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Résumé:

L’injection et 1’accumulation de charges dans les
isolants sont des phénomeénes a 1’origine de nombreuses
défaillances. Pour comprendre ces phénomeénes, des
techniques de mesure de la charge d’espace ont été
développées avec succes. Toutefois, leur résolution
spatiale reste incompatible avec 1’étude des films minces
qui nous intéresse ici. Dans cet article nous proposons
une nouvelle méthode de mesure de la charge d’espace
dérivée de la microscopie a force atomique. Cette
méthode, appelée EFDC (Electrostatic Force Distance
Curve), permet la mesure directe de la force
¢lectrostatique induite par les charges pi¢gées. Nous
démontrons ici que cette technique est trés sensible a la
localisation latérale des charges piégées. La
comparaison des résultats obtenus par EFDC avec ceux
fournis plus classiquement par microscopie a sonde de
Kelvin (KFM), montre que I’EFDC a une meilleure
résolution latérale mais un caractére intrusif plus
important que la méthode KFM.

INTRODUCTION

Les matériaux diélectriques ont la particularité de
pouvoir d’injecter des charges électriques sous un
champ électrique. Cette propriété, utile pour certaines
applications (électrets, mémoires non volatiles... [1-2]),
représente en général une cause de défaillance pour de
nombreux systémes (composants électroniques, céables
haute tension...). Depuis quelques décennies des
mesures de charges d’espace basées sur des
perturbations acoustiques [3] ou thermiques [4] ont été
développées avec succés pour étudier des films
d'épaisseur variant de quelques dizaines de pm au mm,
ou des cables haute tension. Malgré des développements
récents, ces méthodes ont en général des résolutions en
profondeur de I’ordre de quelques microns et souvent
aucune résolution latérale. Elles sont donc inadaptées
pour caractériser 1’accumulation de charges dans des
films minces (quelques 100nm d’épaisseur) pour les
applications microélectroniques et microsystémes ou
pour les études des phénomeénes aux interfaces métal /
isolant ou semi-conducteur / isolant. Il apparait donc
indispensable de développer de nouvelles méthodes de
mesure de la charge d’espace ayant une résolution en

adéquation avec I’échelle a laquelle se passent les
phénomenes pertinents (interfaces ou couches minces)
aussi bien dans le plan qu’en profondeur [5]. Les
techniques dérivées de la microscopie a force atomique
(AFM) du fait de leur résolution inférieure au nanométre
et de leur versatilitt pour mesurer aussi bien la
topographie de la surface que les propriétés électriques
apparaissent comme étant des candidates idéales.

Des études antérieures ont démontré qu’il était
possible d’injecter localement des charges, avec une
pointe AFM conductrice, et d’étudier leur rétention dans
des couches minces diélectriques par AFM. La
microscopie a force électrostatique (EFM) longtemps
utilisée pour mesurer des densités de charges [6] a
montré ses limitations et surtout sa sensibilité aux
charges images qui rend le résultat dépendant des
conditions de mesure [7]. Pour éviter ces effets, la
microscopie a sonde de Kelvin (KFM) est de plus en
plus utilisée car elle fournit une mesure directe du
potentiel de surface induit par les charges injectées [8].
Toutefois, la détermination de la densité de charges a
partir de ce potentiel reste difficile méme si quelques
tentatives de modélisation ont été présentées [9],
moyennant de fortes hypothéses sur leur localisation
dans la couche.

Pour remédier a ces problémes et obtenir des
informations quantitatives sur la densité de charges avec
une résolution spatiale de ’ordre du nanométre, une
autre technique est nécessaire. Notre intérét s’est porté
sur la mesure des forces d’interaction entre la pointe
AFM et la surface grace a la technique des courbes de
force (FDC pour Force-Distance Curve) [10-11] du fait
de sa sensibilit¢ a la force électrostatique [12-14]. Un
autre avantage relatif a I’utilisation de cette technique
est que la force électrostatique entre la pointe et la
surface peut étre modélisée [11, 15-16], avec une bonne
correspondance avec les résultats expérimentaux
excepté pour les faibles distances pointe-échantillon
[16].

Cette étude présente donc le développement d’une
nouvelle technique appelée EFDC (Electrostatic Force
Distance Curve) permettant de mesurer les charges
injectées dans une couche mince isolante. Apres une
bréve présentation des conditions expérimentales, nous
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présenterons la technique EFDC a partir des mesures
FDC. Nous nous intéresserons ensuite aux premiers
résultats obtenus grace a cette technique sur des charges
injectées localement. Pour finir, la complémentarité
entre ’EFDC et une méthode plus classique telle que le
KFM sera présentée.

PROTOCOLE EXPERIMENTAL

Pour le développement et la validation de la technique
EFDC, nous nous sommes appuyés sur une couche
mince isolante dont les propriétés électriques sont bien
connues. Notre choix s’est donc porté sur des couches
d’oxynitrure de silicium (a-SiO\Ny:H, x<2, y<1)
d’une centaine de nanométre d’épaisseur élaborées par
un procédé plasma radiofréquence entretenu dans un
mélange de trois gaz (SiHy, N,O and He) [17]. Ces
couches dont les propriétés sont contrdlées par le
rapport des gaz précurseurs dans le plasma, ont été bien
caractérisées dans les études précédentes [17, 18] et sont
des matériaux idéaux pour démontrer les potentialités de
la mesure de charges par EFDC.

Les mesures AFM ont été réalisées sous atmosphére
controlée (N,) avec un dispositif Multimode 8 de
Brucker. Cette précaution sur l'atmosphére permet
d’étudier uniquement les mécanismes d’injection et de
rétention de charges dans la couche d’isolant en
s’affranchissant notamment des effets de la capillarité
sur les mesures FDC. Les mesures de forces
¢lectrostatiques ont été réalisées par FDC dans la phase
d’approche avec une vitesse réduite pour améliorer la
sensibilité. Les mesures de potentiel de surface ont été
réalisées par KFM en modulation d’amplitude.

Deux configurations ont été utilisées pour les mesures
de force. La premiére consiste a appliquer une tension
comprise entre OV et 30V sur la pointe AFM et a
mesurer la force résultante, ce qui nous permet d’étudier
la sensibilité¢ de la méthode. La seconde configuration
consiste a injecter une charge localisée dans la couche
par I'intermédiaire de la pointe AFM [18] et a mesurer
le potentiel ou la force électrostatique résultante par
KFM ou EFDC, respectivement.

La sonde AFM est constituée d’un bras de levier et
d’une pointe (Fig. 1.a.). Pour identifier I’influence de la
forme de la pointe AFM sur les mesures, le rayon de
courbure Rc (Fig. 1.b.) a été déterminé a partir
d’observations au microscope électronique a balayage
(MEB) et la constante de raideur k du bras de levier a
partir de la fréquence d’oscillation.

Pointe

Bras de levier

Figure 1. Image MEB (a) de la sonde AFM et (b) zoom
sur la pointe AFM permettant de déterminer le rayon de
courbure.

PRESENTATION DE L’EFDC

Une mesure FDC représentant 1’évolution de la force
vue par la pointe AFM en fonction de la distance pointe
surface durant la phase d’approche est illustrée a la
Fig.2. La caractéristique comporte trois phases, une
phase d’approche, un saut au contact di a la force de
Van der Waals et une étape de contact. L’application
d’un potentiel sur la pointe modifie la forme de la
courbe et plus particulierement la phase d’approche
reflétant le fait que la force électrostatique est une force
a longue portée. La force électrostatique peut donc étre
extraite de ces mesures en soustrayant la courbe de force
avec et sans potentiel appliqué sur la pointe (encart
Fig.2).
On peut noter que la force électrostatique ne dépend pas
du carré de la distance comme on pourrait 'attendre
d'une force électrostatique. Cela est principalement di
au fait que nous sommes ici en configuration pointe-plan
avec un faible rayon de courbure pour la pointe
(typiquement entre S5nm et 120nm) et non en
configuration plan-plan. Par conséquent, I’influence de
la contribution apportée par chacun des ¢léments de la
sonde AFM (pointe et bras de levier) doit étre identifiée
et prise en compte.
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Figure 2. Effet de la tension appliquée sur la pointe
AFM sur la mesure FDC. En insert, la force
électrostatique résultante (EFDC) pour une tension
appliquée de 25V.

INFLUENCE DE LA FORME DE LA POINTE
AFM

La Fig.3.a montre I’influence du rayon de courbure de la
sonde AFM sur la force électrostatique résultant d’une
tension de 25V appliquée sur la pointe. On constate que
la forme de la courbe est fortement influencée par le
rayon de courbure alors que la ligne de base (force a
longue distance) varie peu. En effet, quand le rayon de
courbure diminue, le maximum de force diminue et le
saut au contact devient de plus en plus abrupt. La
Fig.3.b montre I’influence de la raideur du bras de levier
sur la force électrostatique. Dans ce cas, la forme de la
courbe est la méme alors que la ligne de base est plus
importante pour la raideur la plus faible. Il semble donc
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que la forme de la courbe soit influencée par le rayon de
courbure alors que la ligne de base dépend de la raideur.
La raideur k du bras de levier dépend des paramétres
géométriques tels que sa longueur et sa largeur. En
particulier, la raideur diminue quand la surface du bras
de levier augmente. Par conséquent, la ligne de base
représente la contribution du bras de levier situé a une
grande distance de la surface (typiquement la hauteur de
la pointe 10pum) a la force électrostatique.
0

z
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w ; ‘ ‘ ‘ ‘
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Distance pointe - échantilllon (um)
Figure 3. Influence (a) du rayon de courbure (raideur
fixée autour de 2.5N/m) et (b) de la raideur (rayon de
courbure fixé a Snm) sur la force électrostatique (tension

appliquée sur la pointe de 25V)

La figure 4 représente 1’évolution du maximum de force

en fonction du carré de la tension appliquée sur la pointe.

On constate tout d’abord la dépendance en V2
caractéristique de I’évolution de la force électrostatique
en fonction de la tension. De plus, la sensibilité de la
mesure augmente principalement avec le rayon de
courbure. La raideur du bras de levier joue un réle
seulement dans la détectabilité de la force. En effet, la
force électrostatique F, est liée a la déflexion du bras de
levier & par la raideur k selon la relation :

F.=k.§ (1)

Par conséquent, pour une force fixée 1’amplitude de
déflexion est divisée par 10 si la raideur est multipliée
par 10. Il sera donc plus aisé de détecter de faibles
forces avec une raideur faible. Dans la suite de notre
étude nous utiliserons une pointe AFM ayant un rayon
de courbure de 60nm et une raideur de 0.44N/m.

0 v k=0.44N/m et R;=120nm
»  k=2.5N/m et Rz=112nm
-204 - e k=0.44N/m et R=5nm
)
k=2.5N/m et R;=60nm
’2 -40 -
£
» -60 -
£
® -80 -
(18
-100 u
v
-120

200 400 600 800 1000
Carré de la tension appliquée V2
Figure 4. Evolution du maximum de force en fonction
du carré de la tension appliquée a la pointe.

APPORT DE L’EFDC AUX MESURES DE
DENSITE DE CHARGES

Les mesures EFDC avec un potentiel appliqué sur la
pointe ont permis de mettre en évidence la sensibilité de
la technique et également de valider la modélisation des
courbes de force électrostatique [19]. Nous allons
maintenant nous intéresser aux résultats obtenus avec
des charges injectées.

L’injection de charges est réalisée en mettant la pointe
en contact avec la surface et en appliquant une
différence de potentiel pendant un temps variable. La
force électrostatique est ensuite mesurée en différents
points de la surface a une distance variable du point
d’injection. Il est alors possible de représenter le profil
du maximum de force en fonction de la position et de le
comparer au profil de potentiel mesuré par KFM sur le
méme spot de charges (Fig. 5). En comparant les deux
profils on constate que la résolution latérale de la
mesure en force électrostatique semble meilleure que
celle du KFM.

20 T T T 4

-
o
L
L]
T
w

o
Potentiel (V)

Force maximale (nN)

7\
/N

Position (um)
Figure 5. Profil du maximum de force électrostatique et
de potentiel de surface mesuré sur un spot de charges
injecté localement.

Notre objectif étant d’évaluer la sensibilité de la
méthode a la localisation des charges, diverses
injections ont été réalisées sur différentes couches de
a-SiO4Ny:H ayant des propriétés électriques différentes
[18]. La localisation des charges a été déterminée par
une mesure de potentiel KFM (Fig.3 de la réf. [18]) de
fagon a déterminer le maximum de potentiel et la largeur
a mi-hauteur FWHM du spot de charges. Deux cas de
figure ont été envisagés. Le premier consiste & se mettre
dans une configuration pour laquelle seul le maximum
de potentiel induit par la charge augmente (la largeur du
spot étant constante). Le second consiste a I’inverse a
faire varier la largeur du spot sans modifier le maximum
de potentiel.

La Fig.6 compare 1’évolution de la force électrostatique
en fonction de la distance pointe surface, mesurée au
point d’injection pour différents temps d’injection. On
constate que la forme de la courbe reste pratiquement
inchangée avec |’augmentation du temps d’injection.
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Seul le maximum de la force augmente (encart Fig.6).
Les mesures KFM réalisées sur ces mémes spots de
charges ont montré que le maximum de potentiel
augmente avec le temps d’injection alors que la largeur
a mi-hauteur reste pratiquement constante (augmentation
de 0.8um a Ipm). On en déduit que le maximum de
force est influencé par la valeur du potentiel de surface
induit par la charge.

Fe (nN)

224 = .
Z 2s 5min
X 30

-3 Ea: -3.5 \
w o, .

) 0 50 100 150 200 250 300
4 Durée de I'injection (s)
- T 1

0.0 0.2 0.4 0.6
Distance pointe échantillon (um)

Figure 6. Evolution de la force électrostatique pour
différents temps d’injection a 20V. En insert est
représentée 1’évolution du maximum de force en
fonction du temps d’injection.

La Fig.7 compare les mesures EFDC réalisées sur trois
spots de charges ayant un maximum de potentiel KFM
identique mais de largeurs a mi-hauteur différentes. On
constate que quand la taille du spot augmente la forme
de la courbe est modifiée. En effet, il apparait que le
saut au contact est de moins en moins abrupt quand la
taille du spot de charges augmente. De plus, le
maximum de force augmente avec la FWHM.

Par conséquent, la localisation des charges injectées
influence uniquement la forme de la courbe de force
¢électrostatique alors que le maximum de force est
modifié par plusieurs paramétres. La modélisation de la
force électrostatique apparait donc nécessaire pour
pouvoir extraire les différentes contributions. Toutefois
la technique EFDC apparait trés prometteuse pour
I’étude de la densité de charges d’espace du fait de sa
sensibilité a la localisation de charges.

L’observation des Fig.6 et Fig.7 nous montre également
que la force électrostatique s'annule rapidement avec la
distance. Hors, comme nous [’avons montré au
paragraphe précédent (Fig.3), la composante continue de
la force est due principalement a la contribution du bras
de levier. Par conséquent, la contribution du bras de
levier pour les mesures sur des charges localisées parait
négligeable. Ceci explique que I’EFDC présente une
résolution latérale meilleure que celle du KFM qui est
lui trés sensible aux capacités parasites et en particulier
a la contribution du bras de levier [20].
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Figure 7. Influence de la largeur a mi-hauteur (FWHM)
du spot de charges sur I’évolution de la force
¢lectrostatique (potenticl KFM maximum égal a 0.9V).

Toutefois, la mesure de la force maximale se fait au
contact avec une force de contact plus ou moins
importante. Pour évaluer le caractére intrusif de ’EFDC
sur les mesures, nous avons suivi 1’évolution de la force
¢électrostatique maximale en fonction des conditions
expérimentales (Fig. 8). On constate que les conditions
de mesure influencent grandement 1’évolution de la
force vue par la pointe au cours du temps. En effet
quand la force de contact augmente ou le temps entre
deux mesures diminue, la vitesse de décroissance de la
force induite par les charges augmente. Si on compare
I’évolution de la force au cours de temps a celle du
potentiel de surface mesuré en KFM on s’apercoit que la
vitesse de décroissance est plus importante en EFDC
qu'en KFM. Par conséquent, pour diminuer 1’aspect
intrusif de la mesure, on utilisera la force de contact la
plus faible possible, et on réalisera surtout un
échantillonnage temporel avec un grand pas de temps,
en particulier pour I’étude des matériaux ayant une
rétention de charges trés importante prés de la surface.
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Figure 8. Décroissance temporelle de la force
¢électrostatique et du potentiel KFM, normalisés par
rapport aux valeurs initiales. Pour I'EFDC, I’influence
des conditions de mesure (force de contact F¢ et pas de
temps entre deux mesures) est présentée.
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CONCLUSION

Dans cette étude nous avons démontré que I’EFDC
constitue une méthode prometteuse pour étudier les
phénomeénes de rétention de charges dans des isolants
malgré son coté intrusif. Le principal avantage de cette
méthode par rapport a la méthode KFM est sa sensibilité
a la localisation de la charge et une meilleure résolution
latérale. Des études sont actuellement en cours pour
quantifier la résolution en profondeur de ’EFDC.
Toutefois, 1’objectif principal n’est pas seulement
d’imager la charge, mais bien d’obtenir une information
quantitative sur sa densité. Pour cela le développement
d'un modele 3D pour la force électrostatique est
nécessaire. Les travaux en cours montrent une bonne
correspondance entre la force simulée et mesurée dans
le cas d’un potentiel appliqué sur la pointe.
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