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Introduction

Les matériaux polymeres sont a I'heure actuelle gmsidérés dans le vaste domaine des
micro et nano technologies. lls présentent tousefmrtaines propriétés remarquables en
comparaison des matériaux traditionnels de la miect®nique. Par exemple, leur
deformabilité et leur légereté permettent d’envesades fonctions de supports flexibles pour
des composants électroniques. Par ailleurs, ilsemiff des solutions d’assemblage de
matériaux de diverses natures.

Notre étude porte précisement sur ces deux thénestidtn premier lieu, nous allons étudier
les mécanismes de collage impligués dans lI'assgmhle substrats type silicium par une
couche de polymere. D’autre part, nous proposedessmodeles de mécanisme de transfert
de films monocristallins sur polymere.

Les propriétés mécaniques des matériaux considépésicipalement du silicium
monocristallin et des polymeéres de type vitreugagutchoutique, ainsi que leurs épaisseurs,
peuvent varier sur plusieurs ordres de grandeuonsedh configuration considérée.
L’originalité de I'étude est de déterminer et d’aeder des configurations expérimentalement
favorables, par des modeles mécaniques simpldspréka a partir de lois d’échelle. Nous
avons proposé, dans un premier temps, ces modelasegpliquer des résultats liés a des
configurations particulieres et ainsi démontrepéatinence de cette approche. Le cceur de
notre étude portera sur le transfert de films maetadlins, aussi fins qu'une centaine de
nanomeétres d’'épaisseur, sur polymére par adaptedtioprocédé Smart-Clit (transfert par
implantation ionique et fracture). En comparaisoand configuration standard de cette
technologie, nous étudierons notamment I'impact plegpriétés mécaniques propres aux
polyméres (de types vitreux ou caoutchoutique). besthodes en loi d’échelle nous
permettront alors de proposer des mécanismes nigfdrg de I'échelle du nanometre jusqu’a
la fracture macroscopique.

La compréhension des mécanismes de collage pampady et du transfert de films
monocristallins sur polymere, associés a leur maittans le cadre du domaine particulier des
microtechnologies, nous permettront d’'une maniéwes glénérale d’élaborer des substrats
innovants, et ainsi de proposer de nouvelles waes I'électronique flexible.

Un premier chapitre présentera d’'une maniere géntaa polymeres, ainsi que les méthodes
de collage par l'intermédiaire de ces matériaux darkmaine de la microfabrication. Nous
verrons ainsi les propriétés meécaniques propres a&orportements vitreux et
caoutchoutiques ainsi que I'importance de la ttaorsvitreuse. Les méthodes de collage dans
le domaine des microtechnologies seront ensuitailldéts pour se focaliser sur notre point
d’intérét : le collage par l'intermédiaire d’'un goiére. Nous finirons par quelgues exemples
d’applications en intégration 3D et dans I'électqua flexible.

Dans un second chapitre nous exposerons les méthdidssemblage que nous avons

développées ainsi que les techniques de carati@nisassociées. Les matériaux utilisés,

majoritairement du silicium et des polymeres vitretcaoutchoutigues modéles, seront tout
d’abord passés en revue. Les procédés de collaggopanére que nous avons développés
seront ensuite détaillés. Les collages seront en&udiés par I'adaptation de différentes

techniques de caractérisation portant sur deuxdtiqoes : analyse des interfaces de collage
(microscopie en transmission infrarouge, microse@uoustique a balayage et réflectivité des
rayons X) et évaluation de I'adhérence (insertiercdin et flexion quatre points).
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Introduction

Nous étudierons dans un troisieme chapitre le coment mécanique de diverses
hétérostructures. Un état de l'art des techniquegdrahnsfert de films monocristallins sur
polymére sera dans un premier temps établi. L'eflet contraintes sur différentes
hétérostructures modeles (structures collées pamgoe avec transfert ou non de films de
silicium monocristallin) sera ensuite étudié.

Les mécanismes de transfert de films de silicium ougstallin sur polymere par
implantation ionique et fracture seront étudiéssdame quatriéme partie. Aprés avoir dressé
un état de I'art du transfert de couches monodiirsta par implantation ionique et fracture
(technologie Smart-CUY), nous aborderons I'adaptation de cette technitgues un systéme
complaisant (polymeres vitreux ou caoutchoutigpes)une étude exploratoire. Des modéles
de mécanismes de transfert, par une approche deodest en lois d’échelle, seront alors
proposes et validés expérimentalement, par desmg&erd’application particuliers. Les films
de silicium monocristallin, transférés sur polymeéseront alors caractérisés par spectroscopie
Raman et diffraction des rayons X afin de compé&egrcontraintes présentes au sein de ces
films a celles obtenues dans le cas d'un transfiamdard. Enfin nous confirmerons nos
modeles et ouvrirons I'étude en considérant d’autnatériaux monocristallins.

Enfin, dans un cinquiéme chapitre nous proposenonsxemple d’application concret par la
réalisation d’ « objets » microélectroniques mosléder et dans un film monocristallin de
silicium supporté par un polymeére, constituant wheicture flexible d’'un point de vue
mécanique. Le procédé d’élaboration innovant demambrane mince de silicium
monocristallin sur un substrat polymeére flexibleasdans un premier temps détaillé. Cette
membrane sera ensuite caractérisée et la compatidhd la structure avec des équipements
standards de microtechnologies sera validée. DeBje¢s » microélectroniques modeles
seront enfin réalisés sur et dans le film monaaltist de silicium reporté sur polymere,
validant ainsi la mise en ceuvre d’étapes de mibrafation standards (dép6t, lithographie,
gravure) en environnement salle blanche.
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Chapitre | : Polymeéres et collage

1 Introduction

Les matériaux utilisés dans le domaine de la mieotnique et des microtechnologies sont
généralement de type inorganique. Les structureslalgpées consistent la plupart du temps
en des empilements complexes de matériaux, par@&aia semi-conducteurs, d’oxydes ou
de métaux, ayant des propriétés spécifiques, pampbe de conduction, d’isolation,
magnétiques ou optiques. En comparaison a cesimaténorganiques les matériaux de type
polymére sont tres peu utilisés au sein de ceststes. Les principaux freins a leur
utilisation sont leur faible température de dégtiada(<500 °C) en comparaison des procédés
d’intégration classiques de microélectronique (jusd200 °C) ainsi que leurs propriétés de
durabilité limitées (vieillissement et évolutionsdpropriétés sous l'influence, par exemple,
des rayonnements ou de I'environnement). Les precé@déociés a la mise en ceuvre des
polyméres sont également trés peu développés audssi équipements de production de
systemes électroniques. En outre, la potentielféaronination organique des équipements de
salle blanche (salle dont I'environnement est d@déir en nombre de particules, en
température, en hygromeétrie...) constitue égalemeatiomtation.

Néanmoins les polymeres offrent de nombreuses falitts et ont été développés dans
certains domaines associés a la microélectroniqgtieawex microtechnologies. En
photolithographie, les résines photosensibles igesibu négatives assument une fonction de
masque et permettent de définir des motifs dansndg®riaux inorganiques, elles sont
retirées par la suite. En fin de réalisation de posants électroniques les polyméres peuvent
étre utilisés comme matériaux d’encapsulation dauprotection des circuits. lls servent
eégalement de couches de liaison définitive ou temipodans des domaines émergents tels
que lintégration tridimensionnelle, (intégratioDBqui consiste par exemple en 'assemblage
de divers composants d’épaisseur micrométrique, des MEMS (microsysteme

électromécanique) ou NEMS (nanosysteme électronogoain

Les matériaux de type polymére présentent de nambi@antages et ouvrent des
perspectives dans le domaine des micro et nanaikgias. En comparaison aux matériaux
traditionnels leur déformabilité et leur légéretintsparticulierement intéressantes pour la
réalisation de substrats flexibles transportabl@swutre part ils permettent I'assemblage
d’hétérostructures, au sein desquelles des substiatpropriétés mécaniques différentes
peuvent étre assemblés. Les traitements a applaueles surfaces avant assemblage sont
également trés souvent simplifiés ce qui permeadigénuer les colts de production pour les
applications industrielles. Le colt des matériaulyipeéres de grande diffusion est aussi un
facteur clé pour les industriels.

Nous allons pour notre part réaliser et étudier stesctures de type composites, mettant en
jeu des empilements de polymeres et de matériaarganiques (principalement du silicium).
Nous avons identifié trois fonctions que pourraieessun polymeére pour la microélectronique
et les microtechnologiescouche de liaison support mécanique soupleet couche
permettant une relaxation de contraintes Dans les chapitres suivants, ces trois fonctions
seront développées dans des structures au seinellesqdes couches inorganiques seront
assemblées et transférées sur des polymeéeres dépaigariable (de quelques dizaines de
nanometres a quelques millimetres). Nous étudierpas la suite les mécanismes
d’adhérence, de relaxation de contraintes et desfiest de couches inorganiques inhérents a
ce type de structures.
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Chapitre | : Polymeéres et collage

Dans ce chapitre nous allons tout d’abord préséesepolymeres par leur structure chimique
puis par leurs propriétés mécaniques. Ces proprigtécaniques seront dans la suite du
manuscrit au cceur de notre réflexion et cette diniction aux matériaux polyméres nous
permettra de dégager des choix sur les systemeshaue étudierons par la suite. Nous
balayerons ensuite les divers types de collageségilen microélectronique pour enfin nous
focaliser sur le collage par polymére dans ce doeai
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Chapitre | : Polymeéres et collage

2 Introduction aux matériaux polymeres

Les polyméres sont de nos jours utilisés dans dewmides multiples. Du point de vue de
leurs propriétés mécaniques les polymeéres peuvésépter des caractéristiques extrémement
différentes. Prenons I'exemple de deux objets dadg consommation comme une gomme a
effacer et une régle en « plastique dur ». A teatpée ambiante, le premier objet est plutét
mou et souple (voire visqueux), alors que le se@pphrait comme dur et cassant. Ces deux
exemples simples de polymere soulignent la nééesigt définir certaines bases sur les
matériaux polymeéres afin de définir les systemedsudier. L'objectif de cette partie est de
présenter les principales caractéristiques d’'ugrpete qui permettront de justifier les choix
de notre étude. Le lecteur trouvera plus de dédaits les ouvrages d’Etienne et David sur la
physique des polymeres [Etienne’02], et de Cognasmd la technologie du collage
[Cognard’00].

2.1 Structure chimique et organisation

Un polymeére, dont le sens vient du grec « polygmifiant plusieurs et « meros » unités, est
un matériau constitué d’'un enchainement d’unitpstitives appelées monomeres. La nature
et I'organisation de ces monomeéres sont identdsldur plusieurs échelles de grandeur,
comme schématisé en Figure 1. Tout d’abord I'éeheibléculaire permet de définir la
composition chimiqgue du monomere (noté M). Cettedéynmi’'une dimension de quelques
angstroms, est généralement composée d'une chaineppte carbonée et de chaines
secondaires de diverses natures dont quelques &eemspnt présentés en Figure 2.
L’assemblage chimique des monomeres est la polgatén. A I'échelle moléculaire les
monomeres sont liés et organisés en chaines. Lesmeses peuvent étre de différente nature
on parle alors de copolymeres. Ces chaines de n&eenplus ou moins longues, liées et
ramifiées, s’organisent a I'échelle macromolécelaCes macromolécules peuvent présenter
un ordre a I'échelle dite supramoléculaire, celupeut par notamment dépendre de la mise
ceuvre du polymére (alignement de chaines sousetl’effun procédé de laminage par
exemple).

4
\ .‘-I— — -~ e — e —
échelle échelle échelle
moléculaire macromoléculaire supramoléculaire

Figure 1 : Différentes échelles de considératiour e structure d’un polymeére
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Chapitre | : Polymeéres et collage

H H H CH; H Cl
] ] |
c— 27 c—C c—C
| | |
H H ', H H_ /. H H_/,

polyéthyléne polypropyléne polychlorure de vinyle
PE PP PVC

Figure 2 : Quelques exemples de polymeres

La nature chimique et I'organisation aux échellésinies précédemment vont définir les
diverses propriétés d'un polymére [Etienne’02]. t€ebrganisation est notamment tres
influencée par le degré de polymérisation et lgsrattions entre les chaines principales
et / ou secondaires.

Du point de vue des propriétés mécaniques il egtortant de définir plus en détalil
I'organisation des chaines polymériques a I'échmléeromoléculaire. Celles-ci sont liees par
des nceuds de réticulation et / ou enchevétrées emsohematisé en Figure 3.

« noeuds chimiques » « noeuds physiques »
chaines liées par des chaines enchevétrées
noeuds de réticulation

Figure 3 : Chaines liées par des nceuds de rétmulett chaines enchevétrées

Pour un polymére quelconque la longueur caradiguistdes chaines entre ces « nceuds
chimiques » et / ou « nceuds physiques » (qui doygiguement deux situations équivalentes)
va influencer les propriétés mécaniques [Gutowski'#d outre les interactions intra et inter
chaines ainsi que 'encombrement des groupes lat&ha monomere de base vont gouverner
cette organisation [Etienne’02].

2.2 Notion de transition vitreuse

by

La température a une forte influence sur l'orgdiosaet le mouvement des chaines
polymériques, cela se traduit macroscopiquementpartransitions de certaines propriétés
du polymeére : on parle alors transition vitreuse. La Figure 4 présente, a titre d’exemple et
de maniere schématique, I'évolution du module @&jastd’'un polymére en fonction de la
température. On distingue clairement deux compates) ditsvitreux et caoutchoutique
délimités par la température de transition vitrenseeery.
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Chapitre | : Polymeéres et collage

La Ty d’'un polymére déepend de nombreux parametres :fdeses d’attractions entre
monomeres, la mobilité interne des chaines, lditéget la longueur des chaines, ou encore le
volume libre du polymeére. De trés nombreuses pétgsi du polymere peuvent varier au
voisinage de laly parmi lesquelles le module de Young, le coefficieit Poisson, le
coefficient de dilatation thermique, la masse vafqus, la chaleur spécifique, la viscosité...
La mesure de ces valeurs permet expérimentaleméntlder laTy, qui peut varier de
quelques dizaines de °C selon la méthode de mdsareffet, la transition vitreuse n’est pas
une transition de phase thermodynamique, on parlérahsition dynamique. Sa position
dépend en patrticulier de la vitesse de variatiotadempérature. Les variations de propriété
au voisinage de |&y ne sont pas brutales, elles varient sur une dizdenéC, et on parle
souvent de plage d&; En genéral les valeurs dig mesurées correspondent au point
d’inflexion de la courbe d’'une propriété en fonctide la température. Certains polymeres
possedent plusieurs températures de transition iceogespond a un effet de la température
sur difféerents mouvement des chaines.

=
bﬁ .
= plateau vitreux

/

plateau caoutchoutique

/ reseau
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|

I

|

I \_ - = =
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' \
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Figure 4 : Evolution de I'ordre de grandeur du medélastique d’'un polymere sous l'effet
de la température

Le Tableau 1 récapitule I'ordre de grandeur dddale quelques polymeéres courants. On
constate qu’elle peut prendre des valeurs compsisesine large gamme de température. Le
caractére caoutchoutigue d'un polymeére n’'est parimiéme pas observable lorsque la
température de dégradation de celui-ci est infégiasaly théorique.
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polymére ordre de grandeur de laT, (°C)
PE (polyéthyléne) -130
PDMS (polydiméthylsiloxane) -120

PP (polypropyléne) 0

PET (polytéréphtalate d’éthyléne) 70
PVC (polychlorure de vinyle) 90
PS (polystyrene) 100
PMMA (polyméthacrylate de méthyle) 100
PC (polycarbonate) 160
BCB (divinylsiloxane-bis-benzocyclobuteng) 380

Tableau 1 : Quelques exemples d’ordre de grandela, de polymeéres courants

Pour des températures inférieures ardale mouvement et la vibration des chaines sont
limités par des liaisons secondaires, le polyméapt un comportement vitreux. Pour des
températures proches deTlg ces liaisons faibles sont rompues, ce qui doareapacité aux
chaines d’'étre beaucoup plus mobiles. Au-dela dfgylde polymere adopte alors un
comportement caoutchoutique. La transition vitrereste un phénomene complexe dont la
description et l'interprétation posent encore desblemes. Plusieurs théories, comme la
théorie du volume libre ou la théorie statistiquAdam et Gibbs, décrivent la transition
vitreuse [Etienne’02].

Nous venons de voir que selon Baun polymére peut adopter deux comportements trés
différents selon sa température d’utilisation. Dawint de vue mécanique le comportement
vitreux est souvent qualifié de dur et cassanpmosition au comportement caoutchoutique
plutét mou et souple (visqueux). Nous allons maiate quantifier la variation des propriétés
mécaniques de base des comportements vitreux dtbaatique.

2.3 Propriétés mécanigues des comportements vitreux edoutchoutiques

Pour la majorité des polymeres il existe une ttaside comportement, la transition vitreuse,
qui se traduit par une variation importante de naubes propriétés du matériau. Cette
transition vitreuse principale se produit en raisttnchangement de mobilité des chaines
polymériques, et conduit a distinguer systématicerendeux comportements mécaniques :
les comportements vitreux et caoutchoutique. Ldéab2 donne a titre d’exemple des ordres
de grandeur pour les valeurs du module de Youngpdificient de Poisson et du coefficient

de dilatation thermique des comportements vitrdugaeutchoutiques. Nous constatons que
le module élastique peut varier sur plusieurs ardie grandeur. La viscosité d’'un polymeére
subit également de grandes modifications lors disauge de la transition vitreuse.

comportement ] module de Young | coefficient de Poissoncoefficient de dilatation
thermique
vitreux 1 GPa 0,3 10 ppm/C°
caoutchoutique 1 MPa 0,5 100 ppm/C°

Yvoe

Tableau 2 : Ordre de grandeur de quelques propri@&canique pour les comportements
vitreux et caoutchoutique
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On peut s’intéresser avec un peu plus de précigioomodule de Young d'un polymere
vitreux. Il est possible de représenter un polyméteeux par des chaines principales de
nature covalente (liaison forte) comme schématisEigure 5. Entre chaines principales, des
liaisons secondaires faibles peuvent s'établilegagroupes latéraux.

—— = chaine covalente principale
---- = liaisons secondaires

—e = groupes latéraux

Figure 5 : Représentation schématique d’'un polyradigtat vitreux

D’une maniere simplifiée le module de YouBgl'un polymere vitreux est une moyenne des
raideurs des liaisons fortes et faibles. $d& proportion de liaisons fortes de modiget

(1 -f) le complément de liaisons secondaires faible ddute E,. On peut évaluer le module
de YoungE en additionnant les déformations liées chaque tigpéaison. Une contrainte
crée une déformatioaqui est une moyenne pondérée des déformationksadpie de liaison :

5-f—+1 f)—=— 0(— - fj (1)

Le module résultant s’écrit donc :
fo1-f)"
E = z = (_ + j (2)
£

Dans le cas idéal d’'un polymere vitreux totalemmnité { = 1), on aE; = 1000 GPa, module
du « diamant ». Dans le cas ou il n’y a aucunadiaicovalentef (= 0), on aE; = 1 GPa, cas
par exemple de la cire de paraffine. Par subsiitutn trouve alors :

_(f o 1-1)
(355" 1oPd @

La Figure 6 donne la variation du module de Youndanction de la proportion de liaisons
fortes a partir de la formule (3). La grande magode polyméres vitreux ont un module de
Young de quelques GPa. Certains polyméres trésni@mt pontés ou anisotropes dépassent
la dizaine de GPa.
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Figure 6 : Module de Young en fonction de la proijporde liaisons fortes pour un polymere
vitreux

Dans le cas d'un polymére caoutchoutique les lrsissecondaires disparaissent. Sous
contrainte, la chaine principale peut glisser saufniveau des enchevétrements de cette
chaine [Etienne’02]. Le module de Young chute bement en comparaison du
comportement vireux pour atteindre quelques MPa.

D’'une maniére générale les polymeres sont des m@maxérviscoélastiques leur
comportement mécanique est intermédiaire entre dalliquide visqueux et celui du solide
purement élastique. Lorsqu’un corps parfaitemensti&ue est soumis a une force il se
déforme instantanément et proportionnellementfarkze appliquée, puis, dés que la force ne
s’appliqueplus, il retrouve sa forme initiale. Il y a simuit&té entre contrainte et déformation
(analogue au comportement d’un ressort). Le reirmstantané a la position initiale montre
que toute I'énergie mise en jeu est restituée :pkxtes d’énergie sont nulles. Un fluide
visqueux (comme de I'huile par exemple) se compdifféremment. Prenons I'exemple d’un
piston que I'on enfonce dans un tube rempli de ématvisqueuse : I'avancée du piston
rencontre une résistance d’autant plus grande ggssaye de I'enfoncer rapidement. D’autre
part lorsque I'on commence a appuyer sur le pistbfiaut un certain temps avant de
percevoir un mouvement. La force a fournir pourgsau le piston n’est pas proportionnelle
au déplacement, mais proportionnelle a la vite&eadcée du piston. Il y a déphasage entre
contrainte et déformation (analogue au comportendéum piston). Lorsqu’on relache le
piston, il ne revient pas a sa position d’origih&nergie fournie n’est pas restituée, mais
dissipée dans le fluide : il y a perte d’énergie.

Un matériau viscoélastigue que l'on a déformé teteodonc sa forme initiale, mais
seulement au bout d’'un certain temps (pas toujperseptible pour I'observateur). Ce retard
s’accompagne d’une déperdition d’énergie, sous éode chaleur. On voit ici trés clairement
I'influence du parametre temps (fréquence de swtion) sur les propriétés mécaniques.
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2.4 Equivalence temps-température

De nombreuses propriétés dynamiques des polymeeeent en fonction de deux
parameétres : la fréquence de sollicitation et rap@rature. Ces deux grandeurs exercent l'une
par rapport a l'autre des effets inverses. On pdmguivalence temps-température Les
propriétés mesurées a basse température sont@edid®n obtiendrait a grande fréquence de
sollicitation et inversement. Par exemple le modideYoung ou la viscosité d’un polymere
dépendent a la fois de la température et de laémree de sollicitation.

Williams, Landel et Ferry ont montré que l'on poitveorréler ces variations temps-
température [Williams’55]. lls ont établi une rétat empirique, souvent appelée équation de
WLF :

| _c(r-1,)
oga, = C,+T-T, (4)
Avec .
o(T)=a, ©(T,) 5)

On définit logar comme lefacteur de translation. C; et C, sont des constantes souvent
appelés « constantes universelles » car relativemed@pendantes des systémes considérés
(dans la littérature on trouv& = 17,4 etC, = 51,6 mais il est plus adéquat de les déterminer
pour chaque systeme étudié [Etienne’02Zp).est une propriété quelconque comme par
exemple la viscosité ou le module de Young.

L’équation WLF met en évidence I'équivalence tertgrspérature : par I'intermédiaire du
facteur de translation, on peut déduire une prap®éa une températuré quelconque si on
la connait a une température de reféréhceOn considére souvent que I'équation WLF est
valable sur une plage de température de 50 °C de gbad’'autre de laTy (pour des
températures plus éloignées, des modéles considémarioi d’Arrhenius sont généralement
préférés [Etienne’02]). A titre indicatif on considésouvent que I'augmentation d’'un ordre
de grandeur en fréquence a le méme effet sur Igpadement d’'un polymeére qu’'une baisse
de température d’'une dizaine de °C.

La Figure 7 illustre la notion d’équivalence tentpsipérature mis en évidence par I'équation

WLF. Ici le module de Young a la températdig peut étre relie au module d’'une autre
températurd simplement en modifiant I'échelle du temps.
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Figure 7 : lllustration du principe d’équivalenesips-température
2.5Conclusion

Nous venons de donner un apercu des matériaux podgren rappelant dans un premier
temps leur structure chimique et leur organisasions différentes échelles. Cette description
nous a mené a la notion de transition vitreuseteQednsition, particulierement perceptible
lors du passage d'une température caractéristigjaedd transition vitreuse, délimite deux
comportements distincts dits vitreux (pour des t@ramres inférieures a |dy) et
caouchoutiques (pour des températures inférieurés Ty). Ces deux comportements se
distinguent particulierement du point de vue dedepropriétés mécaniques. En outre des
propriétés comme le module de Young, le coefficemtPoisson, le coefficient de dilatation
thermique ou encore la viscosité peuvent difféhen @ plusieurs ordres de grandeur. Dans la
suite de ce manuscrit nous développerons des @wtesoatomportant des couches de polymere.
La prise en compte des comportements vitreux attchoutique (par le choix de polymeres
de référence appropriés) s’avere donc indispensaliles avons enfin abordé le concept
d’équivalence temps-température qui souligne l'ingrace du parametre temps (fréquence de
sollicitation notamment) pour I'évaluation des piéfEes mécaniques.

Les structures multicouches que nous étudieronslgauite vont nécessiter des étapes
d'assemblage. Dans la suite de ce chapitre noosisalllonc établir un état de l'art des
différentes méthodes de collage qui ont été dépélep dans le domaine de la
microélectronique pour nous focaliser ensuite suollage par polymere dans ce domaine.
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3 Le collage dans le domaine de la microélectronigudes microtechnologies

Dans notre étude nous allons réaliser des strisctutdticouches comprenant notamment des
couches de polymeres. Ces structures nous permtefian la suite I'étude du transfert de
films de silicium monocristallin sur polymere. Léatisation de ces empilements nécessite des
étapes d’assemblage. Dans le domaine particulier lademicroélectronique et des
microtechnologies différentes techniques d’assegebtm été développées pour la réalisation
de structures complexes. Nous allons tout d’abdathlié un état de l'art de ces diverses
techniques pour nous focaliser ensuite sur le gellpar polymeére. Nous pourrons alors
dresser un comparatif de ces diverses méthodesldge L'état de I'art du collage par
polymere sera détaillé et quelques exemples degupdin seront détaillés. Cette étude nous
servira de base pour la réalisation de structustsdk.

3.1Etat de l'art des différentes techniques de collageen microélectronique et
microtechnologies

De nombreuses méthodes ont été développées dasdetlectronique pour 'assemblage de
matériaux de diverses natures. Nous allons icisgresn état de I'art des techniques les plus
étudiées dans la littérature. Le cas particuliercdliage par polymeére sera étudié plus en
détail dans la partie suivante. Nous allons succes®nt présenter les techniques de collage
suivantes, dont les noms sont ceux courammentségilien microélectronique et
microtechnologies :

- le collage direct

- le collage anodique

- le collage métallique

Le collage direct

Le collage direct consiste solidariser deux subsfpar une mise en contact de ceux-ci sans
compression mécanique de la structure et sans tagionatiere. Le principe de base repose
la création de liaisons chimiques plus ou moinge®entre ces deux substrats. Le matériau le
plus étudié dans le cadre du collage direct estlidum (pour ses propriétés spécifique de
semi-conducteur). Nous allons détailler les mécaes de base liés a ce matériau. D’'une
maniere générale un substrat de silicium standakepte un état de surface dit
« hydrophile ». Cela se traduit par la présencgrdapes silanols (Si-OH) (en surface d’'une
couche d’'oxyde de silicium de quelques angstronmissqudéveloppe naturellement sur le
silicium) et d’'un film d’eau en surface du substdgns un environnement atmosphérique
standard. Lorsque deux substrats de Si, possédanésat de surface adéquat, sont mis en
contact a température ambiante ils adhérent niaoreht I'un a l'autre : des liaisons faibles
type liaisons hydrogene assurent alors la cohédsndeux substrats via une couche d’eau.
Stengl a proposé un modéle de fermeture d’interfaten la température (typiquement entre
200 °C et 1200 °C) entrainant un rapprochementidas surfaces, jusqu’a un contact intime
de celles-ci, par la création de liaisons fortesigbns type siloxane) comme présenté en
Figure 8 [Stengl'89]. Ces liaisons fortes, de tyjagsons covalentes, sont créées suivant le
mécanisme suivant :

~Si~OH +-Si-OH — -Si-0-Si-+H,0 (6)
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Expérimentalement cette fermeture d’interface sduitgpar une augmentation de I'énergie
d’adhérence entre les substrats [Maleville’97].

CIJ surface de
O~si~ I'oxyde o
--------------------- [ o 0
0 E:S'__/____ o_ L. o C|) o C\) fo)
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Figure 8 : Modele de Stengl décrivant la fermetigd’interface d’un collage hydrophile en
fonction de la température de recuit [Ventosa’'09b]

Les domaines de température du modele de Stenggsset sur une hypothese de fermeture
globale d’interface par rapprochement de surfacespar la suite été précisés par Tong et
Gosele [Tong'99]. En contraste, un modele reposaniesgrossissement de points de contact
a recemment été proposé, et explique de maniéseddtaillée la mécanique de fermeture
d’interface [Rieutord’06] [Ventosa’'08] [Ventosa’(9d@Ventosa’09b]. Le principe de ce
modele, dit de contact par aspérités, est présenkégure 9.

Tamt apres recuit a [Imt -250°C]

Figure 9 : Mécanismes de fermeture d’un collag&iSiydrophile représenté par le modéle
de contact pas aspérités [Ventosa'08]

L’assemblage de substrats par collage direct sapf@osespect de criteres morphologiques
stricts. Des parametres tels que la fleche, lag@rou la rugosité des substrats assemblés
sont essentiels [Ventosa'09b]. A titre d’exemplansl le cas du silicium hydrophile, il a été
montré qu’'une adhésion ne peut avoir lieu que pl@sr rugosités de substrats inférieures a
6 A (rugosité exprimée en valeur quadratique sougepelée rugosité « RMS sgot mean
squarg [Moriceau’03]. Afin de satisfaire a ces criterda, surface des substrats collés
demande une préparation spécifique (par exemppmlissage mécano-chimique). De plus un
contrdle drastique de la présence de particuleséesissaire afin de s’affranchir de défaut de
collage au niveau des interfaces assemblées. Barpéx une particule de 1 um de diameétre
donne lieu a la formation de défauts circulaired’di@lre de quelques millimétres (selon la
nature et I'épaisseur des substrats assembléspyan Dans la pratique on considére que
des particules ayant un diamétre inférieur a 0,1rengendrent pas de défauts de collage.
Une éventuelle contamination particulaire de salsttype silicium peut par exemple étre
traitée par diverses étapes de nettoyages chimjiees 70].
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Nous venons de décrire les mécanismes et les pigrdg base concernant le collage direct
« hydrophile » de substrats silicium. Dans le domaile la microélectronique I'assemblage
par collage direct concerne également de nombratnesamatériaux cristallins tels que par
exemple le germanium, le quartz ou le saphir. leaddage de substrats non-cristallins
comme par exemple le cuivre, via une couche d’oxgdegalement été étudié [Gueguen’10].
Des substrats de nature différente peuvent égalemea assemblés (dans ce cas les
coefficients de dilatation thermique des substiaigent étre pris en considération sous peine
de rupture de la structure lors de I'applicationtdgtements thermiques). Dans toutes ces
situations le but recherché est un contact intiree durfaces assemblées. Un exemple
d’interface de collage Si-Siest présenté en Figure 10. A cette échelle Ifater de collage
présente une rugosité de quelques plans cristallins
LN T L R AR
% ; faﬁ?{&%?ﬁ,%? % :3:

Figure 10 : Observation en coupe d’'un collage Si;Sipres recuit a 1100°C pendant deux
heures, réalisée en microscopie électronique asrrasion haute résolution (HRTEM)
[Moriceau’10]

Le collage direct permet 'assemblage de substtatgliverses natures via la création de
liaisons chimiques plus ou moins fortes. Le colldigect présente I'avantage d’étre mis en
ceuvre sans compression mécanique et sans appowtiEe. En contrepartie cette méthode
d’assemblage répond a des critéres stricts en sedmemorphologie des substrats (rugosité
notamment) et de propreté. En outre des traitembéptsniques haute température (jusqu’a
1200 °C) sont parfois nécessaires pour le renfoeoénde l'interface de collage par la
création de liaisons chimiques fortes. Au sein dhofatoire des études concernant les
mécanismes du collage direct appliqué au siliciuemé@es depuis de nombreuses années ont
permis de développer une expertise et une maisige cette méthode d’assemblage
[Maleville’97] [Rayssac’99] [Bataillou’04] [Ventos@9b]. Par la suite (chapitres Il et IV)
nous serons amenes a utiliser le collage direat lgocomparer au collage polymere

Le collage anodique

L’assemblage par collage anodique, parfois appeliage électrostatique, a été mis en
lumiere dans les années 70 par Wallis [Wallis’89¢tte méthode repose sur I'application
d'une tension de part et d'autre des substrats senader. Dans le domaine des
microtechnologies il est particulierement utilisgup des scellements de substrats silicium et
de verre [Tudryn’04]. Comme pour le collage diresst substrats sont dans un premier temps
mis en contact. Sous l'application d’'un champ éigae (anode au silicium et cathode au
verre) les fondants d’oxyde de sodium £8§ rentrant dans la composition du verre, se
dissocient. Les anions?Omigrent alors vers l'interface entre le siliciumle verre comme
schématisé en Figure 11. L’application d’'un traiemthermique permet d’augmenter la
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mobilité de ces anions dans le verre. Au nivealiinterface les anions Odiffusent dans le
réseau cristallin du silicium pour former un filmoxlyde de silicium, par la création de
liaisons covalentes avec le silicium. Les substmds verre et de silicium sont alors
intimement liés.

‘ cathode
P Nat T Nat T Nat T oNat f
verre

7 7 7 7 0010001 v
1Si+ 20" > Si0, +4de P oY ot | ot oty L1 1

4 ] + T [200-500] °C
silicium

| anode

Figure 11 : Principe du collage anodique dans $eddan assemblage de substrats de verre et
de silicium

Le temps du procédé est généralement de quelquestanj selon les tensions et les

températures appliquées. Ces tensions sont gem&iedans la gamme [200-1000] V. En

comparaison du collage direct la température ap@égest relativement basse et comprise
dans la gamme [200-500] °C, sous la températuteadsition vitreuse du verre.

A l'instar du collage direct I'état de surface atdropreté des substrats assemblés constituent
des paramétres essentiels pour obtenir un collage défauts. Le collage anodique permet
également d’assembler a un substrat verre desratsbsie diverses natures autres que du
silicium, comme par exemple du verre [Berthold’08ks métaux ou d’autres matériaux
monocristallins [Wallis’75]. Les mécanismes de agé mis en jeu sont alors spécifiques a
chaque type de matériaux. La littérature mentiodgalement I'assemblage de deux
matériaux de méme nature, par exemple du siliciianyne couche de verre, il s’agit dans ce
cas d'un collage avec apport de matiére [Tudryn’04].

Le collage métallique

Le collage de deux substrats peut également s’bpéard’intermédiaire de couches de nature
métallique. Dans le domaine de la microélectronidgiecollage métallique permet en
particulier d’'assembler des substrats de typeiwiticet de bénéficier d’une conduction
électrique a I'interface de collage.

Une premiere méthode consiste a déposer une caleheétal identique sur les deux
substrats pour les assembler par la suite par gwmmpression. Ce dépot peut par exemple
étre mis en ceuvre par évaporation, par pulvérisatbom par voie électrochimique (des
couches d’autres matériaux permettant de facllaecroche du métal ou ayant la fonction de
barriere de diffusion sont trés souvent intercaléese le métal et le substrat). Les deux
surfaces métalliques sont ensuite mises en coatad thermocompression : un traitement
thermique et une compression meécanique de I'engesdmt opérés en méme temps. La
thermocompression provoque alors des phénomendgfdsion des atomes métalliques au
niveau de l'interface de collage et des joints d&@ng des couches métallique. Un contact
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intime et permanent est alors crée au niveau defface entre les deux couches métalliques.
La compression permet d’augmenter la surface déacbdes couches et la température de
favoriser la diffusion. Les métaux les plus utilis@nt de nature plutdt ductile comme par
exemple I'or, I'aluminium ou le cuivre [Shimatsu]lQes températures optimum de collage
sont comprises dans la gamme [300-500] °C et lesspns mécaniques appliquées de
guelques centaines de MPa. Le collage métalliquegagticulier type cuivre, est trés utilisé
dans le domaine de [lintégration tridimensionnetleur ses propriétés spécifigues de
conduction [Lu'03] [Lu’08].

Une variante au collage métallique par thermocosgioe est le collage eutectique
[Farrens’09]. Un alliage en proportion eutectiqee @époseé sur les deux substrats que I'on
souhaite assembler. La mise en contact des deiagesdl accompagnée d’un traitement
thermique a la température eutectique provoquefugien des deux couches d’alliage. Lors
du retour a la température ambiante l'interphagééecrevient a I'état solide. L'utilisation d’'un
alliage en proportion eutectique permet de baissesidérablement la température de fusion
de cet alliage, dans la gamme [150-400] °C selgnaléages utilisés. Une autre stratégie
consiste a mettre en regard les deux métaux «petrappliquer un traitement thermique afin
gu'ils interdiffusent : si des proportions euteatg de I'alliage ainsi crée sont atteintes et que
la température eutectique est dépassée il y aaméditine interphase d’un alliage eutectique
entre les deux métaux. Parmi les alliages les ytilisés on trouve I'Au-In, I'Au-Sn et I'Au-

Si [Wolffenbuttel'94].

Conclusion

Nous venons de passer en revue les principalesodethd’assemblage utilisées dans le
domaine de la microélectronique (hormis le collage polymeére que nous verrons dans le
paragraphe suivant). Nous allons par la suite d@pelr des structures comportant des
couches de polymeére. Les méthodes d’assemblag&impt des températures supérieures a
400 °C sont a exclure sous peine de dégradatiggolymere. D’autre part nous avons vu que
des traitements de surface spécifiques, des preadgidettoyage de surface ainsi que des
techniques de dépbt complexes sont nécessairesl’'posemble de ces techniques, ce qui
apparait relativement contraignant pour la réatisatle nos structures. Il semblerait donc

I'intermédiaire d’'une couche de polymere. Dansdeagraphe suivant nous allons dresser un
état de I'art du collage par polymeére dans le domapécifique de la microélectronique.

3.2 Le collage polymére

Alors qu'il est tres répandu dans de nombreux doesil’assemblage par polymere est
relativement peu employé en microélectronique omamotechnologies, en comparaison des
autres méthodes que nous venons de présenter.ribegppaux freins a son développement
portent principalement sur le matériau polymerellerméme. D’'un maniére générale un
polymére présente une relativement faible températde dégradation (<500 °C) en
comparaison des température qu’atteignent les géscé&e microtechnologies classiques
(jusqu’a 1200 °C) et la stabilité de ses divergeppétés dans le temps est souvent remise en
cause. D’autre part les polymeres présentent dgaas de contamination de I'environnement
contrdlé en particules des procédés standards. fiirepartie le collage par polymére offre de
nombreux avantages. Tout d’abord un polymére pedassembler des substrats présentant
une rugosité de surface élevée ; les traitemenfwémaration de surface et de nettoyage des
substrats a assembler sont donc moins contraigeam®ins colteux. De plus des substrats
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de natures diverses (semi-conducteurs monocrigtalinétaux, polymeres...) peuvent étre
assemblés. En outre les propriétés de dissipatisrpdlymeéres permettent d'accéder a des
joints collés présentant une résistance mécanilgwée Enfin les polymeres recouvrent une
trés large gamme de propriétés (par exemple dtisolau optiques) et peuvent répondre a de
nombreuses spécifications.

Les études portant sur le collage polymére (égaierdénommeé collage adhésif) au sein
d’empilements type microélectronique ou microtedbgigues sont la plupart du temps plutét
technologiques et portent sur un systeme fixé. Ra@nparagraphe nous allons tout d’abord
établir un état de I'art des méthodes d’assembtegepolymére dans le domaine particulier
des microtechnologies. Nous aborderons ensuitenizetmécanique de ces assemblages puis
nous présenterons quelques exemples innovantslidaim.

3.2.1Etat de I'art

Le collage par polymere permet d’'une maniére géméfassembler deux substrats de nature
diverses (semi-conducteurs monocristallins, métaok/meres...) comme illustré en Figure
12. On peut différencier deux types de collage palymére : un premier qui permet
d’assembler deux substrats via la couche de pobniier polymere constitue alors une
interphase de collaged’'une épaisseur de quelques dizaine de nanomatrgsielques
centaines de micromeétres) et un second qui perfassa@mbler un polymére a un substrat
(une seulenterface de collageest alors mise en jeu).

[ substrat B ]

substrat B

[ polvinére
[ substrat A

interphase de | polymére g —
collage

A L

[ substrat A J

[ substrat J

interface de
[ substrat J

collage —> [

polymere ]

[ polymere ]

Figure 12 : Collage par polymere : interface oeliphase de collage

L’assemblage de substrats (typafer via une couche de polymére a commencé a étreéétud
dans les années 90 dans le domaine de la micna#igpie [den Besten’92] [Spierings’95].
Dans la littérature les polymeéres utilisés commacbe de collage sont initialement des
« résines » mises au point pour la photolithogmapBn effet les procédés d’épandage de ces
polymeres spécifiques (la plupart du temps par rifegation @pin-coating) sont
spécialement adaptées aux substrats dewgder et permettent d’accéder a une couche de
polymére d’épaisseur uniforme. Les épandages désmpoes utilisés dans le domaine
particulier de I'encapsulation de composampiackaging ont également été mis au point par
ces procédés de centrifugation. Dans les annéd3 @0Constate un regain d’intérét pour
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cette méthode d’assemblage avec la montée en poessdas applications pour les MEMS ou
I'intégration 3D [Niklaus’'06a]. Dans le domaine d& microélectronique les matériaux
assemblés sont généralement deux substrats devpige On trouve aussi des méthodes
d’assemblage de « puces » aafer.

De nombreuses méthodes, nécessitant un contauokietitre le polymére et la piéce a coller,
et reposant sur la création de liaisons chimiquegloysiques plus ou moins fortes, sont
utilisées pour réaliser les assemblages. Cesigigeuvent par exemple étre renforcées et/ou
densifiées par un traitement thermique ou une cesswn du systeme. Le Tableau 3
récapitule les types de liaisons chimiques poug&tablir entre le polymeére et le substrat
cible.

Type de liaison Energie de dissociation (kJ/mol)
liaison covalente [200 - 800]
liaison ionique [40 - 80]
liaison hydrogene [10 - 30]
interaction dipolaire [5-12]
par forces de van der Waals [2 - 8]

Tableau 3 : Energies associées a différents typkaisiens [Etienne’02]

Actuellement, de nombreux polyméres sont utilisésirple collage polymére dans les
domaines de la microélectronique et des microtdolgies. Nous avons répertorié dans le
Tableau 4 ceux que l'on retrouve dans la littérat@a remarque que la plupart de ces
polyméres sont vitreux a température ambiante. CB Bt 'EP (SU-8) sont de loin les
polymeéres les plus utilisés pour former une intagehde collage. Ces deux polyméres
peuvent étre étalé papin-coatinget présentent une température de dégradationvestant
élevée (~400 °C).

La mise en contact intime entre le polymere etuées substrat(s) a coller peut étre effectuée
par différentes méthodes.

Dans le cas d’'un polymére déja polymérisépar exemple un film laminé ou un polymere
déposé sur un substrat type silicium), les deukases peuvent étre directement mises en
contact pour obtenir une adhésion. Dans certaiascette adhésion peut par exemple étre
renforcée par un traitement préalable des surfamxernées (polissage, greffage de
groupements chimiques spécifiques, nettoyage...)mtraitement thermique. La surface de
contact peut étre augmentée par une compressiopystéme. Appliquer un traitement
thermique, afin de dépasser Tg (voire la température de fusion) du polymeére, prm
également d’augmenter cette surface de contapio(lenere passe par un état plus fluide) et
d’autre part d’augmenter la mobilité des chainesir pobtenir une meilleure adhésion
[Haisma’95] [Spierings’95].
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Polymere Nom complet / Nom Ordre de grandeur | Mise en ceuvre du Référence
commercial / Nom usuel de laT, (°C) polymére
i i _hic- iNn- i [Niklaus’00] [Oberhammer’01] [Niklaus’01] [Niklau62] [Dragoi’'03]
BCB d|V|nyIS|onane P'S [+350 / +4OO] Spin Coatlng [Katsnelson’03] [Lu’03] [Oberhammer’'03] [Christiag04] [Christiaens’05]
benzocyclobutene [Kwon'05b] [Kwon’05c] [McMahon’05a] [McMahon’05b] Qberhammer’05]
[Pan’05] [Roelkens’05] [Holl'06] [Kwon'06] [Niklau®6b] [Roelkens’06a]
[Roelkens’06b] [Chen’07a] [Guarino’07] [Chen’08] y¥on'08] [McMahon'08]
[Chen’09] [Poberaj'09] [Argoud’10a] [Argoud’10b] [@del'10] [Byun'10]
[Ko’10] [Liang'10] [Roelkens’10] [Song’10] [Zimmef& O] [Lin'11]
[Makihata'11]
A A in- i [Pan’02] [Loryuenyong’'03] [Blanco’04] [Menard’'04Kwon’05a] [Menard’05]
EP epoxy (pOIyepOXyde) [+50 / +250] Spin Coatlng [Pan’05] [Zhu’05] [Chung’06] [Li'06] [Loryuenyong’'8] [Na'06] [Yuan’'06]
SuU-8 [Chen’07a] [Chen’07b] [Kim’07] [Sun’07] [Chen’08]Ghen’09] [Ho'09]
Araldite® [Ma’'09] [Yuan'09] [Chen’10] [Ghaffari'10] [Hsu'10]
PC polycarbonate [+150 / +200] substrat laminé [Spierings'95] [Haisma'95]
imea i _ _ in- i [Lee’03] [McMahon’04] [Menard’04] [Bhattacharya’0$Khang'06] [Luo’06]
PDMS polydlm_ethylsnoxane [ 150/ 100] spin Coatlng [Meitl'06] [Chen'07b] [Parito’07] [Thangawng’07] [Edings’08] [Jiang’08]
silicone substrat [Agar'10] [Argoud’10a] [Argoud'10b] [Lee’10] [Liu'D] [Mannsfeld’10]
[Rogers’'10]
PEN polyéthylene naphtalate +120 substrat laminé [Holl06][Chen’08] [Heremans'09] [Byun'10]
(polynaphtalate d'éthylene
PET polyéthyléne téréphtalate [+50 / +100] substrat laminé [Menard05] [Yuan'08] [Sun07] [Kao'08] [Ma'09] [Yan'09] [Lee’10]
(polytéréphtalate d'éthylene)
imi iNn- i [den Besten'92] [Frazier'95] [Haisma’95] [Spiersi§5] [Matsuo’96]
Pl p0|ylm|de [+3OO / +500] Spin Coatln.g , [Glasgow'99] [Niklaus’01] [Bayrashev’02] [Feil03Noh’'04] [Pan’05]
KaptoﬁD substrat laminé [Sun'07] [Ghaffari"10] [itabashi’10] [Kim'10]
PMMA polyméthacrylate de méthyle [+50 / +150] Spln_coatlng [Eaton’94] [Spierings'95] [Bilenberg'04] [Holl'06]JHuesgen’10] [Zhang'10]
Plexigla$ substrat laminé
PPX paryléne [+50 / +100] dépﬁt chimique en  [Noh'02] [Noh'04] [Kim'05] [Kwon'05a] [Kwon'05b] [Shu'08] [Qiu'09]
(poly-p-xylyléne) phase vapeur
(CVD)
PTFE polytétrafluoroéthyléne +120 spin-coating [1lic’99] [Han'00] [ON'02]
téflon
PU polyuréthane [-50 /0] [Engef06] [Sun'07] [Lee'10]

Tableau 4 : Principaux polyméres utilisés pourdéage dans les domaines de la microélectroniqae£microtechnologies
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Dans le cas d’'un systeme non polymérigéncore liquide ou visqueux avant assemblage),
un bon mouillage de la surface par le polymeéreaeant tout nécessaire. L'angle de contact
(loi de Young-Dupré) dépend des tensions de sunfisises en jeu. Il traduit un mouillage
partiel de la surface a coller comme illustré eguFeé 13. Le collage par voie liquide ou
visqueuse permet d'augmenter la surface de coptdginere-substrat. Le substrat collé peut
alors présenter une rugosité relativement fortee@nparaison de méthodes d’assemblage,
comme par exemple le collage direct. La polyménsafsouvent thermique mais aussi par
exemple par rayonnement ultraviolet) permet engiitdiger le systeme et éventuellement
d’établir des liaisons plus fortes a l'interface dellage. Des étapes de compression du
systéeme (pour augmenter la surface de contacg gadement thermique (pour augmenter la
densité de liaisons a linterface) peuvent évelgoent permettre d’augmenter I'adhésion.
L’assemblage par voie liquide demande par aillesrontréle des solvants ou produits de
réaction de polymérisation éventuellement dégazés.

liquide ou
fluide visqueux

0/ O

f=0° 6=180°
Figure 13 : Mouillage d’une surface par un liquadeun fluide visqueux
L’interface de collage considérée peut étre canstitde deux surfaces type polymere (de

méme nature ou non). Dans ce cas, comme illustrEigure 14, un traitement thermique
supérieur a laly peut permettre une interpénétration des chaind®exteéme surface pour

ﬂ%%
/f/;-\\

deux surfaces type deux surfaces type interpénétration de
polymere avant polymere apres chaines apres un
contact contact traitement thermique

supérieur ala
Figure 14 : Exemple de réarrangement de chainespody[Spierings’95]

Nous venons de voir que la création d’'une interfdeecollage passe par la formation de
liaisons plus ou moins fortes. La diversité de témie impliquée dans les polymeres en
général, ou les traitements de surface que I'om @apliquer, permettront presque toujours de
satisfaire a un minimum d’adhésion entre une sartgpe polymére et une autre surface de
nature diverse. Se pose alors la question de leeter@canique des assemblages réalisés.
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3.2.2Tenue mécanique des assemblages collés

La tenue mécanique d’'un assemblage dépend forcedeelidpplication visée pour celui-ci.
De trés nombreux tests mécaniques présentés datiérkture permettent d’évaluer la tenue
d’assemblages collés [Niklaus’'02] [Baldan’04] [Dup#4] [Niklaus’06a]. Ces tests
dépendent de divers parameétres, notamment de lmégge du joint et du mode de
sollicitation. Habituellement on définit trois madee sollicitation d’'un joint collé comme
illustré en Figure 15 [Cognard’00]. Les modes llempliquent respectivement un effort de
traction pure et de cisaillement longitudinal pur.

mode |
traction

mode |l
cisaillement longitudinal

mode Il -—
cisaillement transversal

Figure 15 : Les trois modes de déformation fondaemen[Cognard’00]

Dans le cas de joints mettant en jeu un polymassigilirs types de ruptures macroscopiques
peuvent étre observées aprées sollicitation d’'uerabtage collé, comme présenté en Figure
16. Une rupture localisée au sein du polymére @slifgee de rupture cohésive. Lorsque que
la rupture se produit entre le substrat collé ebdeymeére on parle de rupture interfaciale.
Certains cas présentent un facies de rupture@dacohésif et interfacial. Enfin si le joint de
colle est suffisamment résistant la rupture peugrepager au sein méme du substrat collé.

substrat substrat substrat 2 substrat

_‘___'_'_____‘_‘—'—-,_,_._=—
——
substrat substrat substrat substrat
rupture rupture rupture cohésive et rupture au sein
cohésive intefaciale interfaciale du substrat

Figure 16 : Types de rupture au sein d’un jointécaprés sollicitation mécanique

Bien souvent la grandeur associée a la tenue dudeicolle a un test mécanique spécifique
est exprimée par unénergie d'adhérence exprimée en J/fn L'énergie d’adhésion est a
différencier de I'énergie d’adhérence. D’une mamigénérale, le terme adhésion est consacreé
aux meécanismes de formation de l'interface, alare gelui d’adhérence caractérise plus
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spécifiguement, la résistance (performance) etipgure d’un assemblage comme illustré en
Figure 17.

N A

i
—
— —
—  —
f—  —
T e
b ]

R

adhésion adhérence
formation d’une interface rupture d’une interface

Figure 17 : Types de rupture au sein d’un jointécapres sollicitation mécanique

Dans le cas des polymeéres, I'énergie d’adhér&dain assemblage prend en compte d’'une
part I'énergie d’adhésion réversiblg, et d'autre part I'énergie dissip&is par le polymere
lors du test mécanique [Gent'72] [Maugis’78] [Li¢idR] [Gutowski'99] :

G = WO + Gdis (7)

Un polymeére a, d’'une maniére générale, une trés frapacité de dissipation de I'énergie.

Alors que W, est de l'ordre de quelques J/nténergie dissipée peut atteindre quelques
dizaines voire quelques centaines de?Jina dissipation d’énergie est souvent reliée a la
viscoélasticité du polymere et a des phénoméngsadécité souvent localisés a proximité du

front de rupture. Comme nous l'avons vu au pardwah4, la température et le temps ont
une forte influence sur les propriétés mécaniques dolymére et donc aussi sur la tenue
d’'un assemblage sollicité. L'effet temporel esttigatierement appréciable par I'effet de la

vitesse de sollicitation sur I'énergie d’adhérenBar exemple la Figure 18 montre des
mesures d’énergie d’adhérence pour un test d’iesede coin [Guillemenet’01]. On constate

que I'énergie d’adhérence est fortement dépendbmnta vitesse d’introduction du coin.

50000 1
45000 - B L
40000 - -

35000 -
30000 -

25000 - {/}f'
-

20000 Y

e 3’I£J——}/,’/;,, "*h"

Adherence energy [N/m]

10000 - =
5000 -
0

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Wedge introduction speed [mm/min]

Figure 18 : Energie d’adhérence mesurée en fondida vitesse d’introduction dans un test
d’insertion de coin entre deux substrats collésuvigpolymére [Guillemenet’'01]
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Dans la littérature I'énergie d’adhérence est sntegprimée comme le produit de I'énergie
d’adhésion par un « facteur viscoélastique » [G&jfMaugis’'78] [Gutowski'99] :

G =W,[1+ f(a; O] (8)

Le facteur viscoélastique prend en compte une immctépendant de la vitesse de séparation
v et du facteur de translatioar définit au paragraphe 2.4. Généralement le facteur
viscoélastique est de un jusqu’a trois ordres dedgurs supérieur a I'énergie d’adhésion. On
se rend donc bien compte que la majeure partiggderfie d’adhérence mesurée est a relier a
ce facteur dissipatif. Un minimum d’énergie d’adbésest cependant nécessaire pour la
tenue d’'un assemblage b est nul alorss est nul). La Figure 19 présente la photographie
d’'un polymere (un gel dans I'exemple) avant et apupture sous une sollicitation en traction
[Shull'04]. La capacité de dissipation de I'énergér un polymeére est ici mise en évidence.

avant rupture apres rupture

Figure 19 : Photo d'un polymere (de type gel) sii#li en traction avant et aprés rupture
[Shull'04]

Nous avons vu précédemment qu'il existe plusieuwsden de chargement d’un joint collé. Un

polymere n’a pas la méme faculté de dissipatioanstd mode de sollicitation (ou angle de

mixité modale) comme l'illustre la Figure 20. Datet exemple, plus le mode de chargement
tend vers le cisaillement (mode Il), plus I'énerdiadhérence mesurée est forte. Un joint de
colle apparait donc beaucoup plus fort en cisadl@ngu’en traction. Il est possible pour un

systéme donné de déterminer expérimentalementrgjind’adhérence en fonction du mode

de sollicitation [Liechti’92] [Swadener’'98].
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G A\
énergie d’adhésion
dissipation
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mode | mode Il
traction pure cisaillement pur

Figure 20 : Energie d’adhérence en fonction du nudehargement [Volinsky’02]

L’énergie d’adhérence d’'un systéme comportant ugnpére dépend donc fortement du test
mécanique utilisé et de ses conditions expérimest@inode de chargement, vitesse de
sollicitation, température...). Dans notre étude neesons amenés a évaluer I'énergie
d’adhérence de structures mettant en jeu des sgstpalymere/silicium par insertion de coin

(mode 1) et par flexion quatre points (mode mix@gux méthodes relativement simples a
mettre en ceuvre (chapitre Il).

Nous allons maintenant présenter quelques exendfdeglications du collage par polymere
dans le domaine de la microélectronique.

3.2.30Quelques exemples d’'applications

L’intégration 3D est un domaine émergeant de la@électronique qui consiste a empiler des
couches de Si de quelques dizaines de micromairdsszjuelles sont réalisées des circuits.
Ces différentes couches sont connectées par desspile nature métallique (du cuivre la
plupart du temps). Cette méthode d’intégration mtrde réduire la longueur des connections
entre les différentes parties du circuit (par rappaune distribution planaire) et d’intégrer des
circuits aux fonctionnalités tres différentes. Isemblage des différentes couches de
I'empilement 3D nécessite différentes techniquesalkage dont le collage par polymeére. La
Figure 21 présente un exemple d’empilement 3D des tniveaux [McMahon'08]. Les
différentes couches sont assemblées par un cati@ge cuivre / polymere. L'épaisseur de la
couche de polymere (BCB) est d’environ 1 pm.
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Figure 21 : Exemple d’'un empilement 3D (schéma epedMEB) [McMahon’'08]

Dans des cas spécifiques, le collage polymere @eat « temporaire ». Il est dans ce cas
particulierement utile pour l'intégration 3D. Cettethode permet de coller temporairement
un substrat utile quelconque a un substrat de goahgCharbonnier'09]. Des opérations
technologiques, telles qu’un amincissement a qeslglizaines de micrometres ou le dépo6t
de couches de matériaux divers, peuvent étre a@&] au substrat utile collé
temporairement. Par la suite, le substrat utilet @dre reporté (par exemple par collage
polymeére définitif) sur un empilement 3D. Le substie transport est alors retiré par diverses
méthodes (cisaillement mécanique en températuesjuat du polymere par voie chimique...).

Dans un autre domaine, certaines applications [@ophotonique nécessitent une couche de
collage polymére. La Figure 22 présente le schémeaedliode laser (& base de matériaux lll-
V mis en ceuvre par épitaxie) [Roelkens’10]. Dartsegemple la couche de polymere, d’'une
centaine de nanomeétres d’'épaisseur, permet ddéransin empilement de matériaux IlI-V
sur un substrat silicium. Ici un collage polymerécessite beaucoup moins d’opérations
technologiques qu'un collage direct (polissagetayege...). Par ailleurs l'architecture
présentée met également en jeu un guide d’ondelgimyde.

Rotymer vaveguide HiI-V active device

S0OI waveguide
inverted taper

BCB bonding layer

Figure 22 : Schéma et vue MEB d’une diode laser [kems’10]

Pour d’autres applications, I'électronique flexildst un domaine émergent particulierement
approprié au collage polymére. Ce type d’applicatiécessite souvent le transfert d'un film
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actif (circuits électroniques ou cellules solaipes exemple) sur un substrat polymere pour
obtenir un empilement mécaniquement flexible. e factif peut soit étre directement collé
sur substrat polymeére soit par I'intermédiaire @w@autre couche de polymeére. Par exemple, il
est possible de détacher des «rubans » de silionamocristallins, a partir d'un substrat
silicium standard, pour les transférer sur un sabgblymére, comme illustré sur la Figure 23
[Yoon'08]. Les «rubans » de silicium, d'une dizaime micrometres d'épaisseur et de
largeur, sont alors flexibles et maintenus par dbstrat polymére (du PDMS dans cet
exemple). Ce type de procédé permet de mettre greaes cellules solaires flexibles.

Losum  Jaoum

15um lFT- .ISOum

Figure 23 : Transfert de « rubans » de silicium d’dizaine de micrométres d’épaisseur sur
un substrat PDMS [Yoon’08]

Enfin, on peut également citer des applications @8 dircuits électroniques peuvent
egalement étre transférés sur substrat polymeres Daxemple présenté en Figure 24 des
circuits ont été dans un premier temps réalisésisigubstrat Si. Ce substrat Si a ensuite été
assemblé par une couche de polymére a un subsisgppxyde (EP) d’'une centaine de
micromeétres d’épaisseur. Apres amincissement m@ganidu substrat silicium a une
cinquantaine de micrometres d’épaisseur I'empildméevient mécaniquement flexible
[Li"06].

Paly-Gate

Glue & FR- 4

sample #2 =3

BOE glch (2:1)

Figure 24 : Transfert de circuits électroniques, psufgs par un film silicium d’une
cinquantaine de micromeétres d’épaisseur, sur ustettEP [Li'06]
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Ces quelques exemples d'applications du collageynpele au domaine de la
microélectronique et de la microtechnologie nougr@nt a nous focaliser sur deux fonctions
remarquables que peut assumer un polymére. D’'ub ipgpeut permettre le simple
assemblage (fonction interphase de collage) detratbsle natures diverses. D’autre part il
peut faire office de substrat flexible d’accueilgport mécanique) pour un film mince dans
lequel on a réalisé un composant.

3.3 Conclusion

Nous avons vu qu’il existe de nombreuses méthotesseinblage dans le domaine de la
microélectronique et des microtechnologies. Paulte nous allons développer des structures
comprenant des couches de types inorganique (8rgahique (polymeére). L’assemblage par
collage polymere apparait comme la technique |a plopropriée pour réaliser ce type de
structures. D’une part les températures de collagdiquées (< 400 °C) sont compatibles
avec les couches organiques utilisées. En outrétigses de préparation de surface et de
nettoyage sont simplifiees en comparaison d’autréthodes de collage ce qui implique une
diminution de colts de réalisation. En raison déosa capacité de dissipation un polymére
permet également d’accéder a de fortes énergieshéfance. La création de liaisons
physiques ou chimiques est la base de la formatiome interface de collage, mais
paradoxalement ces liaisons ont peu d’influenceastenue des structures (un minimum de
liaisons est cependant nécessaire pour assurgedtion de l'interface de collage). Nous
avons également vu que la plupart des polymeérdisésticomme interphase de collage en
microélectronique sont de nature vitreuse a tentpérambiante. Il apparait utile de prendre
en compte également des polymeres caoutchoutigoas lpurs propriétés meécaniques
particulieres. Ceux-ci commencent a étre étudiés [@urs propriétés de souplesse, au méme
titre que les polymeres vitreux, comme substraexilfles d’'accueil de films minces
inorganiques. Les quelques exemples d'applicatioa gous avons présentés permettent
d’entrevoir les potentialités des propriétés spgeds des matériaux polymére dans le
domaine de la microélectronique (intégration 3B¢ctbnique flexible, MEMS...).
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4 Conclusion

Nous voulons étudier des structures multicouchespootant des couches de polyméres et
des films monocristallins type silicium pour despligations dans le domaine de la
microélectronique et des microtechnologies.

Dans ce chapitre nous avons tout d’abord donnéparca du matériau polymere sous divers
aspects. Sa structure chimique et son organisatios difféerentes échelles nous ont amené a
la notion detransition vitreuse. Cette transition sépare deux comportements distid’'un
polymére: lescomportements vitreux et caoutchoutiques Les propriétés, notamment
mécaniques, de ces deux comportements peuventedifféin a plusieurs ordres de grandeur.
Dans la suite de notre développement ces deux abvempents seront donc considérés dans
nos structures. Les structures multicouches (palgmécouches monocristallines) de notre
étude nécessiteront des étapes d’assemblage. Mons donc passé en revue les différentes
méthodes d’assemblage utilisées en microélectrenigiassemblage par polymére apparait
comme avantageux sous divers aspects en compad@sautres méthodes : température de
mise en ceuvre compatible avec des matériaux ongesiginsi que des étapes de préparation
de surface et de nettoyage simplifiées.

Le développement de structures multicouches néeesdietude de trois axes. Tout d’abord
nous devrons développer des procédés d’assemhildgs gechniques de caractérisation pour
réaliser des structures de qualité (chapitre & .fanction decouche de liaisordu polymere
sera alors mise en avant. Nous serons ensuitepacitiade réaliser des structures comportant
des couches de polymere et des substrats monbuorsst®ifferentes méthodes de transfert
de films monocristallins seront alors exposées.sDan premier temps ces méthodes de
transfert seront relativement simples et viseraimicgpalement a I'étude de la capacité d’'un
polymére arelaxer les contraintes d’'une couche transférée (chapitre 1ll). Une méthod
originale de transfert, par implantation ionique figtcture, sera ensuite adaptée pour le
transfert de films de Si sur polymére (chapitre. I\V@s propriétés mécaniques spécifiques
d’'un polymére seront au cceur de I'adaptation derceédé et nous ameneront a proposer une
vision différente sur la compréhension du mécanisimdransfert. Certaines des structures
développées présenteront un caractere flexibleegadic polymere, utilisé commsupport
mécanique souple Nous présenterons enfin une autre méthode intewdmn transfert de Si
sur polymere, par amincissement mécanique du 8ngitant de réaliser un substrat flexible
compatible avec des équipements standards de wmiicicdtion (chapitre V).
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Chapitre 1l : Méthodes de mise en ceuvre et carasaton

1 Méthodes de mise en ceuvre développées

Dans cette partie les méthodes de mise en ceuvetog@ées afin de fabriquer des structures
de base (pour ensuite réaliser des transfertslmie fnonocristallins) vont étre présentées.
D’'une maniére générale ces structures sont de ¢tgmeposite : une partie inorganique
(typiguement du silicium monocristallin) et une fp&r polymére. Deux fonctions,
schématisées en Figure 25, peuvent étre assuréés galymeére interphase de collaggle
polymére permet d’assembler deux substratgumport mécanique(on a alors une interface
de collage entre deux substrats polymere et inaggah Les principaux matériaux utilisés
pour réaliser ces structures vont d'abord étre gmiés puis les procédés de collage
développés seront détaillés.

L —
‘ LTIy 2 Tl (010552 [ ‘ ‘ matériau inorganique [S00-725] wm ‘

( polvinére —~ [S0 nin - 10 wmn] | ‘

‘ substrat quelconque [S00-725] imn ‘ ‘ polymeére =~ 100 um

interphase de collage support mécanique
Figure 25 : Fonctions d’'un polymeére : interphaseal&age ou support mécanique

1.1 Matériaux étudiés

1.1.1Polyméres modéles

Nous avons vu dans le chapitre | que les comporisnatreux et caoutchoutique d’un
polymére présentent de fortes différences dans learactéristiques mécaniques (plusieurs
ordres de grandeur). Le choix des polyméres modglkses pour notre étude se concentre
sur ces deux comportements (et non sur la struchureique dont la modification n’affecte
les propriétés mécaniques qu’'a la marge). Parita sBous étudierons des systémes modeles
simples qui nous permettront de valider une corbpi des polyméres utilisés avec les
microtechnologies en général. Ces solutions pourrpar exemple étre adaptées
industriellement par la suite.

Nos applications supposent des traitements theesiggans une gamme allant de la
température ambiante jusqu’a environ 200 °C. It fdonc s’assurer que le polymere utilisé
aura le comportement vitreux ou caoutchoutique sthdans la gamme d’application.
Concernant le polymere vitreux une températurgatesition vitreuse supérieure a 300 °C est
requise, pour le polymeére caoutchoutique celleesird étre inférieure a -100 °C. Dans les
deux cas, des fortes températures de dégradatiarresjuises (supérieure a 200 °C) dans le
but de rester compatible avec les procédés éléimentie nanotechnologie.

Comportement vitreux
Deux polymeéres couramment utilisés en microéleajg connus pour leur thermostabilité,

ont été sélectionnés comme polymere modéles du mdempent vitreux : le divinylsiloxane-
bis-benzocyclobutene (BCB) et le polyimide (PI).
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Divinylsiloxane-bis-benzocyclobuténe

Le divinylsiloxane-bis-benzocyclobutene (BCB) estpolymere de type organosiloxane avec
une forte densité de réticulation et une faibleglegur entre nceuds de réticulation. Le BCB a
étée développé au début des années 90 par la sBaet¢Burdeaux’'90] [Garrou’92] et a, par
la suite, beaucoup été étudié dans la littéraRwear notre étude nous avons utilisé du BCB de
type Cyclotene 3000 qui réticule thermiquement. tegspératures et grandeurs mécaniques
caractéristiques de ce type de BCB sont récapgudéas le Tableau 5. Concernant le module
de Young et le coefficient d’expansion thermiqudttérature indique une dépendance selon
I'épaisseur de BCB, ces deux propriétés restand thtagamme représentative d’'un polymeére
vitreux [Hodge'98].

Ty Tdégradation coefficient de Module de coefficient de
dilatation thermiqu Young Poisson
(T° ambiante)
>350 °C | 400 °C | 42 ppm/°C | 2,9 GPa | 0,34

Tableau 5: Températures et grandeurs mécaniquestérmtques du BCB de type
Cyclotene 3000 [Cyclotene#1]

Les monomeres de BCB réticulent thermiquement pdycpndensation (réaction de type
Diels-Alder) comme schématisé sur la Figure 26dRai96] [Im’99] [Ohba’02].

E@/\Sl—o—‘ﬂ/\/@
C

H CH, activation thermique

| CH, —Si — CH,
H CH, |

0
/réticulatiﬂn CH,— 5!1 —CH,
/
©n J
(o
=S PN o ~ AL 7 @
C

Sl
O i
_:H3 (,‘,Hs c ), ~ /
o 4

Figure 26 : Réticulation de deux monomeres de B&Boplycondensation

Le taux de réticulation du BCB peut étre mesuré&w@aant I'évolution de certaines liaisons
chimiques par spectroscopie infrarouge [Makihath’ICyclotene#2]. Ces analyses
permettent d’évaluer la cinétique de réticulatianBCB et de définir un diagramme temps-
température-transformatiorLe diagramme temps-température-transformation duB Rie
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type Cyclotenne 3000 est présenté en Figure 27rf@bener’01] [Niklaus’06a], il permet de
définir le budget thermique a appliquer pour obtenicertain du taux de réticulation.

350  E— — T T T 1

% de réticulation

300

250

Temperature (°C)

200

150
36S8ec 36Sec 6Min 1hr 10hr 100hr

Time

Figure 27 : Diagramme de réticulation temps-tempéeatransformation du BCB de type
Cyclotene 3000 [Oberhammer’01]

Les solutions commerciales de BCB de type Cycla@e3000 contiennent des monomeres de
BCB dilués dans du mésithyléne. Dans les applinatitu BCB comme couche d’interphase
de collage il faudra donc éliminer le mésithylenard réticulation afin de s’affranchir
d’éventuels défauts interfaciaux dus au dégazage delvant.

Nous avons ainsi caractérisé une solution de BCR-&Y par analyse thermogravimétrique.
Les résultats, obtenus pour une rampe de tempérdéulO °C/min, sont présentés en Figure
28. Cette analyse permet de fixer un traitementniltpie de dégazage du mésithyléene de
20 min a 150 °C. L’'analyse permet également deigoaf une stabilité thermique en termes
de masse (aprés réticulation totale) jusqu’'a umepésature proche de 400 °C (plusieurs
heures).

48/259



Chapitre 1l : Méthodes de mise en ceuvre et carasaton

120 20
188 4
o
‘;:QH BO i
= =
= n
o g
I
£ =
T
[
o
Ll T T T T .5
g 100 k4] 1] L)1) 500
Temperatu re l[oc) Urkersel VASATA Irskumen ks

Figure 28 : Analyse thermogravimétrique d’'une solutde BCB 3022-57 pour une rampe de
température 10 °C/min

Pour des raisons de sécurité concernant la toxititénésithylene, le BCB est appelé a
disparaitre pour une utilisation en grande quarjiMésithlene’07]. Du point de vue des
propriétés mécaniques des polymeres vitreux typgirpile (Pl) ou polyépoxyde (EP)

pourront remplacer le BCB.

Outre ses caractéristiques représentatives d’'unpodament vitreux et son excellente
résistance a de nombreuses solutions chimiqueBCE se dépose papin coatingce qui
permet d’atteindre des épaisseurs de films typicueenmférieures a 20 um. Afin d’augmenter
la densité et la nature des liaisons chimiquesnterface entre le polymére et le substrat, des
promoteurs d’adhérence sont parfois utilisés, comareexemple ’AP3000 (commercialisé
par la société Dow), qui se dépose par centrifoggéipin coating a des épaisseurs d’environ
10 nm [Cyclotene#3]. L’effet induit par un promotaliadhérence du BCB sur les structures
réalisées sera abordé par la suite. Nous verrdilpgumet d’augmenter I'adhérence par effet
chimique.

Polyimide
Le polyimide (PI) utilisé pour cette étude est ilmfsec laminé de type Kapt8r600 VN
commercialisé par la société Du Pont de NemourPICdont les principales caractéristiques

sont récapitulées dans le Tableau 6, est utilisénmmubstrat vitreux dans notre étude
(épaisseurs typiguement dans la gamme de [20-15)] u
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Ty Tdégradation coefficient de Module de coefficient de
dilatation thermique Young Poisson
(plage [-14 / +38] °C (Tamt)
>350°C | 400°C | 20 ppm/°C 2,8 GPa | 0,34

Tableau 6 : Températures et grandeurs mécaniquasté&astiques du polyimide de type
Kaptorf® 500 VN [Kapton]

Le Pl est connu pour la stabilité de ses propriétissamment mécaniques, selon la
température. Par exemple son module de Young, ajggpant comme la pente a l'origine de
la courbe contrainte en fonction de I'allongemesatsie peu en fonction de la température,
comme montré en Figure 29, et reste dans une gamnoche d’un comportement vitreux

(quelques GPa). Il en est de méme pour son caaiffiae dilatation thermique qui reste
proche de quelques dizaine de ppm/°C selon la gademempérature de mesure, comme
montré dans le Tableau 7.

200
100°C

200°C

100

Contrainte, MPa

50 {4

0 | 1 | I | L ] I 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Allongement, %

Figure 29 : Contrainte en fonction de la défornmatitu Kaptofi 500 VN pour différentes
température [Kapton]

plage de température (°C) coefficient de dilatati@rmique (ppm/°C)
[30-100] 17
[100-200] 32
[200-300] 40
[300-400] 44

Tableau 7 : Coefficient de dilatation thermique daptor? 500 VN mesuré pour différentes
gammes de températures [Kapton]

Comportement caoutchoutique
Le polymere modéle du comportement caoutchoutique gous avons choisi est le
polydiméthylsiloxane (PDMS). Cet organosiloxane guésente une forte longueur entre

nceuds de réticulation, une cinquantaine de monan&s largement répandu dans de
nombreux domaines d’application. Pour notre étudesnavons choisi comme PDMS du
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Sylgard 184, commercialisé par la société Dow GmnlLe Sylgard 184 est bien adapté a
I'étude expérimentale car relativement simple atmaetn ceuvre et par ailleurs beaucoup
étudié dans la littérature. Ce PDMS est un polyrbemmposant qui réticule thermiquement
comme détaillé sur la Figure 30 : les terminaisaingles des chaines polydiméthylsiloxane

(base) réagissent avec les fonctions hydrogénesitan copolymere méthylhydrosiloxane-

diméthylsiloxane (durcisseur). Généralement le PDMS& préparé dans un rapport
base:durcisseur de 10:1 (la modification de ce gepgntraine une modification du taux de
réticulation et donc des propriétés mécaniques {&0ip]). Avant épandage le mélange base-
durcisseur est dégazé dans une cloche a vide’afimuoher les bulles d’air introduites dans la

solution lors de la phase de mélange.

E=HouCH;
CH, CH, "
'%\sli—o Si A
CH. .
3 “Hs n
n- 60 n-~10
polydimeéthylsiloxane avec copolymere methylhydrosiloxane-
terminaison vinyle (base) dimeéthylsiloxane (durcisseur)
o . /0 o CH, /0
N N : N N
§i e H — Si— CHy si CH, — 8i — CHj
VAN AN N N\
CH, CH, e} CH, CH, o
/ 7
CH; — 8i— CH; CH; — Si — CH;
\ \
+ 0 —_— 0
/ /
CH; — Si— CH; CH; — Si— CH;
N AN
[e] (8] o) {:1H2 (8]
¢/ NN 4 ¢ N_7/ 7N\ 4
S H — Si— CH; Si CHy, — Si— CHy
VAN N 7N AN
CH; CH; o CH, CH; o
PDMS

Figure 30: Réticulation du PDMS: les terminaisomgnyle des chaines
polydiméthylsiloxane (base) réagissent avec lestions hydrogénosilane du copolymere
méthylhydrosiloxane-diméthylsiloxane (durcisseur)

Pour notre étude, le PDMS est utilisé soit en filnmce (épaisseur inférieure a 20 pm) soit
comme substrat (épaisseur de l'ordre du millimétteds principales caractéristiques du
PDMS Sylgard 184 sont récapitulées dans le TableaDifrents budgets thermiques
peuvent étre appliqués pour la réticulation et seportés sur la Figure 31.
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Ty Tdégradation coefficient de Module de coefficient de
dilatation thermiqu Young Poisson
(T° ambiante)
-120°C | 200°C | 310 ppm/°C | 750 kPa | 0,5

Tableau 8: Températures et grandeurs mécaniquesté@tgues du PDMS de type
Sylgard 184 [Sylgard184] [Liu’09]
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Figure 31: Couples temps-température (points mugde réticulation du PDMS
[Sylgard184]

Nous avons caractérisé, par chromatographie erepfeeuse couplé a de la spectrométrie
de masse (GCMSgas chromatography mass spectrometigvolution en température de la
masse dégazée par du PDMS apres réticulation &tatape ambiante. Nous avons considérée
un dégazage sous vide de composés type siloxamedpsuemps de séjour de 15 minutes
pour quatre températures. Les traitements therraigoat appliqués sur les échantillons de
fagcon cumulative. On note pour chaque traitemegrntique la masse désorbée. Le cumul de
masse désorbée lors des divers traitements theemigst reporté en fonction de la masse
initiale. Les résultats sont présentés dans le @ab® Pour une température de 200 °C, un
dégazage inférieur a 0,1 % de la masse initiale@staté ce qui indique une bonne stabilité
thermique du PDMS en termes de masse pour des tatg@s proches de 200 °C.

température (°C) 180 200 220 240
% masse désorbée 0,06 0,02 0,01 0,05
cumul % masse désorbée 0,06 0,08 0,09 0,14

Tableau 9 : Suivi de la masse désorbée d’'un éclemtle PDMS réticulé a température
ambiante par analyse GCMS
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On notera également qu’apres réticulation la serfiic réseau du PDMS peut présenter des
boucles ou des chaines polymériques dites pendanieselon leur longueur ou quantité
pourront modifier les propriétés d’adhérence end&stres matériaugAmouroux’03].

1.1.2Silicium monocristallin

La majeure partie des structures que nous allomsl@jger comporte un substrat de silicium
de type monocristallin. Le silicium monocristalenune structure cristallographique de type
« diamant » comme schématisé sur la Figure 32. Niilisons des plaquettes de silicium
standard circulairesw@afer en anglais) de diametre 200 mm et d’épaisseurun25 Ces
waferssont en général de type (100), c'est-a-dire gpliésentent des directions cristallines
comme schématisées en Figure 33. Les caractéastiguécaniques du silicium sont
anisotropes [Wortman’'65], la Figure 34 représerde gxemple le module de Young et le
coefficient de Poisson en fonction des directiamstallines [Hopcroft'10].

[100]

Figure 32 : Structure cristalline du siliciunfrigure 33 : Directions cristallines d'wmafer

de type « diamant » de silicium de type (100)
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Figure 34 : Module de Young et coefficient de Paisslu silicium selon ses orientations
cristallines [Hopcroft'10]

53/259



Chapitre 1l : Méthodes de mise en ceuvre et carasaton
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Figure 35 : Coefficient de dilatation thermique silicium dans la gamme de température
[0 -1000] °C [Okada’84]

Le coefficient de dilatation thermique du siliciutiest pas constant selon la température. Une
formule empirique permet de le calculer comme fitisen Figure 35 [Okada’84]. Les
applications visées étant principalement dans lmnga [T,mz400] °C, on choisira un
coefficient moyen de dilatation thermique proche3dgm/°C. Il faut préciser que la surface
du silicium présente un film fin (~15 A) d'oxyde ddlicium (SiQ), appelé oxyde natif
[Moynagh’88]. Typiquement, dans le cadre des appbas en microélectronique, legfers

de silicium sont polis sur une face, ils présentaotrs une qualité apte a I'épitaxie. La
rugosité que présente cette face polie permeteyample, d’obtenir un collage de qualité
dans le cas d’un collage direct silicium-silicium.

1.2 Procédés de collage

Les procédés d’assemblage des structures en vuetalisation de structures empilées
comprenant un ou des films monocristallins vorg étstaillés dans cette partie.

Deux étapes distinctes composent ces procédésréalsation de films de polymere et
'assemblage par thermocompression. Concernarmlelgs fonctions visées pour le polymere,
interphase de collage et support mécanique (sertegpa la Figure 25), la premiére est
réalisée via les deux étapes et la seconde peauterésoit directement de la réalisation d’'un
film de polymeére sur un autre substrat inorganigoé de I'assemblage d'un substrat
inorganique et d'un substrat polymere par thermquession.

1.2.1Réalisations de films de polymére

Les films de polymeére sont réalisés sur divers tsatsspar I'intermédiaire de deux méthodes :
épandage paspin coatinget par coulée. Ces deux techniques permettent sk dieux
gammes d’épaisseur de polymére, comme schématitz Sigure 36 :
- 50 nm a 50 um pour kpin coating
- de l'ordre de quelques centaines de micrometresigdqges millimetres pour
I'étalement par coulée
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Figure 36 : Les deux méthodes de réalisation dasfilde polymére: épandage par
spin coatinget par coulée

Les substrats cibles utilisés ne sont pas nettayast épandage du polymére. Dans le cas de
waferde silicium standard non nettoyés, des partiodil@s diametre de I'ordre de la centaine
de nanometres peuvent étre présentes en surfacsilidum. Des méthodes optiques
(diffusion laser) permettent d’évaluer le nombre lat dimension de ces particules
('étalonnage des équipements est souvent réaleedes billes calibrées de latex). La Figure
37 présente une analyse optique de la surface wafer non nettoyé. On constate ici la
présence d’'une cinquantaine de particules d’'un éfisrcompris entre 90 et 300 nm (limite
de détection a 90 nm). Pour des couches de polyrdénee épaisseur supérieure au
micromeétre épandues par voie liquide ces particalesnt peu d’influence sur la qualité de
l'interface car « noyées » dans le polymére. Noesons par la suite que ces particules
peuvent également ne pas avoir d’effet pour dessfile polymeéere submicrométriques.
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Figure 37 : Analyse typique de la taille de patgsusur unwafer de silicium standard
(200 mm, orienté (100))
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Spin coating

L’étalement de polymére papin coating(a la tournette en francais) se compose de plissieur
étapes schématisées sur la Figure 38. Le polyniggeaux est dans un premier temps déposé
sur le substrat. La mise en rotation du substravqmue I'écoulement du polymere sur le
substrat par l'action de forces centrifuges. Le ypare visqueux s'écoule ensuite
progressivement par le bord du substrat en rota@tieiesse constante : une couche uniforme
en épaisseur est obtenue par amincissement prifgriesss de la rotation du substrat,
I'évaporation des solvants les plus volatils estlémgent a l'origine de la diminution de
I'épaisseur du film de polymére [Bornside’87].

4 Y dedt£0 4
6 =" =
/I—'_T_‘—\ o Q : Qo o Q L 1O o
( substrat | [ substrat J [ substrat |
a) dépot polymere b) accélération C) rotatiomst@ante

Figure 38 : Etalement de polymere ppm coating
En général, la structure est traitée thermiquemprésaétalement afin d’évaporer le solvant
contenu dans le polymere (on notera que la majparge de celui-ci s’évapore lors de
I'étalement) : 'épaisseur de polymeére est a nouvéduite.

Epandage standard

L’étalement passpin coatingpermet un contrbéle de I'épaisseur de polymére.nStansidere
que la vitesse d’évaporation du solvant du polymesge constante lors de la rotation on peut
écrire la relation de proportionnalité suivante jidenofer'78] :

h® O % (9)

Avec e la vitesse d’évaporation du solvant en nv$a viscosité cinématique du polymére en
m?/s etwla vitesse de rotation imposée en tr/s. Si onidénse et v constants on a alors :

h® 0 w? (10)

Cette équation montre une dépendance linéaire be diépaisseur de polymere en fonction
de linverse du carré de la vitesse de rotations lmlyméres modéles vitreux et

caoutchoutiques que nous avons déposeés par cettedee sont le BCB et le PDMS. Leurs

courbes d'étalement (épaisseur de polymére enifonde la vitesse de rotation pour une
viscosité donnée) sont données en Figure 39. Letependiquées sur les deux graphiques
sont proches de la théorie (pente proche de -2/3).
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BCB 3022-57 (données Dow [Cyclotene#1]) PDMS Syld&4 (points expérimentaux)
Figure 39 : Courbes d’étalement gain coatingdu BCB 3022-57 et du PDMS Sylgard 184

Nous avons montré qu’afin de s’affranchir de dé&falietalement en périphérie du substrat
une phase de préétalement (typiquement 500 toursnpaute) est requise. Dans le cas du

BCB un traitement thermique d’évaporation de sdliwesh appliqué apres épandage, I'analyse
thermogravimétrique présentée en Figure 28 nowsraip de définir un budget thermique de

20 min a 150 °C sous atmosphere ambiante.

Les épaisseurs des films de polymére ont été émlpar profilometrie mécanique apres la
réalisation d’'une marche par un scalpel.

Dans le cas d’'un polymeére vitreux (BCB) la hautdeimarche mesurée reste constante quelle
que soit la force imposée au stylet du profilomeéties épaisseurs mesurées sont en accord
avec celles données par la fiche produit [Cyclatéhe

Pour le stylet choisi, dans le cas d'un polymereutzhoutique (PDMS), du fait du faible
module de Young (de l'ordre du mégapascal), la efonmposée au stylet induit une
compression du polymére. Comme le montre la FigOréa hauteur de marche mesurée, de
'ordre de 8,5 um, varie peu pour des faibles fer¢aférieure a 1 mN) et permet une
approximation de I'épaisseur de PDMS.
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Figure 40 : Mesure de la marche d'un film de PDM& profilometrie mécanique en
fonction de la force appliquée

La Figure 40 met en avant I'élasticité du polymeéaeutchoutique (PDMS) par une variation

de I'enfoncement selon la force imposée au stians la suite du manuscrit, notamment au
chapitre 1V, nous étudierons divers problémes @d'ale lois d’échelle. Nous pouvons par
exemple ici vérifier I'ordre de grandeur du modslastique du PDMS par un calcul en loi

d’échelle en considérant un contact hertzien.

Soit un stylet & pointe sphérique de rayon de agerR de 25 um. L'application d’'une
pressionP sur un milieu élastique de modueprovoque un enfoncemegdtimpliquant un
rayon de contaci avec le stylet, comme illustré sur la Figure 41.

- [l

Figure 41 : Contact d’un stylet a pointe sphérigueun milieu élastique

On peut exprimer en loi d’échelle I'énergie totalelu systéme, somme de I'énergie élastique
mise en jeu et du travail de la force. L’énergias@ijue s’exprime alors par le produit du
module élastique du milieu déformé, du carré dééfarmation typique du milieu déformé et
du volume typique sur lequel s’applique cette d@éftion. Le travail s’exprime quant a lui
par le produit de la pression appliquée par laed&tin du milieu sollicité. On peut alors
écrire :
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U= E[éj a*-Po (11)

A I'équilibre, poutd =0, on a donc :
P =Ead (12)

D’un point de vue géométrique on sait aussi quiersioncementd est petit devard, alors :

a
0o=— 13
= (13)
Et donc :
P = ER*?0%° (14)

La Figure 42 représente le logarithme de la presampliquée sur le stylet en fonction du
logarithme de I'enfoncement.
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Figure 42 : Pression en fonction de I'enfoncement

On peut alors évaluer I'ordre de grandeur du moéidstique du milieu indenté a l'aide de
I'expression (14) (F'ordonnée a l'origine de la deode régression du graphique est égale au
logarithme deER"?). On trouve un module de Young d’une dizaine dgapéscals, ce qui en
accord avec un milieu de type polymere caoutchaat|tiu’09].

Couche ultra-fine par dilution du polymére

La viscosité des polymeéres utilisés en microéleditpae est généralement dans une gamme
qui permet d’obtenir des épaisseurs supérieurefi pour une gamme standard de vitesse
de rotation ([500-5000] tours par minute). Commenientre I'équation (9), lorsqu’on

diminue la viscosité du polymére de trois ordresgcendeur au moins, par exemple en le
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diluant dans un solvant adéquat, il est possibéteihdre des épaisseurs de l'ordre de la
centaine de nanometres. L'effet de la dilutioniksstré en Figure 43. Ce graphique présente
des courbes d’étalement pour du BCB commercialple 8022-57 et de type 3022-46 (deux
solutions contenant respectivement 57 % et 46 ®QI# dilué dans du mésithylene).

20

= BCB 3022-57
= BCB 3022-46

—

[P T - N - I =Y
T T— T T T

épaisseur (um)

1000 10000
vitesse de rotation (tr/min)

Figure 43 : Effet de la dilution d’'un polymere dar courbe d’étalement (données Dow
[Cyclotene#1])

Nous utilisons dans notre étude la méthode deiaiytour atteindre des films de polymére
d’épaisseurs de l'ordre de la centaine de nanomgimar le BCB [Roelkens’06]. Une

solution de BCB 3022-57 est diluée par du mésitigjleelle-ci est ensuite agitée et filtrée
avant épandage. Une étape d’étalement du solvankessubstrat vierge est réalisée afin
d’'optimiser le mouillage ultérieur du film de polgme et d’éliminer des particules

éventuellement présentes sur le substrat. Aprésdége du polymere dilué et du traitement
thermique d’évaporation de solvant, I'épaisseur fikss est évaluée par profilométrie

mécanique.

La Figure 44 présente un graphique du logarithméégaisseur de BCB en fonction de la
guantité de BCB dans la solution utilisée pour witesse de rotation de 3000 rpm. Les
résultats expérimentaux montrent un bon accordégassseurs obtenues avec des solutions
gue nous avons diluées et des épaisseurs obtemmesdas solutions commerciales. La
dilution permet d’atteindre une gamme d’épaisseer0 nm a 10 um, beaucoup plus étendue
gue lorsque I'on fait varier la vitesse de rotatmmur une dilution donnée.
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Figure 44 : Epaisseur en fonction de la quantitéB@d (pourcentage massique) dans la
solution pour une vitesse de rotation de 3000 tr/rhes ronds rouges correspondent a des
données Dow [Cyclotene#1] alors que les trianglesush correspondent aux données

expérimentales de cette étude

Concernant le PDMS il existe de nombreux solvahéxdne, xyléne, pentane, chloroforme,
éther...) identifiés selon leurs parametres de slitiélpLee’03]. Dans la littérature des essais
avec une dilution dans I'hexane permettent d’atkeindes épaisseurs inférieures a 100 nm

[Thangawng'07].

AT

Figure 45 : Observation par microscopie optiqudadsurface d’urwafer silicium apres un
essai d’épandage d’une solution de PDMS diluée démouillage du film de PDMS est

observé

Nous avons effectué des essais de dilution avexyliine (solvant le moins nocif pour la
santé et ayant les meilleurs parametres de sdkilgilivers le PDMS) qui n'ont pas permis
d’obtenir un film continu de PDMS : comme le monad-igure 45 un démouillage partiel du
film de PDMS apres épandage est observé pour waiss@&pr visée de 100 nm.
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Epandage par coulée

L’épandage par coulée se réalise par un dépéttdifeae certaine quantité du polymere

visqueux sur le substrat. Par effet de gravitédbmére s’étale jusqu’au bord du substrat
d’épandage. Lorsque le polymere atteint le bordsudlostrat d’épandage la discontinuité de
surface entraine un changement de lI'angle de dogtagrovoque un arrét d’épandage du
polymére. Selon la quantité initiale de polyméerpai®e nous pouvons controler I'épaisseur
du film.

G

N £ 13 . )
[ substrat d’épandage ] [ ] [ ]
dépot du polymere visqueux étalement du polyméie de I'’écoulement par arrét en
par écoulement bord de substrat d’épandage

Figure 46 : Epandage par coulée

L’obtention d’un film de polymére d’épaisseur umifte nécessite le contrdle de la planéité
du substrat d’épandage. Pour ce faire le subsiratvafer de silicium ayant une variation
d’épaisseur de l'ordre du micrometre) est mis esc@lsur une platine équipée de trois
verniers verticaux (contréle hauteur = 10 um), lEnpité est contrdlée au moyen d’un niveau
a bulle. Cette méthode a surtout été utilisée pépandage de polymére caoutchoutique, par
exmple du PDMS, a des épaisseurs de l'ordre duinmélie. Afin de s’affranchir de
contraintes thermiques, le PDMS est réticulé a teatpre ambiante. L’homogénéité
d’épaisseur des films de PDMS est d’environ £ 1Q um

Des essais de rectification de planéité par meulggeding en anglais, cette méthode
d’amincissement sera détaillée dans le chapityetit été menés sur des films de PDMS non-
homogenes en épaisseur (par exemple présentanvariaion d'épaisseur supérieure a
100 um). En raison de la forte élasticité du PDMSectechnique, habituellement utilisée
pour des matériaux beaucoup plus durs de typeusiliou oxyde de silicium, est difficile a
mettre en ceuvre. De plus I'évacuation des rési@uB@IMS arrachés est problématique car
ceux-ci adhérent a la surface meulée. L'adaptat®miette technique a tout de méme permis
d’obtenir des homogénéités d’épaisseur d’envir@0tim. Notons toutefois que la rugosité
de surface du film de PDMS est également beaucégpadée. Une méthode sans meulage
avec contrdle de planéité, telle que décrite préaddent, sera donc préférée.

1.2.2Collage des structures

L’assemblage par thermocompression permet d’assendalux substrats de méme ou de
différente nature par l'intermédiaire d’une coualeepolymeére. Un polymére est déposé par
spin coatingen couche mince (de 50 nm a 50 um) sur un desratsosbmme décrit dans le
paragraphe précédent.

Comme schématisé en Figure 47 I'assemblage d’umndesubstrat nous permet de viser les
deux fonctions identifiées d'un polymere: si lebswat est de type inorganique on
considérera que le polymeére assure une fonctioriedpphase de collage, si le substrat est de
type film de polymére (par exemple laminé tel leptta® 500 VN) on considérera une
fonction de support mécanique.
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Figure 47 : Fonctions interphase de collage etsuppécanique aprés thermocompression

Une machine de thermocompression de type 520IS evaiatisée par la société EVG est
utilisée pour assembler les structures. Outre tapérature (gamme [20-500] °C) et ses
rampes de montée et de descente en températast,pbssible de contréler la force d’appui
(gamme [100-10000] N) et l'atmosphére de la chamBi@ssemblage (azote ou vide
secondaire).

La mise en contact des substrats peut étre opéme enoment : les substrats sont maintenus
a proximité, séparés par des espaceurs (typiquedham épaisseur de 10 um). La phase de
'assemblage de I'ensemble se compose de plusiapes, comme schématisé en Figure 48 :
les deux substrats a assembler sont maintenuséségar, la partie centrale des substrats est
ensuite mise en contact par I'application d'un ammtral, apres le retrait des espaceurs une
pression uniforme est appliquée sur 'ensemblenise en contact de la partie centrale suivie
du retrait des espaceurs permet de chasser leggrésents a l'interface et de s’affranchir de
défauts de collage engendrés par un piégeage decteu

substrat B | substrat B ‘ [ substrat B
substrat A |::> [ substrat A } |:> [ substrat A

deux substrats maintenus mise en contact du centre des retrait des espaceurs puis
séparément par des wafers par application d’'un application de la pression
espaceurs appui central

Figure 48 : Description de I'étape de compression

En particulier nous avons montré que l'utilisatidiune superposition de contreplaques
silicium et graphite permettait d'uniformiser laepsion d’appui sur la structure empilée et
d’obtenir une épaisseur de film polymere plus hoémay

Afin de s’affranchir de défauts de collage dus @Egeage de gaz au niveau des interfaces de
collage nous avons montré l'intérét que toutesskesctures soient assemblées sous vide
secondaire (I&mbar).

Nous avons considéré deux modes de réticulatiofiirdude polymére préalablement déposé
parspin coating:

- une réticulation avant la compression (réticulagarsitu)

- une réticulation pendant la compression (réticafatn-situ)
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Nous allons présenter les techniques d’assembkapeiges a ces deux modes de réticulation
du polymere. Les résultats expérimentaux (qualikétedface, adhérence) liés a ces deux
méthodes d’assemblage seront exposés dans lesgparag 2 et 03).

Réticulation ex-situ

Pour ce mode de réticulation, le polymere est uliavant la mise en contact des substrats
comme schématisé sur la Figure 49. Un budget tlggenide réticulation adéquat,
typiqguement 1 h a 250 °C pour le BCB et 1 h a X0@dur le PDMS, est appliqué avant
I'étape de compression.

: 1

contreplague Si
o s

[ substrat B ]

LN RTARANN

substrat B

]
[ substrat A ] —> [ substrat A ] —> [ substrat A

T

réticulation du compression apres
polymére ex-situ réticulation

Figure 49 : Mode de réticulation ex-situ : rétitida du polymere avant compression
Réticulation in-situ

Pour ce mode de réticulation, le polymére est utdiapres la mise en contact des substrats
comme schématisé sur la Figure 50.

7 te ,1 B

( substrat B ]

) e

substrat B

{ substrat A } |::> ( substrat A } — substrat A

T T

compression réticulation du
polymére in-situ sous
compression

Figure 50 : Mode de réticulation in-situ : rétidida du polymére pendant compression

Le mode réticulation in-situ nous a permis de nplecer dans des conditions de faible
viscosité du polymere lors de la compression derlecture. La compression a faible viscosité
permet un contact des surfaces polymere-substiatanpuis la réticulation est opérée sous
compression. Dans le cas de I'assemblage de ddastrats identiques, nous considérerons
comme analogues les interfaces d’épandage et dgeol
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Dans le cas du BCB la courbe de viscosité en fonctie la température, représentée en
Figure 51, nous a amené a distinguer deux régiraggad et d’autre de 175 °C. Pour des
températures inférieures a 175 °C la viscosité mimilorsque la température augmente (on
peut ici considérer un comportement réversibleurRies températures supérieures a 175 °C
la réticulation thermique du BCB provoque une augia@on de la viscosité. Une
compression appliquée a une température de l'oddrel75 °C, limite des deux régimes,
suivie de I'application d’un budget thermique dé&cdation adéquat (dans la gamme [250-
300] °C) permet de nous placer dans des conditlengscosité minimale et donc de contact
polymeére-substrat optimales. De plus les solvamesntéiellement encore présents apres
épandage papin coatingsont dégazés avant la compression.

augmentation de la température réticulation thermique du

entraine une BCB entraine une
diminution de la viscosité augmentation de la viscosité
E T T T T I T T T T I L I: T L] I T T T T E
o) o 9°C/min mmp : & ]
- % @ 35.4°C/min ramp : ¥, ¢
+ 3°Cl/min ramp ; & o

L] |.|u||
n“ann
o

Tr

o p il

RETTIn

LR

IR

viscositeé (unites arbitraires)

LI | IIIII'I|

T
1 9 'l.l”1

L.
50 100 150
temperature (°C)

1
200

Figure 51 : Viscosité du BCB non-réticulé en foantde la température [Niklaus’'06a]

Concernant le PDMS, polymere pour lequel nous spadions pas de courbe de viscosité en
fonction de la température avant réticulation, nausns choisi de réaliser la compression a
100 °C (plus haute température, donc plus faibseosité, sans risque de trop réticuler le
polymere pendant la rampe de montée de température)

La littérature montre que des pressions de I'oalrel00 kPa sont appliquées dans le cas
d’assemblage par polymére [Noh’'04] [Niklaus’06b]an3 le cas de collages BCB en
réticulation in-situ les essais que nous avons mi@néntrent une meilleure uniformité
d’épaisseur (évaluée par microscopie acoustiquealayhge / paragraphe 2.2) pour des
pressions de I'ordre de 10 kPa que 100 kPa, séets sfgnificatifs sur I'énergie d’adhérence.
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1.3 Conclusion

Les techniques d’épandage et d’assemblage queavaus développées et que nous venons
de présenter offrent une palette de voies pougdhisation de diverses structures comprenant
des polymeéres vitreux ou caoutchoutiques.

Par exemple la Figure 52 présente une coupe MEB dallage par BCB ultra-fin d’'une
couche de phosphure dindium (InP) a une surfactemiSi-SiQ, assemblé par
thermocompression en réticulation in-situ que remns réalisé dans le cadre d’applications
pour la photonique [Bordel'10].

e BCB18SIM.

500 nm

Figure 52 : Coupe MEB d’un collage par BCB d’InP surface mixte Si-Si®

Les méthodes d’assemblage développées permetidatidration de structures de base pour
la réalisation de films minces monocristallins poftymeére, que nous présenterons dans les
chapitres suivants. Dans la suite de ce chapitus matlons analyser la qualité des interfaces
de collage des structures assemblées et la tencenigée de ces empilements.

66/259



Chapitre 1l : Méthodes de mise en ceuvre et caresaton

2 Analyse des collages et des interfaces de collage

Nous venons de présenter les divers matériaux @us avons utilisés et les différent
procédés de collage par polymere que nous avoraappés. Afin d’évaluer la qualité des
différentes interfaces de ces collages et d’angli@mes procédés de collage, trois types
d’analyses ont été adaptées et / ou développéaasicloscopie en transmission infrarouge

la microscopie acoustique a balayaget la réflectivité des rayons X Ces techniques
permettent I'analyse, sous différentes échellesbsBovation, des interfaces collage des
structures réalisées dont deux exemples de bassdwmatisés en Figure 53. Ces méthodes
de caractérisation vont permettre de détecter dieds défauts de collage, par exemple liés
a des particules ou a un emprisonnement de bulks @u de solvant. Nous pourrons
également évaluer l'uniformité d’épaisseur d’'uneuate de polymére assurant le réle
d’interphase de collage.

L —
‘ R TV 7 T P 010 <7 ) ‘ ‘ materiau inorganique [S00-725] 1un ‘

( polvinére ~ [S0 nmin - 10 wmn] | ‘

‘ substrat quelconque [S00-725] nm ‘ ‘ polymére = 100 um

interphase de collage support mécanique
Figure 53 : Structures de base utilisées pour €plaion d’interfaces

2.1 Microscopie en transmission infrarouge

La transparence de certains matériaux dans le repeiit visible (longueur d’onde
typiqguement dans la gamme [400-700] nm) permetskowation directe d’interfaces de
collage. Par exemple, dans le cas d’'un collageealx dubstrats de verre par un polymere
transparent dans le visible, I'interface de collggé d’éventuels défauts de collage) est
directement visualisable. Nous utilisons pour nqiegt principalement dewafers Si trop
épais (typiquement d’'une épaisseur de 725 um) @oertransparents dans le visible.

Ce méme type de substrat Si apparait comme trargpdans le cas d'un rayonnement
infrarouge. La microscopie en transmission infrgeudont le principe est schématisé en
Figure 54, permet de mettre a profit la transpare(@m semi-transparence) de certains
matériaux aux infrarouges (IR). Dans le cas d'unsdicium de type p, standard, il est
transparent pour des longueurs d’ondes supéri@utea um. Une source IR illumine une face
de la structure collée, une caméra sensible aupldRgee en direction de I'autre face, permet

alors de visualiser directement I'interphase déagel.
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camera/IR

substrat A ]
polyinere ]

substrat B i

image IR

Figure 54 : Schéma de principe de la microscogranouge en transmission

Cette méthode nous offre un moyen de contréle eapichon destructif des collages réalisés.
La Figure 55 présente deux exemples d’observatocotlages Si-BCB-Si. L'épaisseur de la
couche de polymeére est ici d'une centaine de natreméUne telle épaisseur est atteinte
grace a une dilution d'une solution commerciale BEB (détail des conditions
expérimentales dans le paragraphe 1.2.1). Daraslel’ane solution commerciale diluée non
filtrée, des défauts de collage d'une dimensionl’dedre de quelques millimétres sont
observés (Figure 55 image de gauche / nous noésegserons plus en détail a ces défauts
dans le paragraphe 3.5). Des particules sont @ihar de ces défauts de collage. Un filtrage
de la solution commerciale diluée (seringue équidém filtre) permet d’éliminer ces
particules et de s’affranchir des défauts de celi@mage de droite).

La résolution latérale de cette méthode d’obsesmatist de I'ordre du micrometre et la
résolution verticale d’'une centaine de nanometidsus avons également utilisé cette
technique pour optimiser les procédés de collageeldppés, notamment pour des
problématiques de dégazage de solvant par le potymeniveau de I'interphase de collage.
Nous utiliserons également cette méthode d’observatans le cadre de mesure d’énergie
d’adhérence par insertion de coin (paragraphe 3.2).
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solution commerciale de BCB diluée non filtrée solution commerciale de BCB diluée et filtrée
collage avec défauts type particules collage sans défauts

Figure 55 : Observation par microscopie en transions infrarouge de collages de deux
wafersSi par une couche de BCB d’une centaine de namemét¥paisseur

2.2 Microscopie acoustigue a balayage

La microscopie acoustique a balayag@xrgnning Acoustic Microscopy SAM) est une
technique d’observation non destructive qui repmsgel’étude de la propagation d’'une onde
acoustique a travers différents milieux. Le changetnae milieu d’'un point de vue acoustique
correspond a une variation de I'impédance acousffqgui est une propriété intrinseque du
matériau traversé (on peut rapprocher cette impedde l'indice de réfraction en optique).
L'impédance acoustique d’'un matériau donné estngéfpar le produit de sa masse
volumiquep par la vitess& a laquelle se propage I'onde acoustique dans-ceJluisy’94] :

Z=pxV (15)

Dans le cas de deux matériaux collés de naturérdifte, il y a changement d'impédance
acoustigue au niveau de linterface de collage. Wnele acoustique d’intensite se
propageant a travers un matériau d'impédance aqoes; peut alors étre réfléchie au sein
de ce méme matériau avec une intensitéou transmise au sein du second matériau
d'impédanceZ, avec une intensitk, comme schématisé en Figure 56. Avec un systeme de
détection des différentes ondes acoustiques it@st possible d’analyser une interface de
collage.
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Jil'0 Ir
ZI
ZZ
I

Figure 56 : Propagation d’une onde acoustique aoas de deux matériaux collés

Nous travaillerons par la suite dans une configomaen réflexion. On peut définir le
coefficient de réflexionR [Lisy’94] [Guo’02] :

(16)

Selon le signe dBR I'écho réfléchi se traduit par un signal positif mégatif. Le coefficient de
réflexion relie les intensités émise et réfléctae la relation suivante :

R? =% (17)

l 0

Il existe différents modes de propagation d'uneeoad sein d’'un matériau : longitudinal ou
transverse. Les vitesses de propagation de cesrdedg&s sont différentes : il en résulte une
impédance acoustique propre a chague mode. Potg patt nous travaillons en mode
transverse. La vitesse de propagation en modeviees®/, d’une onde au sein d’'un matériau
est directement reliée aux propriétés de celumadule de Youndg, coefficient de Poisson

et masse volumique) :
_ | EQ-v)
" ‘J(p(w)(l—zvﬂ _

Le Tableau 10 récapitule I'ordre de grandeur damiass volumique et de I'impédance
acoustique longitudinale de divers milieux pouvétre impliqués dans nos empilements
[Hadimioglu’90] [Sapriel’94] [MaeVv’'97] [Guo’02].
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matériau masse volumique (g/cr) impédance acoustique
longitudinale (kg/m?s)
silicium ~2,3 ~ 20
oxyde de silicium ~25 ~13
verre ~2,5 ~ 15
polymere vitreux ~[0,8-10] ~ [2-4]
polymeére caoutchoutique ~[0,8-10] ~ [2-4]
eau 1,0 ~15
gaz (air par exemple) ~0,0013 ~ 0,0005

Tableau 10: Ordre de grandeur des masses volumiguales impédances acoustiques
longitudinales de divers matériaux

Dans le cas d’'une onde qui atteindrait une interiaatre un gaz (de I'air par exemple) et un
solide (du silicium par exemple) la relation (1@&us indique qu’il y a une réflexion quasi-
totale de I'onde. Dans le cas de nos structuramsgaz est emprisonné au niveau d’'une
interface ou d’'une interphase de collage nous posrdonc aisément le détecter. Cette forte
rupture d’impédance ainsi que la faible propagaties ondes acoustiques dans l'air implique
également l'utilisation d’un liquide couplant (dedu mais il est également possible d'utiliser
d’autres liquides ou des matieres visqueuses)dersanalyse. Comme schématisé en Figure
57 la structure étudiée est immergée dans de li@dawemetteur/capteur d’ondes acoustiques
balaye I'échantillon et permet une analyse bidinmmlle (« pleine plaque ») [Attal’98]. La
fréquence des ondes acoustiques que nous utikstrde 100 MHz (ultrasons). La résolution
est dans ce cas d’environ 30 um latéralement etmi@erticalement. Expérimentalement il
est nécessaire de « focaliser » I'onde acoustiquglan que I'on souhaite analyser.

balayage . .-
) emetteur/capteur
‘71' d’ondes acoustiques

eau

/

S
\_/ structure

eétudiée

/

| plexiglass |

substrat A

polvinére

substrat B

by ¥y
fooA A

Figure 57 : Schéma de principe de la microscopieistique a balayage

Nous avons appliqué la microscopie acoustique aybgk a nos structures afin d’analyser les
interfaces et/ou interphases de collage. Nous sen@manesure de détecter d’éventuels gaz
emprisonnés (réflexion totale du signal) ou desautsf de collage (simple rupture
d'impédance). La Figure 58 présente I'oscillogramimede sans balayage) d’'un collage de
deuxwafersSi par un polymére. On peut associer les diveng®observés a chaque rupture
d'impédance au sein de I'empilement. Un écho dosgt d’abord observé entre le liquide
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couplant (eau) et la plague supérieure de Si (bneaaugmentation d’impédance). Cet écho
est constitué d’'un pic principal et de contre-écéyraétriques. Ensuite les deux interfaces de
collage Si-polymere et polymere-Si sont a l'origideun écho « hybridé ». Cet écho
« hybridé » correspond a la superposition d'un éctématif (interface Si-polymére,
diminution d’'impédance) et dun écho positif (irfeere polymere-Si, augmentation
d'impédance). On remarquera que la distance easréilvers échos observés est directement
reliée a I'épaisseur du matériau (si on connaittesse de propagation de I'onde).
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Figure 58 : Exemple d'un oscillogramme dans le dasl’'analyse d’'un collage de deux
wafersSi par un polymeére

Expérimentalement il est possible de sélectionmeécho spécifique. En balayant toute la
surface de I'échantillon il est alors possible diger la « surface » analysée. Dans notre cas
I’écho d'importance est celui associé aux interfame interphases de collage.

La Figure 59 présente une analyse d’'un collage deafersSi par du BCB d’'une épaisseur
de 10 um. Des défauts de collages peuvent étrevdissau centre des zones en bleu clair.
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Figure 59 : Analyse en microscopie acoustique ayaae d’'un collage dwafers Si par
10 um de BCB et présentant des défauts de collage

La Figure 60 présente également une analyse d’llegeodeuxwafersSi par du BCB d’une
épaisseur de 10 um. Nous constatons ici que l'inpageente deux taches distinctes : une
premiere en son centre et une seconde conceneiguyeeriphérie. Ces taches sont le reflet
d’'une variation d’épaisseur du polymere que nowdudns ici a environ + 2 um a partir de
I'oscillogramme brut et des vitesses de propagatierncollage a ici été réalisé en réticulation
in-situ (détail au paragraphe 1.2.2). La fortedité du polymére pour ce type de réticulation
est tres certainement I'une des causes de cetiativard’épaisseur. La configuration des
taches observées révele en réalité un défaut debifdades platines de compression de la
machine de thermocompression utilisée. La micrascapoustique a balayage nous a permis
d’améliorer les parametres du procéde, au poingukesiment supprimer les différences
d’épaisseur.

Par exemple, pour s’affranchir de la variation diépeur nous avons optimisé le procédé de
collage en diminuant la pression appliquée et &rdalant des substrats Si et graphite (afin
de mieux repartir la pression) entre la structuléer et les platines de compression. Par
ailleurs la diminution de la pression appliquée pas d’effet significatif sur I'énergie
d’adhérence de la structure.
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Figure 60 : Analyse en microscopie acoustique ayaae d'un collage dwafers Si par
10 um de BCB et pour lequel I'épaisseur de BCBtrpes uniforme

La Figure 61 présente les analyses de collage wevdgfersSi par du PDMS d’une épaisseur
de 10 um, pour les deux modes de réticulation ques mvons considérés dans notre étude
(réticulations in-situ et ex-situ / détails au maephe 1.2.2). La température appliquée lors de
la thermocompression est ici de 100 °C pour lex @xemples. Dans le cas d’une réticulation
in-situ on constate comme précédemment une seatssibill polymére a l'uniformité de
pression en raison de sa fluidité (ici le faiblenttaste en comparaison du cas précédent
indique une faible variation d’épaisseur). Daneds d’une réticulation ex-situ des zones non-
collées sont observées en périphérie ainsi quejgesldéfauts de collage (la couleur violette
signale la présence d'une lame d'air). La topogemte la surface collée, réticulée avant
assemblage par thermocompression, est certaineinéatigine de la zone non-collée en
périphérie. D’autre part des particules localiséasniveau de l'interface de collage sont
vraisemblablement a relier aux défauts de collaigmg le cas du collage en réticulation in-
situ ces particules sont certainement enchasséesslelgpolymeére lorsqu’il est liquide). Dans
le cas du PDMS un procédé d’assemblage en réimulat-situ semble donc plus approprié
pour la réalisation d’'un joint de colle sans désade collage.
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collage PDMS réticulation in-situ collage PMiation ex-situ

Figure 61 : Analyse en microscopie acoustique ayagle d’'un collage dwafers Si par
10 um de PDMS pour une réticulation in-situ ou gx-du PDMS

Nous avons présenté quelques exemples d’obsenditidarface par microscopie acoustique
a balayage. Ce type d’analyse nous a permis d’dgginies procédés de collage que nous
avons développés pour des polymeres vitreux ettchoutiques. En comparaison de la
microscopie en transmission infrarouge, les priagkp attraits de cette méthode sont de
pouvoir mettre en évidence des défauts de collpgeifiques et d’évaluer une uniformité

d’épaisseur de polymere lorsque celui-ci fait afetinterphase de collage.

2.3 Réflectivité des rayons X

Nous avons analysé (collaboration avec Francoisit®ié (CEA-INAC)) la proximité des
interfaces de collage par réflectivité des rayon¥>Ray Reflectivity XRR). Cette technique
d’'analyse en faible incidence permet de détermil@erdensité d’électrons ainsi que
I'épaisseur, dans une certaine gamme, de couchreemempilées [Rieutord’01]. Dans le cas
d’empilements collés, cette méthode est frequemmgligée pour I'analyse d’interfaces de
collage direct de Si. La largeur de cette interfdeecollage peut-étre sondée a I'échelle de
I'angstrom. Par exemple la rugosité ou I'épaissiutoxyde natif (de I'ordre du nanometre)
du Si peuvent étre extraits des analyses [Baté#ju[Rieutord’06] [Ventosa'09]. Les
rayons X utilisés, d’'une longueur d’onde de I'ordie I'angstrém, proviennent d’une source
synchrotron qui donne la possibilité de travaiiehaute énergie avec un fort flux, concentré
en un faisceau fin.

Pour notre part nous voulons appliquer cette teglende mesure pour sonder les interfaces
« enterrées » Si-polymére de nos empilements. Lthodé est destructive et nécessite de
prélever des échantillons par découpe dans deagesllde deuxvafers de Si par un
polymére. L’échantillon est irradié par des ray@ngar la tranche avec un angle d’incidence
0 de quelques degrés comme schématisé en Figu€edaible angle d’incidence ainsi que la
faible largeur de I'échantillon (4 mm) permettert limiter les contributions de linterface
matériau-air située sur les faces externes dedi#dlon. Le signal réfléchi mesuré ed 2
provient donc uniquement des réflexions sur lesrfates internes. L’analyse du faisceau
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réfléchi permet alors de déterminer la densitéedtbns a proximité de l'interface de collage

[Bataillou’04] [Ventosa’'09].
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Figure 62 : Principe de mesure de la XRR par lactia

La Figure 63 présente un profil de densité d’étewrtypique a la proximité d’'une interface
Si-BCB. La densité d’électrons mesurée est nor@aligar celle du Si. On peut repérer sur
une cinquantaine de nanometres de part et d’aetriéinterface de collage la signature du
polymere et du Si. L'analyse en XRR permet de sohoeyde natif du Si (paragraphe 1.1.2).
Son épaisseur est ici d’environ 1,5 nm. Ce méme tg profil a été obtenu pour diverses
conditions expérimentales. Nous constatons qu’acgbangement de densité d'électrons n’est
détecté en extréme proximité (a I'échelle de I'arigs) de l'interface polymere-SpOCeci
semble indiquer unontact intime, a I'échelle du nanomeétre, du polymére et de liexpatif

du substrat Si (il n’y aurait donc pas d’autreseegs au niveau de cette interface).
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Figure 63 : Profil XRR typique a la proximité d’umgerface Si-polymére

Différentes configurations ont été étudiées comnrésgnté en Figure 64. Pour la
configuration dite symétrique le polymére est épamsdr les deux substrats, l'interface
« réelle » de collage se situe donc entre ces gelymeres. Dans la configuration dite
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asymétrique le polymere est épandu sur un seulratibBinterface « réelle » de collage se
trouve alors entre le polymére et un substrat 8ndde cas d'un collage BCB en réticulation
in-situ les interfaces Si-polymere et polymere-$¢sentent toutes un profil de densité
d’électrons identique. L'interface de collage Slymeére a donc la méme qualité que
l'interface d’épandage polymere-Si. Les configuwas symétriques et asymétriques de
collage n’ont donc pas d’influence sur la qualigél’thterface Si-polymeére. Cette constatation
est a relier au mode de réticulation in-situ dwypuire.

D’autre part, dans le cas de la configuration syipd®, aucune variation de densité
d’électrons n’est détectée au niveau de linterfpodymere-polymeére. Il y aurait donc
« reconstruction » du polymere massif au niveaucete interface. Ceci n’est pas tres
étonnant étant donné que le polymére passe patatirirés fluide lors de I'assemblage en
réticulation in-situ.

81 ~725 nm ]

Configuration [ polymere -5 wm |

symeétrique
( polyinere -5 wun ]
{ Si~725 nm }

[ 81 ~713 nm

[ polymere ~10 pm

A

] 81 ~725 nm

[ 51 ~725 nm /
configuration

asymétrique polymeére ~10 uin ]

Si~725 nm }

épandage du polymeére collage

Figure 64 : Collage de deuxafersde Si par une couche de polymére en configuration
symétrique ou asymeétrique

La XRR est une méthode destructive qui nous pedwesonder différentes interfaces de
collage a I'échelle de I'angstrdm. Dans le cas @BRen réticulation in-situ un contact intime
du polymere et du substrat Si est mis en évidemrautre part des configurations
symétriques ou asymeétriques de collage en rétionlain-situ induisent des interfaces
polymére-Si identiques. Par la suite nous utiliserales configurations asymétriques
impliquant une étape d’étalement de polymére emsoi

2.4 Conclusion

Nous avons analysé des interfaces et interphaseslidge d’empilements comprenant une
couche de polymere par trois méthodes. Ces techsigaus permettent de porter un regard
sur ces structures sous différentes échelles d'eatsen. La microscopie en transmission
infrarouge offre un moyen de contrble rapide et rdestructif et permet de détecter
d’éventuels zones non collées ou défauts de copage des résolutions latérale de I'ordre du
micrometre et verticale de I'ordre de la centaieendnometres. La microscopie acoustique a
balayage, méthode non destructive mais nécessitamtimmersion de I'échantillon dans
'eau, permet également de détecter des artefactollage pour des résolutions latérale de
I'ordre de la dizaine de micrométre et verticald’'dedre de la dizaine de nanomeétre. De plus
cette technique est essentielle pour évaluer bunifté d’une couche de polymere impliquée
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dans un collage. Enfin la réflectivité des rayonstéchnique d’analyse destructive, nous
permet de qualifier des interfaces de collageisitiepolymeére a I'échelle de I'angstrom. Ces

différentes méthodes nous ont permis de dévelogp@#optimiser les procédeés de collage par
polymére qui nous serviront par la suite a réaldes structures aptes au transfert de films
minces de Si sur polymere.

3 Caractérisation d’adhérence

3.1 Introduction

Dans cette partie nous nous intéressons a la re@éganique de structures modeles. La tenue
des joints réalisés est évaluée au moyen de dethodes : I'insertion de coin (mode 1) et la
flexion quatre points (mode mixte). Une énergiedtd@&rence selon le mode sollicitation est
déterminée par ces deux méthodes. L'influence d&rents parametres sur I'énergie
d’adhérence sera étudiée pour l'insertion de c@iar la suite les effets de dissipation
d’énergie seront mis en évidence par une comparaasec des collages directs de type
silicium-silicium. Enfin la défectivité due a la gwence de particules au niveau des
interphases de collage sera abordée.

3.2 Mesure d’énergie d’adhérence par insertion de coin

3.2.1Méthodologie classique

La structure modele que nous utilisons pour déteemliénergie d’adhérence est un collage
de deux plaques de silicium collées via un polymérecoin est inséré entre les deux plaques
de silicium. La Figure 65 présente le schéma dapieement étudié. Apres l'insertion du
coin, une caméra infrarouge permet de visualiser longueur de décollement a travers le
silicium. Cette longueur de décollement, dont ubseovation est présentée en Figure 66, est
mesurée avec une précision de 0,5 mm.

cmEera IR

i

Figure 65 : Insertion de coin dans un empilemditiwm-polymere-silicium
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Figure 66 : Onde de décollement visualisée enrofige aprés insertion de coin

Dans le chapitre | nous avons abordé la questienlaléenue d’assemblages collés. Il est
possible de calculer une énergie d’adhérence ereragartir de la longueur de décollement
L mesurée selon la formule suivante [Maszara’88] :

3 52
G, = 3Eh 45
16L

(19)

Avec E le module de Young du siliciurh,I'épaisseur moyenne des deux plaques de silicium
et olI'épaisseur du coin inséré.

Guillemenet et al. ont montré plus récemment @tdlit important d’intégrer I'élasticité de la
couche de polymére [Guillemenet'0l]. L’expressiot9)( est alors modifiée avec
I'introduction d’un second terme :

G = 3Eh%0° 1 (20)
P16l (1+ (g /A)(0B4n/L))
A etAsj sont définis par les expressions suivantes :
V4 va 14
3K 3K, 6
A= 21 Ag = = = 22
(Ebhe‘j @D S (Ebh3j h (22)

Avecb la largeur de I'échantillon (qui n'a en réalitésgiimportance dans la formule finale :
ce terme disparait lors des simplifications). Léete de bord sont ici considérés comme
négligeables.

K défini comme :

1

K= —]7/k3i Tk, (23)

Et ksi etkyol définis comme :
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2Eb E b
ke ==— (24) Koo = == (25)
pol

Ici les longueurs de décollement sont mesuréessapre temps d'attente d’'une heure.
L’incertitude sur I'énergie d’adhérence est évalagmnviron + 15 %. Dans un premier temps
nous avons mesuré la longueur de décollement dsdim épaisseurs de coin différentes :
240 um, 430 um et 650 um pour un empilement stano@amportant un polymere vitreux de
10 um. La longueur de décollement élevée a la aniss quatre a été tracée en fonction du
carré de I'épaisseur de coin sur la Figure 67 tetaion linéaire relie ces deux valeurs.

]
4){10 T T T T T T T T T T T T T T T T

3x10° o !

L (mm4)

1x10°

0 L R R R R S R R 2 T A
0 1x10° 2x10° 3x10° 4x10° 5x10°

8 (um’)

Figure 67 : Longueur de décollement a la puissanegre en fonction du carré de I'épaisseur
de coin

On peut comparer les valeurs dénergie dans le dmspolyméres vitreux (BCB) et
caoutchoutique (PDMS). Les épaisseurs de polymamede 10 um dans les deux cas. Les
valeurs d’énergies d’adhérence sont calculées detoaquations (19) et (20) et récapitulées
dans le Tableau 11.

polymére G (J/m2) Gi pol (J/M?)
BCB 4.8 4,5
PDMS 27,3 14,3

Tableau 11 : Energie d’adhérence en prenant en teo@@p,.) ou non G)) I'élasticité de la
couche de polymere pour le BCB et le PDMS

On remarque tout d’abord que les énergies calc@éesfortes : pour mémoire I'énergie de
liaison d’'un matériau cristallin est de I'ordre daeelques J/m2. L'effet de I'élasticité du
polymere est faible pour le polymere vitreux et foour le polymére caoutchoutique : la prise
en compte d'un module de Young de quelques MPaidguplune forte variation. A titre de
comparaison, dans la littérature la valeur de fgieed’adhérence dans le cas du BCB et sans
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prise en compte de la couche de polymere est égateate 4,8 J/m2 [Zimmer'10]. Par la suite
toutes les énergies d’'adhérence calculées prendmontompte I'élasticité de la couche
polymeére.

Les facies de rupture ont été observés apres imseade coin. Dans le cas du PDMS une

rupture de type interfaciale sur une seule surdst®bservée. Concernant le BCB une rupture
interfaciale filant d’une interface polymeére-silion a I'autre, comportement que lI'on peut

voir sur la Figure 68, est observée. Ce type déurapinterfaciale a déja été observé et
analysé dans la littérature. Il apparait qu'undésie BCB de quelques nm est présent a la
surface du silicium : il s’agirait donc d’'une rupgu« cohésive » a I'échelle nanométrique

[Snodgrass’02].

quelques nm de BCB

/
si\\

BCB]| [ | [

i
| Si |

Figure 68 : Facies de rupture aprés insertion tkaoas du BCB

3.2.2Evolution temporelle : adaptation de méthodologie

Apres l'insertion du coin, on observe une évolutiemporelle de la longueur de décollement.
La Figure 69 détaille cette évolution dans le cam dollage BCB: une stabilisation de la

longueur de décollement est observée pour une diwée heure. Une stabilisation identique
est observée dans le cas du PDMS. L'augmentatiota dengueur de décollement est

probablement due a un phénomene de dissipatioraparuche de polymére. La vitesse de
propagation de I'onde de décollement est simildaeas les cas du BCB et du PDMS. La
longueur de décollement continue d’évoluer pour @esps d’attente beaucoup plus longs
mais dans des proportions faibles en comparaisda pieemiére heure. A titre d’exemple une
évolution de 1 mm est observée pour un temps diattde deux jours. Pour les structures
étudiées la majeure partie de la dissipation dgirese produit donc durant la premiére heure
aprés la mesure : le protocole de mesure mis ere ptansidere donc une mesure de la
longueur de décollement apres un temps d’attenteedheure aprées insertion. Toujours a titre
d’exemple, la difference d’énergie associée a laatian de longueur de la Figure 57

représenterait une variation d’énergie d’enviror#25
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Figure 69 : Evolution de la longueur de décollendants le cas d’un collage BCB

Effet d’'un promoteur d’adhérence

Nous avons étudié I'effet d’'un promoteur d’adhéeef@ow AP3000 / vinyltriacetoxysilane)
dans le cas du BCB. Ce promoteur est épandggarcoatingsur chaque face des substrats
silicium avant épandage du BCB. L'effet de ce prteuo d’adhérence entraine une
augmentation de I'énergie d’'un facteur deux. Celrerde grandeur est également observé
dans la littérature [Snodgrass’02].

polymére Gi pol (J/M?)
BCB 4,5
BCB + AP3000 11,6

Tableau 12 : Energie d’adhérence dans le cas du 8@B et sans promoteur d’adhérence
AP3000

L’ajout d’'un promoteur permet ici de jouer sur aleur de I'énergie d’adhérence sans pour
autant changer la qualité du collage reéalisé. ktefhie semble ici pas uniquement
chimique (on a un doublement de I'énergie) : dansitiérature il a été montré que I'ajout
d’'un promoteur d’adhérence modifie la rupture cdéste comme « cohésive » (a I'échelle
nanomeétrique) [Snodgrass’02]. Cette modificatiorrnpadtrait en outre une plus forte
dissipation de I'énergie menant a une énergie &gatite plus forte. Par la suite nous
n'utiliserons pas de promoteur d’adhérence caramegie d’adhérence de quelques®Jst
suffisante pour les applications que nous visomsr¥oins pour des applications spécifiques
nous constatons que l'on pourra jouer sur I'énerdi@dhérence par ['utilisation d'un
promoteur d’adhérence.
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Mode de réticulation

Nous avons expliqgué dans le paragraphe 1.2.2 que miedes de réticulation du polymere
peuvent étre mis en jeu lors du procédé de collage réticulation dite in-sitlR(NS / aprés

la mise en contact des substrats) et une rétioulatite ex-situ KExs / avant la mise en
contact des substrats). Le Tableau 13 récapitalénergies calculées pour ces deux modes de
réticulation dans le cas de polymeéres vitreux (B@B)xaoutchoutique (PDMS). Dans les
deux cas I'énergie diminue en passant du meroks au modeRexs. Ceci s’explique
probablement par la réduction de la surface deacbpiolymére-silicium. On remarquera que
dans le cas du BCB en molEXs le faciés de rupture est interfacial, au nivealiideerface

de collage.

polymére mode de réticulation Gi pol (J/M?)
BCB RINS 4,5
BCB REXS 2,2

PDMS RINS 11,6
PDMS REXS 0,7

Tableau 13 : Energie d’adhérence dans le cas du BCBu PDMS selon le mode de
réticulation lors du procédé de collage

Effet d’épaisseur

L’influence de I'épaisseur de polymere sur I'énergiadhérence constitue également un
paramétre a prendre en compte. Dans le cas du B@R épaisseur de 10 um une variation
de quelques um ne modifie pas I'énergie. Les résutlu Tableau 14 montrent que dans le
cas d'une couche ultra-fine (100 nm) de BCB on plesaine trés nette diminution de
I'énergie (dans le cas d'un collage en maes). Celle-ci est vraisemblablement ['effet
d’une dissipation d’énergie moindre dans le voluwagolymere. La limite de la formule (20)
est ici mise en évidence : elle prend en comptguament I'élasticité du polymeére et non ses
effets dissipatifs. Une étude plus précise de lmgueur de décollement en fonction de
I'épaisseur de polymere permettrait certainememhideix comprendre cet effet dissipatif, qui
ne serait en revanche uniquement valable que daraslparticulier du BCB.

polymére épaisseur polymere (um) Gi pol (J/M?)
BCB 10 um 4.5
BCB 100 nm 2,7

Tableau 14 : Energie d’adhérence dans le cas du p&B des épaisseurs de 10 um et
100 nm

Effet de la température

L'influence de la température sur la longueur deotlément est aussi un parametre
important. Le coin est inséré a température ambjdationgueur de décollement est mesurée
aprés une durée d'une heure. Le coin est alorsélas place et un traitement thermique a
300 °C sous azote d’'une durée de 15 heures esga@ph la structure. La longueur de
décollement est mesurée a température ambiante diatedent apres le traitement
thermique et a nouveau 24 heures apres. Commenpéédans le Tableau 15 on constate
gu’'apres le traitement thermique I'énergie dimirdes moitié et que 24 heures aprés cette
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énergie n’évolue plus. La diminution d’énergie paitr étre reliée a une diminution du
module élastique du BCB lors du traitement thermidCette hypothese semble assez crédible
d’apres la formule (20) (I'énergie d’adhérence dpau premier ordre du module élastique).
D’autres explications pourraient relier la dimimuti d’énergie d’adhérence a un effet de
dilatation thermique des matériaux en présencewughénomene de relaxation.

polymeére température (°C) durée (h) Gi pol (J/M?)
BCB 20 1 4,5
BCB 300 15 2,1
BCB 20 24 2,1

Tableau 15 : Influence d’un traitement thermiqug0@ °C sur I'énergie d’adhérence dans le
cas du BCB en gardant un coin inséreé tout au lenpdpérience

Il est également important de préciser que darsasede collagegINs par du BCB nous
mesurons toujours une énergie d’adhérence simif@te des températures de collage de
250 °C ou 300 °C avec application ou non d’'unéraint thermique aprés collage (de 250 °C
a 350 °C). Ceci indique qu’il n'y a pas de renfonemt d’origine chimique (par exemple une
augmentation de la densité de liaisons chimiqu&starface ou une augmentation du taux de
réticulation). Ce comportement est singulieremeiférent de celui observé dans le cas d’'un
collage direct de Si pour lequel un traitementriigue renforce I'énergie d’adhésion.

Influence de la rugosité de surface des substrats

Le collage par polymére de substrat silicium cdunstiune alternative au collage direct de
ceux-ci du point de vue de la simplification destements de surface. Dans le cas du collage
direct des rugosités RMS de quelques A sont resjyiser permettre un collage de qualité.
Dans le cas du collage polymére la rugosité netitoaspas un obstacle d’'une maniére
générale, ou au contraire le favorise. Le Tablgaddhnne les énergies d’adhérences mesurées
pour des collages de substrats silicium ayant agssités RMS de quelques A et de quelques
nm. L'augmentation de la rugosité du substrat @mtraine forte augmentation de I'énergie
d’adhérence : 'augmentation de la surface de cbreatre le silicium et le BCB en est
probablement la cause.

polymére rugosité RMS du silicium Gi pol (J/M?)
BCB 1,5A 4,5
BCB 4,1 nm 9,6

Tableau 16 : Influence de la rugosité du siliciwm I¥nergie d’adhérence dans le cas d’'un
collage BCB-silicium (modeiIns)

Cas d’'une hétérostructure

Les énergies d'adhérence d'une homostructure S#tSd’'une hétérostructure Si-verre
assemblées par du BCB sont étudiées dans ce palnagtaes longueurs de décollement et les
énergies d’adhérence associées sans prise en cdmpéasticité de la couche de polymere
sont récapitulées dans le Tableau 17. Dans le ead’hétérostructure, les propriétés
meécaniques des deux substrats sont prises en c@uoptela détermination de I'énergie
d’adhérence [Turner’08]. Les énergies d’adhéreréterchinées sont identiques pour les deux
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configurations, ce résultat montre que les effessipatifs sont identiques pour ces deux
structures et que I'accroche chimique d’interfaesinpas modifiée

empilement longueur de décollement (mm) G (J/m?)
Si-BCB-Si 32,0 4,8
Si-BCB-verre 22,0 4,8

Tableau 17 : Comparaison de la longueur de décelierat de I'énergie d’adhérence sans
prise en compte de I'élasticité de la couche dgrpete d’'une homostructure Si-BCB-Si et
d’une hétérostructure Si-BCB-verre

La tenue de différentes structures, assembléesupar couche de polymere, avec une
sollicitation en mode | et la prise en compte déédints parameétres, a été évaluée. Les
énergies d’adhérence déterminées sont dans unegdmnviron 1 a 10 J/m2. Elles pourront
étre choisies selon l'application visée. Pour ledmeollicitation étudié, les effets dissipatifs
des polymeres vitreux et caoutchoutiques modelegpreduisent dans des proportions
comparables. Dans les cas du polymére vitreux,niodification de I'interface (promoteur
d’adhérence) met en évidence la faible portée eféet’ chimique (modification de I'énergie
d’adhérence de quelques J/m?).

3.3 Mesure d’énergie d’adhérence par flexion quatre paits

Les énergies d’adhérence de certaines structurdgelesy notamment avec polymere vitreux,

ont également été évaluées par la méthode de fleiatre points. La flexion quatre points

permet d’une maniere générale de mesurer les @setidhérence des différentes interfaces
de structures multicouches, développées par exetapie le domaine de la microélectronique
[Dauskardt’98]. Cette méthode impligue un mode Hargement de type mixte (angle de

mixité modale proche de 43°). Dans notre étude nous intéressons a la tenue de l'interface
de collage entre le polymere et le silicium.

3.3.1Principe

Une lamelle de l'empilement a analyser (substrégrpére-substrat) est préalablement
découpée (dans des dimensions typique de 7 mmdpamn®. Cette lamelle est placée entre
deux points d’appuis externes fixes et deux poippuis internes mobiles comme
schématisé sur la Figure 70.

entaille

P2 1 l P2 l
S
s l / l «— polymére
h #
v

h, 4 2

Figure 70 : Géométrie d’'un échantillon soumis dast de flexion quatre points pour réaliser
une mesure d’énergie d’adhérence en mode mixte
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Le substrat supérieur de la structure empiléeréstighlement entaillé en surface sur sa partie
centrale (a l'aide d’'une pointe tungstene ou d’'scie diamantée). Cette entaille va constituer
une amorce de fissure. Les mords mobiles sont tensus en mouvement, ce qui provoque
au bout d'un certain déplacement, une rupture dhstsat au niveau de I'entaille. La fissure
engendrée se propage ensuite au niveau de la cdlachesif. Expérimentalement on mesure
la force appliqué® et le déplacement des mord mobiles. La Figurergdgmte une courbe de
force en fonction du déplacement typique obtenus tbun test de flexion quatre points.
L’évolution de I'entaille, I'apparition de la fisgel et sa propagation sont schématisées sur le
graphique. La forcd®; que I'on mesure lors de la propagation de la fessau niveau de
I'interface de collage, nous permet alors de déteEnune énergie d’adhérence.

A P
C
Si si
k&‘
. polymere N \
o, entaille polymere
g | P >
=5 . plateau —
- <_ B
w1
N
polymére
I .
A Ll

C

Actuation displacement A

Figure 71: Courbe force en fonction du déplacem&nin test de flexion 4 points
[Huang'05]

On peut ici encore évaluer, par un exemple de talmple en loi d’échelle, les parametres
influant sur I'énergie d’adhérence lors d'un test flexion quatre points. La Figure 72
représente la géométrie du test avant et apresagatipn de la fissure a linterface.
L’empilement considéré est constitué d’'un assengbtigdeux plaques identiques d’épaisseur
e et de module élastigue collées par un adhésif. Aprés I'avancée des morolsiles sous
une forceP une fissure de longuewr s’'est propagée a linterphase de collage: si les
déplacements des mords sont bloqués la fissuedagsta I'équilibre.

tr

I i [
avant propagation de la fissure aprées propagatienalfissure

Figure 72 : Géométrie d’'un échantillon soumis atest de flexion quatre points avant et
aprés propagation de fissure
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On suppose qu'apres propagation de la fissurerteepaurbée se limite a la région pelée du
substrat, la partie non pelée restant pratiquemegtitligne. En considérant un échantillon
d’'une largeurb, on peut écrire I'énergie élastique de flexioriéguilibre en loi d’échelle.
Cette énergie est le produit de la rigidité du smaibsnférieur Eh’) par la courbure du substrat
inférieur au carré par les dimensions de I'épraiavet

2
u, = Eh{%} ab (26)

Dans cette expression I'énergie élastique est mdarien fonction du rayon de courb&ee
la structure sous chargement. Ce rayon de coudsinene fonction de la longueaipelée. Si
on suppose une dépendance en loi de puissancetdiérd’adhérenc& s’écrit alors en loi
d’échelle :

G :l_aUE'- =lu_el (27)
b oa b a

Et donc :

_ER®

GR2

(28)

Si on écrit que la partie rectiligne est tangenia @arabole qui représente la partie courbée en
bord de fissure alors :

=2 (29)

a
R
Avec Sla distance parcourue par le point d’applicatiedalforce et la demi-différence entre
I'écartement des points d’appui externes et cedsigbints d’appui internes.
On sait également que I'énergie est le travaibd®eice appliquée :
U=PS (30)

On peut donc écrire en loi d’échelle :

212
Eh®b?
Cette expression, déterminée a partir de lois @&keh montre bien, qu'a partir des
dimensions de [I'échantillon et du dispositif aingue des propriétés élastiques de
'empilement, on peut déterminer directement I'@neid’adhérence par la mesure de la force
nécessaire au maintien de la fissure a I'équilibre.

Le calcul exact (avec les pré-facteurs numérigdeslénergie d’adhérence pour un test de

flexion quatre points dans le cas d’'une homostrect été proposé dans la littérature
[Snodgrass’02] :
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2 212
o= M 32)
2Eb°h
Avec, E le module de Young at le coefficient de Poisson des substrats ket hauteur totale
de I'empilement. Cette expression est a rapprodbdiequation (31) et valide notre calcul en
loi d’échelle. Le calcul est également résolu pleucas d’'une hétérostructure [Kwon’05].
Pour des structures multicouches il est possiblsulere la propagation de la fissure aux
divers niveaux de I'empilement [Chang’04].

On rappelle que les expressions prennent en coorgedéformation élastique en flexion.
L’éventuelle dissipation induite par les matériauxsein de I'empilement, dans notre cas du
polymére, n'est pas considérée. Au niveau du typetthrgement la flexion quatre points
impliqgue un mode mixte de cisaillement et de tmactimode mixte) a la différence de
l'insertion de coin (traction pure). L'angle de opament est proche de/4 (~43°)
[Snodgrass’02].

3.3.2Mesures

Des éprouvettes rectangulaires de largeur 7 mm pour une longueur de 64 mm ont été
découpées par scie diamantée sur des collagesuewdder silicium par polymére pour
diverses conditions opératoires. Nous sommes donad d’'une homostructure constituée de
deux substrats silicium de module élastique rée&i(t-12) = 169,7 MPa [Turner’08]. La
demi-différence entre I'écartement des points d’appui externese&ti des points d’appui
internes est fixée a 13,5 mm. La vitesse de déplanedes points d’'appuis internes est fixée
a 30 um/min. L’amorce de fissure a été realiséel'paermédiaire de deux méthodes : une
rayure tracée manuellement par une pointe tungsténeun sillon tracé par une scie
diamantée.

La Figure 73 présente un exemple d’une courbe fercéonction du déplacement obtenue
lors d’un des essais sur une structure collée peB@B en réticulation in-situ. La premiéere
partie de la courbe correspond au chargement ¢iastie la structure et le plateau de la
seconde partie a la propagation de la fissurentetiphase de collage. La valeur moyeRge
de ce plateau permet de calculer directement Iipaefadhérence a I'aide de la formule (32).
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Figure 73 : Courbe force en fonction du déplacendéam test de flexion quatre point pour
un échantillon Si- BCB-Si collé en condition intsit

Nous avons testé pour chaque condition expérimentale dizaine d’échantillons et
déterminé une valeur moyenne e La mesure est reproductible : I'écart-type sumksure
est inférieur a + 5 %.

On constate d’abord que le type d’amorce de fis§uoate tungsténe ou scie diamantée) n'a
pas d’influence sur la valeur de.. La Figure 74 présente une vue de la tranche d’'un
échantillon apreés un essai de flexion quatre poidtair cet échantillon, dont 'amorce de
fissure a été réalisée a la scie diamantée, ortaterngu’une fissure (soulignée par une fleche
bleue) s’est bien propagée de cette amorce vemngedihase de collage. Un plus fort
grossissement permet de distinguer une propagdada fissure a I'interface silicium-BCB
opposeée a I'entaille. Le méme facies de rupture@sstaté pour tous les échantillons testés.

entaille

Figure 74 : Microscopie optique sur la tranche daohantillon aprés un test de flexion
guatre points
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Le Tableau 18 donne un récapitulatif des énergiterchinées pour diverses conditions
opératoires concernant du BCB d’une épaisseur denlOPour une réticulation in-situ du
polymére I'énergie d'adhérence est approximativemeoublée avec [utilisation d’un
promoteur d’adhérence. Une réticulation ex-situesage quant a elle une nette diminution de
I'énergie. Les valeurs des énergies mesurées somparables a celle de la littérature dans le
cas de polymeres vitreux collés sur silicium tels g BCB [Kwon'06] et 'EP [Shaviv'05].

polymére mode de traitement Si Pc (N) Gmixte (J/m2)
réticulation
BCB RINS aucun 11,4 9,8
BCB RINS AP3000 16,3 20,1
BCB REXS aucun 6,5 3,2

Tableau 18 : Energies d’adhérence déterminéesli@dori quatre points pour différentes
conditions opératoires

Nous venons d’évaluer la tenue d’une collage detsats Si par un polymere vitreux (BCB),
selon diverses conditions opératoires, sous un rdeddargement en flexion quatre points.

3.4 Effets dissipatifs

Des énergies d’adhérence pour des empilements eoamrune couche de polymére ont été
évaluées par deux modes de chargement. D’'une reagé@erale les énergies mesurées sont
beaucoup plus fortes que dans le cas d’un collagetdailicium-silicium sans ajout d’adhésif
(quelques centaines de mJ/m2 a quelques J/m2isgtwé@paration de surface et la température
du traitement thermique) et traduisent I'aptitudend couche de polymere vitreuse ou

caoutchoutique a dissiper I'énergie.

La Figure 75 permet de comparer les énergies mes@ insertion de coin (mode 1) et par
flexion quatre points (mode mixte) pour un mémeaéthon. Pour les trois conditions

opératoires présentées on observe la méme tendamwe augmentation de I'énergie

d’adhérence avec lI'angle de chargement. Le faiughsenter I'angle de chargement est a
rapprocher d’une augmentation du taux de cisailignfeoir chapitre 1). Cela traduit une

aptitude d’'un polymere vitreux a dissiper davantd@aergie lorsque le taux de cisaillement
augmente [Evans’90] [Liechti'92].
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Figure 75 : Energie d’adhérence pour diverses tiomdi opératoires de collage en mode | et
mode mixte

3.5 Analyse de défectivité de collage polymeére

Dans ce paragraphe nous nous intéressons a dessdiédacollage qui peuvent étre mis en jeu
lors de I'utilisation de couches de polymére dedie de la centaine nanométre. Une plaque
de silicium est assemblée, par une couche de BCBtmulation in-situ a 250 °C d’environ
100 nm d’épaisseur (cette épaisseur est obtenudilpéipn d’'une solution commerciale de
BCB), a une plaque de verre avec un coefficienditlegion proche de celui du silicium afin
de s’affranchir d’éventuels effets thermiques. Carimmontre la Figure 76, des défauts de
collage circulaires de diameétre de l'ordre de quefgmillimetres sont observés a travers la

plaque de verre aprés collage.

‘ verre ~300pum ]
( polvinére )
[ silicium ~72 5 ]
schéma photo

Figure 76 : Schéma et photographie d’'un assemldage plaque de verre a une plaque de
silicium par 100 nm de BCB
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La dimension millimétrique des défauts est confenpér des observations en transmission
infrarouge et en microscopie acoustique a balayageiveau des défauts de collage un écho
négatif est observé en microscopie acoustiqueyceays amene a I’hypothése de la présence
d’'une lame d’air au niveau de ces défauts.

transmission infrarouge microscopie acoustique Epage

Figure 77 : Observation par transmission infraroegyenicroscopie acoustique a balayage
d’'un assemblage d’une plaque de verre a une pldggdicium par 100 nm de BCB

Une observation par microscopie optique d’'un dééstiprésentée en Figure 78. On distingue
une particule au centre du défaut circulaire aidioe de la zone non collée. Les franges
d’interférence indiquent une déformation verticdéela plaque de verre et/ou du silicium. Ce
type de défaut n'est pas observé pour des épasssbune dizaine de micrométres de

polymére : les particules sont certainement enéedsgdans le polymere.

Py % ....................... verre

e =/ I

] - e \ silicium
' "

Figure 78 : Microscopie optique sur un défaut adra la plaque de verre

La déformation verticale de la plaque de verre éaé&aluée par profilometrie mécanique
comme présenté en Figure 79. La particule engantaléflectiorh; d’environ 870 nm de la
plague de verre. Le diamétiede la cloque est quant a lui proche de 6,7 mmfifoo@ par

les mesures en microscopie optique). La raideusuhstrat de silicium (en loi d’échelle il
s’agit du produit du module élastique par I'épaissau cube) étant plus forte que le substrat
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de verre, la déflectiorn, devrait étre plus faible qule;. Expérimentalement il n’est pas
possible de mesurer cette déflectipren raison de la forte rugosité de la surface gadque
de silicium.
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Figure 79 : Profilométrie mécanique sur le substeaite au niveau d’'un défaut de collage

La mesure de la déflectidm a été reproduite sur plusieurs défauts. Le diamgdrla zone
non collée en fonction de cette déflection estisur un diagramme log-log en Figure 80.

93/259



Chapitre 1l : Méthodes de mise en ceuvre et caresaton

10 . ——rry

rayonde decollerent ()
\ n

01 1 10

hauteur (pm)

Figure 80 : Diamétre de décollement en fonctioraddéflection du substrat de verre pour
plusieurs défauts

On peut encore ici analyser le probleme, dans wn dm déformation élastique, par
I'intermédiaire d’'un calcul en loi d’échelle. Etadnné que le verre et le Si on un module de
Young proche (de l'ordre d'une centaine de MPa toe noteraE), on considére les
déflectionsh; et h, comme identiques (se référer au schéma de lad-ig8). On considére
également comme identiques les épaisseurs desdldastrats que I'on noterta Soit h la
hauteur de déflection &R le rayon de la cloque. On exprime alors I'énergjiastique de
flexion a I'équilibre par le produit de la raidedes plaquesBt) par le carré de la
déformation typiqueh(R?) par la surface mise en jeu :

U, = Et{ij R? (33)

RZ

L’énergie totale du systéme est la somme de 'éaadigstiqudle et de I'énergie de surface
Usurt. -

Utot. = UeI. +Usurf. (34)
Et donc :
Eh%t?®
Uy = —R2 -GR? (35)

Avec G I'énergie d’adhérence du systéeme.

A I'équilibre on sait que :
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ou .,
——wt = 36
R (36)

En optimisant suR, on peut donc écrire en loi d’échelle :

_En?®
G

R* (37)

Cette expression confirme la tendance linéaireogarithme du rayon de la zone non collée
en fonction du logarithme de la hauteur de déflexitacée en Figure 80. On remarque
également que la pente de la droite représentéegt/gn accord avec I'expression (37). On
peut évaluer a partir de cette expression l'ordregrhndeur de I'énergie d’adhérenGea

1 J/nf. La sollicitation mise en jeu ici est proche déecde la situation de I'insertion de coin
(paragraphe 3.2). L'ordre de grandeur de I'énedyelhérence déterminé ici est en accord
avec les valeurs mesurées par cette méthode.

La tendance linéaire est également observée dditetature dans le cas d’'un collage direct
silicium-silicium [Tong’99] [Pasquariello’00]. Poudes particules d'un rayon inférieur a

100 nm le comportement est différent selon TongnsDaotre cas nous considérons un
polymére d’'une centaine de nanometres d’épaiskmuparticules d’une hauteur inférieure a
cette épaisseur sont probablement enchassées @eagalymére. Comme précisé dans le
paragraphe 2.1 une filtration de la solution conuiadg diluée de BCB permet d’éliminer la

plupart des particules a I'origine des défautsalage.

3.6 Conclusion

Nous avons étudié la tenue mécanique de structigrdsmse par deux modes de sollicitation
en mode | et en mode mixte. L’influence de certgasametres sur I'énergie d’adhérence a
été mise en évidence. Un choix de cette énergidagat possible selon le type d’application

visée. D’'une maniére générale, en raison de laipdissn d’énergie par la couche de

polymeére, des énergies fortes en comparaison dageoldirect sont mesurées. Enfin la
défectivité éventuellement engendrée par la pré&sdagarticules d’'une dimension de l'ordre
du micrometre pour le cas de couches de polyméaraedcentaine de nanométres a été
étudiée.
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4 Conclusion

Dans ce chapitre nous nous sommes intéressé andticio adhésive que peut assurer un
polymére. Nous avons présenté divers procedeéslizgegolymere permettant 'assemblage
de substrats type silicium. Des polymere vitreux cabutchoutiques, aux propriétés
mécaniques tres différentes, ont été considéres.

Des techniques d’analyse des collages et desantsfde collage, sous différentes échelles
d’observation, ont été présentées et nous ont pettaptimiser et de faire des choix sur les
procédés d’assemblage développés. La quantité riiésle défauts de collage ainsi que
I'uniformité des couches de polymere ont notamnéétconsidérées. Par ailleurs un contact
intime du polymere et du substrat collé a été mig\edence.

Nous avons également évalué la tenue des strugha@sdeux modes de sollicitation en
prenant en compte différents parametres expérimenthapparait que I'énergie d’adhérence
est aisément modulable selon le systeme considguélques modeles simples en loi
d’échelle ont par ailleurs été proposés.

Dans la suite de notre développement ces modeéléssed’échelles seront au cceur de notre
raisonnement. En effet il sont particulieremenntaelaptés pour des systemes mettant en jeu
des milieux aux propriétés mécaniques trés diftéencomme les polymeres vitreux et
caoutchoutiques et le silicium. Les structures resiéue nous avons développées nous
serviront par la suite de base pour le transferfildes de Si monocristallins sur polymere.
Dans le chapitre suivant nous allons étudier le pmtement mécanique de ce type de
structure.
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1 Introduction

Dans ce chapitre nous allons étudier le comportemedtanique d’hétérostructures. Ces
hétérostructures sont des empilements composeéspdlymere vitreux ou caoutchoutique et
d’au moins un matériaux inorganique d’épaisseuiabée. Les propriétés mécaniques et
I'épaisseur des différentes couches peuvent vdher a plusieurs ordres de grandeur. Dans
un premier temps nous allons dresser un état ded&améthodes de transfert de films de
silicium monocristallin sur polymere. Associées am@&thodes d’assemblage que nous avons
développées précédemment, ces techniques de ttamsfdé nous permettre d’élaborer des
structures composites constituées de silicium gbalgmére. Nous nous intéressons ensuite
aux différents modes de relaxation de contraini gpuvent adopter des hétérostructures de
base comprenant des matériaux aux propriétés nygeevariables. Nous étudierons ensuite
deux cas expérimentaux mettant en avant I'effdad#latation thermique sur la déformation
des structures. Le cas de transfert de couchesidens précontraintes ou non sur polymere
vitreux ou caoutchoutique sera ensuite analysé.nbmeles simples, élaborés a partir de lois
d’échelle, nous permettront d’expliquer les phénoeséobservés. Cette étude nous permettra
de disposer d’éléments en vue d’'un transfert da filince de silicium sur polymere par
implantation et fracture que nous proposerons apitie V.
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2 Etat de I'art des méthodes de transfert de fiimaocastallins sur polymeére

Lorsque l'on parle de structures composites, carégs d’'un empilement de matériaux de
type inorganique et polymere, une solution d’élakion consiste a venir déposer directement
(par diverses méthodes, comme par exemple par PEGWDfilm inorganique sur le
polymeére. Dans notre étude nous cherchons a trensfés films de typenonocristallin sur
polymére (permettant d’accéder a des performangésifgjues). Les techniques de dépbt
classiques de couches inorganiques amorphes soatadexclure. Par ailleurs, la croissance
d’un film monocristallin par épitaxie, directemequr une surface de type polymére, semble
inenvisageable (principalement en raison de 'atseate germes cristallins). La solution la
plus réaliste semble donc impliquer 'emploi d’'urbstrat monocristallin mis en ceuvre avant
le transfert sur polymere.

Dans le cas du Si monocristallin, nous avons ptésgans les chapitres précédents diverses
méthodes d’assemblage permettant de coller un ratibstpe wafer sur un polymére.
L’épaisseur typique de ces substrats est de phssieantaines de micrometres, bien
supérieure a celle d'un film de quelques dizainesndcrométres. Différentes techniques
d’amincissement ou de polissage du Si, propres @nitaoélectronique, permettent une
réduction de I'épaisseur du Si, et finalement amgfert de film de Si. Nous allons présenter
ces diverses méthodes qui permettent un trangédiina de Si sur polymere.

Amincissement par abrasion mécanique

Une premiére technique d’amincissement consistewdanla surface du substrat Si par une
roue abrasive (cette méthode d’abrasion mécanigtiedénomméegrinding en anglais).
Comme représenté en Figure 81, le substrat a anfaeitypewafen ainsi qu’'une roue de
meulage sont mis en rotation (inverse ou non) sdkemaxes décalés. Une mise en contact
adaptée du substrat et de la roue entraine unsiab@u Si et une réduction de son épaisseur
[Pei’99] [Pei'0l]. Lors de l'amincissement, le stia$ est en contact avec la couronne
périphérique (d’'une largeur de l'ordre du centirgtie cette roue sous un flux d’eau (afin de
limiter I'échauffement et d’expulser les résidugasgs). Cette couronne est constituée de
grains abrasifs (souvent du diamant) enchassésutensiatrice (souvent polymere) [Liu’'07].
La composition des matériaux des grains et de kicealiffere selon le matériau aminci (la
plupart des études portent sur du Si ou dw)Sibrs de I'abrasion la meule subit une usure
par fracture au niveau des grains abrasifs ou deatsice. De nombreux paramétres, tels que
la vitesse de rotation, la vitesse d’avancée oocliiaison du substrat et de la meule,
permettent d’optimiser la qualité de I'amincissem@mn termes de planéité, d’'uniformité et
de rugosité).
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Wheel rpm  Chuck rpm

Rotation axis — ¥ Rotation axis
of wheel of wafer
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Figure 81 : Schéma de principe glinding et vue en coupe d’une roue giéinding

Un tel procédé d’amincissement permet de réduggal'sseur du Si de plusieurs centaines de
micromeétres. L'état de surface du Si est forteme@@fradé aprés abrasion mécanique.
Différents types de meule sont utilisés afin decd@r un endommagement limité de la sub-
surface et une vitesse d’amincissement maximal@ee@ément on utilise successivement
une meule « grossiére » puis une meule « fine s laprocédé d’amincissement. Une meule
grossiere (dimension des grains de diamant derBode plusieurs dizaines de micrometres)
permet d’accéder a une vitesse d’enlevement dwe $oddre de 100 um/min. Cependant la
surface amincie présente un fort endommagementirdigce comme le montre la Figure 82.
Le réseau cristallin est fortement détérioré, diaaparition de fissures, pour une profondeur
d’'une dizaine de micrometres [Pei'99] [Haapalindd.Cette zone dégradée est a I'origine de
contraintes de surface qui peuvent mener a unerrdéfmn du substrat (fleche pouvant
dépasser la centaine de micrometres dans le cas wiader de 200 mm de diamétre
[Haapalinna’04]). L'utilisation d’'une meule fineifdensions des grains de diamant de I'ordre
de quelques micrometres) permet de fortement Immitépaisseur de la sub-surface
endommagée a une centaine de nanometres [Zhangtit,une vitesse d’enlevement du Si
de l'ordre de 20 um/min. Une rugosité RMS de lafasie du Si de l'ordre de quelques
nanometres est alors obtenue.
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Figure 82 : Endommagement de la sub-surface dpr8sgrinding grossier - Vue en coupe
du substrat aminci

Apres le collage d’'un substrat Si sur un substa@ymeéere, 'amincissement par abrasion
mécanique offre donc une solution de transfert dilammince de silicium. Dans la littérature
un procédé similaire a été appligué sur une strectBi-BCB-PEN Wafer 100 mm)
[Byun’10]. Le substrat est Si collé par thermocoession (150 °C) sur un polymere
composite (BCB et PEN) de type vitreux a tempéeatambiante. L'épaisseur du Si est
réduite a 100 um par abrasion mécanique. Il enltedstcomme illustré en Figure 87, une
structure déformée et peu flexible en raison del@ivement forte épaisseur de Si. Dans cet
exemple, la sub-surface du Si endommagée par ahrasété éliminée par CMElemical
Mechanical Polishing Polissage Mécano-Chimique, méthode que nouseamns plus en
détail par la suite). La déformation de la struetest ici majoritairement due a un effet
thermique (probablement en raison de I'assemblagesdbstrats a 150 °C).

Figure 83 : Photo d’'un substrat Svgfer 100 mm) collé par du BCB sur un substrat PEN
puis aminci a une épaisseur de 100 um par abraséeanique [Byun'10]

Nous avons réalisé une structure similaire a ddt@ite préecédemment. Wafer 100 mm de
silicium a été assemblé par thermocompression {8)@ un substrat polyimide (PIl) via une
couche de BCB. Le silicium a, par la suite, étérmma une centaine de micrometres par
abrasion mécanique. Comme illustré en Figure 8dhpieement réalisé présente une forte
courbure (fleche de I'ordre du centimetre). Cettarbure reste identique quelle que soit la
roue de meulage utilisée (grossiére ou fine). Cecfirme qu’un effet de dilatation thermique
serait a l'origine de la déformation observée. €atéformation est du méme ordre de
grandeur que celle observée par Byun et al. [By@inT2'un point de vue macroscopique plus
I'épaisseur de Si est faible plus la déformationalstructure augmente. Pour des épaisseurs
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de Si inférieures a 100 um, la forte courbure detfacture associée a I'état de surface
dégradé du Si entraine un clivage du substrat Si.

I){

S S
Si= 100 nm
BCB=10um+ FI=125 um

Figure 84 : Photo d’un substrat Sigfer 100 mm) collé par du BCB sur un substrat Pl puis
aminci a une épaisseur de 100 um par abrasion mgéean

Cette méthode directe d’assemblage et d’amincissepermet donc de transférer des films
de Si d’'une centaine de micrometres d’épaisseupaymere. En considérant que I'on puisse
s'affranchir des effets thermiques liés au procddssemblage, la sub-surface endommagée
du Si constitue un frein a I'obtention de films W& épaisseur inférieure a une dizaine de
micromeétres (pour des raisons de déformation dérleture liée cette fois-ci a une contrainte
de la surface du film de Si). D’autre part cet andtagement du réseau cristallin en sub-
surface du film de Si n’est pas satisfaisant emasr de qualité du film transféré (réseau
détérioré et rugosité). La qualité du film peut pdleurs étre améliorée, par élimination de
cette zone, suivant deux méthodes que nous all@semter : par attaque chimique classique
du Si ou par polissage mécano-chimique.

Amincissement par attaque chimique

L’amincissement d’un film Si peut étre réalisé p#taque chimique. Dans le domaine de la
microélectronique des solutions chimiques telles tjuydroxyde de tétraméthylammonium
(TMAH) et I'hydroxyde de potassium (KOH) sont sounveutilisées. Ces composés
permettent d’éliminer le Si selon la réaction soiegSeidel'87] [Seidel’90] :

Si+20H™ +2H,0 - SiQ,(OH)> +2H, (38)

Ces solutions sont donc diluées par de I'eau. laawge est dite anisotrope, c'est-a-dire que
selon les plans cristallins du Si, la vitesse date varie [Seidel’90] [Shikida'99]. Selon le
plan cristallin considére, cette vitesse d’attagsiede I'ordre d’un micrometre par minute. |l
est possible de définir une vitesse d’attaque kajo» dans le cas substrat massif Si de type
(100) [Biswas’06]. La Figure 85 présente cettesseed’attaque, dans le cas du TMAH, selon
la température et la concentration en TMAH. Nowsiibns expérimentalement une vitesse
de 26,4 um/h pour une solution concentrée a 12 jaour, une température de 80°C.
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Figure 85 : Vitesse d’attaque globale d’'un subsBate type (100) par TMAH selon la
température et différentes concentrations en TMBIdWas’'06]

D’un point de vue expérimental I'amincissement tlesigurs centaines de micrometres d’un
wafer Si massif par attaque TMAH ne permet pas d'obtemie uniformité en épaisseur
adéquate a I'échelle du substrat. Par ailleursM&\M présente une vitesse d’attaque faible
vis-a-vis d’autres matériaux en comparaison duP3ir exemple dans le cas du Si@
sélectivité est de trois ordres de grandeurs @étabattaque du Si mille fois plus forte que
celle du SiQ) [Biswas’06]. Un amincissement par attaque TMAHKeflonc une solution de
retrait du Si en présence d’'une couche de 8@ d'arrét. On notera également que ce type
d’amincissement, a la différence de I'abrasion mipgse, ne dégrade pas le réseau cristallin
de la sub-surface du Si (et n’engendre donc pasoddrainte de surface). Une attaque
chimique peut donc étre utilisée pour éliminer wub-surface dégradée (provenant par
exemple d’'une abrasion mécanique). L'ordre de grantiypique de la rugosité RMS, aprés
attague chimique de quelques dizaines de micromdgesilicium, est d’une cinquantaine de
nanometres [Biswas’06].

Rogers et al., ont développé une méthode, baséla sature anisotrope de la gravure et la
sélectivité d’'une solution KOH, permettant de deéfides «rubans » de Si (dizaine de
micromeétres de largeur sur quelques millimétredamhgueur) en surface d’'un substrat Si
[Ko’06] [Mack’06] [Sun’07] [Yoon’08]. Comme préseaiten Figure 86, ces rubans de Si ont
une épaisseur d'une dizaine de micrométres et mairitenus sur leur substrat Si d’origine
par un plot. Il est ensuite possible de transféesr rubans de Si sur un substrat PDMS par
rupture mécanique de ces plots.

Figure 86 : Coupe SEM de «rubans » de Si d'unaimnkz de micrometres d’épaisseur
maintenus sur leur substrat Si d’origine par unt pfoon’08]
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Polissage mécano-chimique

Le polissage mécano-chimique (CMBhemical mechanical polishipgst plus une méthode
de finition de surface qu'une méthode d’amincissange proprement parler. La Figure 87
schématise le principe du CMP. Le substrat a trasé bloqué sur un support rotatif (face a
polir en direction du plateau rotatif), une preasast alors appliquée sur I'ensemble mis en
contact avec un plateau rotatif recouvert d’'unutig de polissage. Un flux de solution
abrasive et corrosive (liquide chargé en particupes exemple de silice, communément
appeléslurry) est mis en circulation entre le tissu et le sabst’amincissement est alors
qualifié de mécano-chimique : le polissage comhitt@que chimique et polissage mécanique
abrasif. Sur le tissu de polissage (couche flex@meolymére qui s’adapte a la topologie du
substrat), les points les plus hauts du substrat smumis a des pressions plus élevées que
leurs voisins, plus bas : la vitesse d’enlevemehtaéors plus élevée sur la topologie. Cette
différence de vitesse d’enlevement entre les pdagsplus hauts et les plus bas provoque
I'effet de polissage.

pression vers le bas

dispense de sfurry

rotation E

support
7 . ) |

boo<——

tissu de polissage

plateau rotatif

1

rotation ?

Figure 87 : Schéma de principe du polissage méchmoique

En microélectronique de nombreux matériaux tels lgu€u, le SiQ ou le Si peuvent étre
polis par CMP. La vitesse de polissage ainsi quejdalité de surface dépendent des
parameétres de rotation et de pression ainsi quia aature duslurry (nature et taille des
charges et chimie intrinseque, pH notamment) dissu de polissage.

Dans le cas du Si I'ordre de grandeur de la vitddsalévement est de quelques centaines de
nanometres par minute. Selon les conditions exgériales une rugosité RMS de la surface
de I'ordre de quelques angstroms peut étre obtenue.

Le CMP constitue une technique de pointe pour lesgage du Si et peut-étre par exemple
exploité dans le cadre du collage direct (afin tBolr une rugosité de la surface du Si apte au
collage) ou pour éliminer une sub-surface dégrddpees abrasion mécanique par exemple).
En revanche cette méthode n’est pas adaptée a mmcissement impliquant une épaisseur
supérieure a une dizaine de micromeétres (probléomedi d’'uniformité d’enlévement, de sur-
polissage et de coqt).
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Transfert de silicium par création d’une zone fraglisée en profondeur

Une autre stratégie, qu’un amincissement « diratun substrat Si, pour transférer un film
mince de Si sur polymére consiste a définir uneeZoagilisée en profondeur du substrat Si,
comme schématisé en Figure 88. Le substrat Shesite collé a un substrat polymere, et le
film de Si détaché du substrat Si par rupture saai de la zone fragilisée enterrée.

silicium silicium silicium
—_—) -_— i
polymere polymere

substrat Si définition d’'une collage a un rupture au niveau
monocristallin zone fragilisée substrat de la zone
enterrée polymére fragilisée enterrée

Figure 88 : Transfert d’un film de Si monocristalpar création d’une zone fragilisée enterrée
au sein d’un substrat Si

Par exemple le procédé ELTRANepitaxial layer transfer [Yonehara’94] [Yonehara'01]
peut étre appliqué dans le cas d'un transfert deuBipolymere. Ce procédé implique la
formation d’'une couche de Si poreuse en surface slibstrat Si puis une reprise par épitaxie
d’'une couche de Si monocristallin en surface dée-al Le substrat obtenu comporte ainsi
une couche fragile enterrée (Si poreux) au sein dubstrat massif de Si. Il est alors possible
de rompre l'interphase poreuse par application aéffart mécanique ou d’un jet d’eau par
exemple. Aprés collage du substrat Si, fragilisépasfondeur, sur un substrat polymeére la
littérature mentionne des transferts de films de g8elques dizaines de micromeétres
d’épaisseur [Bergmann’01] [Berge'03]. Un exempletdmsfert d’un film de Si de 15 um
d’épaisseur sur substrat polymere est présentégemeR89, on remarque la large surface de
Si transférée ainsi que la relative flexibilité ldestructure composite. Cette méthode présente
également 'avantage d’une réutilisation possihiesdbstrat Si initial.

Figure 89 : Photographie d’un transfert de 15 unsSdgvaferde 75 mm de diametre) sur un
substrat polymére [Bergmann’01]

Les plans cristallins du Si peuvent également dmestuune zone « fragile ». Une autre
méthode de transfert de Si sur polymeére présera@s la littérature consiste a assembler un
substrat Si a un substrat en verre via une couelpolyépoxyde (EP) (température de collage
a 120 °C) [Loryuenyong’06]. La contrainte thermigumeluite lors de I'étape de collage
entraine la propagation d’'une fissure au sein dostsat Si & température ambiante.
L’application d’'un effort mécanique a la structupay I'insertion d’un coin entre les substrats

de Si et de verre, permet alors de propager larfisparallelement a l'interface initiale de
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collage, le long d’un plan cristallin au sein diswat Si. Cette méthode permet le transfert de
films de Si, d’une surface de quelques’cet d’'une centaine de nanométres d'épaisseur sur
EP (d'une dizaine de micrometre d’épaisseur repad@mc sur un substrat verre).

Une derniere méthode de fragilisation d’'une zonepmiondeur du substrat Si peut étre
réalisée par l'implantation d’ions légers (généradat hydrogene). Cette méthode de
fragilisation, lorsqu’elle est utilisée dans latrologie Smart-Cit!, permet de transférer des
films de Si monocristallins de quelques dizainegjuelques centaines de nanomeétres
d’épaisseur sur des matériaux « rigides » (modeleérdung de l'ordre d’'une centaine de
MPa, par exemple de l'oxyde de silicium) [Bruel9IBruel’95]. Le chapitre IV sera
entierement consacré a cette méthode de transieovante particuliere«(transfert par
implantation-fracture ») appliquée a un transfert de Si sur polymeére.

Transfert de silicium par démontage d’un substrat ®I

Dans le cas d’'un film de Si monocristallin déjansf@ré sur un substrat d’accueil, il semble
envisageable de transférer a nouveau ce film diSun substrat polymere. Deux transferts
successifs du film de Si sont ainsi réalisés. Bample, dans la littérature, une étude
s’intéresse, dans un premier temps, au transfert filim de Si d’une épaisseur de 500 nm sur
un substrat type verre par implantation-fracturen@viratne’11]. Dans un second temps ce
film de Si est reporté sur un substrat polymeére.

Certaines méthodes de transfert abordées précédemomenme par exemple le procédé
ELTRAN® ou la technologie Smart-Cift, permettent de réaliser des structures type SOI
(silicon on insulator/ silicium sur isolant). Nous aborderons plus étad les substrats SOI
au chapitre IV. Ce type de substrat, schématisEigumre 90, est constitué d'un film de Si
monocristallin (de quelques dizaines de nanoméiresielques micrometres d’épaisseurs),
transféré sur une couche de gi@posant sur un substrat massif de Si monodiisi@e
plusieurs centaines de micrometres d’épaisseur).

« S
— sio,

51 massif

Figure 90 : Architecture d’'un substrat SOI

Une structure type SOI comporte donc un film der@®nocristallin. Comme le montre la
Figure 91, il est envisageable de transférer am file Si sur polymere. Cette approche
implique tout d’abord une étape de collage d’'unssalb polymeére. Le Si massif du substrat
SOl est ensuite retiré, par exemple a l'aide deghodés d’amincissement décrites
précédemment (abrasion mécanique et/ou attaqudqehgin Enfin 'oxyde de Si est a son
tour éliminé (par exemple par attaque chimiqueaeidie fluorhydrique (HF)). Un transfert de

film monocristallin de Si sur polymere est ainsligg.
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substrat SOI collage d’'un retrait du Si retrait de
initial substrat polymeére massif du SOI I'oxyde du SOI

Figure 91 : Transfert de silicium sur polymere petrait du silicium massif et de I'oxyde
thermique d’un substrat type SOI

Dans la littérature cette méthode de démontage &G a été utilisée récemment par
guelques auteurs.

Par exemple Byun et al. ont réalisé le collage dubstrat type SOI sur un substrat PEN de
130 um d’épaisseur via une couche de BCB de 3 @padsseur [Byun’10]. Par retrait du Si
massif du SOI, par abrasion mécanique puis grachmmique TMAH, le transfert d'un
bicouche Si@Si (1 um et 1,5 um d’épaisseur) sur substrat petgmcomposite vitreux
BCB/PEN) a ainsi été démontré. Il est a noter qeetransfert de Si est réalisé en
configuration « pleine plague » c'est-a-dire sutdda surface d’uwafer (dans cette exemple

de 100 mm de diametre).

Le groupe de Rogers et al. a également développéméthode de transfert basée sur le
démontage d’'un substrat de type SOI [Sun’07]. Desbans » de Si sont préalablement
définis sur la fine couche de Si du substrat SOie gravure chimique HF permet ensuite
d’éliminer en partie la couche de Si€e ce substrat SOI (de fins plots de S0Gnt conservés
afin de maintenir les rubans de Si sur le substiagdl). Ces rubans de Si, d’une centaine de
nanometres d’épaisseur sont enfin transférés shstrati vitreux (composite EP/PET)
[Menard’05] [Zhu'05] ou caoutchoutique (PDMS) [Med®5] [Khang'06] [Meitl'06]
[Jiang’08] [Rogers’10] par collage polymére puiptire mécanique au niveau des plots de
SiO,.

D’autres méthodes plus complexes, basées sur alesfdrts successifs de la couche de Si a
partir du substrat SOI initial, permettent égaletriertransfert de films de Si (sous forme de
motifs de dimensions de l'ordre de quelques dizide micrometres) sur polymeére
[Yuan'’06] [Ma’'09] [Ghaffari’10]. Les transferts soiti réalisés « mécaniquement » en jouant
sur les énergies d’adhérence des diverses intsrfagdiquées dans les empilements (rupture
de l'interface la plus faible).

Le chapitre IV portera sur I'étude du transfertQiepar implantation-fracture sur polymere.
Avant de réaliser ce type d’empilement il appanéitessaire de s’intéresser préalablement au
comportement mécanique de structureétérostructures) de base qui seront impliquées
dans ce procédé de transfert. Dans la suite déaggtee nous étudierons t®mportement
mécaniquede structures collées (impliquant un polymeérefleefiims de Si monocristallins
transférés sur polymere. Les films de Si serontr&isférés « pleine plaque » par la méthode
de démontage de substrat SOI décrite précédemiNents nous attacherons a expliquer la
déformation des structures étudiées par des modseples élaborés a partir de lois
d’échelle.
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3 Comportement mécanigue d’hétérostructures

3.1 Introduction

Dans cette partie nous étudions d'une maniére gknde comportement mécanique
d’empilements de matériaux de nature différentes. igérostructures sont de type composite
(polymeére et matériaux inorganique) et mettenten des épaisseurs variant sur plusieurs
ordres de grandeur. L'effet de la température surcdmportement mécanique de ces
hétérostructures et les phénoménes de relaxatioromigainte associés seront au cceur du
développement. Dans une premiére partie nous \&etesndifférents modes de relaxation de
contrainte dans des structures bilames. Puis nows intéresserons a I'effet de la température
sur différentes structures. Nous étudierons erdicdntrainte de films de Si transférés sur
polymére vitreux ou caoutchoutique. Au cours deendéveloppement nous proposerons des
modeles simples en loi d’échelle qui nous permetttbanalyser les phénomeénes observes.
Les différents systemes étudiés nous aiderontr@ €es choix essentiels en vue du transfert
de silicium monocristallin sur polymeére, que nobsraerons dans les chapitres suivants.

3.2 Relaxation élastique d’'une contrainte

Lorsqu’une hétérostructure de type bilame est ssermiune contrainte de nature quelconque,
différentes réponses du systeme en termes de ddtffomélastique peuvent étre observées
[Kostrzewa’03] [Bordel’'07]. Le mode de déformatiagrrespondant a une relaxation de la
contrainte, est principalement lié aux propriété&camiques et a la géométrie du systeme. Le
terme « relaxation de contrainte », utilisé icdahs le domaine de la microélectronique, est a
rapprocher d’'une dissipation spatiale, et non tewlfm de la contrainte. Considérons un
substrat A, de type Si, de module élastique trasdydevant celui d’'un substrat B, de type
polymére (vitreux ou caoutchoutique). Par exemplanme le présente la Figure 92, la
contrainte peut étre relaxée par une courbure degdature bilame.

A

o
o=

Figure 92 : Relaxation de contrainte par courbure

substrat A

substrat B \

La contrainte peut également étre relaxée par padément dans le plan du substrat A,
comme montré en Figure 93.
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Figure 93 : Relaxation de contrainte par déplacemans le plan

Enfin un flambage du substrat A peut étre constiés certaines situations, comme
schématisé en Figure 94. On parle alors d’'une aéilaxx de contrainte par ondulations.

substrat A
substrat B

Figure 94 : Relaxation de contrainte par ondula&tion

Ces modes de relaxation dépendent des propriétganiqées et de la géométrie associées au
systeme considéré et peuvent étre mis en jeu sinértient. Nous souhaitons par la suite
transférer des films de Si sur polymere qui imptiqunt des contraintes de nature thermique.
Il convient donc d’identifier les différents modas déformation pouvant étre provoqués dans
ce type de structure. A travers des structuresid&présentant des propriétés mécaniques et
des épaisseurs extrémement variables (par exeraplenddules élastiques de la centaine de
GPa a quelques MPa et des épaisseurs de la ddmimenometres au millimétre), nous allons
analyser des situations particulieres a I'aide aelétes en loi d’échelle. Les résultats nous
permettront d’identifier d’éventuelles impasses det faire des choix sur la nature et
I'épaisseur des matériaux utilisés par la suite.

3.3 Etude de contraintes thermiques dans des hétérostrtures

Dans cette partie nous nous intéressons a l'eféetlad température sur des structures
comportant un polymere vitreux assemblé a un (@) deatériau(x) plus rigide(s). Nous
travaillerons a l'aide d’ordre de grandeur surpespriétés mécaniques de divers matériaux.
Le Tableau 19 donne des valeurs approximatives ddufe de Young, du coefficient de
Poisson et du coefficient de dilatation thermiqus anatériaux constitutifs des structures
étudiées. Par la suite nous considérerons des pobawitreux de module élastique de I'ordre
de 1 GPa et de coefficient de dilatation thermidael’ordre de 10 ppm/°C, des polymeres
caoutchoutiques de module élastique de l'ordre d4Pa et de coefficient de dilatation
thermique de l'ordre de 100 ppm/°C, et des matgride nature inorganique (type Si ou
Si0,), de module élastique de I'ordre de 100 GPa atoddficient de dilatation thermique de
I'ordre de 1 ppm/°C.
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- coefficient de dilatation
L. module de coefficient de . N
matériau Young Poisson (-) thermique (ppm/°C)
(plage [0/ 400] °C)
silicium monocristallin ~150 GPa ~0.2 -3
[Turner’08] [Turner’08] [Okada’84]
. 64 GPa 0,25 ~2
SIG, PECVD [Carlott’97] | [Carlotti97] [Carlotti'97]
silice fondue (verre) /3 QPa 0’1.7 O’Q
[Corning] [Corning] [Corning]
polymére vitreux 2,8 GPa 0,34 ~30
Pl [Kapton] [Kapton] [Kapton]
polymére vitreux 2,9 GPa 0,34 42
BCB [Cyclotene#1] [Cyclotene#1] [Cyclotene#1]
polymére caoutchoutiqu 750 kPa 0,5 ~300
PDMS T [Liu'09] [Liu’09] [Liu’09]

Tableau 19 : Propriétés mécaniques des matérianstittdifs des structures étudiées

Nous étudierons dans un premier temps deux steghitame silicium / polymére, puis nous
verrons le cas d’'un substrat silicium assemblé &ubstrat verre par un polymere vitreux.
L’effet de la température sur la courbure des thiffiées structures sera mis en avant.

3.3.1Bilames silicium / polymeére

La premiere structure étudiée est constituée dilnstsat silicium (diamétre 100 mm) collé a

un substrat Pl par du BCB. On considere donc unilement silicium / polymére vitreux.
L’assemblage est réalisé a 300 °C, avec une ratioalin-situ du BCB, puis le silicium est
aminci par abrasion mécanique jusqu’a une épaistenviron 100 um. Comme le présente
la Figure 95, a température ambiante la structugsgnte une courbure apres amincissement,
d’un rayon courbure de 'ordre du metre. Dans lafiguration étudiée, pour des épaisseurs
de Si inférieures a une centaine de micrometrespuabure est telle qu’un clivage du Si est
observé (I'état de surface dégradé du Si par ésage, di a I'abrasion mécanique, favorise
la propagation de fissures au sein du Si).

structure silicium / PT

125 nm
collage T =300 °C
100 nm
125 um |:>

Amincissement Si 323 pan == 100 peme

Figure 95 : Effet de la température et d’'un amigmigent mécanique du silicium sur une
structure bilame silicium / Pl assemblée a 300 °C
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La courbure de la structure est essentiellementadiaedifférence de dilation thermique des
deux matériaux étudiés. Nous allons valider ceyfmthese par une démonstration simple en
loi d’échelle.

La littérature reporte le calcul exact du problefiaeng’83]. Etant donné que les propriétés
exactes des divers matériaux considérés sont appEsxun calcul en lois d’échelle est ici
suffisant pour la compréhension de notre probldmaedémarche est également pédagogique
en vue des calculs en lois d’échelle présentésapitre 1V.

Soit deux matériaux de modules élastigbe®t E, et d'épaisseurh; et h, assemblés a une
températurel; supérieure do. On considere un coefficient de dilation thermigiuwepremier
milieu inférieur a celui du second. Sous l'effetidé variation de températu® =T; — Ty la
structure se courbe avec un rayon de courBuremme schématisé en Figure 96.

AT

EJ«‘ hj :
Ey by R
assemblagé; > Ty T=To

Figure 96 : Courbure d'un bilame sous I'effet déclmpérature
Soit Sla surface collée des deux substrats. Exprimoaisadd I'énergie élastique de courbure

du premier milieu, par le produit du module élastigle ce milieu, par la déformation typique
au carré, par le volume considéré :

_(hY
=) s =

De la méme maniére exprimons I'énergie élastiqueodebure du second milieu :

h

2
U, = Ez(é—é‘oj h,S (40)

Avec & = 4aAT et Aa la différence des coefficients de dilatation thiejune des deux milieux.
En considérant que<<R, on peut négliger le terme de cisaillement. Ont pdars exprimer
I'énergie élastique de courbure totale du systeanda somme des énergies élastiques du
premier et du second milieu :

U= El(%j hS+ Ez(h—Rz—goj h,S (41)

En optimisant SUI/R(C(;_LIi =0) on trouve :
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1 E.h?
R =& =E e (42)
e+ Ehy
D'ou :
h, |E ’
R=—2 | L l +1 (43)
AaAT | E,  h,

Cette expression est identique, au facteur numeénies, a la formule exacte déterminée par
Feng et al. [Feng’83]. Si on applique cette formerelois d’écehelle a la structure bilame
Si/ Pl, en considératg =h, = 100 umE; = 100 GPaE, = 1 GPada = 10 ppm/°C edT =

300 °C, on trouve un rayon de courbure de I'ordee ndétre en accord avec la valeur
déterminée expérimentalement. On retiendra querolgssage de surface du silicium
engendré par I'amincissement par abrasion mécanguiecrée des contraintes de surface,
n'est pas considéré dans notre calcul. L'effetetéeccontrainte sur la courbure de la structure
apparait expérimentalement faible en comparaidtaifat thermique : I'utilisation de meules

« grossiere » ou « fine » (paragraphe 2) engendrayon de courbure quasi identique.

h,

En posants = R et g, = E,& alors on peut écrire la contraindgdu premier milieu :
AaATm
7, = . (44)
1T 8 44
1+E &
E2 h2

Dans notre cas l'ordre de grandeur de la contrailetéa couche de Si est proche du MPa.
Nous avons évalué la contrainte de la couche gmiSspectroscopie Raman. Il apparait que
cette contrainte, si elle existe, est inférieud®aviPa, qui correspond a la limite de détection
de cette technique.

L’exemple que nous venons d’analyser permet d'apgréet d’évaluer l'impact de la
dilatation thermique sur une structure bilame corgd des couches de différente nature
(types polymeére vitreux «complaisante » et Sigide ») et d’épaisseur comparable
(100 um). Nous voulons par la suite transférerfiles type Si d’'une épaisseur inférieure a
10 um sur polymere. L’épaisseur de la couche deigi devient alors tres inférieure a celle
de la couche « complaisante ».

Nous étudions ce cas par l'intermédiaire d’'unecstme constituée d’'un bicouche Si/ $iO
transféré sur un substrat Pl de 125 um d’épaisgaunr]intermédiaire d’un couche de BCB
de 10 um d’épaisseur, comme schématisé en Figureeitansfert du bicouche « rigide »
(constitué d’'un film de Si monocristallin de 675 mbépaisseur et d'une couche de Hife

3 um déposé par PECVD) sur polymengafer 200 mm) est réalisé par la méthode
d’'implantation et fracture couplée a un collage padymere, procédé que nous détaillerons
dans le chapitre IV. Le systeme étudié est alomsstitoé d'un bicouche inorganique
transparent Si/Si§) d’'un module de Young de l'ordre de 100 GPa end'@paisseur de
guelques um, transféré sur un bicouche de polymitex (BCB et Pl) de module de Young
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de l'ordre de 1 GPa et d’'une épaisseur proche daemaine de micrometres. Dans cette
configuration la structure se courbe sous formendube enroulé et présente un rayon de
courbure de l'ordre du centimetre, comme illustré FEgure 97. La déformation de la
structure est d’origine thermique et liée au précdlaboration qui induit une variation de
températuredT de l'ordre de 100 °C entre la température d’assagebet la température
d’analyse.

Si=675Snm
510, =3 um
BCEB = 10 nm

PI=125 un

D=21cm

L=20cm

Figure 97 : Bilame Si/Si@transféré sur un substrat Pl par implantatiomaattéire

En appliquant le calcul (43) a la structure étudaech; = 1um,h, = 100umE; = 100 GPa,

E, =1 GPa,4a =10 ppm/°C eddT = 100 °C on trouve un rayon un rayon de courbwe d
quelques centimetres, en accord avec |'observatxpeérimentale macroscopique. De méme
le calcul (44) nous permet d’évaluer une contrait@e dizaine de MPa au sein de la couche
de Si. Expérimentalement cet ordre de grandeurca&stirmeé : une contrainte de 44 MPa

(= 10 MPa) est détectée par spectroscopie Raman.

L'impact de la dilatation thermique sur la déforioatd’'une structure vient d’étre mis en
évidence a travers les deux exemples expérimemfaexious venons d’'analyser. Selon leur
configuration, ces structures, impliquant une ceude Si monocristalline transférée sur
substrat polymére, peuvent se courber fortemenprEsence de couches complaisantes type
polymére une contrainte de quelques dizaines de p&Bamener a un rayon de courbure de
I'ordre du centimeétre.

Un de nos objectifs est de réaliser des substratgvants impliquant une couche de Si

monocristalline, d’une épaisseur inférieure a 1Q pramsférée sur polymere. Pour viser une
application industrielle, ces substrats devrorg étativement plan, c'est-a-dire présenter un
rayon de courbure supérieur a une centaine de snétant donné que, pour une structure
particuliere visée, la nature des matériaux uslig@t donc leurs propriétés mécaniques) ainsi
que leurs épaisseurs sont fixées, deux leviersgmyvermettre de maximiser le rayon de

courbure. D’une part mettre en ceuvre un procédédqognt des variations de température les
plus faibles possibles. Il est d’autre part possi# jouer sur la géométrie de la structure afin
d’équilibrer les contraintes au sein de celle-g,tgpe de solution sera développé dans le
chapitre IV.

116/259



Chapitre Il : Etude du comportement mécanique tBhastructures de base

3.3.2Empilement silicium / polymeére / silice fondue

Nous allons dans les chapitres suivants dévelogg®eiprocédés mettant en jeu 'assemblage
de substrats de différente nature par un polynmEmnvient donc d’évaluer I'impact de la
température sur ce type de structure. Nous cormidéci une structure mise en ceuvre par le
collage d'un substrat Si et d’'un substrat de sitaedue (verre) par du BCB (les propriétés
meécaniques de ces divers matériaux sont reportaes|d Tableau 19). Etant donné que les
ordres de grandeur des propriétés mécaniques dessdbstrats assemblés sont identiques,
notre développement ne s’appuie pas ici sur ummasment en loi d’échelle. Notre analyse
repose sur des mesures de courbure de la structure.

Le systéme étudié est présenté en Figure 98 : bstrati de Si de 725 um d’épaisseur est
assemblé a un substrat verre de 1220 um d’épaipseunne couche de polymére vitreux
(BCB d’'une épaisseur de 10 um). Le collage estsé&alvec une réticulation in-sitaI{s voir
chapitre 1) du BCB a une température de 250 °Cdifférence des coefficients de dilatation
des deux substrats assemblés engendre alors ureuule I'empilement a température
ambiante. L'ordre de grandeur du rayon de courlestede quelques métres et la structure
présente une fleche de quelques millimétres (lbstgats assemblés sont ici de typafer
200 mm).

structure silicium / BCB / verre

81 725 nm
verre 1220 nm

collageT = 250 °C T=20°C
Figure 98 : Collage deafers200 mm Si et verre par du BCB a une températu2s50e’C

Nous disposons au laboratoire d’'une technique dsuraepermettant d’évaluer la courbure
d’'un empilement (typevafer 200 mm) par une méthode optique (laser) (collatmraavec
Lionel Vignoud (CEA-Léti)). La mesure de la courbyrermet alors de remonter au rayon de
courbure et a la fleche de la structure. Lors deédsure la structure repose sur trois points
d’appui permettant de minimiser les effets de s@f@nodification de la courbure de la
structure). La mesure peut étre réalisée a uneé&eatye fixe (jusqu'a 400 °C) ou variable
(rampe de 5 °C/min).

La Figure 99 présente la fleche de la structureliéu(Si/ BCB / verre) en fonction de la
position sur levafer. Cette fleche est évaluée sur la partie centnalgader (diamétre 80 mm,
points gras sur le graphique) puis extrapolée pauwliamétre de 200 mm (courbe pointillée).
A température ambiante (bleu) la structure préseneefléeche proche de 1,7 mm. A 100°C
(rouge) la fleche diminue a une valeur proche @nimn : le variation de température par
rapport & la température de collage est moindengéndre une courbure moins forte qu’a
20 °C.
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Figure 99 : Fleche a 20 °C et a 100 °C en fonctienla position sur une structure
Si/ BCB / verre typsvafer200 mm assemblée a 250 °C

Il est également envisageable d’assembler ce tgpstmicture sans polymere par collage
direct (chapitre I). Le collage direct est classiopent réalisé a température ambiante.
L’énergie d’adhérence est alors faible. |l apparpie le renforcement de celle-ci via un
budget thermique impliqguant des températures se@s a 100 °C est impossible : la
courbure de la structure est trop forte et engendrelivage. Le collage par polymere (BCB)
offre ici une solution technologique pour assembdestructure et autorise une variation de
température sur une plage d’environ 400 °C (de dmpérature ambiante jusqu'a la
température de dégradation du polymere). Le jegnpalymére permet en effet d’atteindre de
tres fortes énergies d’adhérence en comparaisaolthge direct.

Au sein du laboratoire, un logiciel permettant dmuwer le comportement mécanique
d’hétérostructures a été développé. Ce logicigdglsar des calculs de Timoshenko relatifs a
la théorie de I'élasticité des plaques [TimosheBRy' permet de prédire la fleche et la
contrainte d’'une structure multi-couche donnéefagttion de la température, a partir des
propriétés mécaniques (module de Young, coefficamtPoisson, coefficient de dilatation
thermique des diverses couches) et de la géon{épasseur des couches et diametre de la
structure typavafer du systéme étudié.

A partir des propriétés mécaniques données dan$aldeau 19, pour des épaisseurs
respectives de 725 um de Si, 10 um de BCB et 1#2@desilice fondue et une température
de collage de 250 °C, nous avons pu simuler I'édiaiude la fleche (substrat typeafer

200 mm) en fonction de la température, pour ndtresire d’étude. Les résultats sur la plage
de température [0-400] °C, présentés en Figure 188nt proches des résultats
expérimentaux : a 20 °C et 100 °C des fleches otisps de 2,3 mm et 1,6 mm sont
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simulées. Le décalage avec les valeurs mesuréds ébeu expliqué par les propriétés
mécaniques « approximatives » (littérature et destigbriquant) utilisées pour la simulation.

System : Silice Fondue sur BCE sur Silicium
2000 o r ¥

Bow (pum)

0 100 200 300 400
T(°C)

Figure 100 : Simulation de la fleche d’'une struet8i / BCB / verre (typavafer200 mm) en
fonction de la température

L’outil de simulation nous permet également de mamtjue les propriétés mécaniques du
polymére vitreux n’ont qu’un trés faible impact $arcourbure de la structure : une variation
de la fleche inférieure a 1% est constatée en pcéseu non de la couche de polymere
(épaisseur 10 pum).

Nous avons également mesuré par la méthode optieprée précédemment la courbure de la
structure étudiée en fonction de la températureni@e montré sur le graphique de la Figure
101 la courbure est d’abord mesurée de la tempérambiante jusqu'a 350 °C (points
rouges) puis de 350 °C jusqu'a la température ambbigpoints bleus). A 250 °C, la
température de collage, une courbure nulle est bleservée : le BCB a donc bien été
totalement réticulé a cette température. On rengapgr ailleurs un Iéger décalage entre la
montée et la descente en température probablementun artefact du capteur de mesure de
température.

La Figure 102 présente le rayon de courbure diedatare (calculé a partir de la courbure) en
fonction de la température (comme précédemmentram@e de montée en température et
une rampe de descente). La température de collsigpel@arement identifiable par cette

représentation. Nous mettons ici en évidence uclenique relativement simple qui permet
d’identifier la température de collage d’'une staunet(ou de réticulation d’'un polymére) par

I'intermédiaire de son comportement mécanique gatdle ses propriétés mécaniques).
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Figure 101 : Courbure en fonction de la tempérabong une structure Si/ BCB / verre type
wafer 200 mm assemblée a 250 °C
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Figure 102: Rayon de courbure en fonction de lmptrature pour une structure
Si/ BCB / verre typavafer200 mm assemblée a 250 °C
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D’autres investigations ont été menées sur le m§pe de structure en remplacant la silice
fondue par un matériau de type verre ayant un icteit de dilatation thermique proche
d’'une dizaine de ppm/°C [Vertec], et donc plus élewe celui du Si. La courbure de la
structure est alors inversée par rapport au cagg@edit mais non mesurable : un clivage entre
la couche de polymere et le matériau de type estebservé lors du refroidissement de la
structure apres collage (sans clivage au sein dlestrats Si et verre : les plaques restent
intactes). Macroscopiquement le substrat type vegasle le méme aspect qu'avant la
tentative d’'assemblage (pas de traces de polyniéae)ouche de polymere est apparemment
entierement transférée sur le substrat Si. D’anaréela rugosité de surface du BCB est proche
de celle du substrat qui était en vis-a-vis (« iesgion » de cette rugosité lors du collage en
modeRINS). Ce type de substrat Si/ BCB a été utilisé p@tude du collage BCB en mode
réticulation ex-situ Kexs). Cette approche permet de diminuer I'énergie hikaence en
comparaison du modans (caractérisations mécaniques dans le chapitre II).

L’assemblage par polymere de matériaux possedantakfficients de dilatation thermique

différents peut entrainer une courbure plus ou mdéimte de la structure réalisée, et peut
engendrer, dans certains cas, une rupture de @elle structure d’étude présentée nous a
permis de quantifier expérimentalement cette caeripar la fleche observée sur la structure.
Nous avons par ailleurs confirmé ces mesures del’diun outil de simulation. Par la suite,

dans le cas d’hétérostructures impliquant deux teatissde type inorganique collés via un

polymére, nous veillerons, dans la mesure du plesséb ne pas atteindre des rayons de
courbure inférieurs a une centaine de metres isipl clivage et incompatibilité avec la

plupart des machines et outils de micro-électromigll existe également certains substrats
dont le coefficient de dilatation est volontairemadapté a celui du Si afin de s’affranchir

d’éventuelles déformations (par exemple le verpe Borofloaf 33 [Borofloat]).

3.4 Etude des contraintes dans des films de silicium td-fins transférés sur polymeére

Dans le paragraphe précédent nous avons analyéet e la température sur différentes
hétérostructures, impliquant notamment le transf@rtpolymére de films inorganiques d’'une
épaisseur minimale de I'ordre du micrometre. Legcstires que nous développerons par la
suite pourront impliquer des films « ultra-finsdbune épaisseur inférieure a cet ordre de
grandeur. Il convient donc d’étudier des structuresieles impliquant des couches de Si,
transférées sur polymere, ayant une épaisseurnvadiane centaine a une dizaine de
nanometres. Nous allons tout d’abord présenterrteéoé de transfert développé pour
permettre I'étude du comportement mécanique desfittea Si monocristallins d’'une telle
épaisseur. Nous analyserons alors le transfertle fle Si, d'une centaine de nanomeétres
d’épaisseur, sur polymeére caoutchoutique ou vitr&lous nous appuierons sur un modeéle en
loi d’échelle pour expliquer les phénomeénes obserté cas du transfert de films de Si
précontraints d’'une dizaine de nanomeétres serdteraworde.

3.4.1Transfert de silicium sur polymére a partir d’'unbstrat type SOI par voie mécanique
et chimique

Nous avons vu au début de ce chapitre (paragrapharda Figure 91 notamment) qu’il est
possible de transférer un film de Si monocristadlur polymére a partir d’'un substrat type
SOl (slicon on insulator/ silicium sur isolant). Pour la gamme d’épaissderSi que nous
étudions ([10-100] nm), une dizaine de micromettepolymere devrait permettre I'étude du
comportement mécanique du film de Si (épaisseupalymere trés grande devant celle du
Si). Les films de Si auxquels nous allons nousr@stger vont étre transférés sur une couche
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de polymére d’'une épaisseur d’'une dizaine de mietmes, elle-méme supportée par un
substrat Si massif (725 pm d’épaisseur).

La Figure 103 présente le procédé de transferihgus avons développé. En premier lieu un
substrat type SOI est collé, via un polymere (celmuitique ou vitreux), a un substrat Si
standard (typewvafer 200 mm). Le Si massif du substrat type SOI esuiemgetiré par
abrasion mécanique (jusqu’a une épaisseur d’'urangizde micromeétres du Si massif du
substrat SOI) puis par attaque chimique (retradtl tdu Si massif du substrat SOI par attaque
TMAH avec utilisation de la couche d'oxyde commeudute d’arrét). L’'oxyde enterré,
généralement d'une épaisseur de l'ordre de quelcgrmines de nanomeétres, est enfin retiré
par attaque chimique HF. Il en résulte notre stmectd’étude, composée d'un film Si
monocristallin ultra-fin, provenant du substrat@ypOl initial, transféré sur une couche de
polymeére, d’'une dizaine de micrometres d’épaisssupportée par un substrat Si massif type
wafer 200 mm. Nous dénommerons cet empilement, par gieadm SOI, substrat type SOP
(silicon on polymer silicium sur polymére).

substrat type SOI

51 massif ~ 725 um
510, = S00nm S1massif ‘
Si < S00 nin Si0, ]
Siultra-fin Siulta-fin
polvinere ~ 10 um polvinere
S1massif ~ 725 um |:> S1 massif |:> 51 massif
substrat Si substrat type SOP
substrats initiaux collage des deux substrats  retrait du Si massif et
par thermocompression via  de la couche d’oxyde
une couche de polymere du substrat type SOI

Figure 103 : Transfert d’un film de Si sur polymarpartir d’'un substrat type SOI

Les substrats de type SOI, que nous avons utiliags un premiers temps, ont été réalisé au
sein du laboratoire par le procédé de transfertrS@at'" (description détaillée au chapitre
IV). Dans un second temps, des substrats de typé(sBainedslicon on insulator/ silicium
contraint sur isolant), fournis par la société &wifSoitec’12], seront utilisés. Ces substrats
spécifiques, d’'une architecture similaire a des, $@ttent en jeu une couche de Si ultra-fine
avec une contrainte en tension de l'ordre du GPatilisation de telles couches de Si
monocristallines contraintes en microélectroniquenet de modifier les propriétés de
transport de charge dans le Si. Certains polymaénéda capacité de relaxer d’'une maniére
générale ces contraintes. Le contrdle de cett@atta pourrait permettre de piloter I'état de
contrainte d'une couche de Si ou d'orienter sucheix des polyméres afin d’éviter une
relaxation de la couche.

3.4.2Cas d’'une couche de silicium transférée a parturdSOl

Des transferts de films de Si sur polymere vitreuxcaoutchoutique ont été opérés. L’étape
d’assemblage est effectuée par themocompressies tethpératures de 250 °C pour le BCB
(comportement vitreux) et de 100 °C pour le PDM8n{portement caoutchoutique). Les

épaisseurs des couches d'oxyde et de Si des 48bSIEd utilisés sont respectivement de
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200 nm et de 100 nm. Le film de Si transféré dstilacture SOP obtenue est donc soumis a
une contrainte d’origine thermique (d’'un gradienindordre de grandeur de 100 °C).

Transfert sur polymere vitreux

Dans le cas du polymere vitreux, un transfert desu8itoute la surface du polymere est
réalisé, comme l’illustre la Figure 104. La couleerte, visible en surface d’'un point de vue
macroscopique, est a rapprocher a I'épaisseurlaudé Si (100 nm). Une observation par
microscopie optique de la surface du film transf@@ntre une couche de Si intacte, c'est-a-
dire sans clivage.

/

Si =100 nm
polyvinere vitreux = 10 wn

8i massif= 725 um

Figure 104 : Transfert d’'un film ultra-fin de Siuie épaisseur de 100 nm sur un polymére
vitreux (BCB d’environ 10 um d’épaisseur) repossunt unwafer Si 200 mm

Des mesures par diffraction des rayons X ont pedaisonfirmer I'épaisseur de 100 nm du
film de Si transféré sur polymere (franges d’indeghces). D’autre part des mesures réalisées
par spectroscopie Raman indiquent la présence adongainte biaxiale dans le plan de type
compressive d’environ 120 MPa =10 MPa au seinaleduche de Si. Cette contrainte,
correspondant & une déformation de I'ordre dé, Xt probablement liée au collage en
température (250 °C) du substrat de type SOI. Peéapart le substrat ne présente pas de
courbure macroscopique. Nous allons essayer ddrmanfl’'ordre de grandeur de cette
contrainte d’origine thermique par un modéle erdléchelle en considérant une relaxation de
contrainte dans le plan.

La Figure 105 présente le schéma d’'une relaxatandpatation dans le plan d’'un bilame,

pour un coefficient de dilatation thermiqog d’un premier milieu (dans notre cas pratique le
film de Si) trés inférieur a celui d’'un second milia, (la couche de polymére vitreux). Nous

considérons ici que le substrat Si support n’adefet.

- o
Bk, AT
EE’ ;TE‘
a)’ e a':? >
L]
assemblagé; > Ty T=To

Figure 105 : Relaxation dans le plan d’'un bilamesdteffet de la température
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Soit deux plaques circulaires de surf&&assemblées a une températliyeOn définit la
variation températurdT entre les deux substrats :

AT =T, -T, (45)

On définit également la déformati@n en bord de substrat comme le produit de la vanati
de température et de la différence des coefficidatdilatation des deux milieux :

&, = AaAT (46)
Exprimons ensuite I'énergie élastique du premidienni;
U, =E&°hS (47)
De méme on exprime I'énergie élastique du secotiguni

U,, =E,(e-¢,)’h,S (48)

e

On définit alors I'énergie élastique totale asseaa systeme étudié :

U =Ee2hS+E,(e-£,)°h,S (49)
- : du _ )
En optimisant cette relation sa(d— =0) ontrouve :
£

E,h,

£=¢, Eh+En, (50)
On pose alors le ratié:
£=2E (51)
La déformation peut alors s’écrire sous la formgaste :
= AaAT (52)
1+¢&

En considérant les ordres de grandeurs associéga@systemel; = 100 GPaE; = 1 GPa,

h; =100 nmh, = 10 umda = 10 ppm/°C edT = 100 °C, on retrouve I'ordre de grandeur de
la déformation de IHtrouvée expérimentalement. Dans le cas d’un finBid’une centaine
de nanometres d’épaisseur transféré sur une codehepolymere d'une dizaine de
micromeétres et supportée par un substrat Si, I'thgse d’'une déformation par déplacement
dans le plan semble crédible (couche de Si tra@sfén compression en raison d’'un gradient
thermique).
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Transfert sur polymere caoutchoutique

Dans le cas du polymere caoutchoutique un trandée8i sur toute la surface du polymere est
également réalisé. Une observation par microscopigjue de la surface du film transféré,
présentée en Figure 106, montre une couche det&itenet présentant des ondulations.
Quelques défauts de collage sont par ailleurs wbser

Figure 106 : Observation par microscopie optiqudadsurface d’un film de Si de 100 nm
d’épaisseur transféré sur polymeére caoutchoutique

Nous avons également analysé la surface transféméenterférométrie optique comme
montré en Figure 107. Cette méthode nous permetadactériser I'ondulation par une
longueur d’onde moyenne d’environ 31 um et une doge de 120 nm. L’ordre de grandeur
de la longueur reste identique avant et apresirdgd’'oxyde du SOI.
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1.6 mm

ﬁk\\-‘;‘ 600.8 un.l e « \

scan 1.6mm*1mm scan 60pm460um

Figure 107 : Interférométrie optique de la surfdaen film de Si de 100 nm d’épaisseur
transféré sur polymeére caoutchoutique

Il apparait donc que la contrainte thermique, itelpiar I'étape de collage en température,
provogue une ondulation du film de Si. Nous allamsilyser cette hypothése a I'aide d'un
modele en loi d’échelle. La Figure 108 présentesdaéma d’'un systeme soumis a une
relaxation par ondulation d’'une contrainte d’orggiihermique.

A
[ E——
F'y
Byl AT i
- )
assemblagé; > T T=To

Figure 108 : Relaxation d’une contrainte d’origthermique par ondulation

On considére un film d'un premier matériau, de nedélastiqueE; et d’épaisseuih;,
transféré a une températuresur un second matériau de modibjeet d’épaisseur infinie. Si
E; est grand devari,, une variation de températuw® peut provoquer une ondulation du

film transféré. On considére alors une couche areloaractérisée par sa longueur d’ohds
son amplitudeA.

Soit b la largeur du film. On exprime d’abord I'énergistique de courbure par longueur
d’onde du premier milieu (film d’épaisseur fini@yoduit de la raideur du film par le carré de
la déformation typique par la surface considérée :

Uep = Elhf(/‘_éj Ab (53)

Puis on exprime I'énergie élastique du second mifrailieu d’épaisseur infinie), produit du
module élastique de ce milieu par la déformatiqrigiye au carré par le volume considéré :

2
U, = E(f} A%b (54)
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D’ou I'énergie élastique totale du systeme :

E,h’A%b
u :MT— E,A% (55)
A I'équilibre on trouve :
V3
E
A=h|= 56
] (56

On remarque immédiatement que la longueur d’ondéleutransféré dépend uniqguement
des propriétés mécaniques du systeme et de I'@oaisisl film transféré. On retrouve cette
relation, au facteur pres, dans la littérature [Bew@l8] [Huang'05] [Huang'07] [Park’10].
Pour notre systeme, en considérant les ordresatelgur suivant; = 100 GPah; = 100 nm
et E; = 1 MPa on trouve une longueur d’'onde de l'ordecla dizaine de micrometres, a
rapprocher de la valeur expérimentale de 31 pm.

Un calcul en loi d'échelle permet également deerellamplitude A des ondulations
développées a la contrairgelu film :

A=h ’. (57)

Cette relation, au facteur prés, est donnée pangifiduang’07]. Avecg: la déformation
critique pour laquelle les ondulations apparaisgéfihie par :

1(3,)*°
£, == 2 (58)
4\ E,

L’amplitude des ondulations, contrairement a leunglueur d’onde, dépend de la contrainte
du film. En considérant un ordre de grandeur derif0pour I'amplitude des ondulations
(120 nm mesuré) et en reprenant les valeuts;dE, et h; utilisées précédemment on trouve
une déformation de l'ordre de 0 correspondant & une contrainte d'une centaine de
mégapascals et une déformation critique de I'odgr&0*.

3.4.3Cas d’'une couche de silicium précontrainte

Nous avons étudié précedemment le cas du trargdefitms de Si a partir d’'un SOI. Des
substrats de type sSOI, fournis par la sociétée8aojSoitec’12], sont utilisés ici. Les
épaisseurs du film de Si monocristallin et de l'd&yenterré mis en jeu sont respectivement
de 14 nm et de 146nm. Nous avons caractérisé IlgtratutsSOIl par spectroscopie Raman.
Comme le montre la Figure 109 le pic correspondalat couche de sSi (silicium contraint)
est décalé par rapport a celui du substrat mass@eSsdécalage correspond a une contrainte
en tension du film de Si. La contrainte mesurée destl,34 GPa (+ 0,01 GPa) ce qui
correspond a une déformation de l'ordre de 1 %teCebntrainte est en accord avec les
spécifications données par la société Soitec.
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Si susbtrat

intensite (ua)

v

480 500 520 540 5I6D
nombre d’onde (cm™t)

Figure 109 : Spectre Raman du substrat sSOI ré&féren

Des transferts du film de sSi sur polymeres vitreuxcaoutchoutique sont opérés par la
méthode décrite dans le paragraphe précédent gafd-iL03). Une structure de type sSOP
(strained sllicon on polymer silicium contraint sur polymere) est ainsi reéé. L'étape
d’assemblage est effectuée par themocompressioe déempérature de 250 °C pour le BCB
(comportement vitreux) et a température ambianteurr pe PDMS (comportement

caoutchoutique).
Transfert sur polymere vitreux

Dans le cas d’'un polymere vitreux (BCB) de 10 pépdisseur, un transfert de sSi, sur toute
la surface du substrat support Si tygefer 200 mm, est réalisé comme montré en Figure 110.
La couleur du film contraint transféré est ici legontrairement a la couleur verte observée
pour un film non contraint (cf Figure 104), étawmindé que I'épaisseur du film transféré est
plus faible (14 nm contre 100 nm).

-

iSi=14

___polyinere vitreux =10

Figure 110 : Transfert d’un film ultra-fin de sSude épaisseur de 14 nm sur un polymeére
vitreux (BCB d’environ 10 um d’épaisseur) repossunt unwafer Si 200 mm
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Une contrainte en tension de 1,50 GPa (x 0,01 @GRa3ein du film de sSi transféré est

mesurée par spectroscopie Raman. Nous avons pnécetg vu que la contrainte thermique,

de type compressive, apportée par I'étape de ell@ay thermocompression du BCB a

250 °C est de 0,12 GPa (0,01 GPa). Si lI'on nesideme pas de relaxation, on devrait

logiqguement avoir un film en tension auquel on ap@ une contrainte compressive d’origine

thermique (1,34 GPa — 0,12 GPa = 1,22 GPa). Leuma&géalisées ne permettent pas de
vérifier cette hypothése. L'ordre de grandeur dedatrainte initiale du film reste cependant

identique.

Aprés transfert sur polymere vitreux, la contraidiien film de sSi n’est donc pas affectée (ou
du moins trés faiblement). Ce type de polymeére easla contrainte du film transféré et ne
présente donc pas une capacité de relaxation deanda. Nous avons de plus démontré qu'il
est possible de transférer sur polymere vitreuxfittas intacts de Si d’'une dizaine a quelques
centaines de nanometres d'épaisseur et présemambuatrainte de I'ordre du GPa.

Transfert sur polymere caoutchoutique

Le cas du transfert de sSi sur un polymere caoutae (PDMS) de 10 um d’épaisseur est
plus complexe. Comme montré en Figure 111, aptésitrdu Si massif du sSOI une couche
intacte composée du sSi et de I'oxyde enterré ¢épar totale de 160 nm) est transférée sur le
PDMS. Des mesures par interféerométrie optique peemed’identifier une longueur d’onde
de 21 um. Cet ordre de grandeur est en accordl'ageation (56) (en prenat; = 100 GPa,

h; =100 nm eE, = 1 MPa). Apres le retrait de I'oxyde enterré, fissures au sein du film de
sSi apparaissent comme présenté en Figure 1llilhedé sSi est donc dégradé mais
présente encore des ondulations.
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apres retrait du Si massif du sSOI apres retraitaleouche d’oxyde du sSOI

vue zoomée des ondulations

Figure 111 : Observation par microscopie optiquéadsurface d’un film de Si précontraint
de 14 nm d’épaisseur transféré sur polymere caouticfue

Des observations par interférométrie optique dsuldace du film transféré, présentées en
Figure 112, montrent des ondulations d’'une longudlonde de 21 pum (méme valeur
guavant retrait de l'oxyde) et d'une amplitude denm. Selon la relation (56) cette
conservation de longueur d’onde n’est pas logiglmifution de I'épaisseur d’un film de
module élastique de d'ordre de 100 GPa). On pduétee dans un cas limite ou la longueur
d’onde reste « bloquée » en raison de I'épaisseditrd de polymere, 10 um, du méme ordre
de grandeur que la longueur d’onde. La méme expegia été renouvelée pour une épaisseur
de polymére de 30 um. Des résultats identiques,nqus n’expliquons pas, sont observes.
Des essais supplémentaires, mettant en jeu unéheale polymére d’'une épaisseur plus
élevée d’'un ordre de grandeur (par exemple 100 payrraient probablement apporter plus
d’explications.

Par ailleurs une contrainte de 0,43 GPa (+ 0,01) @®%amesurée par spectroscopie Raman au

sein du film de sSi. Une relaxation de la conteimitiale de 1,34 GPa du film de sSi est
donc provoquée. Cette relaxation est certainemegltex a la rupture du film de sSi.

130/259



Chapitre 11l : Etude du comportement mécanique tEhastructures de base

scan 120pm*90um

Figure 112 : Interférométrie optique de la surfadgn film de Si précontraint de 14 nm
d’épaisseur transféré sur polymere caoutchoutique

Le report de films ultra-fins de Si, impliquant ucentrainte de I'ordre du GPa, sur polymeére
caoutchoutique implique une fissuration de la ceudhansférée. De telles contraintes
apparaissent donc rédhibitoires pour les transfeetsfilms intacts que nous souhaitons
réaliser.
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4 Conclusion

Au cours de ce chapitre nous avons dans un prdergrs présenté les différentes méthodes
de transfert de films monocristallins sur polymé&eportées dans la littérature. Les
comportements mécaniques d’hétérostructures de lmagkgquant des polymeres vitreux et
caoutchoutiques, ont ensuite été étudiés a I'amlenddéles en loi d’échelle. Ces modéles
apparaissent comme relativement bien adaptés atrnsgs étudiés, impliquant différents
ordres de grandeur sur les dimensions et les m@tégri Ainsi, des hétérostructures,
comportant des couches de polymere et impliquanmttEériaux inorganiques massifs collés
ou des films monocristallins transférés, ont étalysges. L'effet des contraintes d’origine
thermique sur la déformation de ces structuresamment été mis en avant.

Dans les deux chapitres suivants nous nous atather développer et analyser différentes
méthodes de transfert de film de Si sur polymees différentes configurations étudiées au
cours de ce chapitre (assemblage de matériauxfdeedies natures par polymere et transfert
de films de Si sur polymére) nous permettront deene@u mieux ces études de transfert.
L’effet de contraintes, principalement d'origineethmique, par exemple sur la courbure
macroscopique d’une structure ou sur I'ondulatidiééhelle microscopique d’'un film de Si
transféré, sera notamment étre pris en considératio
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1 Introduction

Dans cette partie nous étudions le transfert dehmsimonocristallines, principalement du
silicium, sur polymere par implantation ioniquéfretcture.

Tout d’'abord les étapes constitutives de la teagielSmart CUt’, transfert par implantation
ionique et fracture appliqué a la fabrication dbsttats SOI (fcon on insulator/ silicium

sur isolant), seront détaillées. Nous dresserossitenun état de I'art du transfert de couches
monocristallines sur polymeére par I'adaptation dg@mcédé original.

Nous présenterons ensuite une étude explorataire stansfert de silicium sur polymeére par
I'association du transfert par implantation ioniqetefracture et des méthodes de collage par
polymére que nous avons développées précédemmens &oons alors une vision plus
claire sur ce type de systemes et plus particuierg de I'effet raidisseur en présence d’'une
couche de polymére. Des modeéles simples, élabopzstét de lois d’échelle, seront alors
proposés pour mettre en lumiere les mécanismesadsfért spécifiques en présence d’un
matériau polymere. Ces modéles nous permettrondédager deux voies originales de
transfert pour la réalisation de structures inntemrde type SOP ilgon on polymer/
silicium sur polymere).

La qualité cristalline des films de silicium tra@sds sur polymere sera évaluée par diffraction
des rayons X et par spectroscopie Raman, puis ae@m@ades structures SOI de référence.
Enfin des perspectives de transfert d’autres naigrimonocristallins, du tantalate de lithium
(LT) et du niobate de lithium (LN), sur polymerema exposées.
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2 Etat de I'art sur le transfert de couches monoaligies par implantation et
fracture

Aprés avoir donné un apercu de la technologie S@att” et de ses étapes clefs, nous
présenterons un état de l'art des transferts dehesumonocristallines sur polymere par
adaptation de ce procédé.

2.1 Elaboration de substrats SOI : du SIMOX a la techntogie Smart Cut’™

Les substrats de silicium utilisés en microéledtioe sont classiquement des matériaux dits
massifs car entierement constitué de ce matériatalin. Une autre catégorie de substrats,
dits de type SOI, est constituée d’une couche lilgush monocristallin (de 10 nm a 2 um)
séparée du substrat par une couche de matériamiggénéralement du Si@’'une épaisseur

de quelques dizaines de nanométres a 2 um) congnenté sur la Figure 113 . La géométrie
des structures SOI permet principalement d’isoktizalement la couche active des circuits
réalisés en surface des substrats (typiquemenguglgues centaines de nanometres) et de
limiter les effets parasites induits par la présedcin substrat de type massif. Les épaisseurs
de silicium et d’'oxyde sont adaptées selon I'agbion visée.

« S
— sio,

51 massif

Figure 113 : Architecture d’'un substrat SOI

Le procédé SIMOX (séparation par implantation dgiye) a d’'abord été développé pour
mettre en ceuvre les premiers substrats SOI [Waggdgib[lzumi’78]. Une implantation
d’'ions oxygene a forte dose suivie d’'un recuit batgmpérature (> 1000 °C) sont utilisés
pour définir la couche de SjOenterrée. Par la suite le procédé BSO®bdnded SOI)
[Lasky’85], a permis d’obtenir des substrats S@ha@indre colt. Une plaque de silicium est
assemblée par collage direct a une autre plagsdiciem oxydée en surface, puis une étape
d’amincissement d’une des deux plaques de sili@anduit a I'obtention d’un substrat SOI.
Cependant la limite d’épaisseur (~5um) et son nmbgénéité, inhérentes au procédé
d’amincissement, constituent la limite du procé®OB Dans les années 90 deux méthodes
innovantes de réalisation de substrats SOI ontevjour : le procédé ELTRAR (epitaxial
layer transfe} [Yonehara’94] [Yonehara’01] et la technologie $Sm&ut™ [Bruel'91]
[Bruel'95]. Le procédé ELTRAR est basé sur la formation sur substrat massifedagsuche

de silicium poreux sur laquelle une couche deisiticmonocristallin est reprise par épitaxie,
aprés un collage direct sur un substrat d’accueie séparation au niveau de cette couche
poreuse enterrée méne a l'obtention d’'un subst@dt Bour sa part la technologie Smart
cut™, exclusivité technologique du groupe Soitec, aidepent supplanté les autres
technologies (plus de 90 % des substrats SOI vesuluke marché mondial) par son codt et
par sa flexibilitté de mise en ceuvre (controle dpaisseurs des différentes couches et
adaptation & de nombreux matériaux monocristallins)

La technologie Smart CUt est présentée en Figure 114. Un substrat deusiliohassif A, dit

substrat donneur, est thermiquement oxydé en surface pour formdutie oxyde enterré.
Des ions légers (généralement hydrogéne) sont tenistiioduits paimplantation ionique
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dans la matrice silicium du substrat A pour fornegr profondeur une zone fortement
concentrée en hydrogene. Le substrat donneur esiterassemblé paollage directa un
autre substrat de silicium massif B, slitbstrat récepteur. Un traitement thermique appliqué

a la structure collée provoque ufracture latérale au niveau de la zone concentrée en
hydrogene. Il en résulte une structure de type&@ substrat donneur diminué de la couche
de silicium transférée. Le substrat donneur poétra recyclé pour un nouveau transfert.
Enfin I'extréme surface du silicium transféré estimise a un traitement de surface afin
d’améliorer sa rugosité et d’éliminer les zonegrdommagée par I'étape de fracture.

A 1_Silicium initial B, ‘_
A A." 2 2_Oxydation
: i P >
I
I
|

X € o] 3_Implantation ionique

\

[

\

\

|

\

; 4_Nettoyage et collage |
; \
\

|

[

[

5_Clivage

6_Finition

7_La plague A initiale
devient une nouvelle plague A

______________________ ' plaque de SOI

Figure 114 : Schéma de principe de la technologiarsCuf™ [Soitec’12]

Les trois étapes clefs de la technologie Smarf'€umplantation ionique, collage direct et
fracture vont maintenant étre détaillées dans ke dm I'application a la fabrication d’'un
substrat type SOI.

Implantation ionique

L’implantation ionique est généralement utilisée reitroélectronique pour le dopage des
matériaux semi-conducteurs. Dans notre cas elleua lput de créer en profondeur une zone
sursaturée en hydrogene. Le substrat cible est &a@lpar un faisceau d’ions accélérés selon
une énergie variant de quelques keV a quelques Meafte énergie, appelée énergie
d’'implantation, permet de définir urgrofondeur d’implantation parallele a la surface du
substrat. Comme le montre la Figure 115, aprésantation, la concentration en hydrogéne
dans la matrice du silicium est repartie selon mfilpgGaussien : la profondeur d’implantation
correspond au maximum en hydrogéne. La Figure dubgre le contrdle de la profondeur
d'implantation par I'énergie d’'implantation applégt La quantité d’hydrogene introduite
dans le silicium, qui dépend du courant ioniqueligpp et de la durée d’exposition au
faisceau, est définie pardimse d’implantation.
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Figure 115 : Exemples de profils d'implantation slde silicium simulés par le logiciel
SRIM pour différentes énergies d’'implantation [WWo®]

Collage direct

Le substrat de silicium implanté est assemblé astsat récepteur par collage direct. Dans le
cas du procédé Smart Clitclassique la nature des surfaces mises en jeudsodibxyde de
silicium pour le substrat donneur et du siliciunupte substrat récepteur. Comme expliqué
dans le chapitre I, le collage direct est réalm@ssapport de matiere et met en jeu dans notre
cas des liaisons hydrogene entre les terminaisar@HSdu substrat donneur et les
terminaisons Si-OH du substrat récepteur dans emier temps. Pour mener a leur adhésion
et s’affranchir de défauts de collage, les surfaneses en contact doivent répondre a des
criteres de planéité et de propreté. Ceux-ci s@mémlement atteints par des étapes de
polissage et de nettoyages chimiques. Par la éyies I'étape de fracture) un traitement
thermique haute température (> 1000 °C) est évhamuent appliqué pour renforcer
I'interface de collage par création de liaisonsatemntes.

Fracture

Apres le collage des substrats donneur et réceptagoplication d’un traitement thermique va
provoquer une fracture latérale au niveau de | amplantée précédemment. Outre une zone
concentrée en hydrogene, cette étape d’'implantatigendre I'apparition de défauts (de type
lacunaires ou interstitiels) au niveau de cetteez@es défauts qui peuvent se développer sur
différents plans cristallins et adopter diversesmis sont appeléglatelets Cesplatelets
dont un exemple d’observation MET (microscopie #t@tque a transmission) est présentée
en Figure 116, ont une dimension initiale de l'erdd’'une dizaine de nanomeétres
[Grisolia’00] [Personnic’08]. L'effet de la tempduwme va provoquer une évolution de la
population desplatelets par marissement d’Ostwald : croissance des plas gbjets au
détriment des petits. Il y a alors apparitionmierofissures dont un exemple d’observation
MET est présentée en Figure 117, d’'une dimensioguidques centaines de nanometres a
guelques dizaines de micrometres.
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R

100 nm
ey

Figure 116: Exemple d'une observatiofigure 117 : Exemple d'une observation
MET deplatelets[Aspar’01] MET de microfissures [Hochbauer'02]

Sous l'effet de la température, I'hydrogene impta@h sursaturation dans la matrice silicium
précipite sous forme gazeuse au sein de ces cavdgwession de ces cavités, estimée entre
une dizaine et une centaine de MPa, en constagi@eniation, provoque une coalescence
progressive des cavités jusqu’a une rupture cafastjue, au niveau de la zone implantée,
sur la totalité du substrat. Une illustration dedalescence est présentée en Figure 118 : dans
ce cas le substrat implanté n’a pas été assemtséletrat récepteur et recuit immédiatement.
Les cavités se développent alors verticalementagfrdlement sous forme de bulles et
coalescent (dans le cas d'un assemblage a un aulsétepteur les microfissures sont
confinées et se développent uniquement latéralgmeépst probable que les phénoménes de
marissement d’Ostwald et de coalescence se pradigseparalléle [Penot’10].

450° - 20 min 450° - 24 min

Figure 118 : Observation par microscopie optiquelalesurface d’'une plaque implantée
soumise a un recuit progressif : un phénomene dlescence de cloques est mis en évidence
[Aspar'01]

En présence d’'un raidisseur suffisant la fractieepvoque au niveau de la profondeur
d'implantation et permet le transfert d’'une couamenocristalline continue. Les deux
surfaces séparées présentent alors un facies coeigire qui garde [I'historique de
I'évolution des microfissures. Un facies de surfamares fracture est présenté a titre
d’exemple en Figure 119 : on peut observer des mug@®, empreintes des microfissures. Ici
ces marbrures sont de type « bosses » pour lerauldsihneur et de type « creux » pour le
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substrat récepteur. Ce facies de rupture va dépealedr parametres d’'implantation, du budget
thermique appliqué et des propriétés mécaniquaesadériaux mis en jeu [Penot’10].

a 10 20 30 40 50 B0 70 80 90 100 110 120
o n @z @ w @ [T @ W (0 I T I 1

surface substrat donneur surface substrat récepteur

Figure 119: Exemples d'observations par microseopptique de faciés de rupture
complémentaires de substrats donneur et réceptans de cas d'une implantation
d’hydrogene [Tauzin’08a]

Le recuit doit durer un temps minimum, si la doSmplantation est suffisante, pour que la
fracture soit provoquée a une température donnéecddple temps-température peut étre
reporté dans un diagramme pour plusieurs tempésaafin de connaitre plus précisément la
cinétigue de fracture pour des conditions dimpmtioh données (dose et énergie
d’'implantation). La Figure 120 présente un exengdediagramme temps-température : la
cinétigue de fracture peut étre modélisée par wiedlArrhenius ayant une énergie

d’activation de l'ordre de 2 eV. Cette cinétiqueasteassociée a une diffusion d’hydrogéne
limitée par des mécanismes de piégeage [Lagahe’00].

température
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Figure 120 : Exemple d’'une courbe de cinétiquerdetdire du silicium représentée dans un
diagramme temps-température [Aspar’01]
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2.2 Mécanismes induits par I'effet raidisseur

Lors de I'étape séparation nous avons vu que desofisisures se développent latéralement
sous l'effet de la température pour mener a ureura pleine plaque. La Figure 118 met en
eévidence un phénoméne diquage qui peut se produire, par exemple, lorsque que le
substrat donneur n’est pas assemblé & un substegiteur : les microfissures se développent
latéralement et verticalement. Les propriétés mgoas du substrat récepteur semblent donc
étre un parametre clef pour la réalisation d’'umdfart : uneffet raidisseur de celui-ci est
nécessaire. La Figure 121 illustre I'effet raidigsed’une maniere générale si la raideur du
systeme n’est pas suffisante les microfissures &eeldppent sous forme de cloques
pressurisées voire exfoliees. Ce phénomeéne deagegest souvent utilisé pour déterminer la
cinétigue de fracture : le temps d’apparition degues est rapproché de la durée nécessaire a
provoquer la fracture a une température donnée.

HHmplaitation Surface blisters  orater

VLTV L oot /¥

Annealing
—

1 Wafer bonding

Layer transfer (ion-cut method)

Annea[ing _

E—

Oxide
layer

Figure 121 : lllustration de l'effet raidisseur f§h’10]

Dans le cas d'un systeme de faible raideur et apresdéveloppement maximal des
microfissures, la géométrie et, notamment, le dieenées cloques qui se sont développées
dépendent de nombreux paramétres [Huang'99] [Teltt@d]. On peut citer la profondeur ou
la dose d’'implantation comme mis en évidence enrgig.22.
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Figure 122 : Diamétre de cloques en fonction dprtfondeur d’'implantation dans le cas
d’'une implantation d’ions hydrogene dans du silicilT erreault’07]

La profondeur d’implantation peut étre « artifitdéehent » augmentée par I'ajout, par
exemple, d’'une couche déposée sur le substrat don8e sa raideur est suffisante, cette
couche peut méme remplacer le substrat récepteaunteriser le détachement d’un film dit
« autoportée » [Bruel'91].

La Figure 123 met en évidence une épaisseur ceitipl raidisseur entre transfert (effet
raidisseur suffisant) et cloquage (effet raidiss@wsuffisant) [Lagahe’00]. Une couche

d'oxyde d'épaisseur variable (dans la gamme [2pdfl) a été déposée sur un substrat
implanté en hydrogene. Selon l'isotherme applidiggaisseur critique de raidisseur menant
a un transfert évolue : celle-ci dépend donc denétique de fracture.

e(u m)

transfert

cloquage

T(°C)

300 4[IJU 500 600 700 800
Figure 123 : Diagramme explicatif de transfert @uctbquage sur des structures implantées

en hydrogéne (profondeur 675 nm a travers 400 n®i@g comportant en surface un dépot
d’oxyde d’épaisseur variable [Moriceau’03]
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Si on considére un systeme ayant une raideur anfégpour mener au transfert, les propriétés
mécaniques de ce systeme devraient avoir un ingp@adevolution des microfissures et donc
sur le faciés de rupture. Lagahe montre qu’'uneatian d’épaisseur d’'oxyde a proximité des
microfissures a une influence sur le développendentelles-ci [Lagahe’00]. La Figure 124
permet d’apprécier cette dépendance : dans le’sasystéeme silicium, plus il y a un milieu
de faible rigidité (par exemple de I'oxyde de silm, ayant un module de Young environ
deux fois moins élevé que le silicium) a proximitegs microfissures, plus celles-ci ont une
tendance a se développer verticalement.

propagation latérale ++ propagation latérale ++ propagation latérale +
propagation verticale - - propagation verticale - propagation verticale +
Si Si Si
L === -—=- — EP—m—e——— = =] =) _CPCZC:
Si Si Si
‘ E1 ‘ ‘ EZ <E1 ‘

Figure 124 : lllustration de l'effet d’'une coucheoims rigide que le silicium sur le
développement de microfissures

Par la suite nous allons appliquer la méthode afestert par implantation ionique et fracture
& un report sur substrat polymeére. La technologiears Cul™ a été adaptée depuis une
dizaine d’années au transfert de nombreux matérgami-conducteurs (par exemple au
germanium, au phosphure d’indium, a l'arséniurgaéum... [Tong’97] [Singh’10]) vers un
substrat de nature identique possédant un moduléodeg de l'ordre de la centaine de
gigapascal. Un substrat polymere est plus compiaigae le silicium et les matériaux cités
précédemment : son module de Young est de l'ordremégapascal pour un polymere
caoutchoutique et du gigapascal pour un polymereu.

2.3 Transfert sur polymeére par implantation et fracture

Dans le brevet initial de la technologie Smart'®utBruel met en particulier en avant un
assemblage des substrats donneurs et récepteurlf@ye direct [Bruel’91]. Il souligne
surtout la nécessité d'un effet raidisseur pourligéa le transfert d’'une couche
monocristalline continue, et s’affranchir de phégoms de cloquage. Cette rigidité peut par
exemple étre atteinte par le dép6t d’'une couchmyamque de type oxyde de silicium sur le
substrat donneur, ce qui permet le détachemerilnaie dits « autoportés » d’une épaisseur de
quelques dizaines de micromeétres. I mentionne edgaht brievement le collage a un
raidisseur par « une substance adhésive » sangptiescd’un éventuel effet de celle-ci sur le
développement des microfissures. L'utilisation dawubstrat récepteur de type polymeére n’est
guant a elle pas abordée.
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Les études concernant le transfert par implantatdracture de couches monaocristallines sur
polymere sont a ce jour trés limitées. Dans unennes partie nous allons voir les quelques
matériaux monocristallins qui ont été transférgspalymeére puis nous nous focaliserons sur
le cas du silicium.

Couches monocristallines

Des transferts de phosphure d’'indium (InP) sur ipélse ont été reportés par Chen et al.
[Chen’07] [Chen’08]. Les premiers résultats exposem transfert d’InP, par implantation

hydrogéne, sur un polymére vitreux photosensiblayge polyépoxyde (EP) étalé sur un
substrat verre. Une coupe MEB de ce transfert egmdrtée en Figure 125. La méthode a
ensuite été appliquée a un transfert sur substigimgre vitreux de polyéthylene naphtalate
(PEN) collée par de 'EP, comme illustré en FigLpé. Le Tableau 20 récapitule la nature et
les épaisseurs des diverses couches mises emgadultransfert.

(a)

Figure 125 : Coupe MEB d'un transfert d’'InP sur[EfRen’07]

Figure 126 : Photo (a) et coupe MEB (b) d'un transfd’InP sur substrat polymeére
composite EP-PEN [Chen’08]

Le transfert de niobate de lithium (LINBCa €également été mentionné dans la littérature. Le
substrat donneur de LiNbkGest implanté en hélium, puis le recuit de fractpegmet un
transfert d’un film de 670 nm d’épaisseur sur uoeche de BCB comprise entre 1 et 2,5 um
étalée sur un substrat de LiNp[Buarino’07] [Poberaj’09]. La Figure 127 montreeucoupe
MEB de I'empilement réalisé, aprés un amincisserdaritiNbOs;.
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LiNbO, Film

BCB

Figure 127 : Coupe MEB d’un transfert de LiNo§uir BCB aprés amincissement du LiNbO
[Poberaj'09]

Enfin le transfert de germanium (Ge) sur polyimiB® apres un assemblage par de 'EP a été
réalisé par Ho et al.. De I'hydrogéne est implantée profondeur de 1,6 um dans la matrice
germanium. Apres fracture, comme le montre la EdglL28, une structure flexible de type
germanium on polyimidéGOP) est réalisée [Ho’09] [Hsu'10].

coupe MET photo

photoresist | 0.5 pmf

Figure 128 : Photo et coupe MET d'un transfert de SBe polymeéere composite EP-PI
[Ho'09]

Ces différentes démonstrations du transfert de nmaté monocristallins sur polymere
(exclusivement vitreux) ne proposent pas de congm&bn des mécanismes de transfert
impliqués dans ce type de systeme. D’autre partdephologie des microfissures impliquées
lors de I'étape de fracture n’est pas renseignée.

Cas du silicium

Dans la littérature seuls Colinge et al. rendemmie de I'étude d’un transfert de silicium sur

polymére SOP -silicon on polymey par implantation et fracture [Colinge’01], cesulats

ont par la suite été repris par Holl et al. [Hdd]0 De I'hydrogene est implanté dans la

matrice silicium & une profondeur de 360 nm. Cessab donneur est ensuite assemblé via
une couche de polymere vitreux (d’'une épaisseutodire de la profondeur d’implantation)

a un substrat récepteur. Pour un recuit isothereng lll & 400 °C, les auteurs rendent compte
d’'un manque d’effet raidisseur menant a un cloquagame montré en Figure 129 a). Par
contre lorsqu’une couche d’oxyde de silicium egiai&e par PECVD sur le substrat donneur
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le transfert devient possible, comme illustré eguFé 129 b). Deux couples d’épaisseurs
polymere - oxyde de silicium ont été définis powenar au transfert (Tableau 20). Les auteurs
mentionnent également une impossibilité de trahdieect sur polymeére sans ajout d’un film
raidisseur, pour les conditions d'implantationisées.

Transferred

Silicon

Substrate

a) pas d’oxyde raidisseur - cloquage 7 b dylr rfert A
Figure 129 : Essais de transfert de film de siticide 360 nm d’épaisseur sur polymeére par
implantation et fracture sans ou avec oxyde raadiss sans film raidisseur le polymére
apparait trop complaisant pour permettre un trangI®linge’01]

Le Tableau 20 présente un récapitulatif des traissfear implantation et fracture de films
monocristallins qui ont réalisés dans la littératur

matériaux matériaux polymere de matériaux référence
monocristallin raidisseur liaison substrat
transféré récepteur
InP (500 nm) / EP (2,8 pm) verre [Chen’07]
InP (720 nm) / EP (2,8 um) verre [Chen’07]
InP (1,3 um) / EP (1 um) PEN [Chen’08]
LiNbO3 (670 nm) / BCB ([1-2,5] um LiINbO3 [Guarino’07]
Ge (1,6 um) / EP P [Ho'09]
Ge (1,6 um) / EP Pl [Hsu’'10]
Si (360 nm) TEOS (1 pmy vitreux (500 nm) Si [Colinge’01]
Si (360 nm) TEOS (4 pmy vitreux (750 nm) Si [Colinge’01]

Tableau 20 : Récapitulatif des transferts par imgalgon ionique et fracture de matériaux
monocristallins sur polymere

Nous avons vu que peu d’études concernant le gdnsdr implantation ionique et fracture de
couches monocristallines sur polymere ont été nsenée morphologie des microfissures
impliquées dans I'étape de fracture n'est pas iseompte et les notions de raideur des
systémes mis en jeu trés peu abordées. Dans tadriitette partie nous allons réaliser des
transferts de silicium sur polymere et cherchesrafrendre les mécanismes impliqués.
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3 Etude exploratoire

Dans un premier temps nous allons détailler learpatres du procédé de transfert de silicium
sur polymeére par implantation ionique et fractuoe gous avons développé pour réaliser des
structures d’étude de type SGilicon on polymer Ce procédé générique va nous permettre
d’étudier ce type de transfert pour des systemesbate. Ces études nous meneront
notamment a une compréhension plus claire de t'effielisseur et du développement des
microfissures en présence d’'un matériau complaiyget polymere. Nous pourrons alors par
la suite proposer des modeles de transfert dacaslele systemes comportant une couche de
polymeére.

3.1 Elaboration de substrats SOP par implantation ioniaqye et fracture

Nous avons adapté la technologie Smart™®aiu transfert de silicium sur polymére comme
schématisé en Figure 130. Le substrat réceptewitueiement proche en termes de

propriétés mécaniques du substrat donneur, estlaeépar un polymeére de type vitreux ou

caoutchoutique épandu pa@pin coating sur un substrat support (silicium ou verre a
coefficient de dilatation proche du silicium). Lebstrat donneur et le polymeére sont ensuite
assemblés par thermocompression et le budget deirieaappliqué pour mener a I'obtention

d’'une structure SOP. Nous allons maintenant détails étapes d’implantation du substrat
donneur et 'assemblage de celui-ci au polymere.

silicium doenneur substrat support

( polvimére ]

co-implantation épandage polymere
bore-hydrogéne du par spin coating sur
substrat donneur silicium denneur substrat support substrat support

Wy 4

substrat support

= assemblage par thermo-
( polvimére T R
____________ ] compression via polymere

silicium donneur

substrat support .
recuit de fracture

! polvinére

Figure 130 : Schéma du procédé de transfert deiusili sur polymére par implantation-
fracture : réalisation d’'une structure de type SOP

Nous utilisons une implantation de deux espéeceaguas, bore et hydrogene. L’incorporation
de bore, en plus de I'hydrogéne, dans la matrieg@wsn permet d’atteindre des températures
de fracture inférieures a 300 °C [Tong’'98], une garqui est compatible avec les budgets de
dégradation des polyméres que nous utilisons. Noums déterminé différents budgets
thermiques de fracture dans le cas d’'un SOI classi@ans polymere), pour les utiliser
comme référence. Un oxyde thermique de protectiamed épaisseur de 100 nm est

148/259



Chapitre IV : Transfert de couches monocristallises polymeére par implantation ionique et
fracture

préalablement généré en surface du substrat silicionneur. Ce substrat est alors implanté
en bore puis en hydrogéne.

Deux couples d’énergies d’'implantation ont été aieés par simulation de type Monte
Carlo (logiciel TRIM) pour atteindre des profondeurs d’implantation38® nm et 675 nm.
Pour une profondeur d’'implantation donnée, les maxdes profils d’'implantation liés a
chaque élément sont superposés. Ces deux coupdasrgies sont récapitulées dans le
Tableau 21.

énergie d'implantation (keV) ) _
bore hydrogéne profondeur d’implantation (nm)
80 27 350

250 70 675

Tableau 21: Couples d'énergies d'implantation whéteés par simulation pour des
profondeurs d’'implantation de 350 nm et 675 nm

Le substrat est ensuite nettoyé afin d’éliminer ljgdrocarbures générés en surface pendant
I'étape d'implantation puis il est assemblé a ubsstat récepteur silicium par collage direct.
Le temps de fracture pour une température donri@gtsgminé in-situ grace a un capteur qui
permet de détecter la vibration associée a I'étidracture [Sanchez’06]. Le Tableau 22
récapitule par exemple les budgets de fracture msspour une co-implantation bore-
hydrogéene a 350 nm de profondeur.

température (°C) | 200 | 250 | 300

temps | 15 | | 14 h | 1 h 45 min

Tableau 22 : Budgets de fracture pour une co-imateom bore (énergie 80 keV) et
hydrogene (énergie 27 keV)

L'utilisation de matériaux de type polymere impodes restrictions vis-a-vis du budget

théorique de fracture : ce budget doit étre comgmise ceux de réticulation et de dégradation
du polymeére. Il est souvent considéré que les éa\dtl'origine de la fracture commencent a
se développer, a une température donnée, pounanidr % du temps de fracture. Afin que le
polymére reste stable en termes de propriétés nugemn lors du développement de ces
cavités, le budget de réticulation du polymere daester inférieur a cette limite. La Figure

131 donne un récapitulatif des budgets thermigueséticulation des polyméres modeles
utilisés (BCB et PMDS) et de fracture pour la cqiamtation bore-hydrogene utilisée. On en
tire des fenétres de mise en ceuvre possibles p@ague polymére. Dans le cas du BCB un
collage par réticulation in-situ a 250 °C et unecfure a 300 °C seront utilisés par la suite,
pour le PDMS un collage en réticulation in-situd® £C et une fracture a 220 °C.
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Figure 131 : Récapitulatif des budgets thermiqueséticulation du BCB et du PDMS et de
fracture pour une co-implantation bore-hydrogéne

3.2Premiére appréciation de I'effet raidisseur : cas @in polymeéere épais

Nous nous intérdessons dans un premier temps agfarade silicium sur un polymére
« épais » vitreux ou caoutchoutique, typiquemennd’épaisseur proche de 10 um. Les ions
bore et hydrogéne sont implantés a une profondew5® nm. Nous voulons ici apprécier
I'effet raidisseur que peut induire une couche dlgrmpere relativement épaisse.

3.2.1Polymére vitreux

Dans le cas du polymére vitreux (BCB), pour un mddage en réticulation in-situ a 250 °C
et un recuit de fracture & 300 °C wansfert partiel de silicium est observé sur le polymere.
La Figure 132 montre l'état de surface des sulsstr@tepteur et donneur observés par
microscopie optique. Des ilots circulaires d’unndédre d’environ 5 um sont transférés sur le
substrat récepteur. Le substrat donneur préseatd @uui un état de surface complémentaire
avec la trace des flots transférés. Le pourcerttagdicium transféré est d’environ 50 %.
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substrat récepteur ‘ substrat donneur

Figure 132 : Observation par microscopie optiqudadsurface des substrats récepteur et
donneur sur apres recuit de fracture dans le eagediouche de BCB de 10 um

Nous avons observé I'état de surface des subsé&egpteur et donneur plus précisément par
microscopie a force atomique comme montré en Fig88 Il apparait que les ilots transférés
présentent un facies de surface concave avec eokefld’environ 20 nm. Le facies du
substrat donneur, au niveau des traces laissédegdots détachés, ne présente quant a lui
aucune concavité ou convexité. Le rayon de courdeseilots transférés est de l'ordre de
100 um. Un calcul en loi d’échelle, pour une retaprade contrainte thermique par courbure
sur un bilame silicium-oxyde de silicium thermiga®nne également un rayon de courbure
de I'ordre de 100 um (en considérant une oxydati@000 °C). La concavité des ilots semble
donc étre reliée a un effet de dilatation thermique

substrat récepteur (scan 20 um * 5 um) substrandan (scan 20 pm * 10 pm)

Figure 133 : Observation par microscopie a foraamajue de la surface des substrats
récepteur et donneur sur aprés recuit de fractams k& cas d’'une couche de BCB de 10 um

La Figure 134 présente un schéma en coupe du fdeiéspture déduit des observations par
microscopie a force atomique. On observe, pour wecqncerne les parties du substrat
donneur ou le transfert n’a pas eu lieu, une rapéntre le polymére et I'oxyde thermique de
protection. D’autre part on remarque une légereatién de la ligne de rupture au niveau de
I'interface entre 'oxyde thermique et le siliciudu substrat donneur, en périphérie des filots
transférés, sur une distance de quelques cent@neanometres.
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Si 250nm + Ox 100nm
BCB »
T=300°C

Si

Figure 134 : Schéma en coupe d'un transfert pattiek le cas d’une couche de BCB épaisse

Dans le cas d'umpolymeére vitreux nous observons qu’utnansfert partiel de silicium se
produit. La rupture latérale des microfissures dentmnc perturbée par la présence d'un
polymére, beaucoup plus complaisant (module de Yael'ordre du GPa) que du silicium
(module de Young de I'ordre de 100 GPa), et senmydiquer un développement vertical de
celles-ci. On remarquera que la proximité des fii@ssférés semble indiquer orécanisme
de transfert avec un faible effet coopératif de cdsots.

3.2.2Polymeére caoutchoutique

Dans le cas du polymére caoutchoutique (PDMS), powssemblage en réticulation in-situ a
100 °C et un recuit de fracture a 220 °C nous réolams aucun transfert de silicium. Le
substrat support a été retiré mécaniguement laigsan le PDMS sur le substrat donneur afin
d’en observer l'état de surface. La Figure 135 meonine observation par microscopie
optique de celle-ci : un cloguage est observénesofissures sont visibles mais n’ont pas
mené a une rupture latérale. Un gonflement vertleates microcavités n’autorise pas une
rupture latérale. La dimension latérale des misgmnfies, de quelgues micromeétres, est
comparable a celle observée pour un substrat domeeuwit sans raidisseur en surface comme
montré en Figure 136. Cette comparaison indiquefigt nul du PDMS sur le développement
des microfissures. On peut remarquer qu’il n’y a gaxfoliation des cloques dans le cas du
PDMS épais. La Figure 137 présente un schéma greatw phénomeéne de cloquage dans le
cas d’'une couche de PDMS épaisse.
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contact substrats pas de contact
donneur et substrats donneur
récepte et récepteur

s D,

Figure 135: Observation par microscopiegure 136 : Observation par microscopie
optique du substrat donneur aprés recuit detigue de la surface d’'un substrat donneur
fracture, détaché mécaniquement au niveapres recuit de fracture dans le cas d'un
de linterface entre le PDMS et le substratansfert sans polymére

Support dans le cas d’'une couche de pDMSauche . le substrat donneur était en contact dwesubstrat
recepteur (une couche continue de silicium s’estafiée)
A droite : le substrat donneur n’était pas en ocdré@ec le substrat
de 10 um .

récepteur (un cloquage avec exfoliation est objervé

Si

Si 250nm + Ox 100nm

PDMS :>

Si

Figure 137 : Schéma en coupe d’'un cloquage dareslé’'une couche de PMDS épaisse

Dans le cas d'un polymeraoutchoutiquenous observons wloquagedes microfissures ne
permettant pas un transfert de silicium. La ruptatérale de ces microfissures n’est pas
suffisante et similaire a une situation sans raglis. Le PDMS représente un milieu trop
complaisant (module de Young de l'ordre du MPagyaht pas ou peu deffet sur le
développement des microfissures.

Nous venons de voir que des polymeres vitreux outcaoutique, de par leur complaisance,
ont des effets tres différents sur le développents® microfissures impliquées dans le
transfert par implantation et fracture. Pour unefgrdeur d’'implantation de 350 nm, un

polymére caoutchoutique n'a pas d’effet sur ce k@peEment. Par contre un polymere
vitreux semble induire une raideur plus forte, fésent ainsi un développement latéral, et
menant a un transfert partiel. Néanmoins, pour riafopdeur d’implantation utilisée, le

transfert d’'une couche continue de silicium (trartstotal) n’est pas obtenu. Dans le but de
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réaliser un transfert total il semble donc oppodigtudier plus en détail I'effet raidisseur lié
a la couche a transférer.

3.3Mise en place d'un effet raidisseur

Pour nos conditions d’'implantation nous venons dmtner qu’un transfert total direct de
silicium sur polymere vitreux ou caoutchoutiqueurte épaisseur de 10 um, n'a pas été
possible. Un manque d'effet raidisseur est mis eant provoquant un développement
vertical des microfissures. Nous allons augmentatificiellement » la raideur de la couche a
transférer par un ajout d’'une couche d’oxyde deigih (relativement proche du silicium en
termes de proprietés mécaniques). Cet oxyde estsdépur le substrat donneur, apres
implantation ionique a 350 nm de profondeur, pa€®B (plasma-enhanced chemical vapor
deposition a une température de 150 °C, le budget thermig@&erique de fracture est donc
tres peu consommé (le risque de développement de®fissures est donc limité). Le
procédé de transfert standard présenté en Figureed3alors modifié et précisé en Figure
138.

épandage polymére
sur substrat support

[ Si support ] [ Si support ]

Si support
(_ polvinére 10pm ) [ PP ]

polvimére 10um

—>

Si0, « raidisseur »

Si donneur

f TS dommeur

dépot d’oxyde par
PECVD sur le
substrat donneur

Si0, « raidisseur »

Si donneur

assemblage par thermo-
compression via
polymére

Figure 138 : Augmentation de la raideur du systgrae ajout d’une couche d’oxyde de
silicium

Epaisseurs fixes de raidisseur

Nous avons dans un premier temps utilisé un oxyaleedépaisseur de 6 um. Un assemblage
par du BCB (d’'une épaisseur de 10 um, en rétiariah-situ) au substrat support est ensuite
effectué. Apres le recuit de fracture suivi d’'udstiéger effort mécanique sur la structure une
rupture au niveau de la profondeur d’'implantatish abservée. Utransfert total « pleine
plaque »Wwaferd'un diamétre 200 mm) de silicium sur BCB est aigalisé, comme présenté
en Figure 139.
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Figure 139 : Transfert de silicium sur BCB pleinaque surwafer 200 mm pour une
profondeur d’'implantation de 350 nm et un oxydesilieium de 6 um ajouté sur le substrat
donneur

Nous avons observé la surface du silicium trangb@rémicroscopie optique. La Figure 140
montre une surface de siliciumarbrée. Ces marbrures correspondent a la réunion de
nombreuses microfissures (d’environ 5 um de diaenédmme observé précédemment) par
rupture latérale et sont de forme relativementutéice d’'un diamétre d’environ 30 um. La
raideur plus forte que dans le cas d'un structares sajout d’oxyde a certainement favorisé
une rupture latérale des microfissures puis debmias.

50 pm_

grossissement x20 grossissement x50

Figure 140 : Observation par microscopie optiqudadsurface du substrat récepteur apres
recuit de fracture dans les cas d’'un oxyde deiificde 6 pm ajouté sur le substrat donneur
pour une couche de BCB de 10 um

Il est a noter que certaines zones de la surfageeptent des défauts de transfert comme
montré en Figure 141. Ces défauts sont localisépéiphérie des regroupements de
marbrures. lls forment des trous dans la couchesfitaée & une profondeur proche de
I'interface entre le silicium et son oxyde thernmequla présence de ces défauts pourrait étre
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reliée au léger effort mécanique appliqué pour iIpa structure apres I'étape de fracture
thermique.

50 pmﬁ
observation par microscopie optique observation lg&B

Figure 141 : Observation de défauts de transfertassurface du substrat récepteur dans les
cas d’'un oxyde de silicium de 6 um ajouté sur lestat donneur et d’'une couche de BCB
de 10 um

Le méme essai, avec ajout de 6 um d’oxyde, a &éteé pour une structure empilée avec
une couche de PDMS. Dans ce cagloquageest observé comme montré en Figure 142. La
raideur du systeme semble ici étre suffisante pomoriser une rupture latérale de certaines
microfissures et donc former des marbrures, maisfiisante pour réunir ces marbrures. La
dimension latérale des marbrures, d’un diametrawien 30um, est comparable au cas du
BCB.

Figure 142 : Observation par microscopie optiqudadsurface du substrat récepteur apres
recuit de fracture dans les cas d’'un oxyde deiificde 6 pm ajouté sur le substrat donneur
recouvert d’'une couche de PDMS

Nous avons également appliqué le recuit de fradiugéerique sur des plaques implantées
avec un oxyde déposé sans assemblage a un poly@mreme illustré en Figure 143 une
épaisseur deés um d’oxyde engendre urcloquage Par contre une épaisseur @2 pum
d’oxyde autorise urtransfert et on obtient un film transféré extrémement firfragile (dit

« autoporté »). Des marbrures et microfissures enabre une fois observées. La dimension
latérale des marbrures impliquées (diameétre ddréode 30 pum) reste identique aux deux cas
précédents. Il est reporté dans la littérature gaar une implantation type hydrogéne et pour
un recuit a 400 °C, une couche d’oxyde d’'une épaissl’'une dizaine de micrometres est
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nécessaire pour mener a un transfert [Lagahe’0O@hsDnotre cas cette limite est donc
comprise entre 6 pum et 12 pm.

100 um

cloquage- 6 um d’oxyde de silicium

transfert- 12 um d’oxyde de silicium

Figure 143 : Observation par microscopie optiquelalesurface d'un substrat donneur
recouvert d’'une couche doxyde de silicium (sanseawlage a un polymére) apres
application du recuit de fracture théorique

On constate, pour nos conditions d'implantatioriqae et dans le cas d’'un oxyde déposé de
6 um d’épaisseur, qu’un transfert sur polymereeuitr est possible alors qu'il ne I'est pas

sans polymeére ou avec un polymeére caouchoutiqueaidaur du systéme est globalement
suffisante pour permettre la coalescence de madbr(d’environ 30 um de diametre) dont

I'origine est la réunion de microfissures par ruptlatérale. Un polymére vitreux semble

augmenter la raideur du systeme que nous avonsdéo@set favoriser une rupture latérale

des marbrures pour mener a un transfert total. datre, comme mentionné dans nos
premieres expériences, un polymére caoutchoutigoble n’avoir pas ou peu d’effet sur la

rupture latérale de ces marbrures.

Afin de mieux comprendre cet effet de raideur ihggdr un polymere vitreux, nous allons

maintenant étudier I'effet de la variation d’épaissde I'oxyde déposé sur le transfert dans le
cas du polymere vitreux.
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Vers un raidisseur plus fin

Nous venons de voir que I'ajout d’une couche d’'axwdr le substrat donneur augmente la
raideur du systéme et permet un transfert de wilicsur polymére vitreux. Pour nos
conditions d’'implantation il apparait qu’'une épaigsde 6 um d’oxyde est suffisante pour
autoriser un transfert. On sait aussi que sang oetiche d’oxyde un transfert partiel est
observé. Unepaisseur critiquede cette couche d’oxyde, en dessus de laquelteansfert
total devient possible, existe donc probablemerdudNallons ici essayer d’évaluer cette
épaisseur critique.

Nous avons réalisé un gradient d’épaisseur suxydeod’'une épaisseur de 12 pum déposé sur
le substrat donneur. Ce gradient d’épaisseur aéélésé sur un quart deafer 200 mm par
amincissement meécaniqugrifding) a différentes hauteurs. La surface a ensuitpdté par
CMP (polissage mécano-chimique) afin d’éliminer Zane de surface endommagée par
I'amincissement mécanique. L'épaisseur d’'oxydeargst a été évaluée par elliposmétrie pour
réaliser une cartographie en épaisseur d’oxyde wut gle plaque : la gamme d'épaisseur
d’oxyde [0-12] um est bien atteinte. Le substratriiur a ensuite été assemblé a un substrat
support en verre via une couche de BCB de 10 pnsubstrat de verre, transparent, va nous
permettre une observation visuelle directe de téasa du substrat silicium implanté (étant
donné que l'oxyde déposé est également transpafemtyecuit théorique de fracture est
finalement appliqué.

La Figure 144 présente une vue a travers le suhdtrarerre apres recuit de fracture. Un
transfert de silicium est observé pour les fortpaigseurs d’oxyde. La limite d’épaisseur
d’oxyde pour permettre ce transfert est évaluéendren 2,5 pum. Une observation par
microscopie optique a travers le substrat de veromtre un cloquage pour des faibles
épaisseurs d’oxyde, comme montré en Figure 145.évakition du diametre des cloques est
constatée : plus I'épaisseur d’oxyde est forte miesdiamétre de cloque est grand. L'effet
raidisseur progressif de la couche d’'oxyde esnisien évidence.

cloquage transfert de Si

|
|
1
1 velre
1
1

polymére

------------------ nyde

0
............
-------

Figure 144 : Vue a travers le substrat support eteev. transfert total de silicium pour les
fortes épaisseurs d’oxyde et cloquage pour leseiaiBpaisseurs
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€y Nnulle

€x ~1,5 um €x ~2 Um €x ~2,5 um

Figure 145: Observation par microscopie optiqueraders le substrat de verre pour
différentes épaisseurs d’oxyde : pour une épaisdexyde d’environ 2,5 um un transfert
total de silicium est observé

Un léger effort mécanique appliqué au substrat donprovoque une séparation de ce celui-
ci du substrat récepteur. La Figure 146 présente photo du substrat récepteur. Comme
préecédemment un transfert total est constaté pesr épaisseurs d’oxyde supérieures a
environ 2 um. Concernant les plus faibles épaisseur transfert partiel de silicium est
observé : pour une épaisseur nulle d’'oxyde des itan diamétre d’environ 5 pum sont
transférés (I'état de surface est similaire audtasansfert partiel décrit au paragraphe 3.2). A
mesure que I'épaisseur d’oxyde augmente on obser@eoalescence progressive de ces ilots
jusqu’a un transfert total. La coalescence des foimitifs (d’'un diametre d’environ 5 um)
meéne au transfert d’agrégats d'ilots d’un diamatrgmentant avec I'épaisseur d’oxyde.
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Figure 146 : Transfert de silicium sur polymereettx de 10 um d’épaisseur étalé sur un
substrat support en verre apres application d'gerl&ffort mécanique : transfert total pour
les fortes épaisseurs d’oxyde et transfert pgubel les faibles épaisseurs

)

Figure 147 : Observation par microscopie optiqudadsurface du substrat récepteur pour
différentes épaisseurs d’oxyde : pour une épaissexyde d’environ 2,5 um un transfert
total de silicium est observé
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La méme expérience a été réalisée pour certairssseprs fixes d’oxyde (pas de gradient
d’épaisseur). La Figure 148 présente le pourcendagsurface transférée en fonction d’'une
épaisseur fixe d’'oxyde. L'épaisseur critique powgner a un transfert total est ici comprise
entre 2,5 um et 3 um. Cette gamme est en accoadl'@paisseur critique de 2,5 pm trouvée
précédemment, dans le cas d’'un gradient d’épaistenyde. Notre étude montre qu’il est

possible d’optimiser I'épaisseur de raidisseur @uigr pour permettre un transfert total sur
polymeére.
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Figure 148 : Densité de transfert en fonction dpdisseur d’oxyde ajouté en surface du
substrat donneur

Nous venons de déterminane épaisseur critique de raidisseuioxyde de silicium dans
notre cas) a ajouter sur le substrat donneur atogdnenter la raideur du systéme et
permettre un transfert total de silicium sur polyengitreux. En dessous de cette épaisseur
critique, apres application d’'un léger effort mégae, un transfert partiel est constaté : plus
I'épaisseur de raidisseur augmente plus les mgsofes ont la capacité de se développer
latéralement et de coalescer. Maintenant que nomssadéterminé une épaisseur critique de
raidisseur a ajouter au systeme pour permettreamsfert nous avons la capacité de réaliser
un transfert directement sur substrat polymérewkr

Notre étude exploratoire portant sur I'étude dundfart de silicium sur polymere par
implantation-fracture nous permet d’avoir une neeile compréhension de l'effet raidisseur
pour des systemes particuliers comprenant une eoutd polymére. Un polymere
caoutchoutique semble n’avoir aucun effet sur \eelidppement des microfissures : il est trop
complaisant (module de Young de l'ordre du MPanetfavorise pas un développement
latéral des microfissures. Par contre un polyméreux, dont I'ordre de grandeur du module
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de Young est cent fois plus faible que le siliciaml’'oxyde de silicium, augmente fortement
la raideur du systeme. Nous avons par exemple énquie I'épaisseur critique permettant le
détachement d’'une couche continue (d’'un module denygroche de 100 MPa) peut alors
étre diminuée d'un ordre de grandeur. Deux typesraldeur sont donc a prendre en
considération : celle induite par la couche a fienes et celle induite par le polymére. Nous
allons maintenant proposer un modéle semi-quaiht@taartir de lois d’échelle permettant de
valider ces résultats expérimentaux.

4 Mécanismes de transfert

Nous avons montré que le transfert de silicium ipgplantation ionique et fracture sur
polymére est envisageable lorsque la raideur deoleche a transférer est suffisante. Il
apparait aussi qu’un polymére vitreux augmentaildeur du systéme. Aprés avoir donné un
apercu des méthodes de calculs en lois d’écheltineensionné le probléme, nous allons
proposer des modeles simples de transfert pouderalia tendance de nos résultats
expérimentaux. Ce type d’approche originale pas ldiéchelle est particulierement bien
adapté a des systemes pour lesquels de fortedimasiale propriétés sont observées (dans
notre cas les propriétés mécaniques des polymérds silicium). Dans le cas du Smart-
Cut™ standard seul Varma considére un modéle en léishélle [Varma’'97].

Nous nous intéresserons d’abord au cas du dévetapyped’une cavité isolée, pour une

profondeur d’'implantation donnée dans un milieu bgeme semi-infini. Nous verrons que

différents types de déformations (compressiontitracet flexion) devront étre considérées

selon le développement latéral et vertical de latéaNous étudierons ensuite l'influence de

I'ajout de milieux plus ou moins complaisants etHisseur variable sur le développement de
ces cavités. Des cas particuliers de modeles premacompte deux milieux seront par la

suite exposés. Ces différentes approches nous fmniede discuter des résultats

expérimentaux obtenus lors de notre étude exploeatdlous proposerons et validerons

expérimentalement enfin des solutions originaledraesfert sur polymere pour obtenir des

substrats innovants type SOP.

4.1 Méthodes en lois d’'échelle

Etablir une loi d’échelle permet de donner une idéela variation d’'un phénomene en
fonction des facteurs dont il dépend. Celle-ci parnde prévoir qualitativement les
conséquences d'un changement d’échelle sur un pier® donné, dans notre cas le
développement de cavités selon la raideur du syst®®crire précisément les champs de
contraintes et de déformation hétérogenes de nsrf@oblémes est toujours possible mais
bien souvent compliqué et fastidieux. Les méthaekis d’échelle permettent d’accéder au
comportement en loi de puissance des différen@npatres qui décrivent I'état mécanique du
probléme. Pour notre probléeme les changements @léctoncernent le module élastique des
matériaux mis en jeu (de quelques MPa a des cestdien GPa) et leur épaisseur (de quelques
centaines de nanométres a quelques millimétreshs Deette méthode les préfacteurs
numeériques des expressions ne sont pas pris ente@hpn comportement semi-quantitatif
du phénomeéne étudié peut étre dégagé. Nous teremtl sur les déplacements mis en jeu
dans le probleme car les approximations sur cewsoi généralement plus simples que sur
les contraintes.

Pour notre étude la géométrie des déplacemené&valstée par une représentation approchée
du probléeme (compression, flexion, traction, tadledomaine perturbé...). Les déformations
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qui contribuent le plus a I'énergie élastique dwstdye sont identifiees et les autres
composantes négligées. Les champs hétérogénesxgraple de contrainte, sont remplacés
par des valeurs uniques des grandeurs qui s'agpheent sur des domaines de dimension
finies. Pour exprimer I'énergie du systeme on palars remplacer les intégrales des
grandeurs distribuées sur tout I'espace par le yradlune valeur représentative de ces
grandeurs sur un volume typique.

4.2 Modele avec un milieu

Dimensionnement du probleme

Dans un premier temps nous considérons une figsaexistante en forme de disque de rayon
ap dans un milieu infini de module élastique (dans notre probleme du silicium
monocristallin). Cette fissure se pressurise pquei@ sous une pressidh sous l'effet de
l'introduction d'un gaz (de I'hydrogene dans notcas d’étude) et va se déformer
verticalement. La cavité prend alors la forme dallipsoide oblate (cavité de trés grande
ellipticité) dont les grands et petits axes sortgsa, etb (on suppose donc qug est tres
grand devanb). Sous l'effet de la pression, une fracture pactlément se propager dans le
plan de la fissure initiale. La Figure 149 présameschéma de la géométrie. On app€lle
I'énergie nécessaire pour déclencher cette fracture

Figure 149 : Cavité ellipsoidale dans un miliewséitpie de modul& pressurisée sous une
pressiorP

Pour notre probléme réel de fracture, les fissurigimles sont a une certaine profondeur (la
profondeur d’'implantation), que I'on notenade la surface d’'un milieu semi-infini. La Figure
150 présente un schéma de cette géométrie. Nos@reement supposera négligeables les

interactions mécaniques entre cavités voisines pewgtade de développement de la fissure,
et nous considérerons le cas d’une fissure initialgue par la suite.

— S — ——%b

Figure 150 : Géométrie réelle du probléme
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Dans le cas de la technologie Smart'®utandard, la littérature décrit qu'au cours de son
évolution cette «fissure », passe d’abord par tkdes de platelet (parallele au plan
cristallographique (100) du silicium) pour aboudir la formation de microcavités (par
marissement d’Ostwald puis par coalescence comnéeigér dans le paragraphe 2.1)
[Grisolia’00] [Personnic’08]. En outre il sembldrgjue différentes populations de cavité de
dimensions variable coexistent dans le temps ducantle processus menant a une fracture
totale [Personnic’08]. Le graphique présenté Fidis& montre un exemple d’évolution de la
dimension et de la densité diateletsselon le pourcentage du temps nécessaire a lareac
Un exemple d’évolution de la dimension de micrafies, pour un systéeme sans polymere,
selon le temps nécessaire a la fracture totalprésenté en Figure 152. Pour notre part nous
considérerons par la suite un rayon iniatle fissure égal a 10 nm.
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Figure 151 : Dimension et densité gkatelets selon le temps nécessaire a une fracture
macroscopique a 450°C pour une implantation d’ioydrogene dans un systéme silicium
[Personnic’08]
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Figure 152 : Dimension de microcavités selon le pgmmécessaire a une fracture
macroscopique a 400°C pour une implantation d’ioydrogene dans un systéme silicium
[Personnic’08]

Par ailleurs on sait que I'étape d’'implantationidme dégrade le réseau cristallin du silicium.
La valeur deG; a considérer est donc celle d’'un réseau cristadliativement détérioré (au
niveau de la profondeur d’implantation). Feng estirdans le cas d'une implantation en
hydrogene et en se basant sur des résultats exgpganx, que cette valeur @ est environ
réduite d’'un facteur 10 [Feng'04]. La valeur théoe deG. d’un cristal de silicium dans le
plan (100) est d’environ 5 JffEricson’88]. Pour notre part nous considéreromssda suite
de notre développement un ordre de grandeuGdde 1 J/m (dans la littérature Huang
considere également cet ordre de grandeur [Huaf)g'99

Nous allons maintenant proposer un modele en kctdlle qui va permettre d’évaluer le
développement d’'une cavité pressurisée au sein whilieu de module élastiquE. Nous
considérerons comme prépondérantes certaines d&fors selon diverses géométries.

ap << h : milieu en compression

Dans le cas ou la fissure est suffisamment éloigleeéa surface libre, c'est-a-dire lorsque
ap << h, on peut considérer la cavité comme isolée dansiliau infini tridimensionnel. La
forte anisotropie de forme de lellipse considéni@euit une compression du milieu
environnant la cavité perpendiculairement au plgette cavité.

On peut définir en loi d’échelle I'ouverture vedie b en fonction de la pressidh dont le
calcul est détaillé en annexe I.A :

b= %P (59)

On définit également le seuil de pressiRyra partir duquel la fissure se propage dans le dlan
partir du critere de Giriffith :
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Po= = (60)

Cette relation est similaire, au facteur numériques, a celle donnée par Sneddon
[Sneddon’46] ou plus récemment pour le cas de feanpar implantation et fracture par
Lagahe [Lagahe’00] et Penot [Penot’10]. On peutrestun ordre de grandeur de la pression
seuilPy pour un systeme proche du silicium, agge 10 nm,G. = 1 J/m2 eE = 100 GPa. On
trouve que cette pression est de l'ordre de quslgeataines de mégapascals ce qui est en
bon accord avec des valeurs estimées expérimergatdhagahe’00].

ap >>h : membrane en flexion ou en traction

Si la fissure initiale est proche de la surfacestea-dire lorsqueyp >>h, la déformation
prépondérante n'est plus en compression. La régituee au-dessus peut notamment se
trouver en flexion ou en traction. Cette membraépalsseuh présente alors une déflexion
comme schématisé en Figure 153.

E
h
<____Dl»
E 2(10

Figure 153 : Membrane en flexion ou en tractiosdoie la dimension latérale de la cavité est
grande devant la profondeur d’'implantation

Si on néglige les déformations de la région vemnileeu infini située sous la cavité on peut
définir les énergies élastiques de flexith,, et de tractionlJ;, correspondantes a ces deux
modes de déformation, comme détaillé en annexe I.A

Eh*b?

U, = - (61)
Ehb’

U, = = (62)

L’expression de I'énergie de flexion est similaiae, facteur numérique prés, a celles que I'on
peut trouver dans la littérature [Lagahe’00] [Tau#'07] [Coupeau’l0]. Il est a noter que
I'expression de I'énergie de flexion proposée pamyéaest inexacte [Varma’97]. Cet auteur a
également développé un modéle en lois d’écheli@dgaublication traitant d’'un modéle en
lois d’échelle relatif au transfert par implantatifvacture), qui est similaire au noétre dans le
cas de la compression : ce modeéle ne vise pasiieétieffet de milieux complaisants et reste
dans le cas du Smart-Cltstandard.
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On constate que le terme d’énergie de tractiont pa@sais pris en considération dans la
littérature. Il semble donc opportun d’analyserspkn détail son éventuel impact sur le
développement des cavités. On peut comparer legiéaetlastiques de flexion et de traction
en définissant le rapport :

= (63)

Ce rapport montre que lorsqbe<< h on peut considérer que la déformation prépondérant
est en flexion, et que lorsque>>h elle est en traction. Ainsi lorsque >>h la fissure
commence toujours par déformer en flexion le mideedessus de la fissure.

Les résultats de I'annexe |.A nous donnent égaléitarvertureb en flexion :

4
b= (64)

Si au seuil d’ouverturbg est inférieur d alors la déformation prépondérante reste en fiexio
Cette condition peut étre réécrite selon la vatBun rapporta sous la forme suivante :

G.a;
a=—">x<1 65
=ps (65)

Si cette condition n’est pas remplig ¥ 1), une transition entre les deux modes principaux se
produit (flexion vers traction) et la pression $el@vient alors caractéristique de la traction.
Le calcul des différentes pressions seuil est ptésen I'annexe I.A. La Figure 154 présente
les diverses déformations envisagées et les presseuil d'ouverture associées selon le
rayon de cavité initiale et la valeur du rappmrt
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Figure 154 : Déformations mises en jeu et pressauil de propagation de fissure selon le
G.ay

rayon de cavité initiale et la valeur du rappoet e

pour un modéle a pression imposée

Si on calcule la valeur du rappartdans le cas du silicium, po@; =1 J/m2E = 100 GPa,
pour une taille de cavité initiale d’'une dizaine danomeétres et pour une profondeur
d'implantation de quelques centaines de nanomeairedrouve qu’il reste toujours trés
inférieur a 1. Il semblerait donc que dans le cassiicium, et pour les dimensions
considérées, une transition de mode de déformadmih a exclure. Pour ces mémes
paramétres la pression sejlen flexion est d’'une centaine de gigapascals.

Discussion sur le modeéle a pression imposée

Dans le modeéle que nous proposons dans un preenmgastla pressurisation de la cavité est
supposeée a pression imposgeuverture de la cavité a pression imposeée est itable : au
seuil, cette ouverture provoque une augmentationadume disponible. Pour maintenir la
pression il est donc nécessaire de continuellemnénoiduire du gaz dans la cavité. Pourtant,
expérimentalement des fissures de taille croisssoité observées en fonction du temps. A
une température donnée on estime généralementequealités apparaissent pour environ
10 % du temps nécessaire a la fracture macrosampige seuil d’ouverture a pression
imposée, instable, ne serait donc pas le seuitat#ure macroscopique. Il serait donc plus
réaliste de supposer que la cinétigue de pénéiratio gaz dans les cavités limite leur
croissance. Il parait donc nécessaire d'étudiecrddassance des cavités a quantité de gaz
imposée.
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Croissance des cavités a quantité de gaz imposée

On peut reprendre le raisonnement en loi d’échelieression imposée et le transposer a
quantité de gaz imposée comme montré en annexéd.Brincipal changement réside dans
I'expression du travail. On suppose une introdurcpoogressive et isotherme de I'’hydrogéene.
Si on considére un gaz parfait la quantité de gaoduite peut étre représentée par la
variablel’, telle qu'a chaque instaPV = nRT =T . On introduit la notatioh = gI,, avecl

la quantité de gaz nécessaire pour propager ursrdislatéralement. Jusqu’au seull
d’ouverture, poug < 1, comme un seul parametre varie (I'ouverturegicaeb), les résultats
(pressions seuil et évolution de I'ouverture veigg restent identiques a ceux proposés dans
le cas de la pression imposée. Au-dela, mpur 1, 'avancée de la fissure provoque une
augmentation du volume de la cavité et la presaiguantité de gaz imposée diminue. Le
mécanisme de propagation de fissure a quantit@ziengposée est donc stable.

Dans I'annexe 1.B on retrouve les expressions,deet de la pression en fonction du facteur
g, relatif a la quantité de gaz introduit, a une génature supposée constante, pour les trois
modes de déformation avant et aprés propagatiorediasure.

Lorsquea est petit devarth, sous I'effet de l'introduction d’un gaz, la ca¥initiale s’ouvre
d’abord verticalement. Puis la fissure s’ouvre ria#@ment lorsque la pression seuil (qui
correspond a une quantité de gaz seuil) est attemtléformant le milieu en compression. La
dimension latérale peut croitre jusqu’a devenit'oielre de la profondeur d’'implantatiam

Le mode de déformation majoritaire passe alordexioh. Pour de plus grandes ouvertures,
lorsqueb devient grand devaiit, on peut en principe passer dans un régime deamace
scénario est illustré en Figure 155 pour une sdoatypique du silicium G =1 J/m2,

E =100 GPa), poun = 100 nm et pour un rayon initial de cawaté= 10 nm.
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Figure 155 : Evolution des ouvertures verticalb@izontale d’'une cavité d’'un rayon initial
de 10 nm selon un modéle a quantité de gaz imposée

Discussion sur le modele a quantité de gaz imposée

Les calculs montrent que la loi de croissancedégate la cavité est indépendante du mode de
déformation. On peut supposer que le transfert osaopique se produit lorsque la dimension
latérale des cavités atteint une valauliée a la densité& des fissures initiales( dépendrait
donc de la distance moyenne entre fissures irsti@l&?). 1l serait donc nécessaire d’atteindre
cette dimension de cavité critique avant que laidle de la couche au-dessus des cavités
provoque éventuellement une rupture de la memizaltieitée (exfoliation). Cette hypothese
de rupture en flexion est par ailleurs proposéergarg [Feng’'04]. En flexion, on connait la
déformation typiquesexion de cette couche, définie en annexe LA :

bh
€ flexion — 2 (66)
a
Ce quirevient a :
G
gﬂexion = _I(i] (67)
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On voit tout d’abord que la déformation en flexioa varie pas avec la quantité de gaz
introduite. D’autre part la déformation est indégemte de la dimension latérale de la cavité
initiale : la statistique des dimensions initiates donc pas d’influence sur cette déformation.

Dans le cas du siliciun; = 1 J/m2E = 100 GPa) et pour= 100 nm, la relation (67) donne
une déformation de 1 %. Expérimentalement, aprgdicapion d'un budget thermique
adéquat, cette configuration provoque une exfolmti Des essais de flexion
« macroscopiques » réalisés sur des éprouvettesliciem (épaisseur ~500 um, longueur
5cm et largeur 8 mm) montrent une déformation dufature, que I'on appellergypture,
proche de 0,5 % [Taibi'l1]. Il semblerait donc diarigine de I'exfoliation soit liee au
dépassement de la déformation a la rupture duusiliq&iexion™> &upture)- Par la suite nous
considérerons ugypwre de I'ordre de 0,1 %.

Il est possible de déterminer un ordre d’épaisseumembrane critique au dessus duquel le
transfert macroscopique est possible et au deskapeel il y a rupture en flexion. A partir de
I'équation (67) on trouve :

hcritique = Egz—c (68)

rupture

En prenant Gc=1 J/m?, E=100 GPa et&uwe=0,1% on trouve une profondeur
d’'implantation critique d’environ 10 um. Cette cgdte grandeur est tout a fait similaire a nos
résultats expérimentaux (dans le paragraphe 3.8 amans vu qu’un systeme avec 350 nm de
silicium et 6 um d’oxyde entraine un cloquage atpre pour 12 um d’oxyde il y a transfert
macroscopique).

D’une maniere générale, lors de la transition eotmapression et flexion, la déformation en
flexion est donc proche de la déformation a la urgtdu silicium. Il y a donc un risque
d’exfoliation, avant que l'ouverture latérale neigse atteindre la valeur critique et
permettre un transfert macroscopique (transferne@’couche continue). La Figure 156
présente d’'une maniere schématique ce mécanisme.
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Figure 156: Mécanisme de développement d'une &avitenant a un transfert
macroscopique ou a un phénomeéne d’exfoliation

La transition entre les régimes de compression eeflekion serait donc a l'origine de
I'exfoliation (lorsque &iexion> &upture)- NOus faisons par ailleurs I'hypothese que cette
transition se produit lorsque la dimension latéiddela cavitéa devient du méme ordre de
grandeur que la profondeur d’'implantatibnNous avons récapitulé sur le graphique de la
Figure 157 la profondeur d'implantation en fonctidn rayon moyen auquel se produit
I'exfoliation selon diverses études (dans le casyd¢emes Si) ainsi que quelques-unes de nos
valeurs expérimentales. Il apparait un décalage gdelques unités des données
expérimentales récapitulées par rapport a la deoiteh. Notre hypothese d’exfoliation lors
de la transition entre les régimes de compresgide éexion est donc plausible. Etant donné
qgue nous considérons un modele en loi d’échelléder décalage ne devrait pas perturber la
tendance des effets que I'on souhaite démontrer.
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Figure 157 : Profondeur d’implantation en fonction du rayorma auquel se produit
I'exfoliation dans le cas d’'un systeme Si selofédéntes études

Nous venons d’étudier le développement d’'une caaitésein d’un milieu homogene semi-

infini. Il apparait que pour autoriser une fractumacroscopique (détacher d’'une maniére
continue la couche comprise entre la cavité euféase d’'implantation) il est nécessaire de
permettre & la cavité d’atteindre une dimensioéréae critiquea . Si la zone située entre la

cavité et la surface implantée est déformée enoitexnous avons montré qu’il y a risque

d’exfoliation.

Dans le cas du procédé Smart-®lustandard, la dimension latérale des fissures tesjeurs
faible devant I'épaisseur des milieux environnafms est dans situation équivalente a un
milieu infini avec un régime uniquement en compi@ys Un facteur limitant pourra étre une
alimentation en hydrogene insuffisante, stoppansiale développement des cavités: la
guantité d’hydrogéne implanté est insuffisanteparie alors de « sous-dose ».

Dans le cadre de notre étude nous cherchons ateeperfilm compris entre la cavité et
'espace semi-infini sur polymere. Nous allons dajouter un milieu supplémentaire en
dessus de la cavité. Cette configuration sembledplavorable pour s’affranchir d’'une
eventuelle exfoliation : le développement vertidas cavités devrait étre diminué et le régime
de flexion décalé a des quantités de gaz plus irap@s (on retarde alors le régime de
flexion).

Dans une situation ou l'apport de ce second milieuype polymére ne permettrait pas de
diminuer suffisammentexion, UNe rupture en flexion peut se produire et latine peut
atteindre l'interface de collage entre le premieleesecond milieu et se propager le long de
cette interface « faible ». Le transfert serair@lau mieux partiel. Expérimentalement nous
avons observé effectivement ce type de transferpslymere vitreux infini comme détaillé
dans le paragraphe 3.2. Dans ce cas pour permattteansfert continu il est nécessaire
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d’augmenter la rigidité de la couche a transfépar @xemple en augmentant la profondeur
d’'implantation ou en ajoutant un autre milieu d’uiggdité supérieure au polymere).

Cette analyse met en évidence que pour accédee a&ampréhension plus complete du

transfert sur polymére vitreux ou caoutchoutigli@st nécessaire de développer un modele
prenant en compte un ou des milieux supplémentainesurface de la couche a transférer.
Nous pourrons alors connaitre plus précisémentédgisnes de déformation (compression /

flexion / traction) auxquels est soumis le milieuransférer. Nous accéderons ainsi aux
développements vertical et latéral des cavitésoes rpourrons donc voir I'effet du ou des

milieux supplémentaires sur la déformation en fexi

4.3 Effet d’'un milieu supplémentaire sur les développemnts latéral et vertical de la
cavité

Nous allons dans cette partie étudier l'effet dajolit de divers milieux sur les
développements latéral et vertical de la cavité.Higure 158 précise les deux types de
configuration auxquelles nous allons nous intéresSes situations sont proches des cas
expérimentaux étudiés précédemment (paragraphest 33). En comparaison du cas a un
seul milieu, nous étudions l'effet de I'ajout d’'second milieu de module élastiqie
d’épaisseue ou infini.

E, e
Ei
E It
— fth
2a E /]
— b
2a
un milieu supplémentaire d’épaisseur finie un milieu supplémentaire infini

Figure 158 : Configurations étudiées : un miliepgémentaire d’épaisseur finie ou infinie
Un milieu fini supplémentaire

Vis-a-vis de nos résultats expérimentaux nous tlo&sici a nous rapprocher de la situation
dans laquelle nous ajoutons une couche d’oxydeasépur finie (paragraphe 3.3). Les
propriétés mécaniques de cette couche d’oxyde donmnéme ordre de grandeur que le
silicium c'est-a-dire un module de Young de l'ordi® 100 GPa. Cette situation est donc
équivalente au modeéle précédent a un milieu dangelda valeur dé serait la somme de la
profondeur d’implantation et de I'épaisseur dedache d’oxyde ajoutée.

L’annexe |.B renseigne sur I'évolution des dimensitatérales et verticales de la cavité. Le
graphique de la Figure 155 nous présentait cesitons pour une profondeur d'implantation
de l'ordre de 100 nm. On sait que I'évolution @l@’est pas modifiée par une variation de
I'épaisseur de la membrane. Par contre, commedtilé la Figure 159, I'évolution deest
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fortement influencée (pourG;.=1 J/m? et E=100 GPa). D'une maniere générale
'augmentation dénr entraine une diminution depour une méme valeur @egpour les fortes
valeur deg). D’autre part 'augmentation deprovoque clairement un décalage du régime de
flexion vers les fortes valeurs ddle régime de compression est « prolongé »).
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Figure 159 : Evolution des ouvertures latéraleagtizale de cavité selon la quantité de gaz
introduite pour différentes épaisseurs de membrane

L’expression de la déformation en flexion de la rbeame est donnée par la relation (66).
Dans le cas d’un modéle a un milieu on sait égahtrgee cette déformation reste constante
pour un systeme donné, comme le montre la reld6@h Nous avons tracé en Figure 160,
pour G =1 J/m2 etE = 100 GPa, I'évolution de la déformation en flexien fonction de
I'épaisseur de membrane. Cette déformation diminlagement lorsque |'épaisseur de
membrane augmente. Nous avions évoqué un risquaptere de la membrane déformée
pour une valeur critiqueypurede l'ordre de 0,1 %. Pour une épaisseur de merabran
inférieure a un ordre de grandeur de 10um il yrecdm risque d’exfoliation. Cette épaisseur
critique est consistante avec nos observationsrigmegtales : un systeme impliquant une
couche de silicium de 350 nm recouverte de 6 pmydie engendre un cloquage alors qu’un
transfert macroscopigue est observé pour 12 pmydwxparagraphe 3.3).
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Figure 160 : Déformation en flexion en fonctionl'dépaisseur de membrane

L’ajout d'une couche de rigidité équivalente aicgim provoque deux effets distincts. D’'une
part plus I'épaisseur de cette couche augmenttugtigp valeur de la déformation en flexion,
qui serait a l'origine de I'exfoliation, diminue. &utre part 'augmentation d’épaisseur
entraine également un décalage du régime de flesdmde plus fortes valeurs d’ouverture
latérale.

Un milieu infini supplémentaire

La situation impliquant un milieu supplémentairérin comme schématisé en Figure 158, est
particulierement attrayante pour notre étude. Hat,ehous cherchons a évaluer l'effet de
milieux relativement complaisant, type polymere, Isudéveloppement des cavités. Le calcul
donnant I'évolution des ouvertures latérale etival® est présenté en annexe I.C

On peut d’abord considérer une membrane de silicjGg= 1 J/m2 etE = 100 GPa) de
I'ordre de 100 nm recouverte d'un polymeére. Dansde d’'un polymere caoutchoutique, de
module de I'ordre de 1 MPa, on constate que I'cwwververticale n’est pas modifiée (jusqu’a
une ouverture latérale supérieure a 100 um). Compooe nos observations expérimentales
(paragraphe 3.2) il apparait qu’'un polymere caauitiue est trop complaisant pour
autoriser un transfert. Le cas d’'un polymére vitr@st différent. La Figure 161 présente
I'évolution des dimensions latérale et verticalard cavité en présence ou non d’'un milieu
vitreux infini en surface (module de l'ordre de 1P&. Pour ce milieu, relativement
complaisant par rapport au silicium, la croissanesicale de la cavité est fortement limitée
lorsque la dimension latérale dépasse une cend@imanomeétres. On distingue trois régimes
de déformation successifs dans le cas de l'ajouh giolymere vitreux infini. Un premier
régime (régime 1) de déformation en compressiomilieu de moduleéE. Un second régime
(régime 2) de déformation en flexion du milieu dedule E. Et enfin un troisieme régime
(régime 3) de déformation en compression du mileumoduleE;. Ce troisieme régime
montre clairement I'effet raidisseur d’'un polymaréreux. Expérimentalement nous avons
montré (paragraphe 3.2) que cette situation (35@er8i recouvert par du BCB) entraine un
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transfert partiel: la raideur du systeme n’est grasore suffisante pour permettre un transfert
macroscopique.
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Figure 161 : Evolution des ouvertures latéraleegtizale de cavité selon la quantité de gaz
introduite pour une membrane de Si de 100 nm dé8par avec ajout ou non d’'un polymere
vitreux

Il semble également nécessaire de suivre la défamen flexion de la membrane déformée.
On sait que dans le cas sans milieu supplémerteite déformation reste constante, comme
le montre I'expression (67). Dans le cas d’un milgipplémentaire infini cette déformation
en flexion n’est plus constante (en appliquantdition (66) aux expressions a@eet b
déterminées en annexe |.C). La Figure 162 présamtéformation en flexion de la membrane
avec ou sans polymere vitreux en surface. Noustatmms que dans le cas de I'ajout d’'un
polymere vitreux la déformation diminue d’autantiplque la quantité de gaz introduite
augmente. En comparaison a la situation sans niilfeu, la déformation est du méme ordre
de grandeur pour de faibles quantités de gaz mviedt négligeable pour de fortes quantités
de gaz. Pour ces deux situations une exfoliationuautransfert partiel sont observés
expérimentalement. Il semblerait donc que la déation de rupture soit dépassée dans les
deux cas.
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Figure 162 : Déformation en flexion de la cavitéoeda quantité de gaz introduite pour une
membrane de Si de 100 nm d’épaisseur avec ajoadiod’un polymeére vitreux

Pour permettre un transfert il nous faudrait doognaenter la rigidité de la membrane a
transférer. Etudions le cas d’'une membrane derkodd 1 pm d’épaisseur. Le graphique de
la Figure 163 présente I'évolution des dimensi@bérale et verticale pour cette épaisseur de
membrane, recouverte ou non d'un polymére vitrelieffet du polymere vitreux est
similaire au cas précédent, a savoir une diminutien’ouverture verticale pour les fortes
valeurs deg. Expérimentalement I'ajout du polymere permet tamgfert macroscopique. |l
semblerait donc que l'ouverture verticale soit isafhment limitée pour s’affranchir d’'une
rupture en flexion.
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Figure 163 : Evolution des ouvertures latéraleagtizale de cavité selon la quantité de gaz
introduite pour une membrane de Si de 1 um d’épaisavec ajout ou non d’'un polymere
vitreux

La Figure 164 présente la déformation en flexionfomction de la quantité de gaz introduite,

de la membrane de 1 um recouverte ou non d’'un pEalymitreux. On constate comme dans
le cas précédent que cette contrainte diminue rfente pour les fortes quantités de gaz.
Expérimentalement I'ajout du polymere sur une memerd’une épaisseur de l'ordre de
1 um permet un transfert macroscopique. La dimimute la déformation en flexion de la

membrane semble étre a l'origine du transfert nemmpique. Cependant, pour de faibles
quantités de gaz, cette contrainte est identiqee au sans polymére en surface. Il y aurait
donc, méme dans le cas de I'ajout d'un polyménewk, un risque de rupture en flexion que
nous ne retrouvons pas expérimentalement. Un phémerde retard a la propagation de la
fissure pourrait étre a I'origine de la non ruptareflexion de la membrane.

179/259



Chapitre IV : Transfert de couches monocristallises polymeére par implantation ionique et

fracture
LI I T T T T T LI I T T T T T T T T I
e R et
03 F el -
- *
.
N
- -
-
N
-
—_— hd
=] .
S 02 . -
g -
3 .
W -
.
B -
N
L)
-
.
0.1 - N —

— — un milieu / h = 1000 nm

= = = -deux milieux /i = 1000 nm + vitreux infini

A A e A ]

10* 10° 10°

quantité de gaz - g (-)

Figure 164 : Déformation en flexion de la cavitéoeda quantité de gaz introduite pour une
membrane de Si de 1 um d’épaisseur avec ajout ioa’'na polymere vitreux

4.4 Conclusion sur les modéles proposés

Nous avons établi un modéle en loi d’échelle petan¢td’évaluer I'effet d’un polymére
recouvrant un milieu rigide au sein duquel se dgvyet une cavité pressurisée a quantité de
gaz imposée. Il apparait qu'un polymére caoutclhyoetiest trop complaisant (module de
Young de I'ordre du MPa) pour influer sur la cr@isse de cette cavité. Par contre nous avons
mis en évidence qu’un polymére vitreux (module dmufvg de l'ordre du GPa) limite la
croissance verticale de ces cavités. Un polyméreuxd exerce donc un effet raidisseur bien
gu’'ayant un module élastique de deux ordres dedgrarinférieur au milieu que I'on souhaite
transférer. Nous pensons que le transfert macrapoeest autorisé lorsque la déformation en
flexion de la couche déformée par la cavité ne slEp@as une valeur critique. Notre modéle
met en évidence une nette diminution de cette de&fton en présence d'un polymere
vitreux. Cependant une zone d’'ombre persiste caoao¢rle début du régime de flexion
(faible quantité de gaz) ou cette déformation est giminuée. L’hypothese d’'un retard a la
propagation de la fissure pourrait expliquer lasimté du transfert dans ce cas particulier.
Nous allons maintenant présenter deux applications.
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5 Applications particulieres des modeles proposés

Nous présentons ici deux applications particuliéiesransfert de silicium sur polymeére pour
I'obtention de structures innovantes de type S@Ri(sn sur polymere).

5.1 Transfert sur substrat épais de polymeére vitreux :compensation de contraintes par
double transfert

Nous avons déterminé précédemment une épaisséigueride raidisseur a ajouter sur le
substrat donneur pour permettre un transfert slynpre vitreux d’une épaisseur d’environ
10 um (que I'on a considérée comme infini pour egirobleme). L'ordre de grandeur de
cette épaisseur critique a par la suite été cogfpar un modéle en loi d’échelle. Nous allons
valider cette épaisseur critique pour un substoitnpere souple « épais ». Cette épaisseur a
été évaluée a environ 2,5 um, par mesure de préeosawdus utilisons des épaisseurs d’oxyde
de 3 um.

Nous procédons a udouble transfert: c'est-a-dire un transfert sur les deux faceshd'u

substrat polymere. Les premiers essais expérimertfectués sur une seule face du substrat
polymere ont mené a une structure « enroulée mseades contraintes thermiques de I'oxyde
raidisseur (nous expliquons plus en détail ce pim&me dans le chapitre Ill). Un double

transfert de silicium permet donc d’équilibrer l&rusture en termes de contraintes

thermiques.

La Figure 165 schématise le procédé de doubleféndng&Jn oxyde raidisseur de 3 um est
déposé sur deux plaques implantées a une profordie®50 nm. Ces deux plaques sont
ensuite collées par du BCB d'une épaisseur de 1@ymun substrat de Pl (Kapfynd'une
épaisseur de 125 um. Puis le recuit de fracturamsdtqué pour obtenir une structure de type
SOFLEX (Silicon On Flexible Substrate du silicium transféré sur un substrat polymere
globalement vitreux (composite Pl et BCB). Une phae la structureOFLEX obtenue par cet
enchainement est présentée en Figure 166 : uratusulexible et transparente est obtenue.
Au repos cette structure est plane et ne présastee courbure : elle est équilibrée en termes
de contraintes thermiques.
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Figure 165 : Double transfert de silicium sur ubstat polymere

Figure 166 : Photo d'un double transfert de silicig350 nm) sur un substrat polymeére
vitreux (~150 um) avec ajout d’'une couche d’oxy@qu(n) : la structure est flexible et
transparente
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La Figure 167 présente une vue par microscopigo@tile I'état de surface du silicium aprés
transfert. Environ la moitié de la surface présemtdaciés sans défauts de transfert, on peut
par ailleurs distinguer la présence de marbrures dliametre d’environ 30 um (comme
précédemment). Pour l'autre moitié des défauts masfert sont observés entre ces
marbrures : la ligne de fracture dévie en ces z@esein du silicium pour des raisons
inexpliquées.

" 1008 Him 1000 i

sans défauts de transfert avec défauts de transfert

Figure 167 : Observation par microscopie optiquééalat de surface de la structurerLex

Nous venons de valider, par un double transfersiliium monocristallin sur un substrat
polymére vitreux souple, I'épaisseur critique dédisseur que nous avions déterminée
précédemment (paragraphe 3.3). Une structure immewde typesOFLEX a ainsi été réalisée
par doubldransfert. Ce procédé de réalisation innovant aapi@urs fait I'objet d’'un brevet
[Moriceau’11].

Nous allons, dans le paragraphe suivant, étudier setonde approche de transfert ne
nécessitant pas d’ajout de raidisseur.

5.2 Une approche originale : prise en compte d’'une cohe de polymere ultra-fine

Nous avons vu dans le paragraphe 3.2, dans le’'@agpdlymére d’'une épaisseur d’environ
10 um et pour nos conditions d’'implantation (prafear d’implantation de 350 nm), qu’un
transfert total de silicium directement sur polymerest pas possible. Que ce soit pour des
polyméres vitreux ou caoutchoutique, la complaisandu polymere implique un
développement vertical des microfissures engendnmattansfert partiel ou un phénomeéne de
cloquage. Pour une profondeur d’'implantation d’'wentaine de nanometres la raideur
globale du systéme doit étre augmentée pour aataristransfert macroscopique.

Il est possible, comme nous I'avons montré expértaiement puis expliqué par un modéle
en loi d’échelle, d’augmenter la rigidité de la cba a transférer, en déposant par exemple un
oxyde (de module élastique de 'ordre de celui gu Bour une couche d’'une épaisseur de
'ordre du micrométre un polymere vitreux permeatralde bénéficier d’'un effet raidisseur
suffisant. Nous allons ici présenter une autretsmiworiginale de transfert sur polymeére.

183/259



Chapitre IV : Transfert de couches monocristallises polymeére par implantation ionique et
fracture

Polymeére en compression quasi-cedométrique

Une autre vision consiste a considérer directerfeeicbuche de polymere, et a prendre en
compte sa déformation. Nous considérions jusqu'asgmt une couche de polymeére
complaisante (tres déformable), car d’'une épaissdinie devant les dimensions des cavités
pressurisées impliguées dans le mécanisme de dranffans certaines conditions de
sollicitation, un polymeére, au méme titre que d'astmilieux, peut se trouver dans une
situation pour laquelle il ne se déforme pas. Pmenbexemple d'un piston métallique
comprimant un milieu type polymére. Si I'épaisselrr polymere est grande devant la
dimension du point d’appui du piston, le polymeeedg&forme. Imaginons maintenant que le
polymére repose sur une plaque métallique et queépaisseur soit tres faible devant la
dimension du point d’appui : le polymere ne pewotrslplus se déformer, on dit qu'il est en
compression quasi-cedomeétriqu¢Gacoin’06]. La rigidité vue par le piston est date cas
particulier celle de plaque métallique. D’autre tpd® module lié au polymeére, qu’il soit
vitreux ou caoutchoutique, est alors le moduleatepressibilité, de I'ordre du gigapascal.

Dans notre cas ce sont des cavités pressuriséegveppant jusqu’a une dimension de
'ordre de quelques micrométres, qui sollicitentpl@ymere. Comme illustré sur la Figure
168, si le polymere repose sur un substrat de né&anee (silicium pour notre étude) que le
milieu que I'on souhaite transférer, le polymeéretpe trouver dans deux configurations.

Si I'épaisseur du polymére est grande devant |ladgion latérale des cavités pressurisées il
se déforme en compression. Dans ce cas la comudaigaduite par le polymere provoque un
phénomene d’exfoliation des cavités.

Par contre si cette épaisseur est faible devatitdansion latérale des cavités il ne se déforme
plus : le polymere est alors en compression qudsireétrique. Dans cette situation, valable
pour un polymére vitreux ou caoutchoutique, laditgi vue par la cavité n’est plus celle du
polymére mais celle du substrat en vis-a-vis. Orretuve alors dans la situation d’un
modéle a un milieu exposé dans le paragraphe 4. lgquel la cavité pressurisée se
développe préférentiellement latéralement, entrdiaaun transfert macroscopique.
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Figure 168 : Configuration mécanique des caviténd&paisseur de polymeére

Nous allons maintenant valider expérimentalemetie caéthode de transfert originale dans
le cas d’'un polymere vitreux.

Variation d’épaisseur de la couche de polymére

On s’intéresse donc ici a une configuration poquéle le substrat silicium implanté est collé
a un autre substrat silicium par une couche denpédg d’épaisseud comme schématisé en
Figure 169. Sk est grand devard nous sommes alors dans une situation ou la codehe
polymére est considérée comme un milieu semi-infmisubstrat silicium collé n’a alors
aucun effet sur le développement des cavités (aetsguve dans le cas a deux milieux du
paragraphe 4.3). Lorsque devient petit devant la couche de polymere est alors en
compression quasi-cedomeétrique et I'on se retrolors dans un cas ou la rigidité du substrat
silicium collé est a prendre en compte (cas a Uiemiu paragraphe 4.2).
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Figure 169 : Cas d’'un milieu silicium implanté aeuprofondeut recouvert d’'un film de
polymére d'épaissewret d’'un milieu semi-infini de silicium

On sait que dans le cas d’'un polymére d’épaissénfinie » le rayon des cavités pressurisées
atteint quelques micromeétres avant qu’'une exfolatde celles-ci se produise. Avant

d’atteindre cette dimension, proche de quelguesamiétres, la rigidité du systeme est donc
suffisante pour ne pas mener a une exfoliationr §ae le polymere soit dans une situation
de compression quasi-cedométrique il semble alissmaable de considérer une couche de
polymére d'une épaisseur d’'un ordre de grandewgrigiire au rayon des cavités qui ont
atteint un stade d’exfoliation, c’est a dire delques centaines de nanometres.

Des couches de BCB d’épaisseur variable d’envirpmmla 100 nm sont épandues ppin-
coating sur des substrats récepteunsafer silicium). Ces substrats récepteurs sont ensuite
assemblés par réticulation in-situ du BCB a un sabsilicium donneur co-implanté en bore-
hydrogene a une profondeur de 350 nm. Le recuitritpge de fracture est ensuite appliqué au
systéme.

La Figure 170 présente I'état de surface du subdcpteur pour différentes épaisseurs de
polymére, observé par microscopie optique. Pourgpaesseur d’environ 1 um de BCB des
flots de silicium sont transférés sur le polyméCet état de surface est similaire a celui
observé pour une épaisseur de BCB de 10 um, asoaesttoujours dans une situation ou la
couche de polymére apparait comme un milieu invigta-vis des cavités. Pour une épaisseur
proche de 500 nm unepalescence des ilotest mise en évidence : la raideur du systeme
augmente et autorise une densité de transferfidiensi plus forte que dans le cas précédent.
Pour une épaisseur d’environ 100 nm un transféat te silicium est observe. Ugpaisseur
critique de polymére pour permettre un transfert total est ici clairatmaise en évidence.
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Figure 170 : Observation par microscopie optiqud'@éat de surface du substrat récepteur
selon différentes épaisseurs de BCB

Les expériences ont été renouvelées pour une @p#isseur de film de silicium, en jouant
sur la profondeur d’implantation. La Figure 171gméte la densité de transfert (% de surface
transférée) en fonction de I'épaisseur de polynpengr les deux profondeurs d’'implantation
considérées. Pour ces deux profondeurs d’implamtatous observons une épaisseur critique
de polymere, pour permettre un transfert total ileitsn, comprise dans la gamme [100-
500] nm. Le diamétre des microfissures de baselalgwées dans le cas d’'une épaisseur de
polymére d’environ 1pm est sensiblement plus grdr@ pum) pour la profondeur
d’'implantation 675 nm que pour 350 nm (~5 um) rdaleur liée a la couche de silicium est
augmentée et autorise un développement latérahamefissures plus étendu. Le phénomene
de coalescence des ilots est observé pour lespitefondeurs d’'implantation.
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Figure 171 : Densité de transfert en fonction dé&pdisseur de polymere pour deux
profondeurs d'implantation
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Pour des épaisseurs de BCB proches de 100 nmnsidratotal est donc possible. La Figure
172 présente une photo d'un transfert pleine plagmer une couche de BCB d’environ
60 nm. Quelgues zones circulaires non transférées \ssibles a I'échelle macroscopique.
Des défauts de collage liés au procédé d’assemldageont & l'origine. Ces défauts sont
engendrés par la présence de quelques particuldsndmsion micrométriques a l'interface
de collage.

Figure 172 : Transfert pleine plaque de siliciumn wafer 200 mm pour une épaisseur de
BCB de 60 nm et une profondeur d’'implantation dé B8

Nous venons de valider une approche originale aestert de silicium sur polymére par
implantation et fracture par l'utilisation d’unewshe de polymeére vitreuse tres fine devant le
diametre des cavités pressurisées mise en jeuléoce transfert. La couche de polymére est
sollicitée de fagon quasi-cedométrique [Gacoin’Gepermet d’augmenter artificiellement la
raideur du systéme. Le module de compressibilitdadeouche de polymére est alors a
considérer, de I'ordre du GPa pour un polymeéresuitrou caoutchoutique [Mott’08]. Une
augmentation progressive de la raideur en fonctienla diminution de I'épaisseur de la
couche de polymére est mise en évidence par 'ang@tien de la densité de transfert. Cette
densité de transfert est intimement liée a la coalece d’ilots de silicium. Ce procédé de
réalisation original a par ailleurs fait 'objetuthi brevet [Argoud’10]. Dans le paragraphe
suivant nous allons valider I'hypothese de misecempression quasi-cedométrique de la
couche de polymere vitreuse par une évaluation adeaideur du systeme par nano-
indentation.

Validation par nano-indentation
Nous évaluons ici la raideur de contact de diff(yesystémes par des essais d’'indentation.
Nous simulons l'effet du développement verticalndumnicrofissure par I'intermédiaire d’'un

indenteur a pointe sphérique de 5 pm de diame#relimhension du contact indenteur-substrat
est ici du méme ordre de grandeur que le diamesardcrofissures observées.
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Trois échantillons sont sollicités par indentattmmme schématisé en Figure 173 :

- un échantillon de type SOP avec une couche de P@iBhe de 100 nm d’épaisseur

(transfert du silicium par implantation et fractumeec sollicitation en compression quasi-
cedométrique de la couche de polymére).

- un échantillon de type SOP avec une couche de @Géhe de 10 um d’épaisseur (transfert
du silicium a partir d’un SOI classique par retidit silicium massif et de 'oxyde enterré de
celui-ci comme expliqué dans le chapitre III).

- un échantillon référence de type SOI (transfarsiicium par implantation et fracture pour

les mémes conditions d’'implantation que le SOP).

( Si 200 nm

[ 51350 nm ] polyvmere 10 pm T
| polymére 100 mn 1 pol. ! [ Si 350 nm

[ Si massif 725 pm ] [ 5i massif 725 pm } { 5i massif 725 pm }
pum

type SOP BCB 100 nm  type SOP BCB 10 type SOI

Figure 173 : Schéma des différentes structurexgéls par nano-indentation

La raideur de contact des différents échantillstsdans un premier temps évaluée pour une
profondeur maximale d’indentation de 100 nm. Au reode l'indentation, la charge est
mesurée en fonction de la profondeur d’indentaltios du chargement et du déchargement de
la structure. La courbe de chargement-déchargedeehéchantillon SOP avec une épaisseur
de polymére de 100 nm est présentée en FigurelB/4aideur de contact du systeme est
alors égale a la pente de la tangente a la cowt#dhargement (qui correspond au retour
élastique du systeme) [Oliver'92] [Rodriguez’07].
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Figure 174 : Courbe charge-décharge pour I'’écHantiSOP avec une couche de BCB de
100 nm
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Le Tableau 23 présente la raideur de contact éwapgdir les trois échantillons décrits
précédemment. On constate que celle-ci est simitins le cas du SOI référence et du SOP
avec une couche de BCB de 100 nm d’épaisseur. dfare¢c dans le cas du SOP avec une
couche de BCB de 10 um, cette raideur s’écroQke.résultat valide I'hypothése de la
compression quasi-oedométrique de la couche de polgre conduisant a une raideur du
systeme proche d’une situation sans polymere.

échantillon raideur de contact (N/m)
SOl 83310
SOP BCB 100 nm 83290
SOP BCB 10 um 3270

Tableau 23: Raideur de contact des différents rédloms pour une profondeur
d’indentation de 100 nm

La raideur de contact a également été mesuréeattansde dit en « continu » : celle-ci est
extraite de la courbe charge-décharge pour difféseprofondeurs d’indentation. La Figure
175 présente la raideur de contact en fonction adg@rbfondeur d’indentation pour les
différents échantillons. La encore le SOI référeacke SOP avec une épaisseur de BCB de
100 nm ont un comportement mécanique similairediffarence du SOP avec une épaisseur
de BCB de 10 um dont la raideur est beaucoup pibtet

0’777 7 T T T T
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Figure 175 : Raideur de contact en fonction deddgmdeur d’implantation

Par comparaison de la raideur de contact évaluéenpao-indentation de différents
échantillons,nous avons confirmé une mise en compression quasil@métrique d’'une
couche de polymére vitreuse, lorsque celle-ci st fine devant la dimension des cavités
impliquée dans le procédé de transfert par implamtaet fracture. Ce type de mesure est
particulierement attrayant car il offre un outil gdegdiction de transfert par implantation et
fracture sur une couche de polymeére. Dans le papagrsuivant nous allons nous intéresser a

190/259



Chapitre IV : Transfert de couches monocristallises polymeére par implantation ionique et
fracture

la qualité cristalline des films de silicium traésis par mise en compression quasi-
cedométrique de la couche de polymeére.

6 Caractérisation des films de silicium transférés

Nous avons précédemment transféré des films dausilipar implantation et fracture. Nous
allons ici évaluer la qualité de ces films par sfmcopie Raman et par diffraction des
rayons X. Ces deux méthodes complémentaires nousefieont d’évaluer I'état de
contrainte et la qualité cristalline des films sfnés.

6.1 Spectroscopie Raman

Nous avons évalué la contrainte biaxiale dans & jplar spectroscopie Raman de certains
films transférés (collaboration avec Denis Roucl@GiEA-Léti) / principe de mesure est
détaillé en annexe Ill). Trois types d’empilemgntsentés en Figure 176, ont été analysés.

[ Si 250 nin ] [ Si 330 nn ]
[ Si 250 nm ] |
il DXYlE
y polvinere 100 nin i@
Si massif 725 pm [ Si massif 725 pm ‘ Si massif 725 pm

SOl référence SOP « oxyde 100 nm » SOP « oxyde 20 nm »
Figure 176 : Schéma des différentes structureyséas pas spectrosocpie Raman

Les spectres Raman, mesurés pour une longueuraed@adl14 nm, du silicium massif (qui
constitue le pic de référence), des deux SOP (obtgrar mise en compression quasi-
cedométrique du polymeére et avec deux épaisseuxydode protection différentes) et du
SOl référence (réalisé dans les mémes conditiomsptiintation que les deux SOP) sont
présentés en Figure 177. Les pics associés a leheode silicium transférée des trois
échantillons présentent un trés faible décalage lesrfaibles nombres d’onde par rapport a la
raie du silicium référence. La résolution spectrdée I'analyse est de 0,05 &nce qui
correspond a une limite de détection de + 10 MRadécalage en fréquence correspond a une
faible contrainte en tension proche de 50 MPa comégapitulé dans le Tableau 2des
résultats montrent qu’un transfert de silicium sur polymére n’induit pas un niveau de
contrainte différent de celui d’'un transfert classgue. La variation d’épaisseur de I'oxyde
de protection pour un transfert sur polymeéere ne ifireoégalement pas la contrainte. Une
analyse pour une longueur d'onde de 458 nm doneer@miltats semblables en termes de
décalage de pics.
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Figure 177 : Spectre Raman des diverses strucamalysées pour a une longueur d’onde
d’analyse de 514 nm

échantillon épaisseur oxyde épaisseur silicium contrainte
(nm) (nm) (MPa)
SOl référence 100 250 35
SOP « oxyde 100nm » 100 250 58
SOP « oxyde 20nm » 20 330 44

Tableau 24 : Contrainte dans le plan du film giinitransféré par implantation et fracture
mesurées par spectroscopie Raman pour diversesuses

Le profil des pics mesurés par spectroscopie Rainane une information qualitative sur la
qualité cristalline du film de silicium. Pour le®is échantillons analysés a 514 nm, la largeur
a mi-hauteur des pics est identique et égale &@.6 plus large que le pic référence du
silicium massif d'une largeur de 2,8 ¢rrCet élargissement est la trace d’une légére perte
qualité cristalline du film de silicium. Cette perle qualité cristalline est identique pour un
transfert sur polymére ou directement sumafer de silicium

Il est également opportun de sonder le film deisith pour différentes profondeurs d’analyse
afin d’étudier une éventuel impact de la couchg@algmere sur la qualité cristalline du film
de Si transféré. Pour chaque profondeur d’analgsepdsition des pics associés au Si
indiquent, comme précédemment, un état de corgradlentique pour les structures SOI et
SOP. Les largeurs a mi-hauteur du silicium réféeepet des films transférés pour trois
profondeurs de pénétration sont récapitulées dafisableau 25. Ici encore les résultats sont
identiques pour les structures type SOI et SORuceonfirme qu’un transfert sur polymere
n’induit pas un niveau de contrainte différent @ducd’un transfert classique. On observe le
méme élargissement du pic associé au film de wilictransféré lorsque la profondeur
d’analyse diminue. Ce résultat traduit une légémgradation cristalline du film plus forte en
extréme surface, c'est-a-dire proche du lieu deataure. Un décalage en fréquence plus fort
en surface est également détecté. Deux hypothésesemt expliquer cette diminution de
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qualité cristalline en surface : une dégradatios hbe la fracture ou un effet d’implantation
ionique.

longueur d’onde profondeur de largeur a mi- largeur a mi-
d’analyse (nm) pénétration hauteur pic Si hauteur pic Si des
référence (cm’) SOl ou SOP (cnt)
514 ~1um 2,8 3,6
458 ~ 400 nm 3,3 6,5
364 ~15nm 3,0 8,0

Tableau 25 : Largeur & mi-hauteur des pics Ramdioration pour deux longueurs d’onde
d’analyse

Le niveau de contrainte d’'un film de silicium d’'us&ucture de typsOFLEX obtenue par
double transfert (paragraphe 5.1) a également édfysé par spectroscopie Raman. Le
contrainte mesurée est la encore de type compeessproche de 50 MPa.

6.2 Diffraction des rayons X

Nous avons évalué la contrainte hors plan paratifion des rayons X (DRX) de certains
films transférés (collaboration avec Patrice Gedg@QEA-Léti) / principe de mesure est
détaillé en annexe Il). La DRX va nous permettecdéder a des informations sur la structure
cristalline des couches de silicium transféréesusNanalysons ici les mémes structures de
type SOP et SOI que précédemment. Un exemple ttaaddgramme lié a une structure de
type SOP est présenté en Figure 178. On distiregipits associés au plan (100) du film de
silicium et du silicium massif. Le décalage de langle de Bragg est lié a un changement de
la distance interréticulaire moyenne des plans )1Q&tte évolution est la trace d'une
modification du réseau cristallin de silicium trégré par rapport au silicium massif. On peut
donc accéder a une contrainte hors plan (en caasidane maille élémentaire cubique) en
calculant la variation de la distance interréticglaavec les angles de Bragg mesurés. Les
contraintes hors plan de la couche de siliciumstiénée des trois échantillons considérés sont
récapitulées dans la Tableau 26. Cette contraimgemme est de type compressive et proche
de 200 MPa pour tous les échantillons. La comptaisdiée au polymére ne semble donc pas
avoir d’influence sur la contrainte du film transfé
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Figure 178 : Diffractogramme d’une structure ty2Rs
échantillon épaisseur épaisseur | contrainte | largeur a mi-
oxyde (hm) | silicium (nm) (MPa) hauteur pics (°)
Si massif / / / 0,004
SOl référence 100 250 -262 0,036
SOP « oxyde 100 nm 100 250 -260 0,036
SOP « oxyde 20 nm » 20 330 -175 0,011

Tableau 26 : Contrainte moyenne et largeur a miehawdes différentes couches de silicium
analysées par diffraction des rayons X

La largeur a mi-hauteur des pics de diffractionnmper aussi de donner une information
qualitative sur la mosaicité du film. Cette larga@portée dans le Tableau 26, est de méme
ordre de grandeur pour les trois échantillons ad@slyet plus forte que celle du silicium
massif. Cette évolution indique une légére distorsiu réseau cristallin, dont I'origine peut
étre relié a I'implantation ionique ou / et a ladture thermique. Par contre nous n’observons
pas d’évolution importante pour un transfert suymere ou non.

La raie associée au film de silicium de la Figur8 présente une ondulation périodique vers
les faibles angles. Habituellement ces ondulatsmmg des interférences liées a I'épaisseur du
film analysé et sont observées symétriquement @ex d@otés du pic. Dans notre cas il

semblerait plutdt que cela soit relié a un gradaentontrainte dans I'épaisseur du film. Une

cartographie du réseau réciproque, dont un exemglleprésenté en Figure 179, permet
d’observer la signature du plan (100) sous formexdgche allongée ». Cette morphologie

pourrait indiquer un gradient de contrainte dagpdisseur du film de silicium. Nous avons

observé le méme phénomene pour les trois échargtilonsidéres.
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Figure 179 : Cartographie du réseau réciproqué lliécouche de silicium

6.3 Conclusion sur les contraintes dans les couches diécgim transférées

La spectroscopie Raman et la DRX n’ont pas morgréitférence dans les contraintes et la
qualité cristalline des films de silicium transf@réu non sur polymére. Pour le procédé de
transfert avec mise en compression quasi-cedomeétdegua couche de polymere, la présence
de celle-ci ne semble donc pas avoir d'effet palitic, ce qui tendrait a penser que le

développement des microfissures n’est pas modifié.

La spectroscopie Raman nous a permis d’'une pardodelure a une contrainte, biaxiale
tensive dans le plan, proche de 50 MPa et d'autit @ une modification de la qualité
cristalline en extréme surface du film. La DRX nqeymet de déterminer une contrainte,
uniaxiale compressive hors plan, d’environ 200 M&lasemble également indiquer un
gradient de contrainte dans I'épaisseur du filnsilelum. La Figure 180 donne un schéma de
la distorsion du réseau cristallin d’une couchesitieium transférée ou non sur polymere. Le
gradient de contrainte pourrait étre relié soitaafracture soit a un effet d’'implantation

ionique.

compression uniaxiale
hors plan ~ 200 MPa

tension biaxiale dans
|:> le plan ~ 50 MPa

Figure 180 : Schéma de la distorsion du réseataltimsd’'une couche de silicium transférée
ou non sur polymere
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7 Prospectives vers d’autres matériaux

Nous avons jusqu’a présent étudié le transfertilil@usn monocristallin par implantation
ionique et fracture. L'étude d’autres matériaux woistallins est nécessaire afin de valider
les hypothéses que nous avons formulées relativésasfert sur polymere, et de transposer
notre modele en loi d’échelle. Nous avons choisixdenatériaux piézoélectriques : le
tantalate de lithium (LiTa@= LT) et le niobate de lithium (LiINbO= LN). Une attention
particuliére sera portée a la morphologie des éaau sein de ces deux matériaux lors de la
fracture thermique.

7.1 Procédé de transfert sur polymeére

La Figure 181 présente le procédé de transferimpplantation et fracture que nous avons
développé. Il est similaire a celui du transfertsilecium a la différence que la couche de
polymére est déposée sur un substrat support metaden de nature différente que le
substrat donneur : une hétérostructure est aiaisé®. Deux matériaux, du LT ou du LN,
sont utilisés comme substrat donneur. Dans larditiée, le transfert du LT [Liu’08]
[Tauzin’08b] et le LN [Rabiei’'04] [Park’06] [Mouléd8] directement sur un matériau
monocristallin a été étudié. Des conditions d’inmpgion (LT implanté pas des ions
hydrogeénes a une profondeur de 400 nm et LN pariates hélium a une profondeur de
800 nm) pour mener au transfert des ces deux raaiesur substrat monocristallin ont été
développé dans des travaux au sein du laboratdfreulpt’10]. Outre des propriétés
mécaniques (anisotropes) proche du silicium (modelé&oung de l'ordre de la centaine de
MPa), la transparence dans le visible des ces dwig&riaux permet une observation directe
du développement des microfissures.

substrat donneur - épandage polymére

( polvinére ) L. S

LToulN ——————————— par spin coating sax
implanté E substrat donneur J silicium support silicium support

W 74

substrat donneur

( polvmere

assemblage par thermo-
} compression via polymeére

silicinm support

1

[ ]
( polvmére J

recuit de fracture
silicium support

Figure 181 : Schéma du procédé de transfert de WNLTosur polymére par implantation-
fracture

La Figure 182 présente les budgets thermiquesteilegion du BCB et du PDMS ainsi que
des budgets de fracture théoriques du LT et dumNamostructure (film LT sur substrat LT
et film LN sur substrat LN). Pour nos conditiongntplantation, le transfert de LT sur BCB
n'a pas été possible car le BCB n'est pas réti¢plépriétés instables) sur la plage de
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température considérée. Nous allons étudier lesteainde LT sur PDMS puis de LN sur
PDMS et BCB, les différents budgets thermiquesigppbk sont détaillés dans le Tableau 27.
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Figure 182 : Récapitulatif des budgets thermiquesfracture du LT et le LN et de
réticulation du BCB et du PDMS

matériau profondeur budget polymére épaisseur budget
transféré | d'implantation | thermique de polymére | réticulation
(nm) fracture (um) polymére
LT 400 150 °C / 10 min PDMS 10 20°C /24 h
LN 800 200°C /100 h PDMS 10 20°C /24 h
LN 800 250°C/7h BCB 5 250°C/1h

Tableau 27 : Etude du transfert de LT ou LN suyp@re : budget thermiques de réticulation
et de transfert appliqués

7.2 Résultats
Cas du transfert de LT sur PDMS

La Figure 183 présente des observations par migposoptique de I'essai de transfert de LT
sur PDMS. Un phénoméne dioquage est observé. Les cloques observées sont d'une
dimension proche de celles observées aprés unt reguiun substrat LN implanté sans
polymere : comme dans le cas du silicium, le PDM®Jymere au comportement
caoutchoutique, ne semble pas avoir d'effet suddgeloppement des microfissures. Le
diamétre de ces cloques, d’environ 4 um (pour uotopdeur d’implantation de 400 nm) est
similaire a celui observeé pour le silicium (profewd d’implantation 350 nm). Nous sommes
donc apparemment ici dans une situation de dévetoppt de microfissures trés proche du
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cas du silicium. Une mise en compression quasi-céttaque de la couche de polymere
(épaisseur du méme ordre de grandeur que danss lduc&i, c’est a dire une centaine de
nanometres) devrait permettre un transfert total.

XX

atravers LT sans polymere

Figure 183 : Observation par microscopie optiqu&specuit de fracture sur un empilement
LT implanté / PDMS / silicium et un substrat LT itapté

Cas du transfert de LN sur PDMS
La Figure 184 présente des observations par migpisoptique de I'essai de transfert de LN

sur PDMS apres application du recuit de fracturen@e dans le cas du LT un phénomene
decloquageest dans un premier temps observé.

( polvimére J

Figure 184 : Observation par microscopie optiquespecuit de fracture sur un empilement
LN implanté / PDMS / silicium
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L’application d'un faible effort mécanique permeteuséparation et lgansfert partiel de

LN sur PDMS sous forme d’illots comme montré en fgli85. La rigidité globale du
systeme semblerait donc proche d’autoriser un feansotal de LN. On constate que le
diametre des ilots transférés est d’environ 20pmyrdre de grandeur au dessus de celui des
cloques et des flots observés jusqu’a présentldaces du Si et du LT pour des profondeurs
d’'implantation sub-micrométriques. Différents fagte peuvent expliquer ce changement de
dimension : espéce ionique implantée, propriétésamiques et réseau cristallin du matériau
implanté, profondeur d’'implantation...

D

(IN] [IN] (IN]
polvinére

siliciwun support

T s e
e "B oy . g

substrat donneur

substrat récepteur

Figure 185 : Observation par microscopie optique siéstrats récepteur et donneur obtenus
apres recuit de fracture sur un empilement LN imigld PDMS / silicium aprés application
d’'un effort mécanique

L’'observation d'un transfert partiel de « large8iots de LN conduit & I'hypothése d’'une
situation proche d’'une compression quasi-cedométride la couche de polymére. Pour
vérifier cette hypothése, une couche de polymeus fihe (BCB d’épaisseur proche de 5 um
au lieu des 10 um de PDMS) est utilisée dans I'e@pée suivante. En théorie, I'utilisation
d’'un polymére vitreux ou caoutchoutique ne devpas modifier I'épaisseur critique de
polymere permettant a une mise en compression -gedsmétrigue (module de
compressibilité de I'ordre de GPa pour un polymatreux ou caoutchoutique).

Cas du transfert de LN sur BCB

L'utilisation d’une couche de BCB de 5 um d’épaisspermet effectivement a uransfert

total de LN sur polymere, comme illustré en Figure 18@& serait donc bien dans une
situation decompression quasi-cedométriquele la couche de polymeére. L'épaisseur critique
de polymére serait ici proche de 5 um. Un changem@ahelle sur I'épaisseur critique de
polymeére, d’'un ordre de grandeur en comparaiso8igdast constaté expérimentalement. Ce
changement d’échelle est directement relié au di@ntes cloques développées, également
d’un ordre de grandeur supérieur au cas du Si.
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LN ~ 800nm
BCB - Sum )

Si~ 725un

Vvile en coupe

Figure 186 : Photographie d'un transfert d'une ¢muae LN de 800 nm d’épaisseur
(détachée d'un substrat LN de 75 mm de diamétaeptérée sur une couche de BCB (étalée
sur un substrat silicium de 200 mm de diametre)

L’'observation par microscopie optique de la surfdes substrats récepteurs et donneurs est
présentée en Figure 187. Les traces des micrafissie base sont visibles sur le substrat
donneur. Le substrat récepteur présente des fsqaalleles espacées d’environ 100 pum.
Ces fissures sont certainement dues a l'effet dmtdrainte thermique (assemblage 250 °C)
sur le cristal de LN. Le LN présente en effet dexppétés anisotropes, dont un coefficient de
dilatation thermique différent selon la directionstalline : un en accord avec le silicium
(=3 ppm/°C) et un en désaccord (~15 ppm/°C) [Xul®nson’09].

200 um

substrat récepteur substrat donneur

Figure 187 : Observation par microscopie optiqudadsurface des substrats récepteur et
donneur obtenus apres recuit de fracture sur urlemgnt LN implanté / BCB / silicium

Le transfert de LN, par implantation hélium et frtae, sur BCB a été étudié dans la
littérature pour des épaisseurs de BCB proched® 2Guarino’07] [Poberaj’09] [Sulser'09].
Une compression quasi-cedométriqgue du polymere eeimement mise en jeu, mais ces
études ne mentionnent pas d’effet de cloquage épaisseur critique de polymere pour
permettre un transfert. L'apparition de fissuregsh'également pas mentionné : en effet les
empilements réalisés sont des homostructures d@eltjp/ BCB / LN, il n'y a donc pas de
désaccord cristallin entre la couche transférde stbstrat.

Nous avons étudié le transfert par implantatiofragtture de LT et de LN sur polymére afin
de confirmer certaines hypotheses formulées poucake du silicium. Il apparait que la
morphologie des microfissures impliquées dans desfiert de LT est similaire au cas du
silicium. Dans le cas du LN les microfissures dépgpEes ont une dimension supérieure au
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cas du silicium. Expérimentalement, dans le cald®mpression quasi-cedomeétrique, cette
augmentation de diamétre autorise un transfertiquaht une épaisseur critique de polymere
supérieure au cas du silicium. Ce changement dléclmmnfirme notre hypothése de
compression quasi-cedométrique de la couche de polynine étude plus poussée du
transfert de LT et de LN sur polymere permettréaffoher la compréhension du transfert de
films monocristallins sur polymere par implantatioacture.
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8 Conclusion

Au cours de ce chapitre, nous avons étudié lefeende films monocristallins sur polymére
par implantation ionique et fracture. Nous avonssdan premier temps dressé un état de l'art
du transfert par implantation et fracture applicuéa fabrication de substrats type SOlI,
méthode connue sous le nom de technologie Smaft!Cues différentes étapes de cette
technologie (implantation ionique, collage direttfeacture) ont été détaillées, puis nous
avons introduit des notions sur l'effet raidisseNous avons ensuite présenté une étude
bibliographique de cette technique appliguée ansfeat de couches monocristallines sur
polymére, puis nous nous sommes focalisé sur lewadicium.

Nous avons ensuite détaillé une étude exploratpogant sur le transfert de silicium
monocristallin sur polymére vitreux ou caoutchouéigL’importance de I'effet raidisseur vis-
a-vis de la complaisance d’'une couche de polymenetamment été mise en évidence au
cours de cette investigation. Dans le cas du teanstir polymere vitreux nous avons d’une
part démontré un effet raidisseur lié a ce typgadlgmere (module de I'ordre du GPa), et
d’autre part évalué une épaisseur critique de lete a transférer pour autoriser un transfert
total du film de silicium.

Nous avons par la suite établi des modéles simplabprés a partir de lois d’échelle, qui
nous ont permis de proposer un regard original lesr mécanismes de transfert par
implantation et fracture sur polymere. Ce typeasannement apparait particulierement bien
adapté au systeme étudié, impliqguant des matéaaxpropriétés variant sur plusieurs ordres
de grandeurs (silicium et polymére vitreux et cabatitique). Ainsi, nous avons notamment
proposé des schémas d’évolution sur les dimendiatésales et verticales d’'une cavité
pressurisée impliquant différents régimes de déftion (compression, flexion et traction).
L'impact de couches de différentes épaisseurs etliderses natures (type silicium ou
polymeére) sur I'évolution de cette cavité a égalen&e évalué. Nos modeles sont cohérents
avec les résultats expérimentaux et nous ont pedmisiégager des voies originales de
transfert pour la réalisation de structures inntesutype SOP.

Deux structures type SOP ont donc ensuite été mse D’une part, un SubstisbFLEX,
structure flexible et transparente, réalisée parbtiotransfert de Si sur substrat polymére.
D’autre part une structure proche du SOI classiquaas présentant une couche ultra-fine de
polymére a proximité de l'oxyde enterré, réaliséar pnise en compression quasi-
cedométrique de cette couche de polymere.

Enfin, les films de silicium transférés sur polymént été analysés par spectroscopie Raman
et par diffraction des rayons X. Ces analyses npas indiqué de différence sur les
contraintes et la qualité cristalline des filmssileeium transférés ou non sur polymere. Nous
avons enfin présenté en perspective des transfarisres matériaux monocristallins (LN et
LT) sur polymere, confirmant par ailleurs certainbgpothéses, notamment sur la
compression quasi-cedométrique, proposées dans thuclicium.
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1 Introduction

Nous avons exposé dans les chapitres précédefésedies méthodes de réalisation de films
minces sur polymere. Deasibstrats innovants de typesorLEX (silicon on flexible substra}e
ont notamment été réalisés par transfert de siliclmonocristallin sur substrat polymere
(>100 um d’épaisseur). D’'un point de vue applicaiif est important de démontrer la
faisabilité d’étapes microtechnologiques standardsla membrane silicium ainsi transférée.
La réalisation de telles étapes implique plusipuoblématiques.

Premierement la structure de tygeFLEX doit étre manipulable, notamment lors des diverses
étapes de transport gu’'impliquent les équipemeéatsdards de microtechnlogies. De plus les
contraintes du film transféré doivent étre géréestelle sorte que le film de silicium
n'impliqgue pas de déformation de la structure. Effenvironnement contrdlé en particules
des différents équipements ne doit pas étre contapar le polymere utilisé comme substrat.

Au cours de ce chapitre nous allons d’abord prapose technique alternative et innovante
de réalisation de structuoFLEX (épaisseur du film de Si proche de 5 um d'éparjseu
répondant aux criteres de manipulation et de gedsti® contrainte. Le procédé proposé
présentera en outre un caracteggénérique et impliquera des étapes de réalisation
relativement économiques. Nous présenterons endaiig méthodes de caractérisation de
base de la membrane transférée. L'épaisseur deroetnbrane sera évaluée par des mesures
d’interférences en lumiére infra-rouge et sa géalitstalline par spectroscopie Raman. La
compatibilité, en termes de transport, de la stnecvis-a-vis d’équipements standards de
microtechnologies sera démontrée.

Dans une seconde partie nous nous attacherondigerétes « objets » microélectroniques
simples, typejauge résistive sur ou dans ces membranes silicium, afin de ealid
compatibilité de la structure avec des éequipemeatdsdards de microélectronique. La
compatibilité spécifique du polymeére utilisé avecanvironnement « salle blanche », c'est-a-
dire controlé en particules, sera notamment prise cempte. Enfin une premiére
caractérisation des jauges résistives sera pré&sedés jauges résistives permettront en outre
de mettre en avant les fortes déformations (et defiexibilité) d’'une structure typsoFLEX

et d’ouvrir des voies vel&lectronique flexible.
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2 Elaboration d’'une membrane mince de silicium morsballin sur un support
flexible

Nous souhaitons disposer d’'une structure de $ggeEX générique qui permettrait de réaliser
des étapes microtechnologiques sur la couche ausil transférée. La structure doit donc
présenter une tenue mécanique de « transportnegilanéité adéquates.

2.1 Méthodes standards

Nous avons dans un premier temps développé plgsieéthodes de transfert de silicium sur
polymére par des méthodes simplifiees. Par exerhpl possible d’assembler directement
un polymére a un substrat standard silicium et diammécaniguemeng(inding en anglais)
puis chimiqguement le silicium. Comme nous l'avons au chapitre Ill, dans le cas de
polyméres vitreux ou caoutchoutique, le siliciunutp&tre aminci mécaniquement jusqu’a une
épaisseur d'une centaine de micrometres. Expérateanent il est difficile d’atteindre des
épaisseurs plus fines sous peine de cliver leigitic le polymere est trop complaisant
(surtout le polymere caoutchoutique). Une attacdumicjue (TMAH) peut ensuite permettre
de diminuer I'épaisseur de Si jusqu’a une dizaieenticromeétres (et d’éliminer la zone
écrouie en surface du Si engendrée par I'amincisesemécanique). Cependant, en raison de
la forte épaisseur de Si éliminée par voie chimjdiuaiformité de la couche silicium sur tout
le substrat n'est pas satisfaisante (> 1um). De phki substrat n’est plus manipulable car
paradoxalement trop flexible.

Afin d’obtenir une meilleure uniformité en épaissale la couche silicium une alternative
consiste a utiliser un substrat type BS®br{dedSOIl). Ce type de substrat est réalisé par
assemblage d’'une plaque de silicium par collagectié une autre plague de silicium oxydée
en surface, une étape d’amincissement (mécanigeechimique) d’'une des deux plaques de
silicium conduit a I'obtention d’'un substrat de ¢&ySOI (couche de Si transférée de quelques
micrometres) [Lasky’85]. Etant donnée la rigidit¢ systéme, 'amincissement mécanique du
Si peut étre effectué jusqu’a quelques micromeati@saisseur. L'uniformité en épaisseur, sur
la totalité du substrat, de la couche silicium $férée est alors de l'ordre de =1 um aprés
amincissement chimique.

On peut imaginer le transfert de la couche de Sigupstalline sur un substrat polymére par
retrait du silicium massif et de I'oxyde thermigiar voie mécanique puis chimique) comme
schématisé en Figure 188 (cette méthode de tramstepar ailleurs décrite au chapitre 1l1).

Si Si
Si0, ) [ Si0, )
Si ) |:> i Si 1 |:> l i
polymére polymeére
substrat type BSOI assemblage substrat polyméresubstrat typeoFLEX

puis retrait Si massif et SO

Figure 188 : Transfert de silicium sur polymere patrait du silicium massif et de I'oxyde
thermique d’un substrat type BSOI
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Nous avons réalisé ce type de transfert sur substtaitchoutique, pour obtenir un substrat
de typesofrLEX, dont une photographie est présentée en Figurgla&9dructure est courbée
intentionnellement pour monter la souplesse effectiu substrat). Sur cette image on peut
observer la présence de fissures dans le siliciune:courbure du substrat polymére lors de
I'amincissement par voie chimique du silicium esil@ablement a I'origine de ce clivage. De
plus la manipulation ultérieure d’'un tel substramble peu aisée. Un support « rigide »
apparait donc nécessaire pour la réalisation eltézi d’étapes technologiques sur une telle
structure.

Si~ §
PDMS ~1min

\\

Figure 189 : Substrat typgoFLEX (silicium monocristallin d’épaisseur 5 um sur dudis
PDMS) - Transfert via démontage d’un substrat BSOI

Ces quelques exemples nous amenent a considépepoetequis pour obtenir une structure
de typesofFLEX manipulable et disposant d’une couche de siliciluime épaisseur uniforme.
D’une part il semble judicieux d’effectuer 'amigssement mécanique du silicium avant le
transfert sur polymere et sur un systeme rigidee tggicium (de sorte a diminuer au
maximum son épaisseur et obtenir une couche unifaem épaisseur apres amincissement
chimique). D’autre part un support de « transpagsbindispensable pour pouvoir manipuler
la structure.

2.2 Clés du probléme : le procédé Taiko et le collagardct

Nous venons de voir que I'élaboration de structuype SOFLEX, pour des membranes de
silicium de quelques micrometres d’épaisseur, rggesn amincissement du silicium sur une
embase rigide type Si, avant transfert sur polym&ren support rigide pour sa manipulation
ultérieure.

Au sein du laboratoire nous disposons d’'une tealndjamincissement dérivée de I'abrasion
mécanique standard (présenté plus en détail dankaitre Ill) qui permet d’amincir un
wafer silicium sur sa partie centrale, et de généresiaine cavité profonde dont le fond
pourrait constituer une membrane de silicium. Gac@dé d’amincissement, connu sous le
nom de « Taiko », et qui a été développé par leégo®isco est schématisé en Figure 190.
Une meule d’abrasion mécaniqde diamétre inférieur aux meules classiquemeniségis
permet un amincissement central wafer. Le mot « Taiko » signifie d’ailleurs en japonais
« peau de tambour » : une membrane « tendue »tanaa par un anneau « rigide », est
réalisée au centre duafer.
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Si l

Si ‘

[si | [5'7 *’

(a) abrasion mécanique (b) abrasion mécanique
standard par procédé Taiko

Figure 190 : Amincissement par abrasion mécanig)esiandard et (b) avec le procéde
Taiko

Nous disposons donc d’une méthode permettant detem&ti mécaniquement une membrane
de silicium et offrant une solution de transporep€ndant le procédé Taiko classique ne
permet pas d’atteindre des épaisseurs de membman®i dnférieure a une centaine de
micrometres sur unvafer standard (par exemple le systeme d’aspirationngaintient le
substrat provoque un clivage de la membrane losodearrét). Une solution consiste a coller
un autre substrat sur le substrat a amincir afimigidifier 'ensemble comme présenté en
Figure 191. Le substrat additionnel est ensuiteol#caprés I'amincissement. Diverses
techniques de collage peuvent étre envisagéess. prégentons ici le cas dollage direct
Cette méthode permet d’amincir le substrat Si coric@usqu’a une dizaine de micrometres.
L’épaisseur de la membrane pourra étre réduiteiteng@ar exemple par attaque chimique. En
outre dans le cas d'un collage direct de faiblergired’adhérence (c’est-a-dire qu’aucun
traitement thermique n’est appliqgué apres le celldgect) il sera aisé de séparer le substrat
support par la suite.

>
>
A E '1'1

Si —‘
W ) |

(a) directement sur wafer Si (b) sur un collage direct Si-Si
épaisseur membrane Si jusqu’a épaisseur membrane Si jusqu’a
~100 pm ~10 um

Figure 191 : Amincissement par application du pdécélaiko (a) de facon classique
directement sur umwafer Si ou (b) selon notre amélioration sur une stmgcempilée par
collage, direct Si-Si par exemple
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bY

Nous sommes donc a ce stade en capacité de réalisemembrane fine de silicium
(quelgues micromeétres) maintenue mécaniquement uparanneau rigide. Nous allons
maintenant décrire les étapes successives du gratéthboration d’'une membrane Si sur
polymeére.

2.3 Procédé d’élaboration innovant

Nous détaillons ici le procédé innovant que nousnawdéveloppé afin de réaliser un substrat
SOFLEX manipulable et offrant une membrane de siliciunnawistallin de qualité. Nous
venons de voir précédemment les clés qui nous pEmmbida réalisation d’'une membrane Si
de quelques micrométres et transportable. Notregoiéd d’élaboration permet un transfert sur
polymére de cette membrane Si. La Figure 192 déerinaniere schématique le procédé que
nous avons mis au point, dont nous allons détaillerque étape dans le cadre du collage
direct.

200 min

- 725 um Si collage direct « faible » de dewafers

silicium

+—t—

-~ 715 um

Si

150 min

]
|
A
|

amincissement mécanique par le
procédé Taiko de la partie centrale du
wafer supérieur

Si

T

Si < amincissement chimigue,o!e la partie
’ '”S‘ - centrale dwafersupérieur
1
PMDS

remplissage polymére de la partie
centrale dwafersupérieur

Si

| Si PMDS

T
\

détachement dwaferinférieur

A\ Y YA\ Y

amincissement chimique

| Si SR complémentaire (optionnel) de la
t membrane silicium

Figure 192 : Procédé de réalisation alternatif dwtructuresorFLEX par amincissement
mécanique et chimique

Dans un premier temps dewaferssilicium 200 mm de qualité microélectronique, paur

au moins une de leur face, sont oxydés thermiqueswenune épaisseur de 50 nm. lls sont
ensuite assemblés par collage direct hydrophile fdéble » énergie. On entend par faible une
énergie de collage de I'ordre de 300 mJ/m2. Unagelldirect de faible énergie est nécessaire
pour permettre un démontage ultérieur des deuxrabs
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Le wafer supérieur est ensuite aminci sur sa partie cenjuaiqu’a une épaisseur d’environ
40 um, par un amincissement mécanique type abrasi®n une roue de meulage suivant le
procédé Taiko. Lewafer inférieur est ici utilisé comme support raide megee : un tel
procédé sur uwafer seul ne permet pas d’atteindre des épaisseursederane inférieure a
environ 100 um sans clivage de celle-ci.

L’amincissement de la partie centrale est enswigaquivi par voie chimique (par exemple
par une attaque TMAH, telle que décrite au chagitje pour atteindre une épaisseur de
membrane d’environ 10 um. L'attaque du siliciunpseduit uniguement sur la partie mise a
nue par abrasion mécanique : le reste de la steu¢tnneau etvafer inférieur) bénéficie
d'une « protection » par I'oxyde thermique (réales@ premiere étape et dont la sélectivité
avec le Si lors de I'attaque par TMAH est moindue ¢.:1000). Cet amincissement par voie
chimique permet I'élimination de la sub-surfaceoé@e (en fond et bord de cavité) engendrée
par 'amincissement mécanique (plus de détail sttecsub-surface dégradée en chapitre IlI)
et une adaptation fine de I'épaisseur finale vidée.suppression de la zone écrouie est
nécessaire pour deux raisons. D’une part sa quaigtalline fortement détériorée dégrade les
propriétés du film silicium. D’autre part elle emgiee une contrainte de surface pouvant étre a
I'origine d’une déformation voire d’un clivage demembrane silicium.

La cavité ainsi créée est ensuite remplie par Uynpere. Pour ce faire, le substrat silicium est
placé sur une platine, équipée de trois verniersotdrole de planéité, puis un polymere (par
exemple un polymere caoutchoutique de type PDMEy&sé sous forme visqueuse non-
réticulée dans la cavité. La réticulation de celuiest préférentiellement réalisée a
température ambiante afin de s’affranchir de camiea thermiques dans la structure finale.
Le contrble en masse de la quantité de PDMS verséret un remplissage au méme niveau
que I'anneau de silicium extérieur. Apres rétidolatdu PDMS on obtient une membrane de
silicium d’épaisseur par exemple inférieure a 1Q pmaintenue par un substrat polymére
PDMS. On soulignera que le polymeére est mis en eeavant détachement du substrat
support car il permet un maintien mécanique dedebrane Si.

Le wafer inférieur est ensuite décollé par exemple paséiion d’'un coin. Ce détachement
est facilité par la faible énergie de collage desxdplaques de silicium. Deux fronts de
décollement distincts sont observés lors de céparation comme montré en Figure 193. Le
front de décollement localisé sur la couronne gmoed a la sollicitation de deux plaques de
silicium d’environ 700 um d’épaisseur. L’autre ftast influencé par la fine épaisseur de la
membrane Si et par les propriétés mécaniques dstratitpolymére (PDMS de module
élastique de l'ordre du meégapascal). L'utilisatiofun coin de quelques millimetres
d’épaisseur permet la séparation totale de la plawgfiérieure de silicium et du substrat type
SOFLEX.

212/259



Chapitre V : Du substrat flexible vers les micrdteologies

front de
ollement

Si~ 700 pm

VO

PDMS ~ 700 pm
sur Si~ S pm

Si | PDMS —W front de
Si décollement

schéma observation par transmission IR

Figure 193 : Séparation des substrats supérieimééeieurs : prise en compte de deux fronts
de décollement

L’épaisseur de la membrane de silicium du substratex ainsi réalisé est d’environ 10 pum.
Un ultime amincissement par voie chimique de l'autice de la membrane peut étre alors
effectué par TMAH apres retrait de I'oxyde thernggpar HF. Il permet d’'une part de
nettoyer la surface et d’autre part de diminuepdiéseur de la membrane a quelques
micrometres. Nous avons ainsi réalisé des membgarsss fines que 5 um sur un diametre de
150 mm. Une photographie du substrat a la fin dacéuié de réalisation est présentée en
Figure 194 : une couronne «rigide » de siliciuminpet de maintenir mécaniquement la
membrane de silicium monocristallin d’environ 5 uliée a un substrat polymere
caoutchoutique. La structure est transparenteibfiexau niveau de la membrane silicium et
aisément manipulable grace a la présence de l'ani@ma peut apprécier cette flexibilité par
'application d'un faible effort mécanique, au nixe du centre de la structure,
perpendiculairement a la membrane : celui-ci proeogune déflexion de plusieurs
millimetres.
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Si ~ 700 pm

R

Si SR Str PDMS ~ 700 pm

Si PMDS

Figure 194 : Photographie du subssatLex a la fin du procédé de réalisation

Nous venons de présenter un procédé d'élaboratinovant de membrane silicium sur
polymeére. Ce procédé alternatif se compose d’'umebgmison de trois techniques : collage
direct réversible, amincissement mécanique pargo®d aiko et transfert sur polymeére. Le
substratsOFLEX ainsi réalisé est transportable et suppose dee<fide realisation standard
(coQt de fabrication relativement peu onéreux). @ecédé générique est en outre
transposable a de nombreux polymeres et a d’amaédriaux monocristallins. Ce procédeé de
réalisation a par ailleurs fait I'objet d’'un brey®toriceau’11].

Nous allons maintenant évaluer I'épaisseur et @itgucristalline de la membrane silicium
transférée, par des mesures d’interférences enetamnfra-rouge et par spectroscopie
Raman, avant de montrer son comportement dans degpeénents de procédés de
microélectronique ou de microtechnologies

2.4 Caractérisation de la membrane silicium

Détermination de I'épaisseur de la membrane par mese d’interférences en lumiere
infra-rouge

L'épaisseur de la membrane de silicium de la dimnectSOFLEX a été évaluée par

interférométrie infra-rouge en réflexion (collabiima avec Névine Rochat (CEA-Léti)). Nous
travaillons dans le proche et le moyen infra-roegele diamétre du faisceau utilisé est
d’environ 5 mm. Le spectre infra-rouge obtenu liaamembrane silicium est présenté en
Figure 195.
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Figure 195 : Spectre infra-rouge en réflexion sumlembrane de silicium de la structure
SOFLEX

Dans la gamme de nombre d’onde [500-4500} cle nombreuses franges d’interférence sont
observées. Ces interférences sont directementseéiél’épaisseur du film de silicium. En
effet, dans notre gamme d’épaisseur, I'épaissede la membrane de silicium est reliée au
nombre de franges par la relation suivante :

e= 1 (69)
2nx Ay xco<@

Ou G est I'angle de réflexiom est I'indice optique du silicium edv la largeur moyenne en
nombre d’onde des interférences. Pour nos congiixpéerimentale§= 7°,n = 3,42 pour le
silicium etAv moyen = 244 ci (déterminé & partir du spectre infra-rouge). Quve alors
une épaisseur de 6,0 £0,1 um proche de I'épaisdeub um initialement visée. Cette
méthode de mesure est trés intéressante car frbeuof moyen de contrble rapide d’épaisseur
de membrane silicium.

Evaluation de la qualité du silicium par spectroscpie Raman

La qualité cristalline de la membrane silicium aigae son éventuelle contrainte biaxiale
dans le plan peuvent étre évaluées par spectr@asd®gman (collaboration avec Denis
Rouchon (CEA-Léti) / le principe de cette technigigemesure est détaillé en annexe lIll). La
surface libre de la membrane a été sondée avelngeeur d'onde d’analyse de 514 nm, ce
qui correspond a une profondeur de pénétrationvdfem 1 um dans le silicium. En
comparaison a un échantillon de silicium référencetrés léger décalage en fréquence du pic
associé a la membrane silicium est détecté. Cdatgran fréequence correspond a une faible
contrainte compressive biaxiale dans le plan demvi80 MPa, comme reporté dans le
Tableau 28. La précision de cette mesure est deMPa. On remarque aussi que la largeur a

mi-hauteur du pic Raman associé a la membrane é&ums peu en comparaison a celle du
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silicium référence, ce qui indique que la qualitéstailine du silicium transféré est peu

dégradée. Cette analyse porte sur une profondenvidon 1 um de la surface libre, dans une
zone relativement éloignée de l'interface résultdet I'amincissement mécanique puis
chimique. L'analyse par spectroscopie Raman deremipr micrométre met en évidence un
silicium monaocristallin peu contraint et peu dégrad

échantillon largeur a mi-hauteur pic Si contrainte (MPa)
(cm™) + 20 MPa

Si référence 2,8 /

membrane Si 3,1 -80

Tableau 28 : Largeur a mi-hauteur des pics Ramasilidium référence et de la membrane
Si et contrainte dans le plan de la membrane Surées par spectroscopie Raman

Dans le paragraphe suivant nous allons évaluesrtgatibilité mécanique de la structure vis-
a-vis d’équipements standards de microtechnologies.

2.5 Tenue mécanique de la structure et compatibilité aac des équipements standards de
microtechnologies

Le substratSOFLEX qui a été développé permet de supporter une memkta quelques
micrometres sur support polymére (PDMS). La coueoentérieure «rigide » permet le
transport de cette membrane. La majorité des éq@pemde microélectronique ont un
chargement automatisé de substrats typfer. Ce chargement est réalisé par des robots avec
une préhension du substrat sur sa face arrierévaaunde sa partie centrale. Les équipements
sont également tres souvent dotés de platinesaaspir afin de maintenir le substrat lors
d’opérations technologiques diverses. La membraneilicium flexible, supportée par du
PDMS et localisée sur la partie centrale du substaLEx, présente donc de forts risques de
clivage lors du passage dans ce type d’équipem@&ititre part la surface PDMS est
naturellement trés adhérente vis-a-vis des maté@aec lesquels elle pourrait étre mise en
contact, ce qui augmente le risque de clivage decilambrane Si.

Afin de permettre un passage dans ces équipeniesgs donc nécessaire de rigidifier et de
rendre « anti-adhérente » (temporairement ou reorsfrlictureSOFLEX sur sa partie centrale
comme présenté en Figure 196.

substrasorLEX initial substrasoFLEX modifié

ST—5 mm
Si PMDS l -

Si PMDS ‘
I

I RO
zone centrale flexible et I
adhérente couche « rigide » et « anti-adhérente »
risque de clivage de la . .
9 g€ | protection de la membrane Si
membrane Si

Figure 196 : Modification de la rigidité et de Ifa&fence d’'une structus®FLEX

Une premiére solution consiste a venir traiter deeent la surface du polymére (dans notre
cas du PDMS) pour générer une couche plus « rigi@odule de Young supérieur a

216/259



Chapitre V : Du substrat flexible vers les micrdteologies

quelques dizaines de GPa) et « anti-adhérente esbconde solution consiste a bénéficier de
I'adhérence du PDMS en collant temporairement ugent¢replaque rigide » sur la surface
PDMS.

Traitement de la surface PDMS

Dans le cas spécifiqgue du PDMS il est par exemplssiple d’oxyder la surface par des
traitementaultraviolet-ozone (UV-03) [Ouyang’00] [Egitto’06] [Matienzo’06] ou dplasma
oxygene(plasma-Q) [Chua’00] [Hillborg’00] [Bodas’'06] [Tsougeni’'07]Dans les deux cas
une couche a base d'oxyde de silicium (plus ou ma@itmechiométrique) est obtenue en
surface du PDMS. En outre il serait aisé de retiette couche par la suite par des traitements
chimiques type HF. Nous allons appliquer ces deaitements a des échantillons de PDMS
réticulés a température ambiante afin de voir sipéuvent constituer une solution pour
augmenter la rigidité et diminuer I'adhérence dstéyme étudié.

Traitement UV-Qoblique

Un échantillon de PDMS massif est soumis a uneinaéint type UV-@ Comme présenté en
Figure 197, les UV (longueur d’onde 185 nm) pererdttde générer de I'ozone qui va
dégrader les groupements organiques du PDMS sougldfigueur d’onde 254 nm). Un
oxyde plus ou moins stoechiométrique est alorsyit@h surface du PDMS.

UV (185 nin)

0, —_— o,
CH, + O, = CO,+H,0
PDMS UV (185 nm — 254 mn) Si (:)X

Figure 197 : Mécanisme d’oxydation du PDMS souisamaent UV-Q

Pour des traitements de quelques minutes nouser\atnrss pas de changement d’aspect de la
surface du polymére par microscopie optigue. Laosit§ du PDMS, évaluée par
interférométrie optique (scan 120um*90um), restériaure au nanomeétre. Pour un
traitement d’environ 100 minutes on constate l'ajtjgen de fissures, comme montré en
Figure 198. La répartition de ces fissures estoarupe et leur largeur est d’une dizaine de
micrometres. Ces fissures sont probablement dueseacontrainte en tension de la couche
d’'oxyde générée en surface du PDMS. D’un point de macroscopique la rigidité de la
structure n’est pas ou peu modifiée. La littératumécise que la couche d’oxyde générée en
surface n’excéde pas une épaisseur de quelquasetizie nanometres [Ouyang’00].
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1000 um

Figure 198 : Différents grossissement en microseoptique de la surface d’'un échantillon
de PDMS apreés un traitement U\s-@e 100 min

Il est aussi important de mesurer la mouillabilite-a-vis de I'eau de la surface traitée. En
effet, pour la surface de PDMS étudiée cette mahilité est représentative de son adhérence
(expérimentalement plus I'angle de goutte est éajplus I'adhérence de la surface traitée
diminue). La Figure 199 présente I'angle de contaesuré selon le temps de traitement
appliqué (I'angle de contact est mesuré immédiatgrapres le traitement). Dans un premier
temps plus le traitement est long plus la surfaed@emt hydrophile, puis au bout d’environ
vingt minutes l'angle de contact se stabilise :slaface traitée est alors trés hydrophile.
L’hydrophobicité de base du PDMS est a relier driésence de groupements méthyle (Si-
CHgs) en surface. Plus le temps de traitement est fdng ces groupements sont dégrades.
L'augmentation de la proportion de groupementsnsig (Si-OH) est alors la cause du
caractére hydrophile de la surface [Lee’03].

| | I I I | |
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100 | - -
> 30 :
g
£
@ 60 —
%)
=
=
2 a0 .
-1
20 | -
¢ 4
0k .
| 1 | 1 1 1 1 1 1 1 | 1 |
0 10 20 30 40 50 60

temps de traitement (mn)

Figure 199 : Mesure de la mouillabilité de I'eau ffangle de contact a la surface d’un
échantillon de PDMS selon la durée du traitement@i\appliqué
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Dans le cas du PDMS un traitement UY-€3t efficace pour fortement diminuer 'adhérence
de la surface de ce polymére (la surface devietitadhérente). En revanche ce type de
traitement ne permet pas d’augmenter suffisammantrididité de la surface traitée.
L'épaisseur de la couche d’'oxyde générée, de gasldizaines de nanometres, est trop faible
pour permettre une tenue mécanique macroscopigune dgtructure typsoFLEX.

Traitement plasma-©oblique

Les espéces réactives générées par un plasmar@ettent également d’oxyder la surface du
PDMS. Nous avons immergé dans un plasmad@ échantillon de PDMS réticulé a
température ambiante. Pour un temps d’immersioh ménute et une puissance du plasma de
100 W nous observons une ondulation de la surfade@MS comme montré en Figure 200.
Cette ondulation de surface est probablement raliéee contrainte en compression du film
d’oxyde généré en surface.

Un échauffement de I'échantillon pourrait étre Euse de cette contrainte (génération de
'oxyde a une température supérieure a I'ambiamteoefficient de dilation thermique du
PDMS deux ordres de grandeur supérieur a celui'aeyde). La longueur d’onde des
ondulations est d’environ un micrometre. Pour desgances de 200 et 300 W et pour un
temps de traitement identique cette longueur restetique. Contrairement aux ondulations
observées dans le cas du transfert d’un Si contdaime centaine de nanometre sur PDMS
(chapitre Ill), ces ondulations ont une distributitotalement anisotrope ('oxyde n’a pas
d’ordre particulier).

20 um

Figure 200 : Observation par microscopie optiquéadrurface du PDMS aprés un traitement
plasma-Q de 1 min pour une puissance de 100 W

Dans le chapitre lll nous avons vu que la longudlande moyenne observée dépend
directement de I'épaisseur du film ondulé. Notr&ewlaen loi d’échelle permet en effet de
relier la longueur d’ondel observée a I'épaissetr du film par le rapport des modules
élastiqueds; du film en surface d, du substrat élevé a la puissance 1/3:
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13
W B
)= h( EJ (70)

A partir de la longueur d’onde observée du filmpaut donc remonter a I'épaisseur du film.
Dans notre cas on considéere un module de Younpdird de 1 MPa pour le PDMS et de
I'ordre de 10 GPa pour I'oxyde (le module considésé relativement faible car sa qualité
n’'est certainement pas optimale). Pour une longdé&mde d’environ 1 pm on trouve une
épaisseur proche de 50 nm.

Nous avons également fait varier le temps de tratgrpour une puissance fixe de 300 W.
Comme montré sur les observation par microscoptawp de la Figure 201, la longueur
d’onde de la surface ondulée augmente avec le telmpgrgitement. Selon I'expression (70)
I'épaisseur du film d’'oxyde augmente donc aussurRizs temps de traitement supérieurs a 8
minutes la longueur d’onde n’évolue plus: une sgair limite du film d’oxyde est
certainement atteinte. En procédant comme précéeaitramec le calcul en loi d’échelle de la
relation (70) on évalue I'épaisseur d’oxyde a emvit00 nm pour le traitement de 3 min et a
200 nm pour le traitement de 8 min. Cet ordre dmdeur de I'épaisseur maximale d’oxyde
est en accord avec la littérature [Hillboorg’00] [P&0].

A~1um A~2um
Imin@300W 3min@300W

8min@300W

Figure 201 : Observation par microscopie optiqudadsurface du PDMS pour différents
temps de traitements plasma-®une puissance de 300 W
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Expérimentalement nous constatons que lorsque nidslaiions apparaissent sur la surface
du PDMS son adhérence diminue fortement. Un tratdgrplasma-@est donc une solution
efficace pour rendre I'extréme surface du PDMS-adtiérente (développement d’'un oxyde
et ondulation de la surface). D'un point de vue mscopique, étant donnée la faible
épaisseur de la couche d'oxyde engendrée, la tégidii PDMS n’est en revanche pas
modifiée.

Nous venons de voir que des traitements UVeD plasma-@ d’'une surface type PDMS
permettent de générer un oxyde de surface. Lacmudat modifiee de telle sorte que son
adhérence diminue fortement, ce qui était 'unefésts recherchés. Cependant, pour les deux
traitements, la faible épaisseur de cet oxyde nmengepas de modifier suffisamment le
PDMS pour rigidifier d’'un point de vue macroscop@qune structure typ&OFLEX.

Utilisation d’'une contreplaque

Une seconde solution pour rigidifier la structg@rLEX, ne nécessitant pas de traitement de
surface, consiste a venir mettre en contact untatbs épais et rigide » (d’'une épaisseur de
guelques centaines de micromeétres et d’un modalgti@éle de plusieurs dizaines de GPa)
avec la face PDMS du substsFLEX comme présenté en Figure 202. Nous avons montré
qu’une surface PDMS réticulée adhére sur une suddicium avec une énergie d’adhérence
d’environ 1 J/m? pour une sollicitation en tractigchapitre II). Un substrat typevafer
silicium standard (épaisseur d’environ 725 um) patidonc étre facilement collé au PDMS,
pour constituer une embase rigide lors de divespésations technologiques, puis retiré par la
suite.

collage d'unwafer tenue mécanique de
substrasOFLEX . _g q
o silicium sur la face la structuresorLEX
initial R
PDMS améliorée

Si PMDS ’

Rt N re——
1 A

partie flexible [

Si ]

Figure 202 : Augmentation de la tenue mécaniqueeal’structuresoFLEX par collage d'un
wafersilicium sur la face PDMS

Dans un premier temps, nous avons démontré paomdneux essais, que la tenue entre ce
substrat et la face PDMS est suffisante pour pdrenatn passage sans clivage de la
membrane silicium dans de nombreux équipementsdatdes de microtechnologies
impliquant une préhension du substrat sur sa pegtierale. De plus la structure ainsi réalisée
admet une mise en rotation jusqu’a 2000 tours paut® pendant plusieurs minutes sans
dommage (par exemple pour des dépdts de polymépewudes étapes de gravure). En plus
de la tenue mécanique, le substrat silicium peromet protection de la face PDMS aux
diverses solutions chimiques lors d’étapes humiieldss que la gravure ou le retrait de résine
photosensible.

Etant donné que I'énergie d’adhérence en tractidrede silicium et le PDMS réticulé en

surface est relativement faible le retrait du suathstie protection aprés réalisation d'étapes
technologiques est aisé. Pour ce faire un coinwdgqges millimetres d’épaisseur est inséré
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au niveau de l'interface de collage et permet deaiér le substre#OFLEX de son substrat
temporaire. Cette solution s’est avérée trés sadalite et a été choisie pour étre appliquée
dans la réalisation d’'un procédé d’élaborationaleggs résistives que nous présenterons par
la suite.

Nous avons développé un procédé générique perrndstarealisation de structures type
SOFLEX manipulables. La membrane de silicium transfédene épaisseur de quelques
micromeétres, présente une qualité cristalline peodfun substrat Si. Le collage d’'une
contreplaque sur le substsbFLEX permet par ailleurs I'introduction de la structai@ns de
nombreux équipements standards de microfabricablmus allons maintenant proposer un
procédé dintégration d’objet « simples », de tyjpege résistive, afin de démontrer la
compatibilité de la structure vis-a-vis d'étapesmiechnologiques standards.

3 Application a I'élaboration de jauges résistives stembrane silicium

Nous allons dans cette partie détailler la réabsat’'objet microélectroniques « simples »
(collaboration avec Caroline Coutier (CEA-Léti))e dype jauge résistive, sur le substrat
SOFLEX que nous venons de présenter. Cet exemple d’applicampliquant des étapes
microtechnologiques de base, permettra de démdatoeampatibilité de la structure vis-a-vis
d’'un procédé standard. Nous présenterons tout dialeoprincipe de fonctionnement d’'une
jauge résistive. Nous aborderons ensuite la prodgiéoe de compatibilité avec des
équipements standards de microtechnologies puis décrirons le procédé d’intégration des
jauges, type silicium et métal, que nous avons ldgpe sur substrasoFLEX Dans une
derniere partie nous présenterons les premierfatsabtenus avec les jauges réalisées.

3.1 Principe d’'une jauge résistive

Nous présentons ici le principe de fonctionneméuana jauge résistive. Considérons le cas
d’'un matériau homogeéne et isotrope de résistpitéa jauge est définie géométriquement par
sa longueut, et sa section rectangulai de dimensiona parb comme illustré en Figure
203.

L

a i - Aa a i ia-Aa

Figure 203 : Jauge en traction

La résistance électriquRde la jauge s’écrit alors :

R=2Z =1 (72)
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Considérerons que la jauge est soumise a une oueten tension comme illustré en Figure
203. La déformation longitudinale de la poutre stanpagne d’'une modification de ses
dimensions transversales par effet Poisson, deésativité et donc d’'une variation de sa
résistance qui peut s’écrire dans le cas de faugdations de résistance et de déformations :

ﬁ:%(ﬂ_l_%_ﬂ_bj 72)
R p I a b

Le premier terme de cette expression correspon@ffetl piézorésistif et le second a la
variation de géométrie de la jauge. En considéaraatdéformation élastique de la jauge et en
introduisant le coefficient de Poissorlu matériau considéré on peut écrire :

AR _Ap Al
—="L+l+w)—
R, T (73)

Pour un matériau piézorésistif isotrope, la vaviatile résistivité dépend des déformations et
s’écrit [Plantier'92] :

Ap _ oAl
— =Mb-20) (74)

Avec M le coefficient d’élastorésistance. En reportantecexpression dans I'équation (73) on
trouve :

—=K—=Ke¢ (75)

AvecK le facteur de jauge donné par I'expression :
K=M(1-20)+(1+20) (76)

L’expression (75) montre une réponse linéaire AR/R en fonction de la déformation
longitudinale&. D’un point de vue pratique la jauge résistive gggtéralement solidarisée a
une structure dont on veut connaitre la contraanteut instant. Une mesure directe4R/R
permet d’évaluer la déformation de la jauge et diancontrainte que subit cette structure.
Dans le cas de matériaux métalliques le facteyadge est généralement de 'ordre de 2. Le
cas du silicium monocristallin est plus complexepde ses propriétés anisotropes mais le
principe reste identique [Plantier92]. Pour les tén@aux semi-conducteurs Ieffet
piézorésistif est de plus forte amplitude que gesmétaux et permet d’atteindre des facteurs
de jauge supérieurs a 100 [Greenwood’88]. On rdteemque des parametres tels que
I'orientation cristalline, le dopage ou la températont de fortes répercutions sur le facteur
de jauge.

Les matériaux a propriétés piézorésistives ont cenu@& a étre étudiés dans les années 30
puis commercialisés dans les années 50. De trébneorn matériaux ont été abordés dans la
littérature. Dans le cas de jauges résistives gopat flexible on peut citer par exemple, les
métaux déposés [Thaysen’02] [Yang'07] [Lee’10],slécium polycristallin [Hwang'04] ou

223/259



Chapitre V : Du substrat flexible vers les micrdteologies

les polymeéres conducteurs chargés [Martinez'10urRe silicium monocristallin une étude
reporte le cas d’'une membrane de 50 um transférésubstrat aluminium [Kim’09]. A notre
connaissance aucune publication ne traite de jauv@sstives en silicium monocristallin
d’une part d’'une épaisseur inférieure a 50 um autte part transférées sur polymere.

Dans le paragraphe suivant nous allons abordepaiess clefs de compatibilité (spécifiques
au polymere utilisé) de la structuserFLEX développée vis-a-vis du procedé d’intégration des
jauges résistives. Cette compatibilité prend en memdeux criteres: d'une part
I'environnement contrélé des équipements standadedshicrotechnologies et d’autre part les
diverses solutions chimiques utilisées dans notoegué d’intégration. Aprés validation de
cette compatibilité nous décrirons le procédé ddisatmn de jauges résistives que nous
avons développé.

3.2 Compatibilité de la structure avec des équipementdandards de microtechnologies

Compatibilité avec un environnement contrélé

L’environnement des équipements utilisés nécessiteontrdle drastique afin de s’affranchir
de problémes liés a la contamination particulamevant entrainer des dysfonctionnements
des dispositifs réalisés. Le PDMS qui supporte éanforane silicium de la structus®FLEX
présente un risque de contamination de type organites équipements lors de rampes en
température. De plus le charbon actif des pompgsgéniques utilisées pour atteindre un
vide secondaire ou un ultravide (par exemple dasshbditis de dépodt par PECVD ou PVD)
peut étre dégradé.

Il apparait donc nécessaire d’évaluer la naturéa equantité des especes potentiellement
dégagées par le PDMS lors de rampes de températows. utilisons une analyse par GCMS
(gas chromatography mass spectrometrghromatographie en phase gazeuse couplé a la
spectrométrie de masse) qui nous permet d’accédmsadeux criteres. La température
maximum atteinte pour le procédé d'intégration grgyes résistives est de 240 °C. Nous
avons donc sélectionné trois températures sucessdianalyse (180 °C / 200 °C / 240 °C).
Deux échantillons de PDMS, réticulés a températumbiante, d’'une épaisseur d’environ

1 mm et d’'une masse d’environ 10 mg ont été anatylepremier a directement été analysé
et le second apres un recuit d’'une heure a 240 °C.

L’analyse des spectres de masse pour les différemiss de rétention a permis d’identifier un
dégazage de molécules, ayant des liaisons de tyjprarse, sous linfluence de la
température. Ces molécules, constituées de deuk atomes de silicium, présentent un fort
risque de contamination de par leur affinité aves gurfaces de type silicium. L'analyse de
l'aire de I'ensemble des pics détectés par chrognafihie en phase gazeuse permet une
évaluation semi-quantitative (avec une incertitdémviron 20 %) de la quantité globale de
siloxanes thermodésorbée (en considérant le n-Besaé comme composé étalon). Le
pourcentage de la masse initiale dégazée poureles échantillons et selon les températures
considérées est récapitulé dans le Tableau 29pghrait clairement qu’'un recuit aprées
réticulation diminue de trois ordres de grandeupdarcentage de siloxanes dégazés. Sans
recuit préalable, la quantité de siloxanes déggmdele PDMS (rapportée a un substrat
circulaire de diamétre 150 mm et d’épaisseur 500 pst incompatible avec les taux de
contamination admis dans les équipements que nausaitilisés. Le recuit appliqué permet
de satisfaire a ce critére.
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température d’analyse (°C) 180 200 240
% dégazé de la masse échantillon non recuit 0,06 0,08 0,14
initiale en cumul échantillon recuit 1 ha240°d 0,00016 0,00024 0043

Tableau 29 : Pourcentage dégazé de la masseanittaPDMS quantifiée par GCMS pour
diverses températures

Nous avons montré que l'application d’'un recuit nper diminuer significativement la
guantité d’espéces dégazées par le PDMS et ddagatiaux criteres de contamination des
équipements que nous utilisons. Cette méthode ldiégtran de contamination par GCMS
pourra étre appliquée de maniére systématique ldares de polyméres de nature différente
que le PDMS.

Compatibilité vis-a-vis des solutions chimiques

Les étapes de gravure et de retrait de résineglitphique nécessitent I'immersion de la
structuresorFLEX dans des solutions chimiques. Le PDMS de la stragteut étre en contact

avec ces solutions, la compatibilité du PDMS aves solutions a donc dd étre validée. Au
contact d’'une solution chimique on peut envisager diminution (dégradation ou dissolution
selon les parametres de solubilité [Lee’03] pamegxe), une augmentation (infiltration par

exemple) ou aucun effet sur la masse du polymératdi@d5]. Ces solutions pourraient en
outre avoir un impact sur les propriétés mécaniguweBDMS.

Afin d’évaluer I'effet des différentes solutionslis&es nous avons immergé des échantillons
(1 mm de PDMS étalé sur wmafer silicium 200 mm ou bloc de PDMS pour I'essai de la
solution de gravure silicium) dans les solutiongisgtes pour le procédé de fabrication
développé (pour une durée de traitement). L'évelstuariation de masse de PDMS est
reportée dans le Tableau 30. Les différentes swoistiestées montrent une faible variation de
masse du PDMS<(0,1 %) qui ne devrait pas avoir d'impact sur sotégrité ni sur ses
propriétés mécaniques. La compatibilité du PDMSdes traitements chimiques utilisés est
donc validée. Dans le cas de choix de polymereeautue le PDMS ce type de contrble
pourra étre reproduit.

fonction de la solution temps d'immersion variation de masse du
chimique PDMS (%) = 0,001 %
gravure oxyde de silicium 120 s - 0,005
gravure chrome 188 0
gravure or 300 s 0
retrait résine lithographie 10 min - 0,103
gravure silicium 1h 0

Tableau 30 : Variation de masse du PDMS sous div@itements de solutions chimiques

Nous venons de valider la compatibilité spécifige polymére utilisé (PDMS) avec

I'environnement contrélé d’équipements standardgietrses solutions chimiques utilisées
pour des opérations technologiques standards. Bibarss maintenant décrire le procédé de
réalisation de jauges résistives modeles sur saibgiwlymere flexible que nous avons
développé. Deux types de jauges vont étre considdype semi-conducteur et type métal.
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3.3 Réalisation des jauges résistives

Deux types de jauges ont été réalisés sur sulsstrFatEx. La premiére est une jauge dg/pe

métal » (bicouche chrome-or), réalisée sur la membréivéus et électriquement isolée de
celle-ci par un oxyde de silicium. Elle permetterdettre en avant les propriétés mécaniques
de la membrane silicium reportée sur polymére.Unteeade «ype silicium » (silicium
monocristallin) réalisée directement dans la memdrailicium, permettant I'étude des
propriétés du silicium monocristallin en couche ceinLes deux types de jauge sont réalisés
en paralléle sur un méme subsBarLEX comme schématisé en Figure 204. Toutes les étapes
d’intégration sont mises en ceuvre sur des équipsnarnomatiques ou semi-automatiques
standards 200 mm, moyennant quelques adaptatiopardmetres machine.

Deux niveaux de matériaux doivent étre déposés paaliser les jauges (deux masques pour
la photolithographie).Un premier niveau d’oxyde de silicium (PECVD) permet une
isolation électrique des jauges métal et sert dequmade gravure chimique pour définir les
jauges siliciumLe second niveau est un bicouche Cr-A(le chrome est connu pour étre un
tres bonne couche d’accroche de l'or sur le siliciet I'oxyde de silicium). Il constitue le
matériau de la jauge métal et la reprise de cop@at des mesures électriques ultérieures sur
les jauges silicium.
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Si
@) substrasoFLEX initial
Lt LT épaisseur membrane Si~ 5 pum
510,
1
(o) G€pOtSIQPECVD 240°C
PDMS épaisseur Si= 500 nm

photolithographie #1
(c) gravure humide Si©
FDMS stripping résine #1

[ | [ | dép6t Cr PVD 150 °C

(d) épaisseur Cr = 30 nm
dépdt Au PVD 150 °C
épaisseur Au = 110 nm

photolithographie #2
(e) gravure Cr-Au
PDMS stripping résine #2
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Figure 204 : Schéma d’intégration de jauges résisttype métal ou silicium sur substrat
SOFLEX

227/259



Chapitre V : Du substrat flexible vers les micrdteologies

Des exemples de motifs des jauges type métalieiusil réalisées sont présentés en Figure
205. Pour les jauges type métal la portion utile ugs « serpentin » Cr-Au reposant sur un
empilement Si@Si/PDMS. Concernant les jauges type semi-condudteportion utile est
une « ligne » de silicium reposant directement BDMS et isolée par du SiGur l'autre
interface. Des variantes en longueur et largeyratBon utile ont été opérées.

--------- P serpentin métal

O .
.
......

jauge tvpe
silicium

Figure 205 : Exemple de motifs des jauges type Ineétglicium

La Figure 206 présente une observation de certaioisfs des jauges type métal et type
silicium avant gravure chimique de la membraneC®is jauges particulieres permettent la
mesure de déformations dans trois directions.

jauge type métal jauge type silicium

Figure 206 : Observation par microscopie optiquend’jauge type métal et d'une jauge type
silicium avant gravure du silicium
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La Figure 207 présente une vue macroscopique deudaturesorFLEX apres définition des
jauges par gravure TMAH du silicium. Les jaugesegypnétal et silicium reposent sur le
PDMS, mis a nu par I'attaque TMAH sur le reste dbsirat.

jauge type métal

jauge type silicinin

Figure 207 : Photographie de la structsmrLEX apres définition des jauges par gravure
chimique du silicium et observation par microscagpéique des jauges

Les jauges sont ensuite séparées individuellemansubstrat PDMS. Cette découpe est
exécutée a I'aide d’un scalpel mis en vibration yd&rason. Au contact du scalpel le substrat
PDMS est ainsi immédiatement clivé et donc soumime faible courbure, ce qui limite le
risque de clivage des jauges. La Figure 208 présame observation par microscopie optique
d’'une jauge type métal découpée. En réflexion téasa observée ne présente pas de défauts
ni de traces de clivage. En transmission on digénges « sillons » paralleles, dont la
direction change selon la localisation de la jasigele substrat. Ces traces sont un reliquat de
I'amincissement mécanique par procédé Taiko (vaiagraphe 2.3).
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réflexion transmission

Figure 208 : Observation par microscopie optiquerddtexion ou en transmission d'une
jauge type métal découpée

Lorsque 'on observe la face arriere du Si de lmyga a travers le PDMS transparent dans le
visible, comme montré en Figure 209, les sillons @ul'amincissement mécanique par

procédé Taiko sont directement visibles. Ces gsllont plus précisément été « transférés »
sur la surface de Si lors de I'étape d’amincissencbimique (voir paragraphe 2.3), qui a

permis d’éliminer, sur quelques micrometres d'épaus, la sub-surface écrouie, engendrée
lors de I'amincissement mécanique. Bien que laaserfdu Si soit fortement rugueuse, les
sillons ne sont pas des « germes » de plans dageliau sein du Si permettant de conserver
une couche de Si monocristalline intacte.

Figure 209 : Observation par microscopie optiqueédlexion de la face arriere d’'une jauge
type métal découpée (vue du Si a travers le PDMS)

La Figure 210 présente une image par microscopiguspde la partie centrale d’'une jauge
type métal aprés découpe. La jauge métal (Cr-Ad4le nm épaisseur) est isolée par une
couche de Si©@de 500 nm de la membrane de Si monocristallineviren 6 um d’épaisseur.

On distingue en périphérie de la puce des ondulatibune période proche de 500 um. Ces

by

ondulations sont certainement a rapprocher d'urlaxadon de contrainte au sein de

230/259



Chapitre V : Du substrat flexible vers les micrdteologies

'empilement, que nous ne sommes pas en mesureplidjaer précisément (origine

thermique?). La portée de ces ondulations ne sembte déformer la partie « utile »

(« serpentin » métalligue Cr-Au) de la jauge, ce g devrait pas perturber les mesures
électriques que nous allons réaliser par la suite.

D’un point de vue macroscopique les objets réaligéssentent effectivement une forte
capacité a pouvoir étre déformés pour I'applicatitssée. Les puces découpées peuvent par
exemple étre volontairement enroulées selon umrdgocourbure de quelques millimetres.

Figure 210 : Observation par microscopie optiqueréftexion d'une jauge type métal
découpée

Nous avons développé un procédé de réalisationet®imicrotechnologiques, type jauges
résistives, supportées par un substrat flexiblgrpéte typesorFLEX. Ce procédé d’intégration
démontre que des étapes microtechnologiques stin{td&pot, lithographie, gravure...) sont
applicables sur la structure innovastgFLEX que nous avons développée. D’une maniére plus
générale, le procédé présenté ici ouvre des pdrgpeale passerelle entre le domaine des
polyméres au sens large et celui des microtechredofyne caractérisation préliminaire des
jauges résistives réalisées va étre présentédelpasagraphe suivant.

4 Evaluation préliminaire des jauges résistives

Comme expliqué dans le paragraphe 3.1, une jawsigivé permet classiquement d’évaluer

la déformation (ou la contrainte) d’'une structutelgonque, par la mesure de sa variation de
résistance. Généralement plusieurs jauges sonteslamdr la structure étudiée et le suivi

simultané de leur variation de résistance permatafder a un suivi de la contrainte plus

détaillé. Les jauges peuvent aussi par exemplengédreéées dans un pont de Wheatstone afin
de convertir les éventuels changements de résiseanoa changement de tension.

Dans le cadre de cette étude, seules les jauggpeamnétal, réalisées précédemment, sont
caractérisées. Il s’agit surtout de vérifier si @sges sont en accord avec les spécifications
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prévues (résistance visée notamment), et d’évaleer,capacité a subir une déformation (et
donc de montrer la flexibilité de la membrane den®nocristallin de quelques micrométres
d’épaisseur supportant la jauge métal Cr-Au) entdiét du support complaisant
caoutchoutique (PDMS).

Dans un premier temps la résistance de jaugesfémemnée a été mesurée. Ces jauges de
références ont été réalisées en méme temps quaulgss « flexibles », directement sur la
couronne rigide de la structuserLEX (voir Figure 207). Le dimensionnement des serpenti
(largeur et longueur) a été prévu de maniére anabties résistances del@2La résistance
mesurée de diverses jauges de référence est endaaeec la valeur visée, légérement
supérieure de quelques ohms.

Nous nous focalisons ici sur la caractérisatioimpigaire d’'une jauge flexible type métal en
configuration « rosette » (puce composée de t@iggs en serpentin, comme montré en
Figure 211). Cette configuration permet en thétaimesure de la déformation dans les trois
directions des serpentins. Les dimensions de @ttge sont d’environ 5 mm sur 2 mm.

1= 600 um

vue de dessus par
microscopie optique

j | 70 140 nm
500 nin
~ 6 pm
PDMS = 700 pm

schéma du profil

Figure 211 : Jauge de type métal en « rosette »

Dans un premier temps des pointes reliées a un @traron été mises en contact avec les
plots reliés aux serpentins (voir Figure 211). Wésistance proche des 1Q2attendus est
alors mesurée. Une déformation est alors appliguée structure par l'intermédiaire d’un
stylet dont le déplacement est controlé. |l appaars extrémement compliqué de conserver
le contact électrique entre les pointes et lesspdiet mesure. Lorsque le contact est conservé
on mesure une variation de résistance proche dantine de M. Dans cette configuration

il est ici impossible de décorréler I'effet du stlyket des pointes de mesures afin de tirer une
tendance. Il apparait nécessaire de réaliser utacioglectrigue permanent au niveau des
plots de mesure.

Les techniques standard de cablage des plots derendsirebonding ne sont pas
compatibles pour une telle structure (détérioratiten’empilement). Le cablage est donc
réalisé par l'intermédiaire de laque d'argent. Camprésenté en Figure 212 la jauge est
placée en porte-a-faux sur un support de mesuigagjue serpentin est reli€ a un ohmmetre.

232/259



Chapitre V : Du substrat flexible vers les micrdteologies

déformation

vue de profil

vue de dessus

Figure 212 : Schéma du montage réalisé pour lesineegle résistance et de variation de
résistance de la jauge de type métal en « rosette »

Au repos des résistances respectiRes 122,803, R, = 122,865Q etR; = 123,3060Q sont
mesurées. On remarque par ailleurs une trés fenglslité de la jauge a la température. Une
variation de quelques degrés a proximité de laggugvoque une variation de résistance de
I'ordre de I'ohm. Le fort coefficient de dilatatiadghermique du PDMS (ordre de grandeur de
la centaine de ppm/°C) est certainement a relaati@ sensibilité.

Une déformation en flexion est alors appliquéelaypartie de la jauge en porte-a-faux, au
niveau du serpentin central (un déplacement erehawatenviron 1 mm de I'extrémité de la
puce). Une variation immédiate de résistance dpesgin centraldR, d’environ 80 nf est
alors mesurée. Les variatiod®; et 4R; sont quant a elles d’environ 4Q@mLa variation de
résistance des jauges périphériques est infériegedle de la jauge centrale probablement en
raison d’une déformation appliguée moindre.

Reprenons I'équation (75) :
— =Ke¢ (77

Dans le cas d’'un métal on sait gkieest proche de 2. Pour notre cas pratique la valeur
JR/R est proche de 10 La « déformation » subie par la jauge est dontaddre de 0,1 %
(on est ici dans le cas d'une flexion de la jaugféicde a analyser a partir de montage
expérimental).
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L’évaluation préliminaire que nous venons de préssemontre que les jauges de type métal
gue nous avons réalisées sont dans les spécifisapiidvues et fonctionnelles. Ces jauges,
supportées par un substrat polymére PDMS, sonerfamt déformables et présentent par
ailleurs une forte sensibilité a la température.gdotocole expérimental optimisé permettrait
de caractériser plus finement la réponse de cgegaa une sollicitation. Les résultats obtenus
sur jauge type métal prouvent l'intérét d’'un pailet vue « mécanique » d’une membrane de
silicium transférée sur polymere. Pour aller ploi, et valoriser les propriétés semi-

conductrices du silicium, la caractérisation deggeutype silicium devra étre menée.
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5 Conclusion

Ce dernier chapitre technologique comportait unbifowenjeu. D’'une part nous voulions
démontrer que des structures comportant une codeh8i monocristalline transférée sur
polymére pouvaient satisfaire a tous les requisquffements et de procédés
microtechnologiques. D’autre part il s’agissait dalider la réalisation d’étapes de
mircrofabrication (dép6t, lithographie, gravure} satte structure.

Nous avons dans un premier temps présentdraonédé d’élaboration innovant d’'une
structure flexible de type sorFLEx. Ce procédé original, qui combine des étapes
technologiques telles que le collage direct et iramssement mécanique type Taiko, permet
le transfert de membranes de Si de quelques midresnd’épaisseur sur une large surface
flexible en polymeére caoutchoutique de 150 mm denditre. Ces étapes technologiques de
base ainsi que les matériaux utilisés permettemiit®e en ceuvre d’'une structure ayant un
co(t relativement bas. Qarocédé génériquepermet par ailleurs d’envisager I'utilisation
d’autres polymeres que le PDMS, caoutchoutiquessitteux. La tenue mécanique de la
structure SOFLEX ainsi que sa compatibilité avec des équipementndards de
microtechnologies ont notamment été démontrées.

Nous avons dans un second temps exposé un exenaplelichtion par I'élaboration de
jauges résistives sur et dans la membrane Si &aessur polymeére. Le procédé d’intégration
que nous avons développé a permis de démontrestdde tcompatibilité de la structure
SOFLEX avec des étapes microtechnologiques de basesééslisur des équipements de
microfabrication standards 200 mm (dépo6t, lithograp gravure...). Une évaluation
préliminaire des jauges résistives ainsi réalisGegpermis de valider le procédé de
microfabrication et de donner un apercu sur lailbiéi®¢ de ce type de structure. Cette
démonstration sur des jauges résistives ouvre nelmhapplications, par exemple dans les
domaines des MEMS et des NEMS.

D’une maniére plus générale, notre démarche, pégoardans le domaine deléctronique

flexible a partir de membranes de Si monocristallines, odeseperspectives de nombreuses
passerelles entre le domaine des polyméres adasgeset celui des microtechnologies.

235/259



Bodas’06

Chua’00

Eqitto’'06

Greenwood’88

Hillborg'00

Hwang'04
Kim’'09
Lasky’'85
Lee’'03
Lee'10
Martinez'10

Mata’05

Matienzo’06

Moriceau’ll

Ouyang’00

Park'10

Plantier'92
Thaysen’02

Tsougeni’'07

Yang'07

Chapitre V : Du substrat flexible vers les micrdteologies

Bodas D., Khan-Malek C2006 Hydrophilization and hydrophobic recovery of PDMS
by oxygen plasma and chemical treatment - An SBEMstigation,Sensors and Actuators
B, 123:368-373

Chua B. H., Ng H. T., Li S. F. Y2Q00 Spontaneous formation of complex and ordered
structures on oxygen-plasma-treated elastomerigdpuokthylsiloxane Appl. Phys. Lett.
76(6):721-724

Egitto F. D., Matienzo L. J. (2006) Trémsnation of poly(dimethylsiloxane) into thin
surface films of SiQ by UV/ozone treatment. Part |: Factors affectingdification, J.
Mater. Sci, 41:6362-6373

Greenwook J. A.988 Silicon in mechanical sensoik,Phys. E.: Sci. Instrum21:1114-
1128

Hillborg H., Ankner J. F., Gedde U. Wsmith G. D., Yasuda H. K., Wilkstrém K2@00
Crosslinked polydimethylsiloxane exposed to oxygplasma studied by neutron
reflectometry and other surface specific technigBesymer 41(18):6851-6863

Hwang E.-S., Kim Y.J., Ju B.-K2@04 Flexible polysilicon sensor array modules using
“etch-release” packaging schens®nsors and Actuators A11:135-141
Kim Y. D., Lee C. S., Kwon S. J2009 Novel 3D force sensor using ultra-thin silicon
strain gauge bonded on metal membréhreceedings of Transducers 200920-1923
Lasky J. B.X985 Wafer bonding for silicon-on-insulator technolegjApplied Physics
Letters 48

Lee J. N., Park C., Whitesides G. M20@3 Solvent compatibility of
poly(dimethylsiloxane)-based microfluidic devicésal. Chem.75:65446554

Lee J.-C., Lee D;-W.2010 Flexible and tactile sensor based on a photosemsi
polymer,Microelectronic Engineering87-14001403

Martinez F., Obieta G., Uribe I., Sikoff., Ochoteco E.2010 Polymer-based self-
standing flexible strain sensdigurnal of Sensor$59571

Mata A., Fleischman A. J., Roy 2005 Characterization of polydimethylsiloxane
(PDMS) properties for biomedical micro/nanosystenBipmedical Microdevices
7(4):281-293

Matienzo L. J., Egitto F. D2@06 Transformation of poly(dimethylsiloxane) into rhi
surface films of SiQ by UV/ozone treatment. Part 1l: segregation andlifieation of
doped polymer blends, Mater. Sci.41:6374-6384

Moriceau H., Argoud M., Zussy M., MagalC. (CEA-Léti)Procédé de réalisation d’'un
film monocristallin sur un support en polymgbeevet en cours de dép&0(1)
Ouyang M., Yuan C., Muisener R. J., Boulares A.b&mtein J. T.2000 Conversion of
some siloxane polymers to silicon oxide by UV/Oz@motochemical processeShem.
Mater, 12(6):1591-1596

Park J.-Y., Chae H. Y., Chung C.-H., SimJS.Park J., Lee H. H., Yoo P. 2000
Controlled wavelength reduction in surface wringlinf poly(dimethylsiloxane)Soft
Matter, 6:677-684

Plantier C.1092 Etude de faisabilité de capteurs de pressionopésistifs a jauges en
silicium polycristallin, Thése de doctorat de I'Uarsité Paul Sabatier de Toulouse
Thaysen J., Yalcinkaya A. D., VettigerNeenon A. 2002 Polymer-based stress sensor
with integrated readoud, of Phys. D: Appl. Phys169335:2698-2703
Tsougeni K., Tserepi A., Boulousis G., Constanteudi, Gogolides E.2007 Tunable
poly(dimethylsiloxane) topography in,@nd Ar plasmas for controlling surface wetting
properties and their ageingpn. J. Appl. Phys46(2):744-750

Yang G. Y., Johnson G., Tang W. T., Keyak.J(2007) Parylene-based strain sensors for
bone,|[EEE Sensors Journa¥(12):1693-1697

236/259



Conclusion générale

237/259



Conclusion générale

Ce travail portait d’'une maniere générale sur détule structures multicouches comportant
des couches de polymeres, et des films monochsalype silicium, pour des applications
dans le domaine des microtechnologies. Plus préeiséndeux thématiques ont été
examinées :

- les mécanismes de collage dans des structurechede polymeres

- les mécanismes de transfert de films de siliciunmocastallins sur polymeére

Traditionnellement, les matériaux polymeres sont employés dans le domaine particulier
de la microfabrication. Les polymeéres présentenirfamt des propriétés remarquables, telles
que leur déformabilité et leur |égéreté, qui petardt par exemple, d’envisager une fonction
de support flexible pour des composants électr@sgelaborés a partir de silicium
monocristallin. lls permettent également d’assemibdés matériaux de diverses natures.

Notre étude se situe donc a la croisée des deursvdemaines, la microélectronique et les
matériaux polymeéres. Plus précisément, le collagis pe transfert de films de silicium
monocristallins, d’'une épaisseur de quelques miétogs jusqu’a une centaine de
nanometres, constitue la trame de notre étude. Ujet sapparait comme novateur : la
littérature renseigne tres peu d’études, technqlags ou théoriques, sur ce type de structures
flexibles.

Les propriétés mécaniques des matériaux considépémicipalement du silicium
monocristallin et des polyméres de type vitreugagutchoutique, ainsi que leurs épaisseurs,
peuvent varier sur plusieurs ordres de grandeuonsda configuration considérée.
L’originalité de I'étude est de déterminer et d’'ader des configurations expérimentalement
favorables, par des modeles mécaniques simplerémh partir de lois d’échelle.

Dans un premier chapitre, nous avons tout d’aborthd un apercu des matériaux polymeres
sous divers aspects. Deux comportements distingtspblymere, vitreux et caoutchoutique,
délimités par la transition vitreuse, ont alors ééntifiés. Les propriétés, notamment
mécaniques, de ces deux comportements peuventeditféin a plusieurs ordres de grandeur.
Dans la suite de notre développement, ces deux @dempents ont donc été considérés dans
nos structures.

Les structures multicouches de notre étude néaessitdes étapes d’assemblage. Nous avons
donc passé en revue les différentes méthodes diatmge utilisées en microélectronique.
L’assemblage par polymeére apparait comme avantageus divers aspects en comparaison
des autres méthodes: température de mise en ceownpatible avec des matériaux
organiques ainsi que des étapes de préparatiamidees et de nettoyage simplifiées.

Dans une seconde partie, nous nous sommes intérésgénction adhésive que peut assurer
un polymere. Nous avons présenté divers procédésliizme polymére, développés au cours
de nos travaux, permettant I'assemblage de subdiypée silicium. Des polymeéres vitreux
(BCB) et caoutchoutique (PDMS), aux propriétés mépses tres différentes, ont été
considéreés.

Des techniques d’'analyse des collages et des iogsrfde collage, sous différentes échelles
d’observation, ont été présentées et nous ont peidifoptimiser et de faire des choix sur les
procédés d’'assemblage développés. La quantité miéeis défauts de collage ainsi que
I'uniformité des couches de polymere ont notamnététconsidérées. Par ailleurs, un contact
intime du polymeére et du substrat collé a été migwdence. Nous avons également évalué
la tenue des structures pour deux modes de satianit (insertion de coin et flexion quatre
points) en prenant en compte différents paramé&xegrimentaux. Il apparait que I'énergie
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d’adhérence varie selon le systeme considéré, Hileuest aisément modulable selon
I'application visée.

Dans un troisiéme chapitre, nous avons présentdiffésentes méthodes de transfert de films
monocristallins sur polymeére reportées dans léréiture. Les comportements mécaniques
d’hétérostructures de base, impliquant des polymétesux et caoutchoutiques, ont ensuite
été analysés a l'aide de modéles en lois d’éch€ks. modéles, adaptés aux différents ordres
de grandeur des systemes étudiés, apparaissentccemd aavec les résultats obtenus
expérimentalement.

L’effet de contraintes, principalement d’origineetimique, par exemple sur la courbure
macroscopique d’une structure ou sur I'ondulatiohéahelle microscopique d'un film de
silicium transféré, a notamment été mis en évidence

Les différentes configurations étudiées au coursedehapitre (assemblage de matériaux de
différentes natures par collage polymere et trahsle films de silicium sur polymere) nous
ont permis de nous placer directement dans destamxlde transfert favorables dans la suite
de I'étude (transfert par implantation ionique eacfure au chapitre IV puis exemple
applicatif au chapitre V).

Au cours d’'un quatrieme chapitre, coeur de notrdestoous avons étudié le transfert de films
monocristallins sur polymere par implantation iarécet fracture. Nous avons dressé un état
de I'art du transfert par implantation et fractuappliqué a la fabrication de substrats type
SOl (Silicon On Insulatoy, méthode connue sous le nom de technologie Sthaft'. Les
différentes étapes de cette technologie (implaomatnique, collage direct et fracture) ont été
détaillées, puis nous avons introduit des notiamsl'effet raidisseur. Nous avons ensuite
présenté une étude bibliographique de cette teohnappliguée au transfert de couches
monocristallines sur polymére, pour nous focal&erle cas du silicium.

Une étude exploratoire portant sur le transfersiieium monocristallin sur polymere vitreux
ou caoutchoutique a été détaillée. L'importance ladfet raidisseur vis-a-vis de la
complaisance d’'une couche de polymere a notammémiée en évidence au cours de cette
investigation. Dans le cas du transfert sur polynwvitreux, nous avons d’'une part démontré
un effet raidisseur lié a ce type de polymeére (nh@de I'ordre du GPa), et d’autre part évalué
une épaisseur critigue de la couche a transférer gatoriser un transfert total du film de
silicium.

Nous avons par la suite établi des modeéles simglabprés a partir de lois d’échelle, qui
nous ont permis de proposer un regard original ;@ mécanismes de transfert, par
implantation et fracture, sur polymére. Le transfer implantation et fracture implique la
formation de cavités, et ce type de raisonnemens ronotamment permis de proposer des
schémas d’évolution sur les dimensions latéraleseeicales de ces cavités pressurisées
impliquant différents régimes de déformation (coeggion, flexion et traction). L'impact de
couches de différentes épaisseurs et de diverdesesa(type silicium ou polymére) sur
I’évolution de ces cavités a également été évdbas. gammes de travail, par exemple sur le
module de Young ou les épaisseurs des couchesdéo@ss, ont en outre pu étre déterminées.
Nos modeles, cohérents avec les résultats expéamrennous ont permis de dégager des
voies originales de transfert pour la réalisatierstfuctures innovantes type SC3#li€on On
Polyme).

A titre d’exemples d’application, deux structurgpe SOP ont donc ensuite été présentées.
D’une part, un substrasorFLEX (Silicon On FLEXible substrate structure flexible et
transparente, réalisée par double transfert dawsili sur substrat polymere. D’autre part, une
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structure proche du SOI classique, mais présentaat couche ultra-fine de polymére a
proximité de I'oxyde enterré, réalisée par misecempression quasi-cedométrique de cette
couche de polymere. Les films de silicium transété ces deux structures ont été analysés
par spectroscopie Raman et par diffraction desmay6 Ces analyses n’ont pas indiqué de
différence sur les contraintes et la qualité chisialdes films de silicium transférés ou non
sur polymere.

Nous avons enfin présenté, en perspective, desférésm d’autres matériaux monocristallins
(niobate de lithium et tantalate de lithium) sufypeére, confirmant par ailleurs certaines
hypotheéses, notamment sur la compression quasi-étdque, proposées dans le cas du
silicium.

Dans une derniére partie technologique nous avatisfat un double objectif. D’une part,
nous voulions démontrer que des structures comporitne couche de silicium
monocristalline transférée sur polymere pouvaiatisiire a tous les requis d’équipements et
de procédés microtechnologiques. D’autre partaijissait de valider la réalisation d’'étapes
de mircrofabrication (dépét, lithographie, gravusaj cette structure.

Nous avons donc présenté un procédé d’élaboratimwvant d’une structure flexible de type
SOFLEX. Ce procédé original, qui combine des étapes t@obigues telles que le collage
direct et 'amincissement mécanique type Taiko,eanps le transfert de membranes de
silicium de quelques micrometres d’épaisseur swe lamge surface flexible en polymere
caoutchoutique de 150 mm de diamétre. Ces étapbad®giques de base ainsi que les
matériaux utilisés permettent la mise en ceuvrealitructure ayant un codt relativement bas.
Ce procédé générique permet par ailleurs d’envisagidisation d’autres polymeres que le
PDMS, caoutchoutiques ou vitreux. La tenue mécanigl la structureOFLEX ainsi que sa
compatibilité avec des équipements standards deotaahnologies ont notamment été
démontrées.

Nous avons par ailleurs exposé un exemple d’agmlicaoncret par I'élaboration de jauges
résistives sur et dans la membrane silicium traésféur polymeére. Le procédé d’intégration
gue nous avons développé a permis de démontrestdde tcompatibilité de la structure
SOFLEX avec des étapes microtechnologiques de basesée@slisur des équipements de
microfabrication standards 200 mm (dépo6t, lithograp gravure...). Une évaluation
préliminaire des jauges résistives ainsi réaliséepermis de valider le procédé de
microfabrication et de donner un apercu sur lailfiéit€¢ de ce type de structure. Cette
démonstration sur des jauges résistives ouvre nelmhapplications, par exemple dans les
domaines des MEMS et des NEMS.

D’'une maniére plus générale, notre démarche, ptwenians le domaine de I'électronique
flexible & partir de membranes de silicium mondalimes, a permis de satisfaire a nos
objectifs de départ. En nous appuyant sur I'étuslkerdécanismes de collage et de transfert et
en proposant des procédés de mise en ceuvre inspvanis avons en effet démontré la
compatibilité de structures flexibles a base de ypére avec les standards
microélectroniques. La gamme d’épaisseur des mambrae silicium transférées, d’'une
centaine de nanometres a une dizaine de micromatien les configurations, nous permet
par ailleurs d’envisager un éventail d’applicationsexemple de réalisation de jauges
résistives sur ce type de structure flexible odegenombreuses perspectives applicatives dans
I'électronique flexible a base de membranes deisiti monocristallines.
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Annexe |.A : Evaluation de I'ouverture verticaleldecavité et de la presion seuil de
propagation de la fissure a pression imposée

A. Géométrie du probléeme et expression de la foncinelle d’énergie potentielle
élastique

On considére une cavité en forme de disque de rayatans un milieu infini de module
élastiqueE (dans notre probleme du silicium monocristalli@gtte cavité se pressurise peu a
peu sous l'effet de I'introduction d’'un gaz (deydrogéne par exemple) et va se déformer
verticalement. La cavité prend alors la forme daliipsoide oblate (cavité sphérique de trés
grande ellipticité) dont les grands et petits as@st notés, etb (on suppose donc quag est
trés grand devard). La cavité est a une certaine distance, quererah, de la surface d’'un
milieu semi-infini. La Figure 150 présente un schéme la géométrie définie. Sous l'effet de
la pression, une fracture peu facilement se prosogans le plan de la cavité initiale. On
appelleG. I'énergie nécessaire pour déclencher cette fractur

h

Figure 213 : Géométrie du probleme

Nous considérons que les champs de contraintesmiépants auxquels est soumis le milieu
compris entre la surface et les fissures sous ipregseuvent étre de trois natures :
compression flexion et traction. Le mode de compression est approximé a un champ
uniforme et unidirectionnel et considéré comme pnélgrant lorsquey est tres petit devant

h. Lorsqueay devient tres grand devanties modes de flexion ou de traction sont considérés
comme prépondérants. Dans la suite du raisonnenwrg allons déterminer des seuils de
pression entrainant I'ouverture de la fissure poaque type de réponse en déformation
élastique.

A pression constante I'énergie totale du systemeégasle a la somme de I'énergie élastique
consommeée pour déformer le milieu et du travailad®rce exercée par la pression :

U=U,_ +W (78)
Et donc :

u=u, -pPV (79)
D’ou

U=u, -Pa’h (80)

L'énergie élastiquédJe s'écrit sous différentes formes selon la déforomatinise en jeu. En
loi d’échelle pour exprimer cette énergie élastiqueremplace les intégrales des valeurs
distribuées des grandeurs sur tout I'espace paraniuit d’'une valeur représentative des ces
grandeurs sur un volume typique. L'énergie élagtiprend alors la forme suivante :
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— 2

Uel. - E‘gtypiquev (81)

Ou E représente les propriétés élastiques du milies tiquel se développe la cavité initiale
et &pique €St Une valeur représentative des déformationsedenilieu dans un volume

représentatif. Nous allons maintenant évaluer les énergies igleest associées au trois

modes de déformations définis précédemment.
Compression

Lorsqueh est grand devar le milieu infini au sein duquel se développe laitgainitiale est
en compression. On peut alors définir I'énergistid@e en compressidy, :

b 2
U, = E(—j a’ (82)
a
Et donc :
U, = Eab’ (83)
Flexion

Dans le cas oy est grand devarhtle milieu en dessus de la cavité peut se trouvéiegion.
On peut alors définir I'énergie élastique en flexidy, :

2
U, = E(b—?j ha? (84)
a
Et donc :
Eh®p?
U, = - (85)
Traction

Dans le cas oag est grand devartt le milieu en dessus de la cavité pourrait égalérsen
trouver en traction. On peut alors définir I'éneréilastique en tractiddy, :

b2\’
U, = E(;] ha (86)
Et donc :
4
u, =EW (87)
a
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bY

B. Ouverture verticale et pression seuil pour propgation de la fissure a pression
imposée

Nous allons ici évaluer I'ouverture verticdlet la pression seuil a laquelle une fissure peut s
propager dans le plan de la cavité initiale soaffdt d'une augmentation de pression. A
I'équilibre la fonctionnelle définie en (80) doirétminimisée pab. Et donc :

Yo _ py (88)
ob

Si on considere qude. dépend dé (ce que nous avons vérifié précédemment pour eéaqu
type de déformation) alors sa dérivée par rappbnteient a une division pdret donc :

p=d (89)

G =— el. |b (90)

Ue
G, =% (91)
En utilisant la relation (89) on trouve quel qué #type de déformation :
G, =Pb (92)
Avecb déterminée a la minimisation pour chaque défomwnat'est-a-dire pour :
ouU
— =0 93
b (93)

L’expression (92) est vérifiable pour les trois éasdiés précédemment. Cette relation est trés
intéressante pour interpréter, par exemple, ladteés expérimentaux d’un test dlister: en
mesurant la déflexion de surface et la pressionpent obtenir I'énergie de fracture
[Arrigoni’06]. La relation est valable lorsque laa€ture s’est déja propagée, c'est-a-dire
lorsque la pression décroit en fonction de la gteade gaz introduite.

Nous allons maintenant déterminer pour chaque mode de déformation, a partir de

I'expression des énergies élastiques et de I'égnaB9), et la pression seuil a laquelle se
propage la fissure a partir de I'expression (92).
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Compression

Dans le cas de la compression on trouve I'ouvettdrgartir des expressions (83) et (89) :
_a,P

b=— 94

= (94)

En remplacant dans (92) on trouve la pression skulilverture latérale en compression :

G.E
iR (95)

Flexion

Dans le cas de la flexion on trouve I'ouvertbr& partir des expressions (85) et (89) :

ajP
Eh?

b= (96)

En remplacant dans (92) on trouve la pression séulilverture latérale en flexion :

o JGER? 97)

0 2

a;
Traction

Dans le cas de la traction on trouve I'ouvertoigepartir des expressions (87) et (89) :
13
°P
b= (aO j (98)

En remplacant dans (92) on trouve la pression séulilverture latérale en traction :

G2En)"*

P, = ( (99)
a,
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C. Récapitulatif de 'ouverture b et des pressions seuil pour ouverture de la fissgir

déformation

ouverture verticaleb

pression seuil de propagation
de fissurePq

/ E
compression b= ap R = |—
E ay
4 l 3
flexion b= ;hlz P, = GC—ZEh
a,
4\ 13 3=y \V4
traction b=|2 P R, = (GCEh)
Eh a,

Tableau 31 : Récapitulatif de I'ouverture verticatede la pression seuil de propagation de
fissure pour les différents modes de déformation

Arrigoni’06

Arrigoni M., Barradas S., Braccini MDupeux M., Jeandin M., Boustie M., Bolis C.,

Berthe L. 2006 A comparative study of three adhesion tests (BR|, Similar to ASTM
C633, LASAT (LASer Adhesion Test), and bulge andtbl test) performed on plasma
sprayed copper deposited on aluminium 2017 substrat Adhesion Sci. Technol.

20(5):471-487
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Annexe |.B : Evaluation des ouvertures latéralgesticale de la cavité et de la pression a
guantité de gaz imposée

On consideére un probleme de géométrie identiquetla décrite en en annexe I.A. Dans cette
annexe une pressurisation de la cavité a pressipnsée a été proposée. Dans la pratique la
pression imposée diminue lorsque la fracture pasgre le systéme a pression constante est
instable. Il semble plus logique de raisonner auee variable de commande représentant la
quantité de gaz introduite dans la cavité initi@apposons une transformation isotherme, la
guantité introduite de gaz introduite peut étrea@epntée par la variable telle qu'a chaque
instant :

PV =T (100)
AvecV le volume de la cavité.
La cavité est alimentée graduellement en gaz seffstlde la température. La pression au

sein de celle-ci va augmenter jusqu’a atteindrevateur seuil, juste avant son ouverture. Il
est donc possible de définir la quantité de gad $guavant ouverture :

rO = POVO (101)
Pour un volume de cavité initia\, = ab, on a donc :
r, = Palb, (102)

Nous avons montré dans l'annexe LA @Je= Pbquel que soit le type de déformation
élastique, donc :

r,=G.a (103)
En dessus de cette quantité s€yila cavité s’ouvre.

Il est également extrémement intéressant de cemnstptaprés ouverture, en utilisant les
relationsPV =T etG, = Pb, on trouve une expression valable pour toutesitesitions que
nous étudierons par la suite :

r=G.a’ (104)

Ce qui est équivalent a :
(105)

On suppose que I'état d’équilibre est atteint laeség critere de Griffith est rempli. Le travalil
nécessaire a I'introduction du gaz s’écrit en tbéchelle :

W =~[Pdv (106)
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Et donc :

Vv
W =-Tlogy- (107)

0

Pourl” > T, I'énergie de fracture s’écrit :
U, =G.(a?-a2) (108)

L’énergie totale du systeme a quantité de gaz iegpasécrit alors comme la somme des
termes d’énergie élastique, de travail et d’énedgisurface :

U :Uel. +W+Ufr. (109)

Et donc :

U =Ue|_—rlogvl+Gc(a2 —a§) (110)

0

Nous allons maintenant étudier I'évolution de lavitga (dimensions, pression) apreés
propagation de la fissure, a quantité de gaz imgopéur chaque mode de déformation
(compression, flexion et traction) en reprenant éeergies élastigues déterminées dans
'annexe I.A. Pour cela nous allons minimiser I'agie totale du systeme par les dimensians
etb. La minimisation sua revient, dans notre situation, a considérer dieent I'expression
de a aprés ouverture donnée en (105) .Cette expresig@anreste valable pour tous les cas
étudiés.

Compression

Dans le cas de leompression(a << h) nous avons montré qué, =U_, = Eab’ et donc :
U=Eab’-T Iogvi +G, (a2 - a§) (111)
0

A I'équilibre cette fonction doit étre minimiséergas dimensiona etb.
On sait que la minimisation sardonne :

r
a= |[— 112
G (112)
La minimisation sub donne I'’équation suivante :
r
2Eab_E = (113)
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Dans le cas de la compression ont trouve donc :

- |
a= \/:c (114)

rG, )"
b= ( GC) (115)
JE
Flexion
. . _ _ Eh%? _
Dans le cas de fexion (a >>h) nous avons montré qu¢, =U, =——— etdonc:
a
Eh%? Vv
U=—oy —I‘Iog—+Gc(a2—a§) (116)
a V,
A I'équilibre cette fonction doit étre minimiséergas dimensiona etb.
On sait que la minimisation sardonne :
r
a= |— 117
5 (117)
La minimisation sub donne I'’équation suivante :
Eh’b T
2 -—=0 118
a® b (118)
Dans le cas de la flexion ont trouve donc :
r
a= |[— 119
a. (119)
r

b= Tere. (120)

Traction
. ) Ehb’ _
Dans le cas de kaaction (a>>h) nous avons montré qu¢, =U, =——— etdonc:
a
Ehb* Y
U=""—Tlog—+G,(a -a2) (121)
a V,
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A I'équilibre cette fonction doit étre minimiséergas dimensiona etb.
On sait que la minimisation sardonne :

r
a= |[— 122
G (122)
La minimisation sub donne I'’équation suivante :
3
4B T oy (123)
a b

Dans le cas de la traction ont trouve donc :

a= \/GIC (124)

b= Eo3 £ E (125)

Evolution des dimensions latérales et verticales da cavité a quantité de gaz imposée
selon la déformation

Nous venons de d’exprimeretb pour les trois modes de déformation liés a notoblpme.
On peut introduire la notation :

=g, (126)

Ainsi lorsqueg <1 la cavité initiale se développe uniquementrédénent et lorsqug > 1
une fissure se propage dans le plan de cette atw#lle-ci évolue selometb.

Pourg < 1, en fixanta, et en optimisant uniquement duon retrouve les mémes pressions
seuil pour chaque mode de déformation que cellésie en annexe I.A dans le cas de la

pression imposée. La dimension latérale de la €aviévolue pas avant propagation de la
fissure et donc :

a=a, (127)

En utilisant les expressions des pressions sdailglation (103) et la proprié& = Rjb,on
trouve I'évolution deb en fonction de la quantité de gaz introduite :

En compression : En flexion : En traction :
b=b,g"? (128) b=b,g"? (129) b =b,g"* (130)
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Pour g > 1, en utilisant les expressions des pressions séailrelation (103), la
propriétéG, = Pb,, et les expressions deet deb pour chaque type de déformation on

trouve :

En compression : En flexion : En traction :
a=a,g" (131) a=a,g" (132) a=a,g" (133)
b =b,g** (134) b=b,g (135) b =b,g*? (136)

On peut alors suivre I'évolution de la largeur &thlauteur de la cavité en fonction de la
guantité de gaz introduite pour une déformationngencomme montré en Figure 214. Nous
avons ici considéré une fissure d’'une largeurahgtay de 10 nm eG. = 1 J/m2E = 100 GPa

et h=100 nm pour calculer &, associé. On vérifie ici que deés que la cavité weu
latéralement la hauteur de celle-ci reste toujtnés inférieure devant sa largeur quel que soit
le type de déformation.

35 —————7- T
- -7 .
. -
30 k| —-—D compression - -]
—--=bflexion -
. -
- - - -btraction -
15 |- - - _
-
-
-
-
'FO , ,
—_ B - .
-
g -
~ 4
- 15 - |
- g
rd
W0Whk=-=7" i
s L |
0 T P TIPS S
L1 I ] ] I I ] I ]
0 1 2 3 4 3 6 7 8 9 10

quantité de gaz - g (-)

Figure 214 : Largeur et hauteur de la cavité ertfon de la quantité de gaz dans la cavité
pour les trois régimes de déformation

Evolution de la pression au sein de la cavité a qotaté de gaz imposée selon la
déformation

On peut également recalculer la pression correspurdl I'introduction progressive de gaz,
repérée par la variabte La relation (100) nous permet d’écrire :

P=—— (137)

En utilisant les expressions @eet b déterminées précédemment pour chague mode de
déformation ainsi que les expressions des pressiuset la relation (103) on peut calculer
la pression correspondant a I'introduction progkesde gaz.
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Ainsi pourg<1:

En compression : En flexio
P=P,g" (138) P=P,g"

Et pourg>1:
En flex

En compression :

P=Pg™" (141)

P=PRg™

n: En traction :
(139) P=Pg¥ (140)
ion : En traction :
(142) P= |:>Og-ﬂ2 (143)

Si on trace la pression relative en fonction dguantité de gaz introduit, comme montré en
Figure 215, on se rend compte que pour les trpisstyle déformation la pression passe par un

maximum. Cette propriété explique linstabilité quwocessus a pression constante. La

pression décroit ensuite lentement lorsque 'omaarge la quantité de gaz dans la cavité.

1.0
- ' '
N
f \‘\\ ~ Tl -
N N ~ -  Trmrmee—ea —
/ S - -
08 {{: \\ T~ - ]
-~ Sy
‘o \‘ e -
Iy ~0 T ]
: ‘\\
0.6 | /l' ~.. 4
L] ‘s
- /. .
- , ’ ""\-
o - Y T e
E: k ’. -------
A i) 1
— * —
0.4 /
L
*
Lt
l
0.2 H: - i
' — — compression
N — - —flexion
=== =traction
0.0 1 | N 1 L 1
1 2 3 4 5

quantité de gaz - g (-)

Figure 215 : Pression relative dans la cavité etfon de la quantité de gaz introduite pour

les trois régimes de déformation
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Annexe |.C : Effet de 'ajout d’un

milieu su

D

nlémentaire sur les

ouvertures latérale et verticale a

guantité de gaz imposée
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A. Dimensionnement du probléme

Nous avons étudié dans I'annexe 1.B I'évolution desensions latérale et verticale d’'une
cavité ellipsoidale se développant au sein d’umemngemi-infini sous I'effet de I'introduction
progressive d’'un gaz. Lorsque la dimension latédaleette cavité devient grande devant la
distance la séparant de la surface du milieu sefimii(a >> h), la membrane comprise entre
la cavité et la surface peut étre déformée danmggime de flexion. Ici nous nous intéressons
a l'effet I'ajout d’'un milieu infini, de module ékiqueE;, en surface de I'espace semi-fini,
comme schématisé en Figure 216, sur les développshatéral et vertical de la cavité. Dans
cette situation la membrane de module élastifueseut étre comprimée, en méme temps
gu’elle est en flexion, sous I'effet du second aiili nous prenons donc en considération deux
déflectionsb etb; (de méme ordre de grandeur) comme montré en Fijlee

It

Figure 216 : Configuration du probleme

B. Evolution des dimensions latérales et verticalede la cavité

Nous avons montré dans I'annexe |.B que la fonoitle d’énergie potentielle élastique a
guantité de gaz imposée s’écrit en lois d’échelle :

U=u,-T |091Vl+<3c(a2 - a2) (144)

0

Pour déterminer I'évolution des ouvertures latéeaket verticaleb nous allons reprendre la
méthode de I'annexe 1.B en minimisant cette fomotalle d’énergie par ces deux dimensions
ainsi que par la déflectiam. Le principale modification engendrée par la pasecompte de
milieux supplémentaires va modifier le terme d'@erélastiquele. défini en annexe I.A.
Nous allons devoir réécrire ce terme pour la sitmeschématisée en Figure 216.
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Dans un premier temps intéressons nous a l'ouetatéralea. Dans I'annexe I.B nous
avons montré que la minimisation cette dimensidérdde revient a considérer directement
I'expression suivante de celle-ci :

=
a=_|—

(145)

Nous allons maintenant écrire les termes énergegtiqssociés aux déformations de chaque
couche. On écrit tout d’abord I'énergie élastignecempression de la membrane de module
E:

comp

ul = E(%) a’h (146)

On définit aussi I'énergie élastique en compresdmitiespace semi-infini ajouté :

2
Ufomp = El[ﬂj a’ (147)
a

Enfin on écrit I'énergie élastique de flexion deilambrane de modute:

(148)

bhjzhaz _Enp’

U = E[? a’

En reportant ces énergies élastiques dans I'expreds la fonctionnelle d’énergie potentielle
élastiqgue donnée en équation (144) on trouve :

2 2 2
U= E(%j a’h+ El(%j a’+ E( bhj ha? - T |ogvl +G,(a% - a2) (149)

a’ )

L’optimisation surb; donne :

E,hb
b-b == 150
b, =— (150)
Ce qui est équivalent a :
E.h
[ Ea jbl (151)
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Il est intéressant de remarquer que I'on peut @¢a somme des énergies élastiqgue en
compression des équations (146) et (147) en uttlisarelation précédente :

2 2
U comp *U comp = E(b hblj a’h+ El(%j a®=| i |ap? (152)

Cette expression nous méne a définir un moduletdffE tel que :

E, _ EEa
Eh Ea+Eh (153)

Ea

E =

1+

Ce module effectif va nous permettre de ne considgu’'une seule énergie élastique en
compression (dans une situation classique en casipreon a une €énergie élastique en loi

d’échelle de la forme €ab? ») avec un module effectE qui dépend de.

On se place tout d’abord avant propagation de daufe c'est-a-dire lorsqlie<l, (se

reporter a I'annexe 1.B pour la définition d¢. Avant propagation de la fissure nous avons
I'énergie totale suivante :

2 2 2
U= E(mj a’h+ E{Ej a®+ E(b—?j ha®-T Iogl (154)
h a a V,

Commel <TI, onsaitqua=a,.
On peut réécrire I'énergie totale a I'aide de I'eegsion (152) sous la forme suivante :

Eh®b? V
—— —Tlog— 155
a gVO (155)

U = Eab? +

En optimisant sub on trouve la relation suivante :

~  2Eh? r
2Ea+ b-—=0 156
Et donc :
r 1
b? :E P (157)
Ea+—,
a
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D'ou :

b = r{ a?(Ea+ E;h) } (158)

"~ 2| EEa* + En*(Ea+ E,h)

Lorsqud™ >T,, c'est-a-dire apres que la fissure se soit prapagé a l'énergie totale
suivante :

2 2 2
U= E(%j a’h+ El(%j a®+ E(b—?j ha®>-T Iogvl +G, (a2 - a§) (159)
a

0
. / r
Commel >TI, on sait qua.= _G .

Comme le cas précédant on peut réécrire I'éneotgdeta I'aide de I'expression (152) sous la
forme suivante :

- 312
U = Eab? +E:1—2b— rlogvl+csc(a2 ~a?) (160)
0

La minimisation sub donne le méme résultat que le cas précédant :

b = r{ a?(Ea+ E,h) (161)

2| EEa* + En*(Ea+ E,h)

C. Récapitulatif des expressions déterminées

Voici le récapitulatif des évolutions latérales \articales de la cavité avant et aprés
propagation de fissure :

r<r, r>r,
a=a, r
a=_|—
G,
b? = a’(Ea+ E;h) b? = a’(Ea+ E,h)
EE,a* + Eh*(Ea+ E,h) EE,a* + Eh*(Ea+ E,h)
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Si on suit le méme raisonnement que I'on vientadeefmais sans considérer la flexion de la
membrane de modueon trouve :

r<r, r>r,
a=a, r
a-= G_
o2 = [(Ea+Eh) o2 = [(Ea+Eh)
EEa’ EEa’

On voit clairement ici I'effet du terme de flexioarts I'expression de.
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