphguant aux films recuits a 400 °C par
I'utilisation des tailles moyennes des cristallitE00} et {111} évaluées par EBSD
précédemment (Chapitre 1ll), le domaine possibleliodte d’élasticité est estimé pour
chaque film dans les hypotheses de textures desffi00} et {111}. Les parametres utilisés

sont les suivant :

Hs = 66.5 GPauf 100= 49.4 GPauf 111= 43.4 GPap = 0.34,5100= 0.27,5111 = 0.41,(p111 =
70.5° andpioo = 54.7° [21][22].

Figure 1V-36 est présentée la comparaison des mxe@ contrainte résiduelle des films
recuits & 400 °C et des estimations de la limitadticité pour des films possédant une
texture de fibre {111} et {100} a partir du modéle.

400
—o— Modele de Nix - Thompson {100}
350 9| —a— Modele de Nix - Thompson {111}
] ® Courbure
300
G
é 250;
Q ] A
£ 200 ; ! |
g N
S 150 -
100 o e
50
07\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\
0 0.5 1 1.5 2 25 3

Uty (um'™)

Figure 1V-36. Modélisation de la contrainte résidue lle des films de cuivre recuits a 400 C.

Pour les films d’épaisseur égale ou inférieure B Am, bien que les contraintes limites
estimées avec les tailles moyennes des crista{lit®8} et {111} soient inférieures aux

contraintes résiduelles, les ordres de granddiéwetiution de la contrainte sont en accord.

Dans cette modélisation, le matériau est consicieméme libre de tout défaut intragranulaire
(dislocations). Hors, si le film plastifie au couds la redescente en température, la densité

de dislocations doit augmenter. Les niveaux deraories résiduelles plus élevés peuvent
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alors étre dus au durcissement du film au cours dedescente en température. Un modéle
plus complet intégrant cet effet a d’ailleurs éégaloppé par V. Consonat al. 2008 [23]. I
n'a pas été appliqué dans notre cas car il néeedsitonnaitre certains parametres tels que

la densité de dislocations initiale dont nous rpasons pas actuellement.

En ce qui concerne les films de 5.6 um, les ctisaln’étant pas colonnaires, le modele
n'est pas adapté et les tailles de cristallitesnggts par EBSD sont trés probablement sous
estimées. C’est pourquoi le modéle sur estime hramte résiduelle.

d) Conclusions

La contrainte résiduelle des films minces de cuilextrodéposés a été déeterminée par le
biais de mesures de courbure. Les tendances olstemelors été mises en lien avec des

mécanismes de génération de contraintes. Il eontepse la contrainte résiduelle moyenne :
- est en tension dans tous les films,
- augmente avec la réduction de I'épaisseur,

- augmente avec la température de recuit.

Aprés dépdt I'évolution microstructurale a l'origine de fostevariations de résistivité
n’'induit pas de changement de contraintes résiesiefhoyennes. Il semble que la
contribution cumulée des nombreux mécanismes ietemt ne modifie pas I'état mécanique

moyen, en accord avec I'absence de variation debaoel

Pour le recuit a 150 °Cle comportement est thermo-élastique durant teeseente en
température. Les variations de contraintes rédieliaslont alors principalement attribuées a
de la diffusion de matiere aux joints de grainsadtirla montée et surtout le palier en
température. Avec la réduction de I'épaisseurailietmoyenne de cristallites diminue ce qui
a pour conséquence d'augmenter la densité de jdantgrains. La diffusion est alors plus
prononcée induisant 'augmentation de la contrai@sauelle.

Pour le recuit a 400 °Cle comportement est élasto-plastique durant teeseente en

température. La contrainte résiduelle correspormisah la limite d’élasticité. Avec la

réduction de I'épaisseur, la taille moyenne detalli'es diminue, la limite d’élasticité
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augmente car le mouvement et I'allongement desdhsibns, (durcissement) est restreint.

Ceci a donc pour effet d'augmenter la contraingidiéelle moyenne.

Dans la prochaine section, les contraintes rédekielans les lignes de cuivre Damascéne
sont calculées a partir des déformations estimées las nano-capteurs pivotants (Chapitre
I). Sur la base des mécanismes de générationrteactdes identifiés dans les films minces
et des résultats microstructuraux obtenus par EB®BI que par le biais de I'analyse de la
résistivité, la génération de contraintes dangi¢gges Damascene en fonction de la largeur

et de la température de recuit sont discutés.

IV.5.2 De la déformation aux contraintes dans les lignes de cuivre Damascéne

La démarche du calcul des composantes du tensexondiainte a partir de la déformation
mesurée est d’'abord exposée. Les coefficients diéit® représentatifs de la texture
cristallographique moyenne déduite des analysedDEBSlisées sur les réseaux de lignes de
mémes épaisseurs et largeurs que les capteursessnite déterminés. Les niveaux de
contraintes résiduelles pour les différentes largasont alors présentés et discutés pour les
lignes recuites a 150 et 400 °C.

a) Prise en compte de 'anisotropie de comportement

Pour traduire la déformation uniaxiale suivant iilection longitudinale de la ligne (axe 1)

en contrainte, la loi de Hooke généralisée eds@élen notation de Voigt :

0, Cu Cp Cy Cp Cs Cyllg
0, Cpn Cu Cu Cx Cyu| O o, =0,=Cué
o — Cis Gy Gy Cy| O —> g =0.=C.¢
g, C44 C45 C46 0 y 2 12€1
o, Cs Cy| O 0,=0;=Cpt
%) L Ces J\ O

Dans le cas isotrope, les composantes du tenseand&inte sont :
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El-v) . Ev

Les analyses EBSD réalisées sur les réseaux desligréesentées au début de ce chapitre
montrent une texture cristallographique complexguie V-9 et Figure 1V-10). Celle-ci est
composée de nombreuses orientations ne mettarnpé@gidence I'apparition d’une texture

cristallographique idéale.
Ainsi, une premiere approximation est faite en @#raint le cas isotrope.

En outre, de maniére a estimer le domaine de dotdsarésiduelles possibles, I'anisotropie

élastique du cuivre est prise en compte a traveug das limites :
- une texture idéale (001)[100] qui constitue lalebasse,
- une texture idéale (111)[1-10] qui constitue laiterhaute.

Pour ces deux orientations, les constantes d'éitestilans le repere de I'échantillon sont

déterminées a partir des constantes du monoadistediivre [21] :

moo— 1684 GPa Cl° =1214GPa C,°=754GPa

Dans le tableau suivant ne sont donnés que lediaerfs nécessaires au calcul des

composantes du tenseur de contrainte avec I'’hypetdéune déformation uniaxiale, soit

ech ech ech
Cl,CL etCx.

Unité : GPa cyh | cgh|ocyh
Isotrope 200.14 103.1 10s3.

(001)[100] 168.4| 121.4 121.4
(111)[ 1-10] | 220.3] 104.1 86.8

=]

Tableau IV-5. Composantes du tenseur de rigidité su  ivant le cas considéré. Pour les
composantes isotropes, E =130 GPaet v =0.34[21].
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Figure IV-37 sont illustrées les niveaux de comiies résiduelles obtenues pour des lignes
de 0.2 um de large recuites a 400 °C suivant s tlirections principales de I'échantillon
dans le cas isotrope ainsi que le cas d’'une teidaade (001)[100] et (111)[ 1-10].

800 1

[l Cas isotrope
____ |m(001)[100] L
@ (111)[-110]

700 1

600 1
500 1

400 1

Contrainte (MPa)

300 1
200 1

100

Oy Oy O,

Figure 1V-37. Niveaux de contraintes résiduelles d’  une ligne de 0.2 um de large aprés un recuit
a 400 T estimées suivant les trois directions prin cipales de I'échantillon x, y, z dans le cas
isotrope et dans le cas d'une texture cristallograp hique idéale (001)[100] et (111)[1-10].

Dans le cas de la texture idéale (111)[1-10], fédince de contrainte entre les directions
principales de I'échantillon est la plus marquée.contrainte résiduelle est maximale dans
la direction de la ligne et est environ deux foigspimportante que dans les deux autres
directions. Pour cette composante longitudinaleolatrainte résiduelle dans le cas isotrope
se situe entre le cas (001)[100], correspondaatdaréction de faible rigidité, et la direction
idéale (111)[1-10], de rigidité plus élevée. Il ashoter une différence d’environ 30 % sur
'estimation de la contrainte longitudinale entes ldeux cas anisotropes considérés. Par la

suite, seule la contrainte longitudinale est teafiéur analyser I'effet de la largeur de ligne.
b) Estimation de la contrainte en fonction de la largeur

L’évolution des niveaux de contraintes résiduetless la direction longitudinale de la ligne
en fonction de la largeur est illustrée Figure &/ur un recuit a 400 °C.
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Figure 1V-38. Evolution des niveaux de contraintes résiduelles longitudinales en fonction de la
largeur pour des lignes de cuivre aprés un recuit a 400 T estimés dans le cas isotrope et
dans le cas d’'une texture cristallographique idéale (001)[100] et (111)[1-10]. La contrainte

résiduelle du film mince de 0.7 um est donnée comme référence.

Comme démontré précédemment, l'effet de la texturstalline est déterminant. Il est
d’autant plus important que la déformation résitbuest forte et donc que la largeur de ligne

diminue.

Les domaines de niveaux de contraintes résidueiemes pour les différentes largeurs de
lignes indiquent clairement une augmentation dmlarainte résiduelle avec la réduction de
la largeur de ligne. Dans le cas isotrope, la eomte résiduelle est d’environ 400 MPa pour

les lignes de 1 um et atteint les 620 MPa poulidess de 0.2 um.

De plus, la tendance obtenue montre que la cotdragsiduelle des lignes de plusieurs
microns de large tend vers une valeur constant® Mi7a dans le cas isotrope. Celle-ci est
largement supérieure a la contrainte résiduell@ @ MPa, d’un film mince de 0.7 um,
épaisseur équivalente a la surépaisseur de cundsemte lors du recuit. Bien que la
comparaison du film et des lignes ne soit pas tirde par les méthodes d’extraction trés
différentes, ce résultat indique un fort gradiemtcdntrainte dans I'épaisseur des films et des

lignes larges.
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L’augmentation de la contrainte résiduelle aux l&sblargeurs est en accord avec les
résultats de simulations en éléments finis de Ad&=iet al. 2004 [24]. Par contre, ils sont
en désaccord avec les travaux de S. Rited. 2003 [25] qui indiquent une invariance de la
contrainte résiduelle avec les dimensions. Cesiatsrextraient, par DRX, une contrainte
résiduelle longitudinale d’environ 700 MPa dans litgges de 0.4, 0.6 et 1 um de large et de
0.6 um d’épaisseur. Cependant, ces échantillonsi#ftérents des nétres :

- les dimensions sont différentes,
- les lignes possedent une couche protectrice deraitte silicium,
- les contraintes sont estimées au cours d’'un secynid thermique a 400 °C.

Il est alors probable que pour ces différenteselarg; la contrainte a la température de dépét
de la couche protectrice (~ 350 - 400 °C) soit péi¢rénte [26]. De ce fait, le retour a
'ambiante conduirait donc aux mémes contraintesduelles de par le comportement
thermo élastique induit. Ceci tend a étre confipaéle niveau de contraintes résiduelles de

700 MPa qui est tres proche de celui extrait agembno-capteurs de 0.2 um de large.

Dans le cas de nos échantillons, les contraintgduélles se générent au cours du recuit
lorsque la surépaisseur de cuivre est présenteettait de cette surépaisseur peut modifier
les niveaux de contraintes résiduelles mais ne gigrger I'évolution de la contrainte avec
la largeur de ligne. En faisant I'hypothese quedatrainte des lignes de cuivre est la méme
a 400 °C, I'évolution des contraintes résiduelldarction de la largeur de ligne est alors a
associer a l'intervention de mécanismes de pléstlors de la redescente en température.
Ces mécanismes sont reliés a la variation de ntiaaiare avec la largeur. En effet, outre la
texture cristallographique qui varie, la taille neoye des cristallites change fortement avec
la réduction de la largeur. La diminution de ldléamoyenne de cristallites tend a indiquer
une restriction plus importante du mouvement desodations dans les lignes les plus
étroites. Cet effet est d’autant plus renforcélpatonfinement géométrique vers les faibles

largeurs.

La génération des contraintes résiduelles danfgless de cuivre Damascene apres un recuit

a 400 °C est donc identique a celle qui s’operes demfilms minces.
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Précédemment, il a été vu que le comportement threénanique des films minces varie en
fonction de la température de recuit induisant ceastraintes résiduelles trés différentes.
Ceci est maintenant étudié dans de lignes de ceivieomparant les contraintes résiduelles

apres un recuit.
¢) Estimation de la contrainte résiduelle en fonction de la température de recuit

La Figure 1V-39 représente I'évolution de la comtta résiduelle longitudinale moyenne de
lignes de cuivre Damascene apres un recuit a 180@fC extraite a partir de la déviation
de nano-capteurs pivotants. Pour les deux tempégatie recuit, la contrainte résiduelle est
calculée dans le cas d'une texture idéale (100)[@01111)[1-10] de maniere a avoir les

domaines de contraintes possibles.

1000 +
1| —a— Recuit 2 400 T : (100)[001] —e— Recuit & 400 T : (111)[1-10]
900

A Recuita 150 T : (100)[001] @  Recuit & 150 T : (111)[1-10]

800
700 |
600 |
500
400 |

300 *

Contrainte résisuelle (MPa)

200 *

100 *

O:\H‘

Largeur de ligne (um)

Figure 1V-39. Niveaux de contrainte résiduelle long itudinale en fonction de la largeur pour des
lignes de cuivre aprés un recuit a 150 et 400 T es timés dans le cas isotrope et dans le cas
d’une texture cristallographique idéale (001)[100] et (111)[1-10].

Les résultats obtenus montrent que pour les ligteescuivre Damascéne, la contrainte

résiduelle augmente :
- avec la réduction de la largeur des lignes,

- avec laugmentation de la température de recuitqge est en accord avec la
littérature [27].
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D’aprés les analyses de la résistivité des liglzetgille moyenne de cristallites de lignes de
cuivre Damascene aprés un recuit & 150 °C dimimae & réduction de la largeur de lignes
et est inférieure a celle des lignes apres untréctdO °C (Figure IV-29).

Au vu des tailles de cristallites mises en jeuest giveaux de contraintes résiduelles extraits,
il semble que lors d’un recuit a 150 °C, la redaseen température soit thermo élastique.
La contrainte est alors générée lors de la moritda palier en température par diffusion de
matieres aux interfaces (joints de grains et iat&$ avec la barriére). La relaxation de

contraintes engendrée est alors plus importants lgarignes les plus fines.

Il est a noter que le niveau de contraintes réfiekieles lignes de 0.2 um de large est tres
élevé au regard de la déformation thermo élastigaxemale imposée par le substrat pour un
recuit a 150 °C. En effet, la contrainte résiduell@ximale pouvant étre générée est de 466

MPa en prenaril;;; (261GPa). Ceci témoigne :

- soit d'un recouvrement des champs de contraintdisamp le niveau de contrainte

dans la ligne et générant de la tension lors dempah température,
- soit d'une surestimation avec le capteur.

Les résultats pour un recuit a 150 °C ayant étérlst a partir de I'étude d’'une seule série

de nano-capteurs, celle-ci doit étre répétée sigiqalirs séries de capteurs pour confirmation.
d) Conclusions

Dans cette section, les niveaux de contraintes asniggnes de cuivre Damasceéne aprés un
recuit a 150 et 400 °C ont été estimés par le te@ssnano-capteurs embarqués. La texture
cristallographique des lignes de cuivre étant cexglun jeu de constante d’élasticité n’a pu
étre associé a chaque largeur de ligne. La coteredsiduelle a alors été calculée dans le cas
isotrope et dans le cas anisotrope pour deux textigieales, (100)[001] et (111)[1-10]. La
prise en compte de l'anisotropie élastique du eudrtravers ces deux textures idéales a
permis d’estimer le domaine possible de contraintes

Les résultats obtenus ont montré que la contraésgieluelle des lignes et supérieure a celle
des films minces d’épaisseur équivalente a la sisépur de cuivre lors du recuit

témoignant d’un fort gradient de contrainte dasditmes larges avec le CMP.

De plus, il a été trouvé que la contrainte résiguehgitudinale initiale augmente :
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- avec la réduction de la largeur des lignes,
- avec l'augmentation de la température de recuit.

Ainsi, dans le cas des lignes de cuivre Damaso@émeagecuit a 150 °C génere moins de
contrainte résiduelle qu’un recuit a 400 °C.

Pour une température de recuit donnée, les mécasidmgénération de contraintes dans les
lignes sont les mémes que ceux qui s'opérent danfdms.
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V.6 Conclusions

Dans ce chapitre, la microstructure des lignesuile Damascene apres un recuit a 400 °C
a été, en premier lieu, analysée par EBSD. Cesysgmlont permis d'identifier les
mécanismes de croissance s’opérant dans les sgsicRamascene au cours du recuit
lorsque la surépaisseur est toujours présente ardprendre comment ceux-ci impactent la
microstructure dans son ensemble (taille et forree dristallites ainsi que la texture
cristallographique). Les deux principaux meécanism@s en jeu sont linvasion des
cristallites {100} de la surépaisseur et le dévplpent de cristallites initialement présents
dans les lignes dont l'orientation cristallograpleqrésulte d’un compromis local entre
I'énergie de surface vis-a-vis des surfaces extéewe et I'énergie de déformation dans la

direction préférentielle de la ligne, ces deux méraes étant en compétition.

Vers les faibles largeurs, I'effet des interfaca®iales restreint I'invasion des cristallites de
la surépaisseur. La microstructure est donc pralerpent initiée a partir des cristallites de la

ligne. Il en résulte :

- un alignement des joints de grains dans la diregierpendiculaire a la direction

longitudinale de la ligne,
- une diminution linéaire de la taille moyenne detatiites,

- un changement de texture cristallographique aveanmoent la diminution de la

proportion de cristallites {100} suivant la normale plan de I'échantillon.

Vers les fortes largeurs, la taille moyenne destaltites stagne. Le processus d’invasion
s’amplifie et la texture cristallographique chanBeur les lignes de 3 um de large, la texture
cristallographique est la moins marquée. Elle diffde celle d’'un film mince indiquant que

méme pour des lignes « trés » larges (ratio w/B)el confinement géométrique impacte la

microstructure.

Sur la base de la connaissance de la microstrudasdéignes recuites a 400 °C par EBSD et
d’éléments de la littérature, 'augmentation dedsistivité vers les faibles largeurs de ligne
a été discutée a partir de la modélisation de MSHFRS été montré qu’un couple de valeur

{R, p} unique pour I'ensemble des largeurs de lignestms identifiable et que de ce fait
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laugmentation de la résistivité est le résultain# diminution de la taille moyenne de

cristallites et de la largeur de lignes, mais égalet d’une variation dR et/ou dep.

Les résultats obtenus sur les films minces ont ged® mettre en évidence que la valeur de
R est fixée majoritairement par la distribution diféérents types de joints de grains. Dans
I'hypothese d’'un effet des surfaces extérieuresimiae @ = 0), 'augmentation linéaire de
R vers les faibles largeurs de lignes a été attebaudine diminution de la proportion de
CSLB.

Dans le but d’estimer la taille moyenne de crigtl a partir de la résistivité, une loi de
variation deR en fonction de la largeur a alors été extraite &uplication a des échantillons
recuits a diverses températures indique qu’un teaul00 ou 150 °C n’impacte pas
significativement la taille moyenne de cristallimantrairement a un recuit a 400 °C. Entre
150 et 400 °C, un mécanisme s’active trés probadnpermettant a la pression de
croissance de surpasser les forces d’ancrage @sdpér les surfaces latérales et de ce fait

aux cristallites de croitre de maniere significativ

Ensuite, les mécanismes de génération de consaddas les milieux confinés ont été
étudiés.

Des films minces recuits a différentes températordsd’abord été analysés. Il a été trouvé
que la contrainte résiduelle de ces films est eisioe. D’'une part, elle est inversement
proportionnelle a I'épaisseur pour une températieerecuit donnée. D’autre part, elle
augmente avec la température de recuit pour unssepa de film donnée. En ce qui
concerne I'évolution microstructurale a tempéraamdiante, celle-ci s’effectue a contrainte
moyenne constante. Pour un recuit a 400 °C, lesaiates résiduelles sont déterminées par
les mécanismes de plasticité qui s’operent loradedescente a la température ambiante du
cycle en température. L’augmentation de la conteaners les faibles largeurs est attribuée a
une augmentation de la limite d’élasticité de mardiminution de la taille moyenne de
cristallites observée par EBSD et la réduction @paisseur, ces deux contributions
restreignant le mouvement et I'allongement desodations. Dans le cas d’'un recuit a 150
°C, les mécanismes a l'origine de 'augmentatiorcaoletraintes résiduelles sont tout autres.

Les contraintes résiduelles sont le fruit de reiaxapar diffusion de matiere lors de la
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montée et du palier en température. L'augmentatienla contrainte résiduelle avec la
réduction de la largeur est associée a une retaxptus importante de par la taille moyenne

de cristallites et les dimensions qui diminuent.

A partir des déformations résiduelles évaluées dgscnano-capteurs pivotants et de la
connaissance de la texture cristallographique,ivean de contrainte résiduelle dans la
direction longitudinale de la ligne a été estiméron recuit a 150 et 400 °C. La texture
cristallographique des lignes étant tres complekeya pu étre déterminé un jeu de

coefficients d’élasticité représentatif de la tegtaristallographique. Dans ces conditions, les
contraintes ont été calculées pour deux texturssalbographiques idéales ((100)[001] et

(111)[1-10]) permettant d’obtenir le domaine detcaintes résiduelles possible pour chaque

déformation.

Les résultats obtenus ont montré que la contragsieluelle des lignes est supérieure a celle
des films minces d’épaisseur équivalente a la susépur de cuivre lors du recuit

témoignant d’un fort un gradient de contrainte dasdignes larges avant le CMP.
De plus, il a été trouvé que la contrainte résiguehgitudinale initiale augmente :
- avec la réduction de la largeur des lignes,

- avec 'augmentation de la température de recuit.

Ainsi, que ce soit dans le cas des lignes de cubamascene ou dans les films minces, un
recuit & 150 °C génére moins de contrainte rédielgefun recuit a 400 °C.

Pour une température de recuit donnée, les mécagsidmgenération de contraintes sont les
mémes dans les films et dans les lignes. Bien gsentiécanismes de génération de
contraintes changent avec la température de rdesitendances obtenues sont similaires a
savoir une augmentation de la contrainte résidwelis les faibles dimensions. Dans le cas
d’un recuit a 400 °C, cette augmentation est I& fillune restriction des mécanismes de

relaxation de contrainte lors de la redescente tarfgpérature ambiante alors que pour un
recuit a 150 °C, elle résulte d’'une augmentatiotadelaxation des contraintes au cours de

la montée et du palier en température.
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Synthése des résultats

Extraction d’'une loi de comportement
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Le coeur de ce travail de these a porté sur la cgmepsion des mécanismes de génération de
contraintes mécaniques mis en jeu dans les objetdinés géométriquement, et

I'identification des différentes contributions détgnant la résistivité de ces mémes objets.

Les résultats obtenus au cours des difféerents tthapont alors permis d’extraire les

dépendances entre :

- les grandeurs de sortie (issues de la mesure) aptelas résistivité et la contrainte

résiduelle,

- et les grandeurs d’entrée (imposées au systeme)sqoe les dimensions, les

conditions de procédeés (ex : température de recuit,

Le lien explicite a l'origine de ces dépendancesté établi a partir d’'une exploration
détaillée de la microstructure. La relation microsture/procédés/dimensions a alors été
identifiée rendant possible la compréhension desplages mis en jeu entre la
microstructure et la contrainte d’une part, et liarostructure et la résistivité, d’autre part.
Ces couplages ont été analysés a travers diff&rgnémdeurs implicites et pertinentes telles

que :

d’'un point de vue microstructural : la taille moyenne de cristallites, la texture

cristallographique, les populations de joints dairgg (désorientation et cohérence

atomique),

- d'un point de vue électrique: la diffusion des électrons aux joints de grahgaux
surfaces extérieures exprimeées respectivemenepgrdrametres de réflexioRet p
dans le modele de MS-FS,

- dun point de vue mécanique la limite d'élasticité, la vitesse de relaxatipar
diffusion, le module biaxial ou les coefficient®Histicité anisotropes de la matrice
de rigidité.

Sur la base des connaissances acquises, nous sanaimésnant en mesure de formuler la
loi de comportement décrivant la résistivité enctoon de la contrainte résiduelle pour les
films minces et les lignes de cuivre Damascenedifipporter des éléments de réponse a la
problématique initiale.
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1 Syntheése des dépendances locales

Relation microstructure/procédés/dimensions

D’un point de vue microstructural, la taille moyenne de cristallites diminue avec :

- le confinement géométrique, c'est-a-dire la réducties dimensions (épaisseur et

largeur),
- la réduction de la température de recuit.

La proportion de CSLB diminue avec la réduction diesensions mais est indépendante de

la température dans une gamme allant de 'amb&A@0 °C.

Dans le cas des films minces, la texture cristafipgique aprés stabilisation a I'ambiante est
composée de nombreuses orientations. Vers lesefaibpaisseurs ou les températures
supérieures a 150 °C, la composante cristalloggaehj100} associée a la minimisation de

I'énergie de déformation se renforce et devientomiajre.

Dans le cas des lignes Damascene, la texture lligtphique est différente de celle d'un
film mince mais reste aussi complexe. Elle résalta fois du développement de cristallites
initialement présents dans la ligne et de criséallide la surépaisseur envahissant la ligne.
Pour les lignes les plus fines, le confinement g&tague implique des forces d’ancrage des
joints de grains plus importantes restreignantleetbppement dans les lignes de cristallites

de la surépaisseur. La composante {100} associéeraitallites de la surépaisseur diminue.

Relation entre la microstructure et la résistivité

D’un point de vue électrique la résistivité augmente avec :
- laréduction des dimensions,
- la réduction de la taille moyenne de cristallites,

- la réduction de la probabilité de réflexions desctbns sur les surfaces extérieures
p,

- l'augmentation de la probabilité de réflexions guints de grain®.

Dans notre cas, I'accroissement de résistivité ergaibles dimensions est associé, en plus

d’'un effet du confinement géométrique, a une dirtidmude la taille moyenne de cristallites
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mais également a une augmentationRden lien avec une diminution de la proportion de
CSLB (ap constant). La résistivité de joints de grains @&.B est inférieure a celle des

HAGB de par leur cohérence atomique plus élevée.

Relation entre la microstructure et la contraintéganigue

D’un point de vue mécaniquela contrainte résiduelle moyenne augmente avec :
- laréduction des dimensions,

- la température de recuit, excepté dans le cas @mllition microstructurale a

température ambiantsdlf-annealiny qui s’effectue a contrainte moyenne constante.

Pour un recuit a 150 °C, la redescente en tempéraast purement élastique.

L’augmentation de la contrainte résiduelle estqpalement attribuée a une augmentation
de la relaxation par diffusion de matiére aux iiategs (joints de grains, surfaces extérieures)
lors de la montée et du palier a température cotest&Ce processus s'amplifie avec la

réduction des dimensions et de la taille moyennerideallites.

Pour un recuit a 400 °C, la contrainte résiduebe genérée lors de la redescente en
température. L'augmentation de contrainte résiduedit alors corrélée a une augmentation
de la limite d’élasticité en lien avec la diminutide la taille moyenne de cristallites et des

dimensions restreignant le mouvement et I'allongandes dislocations.
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2 Lois de comportement : résistivité en fonction de la contrainte résiduelle

Cas des films minces

Dans un premier temps, une seule condition expétaleest présentée.

Résistivité (uQ.cm)

Contrainte résiduelle (MPa)

Figure 6. Résistivité des films minces de cuivre ap  rés dépbt en fonction de la contrainte
résiduelle moyenne.

Une augmentation de la résistivité est observésanordance avec une augmentation de la

contrainte résiduelle correspondant a la diminutie’épaisseur (Figure 6).

Sur la base des quatre épaisseurs étudiées, wt®meparabolique se dégage entre la

résistivité et la contrainte résiduelle. Il peuteédéduit de cette courbe les tendances
suivantes :

- un palier de résistivité est atteint pour legdsrépaisseurs (partie gauche de la
courbe) en accord avec I'apparition d’'un régimalépbt de typdulk et une influence de la
couche de nucléation PVD ne se faisant plus rassent

- pour les épaisseurs plus faibles, une forte anggtien de résistivité est associée a
une faible augmentation de contrainte résiduelle.
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Les résultats obtenus avec les autres conditiomsadit sont alors compares sur la Figure 7.

29 f--------mee - * Aprés dépot .
Stabilisé a température ambiante
2.7 -
] A Recuit a 150 €
T L ® Recuit 4 400 T §
g 2.5 ] ecuit a
@ i
= i
~ 2.3 1
\8 ]
= ]
@ 2.1
N ]
& ]
1.9 -
1.7 -
1.5 1
0 50 100 150 200 250 300

Contrainte résiduelle (MPa)

Figure 7. Résistivité des films minces de cuivre po ur les différentes conditions en fonction de
la contrainte résiduelle moyenne (régression parabo lique).

Cette représentation synthétise I'ensemble desrndtions, les conclusions sont les

suivantes :

- la stabilisation a température ambiante conduine diminution importante de la
résistivité¢ des films alors que le niveau des @intes résiduelles moyennes reste
pratiquement inchangé se traduisant par un dépktedes résultats de mesures sur I'axe

des résistivités uniquement, du haut vers le bas.

- apres dépot, les recuits du cuivre ont commeéguence une augmentation de la
contrainte résiduelle moyenne. L’écart de conteairésiduelle entre deux épaisseurs est
exacerbé par des recuits a plus haute températlmeparabole s’aplanit »). Par ailleurs, les
films restent dans les mémes niveaux de résistiNipparait un déplacement des mesures

sur I'axe des contraintes résiduelles uniqguementadjauche vers la droite.

Ces résultats peuvent aussi étre présentés starsia d’un graphique 3D dont les axes sont

la contrainte résiduelle, I'épaisseur et la régigti(Figure 8).
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Recuit a 400 °C

Stabilisé a 21 °Qll Recuita 150 °C

B Apres dépot
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la résistivité en fonction de I'épaisseur des

Figure 8. Représentation 3D de la contrainte et de

films minces.
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Cas des lignes

La Figure 9 représente la résistivité des lignescuiere Damascene en fonction de la
contrainte résiduelle calculée dans I'hypothésendauivre aux propriétés élastiques

isotropes.

2.7 T T T
1|—e— Lignes recuites 4 400 T
1|—a— Lignes recuites a 150 T
2.5 7 Lignes apres stabilisation a température ambiante| ~ ~ ~
§a2ajozum R R P2 -
c | | e 2m
\1/ b | | /\/ — | ’ (\p
8 21 qg5m S aRREREEEEE S
= ' | & | | |
Z EI 1ppm ! / ! 0.5 um ! "T" 0.5 pm !
& Lot e SRR o
i | THM o 2pm LHM : :
e e S
s
150 250 350 450 550 650 750

Contrainte résiduelle (MPa)

Figure 9. Résistivité des lignes de cuivre Damascen e pour les différentes conditions de recuit
en fonction de la contrainte résiduelle moyenne.

Dans le cas des lignes Damascéne, les courbesestiadg forme avec le recuit. La relation
parabolique entre la résistivité et la contraindsiduelle trouvée pour les films minces
n'apparait pas. Cependant, quelques tendancesvébsquour les films minces se retrouvent

pour les lignes :

- avec la diminution de la largeur de lignes, laistvité augmente en lien avec

'augmentation de la contrainte résiduelle,

- un recuit a pour effet de déplacer la courbeadgaluche vers la droite sur I'axe des

contraintes résiduelles uniquement.
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En ce qui concerne les lignes de cuivre stabilisedempérature ambiante, bien que la
contrainte résiduelle n'ait pu étre déterminée @rpEntalement a partir des nano-capteurs
pivotants (pour une cause de temps), la résistasténdiquée sur la Figure 9. D’aprés les
tendances obtenues a partir de la comparaisongies layant subi un recuit a 150 et 400
°C, les contraintes résiduelles des lignes st&#leiisa température ambiante sont tres

probablement inférieures a celles des lignes apréascuit a 150 °C.

Ainsi, a partir de ces lois de comportement, ilapfi clairement qu’avec la réduction des

dimensions, a la fois la résistivité et la contr@irésiduelle augmentent.

Pour des structures stabilisées a température atabian recuit jusqu’a 400 °C ne modifie
pas la résistivité. Par contre, il a pour effetudiaenter le niveau de contrainte résiduelle

avec une amplitude d’autant plus importante quertgérature est élevee.
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Cette these a été menée dans le cadre d’'une aaitedvoentre un laboratoire académique et
un industriel. Les problématiques associées aukaates mécaniques et a la résistivité des
interconnexions de cuivre des circuits intégrésdmmtc été abordées sous différents angles.
L’industriel s’attache a augmenter son degré detris@itechnologique et I'académique

privilégie la compréhension et la modélisation deénomeénes. Les objectifs de cette these

ont été adressés a travers ces différentes visions.

D’un point de vue industriel, les objectifs fixéaiént d’'une part de développer des moyens
simples et rapides pour estimer les niveaux de rammes résiduelles dans les
interconnexions de cuivre possédant des dimensaiaat du micron a la centaine de
nanometres, et d’autre part d’optimiser le procBdénascéne dans le but notamment de

réduire les niveaux de contraintes résiduellesgetsans augmenter la résistivite.

D’un point de vue académique, les objectifs pontiageir la compréhension des mécanismes
de génération de contraintes et l'identificatiors differentes contributions a la résistivité
des objets confinés géomeétriquement. Pour ce fhieegté nécessaire d’approfondir notre
compréhension du développement de la microstruatiares ces objets en fonction des
conditions de recuit afin d’en isoler l'effet. L'dlu majoritairement utilisé pour la
détermination fine de la microstructure a été 'EBSon apport a été déterminant dans ce
travail de thése. Il a permis non seulement dereneth évidence la complexité de la
microstructure du cuivre électrodéposé, que cepsmit les films minces (confinement 1D)
ou pour les lignes de cuivre Damascene (confiner@&)f mais aussi d’en extraire des
parametres microstructuraux relatifs a la morphielalg cristallites, a la structure des joints
de grains et a la texture cristallographique. Egration de ces parametres microstructuraux
dans la modélisation analytique de la résistivitédes mécanismes de génération de
contraintes a rendu possible le découplage dessetffigcrostructuraux de ceux liés aux

confinements géomeétriques.

Le développement de nano-capteurs embarqués derddion a été I'objet du chapitre II.
Ces capteurs, localisés dans les lignes de décpapeettent I'estimation de la déformation
résiduelle initiale dans la direction longitudinale lignes pour des largeurs de 0.2 a 1 um
grace a l'introduction d’une nouvelle architectwaccroche. Cette nouvelle architecture

d’accroche a été prise en compte dans la modélisatnalytique a travers un coefficient
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phénomeénologique pondérant le moment de flexionbdas d’expansion. Pour un recuit a
400 °C, les résultats obtenus indiquent une augatientde la déformation résiduelle avec la
diminution de la largeur de ligne. A l'issue detcavail, il a été démontré que ces capteurs
sont performants pour I'estimation de la déformatiésiduelle dans les interconnexions de
cuivre des circuits intégrés. Ces nano-capteurs dailleurs aujourd’hui intégrés dans les

lignes de découpe de plusieurs produits et ce guehaiveau de métal des interconnexions.

L’étude de la microstructure des films minces devreuélectrodéposés a été présentée au
chapitre 1ll. La microstructure de films de diffétes épaisseurs a été caractérisée apres
dépbt, aprés stabilisation a température ambidraprés un recuit additionnel a 150 et 400
°C. L’évolution microstructurale a température aamé d’'un film d’environ 1 pm a pu étre
analyséein situ par DRX et par le suivi de la résistance carrés @ealyses ont mis en
evidence l'intervention des différents processugl@gi par la minimisation de I'énergie
stockée en lien avec les défauts cristallins apgegt (dislocations, fautes d’empilement,
joints de grains). Ces processus conduisent algegements radicaux de microstructure et
a une forte chute de résistivité d’environ 25 %andlyse fine par EBSD de la microstructure
des films stabilisés a température ambiante etsajmérecuit additionnel a montré que seul
un recuit au-dela de 150 °C modifie significativermka microstructure. Ce changement de
microstructure aboutit a une augmentation de |Hetanoyenne de cristallites et a la
texturation {100} du film indiquant le développentenajoritaire des cristallites minimisant
I'énergie de déformation. Cette sélectivité derl@igsance est d’autant plus forte que le film
est fin. Ce phénomene s’accompagne également dlimawution du taux de maclage,

mécanisme tres présent dans les films minces aeecéliectrodéposeés.

Sur la base de la connaissance acquise dans Ies, fies processus d’évolution
microstructurale intervenant dans les lignes dereuDamascéne ont été étudiés au chapitre
IV. La microstructure des lignes Damascéne résulee la compétition entre le
développement des cristallites de la surépaisdalgsecristallites initialement présents dans
la ligne. Avec la réduction de la largeur de lighieffet du confinement se renforce, les
forces d’ancrage des joints de grains augmentstriergnant I'invasion des cristallites de la

surépaisseur. La microstructure résulte alors rntajment de la croissance des cristallites
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initialement présents dans les lignes et changeaiathent vers les faibles largeurs. Les
joints de grains s’alignent perpendiculairement alirection longitudinale de la ligne, la
taille moyenne de cristallites diminue et la tegtaristallographique évolue. Pour les lignes
les plus larges (plusieurs microns), I'effet du fosement géométrique se fait également

ressentir. La microstructure est trés différenteele d'un film mince.

La connaissance fine de la microstructure des $igipges recuit a 400 °C a alors été mise a
profit pour identifier les différentes contribut®id 'augmentation de la résistivité observée
vers les faibles largeurs. A partir de la modélsatle MS-FS, il a été démontré que cette
augmentation de résistivité est le fruit d’'une diation de la taille moyenne de cristallites,
de la largeur de ligne mais également d’une augatientde la probabilité de réflexion des
électrons aux joints de graif® L'augmentation deR a été corrélée a la réduction de la
proportion de CSLB. Une loi de variation du coupR p} a alors été extraite et utilisée
pour estimer la taille moyenne de cristallites ligses recuites a différentes températures.
L’effet de la température de recuit sur la tailleyanne de cristallites en fonction de la
largeur de ligne en a été déduit. Les résultatertst montrent que la taille moyenne de
cristallites diminue avec la réduction de la largde ligne pour une température de recuit
donnée. Elle est similaire apres un recuit a 10056t °C pour une épaisseur donnée. Par

contre, elle augmente significativement apres oaité 400 °C.

La fin du chapitre IV a été consacrée a I'étude amdraintes résiduelles dans les milieux
confinés géométriquement. La contrainte résiduwidles les films minces, estimée a partir de
'équation de Stoney, indique une augmentationadéehsion vers les faibles épaisseurs.
Pour les mémes conditions d’élaboration, elle marsement proportionnelle a I'épaisseur.
Elle est d’autant plus importante que la tempéeatie recuit est élevée. Dans le cas d'un
recuit & 150 °C, 'augmentation de la contrainggdeelle en tension provient principalement
des mécanismes de relaxation par diffusion de neaiax joints de grains au cours de la
montée et du palier en température. En revancheyotecuit a 400 °C, 'augmentation de
contrainte résiduelle en tension est générée lerdadredescente en température et est
déterminée par des mécanismes de plasticité. [@aaasl des lignes de cuivre Damasceéne,
des conclusions identiques ont été déduites delbé@ation des nano-capteurs pivotants. En

outre, ceux-ci ont mis en évidence des niveauxafdraintes résiduelles plus élevée que
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dans les films minces. Cette tendance est attrilawse confinements géomeétriques plus

prononcée et a la taille moyenne de cristallitess pletite.

D’un point de vue purement industriel, ce travasl tthese montre qu’un recuit a 150 °C
génere moins de contraintes résiduelles en tergiam recuit a 400 °C (recuit standard a
STMicroelectronics Rousset) tout en garantissast sistivités équivalentes. Un autre

avantage de ce recuit est un temps de cycle bepyntosi court.

Une qualification du recuit 150 °C a été lancée $ensemble des produits de
STMicroelectronics Rousset comportant des interegiams de cuivre. Cette qualification
est actuellement en cours. Les premiers résultatenas en termes de fiabilité et de

performance montrent des gains a plusieurs niveaux

une amélioration de la défectivité avec une dimorutu taux dénillocks,

pas de dégradation de la résistance a I'électratndgy,

pas de dégradation des produits en fonctionnementg soit avec un IMD de type
Si0, ou un IMD de typd.ow k

Pour aller plus loin dans cette voie, il seraieiassant d’évaluer un recuit a 100 °C. D’un
point de vue de la production des circuits intégik€gain serait énorme en temps de cycle.
En effet, les fours étant constamment maintenusO@ °C, le temps de montée en
température et de redescente est supprimé. Ledmitirsimplement étre maintenu a une
température constante. Il est important de prédiger ces recuits a basse température
doivent étre réalisés sous atmosphes#ip De plus, il est trés probable que le dépbt de la
couche d’encapsulation, qui s’effectue a haute &aipre (~ 300 a 400 °C) aprés le CMP,
finalise la croissance de grains des lignes resuiteune température inférieure a la

température de ce dépdt expliquant la tenue ati@migration.

D’un point de vue académique, ce travail de theseeoplusieurs perspectives.

En ce qui concerne les nano-capteurs de déformatioer expression analytique du
coefficient phénoménologique pondérant le moment de flexion des bras d’expansio

fonction des dimensions est a formuler. Ensuites dano-capteurs avec des bras
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d’expansion et un pointeur central plus long (15)sent a considérer pour améliorer la
précision sur 'estimation de la déformation. Au d@a la microstructure des réseaux de
lignes analysés par EBSD et des dimensions deswapf20 um de long), la microstructure
d’'un nano-capteur n’est composeée que de quelgistallites. Celle-ci varie alors fortement
d’'un capteur a 'autre. Pour progresser dans largébation de la contrainte résiduelle, une
étude couplant des analyses EBSD, cette fois-cichaque capteur, a des simulations
polycristallines du comportement mécanique par étém finis est & mener. Une
confrontation des contraintes locales dans les #degansion des nano-capteurs estimées
par exemple par microdiffraction Kossel, EBSD etcmmdliffraction X apportera des

éléments supplémentaires pour la mise en placettkeanalyse couplée.

Ces capteurs se sont avérés étre des outils adapiéda détermination des déformations
résiduelles. lls peuvent donc étre utilisés pouneneune étude de grande envergure sur
I'évolution de la déformation résiduelle en fonatides matériaux (oxyde, métaux, alliages,

...), des dimensions et des procédeés.

D’un point de vue applicatif, il est également esagjeable de les utiliser comme un MEMS
actif. En effet, leur architecture convient padaient a la réalisation de nano-interrupteur ou
nano-relai électrique. Pour y parvenir, un actioneet électrostatique peut étre utilisé. Une
autre possibilité est l'utilisation d’'un matériauégpo-électrique pour lequel une tension
génere une variation de parameétre de maille coadtla rotation du pointeur central. Pour
ce type d'application, les structures doivent étrpérativement suspendues apres libération.
Ceci peut étre obtenu par un séchage en condltiaefsupercritique permettant d’éliminer

les phénomenes de stiction.

En ce qui concerne l'aspect électrique, la meswcalé de la résistivité de différents types de
joints de grains permettrait d’approfondir la cosance des différents facteurs la
déterminant. Ceci peut se faire par le couplageattmgraphies EBSD et de mesures AFM
en mode électrique. Les résultats obtenus poutraiesuite étre intégrés a des simulations
par éléments finis d’ensemble de cristaux dansiésux confinés et ainsi étudier les effets
d’échelles, c'est-a-dire de comprendre le compateérmoyen a partir de la connaissance

précise des phénomeénes locaux.

D’un point de vue de la microstructure, il subsidés interrogations concernant I'évolution

a température ambiante, telle la différence deatians de contraintes résiduelles obtenue
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par DRX et par mesure de courbure ou encore leaila position des impuretés dans la
matrice cristalline (interstitiel, substitutionnel,). Pour approfondir le second point, des
éléments de réponses peuvent étre obtenus deysanadmparative par DRX, de I'évolution
microstructurale de films minces de cuivre de m@&paisseur déposés par PVD (possédant

une microstructure correspondant a la zone T dyrallmme de Thornton) et par ECD.

D’un point de vue des procédés, une perspectivansiadérer est I'incorporation d’éléments
d’'alliages dans le cuivre. Il a déja été montré geex-ci améliorent la résistance a
I'éléctromigration en peuplant les joints de grai@si(Ag), Cu(Al), Cu(Mn), ...). Par contre,

les résistivités obtenues sont supérieures a dalle cuivre pur car la taille moyenne de

cristallites diminue avec l'augmentation de la cantcation d’additifs.

Ce travail a permis de développer une vision nphifsique du cuivre constituant les

interconnexions.

Dans les prochaines années, il est fort probabdel@uaitrise technologique des procédés
en perpétuelle progression permette de pousserespdas loin la fonctionnalisation des
matériaux des structures d’interconnexions a teametamment la réalisation de capteurs et
d’actionneurs. En ce qui concerne les actionndarsechnologie air gap développée par
STMicroelectronics leve un verrou technologique am@nt en facilitant I'élaboration de
structures mobiles. Dés lors, de nouvelles appdicatverront le jour permettant d’étendre le

spectre applicatif des composants microélectromsique
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Annexe : principe de 'EBSD

La diffraction des électrons rétrodiffusés, ou EB@Eectron BackScatter Diffractignest
une technique d'analyse cristallographique locdEpéant au sein d'un Microscope

Electronique a Balayage (MEB).

Lorsqu’'un faisceau stationnaire d’électrons d'érerd5-20 kV sur un échantillon
polycristallin (ou cristallin) tilté a 70° et pomitiné a 15 mm de la colonne d’émission, il se
crée une source d'électrons rétrodiffusés isotrepenonocinétique (Figure 10 (a)). Les
électrons rétrodiffusés sont diffractés par le matésuivant la loi de Bragg dg*sin(6hk)

= ki. Le phénomene de diffraction s’effectue suivanitée les directions de I'espace
générant 2 cbnes de diffractions (un sombre etain) pour chaque plan cristallographique
(hkl) diffractant. Les cones de diffraction produstont collectés partiellement avec un écran
de phosphore réalisant la conversion des électdiffimctés en photons. Le cliché de
diffraction obtenu (Figure 10 (b)) se compose aldeslignes paraboliques, les lignes de

Kikuchi, résultant de l'interception des cones d&attion avec I'écran de phosphore.

Faisceau d'électrons
incident

Echantillon tilté Ecran de phosphore
avr0°

Cbnes de
(hkl) diffraction

Lignes de
Kikuchi

S : source d'électrons rétrodiffusés
(a) (b)

Figure 10. (a) Schéma de principe de I'EBSD. (b) Cl iché de diffraction obtenu pour un pointé
sur du nickel avec une tension d’accélération de 20 kV.
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L’écran est positionné a une distance adéquate’é&bbantillon de maniére optimiser

I'acquisition du cliché de diffraction.

Le cliché de diffraction est numérisé grace a uammaeara CCD 2D (conversion des photons
en électrons) et exploité a partir d’'un traiteméiage utilisant la transformée de Hough.

Celle-ci permet de repérer automatiquement legfigte Kikuchi et ainsi :
- de calculer les angles interplanaires,
- de les comparer avec angles théoriques,
- d'identifier les plans (hkl),

- de calculer l'orientation du cristal dans le repdeel’échantillon, I'orientation du

cristal étant définie par les 3 angles d’Eutgr®,¢>).

En répétant ces opérations avec un pas défini seirzone définie, une cartographie des

orientations cristallines locales de la surfacéad®ne sondée est obtenue.

Les analyses EBSD sont riches en information. lexyaloitation renseigne non seulement
sur la texture cristallographique mais aussi sumtaphologie de la zone sondée (taille,
forme et arrangement des cristallites). En outlées epermettent d’avoir une vision
statistigue de la microstructure et d’en extraies données quantifiees. Il est notamment
possible de reconstruire les cristallites et aihsbtenir la distribution des tailles ou encore
d’identifier la désorientation entre cristallitedjacentes. Ce dernier point permet de générer
des cartographies repérant les différents typegoidés de grains et d’en déterminer la

distribution.

Dans ce travail, le matériel utilisé est un MEB-FEE€iss Ultra 55 équipé d’'une caméra
EBSD Oxford Instrument ultra rapide. L’'acquisitien le traitement des données ont été

réalisés avec la suite de logiciels Channel 5 d¢pse par HKL.

Dans le cas de nos échantillons (cuivre) et deenotatériel, les résolutions angulaires
relative et absolue sont respectivement d’enviros-10 et 2°. La source d'électrons
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rétrodiffusés s’étend sur une profondeur d’envi2Omnm. La résolution spatiale est estimée

de 'ordre de 20 nm.
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Abstract:

The evolution of the microelectronic technologydedao a transistors integration density
always stronger. The Damascene copper intercommmscstructures follow this tendency and
must be controlled in terms of manufacturing, penance and robustness, these different
aspects being intimately related to the residuasses and resistivity. This thesis aims to
understand the mechanisms of the residual stregmesration and identify the different
contributions to the resistivity of these objects afunction of annealing conditions and
dimensions (from about a hundred of nm to sevena). in order to do this, the respective
effects of the microstructure and dimensions ottebplated copper films and lines were
separated on the basis of analytical models intiagramicrostructural and geometrical
parameters. The microstructure was principally ysed from mappings of crystalline
orientations achieved by EBSD. For the copper liokesvidth 0.2 and 1 um, the residual
stresses were deduced from the exploitation of snatating sensors specially elaborated.
The results obtained show that independently ohtireealing temperature, the resistivity and
residual stresses increase observed toward thé dimansions arises from the diminution of
the average crystallites size and the geometrmaireement more pronounced. Furthermore,
the resistivity increase results also of the etewrreflection probability growth at grains
boundaries. This last point was associated togtaation of the proportion of special grains
boundaries having a high atomic coherency.
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Résume :

L’évolution de la technologie microélectronique dait a une densité d’'intégration toujours
plus forte des transistors. Les structures d’imbenexions en cuivre Damascene suivent cette
tendance et doivent étre maitrisées en termesbdiedtion, de performance et de robustesse,
ces différents aspects étant intimement liés anxramtes résiduelles et a la résistivité. Cette
these vise a comprendre les mécanismes de gémemdiocontraintes et identifier les
différentes contributions a la résistivité de cbgets en fonction des conditions de recuit et
des dimensions (de la centaine de nm a plusieujs Raar ce faire, les roles respectifs de la
microstructure et des dimensions de films et deelgyde cuivre électrodéposés ont été
découplés sur la base de modeles analytiques amisgdes parametres microstructuraux et
géométriques. La microstructure a été analyséecipalement & partir de cartographies
d’orientations cristallines réalisées par EBSD. ®kncas des lignes de cuivre de 0.2 a 1 um
de large, les contraintes résiduelles ont été deslude I'exploitation de nano-capteurs
pivotants spécialement élaborés. Les résultatsnabtenontrent qu’'indépendamment de la
température de recuit, 'augmentation de résigtigitde contraintes résiduelles observée vers
les faibles dimensions est le fruit d’'une diminatide la taille moyenne de cristallites et d’'un
confinement géométrique plus prononcé. Par aillelaagmentation de résistivité résulte
également d’'une élévation de la probabilité deerdfin des électrons aux joints de grains.
Cette derniere a été associée a la réduction geofsortion de joints de grains spéciaux de
cohérence atomique élevée.



