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Notations

— Scalaires : caractéres normaux (a)
— Vecteurs : caractéres surmontés d'une fleche (@)
— Tenseur de rang 2 : caractéres minuscules surmontés par 1 barres (&)

a
— Tenseur de rang 3 : caractéres majuscules surmontés par 2 barres (C)

asi, Age, Asice : Parametre de maille du silicium,
du germanium, de I’alliage de
silicium/germanium

C : Tenseur des rigidités

d : Profondeur de pénétration

dsi, dgige: Profondeur de pénétration dans le
silicium, dans 'alliage de silicium/germanium
e,, eq : Polarisation incidente, diffusée

E: Champ électrique

h : Constante de Planck

I : Intensité électrique, Intensités diffractée /
diffusée

k : Constante de force

E, k—d) : Vecteurs d’onde des photons incidents,
diffusés

L : Longueur de grille

P, q, r : Potentiels de déformation de phonons
Psi—sis Psi-Ges PGe—Ge : Probabilités de liaison
silicium-silicium, silicium-germanium,
germanium-germanium

q : Vecteur d’onde des phonons / photons

7 : Vecteur déplacement

Rx : Tenseurs Raman

S : Tenseurs des souplesses

t : Temps

u : Vecteur déplacement

V : Tension électrique

X, Xge : Composition des alliages Si;—_xGex

X, ¥, Z : Directions de 'espace

z : Profondeur

a@ : Tenseur de polarisabilité

€ : Tenseur des déformations

g: Déformation dans le plan

&, : Déformation axiale

A : Longueur d’onde

A« : Valeurs propres

1 : Masse réduite

Hes Py @ Mobilité des électrons, des trous
v : Fréquence de vibration
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w : Nombre d’onde

I’ : Centre de zone de Brillouin

A, A, X : Directions principales de la zone de
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Introduction générale

appelons que la mesure de parametres physiques est aussi ancienne que l'histoire de

I’humanité. Les hommes ont commencé a mesurer le mouvement de la lune, du soleil et

des étoiles. Des lors, les évolutions technologiques ont nécessité de nouveaux moyens de

mesurer des distances et les propriétés des matériaux. Avec 'émergence de ces besoins,
s’accompagnent des techniques permettant d’interpréter et garantir 'exactitude des mesures,
regroupées sous le terme de métrologie. La métrologie accompagne, mais aussi bénéficie, des
évolutions technologiques dans les domaines les plus variés. Selon le Bureau International des Poids
et Mesures (BIPM), la métrologie est « La science de la mesure ; elle embrasse a la fois les
déterminations expérimentales et théoriques a tous les niveauxr d'incertitude et dans tous les
domaines des sciences et de la technologie. ». Elle est particulierement importante dans les milieux
industriels ou le contrdle précis des procédés est plus que nécessaire. Son domaine d’application est
large et défini par la méthode utilisée, la nature des parameétres mesurés ou bien les applications.
Elle concerne aussi le développement de nouvelles méthodes de mesure, de nouveaux standards et
lapplication de techniques de mesure au milieu industriel, ce qui passe par leur calibration et

Pappréciation de la qualité des controles de la mesure.

De nos jours, de nombreux efforts sont portés sur la mesure a des échelles tres faibles, proches
des dimensions atomiques. Cette affirmation est d’autant plus vraie dans lindustrie de la
microélectronique, nécessitant une métrologie de pointe, ou les produits générés doivent étre
controlés au cours de leur réalisation et avant leur utilisation. De fait, le controle qualité est au
coeur de ces industries, et la métrologie représente 'une de ses fondations. Pour 1’élaboration des
circuits microélectroniques, de nombreuses pistes sont explorées (architectures, matériaux, procédés)
créant le besoin d’anticiper les techniques de caractérisation nécessaires a leur contrdle. Cependant,
si les techniques de caractérisation sont nombreuses, le processus menant & leurs implémentations
en milieu industriel est long et sélectif (Figure 1). Cette étape est tout aussi complexe que
I’élaboration d’un processus de fabrication et nécessite plusieurs années de développement avant

maturation.
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Figure 1 Illustration de la maturation des techniques de caractérisation, de leurs créations a leurs

utilisations comme outil de métrologie

I’ITRS (« International Technology Roadmap for Semiconductor Industry ») [1],
regroupant les plus grands acteurs de la microélectronique a pour but d’anticiper I'ensemble des
activités de l'industrie du silicium. La « RoadMap ITRS », un carnet de route qui synthétise les
avancées des industriels et des chercheurs dans le domaine, sert de référence et d’indicateur pour de
futurs développements. Elle établit notamment un bilan des avancées technologiques, leurs maturités
et les besoins en microélectronique. En métrologie, ce rapport permet d’anticiper les exigences des
futures technologies concernant le suivi de parametres d’intérét comme la composition chimique, les
profils de dopage, la rugosité, les dimensions, les contraintes, etc.. Elle établit en conséquence le

panel des capacités des différentes techniques de caractérisation existantes et leurs précisions.

Il en ressort, de maniere évidente, que I'exigence des technologies vis-a-vis de la métrologie
est de plus en plus croissante, et réciproquement les besoins en métrologie sont de plus en plus
nombreux avec 'avancée des technologies. Le développement des nceuds technologiques apporte son
lot de complexités puisque la conception d’un circuit électronique est passée d’'une dizaine d’étapes
de fabrication a plus de 700 de nos jours. Cette complexité croissante, associée a la réduction des
dimensions, génere par conséquent de nouveaux challenges et exigences autour de la caractérisation
des structures et des procédés. Pour une étape de procédé donnée, plusieurs techniques de mesure
doivent étre mises en ceuvre pour fournir les caractéristiques demandées. En conséquence, les
techniques liées a la métrologie se sont largement diversifiées pour accompagner 1’évolution des
neeuds technologiques et leur nombre a pratiquement quadruplé au nceud 22 nm, par rapport au
neeud 65 nm (Figure 2). De nos jours, selon ce rapport, les équipements liés a la métrologie et la
détection des défauts représentent de 25 a 33% [2] du parc des équipements, dans la majorité des
industries de la microélectronique, induisant des dépenses allant de 15 a 25% du cofit total dédié a

I’achat d’équipements.

Introduction générale || 14



65 nm 45 nm 32 nm 28 nm 22 nm 14 nm 10 nm 7 nm

(CD-SEM)

(OCD)
(AFM)
(MBIR)

(XPS)
(LEXES)

* Reéflectomeétrie des rayons X
* Fluorescence des rayons X
» Diffraction de rayons-X haute résolution
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Cartographie de I'espace
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Figure 2 Schéma des techniques requises en métrologie, en fonction du nceud technologique (Données
extraites et adaptées de 'ITRS [2])

Si on s’intéresse plus particulierement aux contraintes mécaniques, on retrouve dans ce
rapport ’état de I'art des techniques de détermination des contraintes, au vu des différentes échelles
de la microélectronique, de la sensibilité des techniques, de leur utilisation industrielle et de leur
caractere invasif (Figure 3). De nos jours, les techniques de détermination des contraintes a 'échelle
des plaques et des puces sont parfaitement implémentées dans le parc d’équipement, tandis que le
suivi des contraintes locales a 1’échelle des transistors n’est que trés peu développé en métrologie. Il
s’agit en effet de pouvoir caractériser les matériaux et les contraintes a 1’échelle nanométrique. La
maitrise des contraintes introduites dans les composants constitue donc toujours un défi majeur
pour 'industrie de la microélectronique. Avec la complexité croissante associée aux derniers nceuds
technologiques, il est impératif de surveiller état de contrainte des dispositifs. A ce titre, ’étude

des contraintes locales est devenue incontournable et a suscité le développement de nombreuses

méthodologies d’analyse [3]-[6].
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Figure 3 Etat de art des techniques de mesure de déformation/contrainte, aux différentes échelles de la

microélectronique (Données extraites et adaptées de 'ITRS [2])
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Dans ce contexte, des applications de métrologies innovantes sont nécessaires pour aider
I'industrie des semi-conducteurs dans le développement et la surveillance des processus de fabrication.
Cette mise en ceuvre est d’autant plus difficile que I'évolution des technologies est fulgurante,
impliquant une évolution et une adaptation croissante. Aujourd’hui, les moyens technologiques pour
fabriquer les transistors et les problémes associés sont parfois en avance sur les outils et méthodes
de caractérisation, a tel point qu’il est parfois requis de tester ces techniques de contrdle en industrie
alors méme qu’elles sont encore en phase de développement. C’est dans ce contexte général et les

problématiques associées, que s’inscrit cette these.
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Enjeux contextuels et objectifs de la these

Les transistors CMOS de longueurs de grille 14 et certaines options du 28 nm fabriquées a
STMicroelectronics sont basés sur une technologie planaire FD-SOI (Fully Depleted Silicon On
Insulator) et intégrent des contraintes comme booster de performances, comme nous le décrirons
dans le premier chapitre. Dans la perspective de l'entrée dans une phase industrielle, il devient
nécessaire de pouvoir s’appuyer sur une métrologie des contraintes pour soutenir la montée en
volume, ceci dans le but de s’assurer de la stabilité des procédés et minimiser les risques d’excursion
et de dérive. L’ingénierie des contraintes requiert des étapes de vérification et de suivi tout au long
des processus de fabrication de I'état de contrainte des structures. Certaines techniques de
caractérisation destructives, telles que la microscopie, répondent déja a la premiere problématique
(détermination des déformations), mais elles ne permettent pas de faire un suivi en ligne pendant le

processus de fabrication.

En réponse a cette double demande, 1'objectif principal de cette thése sera 1’évaluation de
techniques de mesure non destructives, pour la caractérisation et le contrdle en ligne des contraintes
mécaniques locales. Elle se focalisera principalement sur les techniques de diffraction des rayons-X
en haute résolution et de spectroscopie Raman dans le domaine du visible et du proche UV.
L’utilisation de la spectroscopie Raman et de la diffraction des rayons-X par I'analyse des RSM
(« Reciprocal Space Mapping »') ont déja montré tout leur intérét en tant que technique d’étude
des contraintes mécaniques dans les laboratoires [7]-[9]. Non destructives par nature, elles sont
particulierement attractives, car elles présentent I'avantage de pouvoir étre facilement intégrées en
tant qu’équipement industriel pour la mesure de structures directement embarquées sur les plaques
de silicium contenant les produits. Pour autant, elles n’ont pas encore été implantées et validées

dans un environnement industriel. Ce travail de these s’attachera donc a :

e Diagnostiquer la capacité d’intégration de ces méthodes de caractérisation,
traditionnellement présentes dans les laboratoires de caractérisation, pour la mise en
place d’un contrdle industriel, les techniques devant souscrire a un certain nombre de
criteres : stabilité, rapidité, fiabilité, reproductibilité, flexibilité, etc.

e Mettre en place des procédures d’analyse et de traitement de données compatibles avec

les spécificités d’une métrologie en ligne.

I Cartographie de l'espace réciproque
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Les applications concernent principalement les structures de technologie 14 nm sur substrat
FDSOI, notamment les transistors de type pMOS, constitués en particulier de couches épitaxiées de
Si;—xGey. Une attention toute particuliere sera portée sur les étapes initiales de la réalisation de ces
dispositifs, comme le procédé de condensation qui est une étape critique pour 1’élaboration du canal
et I'épitaxie des sources / drains des transistors. Les technologies FDSOI étant en phase de
déploiement par plusieurs fabricants, peu d’études ont été réalisées sur de telles structures, et
certaines spécificités de ce type d’intégration (désorientation du substrat par rapport a la couche
reportée) obligent a revoir les méthodologies classiques d’analyse. D’autre part, la complexité des
structures, le volume de matiere tres faible, ou les fortes anisotropies de déformation, représentent

également de nombreux challenges.

Financé par I'entreprise STMicroelectronics, ce travail de these a été effectué dans le groupe de
procédé de métrologie sur le site de Crolles, en collaboration avec la plateforme de
nanocaractérisation de Minatec, dans le service de caractérisation des matériaux et composants
(SCMC) du CEA Leti et le laboratoire de physique des interfaces et films minces (LPICM) de I'Ecole
Polytechnique de Palaiseau. Nous disposons ainsi de différents moyens de caractérisation ; un
équipement micro-Raman au sein du CEA Leti, un montage TERS! au sein de 1’'Ecole Polytechnique,
et enfin un équipement HRXRD industriel de derniere génération. Dans ce contexte, la confrontation

de différentes techniques pour la caractérisation des contraintes est rendue possible.

Ce manuscrit présente la démarche engagée afin d’atteindre les objectifs décrits précédemment,
et ce aux regards des résultats principaux obtenus durant ces trois années de these. Pour ce faire,

nous développerons ce manuscrit en cing chapitres :

e Dans le premier chapitre, nous présenterons plus en détail le contexte précis qui a motivé
ce travail. Cela concerne dans un premier temps l’environnement de travail, les
technologies étudiées et les moyens mis en ceuvre pour les optimiser. Nous aborderons le
bénéfice apporté a ces technologies par l'ingénierie des contraintes, 1‘émergence et la
nécessité d’une métrologie des contraintes locales et enfin les différentes techniques

permettant de sonder ces contraintes locales.

e Le second chapitre est consacré aux rappels des bases théoriques indispensables a la
compréhension des notions de contrainte et déformation, abordées dans ce manuscrit.

Ainsi nous décrirons dans un premier temps les notations et formalismes sous-jacents a

! Tip-enhanced Raman Spectroscopy: Spéctroscopie Raman exaltée par effet de pointe
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I'étude des contraintes/déformations. Ce rappel sera suivi d’une description simplifiée
des mécanismes régissant le comportant mécanique des structures étudiées,
principalement constituées d’alliage de silicium germanium. En dernier lieu, nous

évoquerons les outils de simulation permettant de modéliser ces contraintes mécaniques.

e Dans les troisieme et quatrieme chapitres seront respectivement abordées les bases de la
diffraction des rayons-X et de la diffusion Raman, en nous focalisant dans un premier
temps sur la description de ces techniques, puis sur leur utilisation dans la mesure de
I’état de déformations des structures. Il ne s’agit pas de donner un descriptif exhaustif,
mais plutot d’en donner quelques apercus, en relation avec le travail présenté ici. Nous
présenterons brievement les aspects instrumentaux des équipements, leurs différentes
résolutions et les configurations de mesure. Les méthodes d’analyse associées a chaque
technique seront décrites, principalement celles appliquées a 1’étude des déformations.
Enfin, de maniére assez conséquente, seront décrites les méthodes de simulation
permettant de reproduire les résultats de la diffraction des rayons-X et plus
succinctement ceux de la spectroscopie Raman. Nous conclurons ces chapitres en

illustrant la sensibilité des techniques au travers de multiples exemples.

e Quant au cinquieme chapitre, il décrira les méthodes et outils mis en place dans le but
d’engager une métrologie par diffraction X de la contrainte. Nous décrirons les spécificités
de 'équipement de métrologie utilisé ainsi que les développements informatiques liés a
son utilisation. Les résultats principaux ayant permis d’évaluer les techniques au regard
du contexte industriel seront présentés. Enfin, nous finaliserons ce manuscrit en illustrant
la capacité de ces méthodes de suivi de ’état de déformation de transistors pendant le

processus de fabrication.

e Dans la conclusion, nous reprendrons les points-clés ayant été présentés dans ces
différents chapitres. Une discussion sur les choix effectués dans le but de mettre en place
des outils de métrologie des contraintes sera présentée au regard des outils et
méthodologies déja existants. A ce sujet, nous discuterons de linfrastructure présente
dans I'entreprise, son développement et ses éventuelles évolutions. Pour conclure, nous

présenterons les perspectives engagées et envisageables concernant les travaux réalisés.

Dans le souci de faciliter la lecture de ce manuscrit, quelques éléments plus spécifiques seront

reportés en annexes.
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L’industrie de la micro-électronique

1. Contraintes locales et méthodes de mesure : état de

Part

1. 1. L’industrie de la micro-électronique

Depuis la geneése des technologies associées aux semi-conducteurs, la tendance est a la
miniaturisation des circuits électroniques. Le composant essentiel de ces circuits étant le transistor,
son optimisation est au coeur de la recherche industrielle. Robert Dennard, chercheur chez IBM, fut
I'un des premiers a reconnaitre les bénéfices apportés par la réduction des dimensions du transistor.
Des lors, les premiers processeurs commercialisés dans le début des années 1970 comprenant quelques
milliers de transistors par cm? ont technologiquement évolué. Ils sont maintenant constitués de
dizaines de millions de transistors. Les dimensions des transistors sont ainsi passées de plusieurs
centaines de micrometres a quelques nanometres (Figure 4), et ce tout particulierement grice a
I’amélioration extréme des équipements et des procédés technologiques de gravure et lithographie.
De nos jours, les circuits atteignent des finesses de gravure allant jusqu'a 7 nm. Meilleure est la
finesse de gravure, plus le nombre de transistors fabriqués par plaquette de silicium augmente. Les

circuits sont donc plus denses, ce qui permet en conséquence d’améliorer leurs performances.

130 nm

2001 90 nm

2003

Transistors

Interconnexions

Circuit

Figure 4 Evolution de la taille de grille des transistors de 2001 & 2011 (Données d’Intel en 2012).

Cette évolution, décrite par la conjoncture économique de Gordon E. Moore, un des trois
fondateurs d’Intel, sous la forme de la premiere loi de Moore, atteint de nos jours des limites.
Prédisant un doublement du nombre des transistors dans les circuits d’entrée de gamme pour un
colit de production constant, cette conjecture tend a s’essouffler depuis le passage a un niveau de

gravure de 20 nm. Cette rupture de tendance est liée aux investissements de plus en plus couteux,
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L’industrie de la micro-électronique

induits par les limitations physiques et technologiques rencontrées a ces échelles (Figure 5). La
miniaturisation des transistors pose des problémes de plus en plus difficilement surmontables tels
que des fuites de courant ou encore des dissipations thermiques. De nombreux phénomenes parasites
imposent ainsi a I'industrie des semi-conducteurs d’apporter de nouvelles solutions dans le but de

continuer a assurer une réduction de la taille des composants tout en augmentant les performances.

A

Colit

Transistor planaires 28 nm

Technologies / Performances

Figure 5 Evolutions du cofit de fabrication des transistors en fonction des nceuds technologiques.

Parmi ces solutions, on trouve notamment ['utilisation de nouvelles architectures de
transistors comme alternatives aux transistors planaires : FinFet [10], [11], Trigate [12] et transistor
a base de nanofils semi-conducteurs (GAA') [13], pour ne citer qu'eux. L’amélioration des
performances des transistors passe aussi par l'intégration de nouveaux matériaux compatibles avec
le silicium, constituant principal des transistors. Ces matériaux sont les éléments qui comme le
silicium, appartiennent au groupe IV du tableau périodique des éléments, tels que le carbone et le
germanium. Les développements se portent aussi vers l'intégration d’alliages composés de deux ou
plusieurs éléments des colonnes III et V comme I'InP, le GaAs et I'InAs [14]-[16]. Récemment, dans
les milieux industriels, des efforts tout particuliers ont aussi eu lieu dans le développement de
technologies basées sur lingénierie des contraintes [17]-[19]. Pergues tout d’abord comme un
phénomene nuisible dans un circuit intégré, elles représentent aujourd’hui un des moyens d’améliorer
efficacement la performance des dispositifs. En effet, au méme titre que I'introduction de nouveaux
matériaux, les contraintes locales (compression, tension) induisent une augmentation de la mobilité

des porteurs au sein des transistors et améliorent ainsi leurs performances [20], [21].

' Gate-all-around
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Les transistors MOSFETSs sur silicium massif

1. 2. Les transistors MOSFETSs sur silicium massif

L’industrie microélectronique produit majoritairement des technologies digitales CMOS?,
composées d'un couple de transistors a effet de champ a grille métal-oxyde (MOSFET?) de type N
et P, et disposées sur des plaques de silicium circulaires. Ces plaques, de diameétre actuel 300 mm,
sont les supports de fabrication des circuits électroniques et incluent les différents composants du
circuit ainsi que des structures de mesures fabriquées et dessinées spécifiquement pour le controle
des procédés de fabrication. Les circuits sont créés étape par étape, de la création des structures
enterrées, en passant par leur isolation, la formation des contacts et des interconnexions, jusqu’a
I’étape de passivation. Les transistors, composant principal des architectures de la microélectronique,
sont créés pendant les premieres étapes de fabrication des circuits. Leur fabrication implique divers
procédés : des dépots de couches minces, de la lithographie optique, des gravures chimiques et
plasmas, du polissage chimique et mécanique, de la diffusion et implantation d’ions, des procédés

thermiques et de nombreuses autres étapes.

Parmi la variété de transistors, les plus courants sont les transistors bipolaires et le MOSFET.
Le transistor MOSFET a surpassé le transistor bipolaire dans de nombreux domaines d’application,
tels que I'électronique numérique. Sa particularité est d’utiliser un champ électrique pour controler
la forme et donc la conductivité d’'un canal dans un matériau semi-conducteur, en général du silicium.
Ce canal, situé entre un drain et une source, est soit de type n ou p, suivant qu’il permet la
conduction d’électrons (n) ou de trous® (p), on parle alors de nMOSFET ou pMOSFET. Le transistor
MOSFET dans son fonctionnement le plus simple correspond & un interrupteur, il possede un état
ouvert (transistor bloqué) et un état fermé (transistor saturé). Le passage d'un état a 'autre permet

de faire passer un courant ou non, et ce avec un délai et une intensité spécifique.

a

........................................... Espaceur

W

Oxyde de grille -

Canal Direction du canal

A4

Figure 6 Schémas d’'un MOSFET sur silicium massif vu en coupe (a) et vue du dessus (b). L et W

correspondent respectivement a la longueur et la largeur du canal du transistor.

I Complementary Metal Oxide Semiconductor
2 Metal Oxide Semiconductor Field Effect Transistor
3 Absence d’électrons
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Les transistors MOSFETSs sur silicium massif

C’est la tension entre la grille et la source (Vgg) qui permet de piloter la conduction du canal
et donc I'état du transistor (Figure 6). On nomme V; la tension seuil permettant de passer de 1’état
bloqué a I’état saturé. Lorsqu’une tension inférieure a cette tension Vi est appliquée entre la grille
et la source le transistor ne laisse pas passer le courant (Vgs < Vr). A contrario si cette tension est
supérieure a la tension Vp le transistor permet le passage dun courant I3* (Vgg > V). Le
fonctionnement du transistor est régi par de nombreux parameétres, mais dans le cas d’un transistor
MOSFET, l'optimisation de ce courant I53%" est d’un intérét critique. Dans son état bloqué, le
transistor présente un courant non nul (Igpg), ainsi plus le courant de fonctionnement (Ioy = I5%%)
est important au mieux le fonctionnement du transistor est optimal. Ce courant s’exprime de la

fagon suivante :

Cox W
I3% = Oz (Vs — Vr)? (1. 2-1)
W est la largeur de grille du transistor, L la longueur de grille, C,, la capacité du diélectrique de la

grille et u la mobilité des porteurs.

Au travers de la relation (1. 2-1), on retrouve, les parameétres principaux permettant
d’influencer les performances des transistors, comme les dimensions du transistor (W sa largeur et
L sa longueur). Une réduction de la longueur de grille augmente le courant tandis que la réduction
de la largeur de grille le diminue, il y a donc un effet compensatoire. Seulement, le systeme ‘silicium-
isolant de grille’ pouvant étre percu comme un condensateur plan, la réduction de I’épaisseur de
cette grille renforce le champ électrique ce qui conduit a une plus grande densité de charges dans le
silicium et & une résistance plus faible. Les caractéristiques du dispositif s’en trouvent donc
améliorées. Si la miniaturisation des transistors permettait jusqu’a présent d’améliorer leurs
performances, elle présente aujourd’hui des limites pour les technologies MOSFET (courants de
fuites, gravures imparfaites et autres effets parasites). Mais au-dela de la miniaturisation, de
nombreuses améliorations ont permis de compenser ces problemes, comme lintégration de
diélectriques a forte permittivité qui permet aussi d’améliorer le couplage électrostatique entre la
grille et le canal [22]-[24].

Contraintes locales et méthodes de mesure : état de l'art | 94



Utilisation de substrats FDSOI

1. 3. Utilisation de substrats FDSOI

La continuité d’utilisation des technologies conventionnelles peut aussi étre résolue par
l'utilisation de nouveaux substrats comme les substrats SOI', remplacant le substrat en silicium par
un substrat présentant une couche enterrée d’oxyde de silicium. L’introduction d’un tel substrat a
de nombreux avantages, notamment la réduction des pertes et un meilleur controle électrostatique
du canal par la grille. Les substrats SOI les plus avancés, nommés FDSOI? présentent un oxyde

enterré trés mince (BOX?), d'une dizaine de nanometres (Figure 7).

i channel
Oxyde

Oxyde SiGe channel

Figure 7 Image TEM de transistor FDSOI 14 nm de type nMOS a canal en silicium (a) et de type pMOS
a canal en SiGe (b)

Ces substrats, comme la plupart des structures déposées par la suite présentent des
structures mono-cristallines cubiques. Elles sont définies par ce que l'on appelle un réseau direct,
lui-méme composé de motifs qui sont inclus dans une maille élémentaire. Pour décrire ce réseau,
nous utilisons communément le référentiel R, = (@, b, @), les vecteurs de bases @, b, & définissant les
directions principales du réseau (Figure 8). Par exemple un réseau a structure diamant (Si et SiGe)
est décrit dans le référentiel R, tels que les vecteurs d, B, ¢ définissent un repére orthonormé au sein
de la maille élémentaire. Afin de pouvoir décrire les directions et plans cristallins au sein de ces
réseaux, il est courant d’utiliser les indices de Miller, décrit par le triplet (hkl). Ces indices sont
respectivement associés aux axes de références du réseau (d, B,E), ils permettent d’exprimer les

directions cristallines, indiquées [hkl], mais aussi tout plan réticulaire propre au cristal (hkl)*.

I'Silicon On Insulator : Silicium sur isolant
2 Fully Depleted Silicon On Insulator : Silicium totalement déserté sur isolant
3 Buried Oxyde : Oxyde enterré

! Par convention, les indices négatifs sont écrits avec une barre au-dessus des indices.
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ooy | (001 (110) (1)
[111]
b = [010] ; .
a el b [110]

Figure 8 (a) Structure cristalline de type diamant (Si et SiGe). (b) Représentations schématiques des
plans (001), (110) et (111) dans le systéme cubique. [100], [010] et [001] définissent les vecteurs de bases

du réseau.

Le type de substrat FDSOI le plus répandu est orienté (001), signifiant que la surface des
plaques est parallele au plan (001) du silicium constituant les plaques (Figure 9 b). L’orientation
cristalline des substrats détermine la direction cristallographique du canal des transistors, elle
présente donc un intérét conséquent, car elle influe sur la mobilité des porteurs (Figure 10) [25], [26].
Par exemple, pour les pMOSFET, les propriétés de transports peuvent étre améliorées avec un canal

orienté dans la direction [100] (Figure 9 b), sans trop dégrader les performances des nMOSFET [27].

Direction du canal

Figure 9 Schéma de deux substrats orientés (001), avec un canal orienté suivant (110) (a) et (100) (b),
ainsi que les axes du référentiel associés aux orientations cristallines. Une encoche, en bas de plaque,

permet de repérer 'orientation des circuits.

Tous les dispositifs présentés dans ce manuscrit sont élaborés sur des substrats (001) tels
que le canal soit orienté suivant une direction équivalente a la direction [110], comme présenté sur
la Figure 9 a. Nous attribuons donc les directions x, y et z aux directions cristallographiques [110],

[110] et [001] tels que:

oo L - L 10172
x—ﬁ[llo],y—ﬁ[llm,z [001] (1. 3-1)

Tout au long du manuscrit et sauf indications contraires, nous considérerons donc le
référentiel désigné R = (0,X,¥,2), qui est celui du substrat, comme la référence. Dans ce dernier
I’axe z est perpendiculaire a la surface de ’échantillon tandis que x et y sont définis dans le plan de

ce dernier.
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1. 4. L’émergence de l’alliage SiGe pour les pMOSFET

L’amélioration de la mobilité des porteurs dans le canal est certainement le parameétre le
plus étudié. Pour y parvenir, I'industrie de la microélectronique et les laboratoires de recherche
explorent de nouveaux matériaux. Parmi les nombreux matériaux permettant d’améliorer les
propriétés électriques des transistors (Tableau 1), peu d’entre eux peuvent étre facilement intégrés
dans les technologies actuelles. Historiquement, le canal des premiers transistors était en germanium,
car du point de vue des propriétés électriques ce dernier possede une mobilité bien plus importante
que le silicium. Cependant, il a été mis de coté, car il est difficilement intégrable dans les structures,
étant peu compatible avec la réalisation d’oxyde de grille de qualité. Le silicium, plus stable et
présentant moins de défauts, lui a été préféré. De nos jours, les industries portent de nouveau un
intérét pour le germanium, avec l'introduction de 'alliage binaire de Si;_xGe, pour les pMOSFET

[18], [28] et ce grace a amélioration des procédés de dépdt sur substrat silicium.

Si Ge C GaAs InAs InP

WL o FREn G e El [ a o)t o b eaas e 1600 3900 2800 9200 40000 5400
Mobilité des trous : pp cm?2.V-1is! 430 1900 1500 400 400 200

Tableau 1 Mobilité des porteurs 4 300K pour les structures cristallines de Si, Ge, C, GaAs, InAs et InP
pour la surface (001) [29], [30]

Le Sii«Geyx possede une structure cristalline semblable a celle du silicium (x=0) et du
germanium (x=1) qui cristallise selon la structure diamant, constituée de 2 réseaux cubiques faces
centrées, imbriqués et décalés I'un de autre du quart de la diagonale principale (Figure 8 a). Suivant
la composition, la nature et la distribution des liaisons au sein de la structure cristalline du Si1«Gey,
les atomes s’arrangent en premiére approximation de maniere aléatoire en formant des liaisons Si-
Si, Si-Ge et Ge-Ge. 1l est cependant possible d’estimer la probabilité de former une liaison Si-Si, Si-
Ge ou encore Ge-Ge, soit pgi_gi = (1 — %)%, Psi—ge = 2x(1 — x) et Pge—ge = X* respectivement
[31]. Les parametres de maille du silicium (ag; = 0,5431 nm) et du germanium (ag, = 0,5657nm)
possédent un désaccord d'environ 4,2%. L’alliage Si;_.Ge, présente un parametre de maille se situant
entre celui de Si et du Ge [32]. Mesuré expérimentalement, en considérant 'alliage Si;—Gex comme
un cristal virtuel' [33], le parameétre de maille de ce dernier peut étre approché par une loi linéaire
de Vegard [34]:

asige () = (1 — x)ag; + xag, (1. 4-1)

! On considére un cristal virtuel de Sii xGex, comme composé d’atomes virtuels, qui sont des atomes mélangeant les

propriétés des atomes de silicium et de germanium
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La loi de Vegard (3.1) précédemment citée est une approximation que 'on corrigera via la

loi empirique (polynomiale) suivante [34], [35]:
asice(X) = ag; + 0,205x + 0,0263x2%(A4) (1. 4-2)

En choisissant la stcechiométrie, il est donc possible de disposer de matériaux dont les
propriétés cristallines et électroniques varient continiment [28], [36], [37]. La stcechiométrie permet

de modifier les propriétés de transport de courant a travers des changements de mobilité des porteurs.

1. 5. Impact des contraintes sur la mobilité

L’amélioration de la mobilité des porteurs des transistors, comme discuté précédemment
dépend des matériaux utilisés pour le canal lui-méme, mais aussi tres largement de leur état de
contrainte &. Cette contrainte induite par la déformation du réseau cristallin influe sur les propriétés
électroniques des dispositifs semi-conducteurs, au méme titre que d’autres parametres comme
Porientation cristallographique du réseau, la composition chimique et les défauts. L’introduction de
contrainte g impacte la structure des bandes d’énergies et modifie ainsi les masses effectives des

porteurs, elles-mémes reliées & la mobilité par la relation suivante :

q
m*(0)

u(o) = (1. 5-1)
m* correspond a la masse effective des porteurs, T est le temps moyen entre deux collisions et q la

charge élémentaire.

Il existe deux approches basiques permettant d’introduire des contraintes dans le canal du
transistor : I'approche globale et locale. La premiere met principalement en ceuvre un substrat
contraint tel que le SGOI (‘Silicon Germanium On Insulator’), le sSOI (‘strained Silicon On
Insulator’) ou encore plus récemment des fines couches de Si;—«Gex contraintes, obtenues par le
procédé de condensation. Des variations locales de contraintes peuvent étre alors introduites par
une épitaxie de matériaux semi-conducteurs au niveau des sources et drains (SiiGex pour une
contrainte en compression, Si;_yC, pour une contrainte en tension) ou par dépdt d’une couche
contrainte (de nitrure de silicium par exemple) sur la grille des transistors. Cette contrainte est
considérée comme uniaxiale ou biaxiale dans le plan du substrat lorsqu’elle est respectivement
appliquée suivant une ou deux directions du substrat, en compression et tension lorsque

respectivement elle comprime et étend le réseau cristallin.
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Figure 10 (a) Variation de la mobilité des électrons dans le Si et (b) de la mobilité des trous dans le
Sii—xGex en fonction de la contrainte dans le canal [38]

L’utilisation de transistors a canal double, qui se compose de Si contraint pour les transistors
de type n et Si;_xGe, pour les transistors de type p, optimise ainsi le gain en matiere de mobilité
pour les deux types de transistors [39], [40]. Le nMOS a canal composé de silicium ne requiert pas,
ou trés peu de contrainte pour augmenter ses performances (Figure 10 a). Son complémentaire, le
pMOS & canal silicium-germanium (Si;—.Gey), nécessite quant & lui une forte contrainte (environ
1GPa) [38], [41] (Figure 10 b). L’introduction de contraintes au niveau du canal du transistor
présente donc un intérét conséquent, plus particulierement dans les technologies de transistors
planaires 14 nm FDSOI [19]. Des lors, les développements de nouveaux procédés et architectures
basées sur l'ingénierie des contraintes se multiplient : utilisation de stresseurs [42], de boxcreep [43],
de sSOI [44], [45], etc ... Plusieurs combinaisons aussi innovantes les unes que les autres, offrant un

large choix d’optimisation des performances.

1. 6. Structures de métrologie

Le suivi des procédés est possible grace aux équipements de métrologie en ligne de fabrication,
et a la présence de structures dédiées présentes sur les plaquettes. Pour le suivi de composition
chimique, d’épaisseur et de déformation, elles se veulent étre le plus simple possible, représentatives
du procédé a surveiller, et occupent couramment des surfaces de 'ordre de plusieurs dizaines de
micrometres. L’une des raisons de cet état de fait est la taille importante de sonde des techniques
mises en ceuvre et/ou la résolution de la source illuminatrice. La sonde de mesure étant typiquement
tres étendue par rapport aux faibles dimensions des dispositifs, les équipements ne peuvent pas
directement mesurer les structures de production. Ces zones de mesure pour la caractérisation de
couches minces sont généralement planaires, cette simplicité s’explique par la nécessité d’atteindre
des niveaux de stabilité importants, requis par la métrologie. Elles sont inutiles dans le

fonctionnement du circuit et sont en regle générale situées dans les lignes de découpes des circuits
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(Figure 11 a). Cependant, les mesures dans ces zones hors du champ de la puce ne sont pas forcément
représentatives des effets qui peuvent survenir dans le circuit, réduisant la possibilité de réagir
correctement aux déviations du procédé de fabrication. Par conséquent, il y a une tendance nette
de vouloir mesurer directement au sein du champ de la puce et non pas dans des zones dédiées hors
du champ de la puce. Récemment, des structures de métrologie pour la HRXRD sont aussi
directement implémentées dans le champ du circuit, subissant ainsi le méme procédé que le reste

des structures (Figure 11 b et Figure 12).

300mm 10x10 mm? 150x200 pm? 90 nm

Figure 11 Tllustrations des structures de métrologie. Image d’une plaque, d’un circuit et son illustration,
image au microscope des boites de mesures intégrées dans le circuit (a), une image au TEM en coupe, et
des boites de mesures présentes dans les lignes de découpes (b).

Certaines structures liées au suivi des étapes de gravures mécaniques et chimiques, et de
lithographie sont déja intégrées dans le champ du circuit et présentent par nécessité des géométries
plus complexes, proches des composants du circuit. Pour le suivi des déformations, il est aussi
indispensable de développer des structures représentatives de ces derniers, I’état de déformation des
transistors variant localement, a I’échelle du nanometre. Des structures de métrologie pour le suivi
des déformations sont donc aujourd’hui composées de transistors représentatifs de ceux embarqués
dans les circuits. La seule différence est que leur largeur (L) est bien plus importante, afin d’avoir
des intensités diffractées suffisantes (Figure 12). Cette propriété permet aussi de réduire la
complexité du champ de déformation, en limitant les variations des déformations dans la largeur
des transistors. Ces transistors sont périodiquement répétés suivant leur longueur, de telle maniere
que cela génere un réseau de lignes. Ces réseaux sont constitués de structures pMOS et nMOS, sur
substrat en silicium ou FDSOI, possédant un ensemble varié de dimensions, de méme ordre de
grandeur que pour les circuits. Pour chaque génération de transistors, les masques de lithographie
possedent des exigences différentes en matiere de dimensionnement, de fait les structures de

métrologies sont aussi soumises a ces exigences.

Contraintes locales et méthodes de mesure : état de I'art | 3(



Techniques de détermination des déformations locales

________ Transistors

’ b

"
¥ =[110] Longueur de la structure (250 pm)

Figure 12 (a) Image TEM et (b) schéma d’une structure de métrologie de 250 pm de long et 150 pm de
large, séparée du circuit par des tranchées étroites d’isolation (STI).

1. 7. Techniques de détermination des déformations locales

Avant d’introduire les techniques permettant d’accéder aux contraintes locales, il est
important de préciser qu’une contrainte ne peut pas étre mesurée expérimentalement. Les techniques
donnent acces au champ de déformation d’une structure, qui, associées a un modele mécanique
incluant les propriétés élastiques, aboutissent & une évaluation des contraintes'. Pour la mesure des
contraintes locales, il est donc nécessaire d’avoir une technique de mesure permettant de résoudre
ces déformations avec une précision de quelques nanometres, ce qui limite le choix. Parmi les
techniques de caractérisation des déformations, seul un nombre tres limité peut étre utilisé en
industrie, en raison de faibles résolutions spatiales, de la sélectivité a une classe de matériaux ou
encore de la nécessité de coupler les résultats avec une modélisation. Les techniques répondant a ces

critéres peuvent ensuite étre distinguées suivant le critére d’éligibilité a un contréle non destructif.
1. 7. 1. Techniques destructives

Les techniques faisant référence dans le domaine de la détermination locale des contraintes
sont basées sur la microscopie électronique en transmission (TEM). Elles permettent de
cartographier des champs de déformation avec une résolution nanométrique, voire sub-nanométrique.
Parmi elles, la diffraction d’électrons a nano-faisceau (NBED) et la diffraction d’électrons en faisceau
convergent (CBED) sont les plus courantes [46], [47]. Elles peuvent fournir des informations sur la
contrainte a une échelle de quelques dizaines de nanomeétres [3], [48]-[50]. Plus récemment, des
développements significatifs ont permis I’émergence de ’holographie électronique en champ sombre
(DFEH) [4], [6], [51], [52] et la diffraction d’électrons par précession (PED) [5], toutes deux possédant
des résolutions de quelques nanometres. La préparation d’échantillon est un prérequis de ce type
d’analyse. Les structures sont découpées en lame mince, d’épaisseur submicronique, permettant au

faisceau d’électrons de traverser ’échantillon. Pour ce faire, la technique utilisée est alors le micro-

' Par abus de langage, on parlera indifféremment de mesures de déformations ou détermination des contraintes
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usinage FIB'. Un faisceau d’ions Ga est accéléré afin de pouvoir usiner 1’échantillon.
Malheureusement, les tensions d’accélérations, comprises entre 50eV et 5kV, peuvent induire une
légere amorphisation de I’échantillon. Ainsi, la préparation de lames minces n’est pas sans effet, et
peut causer la relaxation des déformations au sein des structures analysées. Ces techniques, bien que
présentant une résolution spatiale parfaitement adaptée a ’analyse de transistors, sont donc par
nature destructives et ne permettent qu'une analyse trés localisée des échantillons. Ces
caractéristiques sont de fait problématiques dans I’élaboration d’'un diagnostic au plus proche des
conditions de fonctionnement des transistors. De plus, ces techniques étant lourdes de mise en ceuvre,
leur utilisation pour le suivi d’'un volume conséquent d’échantillons est tres limitée. Leur utilisation

reste donc souvent limitée a un environnement de laboratoire d’analyse.
1. 7. 2. Techniques non destructives

L’analyse non destructive de contrainte est essentielle, que ce soit pour l'ingénierie des
transistors, dans la mise en ceuvre de nouveaux procédés, mais aussi dans une démarche de controle
pendant le processus de fabrication. Ainsi I'attention portée a des techniques permettant une analyse
de contraintes directement en ligne de production, sans avoir recours a une préparation d’échantillon
est grandissante. Un certain nombre de techniques tres sophistiquées ont déja fait leurs apparitions
dans le milieu industriel, principalement pour des controles dimensionnels, stoechiométrique ou
encore de contamination (Scatterometrie, Ellipsométrie, diffraction de rayons-X (XRD),
spectroscopie photoélectronique X (XPS)) [53], [54]. Seulement, elles ne possédent pas la capacité
de mesurer des contraintes. Des techniques basées sur la mesure de courbure des plaques permettent
de mesurer les contraintes avec précision, mais elles se limitent & une vue macroscopique, tout du
moins, elles ne mesurent pas d’un point de vue local, a I’échelle des transistors [55], [56]. Pour ce
faire, de nouvelles techniques ou méthodologies sont donc a développer, dans le but de contréler les

caractéristiques physiques localement.
Diffraction des rayons-X

La diffraction de rayons-X (XRD) est une technique historique de référence pour la
caractérisation de la composition, de ’épaisseur et des contraintes résiduelles. Son efficacité a été
démontrée a de nombreuses reprises, que ce soit en laboratoire ou en industrie [53], [57]. Avec cette
technique, les valeurs de déformations peuvent étre obtenues pour les différentes composantes du
tenseur de déformation [40]. Elle présente de plus l'intérét d’étre applicable a une large classe de
matériaux d’intérét pour la microélectronique. Le bénéfice apporté par la diffraction de rayons-X
réside notamment dans sa capacité a déterminer de maniere qualitative et quantitative la

déformation d’un réseau cristallin, avec une grande précision (~10?), et ce sur la base de peu

! Focused Ion Beam : Sonde ionique focalisée
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d’hypotheses initiales. La technique est déja fortement utilisée en industrie [58], tout
particulierement en métrologie [59], dans le but de caractériser des couches minces déposées sur des
plaques ou dans des structures planaires. Elle joue actuellement un réle significatif dans 1’élaboration
des procédés de fabrication des transistors en microélectronique [53], [58]. Ceci est rendu possible
grace au développement d’équipements d’XRD dédiés a la métrologie, disposant d’une taille de

faisceau faible, de 50 pm x 100 pm.

Néanmoins, elle n’est pas appliquée a la mesure d’éléments structurés, tel que des transistors,
les méthodes d’analyse développées industriellement autour de cette technique n’atteignant pas ce
niveau de complexité [7], [9], [60]. Malgré tout, des approches existent. Utilisées en laboratoire, elles
permettent de résoudre le champ de déformation a I’échelle d’un transistor, par 'utilisation de
cartographie de 'espace réciproque (RSM) [8], [61]. Cela suppose que les transistors forment un
réseau parfaitement périodique et uniforme [62], [63]. Néanmoins, bien qu’une grande précision puisse
étre obtenue sur le champ de déformation, la localisation de ce champ de déformation est perdue,
et ce de manieére intrinseque a la technique. L’acces & une distribution de déformation locale n’est
pas aussi direct qu’avec les techniques de microscopie. Pour obtenir une image complete de ce champ
de déformation, il est bien souvent requis de procéder a l'utilisation de simulations [64]-[66]. Certes,
certaines de ces informations peuvent étre extraites par le biais de simples opérations, comme
I'extraction de la position des pics ou bien du profil d’intensité [62], [63], [67], cependant, afin
d’obtenir des informations précises, une analyse plus rigoureuse est nécessaire [68], [69]. En somme,

I'implémentation industrielle de I'utilisation des RSM n’est pas au point a ce jour.
Raman

En complément de la XRD, I'une des techniques envisagée est la spectroscopie Raman, plus
particulierement la micro-spectroscopie Raman. Elle dispose de nombreux atouts pour la
détermination des contraintes, notamment une résolution spatiale submicronique et une sensibilité
importante vis-a-vis de la déformation (~10~%*) [70]. Elle présente de plus un seuil de détection
relativement faible et un paramétrage de 1'épaisseur sondée, permettant 1’analyse de couches tres
minces en utilisant une source d’excitation dans I'UV. Quotidiennement utilisée en laboratoire pour
lanalyse de matériaux d’intérét pour I'industrie des micros et nanotechnologies, c’est une technique
qui permet, entre autres, de mesurer a la fois la déformation, sa fluctuation, mais aussi la composition
chimique des structures a base de semi-conducteurs. Dans le passé, cette technique a surtout été
cantonnée a des études de chimie en complément de la spectroscopie infrarouge, donnant des
informations sur la composition chimique et la cristallinité des matériaux. Cependant, depuis les
premiers rapports de Anastassakis et al [71] sur la sensibilité des raies Raman a la déformation, la

technique a été appliquée de plus en plus fréquemment comme un outil de mesure de ces
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déformations. Malgré les différents atouts évidents que propose cette technique, elle reste
actuellement cantonnée a des analyses en laboratoire, et ne dispose pas d’une résolution spatiale en
adéquation avec les dimensions nanométriques des transistors. Pour combler cette lacune, des
techniques avancées sont actuellement en développement, notamment la spectroscopie Raman
exaltée par pointe (TERS), couplant un spectrometre pRaman avec une pointe d’un microscope a
force atomique (AFM) ou d’un microscope a effet tunnel (STM) [72]-[74]. Ces systémes hybrides
permettent de profiter a la fois des informations fournies par la spectroscopie pRaman tout en
bénéficiant des résolutions des techniques en champ proche. Développés il y a peu, elles n’ont
cependant que peu été appliquées a 'étude d’alliage composite tel que le Sii_Ge, [75], [76]. 11 est
donc d’intérét d’évaluer la capacité de la technique a s’étendre a cette classe de matériaux et son

potentiel d’industrialisation.
1.7.3. Techniques prédictives

Les outils de simulation des champs de déformations s’averent tres utiles dans I'étude des
contraintes. L’état de déformation de la structure est calculé a I'aide de modeles mécaniques ou
thermomécaniques, traitant les équations d’équilibre du systéeme. Parmi les méthodes de simulation
les plus utilisées, on peut citer I'analyse par éléments finis, un outil informatique de simulation
puissant et souple [48], [77]-][79]. Ces modeles sont en général basés sur la mécanique des milieux
continus et ne consideérent pas le caractere discret a 1’échelle atomique du matériau : une étape est
donc nécessaire pour passer d'une description continue aux réseaux cristallins discrets, et des effets
comme les glissements internes ne sont pas décrits par cette modélisation [20]. Des modéles
atomistiques basés sur les forces d’interaction semblent plus pertinents, comme le modele de champ
de force de valence de Keating [80], [81]. Il faut néanmoins mentionner que, quel que soit le modeéle,
certaines hypotheses doivent étre faites sur la distribution des contraintes ou I’état de déformation
(par exemple élastique ou déformation plastique). Ces méthodes théoriques ont donc un besoin
incontournable d’un support de résultats expérimentaux afin de vérifier leur validité. De fait une

démarche couplée, associant mesures et modélisation présente de nombreux intéréts.
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2. Contraintes mécaniques

e chapitre est destiné a présenter et expliqguer de manicre succincte les bases nécessaires
a la compréhension des différentes notions propres a l'étude des contraintes présentées
dans ce manuscrit. Dans le cadre de la théorie de l’élasticité linéaire, nous décrirons
bricvement le concept de contrainte et déformation ainsi que les relations mathématiques
qui relient ces deux concepts. Par la suite, au regard de ces bases théoriques, il sera décrit quelques
propriétés physiques de lalliage Sii_xGex, notamment [impact de ['hétéro-épitaxie sur ['état de
contrainte et nous présenterons divers états de contrainte particuliers. Enfin, des moyens de
simulations des contraintes et de déformations seront abordés, au travers de différents modéles, en

présentant leurs avantages et inconvénients ainsi que leurs possibles utilisations en microélectronique.

2. 1. Notions d’élasticité linéaire

La théorie de I’élasticité linéaire est un cas particulier de la mécanique des milieux continus.
L’élasticité se définit comme un état réversible pour lequel un matériau retourne a son état initial
lorsque l'on supprime toute sollicitation. Dans la limite de petites déformations, on parle alors
d’élasticité linéaire. Sous 'application d’une force externe, les matériaux solides peuvent se déformer,
lorsque la force n’existe plus, les matériaux vont retourner vers leur état originel par un processus
de relaxation. L’amplitude et la distribution spatiale de cette relaxation vont dépendre des propriétés
définies par I’élasticité du matériau. La force surfacique externe qui est appliquée est nommée

contrainte.
2.1. 1. Tenseurs de déformation et de contrainte

Considérant une déformation locale et uniforme d’un milieu continu et homogene (Figure
13), soit U le déplacement d’un point par rapport au solide non déformé, on décrit alors, dans la
limite des petites déformations, les composantes du tenseur des déformations par la relation suivante
[82]:

_ 1 (')ul- n au]
gij B 2 80{1 aai (2 1_1)

i et j correspondant aux directions d’une base orthonormale B = (a3, a3, @3).
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Figure 13 Représentation bidimensionnelle de la déformation locale d’une partie élémentaire d’un milieu
continu

La contrainte et la déformation associée s’expriment toutes deux sous la forme de tenseurs
[82]. Ces tenseurs sont symétriques, de rang 2 et d’ordre 3, possédant ainsi 3?=9 composantes.
Cependant, les relations d’équilibre au sein du matériau permettent par symétrie de réduire les
tenseurs a 6 composantes indépendantes’. Le tenseur des déformations &, qui exprime la déformation

locale d’un élément, tel que présenté en Figure 13 s’écrit alors de la fagon suivante :

Ju, 1 (6u1 6u2> 1 (6u1 N 6u3>
da, 2\0a, da;/ 2\da; Oday
_ [t Gz fi3 1/0u, Ou ou, 1/0u, Ous
e=on o on)=|l(@eylu)  Sw o 1w oyl
€31 €33 a3 2\0a; OJda, Jda, 2\0az Jda,
1 (6u3 + aul) 1 (6u3 au2> dus
2\0a; OJdaz/ 2\0a, Odaj das

Le tenseur @ représentant les forces internes exercées sur un élément de volume infinitésimal

par I'élément de matiere voisin s’exprime de maniére similaire [82]:
011 012 013
0=|021 022 O23 (2. 1-3)
031 032 033

Les déformations sont sans unité ([1]) et les contraintes s’expriment en Pascal ([Pa]).

1 — —
8,:]' = Sj,: et Oij = 0j;
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2. 1. 2. Dépendance entre contraintes et déformations : Loi de Hooke

Dans le cadre de déformations de faible amplitude, la relation linéaire identifiée par Robert
Hooke (Loi de Hooke) permet d’établir une relation entre les déformations et les contraintes (en Pa),
en introduisant les tenseurs des souplesses S (en Pa™') et des rigidités C (Pa). Ces tenseurs sont de
rang 3 et d’ordre 4, possédant ainsi 3*= 81 composantes [82]. Les relations liant les termes du tenseur

des déformations et des contraintes s’expriment alors ainsi :

0ij = Cijri&ie < € = Sijriouk (2. 1-4)

De la méme fagon que pour les tenseurs des déformations et des contraintes, les tenseurs des
souplesses et des rigidités peuvent étre réduits a 36 composantes indépendantes par des propriétés
de symétrie', puis a 21 en considérant le premier principe de la thermodynamique, qui fournit une
grande symétrie indicielle? [83]. Les concepts de déplacement, déformation et contrainte sont donc
liés (Figure 14), la connaissance des propriétés mécaniques du matériau permet de passer de 'un a
I’autre. L’ensemble des valeurs des coefficients de souplesse et de rigidité sont généralement tabulés,

pour différents matériaux.

U 5_‘:1(au;+ﬂu,—) 7=Czt
N wn | 2\0a; O B g, Oy O
i ! X 11 12 13
! = (u}.) | ( E £ : ] Cp g = (021 022 023) -
_______ U, \Exz Eyz &2/ 031 O3z 0O33
Déplacement [nm] Déformation [1] Contrainte [GPa]

Figure 14 Tllustration des liens entre les concepts de déplacements, déformations et contraintes.
2. 1. 3. Cas particuliers

Les relations abordées précédemment sont générales, cependant dans certains cas particuliers,
il est possible de les simplifier dans le but de décrire plus facilement le comportement mécanique
des structures. Dans la suite du manuscrit, nous rencontrerons trois cas particuliers : le cas des
matériaux cubiques, des déformations planes et des contraintes planes. Ces simplifications présentent

un intérét pour ’élaboration de modeles de simulation mécaniques ou de relations mathématiques.
2. 1. 3. 1 Cas des matériaux cubiques

Par les relations de symétries cristallines précédemment évoquées, la réduction des tenseurs
introduite par Voigt [84] et la réduction du nombre de composantes introduites par Nye [85], il est

possible de définir les tenseurs des rigidités et des souplesses dans les matériaux cubiques, par

1 — — — — — —
Sijki = Sjirr = Sijik = Sjuk €t Cijrr = Cjirr = Cijie = Cunke
2 — —
Sijrt = Skij €t Cijrr = Craij
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seulement 3 composantes indépendantes. Par exemple, le tenseur des rigidités s’exprime de la

maniére suivante [82]:

€11 €12 €12 O 0 0
/012 c11 €12 O 0 0 \
C. = | Ci12 €12 ¢11 O 0 0 |
U 0 0 0 cya O 0 (2. 1-5)
\ 0 0 0 0 cpy O /
0O 0 0 O 0 Cy4

Les tenseurs de rigidités et de souplesses étant reliés par la relation S = C ~1 on peut

exprimer les trois coefficients de rigidité a partir des coefficients de souplesse :

o = S11 + S12
i YT (511 — 512) (511 + 2542)
—S12

C12 =
(511 — s12)(s11 + 2513) (2. 1-6)
1

Cog = —

4=

Ces relations restent identiques pour les composantes du tenseur des souplesses, en inversant
les coefficients ¢;; avec les s;;. Ainsi en connaissant les 6 composantes du tenseur de déformations,
les composantes du tenseur de contraintes sont directement obtenues a l’aide de l’expression

suivante® :

011 €11 €12 €12 O 0 0 €11

022 {012 c11 €12 O 0 0 N/SZZ\

0-33 _ C12 C12 Cll 0 0 0 | 833 |

o231 0 0 0 ¢ 0 0 []|2e3 (2. 1-7)
0-13 0 0 0 0 C44, 0 2813

012 0 0 0 0 0 Caq 2812

Si de plus le matériau est isotrope?, le tenseur des rigidités ou des souplesses se réduit a deux
)

composantes par la condition d’isotropie suivante [82]:

1
Caqa = 5(011 — C12) (2- 1‘8)

! Notation de Voigt
2 Par exemple une structure cristalline de tungsténe
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2. 1. 3. 2 Déformations planes

Si le champ de déplacement est tel qu’il soit indépendant d’une coordonnée spatiale, alors la
déformation suivant cette coordonnée est nulle, cela correspond a un état de déformation plan. Soit
a, la direction associée a cette dimension, les composantes &,,, €, et &3 peuvent alors étre
négligées'. Les déplacements dans la direction @, sont considérés comme nuls dans toute la structure.

Le tenseur des déformations prend alors la forme suivante :

~ &1 0 &3
=0 0 O (2. 1-9)

&1 0 &33

On retrouve cet état lorsqu’une des dimensions d’un systeme est nettement supérieure aux

autres.
2. 1. 3. 3 Contraintes planes

De manieére similaire, une structure sera en état de contraintes planes si le champ des contraintes
en tout point ne dépend que de deux coordonnées spatiales, et que les composantes du tenseur de
contraintes associées a la troisiéme coordonnée sont nulles®. Soit @, cette direction, alors le tenseur

de contrainte prend alors la forme:

B 011 0 o013
c=1 0 0 O (2. 1-10)

031 0 o033

Cette condition est vérifiée dans le cas ou 'une des dimensions de la structure est fortement

réduite, par exemple dans le cas de lames minces.

2. 2. Contrainte biaxiale dans une couche de SiGe épitaxiée

L’ensemble des matériaux étudiés dans ce manuscrit est de type cristallin. Ils sont
caractérisés par une structure, une orientation, des parametres de mailles, mais aussi des propriétés
mécaniques singulieres. Les lois de I’élasticité linéaire, précédemment introduites, définissent le
comportement mécanique des matériaux a 1’échelle macroscopique pour des milieux continus,

néanmoins, il est possible d’appliquer le méme formalisme pour les structures cristallines.

1 — — —
&= 3= &3=0

2 — — —
Oy = 03 =03 =0
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Contrainte biaxiale dans une couche de SiGe épitaxiée

2. 2. 1. Déformation du réseau

L’application d’'une déformation sur un cristal déforme son réseau cristallin, modifiant ainsi les
positions atomiques. Pour illustrer ce propos, considérons le cas bidimensionnel illustré en Figure
15. Les vecteurs X et y décrivent le réseau non déformé, correspondant dans ce cas aux vecteurs de

bases du réseau.

O 5
dx ¥
+—*

Y ad

wy g

s a

Y | e duy
............. 1ax|

u, (x,y + b)

[ p——
LF
o]
=
+
R
=
R

Figure 15 Représentation bidimensionnelle de la déformation locale d’un réseau cristallin.

Sous une faible déformation du réseau, les deux vecteurs peuvent étre déformés suivant leur
longueur, mais aussi suivant deux rotations, entralnant un déplacement suivant les directions
complémentaires. Les nouveaux vecteurs peuvent alors se réécrire en fonction des anciens vecteurs

et des coefficients du tenseur de déformations :

(2. 2-1)

-

X'= (1 + )X + &gy + &2
V' =gy X+ (1 +£,))V + &,Z
Le formalisme des théories mécaniques permet dans ce cas d’illustrer la déformation du

réseau cristallin. De fait, tout comme dans le cas des milieux continus, il est possible de relier cette

déformation a la contrainte, au travers de la loi de Hooke.
2. 2. 2. Contrainte bi-axiale : Hétéro-épitaxie du SiGe

L’alliage de Si;—xGex sous forme cristalline, tres largement étudié dans ce manuscrit, présente,
en tant que cristal, des comportements mécaniques tels qu’abordés précédemment. Lors d’une hétéro
épitaxie sur du silicium, du fait de la faible différence de parametre de maille, 1'alliage de Si;—Gex
adopte le méme parametre de maille dans le plan que ce dernier, permettant ainsi la réalisation de
couches épitaxiées de Si;_xGey sur silicium. Cependant, cette différence provoque une déformation
de l'alliage Si;—«Geya U'interface avec le substrat, et ce du fait d’interactions entre les atomes. Lorsque

le désaccord de maille est faible, la croissance est pseudomorphique : le parametre de maille de la

Contraintes mécaniques | 4]
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couche épitaxiée va s’adapter au parametre de maille du substrat, dans le plan. La maille de la
couche épitaxiée s’adaptant & celle du substrat sous-jacent dans le plan de croissance, elle est

contrainte dans les deux directions de ce plan (Figure 16).

N ' Afige = Asi
- Asice = As;
aSiGe[ SiGe SiGe I_
- Croissance par : :
e i —) 4mmm Contrainte compressive
hétéro-épitaxie P
i‘[ _ -
ag{ ﬂs{

Figure 16 Schéma de I’'impact d’une contrainte compressive sur les paramétres de maille pour une structure

cristalline pseudomorphique de Sii xGex épitaxié sur un substrat de silicium

C’est donc l'interaction entre les structures cristallines qui va générer une déformation du
réseau cristallin, qui va elle-méme induire une contrainte dans la structure. Dans le cas du Si;_Ge,,
cette contrainte est compressive dans le plan du substrat et entraine une dilatation dans la direction

perpendiculaire [18].
2. 2. 2. 1 Hétéro-épitaxie du SiGe

Lorsque la croissance est homogene dans le plan, on peut exprimer la déformation dans le

plan du Si;_xGe par I'expression suivante :

_ Gsi — Usige
=" (2. 2-2)
asige
Ici, ag; et agjge correspondent respectivement au parameétre de maille du Si et du Si;_Ges,

libre de toute sollicitation extérieure.

Le parametre de maille de l'alliage Si;«Ge, étant dépendant de la teneur en Ge, la valeur
de déformation résultante l'est aussi. Une concentration plus élevée en germanium induit un
parameétre de maille plus grand et ainsi une déformation supérieure. Dans le cas d’une épitaxie
parfaitement pseudomorphique de Si;—Ge, sur un substrat de silicium, la déformation est la méme
dans les directions x et y. La croissance ne produisant pas de déformation de cisaillement, nous
avons donc respectivement les relations suivantes:

& = & = &
{ ey (2. 2-3)

Exy = Eyx =0
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La déformation perpendiculaire &,, résultante, nommeée &, dans ce cas, peut se calculer a

partir des constantes élastiques, suivant les relations :

2512 —2C12
& = g = & 2.2-4
e | ( )

Le tenseur correspondant s’exprime ainsi simplement:

8" 0 0
=10 & 0 (2. 2—5)
0 0 &)

2. 2. 2. 1 Contrainte bi-axiale et loi de Hooke

En matiere de contrainte, la structure est alors sous contrainte bi-axiale!, réduisant le tenseur
de contrainte a une seule composante” o [82]. Dans ce cas précis, on peut relier les composantes du
tenseur de déformations avec la contrainte de maniére simple au travers de la loi de Hooke [86],

menant aux relations suivantes :

= 1T (e —cp)(enn + 2¢r)
g =& S11 + S1 =& .
2. 2-6
g=¢ L — (€11 — c12)(€11 + 2¢13) ( )
= 2512 L _2C12

Le lien entre les déformations et les contraintes est matérialisé a partir des coefficients élastiques
de rigidité et de souplesse, dont les valeurs sont reportées dans le Tableau 2, dans le cas du silicium

et du germanium monocristallin [87]:

Souplesses [x107'? Pa'] Rigidités [x10° Pa]

S11 S12 S44 C11 C12 Cag
Bl s 2,14 12,70 165,70 6390 79,60
6,12 4,88 1500 128,34 4834 66,71

Tableau 2 Valeurs des coefficients de rigidités et souplesses pour le silicium et le germanium

Afin d’approcher au mieux les valeurs de rigidités et souplesses au sein d’alliage de Si;_Gex

nous pouvons considérer une interpolation linéaire entre les coefficients précédemment évoqués [88] :

lo=o0,=0x=0,

*0,=0, =0et Oy =0y, =0y, =0
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c11(x) = ¢t —37,3x
c12(x) = ¢} — 15,6x (2. 2-7)
Caa(x) = c55 —12,8x

x étant la proportion de Ge dans 'alliage de Si;_<Gex.

Les propriétés mécaniques de 'alliage Si;_Ge, sont anisotropes, tout comme le silicium. Suivant
I’axe cristallographique considéré, les composantes des tenseurs des rigidités et des souplesses ne
présentent pas les mémes valeurs. La convention dans I'expression des relations mécaniques établie
précédemment est d’utiliser les axes cristallographiques principaux, les relations sont alors évoquées
dans le repere R.. Pour notre étude, nous considérerons donc la transformation de ces relations par
changement de référentiel décrit en annexe 7. 2. 1. Cette transformation permet d’obtenir la relation

suivante pour le tenseur de rigidité, exprimé dans le repere R (cf partie 1. 3. ):

ci1t+¢C ci1t+c¢C
11 _ 12 Can 11 _ 12—044 ¢, 0 0 0
ci1t+¢C ci1t+c¢C
11 _ 12 Can 11 _ 12 o Cip O 0 0
110
Ci[j 1 = C12 C12 C11 0 (2 2—8)
0 0 0 ¢4 O 0
0 0 0 0 cys 0
Ci1—C
0 0 0o o o 212
2
2. 2. 3. Effet de la relaxation des contraintes

Les relations précédemment évoquées décrivent le cas idéal d’une couche mince possédant

une contrainte biaxiale parfaite. En réalité, les couches peuvent subir des processus de relaxation.
2. 2. 3. 1 Relaxation plastique

Par exemple, une structure pseudomorphique ne peut exister que dans des films
suffisamment minces. Pour des films trop épais, on observe une relaxation de la couche par création
de dislocations [89]. L’épaisseur au-dela de laquelle des dislocations sont introduites dans la couche
est nommée épaisseur critique h, elle dépend de la concentration en germanium [36]. La relaxation
correspond a un relachement de ’énergie élastique accumulée par la couche épitaxiée sous contrainte.
Cette relaxation plastique se matérialise par une nucléation de dislocation. Dans le cas d’une couche
de Sii—«Gex sous contrainte biaxiale subissant un processus de relaxation isotrope et homogene, on

peut simplement quantifier la relaxation dans le plan a partir de la relation suivante :

Contraintes mécaniques | 44



Contrainte biaxiale dans une couche de SiGe épitaxiée

SiGe si
R= % (2. 2-9)
Avec R le coefficient de relaxation et aﬁ iGe 1o parametre de maille de la structure de Si;_,Gey
dans le plan.
Etant donné 'épaisseur des couches étudiées (entre 2 et 30 nm), et pour une concentration
en germanium de l'ordre de 25 %, ces derniéres doivent étre d’apreés de précédentes études des

couches parfaitement pseudomorphiques ne présentant pas de dislocations [36].
2. 2. 3. 2 Relaxation élastique

Dans le cas de nanostructures, par exemple des réseaux de lignes de Si;_Ge, la présence de
bords libres permet un autre type de relaxation sans dislocations, la relaxation élastique. Cette
relaxation dépend donc fortement de la géométrie de la structure, elle est généralement hétérogene.
Les bords de la structure relachent davantage, modifiant localement le champ de déformation. La
relaxation d’une nanostructure sous contrainte biaxiale en compression entraine une augmentation
du parametre de maille de la structure dans le plan et une diminution hors plan (Figure 17 a). Cest
leffet inverse d'une croissance pseudomorphique (Figure 17 b). Dans ce cas, on ne peut donc pas
résumer la relaxation a une valeur ou un tenseur, elle dépend des coordonnées spatiales. L’état de

déformation doit étre décrit spatialement, on parle alors de champ de déformation.

it X=Xz Si X=X3 Si I _
Agi6e = A5 Qgige =~ @ Ao > @ b ake, = ag
a *—e *—e *—e *—
1} L
. ,’ l Relaxation ‘l —siGe > AsiGe
4 H H H

z=Z3 1 1
Asige < Asige Contrainte biaxialel
: ]
compressive mmp
z=z; 1 e . !
= Asige < ASige SiGe !
Substrat en Si;

Z211

. Lo i
Contrainte biaxiale = |,
compressive z;

SiGe !
Substrat en Si ]

Figure 17 Schémas du réseau cristallin d‘une structure de Sii—xGex sous contrainte pseudomorphique en
partie relachée sur les bords (a) et idéale (b), sur substrat en silicium.

Pour les transistors, l'’environnement joue aussi un rdle important dans les effets de
relaxation, la distribution du champ de déformation est donc bien plus complexe que pour des
couches minces. Les structures subissent différents processus pouvant modifier cet état de
déformation. Malgré tout, la relation (2. 2-9) peut toujours étre considérée localement, c’est-a-dire
en exprimant la modification du parametre de maille en différentes portions de la structure.
Néanmoins, le parametre de maille de référence du Si;_xGex dépendant de la stoechiométrie, la
connaissance précise de la concentration en germanium est un prérequis pour résoudre cette relation.

Comme on le verra par la suite, il est difficile d’extraire la concentration en germanium d’un alliage
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de Si;_xGey lorsque le champ de déformation est complexe. Dans ce cas, il est bien plus adapté de

quantifier cette relaxation a partir du désaccord de maille avec le substrat :

isiGe_agi (= xy2 (2'
ast e 2-10)

a
61':

Dans ce cas, on mesure alors une déformation relative au substrat de référence. La
déformation percue par le Si;_xGe, est en réalité différente. Pour relier cette déformation a celle

propre au matériau, la relation suivante doit étre utilisée :

SiGe SiGe Si Si . SiGe _ Si
rS_ai -a ¢ ap 6_a0 ag ag =292 (2.
i = SiGe — _SiGe “t SiGe Si A
a, a, a, a, 2-11)

Pour ce faire, la concentration en germanium doit étre connue afin d’obtenir la valeur de
a3'%. Le postulat de base de cette conversion est de considérer que la concentration chimique en
germanium est homogene dans la structure. Par défaut, nous considérerons donc dans la suite du

manuscrit la déformation relative au substrat.

2. 3. Simulation des champs de déformation

Comme nous venons de le décrire, dans des dispositifs aussi complexes que les transistors, le
champ de déformation est inhomogene et fortement dépendant de la géométrie du dispositif, de son
environnement, des coefficients élastiques du matériau et des procédés technologiques utilisés. Il est
donc difficile de le formaliser par une simple relation. Dans ce cas, le recours a des modeles
analytiques ou des simulations est nécessaire. Malgré tout, il est souvent possible de pouvoir
simplifier le probléme, par des propriétés de symétries, de périodicités ou encore en négligeant
certains phénomeénes physiques. Les modeles pouvant reproduire des champs de déformations sont
nombreux, ils peuvent étre analytiques, numériques ou atomistiques. Ils présentent bien évidemment
des avantages comme des inconvénients. Parmi I’ensemble de ces modeles, les plus simples a mettre

en ceuvre et les plus anciens sont les modeles analytiques.
2. 3. 1. Approximations

La majorité des structures étudiées dans ce manuscrit sont composées de réseaux de lignes,
possédant donc une dimension trés étendue suivant la direction y. Dans ce cas, une approximation

semblable a la déformation plane est considérée, c’est-a-dire que nous considérons non pas que la
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relaxation dans la direction y est négligeable, mais qu’elle est constante', les effets de bords suivant
la direction y, visible sur la Figure 18 a, sont négligés. Il n’est donc pas requis de simuler I’ensemble
de la structure (Figure 18 a), une simple coupe verticale des lignes est simulée (Figure 18 b).
L’hypothése de maintien de I’état de déformation dans cette direction y implique que le champ de

déplacement soit entierement parallele au plan (xz).

- =

a

T
’

(ww) [|my)

7 =1[001]

Z=1[001]
| vy~ (110]
%= [110]

U(x,yz)lexy2z)I0xy2) U(x,z)e(x,2)lo(x,2)

— %= [110]

Figure 18 (a) Simulation du déplacement total d’une ligne de Sio,7Geo,s de 40 nm de large, 30 nm d’épaisseur,
de période 80 nm et de longueur 1 pm, accompagnée du schéma de la structure. (b) Coupe de la simulation

suivant le plan (xz) en milieu de structure, accompagnée du schéma de la structure.

2. 3. 2. Modéles analytiques

Un certain nombre de modeles analytiques permettent de calculer une déformation ou une
contrainte. Parmi eux, on trouve des modeles macroscopiques comme le modele de la force ponctuelle
[90] et de la force linéique [91]. Ils permettent de modéliser les effets mécaniques induits par une
singularité, une ligne ou encore un réseau de lignes. Ces modeles présentent I'intérét de proposer
une résolution simple et continue. Néanmoins, ils ne prennent pas en compte les effets de relaxation
spécifiques aux structures de faibles dimensions. Il existe cependant des modeles qui prédisent la
distribution du champ de contrainte ou de déformation dans de telles conditions. Ils permettent de
prendre en compte la relaxation de la structure suivant une ou plusieurs directions et son interaction
avec le substrat. La dimension des dispositifs jouant un réle majeur dans ces effets de relaxation, ils

s’expriment pour des géométries bien définies.

(%) @3ujeuod

Figure 19 (a) Schéma d’une ligne de Sin7Geos possédant une longueur de 1 pm suivant la direction y, une

largeur de 160 nm suivant la direction x et une épaisseur de 30 nm suivant la direction z, déposée sur un

Le(x,y,2) = &(x,2) et &,,(x,y,2) = &,
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substrat de silicium et (b) simulation analytique de la distribution de contrainte, en pourcentage de la

valeur théorique sans relaxation gy engendrée par ’hétéroépitaxie du Sio,rGeos sur le substrat en silicium.

Dans le cas de structures rectangulaires de Sii_«Ge,, déposées par épitaxie sur un substrat
de silicium (Figure 19), on peut par exemple exprimer la distribution de contraintes en fonction des

coordonnées dans le plan a partir de la relation suivante [92]:

o(x,¥,2) = ag()Vf2() + f2() — (). f ) (2. 3-1)

oy correspond a la contrainte résiduelle induite par I'hétéroépitaxie pseudomorphique, f correspond
a la fonction de distribution de la contrainte suivant une direction horizontale. Cette distribution

est exprimée de la maniére suivante :

fl@)=1- 6_@ A (2. 3-2)

Avec K le coefficient de rigidité entre le Si;—«Ge, et le substrat de Si, dépendant de la
concentration en germanium, a la distance de relaxation, h I’épaisseur et D la largeur de la structure
suivant la direction associée (K=0,8529 pour du Siy7Geg3[92]). Ainsi, pour une structure de longueur
1pm, de largeur 160 nm et d’épaisseur 30 nm on obtient la distribution de contrainte présentée en

Figure 19.

Ce genre de modeles permet d’apprécier l'influence des dimensions des structures sur le
champ de contrainte et de déformation. Ils sont fortement utilisés pour le dimensionnement de
structures et le test de modeles électriques. Toutefois, ce genre de modele ne permet pas de rendre
compte en détail de la relaxation verticale et des effets de cisaillement, ce qui est un manque pour
des structures de dimensions faibles, pour lesquelles ces effets sont significatifs. Pour combler ce
manque, il est nécessaire de résoudre les équations différentielles d’équilibres des forces sans
approximation. Cependant pour des structures complexes, il devient trés compliqué de les résoudre.
Pour dépasser les limites de ces modeles analytiques, une autre alternative que nous avons privilégiée

dans cette these est d’avoir recours aux simulations par éléments finis.
2. 3. 3. Modélisation par éléments finis (FEM)

La FEM est une méthode qui consiste a discrétiser une structure continue en un nombre fini
d’éléments dans le but de résoudre numériquement des équations aux dérivées partielles décrivant
le comportement mécanique de milieux continus [93], [94]. Le probléme continu est alors réduit en

un probléme discret, possédant un nombre fini de parametres inconnus. Dans son application, la
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structure est subdivisée en éléments polygonaux ou polyédriques, interconnectés, dont les extrémités

composent des noeuds, 'ensemble des noeuds formant le maillage (Figure 20).
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Figure 20 Ilustration du maillage adaptatif utilisé sur une structure de source/drain de transistor pMOS

sur substrat en silicium

Pour générer le maillage et résoudre les équations, le logiciel COMSOL Multiphysics a été
utilisé, permettant de définir la géométrie de la structure et le maillage de maniére interactive. Ce
logiciel présente l'intérét de pouvoir facilement générer le maillage, choisir sa finesse et en générer
un adaptatif, qui s’adapte a la géométrie de la structure. Ce maillage est important, car plus il
comporte d’éléments, plus le modele est précis. Seulement, suivant application du modele, il n’est

pas forcément pertinent de considérer un maillage trop faible'.

Les données d’entrée comportent les propriétés mécaniques des matériaux, la géométrie et
les dimensions de la structure. Les données de sorties fournies par ce logiciel sont multiples : il est
possible de récupérer des valeurs comme le champ de déplacement, des déformations et des
contraintes en tout point du maillage. Les modéles mécaniques obtenus par FEM étant par la suite
appliqués a des réseaux cristallins, une interpolation est effectuée a partir des résultats dans le but

de s’adapter aux positions atomiques.
2. 3. 3. 1 Résolution des équations mécaniques

Pour la simulation des comportements mécaniques de nos structures, ces données sont
générées a partir d'un modele simple basé sur la théorie des milieux continus. Le comportement
mécanique de chaque portion du maillage est décrit par des formulations faibles des équations
mécaniques, résolues en chaque nceud de ce maillage. Le comportement des structures déformées, en

équilibre statique, est ainsi décrit en chaque nceud par ’équation :

V.(Cijiagij) +pfi =0 (2. 3-3)

f; représente les forces appliquées sur la structure et p la masse volumique.

! Dans le chapitre 3, nous utiliserons les simulations de champ de déformation pour générer un réseau cristallin. Dans ce

cas, il n’est donc pas utile de générer un maillage inférieur a la distance entre les atomes du réseau.
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Cette équation prenant en compte le tenseur de rigidité, il doit étre modifié au regard des
notations de COMSOL pour prendre en compte l'anisotropie des matériaux cubiques (Si et SiGe).
Un double changement de repére est donc appliqué, une rotation de 45° autour de I'axe Z pour
passer du repeére Ro = (0,[100],[010],[001]) & R = (0,[110],[110],[001]), donnant le tenseur de
rigidité (2. 2-8) et une rotation de 90° suivant 'axe X pour intervertir les axes ¥ et Z (notation
COMSOL). L’équation est ensuite résolue de maniére stationnaire, c’est-a-dire en recherchant
I’équilibre mécanique du systéme. L'unicité et la stabilité numérique de la solution sont garanties
par la définition de conditions initiales, de la géométrie de la structure, les propriétés des matériaux,
et des conditions aux limites adaptées au probleme. Dans la démarche adoptée pour faire varier les
solutions du modele dans les exemples de ce manuscrit, nous n’avons pas modifié les conditions aux

limites, uniquement les conditions initiales.
2. 3. 3. 2 Conditions aux limites

Les formulations faibles de I’équation d’équilibre sont accompagnées de conditions aux
limites, de continuité des déplacements et d’équilibre des forces aux points de jonctions (les noeuds).
On peut classifier les conditions aux limites suivant deux sortes : dans un cas le champ de
déplacement est fixé, on parle de condition de Dirichlet (Equation (2. 3-4 et (2. 3-5), dans 'autre
c’est le champ de déformation, c¢’est la condition de Neumann (Equation (2. 3-7). Les conditions aux

limites dépendent du probléeme mécanique considéré.

Parmi les conditions aux limites, on retrouve l’expression reproduisant l’encastrement du

substrat de silicium, c’est-a-dire un déplacement nul suivant les directions x et z:
u; = 0 (2 3—4)

Les structures étudiées étant périodiques, il est préférable de ne simuler qu’un seul élément
et d’appliquer des conditions périodiques sur le champ de déplacement dans la direction de
périodicité :

u;(x =0) =u;(x =p) (2. 3-5)

Pour pouvoir reproduire un effet de glissement au niveau de I'interface entre deux matériaux,
nous pouvons par exemple paramétrer le déplacement avec une constante k, en imposant un

déplacement linéaire :

L
Uy (x) = k(x — E) (2. 3-6)
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Enfin, dans notre cas, les structures possedent des interfaces libres, cette propriété s’illustre

par la condition suivante :

oijn; = 0 (2 3—7)

n étant la normale a la surface
2. 3. 3. 3 Conditions initiales

Pour formaliser les conditions mécaniques de ’hétéroépitaxie dans un modele par éléments
finis, une méthode couramment employée consiste a introduire des déformations en utilisant des
modeles de dilatation thermique [95], [96]. Une variation de température permet d’introduire une
contrainte fictive, qui reproduit 1’état pseudomorphique. Une approche équivalente consiste a
directement intégrer une valeur de contrainte résiduelle dans la structure. Enfin, plutdt que de
reproduire les conditions initiales d’épitaxie, il est possible d’appliquer des déformations fictives,
reproduisant le comportement de relaxation de la structure. C’est cette derniere méthode que nous
avons retenue dans notre étude, nous permettant de faire évoluer 1’état de relaxation de la structure
de maniere semi-empirique. Pour ce faire, des valeurs de déformations initiales sont introduites dans

les éléments concernés, représentant des forces volumiques, conditions initiales du modele.
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Figure 21 Simulations du champ de déplacement total, de la déformation horizontale et verticale associées,

() [jn]
(%) ™2

() |[z|

(%) “3

pour une structure de Sio,sGeo2s déposée sur un substrat de silicium avec une déformation initiale £°| , @)

et Eolz (b), telle que nglz =0, 1s§3x|1. La représentation du déplacement est multipliée par un facteur 50.

Dans cette démarche, nous ne cherchons pas a reproduire indépendamment les effets de
chaque élément de l'environnement ou des différentes étapes d’élaboration (dépéts, recuits). Dans

les deux cas, nous considérons que les contraintes résiduelles dans les matériaux sont modifiées, que
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ce soit des contraintes thermo-élastiques' ou des contraintes intrinseques. Cette approche permet de
s’abstenir en partie de simuler 'ensemble de 'environnement des sources/drains (grilles, stresseurs,
nitrures, etc ..). La variation de I'état de déformation initial permet de converger vers des états
d’équilibre de déformation différents (Figure 21), chacun reproduisant une condition d’épitaxie, un
environnement fictif ou un effet de relaxation induit par un fort budget thermique?. Néanmoins,
dans ce contexte simplifié, les effets de relaxation localisés tels que produit par des stresseurs ne
sont pas parfaitement modélisés. Pour étre plus précis, il faudrait inclure des conditions aux limites
paramétrées (équation (2. 3-6)), intégrer ces éléments dans la simulation ou définir des zones avec

des états initiaux différents [97].
2. 3. 4. Modeles atomistiques

La théorie de D'élasticité linéaire est une théorie continue, développée pour des objets
macroscopiques et qui ne prend donc pas en compte la nature atomistique de la matiere. Les modeles
présentés précédemment ne permettent pas d’exprimer les déformations du réseau d’un point de vue
atomique. Pour ce faire, il faut considérer des modeles capables de décrire les interactions entre
chaque atome, comme celui développé par Keating [98]. Pour mettre en place ce modeéle atomistique,
les atomes sont positionnés au regard de la structure cristalline, l'orientation cristalline et des
conditions initiales de contraintes de chaque élément de la structure. Ces positions de références
sont modifiées de manieére itérative dans le but de minimiser I’énergie totale du systéme a partir du
modele de force de Keating [80], [81]. Ce modele permet de rendre compte en détail des interactions
atomiques dans la structure. Développé dans le but d’obtenir une description des diagrammes de
bandes, il permet aussi de calculer I'état de déformation du systeme. De la méme maniere que pour
une résolution par éléments finis des conditions aux limites doivent étre imposées, comme le
déplacement des atomes en bord de structure. Ce genre de modele possede l'intérét de résoudre le
champ de déplacement de maniere plus juste, néanmoins le nombre important d’atomes® implique

un grand nombre d’équations a résoudre et donc de nombreuses ressources informatiques.

! La différence de coefficient de dilatation thermique avec les autres matériaux présents entraine des contraintes.

2 Une température suffisamment élevée permet une relaxation des contraintes, le matériau devenant partiellement
viscoélastique

3 Environ 50 000 atomes pour une structure de SiGe de période 108 nm, une longueur de grille de 20 nm et des

sources/drains de 30 nm d’épaisseur
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2. 4. Conclusion

En préambule, nous avons décrit les principaux concepts de la théorie d’élasticité des milieux
continus. Dans la suite, nous avons évoqué les modeles analytiques, simples & mettre en ceuvre et
demandant peu de ressources informatiques, ils s’adaptent mal & des géométries complexes. A
Iopposé, les modélisations par éléments finis permettent de s’ajuster a ces géométries complexes et
d’implémenter les modeles de la théorie de 1'élasticité linéaire, ce pourquoi ils sont utilisés dans de
nombreux domaines dont la microélectronique [99]. Seulement, si les interactions entre les quelques
couches atomiques des nanostructures peuvent étre décrites avec une distribution de forces continues,
il n’est pas évident que cette description soit suffisante. Les modeéles de la théorie de 1’élasticité
linéaire ne prenant pas en compte les interactions atomiques, certains comportements sont omis.
Les résultats prédits par cette théorie doivent donc étre évalués au regard de modeles prenant en
compte ces interactions [20]. L’approche présentée dans ce manuscrit doit étre considérée comme
une tentative de description, sa validité restant a vérifier. Pour des simulations plus abouties, il faut
se tourner vers des modeles atomistiques, permettant une description plus poussée. Ce genre de
simulation demande beaucoup de ressources informatiques, mais avec les moyens & disposition de
nos jours ils seraient parfaitement abordables pour des structures composées au maximum de
100 000 atomes.

L’importance de ces modeles analytiques, des simulations par éléments finis et des modeles
atomistiques pour I’étude des contraintes et des comportements électriques a déja démontré un
intérét conséquent dans le domaine de la microélectronique. Le développement de ces modeles a ces
finalités sort du contexte de la these, cependant dans les chapitres suivants nous démontrerons leur

intérét pour la mise en place d’'une métrologie des contraintes.
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3. Evaluation de la diffraction de rayons-X haute

résolution pour la caractérisation des déformations

ans ce chapitre, nous introduisons en premier lteu les bases théoriques de la diffraction
de rayons-X indispensables d la compréhension des résultats de ce manuscrit, ainst que
les impacts de la morphologie des objets diffractants sur la figure de diffraction, plus
particulierement de type déformation. Nous présentons aussi de maniére succincte
quelques aspects instrumentaur et les méthodes de mesure associées. Un intérét tout particulier sera
porté sur les méthodes d’analyses et notamment sur les moyens de simulation de la diffraction.
Enfin, quelques exemples illustreront 'utilisation de ces simulations et limpact des déformations

sur les figures de diffractions.

3. 1. Bases théoriques : diffraction des rayons-X

Les rayons-X sont des ondes électromagnétiques de longueur d’onde de I'ordre de 0,1nm, valeur
proche des dimensions atomiques. Ils interagissent avec la matiére de plusieurs manieres, la plus
notable dans notre contexte est la diffusion élastique. Les rayons-X diffusés peuvent par la suite
interagir ensemble et générer un phénomene de diffraction. Plus particulierement, le phénomene de
diffraction apparait lorsque cette interaction entre le faisceau et la matiere implique une déviation
du faisceau de sa direction initiale, sans perte d’énergie. En effet, le terme diffraction désigne en
Physique optique le fait que sous certaines conditions la propagation de la lumiere puisse étre déviée

de la trajectoire prédite par 'optique géométrique.
3. 1.1. Principe général

Une compréhension basique de la diffraction des rayons-X peut étre obtenue au travers de
la théorie cinématique par de simples considérations géométriques. Nous expliciterons ainsi ce
phénomene au regard de ces considérations, sans présenter la théorie dynamique [100], plus compléte,
qui explique en détail ce phénomene. En pratique, les dimensions faibles des objets considérés dans

ce manuscrit justifient cette description cinématique.
3. 1. 1. 1 Diffusion atomique

Quand les rayons-X interagissent avec un atome du réseau cristallin, 1'atome diffuse cette énergie
dans un processus connu comme étant la dispersion des rayons-X. Les rayons-X atteignent chaque
atome avec une phase qui leur est propre, ce qui induit un déplacement du nuage électronique
relativement au noyau de chaque atome. Ce phénomene crée alors des oscillations qui causent la

réémission d’onde électromagnétiques de méme fréquence (Figure 22). A noter que le noyau de
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I’atome ne peut pas suivre cette oscillation rapide du champ électrique du fait de sa masse beaucoup
plus importante, il ne contribue donc pas de manieére significative a la diffusion élastique [101].

Onde plane incidente

Emetteur de
rayons X

hv

Front d’onde des rayons
.. diffusés par chaque atome

Plans atomiques

Atomes

Figure 22 Illustration de l'interaction entre le front d'onde de rayons-X incidents d’énergie hv et une

structure cristalline

3. 1. 1. 2 Condition de Fraunhofer

On désigne par condition de Fraunhofer le cas ou la source de rayons-X est assez éloignée
de l'objet diffractant pour que les ondes qui parviennent jusqu'a ce dernier soient planes ou quasi
planes (Figure 23). De méme, I'observation doit se faire a l'infini par rapport a lobjet diffractant.
Dans ce cas, les ondes sphériques diffusées par les atomes peuvent étre aussi considérées comme des

ondes planes.
Onde plane diffusée

Onde plane incidente

. Détecteur de
Emetteur de rayons X

rayons X

Front d’onde des rayons
diffusés par chaque atome

Plans atomiques

Atomes

Figure 23 Illustration des conditions de Fraunhofer pour un faisceau incident et diffusé de vecteurs d’ondes
7(1' et l_()d.

Sous ces conditions, les expressions des ondes incidentes et diffusées correspondent donc
toutes deux a une onde plane. On désigne alors k, le vecteur d’onde incident, caractérisant I'onde
incidente sur le cristal et kg le vecteur d’onde diffusée. Pour un phénomene élastique, ce qui est le

cas de la diffraction, le faisceau incident et le diffusé possédent la méme norme, soit dans le vide':

— — 1
el = lleall = 5 (3. 1-1)

Avec A la longueur d’onde du faisceau.

! Dans un matériau cette norme est pondérée d’un facteur n qui est 'indice de réfraction.
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3. 1. 1. 3 Interférences

Si 'on considere maintenant I'interaction de deux ondes électromagnétiques réémises par deux
atomes différents, dans une méme direction, le champ électromagnétique résultant est alors la somme
des deux ondes. Cette interaction dépend de la direction et de la phase de 'onde. L’interaction de
deux ondes de phases opposées donnera naissance a une interférence destructive (1), tandis que

I'interaction de deux ondes possédant des phases identiques générera une interférence constructive

(2) (Figure 24).

Fronts d’onde A

O —Fip77 v =T
Fronts d’onde de phase ¢ / il .
i kg
......... Fronts d’onde de phase ¢ + >
(2) __! H ky
li] Ay 0y =4y, @
A Fronts d’onde B

Figure 24 Illustration de I’effet d’interférence entre deux ondes planes de vecteurs d’ondes EA et EB.

Le phénomene de diffraction se manifeste lorsque les rayons-X diffusés interferent de maniere
constructive. Cet effet apparait sous certaines conditions, lorsque les atomes sont arrangés de
maniere périodique dans des matériaux cristallins et que les conditions de Fraunhofer sont bien
remplies. Les ondes électromagnétiques provenant des atomes vont donc interférer entre elles. Ainsi,

la diffraction de rayons-X est a la fois induite par les phénomenes de diffusion et d’interférence, c’est

une combinaison des deux.
3. 1. 1. 4 Diffraction : Loi de Bragg

Dans les conditions de Fraunhofer précédemment évoqués, si la longueur d'onde de la radiation
est comparable a 1'espacement des plans atomiques dans le réseau, des interférences constructives
et destructives apparaitront alors. Ces interférences créent des motifs de diffraction. De maniere
plus spécifique, si la différence de longueur entre les chemins parcourus par les rayons-X, dispersés
par les atomes, sont des multiples de la longueur d'onde de la source alors la condition de Bragg est
satisfaite. Les rayons-X diffusés élastiquement par les nuages d’électrons de chaque atome sont en

condition d’interférence.

Détecteur de
rayons X

Emetteur de
rayons X

.. Plans de diffraction

SRR SRRP . Jr SU W . A——
Figure 25 Illustrations des conditions de Bragg pour un cristal de distance inter-planaire égale 4 d et un

angle 6 entre le faisceau incident et la surface de la structure.
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Dans la géométrie représentée en Figure 25, la longueur supplémentaire que doit parcourir
le faisceau pour chaque plan de diffraction est égale a 2dsiné. Lorsque cette longueur supplémentaire
est égale a un multiple entier de la longueur d’onde A de la source de rayons-X des interférences
constructives apparaissent. Les positions angulaires 8g respectant cette condition sont obtenues via
I’équation de Bragg :

A = 2dy; sin Gy (3. 1-2)

dpp correspond a I'espacement entre deux plans voisins d’indices h, k et 1. Dans le cas d’un cristal

cubique de parametre de maille a cet espacement s’exprime de la fagon suivante :

a

dhkl:— 3. 1-3
Vh? + k2 + 7 (3. 1-3)

3. 1. 1. 5 Réflexions et transmissions

De ces relations, on comprend que la mise en condition de diffraction dépend alors des
positions angulaires du faisceau incident. Pour caractériser les géométries angulaires associées aux
conditions de diffraction, on parle de réflexions, le faisceau étant réfléchi par rapport aux plans
diffractants. Les réflexions sont caractéristiques des positions angulaires entre la source et I'émetteur
de rayons-X, vis-a-vis du plan décrivant la surface de I’échantillon. Une réflexion peut étre considérée
comme symétrique si les plans diffractants sont paralléles a la surface du cristal (Figure 26 a). Elle
est également caractérisée par le fait que 1'angle d'incidence 8 et 'angle w du faisceau diffracté sont
égaux entre eux, par rapport a la surface du substrat. Pour une réflexion asymétrique, les plans de

diffraction sont quant a eux inclinés par rapport a la surface du cristal (Figure 26 b).

a ' .
b : ks
1
1
1
k; AN
f
- == e - - —
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\ 4\ dt
Vi il i S
=Rysfamancinsef % = [170] R “‘ 3 :!7 L i dZTS
(004) Plans diffractant [0T0) (TT5) Plans diffractant

Figure 26 Représentations de réflexions symétrique (004) (a) et asymétrique (115) (b) pour un faisceau
incident et diffracté de vecteurs d’ondes E,— et Ed.
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Mais si I'on qualifie les configurations de diffraction par des réflexions, I'interaction entre le
faisceau et une structure cristalline ne se limite pas & ce phénomene. Lorsque le faisceau rentre en
contact avec le premier plan d'atomes d’un réseau cristallin, une petite partie est réfléchie de maniere
spécifique vers le détecteur tandis qu'une grande partie est également transmise plus profondément
dans le cristal. Le faisceau transmis rentre ensuite en contact avec le plan d'atomes suivant sur
lequel se déroule les mémes processus: une réflexion et une transmission (Figure 27). Lorsque le
faisceau se reflétant sur le deuxiéme plan atteint la surface, il se superpose avec le faisceau réfléchi

par le premier plan, et ainsi de suite pour les plans suivants.

Réflexion

S —e- - -

Figure 27 Illustration des phénoménes de réflexion et transmission dans un réseau cristallin.

L’ensemble de ces considérations peuvent se formaliser au travers de deux théories : la
théorie dynamique et cinématique. L’approche la plus exacte est 1'utilisation de la théorie dynamique,
basée sur les équations de Takagi-Taupin [102], qui représentent les solutions exactes des équations
de Maxwell. Cette théorie fournit une série d’équations différentielles décrivant les variations
spatiales des amplitudes des faisceaux incidents et diffractés dans le cristal, elle prend
rigoureusement en compte la diffraction multiple, les effets de polarisation, les effets d’extinctions
et la réfraction/réflexion aux interfaces. La théorie cinématique, construite sur une série

d’approximation, présente quant a elle un formalisme moins complexe.
3. 1. 2. Formalisme de la théorie cinématique

La théorie cinématique comprend trois principales simplifications par rapport a la théorie
dynamique [102], [103]. Premierement, la réflexion des rayons-X sur la surface et l'interface est
ignorée. Deuxiémement, la décroissance d’amplitude du faisceau incident en fonction de 1’épaisseur
due a la diffusion est négligée, considérant ainsi que chaque partie de I’échantillon est illuminée avec
la méme intensité. Enfin, on considére que chaque onde incidente est diffusée une seule fois

(approximation de Born au premier ordre').

! L'approximation de Born au premier ordre consiste a ne tenir compte que de 1'onde incidente et des ondes diffusées par

une seule interaction dans 'interaction entre 'onde et la matiere
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3. 1. 2. 1 Domaine de validité

En résumé, Iapproximation cinématique définit le cadre treés particulier ou l'interaction
rayons-X — matiere est suffisamment faible pour étre négligée, plus spécifiquement lorsque la
diffusion multiple, décrite précédemment, est faible. Dans le cadre de cette théorie, sous
I'approximation de Born et les conditions de Fraunhofer, la diffusion est purement élastique, elle ne
tient compte que de 1'onde incidente et des ondes diffusées, en considérant une seule interaction
rayons-X — matiere. Cette approximation est d’autant plus valable que la structure étudiée possede
de faibles dimensions. Dans le cas de structures cristallines parfaites et épaisses, la diffusion multiple
n’est plus négligeable, il faut ainsi avoir recours a la théorie dynamique. Puisque nous avons
uniquement étudié des structures nanométriques au sein desquels cette diffusion est négligeable,

nous ne présenterons dans cette partie que les principes de la théorie cinématique.
3. 1. 2. 2 Amplitude diffusée

Nous avons pu voir qu’une onde incidente est diffusée par le nuage électronique, qui est une
fonction continue de 1'espace. L’amplitude diffusée peut s’exprimer sous la forme d’une intégrale sur

I’ensemble du volume diffractant d’ondes planes :

400
A :f p(P).ePd3r (3. 1-4)

— 0o

p(7) représente la densité électronique du cristal et 8¢ la différence de phase entres les ondes

diffusées par les points O et O’ (Figure 28).

Figure 28 Interférences entre deux ondes diffusées a I’infini, pour un faisceau incident et diffracté de
vecteurs d’ondes Ei et Téd.

La différence de phase s’exprime comme la somme des distances OB et AO, soit :

8¢ = Al7ll(sina + sin ) /1||ﬁ||( a7 b7 > (3. 1-5)
= AlI7||(sina + sin B) = A||7 — - . 1-
I7l[kall 7Nk
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Il est courant de résumer linteraction entre le faisceau de rayons-X et la structure
diffractante par le vecteur de diffusion . L’expression de ce vecteur de diffusion est définie par

I’écart entre le vecteur d’onde diffracté et incident:

—

G=ky—k, (3. 1-6)

A partir de cette relation et en considérant le phénoméne comme élastique!, on peut

simplifier ’expression de 1’écart de phase (3. 1-5) de la maniére suivante :
§¢p =q.7 (3. 1-7)

Ainsi, 'amplitude totale diffusée apparait comme la transformée de Fourier de la densité

électronique dans la direction ¢ [104], [105]:
+00 o
A(G) = f p(7).e' 97 d3r = TF (p(7)) (3. 1-8)

3. 1. 2. 3 Discrétisation

De maniere stricte, la densité électronique est définie dans un espace continu, mais en
considérant une structure cristalline sous les conditions invoquées précédemment, il est pertinent de
considérer qu’elle est négligeable dans les interstices séparant les atomes. Ainsi la densité
électronique peut étre discrétisée, relativement aux positions atomiques. Pour une structure

possédant N atomes, la densité électronique peut alors s’écrire sous la forme suivante :
N
GEDWAGERGEE) (3. 1.9)
J

En insérant cette expression dans 1’équation (3. 1-8) on obtient alors la relation suivante :

N N
A@ =TF(p(®) = TF (p; () Z o ij@eﬁ ] 1-10)

fj(ﬁ) est le facteur de diffusion atomique, c¢’est 'amplitude diffusée par un atome j.

gl = Ikl
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L’intensité recue par le détecteur, qui est une puissance surfacique' est proportionnelle au

carré de la norme de 'amplitude diffusée:

N z N 2

R U 3.
1(@) o« |4y ()| ij(c_[’)e‘q'rl =I,(R) ij(q’)elq.n 1_(11)
j J

3. 1. 2. 4 Facteur de structure, de forme et fonction de Laue

L’intensité diffractée apparait donc comme une intensité de référence modulée par un facteur
dépendant des positions atomiques au sein du cristal. Dans 'hypothése ot le réseau n’est pas ou peu
déformé, un cristal est décrit comme étant une répétition d’une maille élémentaire. A partir de la
relation (3. 1-11), il est alors possible de sommer séparément les n atomes d’une maille élémentaire,

pour les M mailles :

v n 2 M 2 2
. N 3.
1@ o®[Y. ) f@AT| i@ |y eam| B e
m j m Jj

Cette relation permet de différencier la contribution d’une maille élémentaire de celle de la
forme et la taille du cristal, le premier terme de 1’équation ce nomme alors le facteur de structure F

et le second le facteur de forme L :

1R & o (RF@PIL@)P O

Pour une maille donnée, l'intensité est alors majoritairement influencée par le facteur de
forme. Dans le cas d’une structure parfaitement ordonnée, possédant M; maille dans la direction da,
M, dans la direction b et M5 dans la direction ¢, alors le facteur de forme correspond au produit de
trois séries géométriques de raison eia' el@b ot ¢i@ € [intensité est alors proportionnelle aux

nombres de mailles et aux parametres de rna.illes:

sin?(mM, q,a) sin*(mM,qy,b) sin®(mtM3q,¢) (3.
sin®(mqya)  sin®*(mqyb)  sin®(mq,c) 1-14)

I(q)

' Quantité de d’énergie par unité de temps et par unité de surface
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La distribution d’intensité suivant une direction g, de Despace réciproque peut ainsi

s’exprimer par une fonction a trois parametres, nommément la fonction de Laue :

sin?(ntNq;) (3.

I(A,q;, N A—
(4,9;,N) sin?(mq;) 1-15)

N un nombre entier et A un coefficient de proportionnalité.
3. 1. 3. Diffraction et réseau réciproque

Depuis le début du XX™* siecle avec les travaux de W.H. Bragg et W. L. Bragg [106], les
phénomenes de diffraction sont essentiellement caractérisés et représentés de manieére angulaire.
Néanmoins, comme nous avons pu le voir dans le formalisme de la théorie cinématique, il est bien

plus convenant d’utiliser une représentation vectorielle.
3. 1. 3. 1 Réseau réciproque d’un cristal

A partir d'un réseau cristallin, défini dans le référentiel R, = (a, I_D),E'), on peut définir un

nouvel espace vectoriel R." = (a@*, b*,¢*), nommément l'espace réciproque, tel que :

(3.
1-16)

Qu
QU
*
Il
S
S
*
Il
ay
ay
*
Il
[S=

Dans cet espace, nous définissons des nceuds, chaque nceud correspond a une combinaison

linéaire des vecteurs de bases du réseau réciproque. Les nceuds sont ainsi définis par le vecteur hpy; :

- N — i (3-
hpky = ha* + kb* + Ic*
hkl a + + lc 1_17)
Chacun des neeuds correspond aussi a un ensemble de plans {hkl} associé au vecteur ﬁhkl
(Figure 29), de direction normale au plan respectif dans l’espace réel (de distance inter-réticulaire

dpii) et de norme :

Fit|| = =—
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3. 1. 3. 2 Espace des vecteurs d’ondes

L’espace des vecteurs d’ondes est le systéme de coordonnées [énergie hv - vecteur d’onde §]
dans lequel on représente les variations des fréquences de vibration du réseau cristallin ou de I’énergie
des états électroniques en fonction du vecteur d’onde § caractérisant la propagation de I'onde

considérée (de nature vibrationnelle ou électronique). Cet espace vectoriel permet, entre autres, de
représenter les conditions de diffusion d’un faisceau.

az(nm ) y L0o1)

115

.
224

1
i
1

H [110]

g (mm 1)
Figure 29 Représentation schématique du réseau réciproque d’une structure cubique en correspondance
avec la représentation vectorielle des conditions de diffraction dans 1’espace réciproque.

1
1
L}
i
1
1
L}
1
Il est possible de combiner la représentation de cet espace avec le réseau réciproque d’une

structure cristalline (Figure 29). Cette combinaison entre cet espace et le réseau réciproque associé
a la structure cristallographique permet d’exprimer les conditions de diffraction. Cette représentation

réel.

est d’autant plus adaptée a la diffraction qu’elle possede la méme propriété que la transformée de
Fourier : les longueurs de I'espace réciproque sont inversement proportionnelles a celles de 'espace

3. 1. 3. 3 Condition de diffraction dans I’espace réciproque

Au sein de ces espaces on peut représenter une sphére de rayon 1/1 (sphére d’Ewald),
représentant toutes les combinaisons possibles des vecteurs incident et diffracté pour une longueur

d’onde donnée (Figure 29) Cette sphere décrit les extrémités possibles du vecteur G. Il y a diffraction
lorsque l'extrémité de ce vecteur correspond a un point du réseau réciproque, plus précisément,

lorsque I'écart entre les vecteurs incident et diffracté a la méme direction et la méme norme que le

vecteur h, alors les conditions de diffraction sont remplies (Condition de Laue):

(3.
1-19)
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Bases théoriques : diffraction des rayons-X

Pour représenter les conditions de diffraction il est ainsi possible de faire référence aux
coordonnées du réseau réciproque, c’est-a-dire les coordonnées réduites (h, k,1) ou bien de I'espace
des vecteurs d’ondes défini par le triplet (qy, qy,q;)- Le lien entre les deux systemes de coordonnées
dépend de la structure étudiée et des propriétés du faisceau de rayons-X. Par exemple, dans I’étude
de structures épitaxiées sur un substrat de silicium 1’élément de référence est le silicium, ainsi dans

les repeéres respectifs R, et R, on obtient les relations suivantes:

(hk, D) », = (xAsi 9y Asir 92 As:) (3.
(hk, Dx = (2V2 qras:, 2V2 gy as;, 4.as:) 1-20)

Les coordonnées du réseau réciproque étant associées a un élément de référence et un repere
cristallographique, nous préférerons donc I'utilisation des coordonnées (qy, gy, q,), qui ne sont définis

que par rapport au choix de la longueur d’onde.
3. 1. 3. 4 Réflexions dans I’espace réciproque

Le systéme de coordonnées du réseau réciproque permet néanmoins de spécifier les conditions
de mesure. Les indices de Miller h, k et |1 permettent de définir les directions et plans cristallins,
mais ils permettent aussi de définir les réflexions correspondantes a différentes conditions de
diffraction des plans du réseau cristallin. Ainsi une réflexion symétrique (000) est parfaitement
centrée sur laxe central q, dans lespace réciproque (Figure 30 a). Celle-ci posséde une réflexion
complémentaire par rapport a l'axeq,, noté (00). Une réflexion asymétrique (hkl) se caractérise
par une composante g, non nulle et posséde par symétrie par rapport a l'axe g, et g, plusieurs
réflexions complémentaires (hkl), (hkl) et (hkl) (Figure 30 b).

115 ! 115
®
k.
[ ]
Nceuds de I'espace réciproque
L)

Plan diffractant

_____ b .

SiGe
Si

' \

Figure 30 Représentations vectorielles des conditions de diffraction, dans I’espace réciproque pour une

réflexion symétrique (a) et asymétrique (b) par rapport a4 une couche de SiGe sur un substrat de silicium.

Evaluation de la diffraction de rayons-X haute résolution pour la caractérisation des | g4
déformations



Instrumentation

Pour une longueur d’onde de rayons-X donnée, toutes les réflexions ne sont pas accessibles.
Les réflexions disponibles vont dépendre de I'orientation du cristal par rapport au faisceau incident.
Les conditions expérimentales induisent la présence de zones inaccessibles, délimitées par la longueur
d’onde du faisceau incident et la condition mécanique obligeant les faisceaux incidents et diffractés

a étre au-dessus de la surface de Iéchantillon' (Figure 31).

Longueur d’onde des rayons-X trop grande T L [001 ]
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v Faisceau incident en dessous S | Faisceau diffracté en dessous Y H [1 1 0]
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Figure 31 Illustrations des zones et réflexions accessibles suivant les directions cristallographiques [001] et

[110], dans le cas d’un cristal de silicium de structure diamant, en correspondance avec les conditions de
diffraction pour la réflexion 004.

L’arrangement des différents nceuds du réseau réciproque est dépendant des symétries du
cristal et de sa structure. Certains nceuds sont interdits de par les propriétés de symétrie et
d’arrangement des atomes au sein du cristal. Dans le cas d'un cristal possédant une structure
diamant, les réflexions 002, 006 et 114 ne sont par exemple pas existantes (Figure 31). Pour un
substrat silicium (001) et un faisceau de longueur d’onde A incident suivant la direction [110] du

cristal, nous obtenons les réflexions représentées en Figure 31.

3. 2. Instrumentation

Apres avoir énoncé les différents principes théoriques indispensables a la compréhension des
travaux de ce manuscrit, nous présenterons dans cette partie les principaux composants d’un
diffractometre, les procédés d’acquisitions associés et quelques caractéristiques de la technique de
diffractométrie des rayons-X haute résolution (HRXRD). Comme son nom l'indique, la HRXRD se
caractérise par sa haute résolution. En considérant la dérivée de la loi de Bragg (3. 1-2), nous

pouvons comprendre le sens de la haute résolution [107]:

U1 est possible d’accéder & ces réflexions en étude par transmission
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Ad_AA_l_ A6
d 1  tan6y

(3. 2-1)

Les termes désignent respectivement la résolution spectrale et angulaire des mesures. Ainsi
afin de pouvoir mesurer des distances interréticulaires faibles et donc des variations de déformation
infimes, il est nécessaire d’avoir a la fois une étroite dispersion de la longueur d’onde (AN) et une

faible diffusion angulaire (AB).
3. 2. 1. Composition d’un diffractometre

La diffraction de rayons-X peut étre effectuée grace a de nombreux dispositifs expérimentaux,
et ce dans des géométries expérimentales bien différentes, mais elles posseédent toutes en commun
une méme base instrumentale : une source de rayons-X, un support pour les échantillons, un

détecteur et divers systémes optiques (Figure 32).

Source de
rayons X

M
i \_
Fentes =i

Mirroir

Détecteur de
rayons X

(4 —cristal)

Monochromateur b
|
1
|
]
]
]
]

Plan diffractant

Echantillon 1 .

Figure 32 Schéma représentant un diffractométre avec les 4 angles de rotation de I’échantillon
3. 2. 1. 1 Sources

De maniere classique, les sources de rayons-X sont constituées d’un tube sous vide au sein
duquel des électrons sont accélérés a 'aide de haut voltage (20-60kV), a partir d’une cathode
(classiquement un filament de tungsténe) bombardant une anode métallique. L’anode, en métal, est
généralement composée de cuivre, donnant un spectre d’émission constitué d’un fond continu sur
lequel se superposent des raies d’émission intenses, notamment les émissions Ky, K4, et Kp (Figure
33). Ce spectre de rayons-X provient de la décélération des électrons au contact avec I'anode
(rayonnement de freinage) et aux transitions électroniques au sein du métal (rayonnement de

fluorescence).
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Figure 33 Schéma d’un spectre d’émission d’une anode en Cuivre, comprenant les raies d’émission

principales Kgq, K42 et Kg

Les sources sont des éléments capitaux du montage, car elles permettent entre autres de
définir la taille du faisceau de rayons-X, qui dépend lui-méme du faisceau d’électrons fournis par
I'anode. Des tubes classiques', avec une taille de faisceau étendue (quelques millimetres), sont utilisés
en laboratoire pour la mesure sur des structures micrométriques. Sur les équipements industriels,
des tubes microfocus sont préférés, plus onéreux, ils permettent d’avoir des faisceaux plus petits,

générant une empreinte sur les échantillons de moins de 100 pm x 100 pm et de plus forte brillance.
3. 2. 1. 2 Optiques

Pour un équipement de type HRXRD, la résolution spectrale est d'une importance capitale
et elle est grandement définie par le systéme optique utilisé. Pour reprendre ’exemple de ’émission
d’une raie K, celle-ci est certes discrete, mais elle n’est pas purement monochromatique, de plus le
faisceau émis par la source n’est pas focalisé. Ainsi la résolution du diffractometre peut étre améliorée
en réduisant la polychromie et la divergence du faisceau : c¢’est le role principal des systemes optiques
implémentés juste apres la source. Les optiques les plus rependues sont les miroirs multicouches, les

cristaux monochromateur et les fentes :

e Miroirs : Les miroirs ont deux fonctions : ils permettent de collecter une grande partie du
faisceau émis par la source et de conditionner le faisceau. Ils permettent d’enlever les
composantes non K, du faisceau. Suivant la forme des miroirs, on peut obtenir un faisceau
convergeant ou bien parallele. Il est par exemple possible d’obtenir en bout de chaine de
montage un faisceau paralléle possédant une divergence angulaire de 'ordre de 0,05° et une

résolution spectrale de 1072/1073.

e Monochromateur : Ces valeurs ne sont cependant pas suffisantes pour ’étude de
monocristaux, il faut alors recourir a 'utilisation de cristaux monochromateurs. Ces derniers
permettent de séparer les deux raies Kyq, Kgz. Seuls des cristaux de tres bonne qualité
peuvent séparer les raies K,q et K,p qui sont trés proches en terme de longueur d’onde

(Figure 33)(Ak,,, Ak, ), quelle que soit la nature de la source.

I Tubes de Coolidge ou tube a cathode chaude
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Le monochromateur a aussi pour role de collimater le flux de rayons-X sortant du tube. Le
faisceau quasiment paralléle sortant du miroir a une divergence dans le plan de diffraction

apres le monochromateur qui peut descendre a quelques 0,001°.

Ces deux propriétés permettent respectivement de réduire le premier et second terme de

I’équation (3. 2-1) est ainsi obtenir une haute résolution des conditions de diffraction.

o Fentes : Les fentes, définies par un bloc motorisé, composé d’une ouverture au sein d’un
matériau absorbant les rayons-X, permettent de maniere simple d’ajuster 1’étendue du

faisceau sur la surface de 1’échantillon.
3.2 1. 3 Axes

Différents axes de rotation permettent de positionner 1’échantillon au regard des angles
incidents et diffractés, afin de choisir les géométries et les réflexions, effectuer l'alignement de
I’échantillon et le mettre en condition de diffraction. Un diffractometre est défini par son nombre de
cercles, correspondant aux axes de rotations et donc aux degrés de liberté. Un diffractometre 4

cercles, le plus courant, dispose de 4 degrés de liberté :

e w: angle entre le faisceau incident et la surface de ’échantillon

20 : angle entre le faisceau incident et diffracté
e ¢ : angle de rotation autour de la normale & la surface

oy :angle de rotation perpendiculaire a ’axe d’angle ¢ et dans le plan de diffraction

Les angles w et 20 sont en général pilotés par des cercles concentriques possédant une
motorisation tres précise. Typiquement, la précision des deux angles est de ’ordre de 0,0002°, tandis
que les autres angles sont définis avec une précision inférieure, d’'un ordre de grandeur. Les angles
w et 20 sont définis avec plus de précision, car ils sont communément utilisés afin de scanner les

conditions de diffraction.
3. 2. 1. 4 Détecteurs

Tout comme pour les instrumentations déja présentées, il existe différentes configurations
de détecteurs. Les détecteurs ponctuels (0D), a scintillation ou proportionnels, sont couramment
utilisés. Ils comptent le nombre de photons incidents en un point, ces photons induisent une
impulsion électronique qui est alors comptabilisée. Ils sont couramment accompagnés par un cristal
analyseur en Ge (220) diffractant 3 fois avant que le signal soit réceptionné par le détecteur. Ce
systeme permet d’avoir une résolution proche de 0,003°, sachant qu’un déplacement de 0,001°
correspond & une différence de déformation Ae de 1075, Ce systéme permet donc une analyse précise

de la déformation de la maille cristalline.
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Figure 34 Illustration de ’acquisition de figure de diffraction (a) par un détecteur plan (b), linéaire (c) et

ponctuel (d)

Les détecteurs linéaires (1D) et plan (2D) permettent quant a eux une acquisition simultanée
de plusieurs positions angulaires, ce qui permet de réduire de maniere significative le temps
d’acquisition (Figure 34). Ils possédent en général plusieurs modes. Un détecteur & une dimension
(1D) peut par exemple étre utilisé en détecteur ponctuel (0D). Un détecteur 1D utilisé en mode 0D
ne permet pas de faire une mesure angulaire précise, mais permet de collecter le signal d’une gamme
angulaire relativement large. Ce mode permet par exemple de localiser de maniére rapide une
position de diffraction. Les détecteurs utilisés pour les mesures HRXRD subissent des intensités

variant de plusieurs ordres de grandeur, ils doivent donc disposer d’une grande dynamique.
3. 2. 1. 5 Longueur de cohérence

L’une des caractéristiques capitales de la diffraction de rayons-X haute résolution concerne

la cohérence du faisceau. Il existe plusieurs moyens de caractériser cette cohérence [107]:

o (Cohérence transverse : Elle représente la distance latérale le long d'un front d'onde a partir
de laquelle il y a un déphasage total entre deux ondes de méme longueur d’onde, provenant
de deux points séparés dans l'espace. Cette longueur de cohérence se comprend tres bien en
considérant le schéma ci-dessous (Figure 35), ou S est I'ouverture de la source, R la position
d’observation relativement a la source et 4 la longueur d’onde de la source. Considérant des
ondes planes, les deux fronts d’ondes issus de la source associée ne seront pas déphasés de
plus de 2w sur une distance L; dans la direction transverse.

Fronts d’onde

Source

i

Figure 35 Représentation de la longueur de cohérence transverse L;, pour une source d’ouverture

S, & une distance R de la mesure et une longueur d’onde de faisceau A.
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A partir de ce schéma, on obtient I'expression de longueur de cohérence suivante' :

L AR (3. 2-2)
t — S N
Si une source pouvait étre ponctuelle, la longueur de cohérence serait alors infinie, mais en

pratique ceci est impossible.

o (Cohérence longitudinale : Distance sur laquelle deux ondes provenant d’'une méme source
avec des longueurs d'onde différentes seront completement déphasées. Soit un faisceau de

résolution spatiale AA/A, sa longueur de cohérence s’exprime de la maniére suivante :

/’12

== (3. 2-3)

L
Ces deux valeurs déterminent la longueur de cohérence en coupe du faisceau. En pratique,
il faut considérer l'angle incident afin d’obtenir la valeur de longueur de cohérence projetée sur

I’échantillon.
3. 2. 1. 6 Aberrations optiques

Les systemes optiques utilisés pour modifier les propriétés du faisceau ne sont pas sans
défauts, monochromateur et analyseur induisent des signatures sur les intensités mesurées qui

peuvent étre génantes [101](Figure 36).
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Figure 36 (a) Illustration de P’effet des aberrations optiques. (b) RSM 115 et (c) RSM 115 centrée sur la

figure de diffraction du substrat de silicium

Ces aberrations sont causées par le fait que le monochromateur et ’analyseur ne diffractent
pas suivant une direction unique, ils possedent une résolution définie. Lorsqu’il n’y a pas d’analyseur,
c’est 'acceptante angulaire du détecteur, généralement limitée par des fentes, qui détermine cette

trace. Ceci résulte dans I’élargissement de l'intensité suivant cette méme direction de fagon non

2
ltana = —

. S/2
2L~ R
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linéaire. L’élargissement est donc déterminé par 'ouverture de la fente, ou l'acceptance angulaire

du monochromateur.
3. 2. 2. Procédés d’acquisition

Dans les techniques HRXRD, comme on a pu le voir, 'intensité diffractée est mesurée autour
d’un nceud de l'espace réciproque, définissant la diffraction d’un plan cristallin de la structure. De
maniere générale, les mesures se font en fonction des angles entre I’émetteur et le récepteur, au
regard de la surface de I’échantillon, ceci via I'utilisation d’un diffractometre. Il est d’ailleurs courant
de représenter les résultats en fonction des angles de ce diffractometre. Cependant, nous préférerons
I'utilisation des coordonnées dans l’espace réciproque, qui sont indépendantes des différentes

géométries des diffractometres.
3. 2. 2. 1 Diffraction coplanaire

Suivant les conditions de diffraction, déterminées par la configuration angulaire de
I’échantillon mesuré et du faisceau, plusieurs géométries sont possibles. De maniére générale, la
géométrie coplanaire est préférée, i.e le faisceau incident (de vecteur d’onde E) et diffracté (de
vecteur d’onde k_d>) sont dans le plan perpendiculaire & la surface de I’échantillon. Le vecteur de

diffusion (g) ne varie de position que dans ce plan (dans Pespace réciproque).

Pour réaliser une diffraction coplanaire, la variation de seulement deux angles est nécessaire.
On utilise les angles incident (w) et diffusé (0) (Figure 32). Dans le cadre de ce manuscrit, nous
désignerons les directions q, et q, comme les directions inclues dans ce plan, respectivement
paralléles (dans la direction X) et perpendiculaires a la surface de 1’échantillon. q_y) étant la direction
perpendiculaire a ce plan. Dans ce cas, le lien entre les composantes g, et q, et les angles de I'espace

réel w et 6 est alors donné par les équations suivantes :

qy = zsin(¢9) sin(6 — w)
A (3. 2-4)

2
q, = Zsin(@) cos(8 — w)

La diffraction non-coplanaire permet d’accéder a l’ensemble de l’espace réciproque, mais
nécessite alors de faire varier davantage d’angles. Le lien entre les angles et les coordonnées dans

lespace réciproque est alors plus complexe [107].
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3. 2. 2. 2 Scans de 'espace réciproque

Les scans de 'espace réciproque, en général composés d’une variation des coordonnées de
deux angles du diffractometre, fournissent rapidement des résultats pour l'analyse de structure
homogene. Il représente un segment (unidimensionnel) de espace réciproque (tridimensionnel),
vertical ou horizontal (Figure 37). Une variation de ces angles autour d’une position nominale permet
de balayer Pespace réciproque. A partir de ces angles, plusieurs scans sont possibles:

a T b 4 d; c 1 qz d 4 Tz

20-o-scan -suan
26-scan . .
w-SCan kg Iey

; 20 20
ka

26

—k;

@ f SiGe a

Figure 37 Ilustrations des scans (a) @, (b) 20, (c) 20 — @ et (d) g-scan dans le plan (g, q,) de Pespace
réciproque
e @ —scan : Scan transverse (rocking curve) — seul 'angle incident varie (w) (Figure 37 a)
e 20 — scan : Scan radial — seul I'angle diffusé varie (20) (Figure 37 b)
e 20— w — scan : Scan longitudinal — les angles incidents et diffusés varient en méme temps,
avec un ratio 1:2 entre eux, de telle sorte que 'écart Aa = w — 1/2 * 20 soit constant (Figure
37 ¢)
e q—scan : Scan longitudinal /transverse — les angles incidents et diffusés varient de telle
sorte que 'espace réciproque soit parcouru suivant une direction strictement verticale ou

horizontale dans 'espace réciproque (Figure 37 d et Figure 38)
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Figure 38 g-scan d’une couche de Sio7Geos épitaxié sur un substrat de silicium
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Pour réaliser ce genre de mesure, il est possible de réaliser une série d’acquisitions a
différentes positions, en utilisant un détecteur ponctuel ou linéaire. Cette méthode d’analyse
nécessite de nombreuses hypotheses a propos de la structure des matériaux puisque seule une portion
de l'espace réciproque est sondée. La structure doit par exemple étre homogene en matiere de
déformation, de composition et d’épaisseur. Pour cette raison, les scans présentent un intérét pour
I’étude de structures simples : des couches déposées sur une plaque ou des structures de mesures
planaires. Ils sont adaptés pour des analyses rapides de structures de type pseudomorphes. Pour
I’étude de structures plus complexes, engendrant des figures de diffraction non uniformes, il est

requis de cartographier 1'espace réciproque.
3. 2. 2. 3 Cartographies de I’espace réciproque

La cartographie de 'espace réciproque (RSM) permet d’imager la diffraction suivant un
volume (RSM 3D - Figure 39 a) de l'espace réciproque ou une coupe de ce volume (RSM 2D! -
Figure 39 b). Pour ce faire, de nombreuses possibilités existent : variation de deux ou plus d’axes
du diffractometre, en utilisant un détecteur ponctuel (0D), linéaire (1D) ou plan (2D). Les
cartographies peuvent étre effectuées en réalisant une combinaison des scans précédemment cités,

par exemple des scans omega-2theta avec des valeurs Aa différentes.

7.4
7.35
£ 713 2
£ 35
5 3S
\ 725
\
\
\
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-0.1 0.05 005 0.1
Ox (nm 1)

Figure 39 RSM 3D d’un réseau de transistors sur substrat en silicium (a) et son intégration suivant la
direction q, (b). Mesure effectuée 4 ’APS (Advanced Photon Source).

Intrinsequement, les RSM contiennent davantage d’informations que les scans couramment
utilisés, seulement elles sont bien plus complexes a traiter et bien plus longues a obtenir. Suivant

les structures étudiées, une a trois RSM suffisent & décrire les caractéristiques principales d’un cristal.

! Dans la suite du manuscrit, nous nommerons RSM les cartographies en 2D.
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3. 2. 2. 4 Conversion de I’espace réel a I’espace réciproque

Les données brutes de ces mesures correspondent & un champ de données tridimensionnel
(ou une partie de cet espace) comprenant des intensités diffractées, fonction des angles du
diffractometre. Ces valeurs doivent étre converties afin de pouvoir les représenter dans l’espace
réciproque. L’utilisation de scans, nommément les g-scans, permet de régler le pas des axes du
diffractometre dans le but d’obtenir des valeurs linéairement espacées dans ’espace réciproque. Cette
démarche est reproductible pour les RSM, avec l'utilisation de détecteur ponctuel, cependant
lacquisition dans ce genre de configuration est longue. De ce fait, I'utilisation de détecteur linéaire
(ID) ou plan (2D), possédant des pixels périodiquement espacés (dans l'espace réel), implique
I’obtention de valeurs non-linéairement distribuées, dans I’espace réciproque. L’acquisition de RSM
se distingue donc des scans dans le sens ou une interpolation est indispensable pour pouvoir

représenter ces derniéres dans un espace régulier (voir chapitre 5).
3. 2. 2. 5 Equipements synchrotrons

Les synchrotrons, grands instruments dédiés a l’accélération a haute énergie de particules
élémentaires permettent de dépasser les limites des instruments de laboratoire. Depuis les deuxiemes
et troisiemes générations de synchrotrons ces derniers se sont spécialisés dans 1’émission de radiations
synchrotron. Cette onde électromagnétique est générée par I'accélération d’électrons, occasionnée
par la courbure de leur trajectoire [108]. Les sources synchrotron offrent des capacités extraordinaires
et complémentaires aux instruments classiques, spécifiquement pour la R&D avancée. Elles

possedent entre autres trois principaux avantages :

e une source hautement brillante, permettant de réduire de manieére conséquente le
temps d’acquisition et d’offrir une large gamme d’énergie
e un faisceau fortement collimaté avec une excellente cohérence

e une taille de faisceau adaptative, allant de quelques mm a quelques nm

Classiquement, les diffractometres possedent des longueurs de cohérence de plusieurs
centaines de nanometres, tandis que les sources synchrotrons possedent des longueurs de cohérence
de lordre de 5 pm pour la cohérence longitudinale et 25 pm pour la cohérence transversale [109] et
contrairement aux équipements de laboratoire, les équipements disponibles dans les synchrotrons
sont en général équipés de diffractometres 6 cercles, permettant une plus grande flexibilité. Pour ces
différentes raisons, certaines expériences présentes dans ce manuscrit ont été réalisées a 1'European
Synchrotron Radiation Facility’ (ESRF - Grenoble) et a 1‘Advanced Photon Source’ (APS - Chicago)

sur les lignes de lumiere :
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ESRF — BMO02 : Pour la mesure, la ligne était équipée d’'un monochromateur focalisant a
2 réflexions Si(111), de miroirs collimatants et focalisants, avant et apres le monochromateur,
de méme qu’un analyseur a 3 réflexions Si (111) et un détecteur 2D. L’énergie du faisceau
était de 8keV pour une taille latérale d’environ 500pm. Les acquisitions sur cette ligne ont
permis d’obtenir des RSM avec un excellent rapport signal sur bruit, permettant 'obtention

de davantage de détails.

ESRF - IDO1 : Cette ligne dispose d'un dispositif unique, le K-Map [110], qui présente
I'intérét de pouvoir réaliser des cartographies spatiales rapides. Pour ce faire, la ligne dispose
aussi d’un nano-faisceau, possédant une empreinte sur la surface de I’échantillon de ’ordre
de 200x300nm?2. Cette taille de faisceau permet donc de scanner des zones micrométriques
avec une résolution d’une centaine de nanometres. Le déplacement se fait a ’aide de moteurs

piézoélectriques suivant deux directions et 'acquisition avec un détecteur 2D rapide.

APS — BMB33-C : La ligne disposait pour la mesure d’'un monochromateur Si(111), un
diffractometre 4 cercles et un détecteur 2D Pilatus 100K. L’énergie du faisceau était fixée a
10,0 keV pour une empreinte sur I’échantillon d’environ 100*100pm?. Elle fut utilisée pour

lacquisition de cartographie 3D de 'espace réciproque (Figure 40).

b @

Figure 40 RSM 3D d’une couche de SiGe (a) et d’un réseau de transistors sur substrat de silicium (b)

3. 3. Meéthodes d’analyses

L’objectif de cette étude est d’extraire la déformation du réseau cristallin dans les structures de

la microélectronique, dans le but d’accéder a I’ensemble de la distribution des déformations. Cette

partie présente alors les méthodes d’analyses par HRXRD de couches minces et nanostructures

déformées. Les méthodes permettant de remonter a la stcechiométrie, la déformation et les épaisseurs

de couches minces non structurées étant bien établies, nous ne les rappellerons que brievement ici.
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Une attention toute particuliere sera attribuée aux méthodes permettant d’étudier la déformation
des structures nanométriques. Le champ de déformation, pour des structures nanométriques, est
bien souvent complexe, et n’est pas le seul parametre a influencer les figures de diffraction. Comme
nous le verrons, la stcechiométrie, la géométrie, 'inclinaison et la périodicité ont aussi un impact sur
la figure de diffraction. Nous verrons notamment que pour l’ensemble de ces procédures, plus
particulierement la derniere, il est indispensable d’avoir recours a des simulations. De fait, nous
introduirons les moyens permettant de simuler les résultats HRXRD, qui ont joué un rdle central

dans I'analyse des résultats.
3.3. 1. Impacts morphologiques sur la diffraction

La diffraction de rayons-X possede une grande sensibilité aux variations de parametre de maille
d’une structure cristalline, celle-ci étant elle-méme influencée par de nombreux parametres physiques
comme la composition chimique et ’état de déformation. Comme nous avons pu le voir, 'intensité
et la forme des figures de diffraction dépendent de 'arrangement des atomes au sein d’une maille
élémentaire, de l'arrangement du réseau et du nombre de plans cristallins qui contribue a la
diffraction. Nous présenterons donc dans cette partie les principaux parametres physiques

influencant la diffraction des structures étudiées dans ce manuscrit.
3. 3. 1. 1 Effet dimensionnel

Dans le cas de structure ne possédant pas de champ de déformation, la position et la forme
des figures de diffraction dépendent uniquement de la structure cristalline et du nombre de plans
atomiques, tel que décrit par I’équation (3. 1-14). Un grand nombre de plans de diffraction donneront
une figure de diffraction tres étroite et trés intense, de maniere complémentaire, un faible nombre

de plans diffractants générera une figure de diffraction treés large avec une intensité faible (Figure

41).
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Figure 41 Illustration de 'effet dimensionnel sur les figures de diffraction d’une nanostructure de SiGe sur

un substrat en silicium
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Les rayons-X possédant une profondeur de pénétration de plusieurs micrometres, la quantité
de matiere traversée par les rayons au sein du substrat est importante dans I’étude de nanostructures.
Ainsi la figure associée au substrat est la plus intense et la plus étroite, tandis que les structures
rapportées sur le substrat sont moins intenses et plus étendues. L’effet dimensionnel est parfaitement
indépendant de la réflexion, il peut donc étre mesuré a partir de n’importe quel plan {hkl} (Figure

42).
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Figure 42 Illustration du principe d’invariance de I’élargissement des figures de diffraction au regard du

plan hkl mesuré pour une structure de SiGe sur un substrat de silicium dans ’espace réciproque
3. 3. 1. 2 Effet de la composition chimique — structure cubique Si ou SiGe

La composition chimique du cristal ayant une influence directe sur le parametre de maille de la
structure, la diffraction est sensible a cette composition. Ainsi un alliage, constitué de différents
atomes, possede des parametres de maille distincts et par conséquent des distances inter planaires
inégales. Cet écart va résulter en des conditions de diffraction différentes (Figure 43). Plus les
indices hkl des réflexions sont grands, plus ’écart entre les conditions de diffraction des composés
est conséquent.
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Figure 43 Illustration des positions des figures de diffraction dans I’espace réciproque pour une structure

de SiGe et de silicium
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Dans le cas d’un alliage, suivant la steochiométrie de 1’élément, son parametre de maille va
évoluer, ainsi sa position dans l'espace réciproque va se déplacer en conséquence, tel que décrit
précédemment. Par exemple, dans le cas d'un alliage de Si;—<Gey, sa position dans 'espace réciproque
va évoluer entre la position du silicium et celle du Germanium. Cette évolution se fait suivant la
diagonale qui rejoint 'origine de I'espace réciproque avec le noeud hkl considéré (Figure 44).
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Figure 44 Illustration de 'impact de la stoechiométrie d’un alliage de SiixGex sur la position de la figure

de diffraction dans I’espace réciproque par rapport aux positions du silicium et du germanium.

Ainsi, pour caractériser cette composition, la mesure des écarts sur la figure de diffraction va
donner des informations sur les différentes distances interplanaires, et de cette information on en
déduit les différents parametres de maille menant, par le calcul, a la composition chimique des

éléments.
3. 3. 1. 3 Effet de la périodicité

Avec les équipements & disposition, il n’est pas possible de mesurer une structure unique, ce qui
implique que ’ensemble des structures nanométriques étudiées dans ce manuscrit sont périodiques,
suivant une ou plusieurs directions. Dans ce cas, la périodicité crée un réseau de diffraction, chaque
structure élémentaire interfére de maniére constructive avec les autres. Soit un systéme périodique
dans la direction x, il est possible de décrire 'effet de cette périodicité en reprenant les équations de

la théorie cinématique. L’amplitude totale diffusée pouvant s’écrire :

M N M M
A@ =) D fu@eTTT) = %" 4y (el = Ay(@) ) el (3.31)

Avec p la périodicité, M le nombre de périodes et N le nombre d’atomes dans une structure

périodique.
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Figure 45 Illustrations de l’effet de périodicité : schéma d’une RSM d’une structure de SiGe sur un
substrat de silicium sans (a) et avec (b) une périodicité de période p avec M motifs.

Ce phénomene crée des interférences périodiquement constructives et destructives, modulant
la figure de diffraction de la structure élémentaire!, tel que décrit par I’équation (3. 3-2). L’amplitude
totale est définie par la somme des amplitudes diffusées de chaque période, pondérée par
I'exponentielle complexe e!9*™P_ Le terme comprenant une somme d’exponentielles dans ’équation
(3. 3-1) représente une somme géométrique, ainsi l'intensité diffusée prend la forme d’un quotient

de sinus :

M) a5

1) = AT = 1@ (S
sin(3qxp)

Ainsi l'intensité diffusée d’une structure périodique est identique & l'intensité diffusée par un
constituant élémentaire (Figure 45 a), modulée par une enveloppe périodique (Figure 45 b). En
théorie, 'effet de périodicité n’impacte pas la distribution d’intensité, néanmoins, il supprime une
partie de la figure de diffraction et donc de l'information. Cette configuration permet néanmoins
d’obtenir davantage de signal qu’avec une structure unique, puisque la quantité de matiere est N
fois plus importante. La figure de diffraction apparait alors comme un ensemble de pics (Figure 46
d). On nomme ce phénomene effet de super-réseau. L’analyse des déformations ne pourra donc se
faire qu’au travers de cette série discrete de pics. L’ensemble de ces pics décrit 'enveloppe générale

de la figure de diffraction. Les maxima de ces pics sont obtenus pour les valeurs :

k
qx=5,k€Z (3. 3-3)

! Cette notion implique que 'ensemble des motifs élémentaires définissant la structure périodique sont suffisamment

semblables pour que les amplitudes qui leurs sont associées se somment de maniére constructive.
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Figure 46 RSM 004 de réseaux de transistors de périodicité 90 (a), 180 (b) et 450 nm (c), composés de
Sii—xGex de 30 nm d’épaisseur et les coupes verticales des RSM en q, = 7,24 nm~!. Schéma des réseaux de

transistors et du plan d’acquisition (xz) (e)

Néanmoins, toutes les valeurs de périodicité ne génerent pas d’effet périodique. La valeur de
périodicité minimale p,,;, est au moins égale a la largeur de la ligne, suivant la direction périodique.
Au-dela de cette valeur, 'effet de périodicité est forcément visible : les minima générés par les
interférences sont espacés d'une distance plus petite que I'étendue de la figure de diffraction. A
contrario, il existe une valeur p,,,, au-dela de laquelle 'espace entre les minima et maxima est
inférieur a la résolution de I’équipement, dans ce cas l'effet de périodicité n’est plus observable
(Figure 46 c). Entre ces deux limites, ou l'effet périodique est visible, la perte d’information est
inversement proportionnelle a la période : plus grande est la période, plus les extinctions de signal
sont proches et réciproquement (Figure 46). Pour déterminer les limites de visibilité de effet de
super-réseau, la cohérence du faisceau doit aussi étre prise en compte. Cette derniere doit étre tres

supérieure a la taille du motif étudié (Ly > p), ce qui est couramment le cas des dispositifs de la

microélectronique.
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Figure 47 RSM 004 d’un réseau de transistors en Sii—xGex, de périodicité 108 nm (a) mesurée dans le plan

0
Qx (nm?)

(xz). Intégration verticale de la figure de diffraction du Sii—xGex (b) et sa transformée de Fourier (c).
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Dans le cas ou l'effet de super-réseau est visible, la mesure de 1’espacement entre deux pics

consécutifs, dans la direction i, fournit la valeur de la période (p) (Figure 47 b) [62], [111]:

__ 1 (3.
b= Aqgatellites 3_1)

l
La transformée de Fourier du signal permet aussi de quantifier cette périodicité (Figure 47c¢).
La position du pic associé a la période donne la valeur de périodicité et la largeur du pic permet

d’apprécier la dispersion de cette période.

Dans la direction de périodicité, la position des pics ne permet donc pas de caractériser la
structure, uniquement sa périodicité. Néanmoins, la mesure de I'intensité des différents pics permet
tout de méme d’accéder a l'enveloppe de la figure de diffraction et donc a des informations
structurelles. Ces propriétés permettent donc la caractérisation d’un objet élémentaire, de faibles
dimensions, et ce peu importe le nombre d’objets diffractant, a condition que tous les objets
élémentaires soient identiques. Une RSM dénuée d’effet périodique contient plus d’informations,
néanmoins une période plus grande équivaut a une densité de matiere moindre et donc un signal

moins intense.
3. 3. 1. 4 Effet de la déformation

La déformation modifie localement les parametres de maille du réseau, résultant en une variation
des distances interréticulaires, modifiant localement les conditions de diffraction. Cette modification

s’exprime par I’équation suivante' [107]:
Sh=h—h=-V (i_{.u(r)) (3. 3-4)

Le gradient de déplacement u(r) d'un atome peut se décomposer en deux éléments, une

déformation € et une rotation w, Pexpression (3. 3-4) devient donc :

Dans cette équation, nous pouvons remarquer que le décalage apparait alors sous la forme

de deux composantes, une contribution due a la déformation et une composante due a la rotation :

S§h = Shdéformation | sprotation (3. 3-6)

! La rotation étant antisymétrique on peut écrire : w;; = —w;;
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Le décalage induit par la déformation se présente donc comme un simple produit scalaire
entre le tenseur de déformation et la position initiale (non déformée) dans 'espace réciproque, de la
figure de diffraction :

Shdéformation — _= (3. 3-7)

Le tenseur complet décrivant le décalage dans 'espace réciproque dii a la déformation locale

s’écrit alors sous la forme matricielle suivante :

Exx Ny + gxyhy + &xzhs
Shaéformation — _ Sxyhx + gyyhy + Syzhz (3. 3-8)
Exzhy + &y hy + €550,

Suivant 'ordre de la réflexion étudiée I'effet peut étre plus ou moins important. Une réflexion
symétrique d’indice élevé aura une sensibilité plus importante aux déformations perpendiculaires,
tandis que pour obtenir une meilleure sensibilité aux déformations dans le plan il faut considérer
une réflexion asymétrique d’indice élevé (Figure 48). Cependant, les mesures associées a des

réflexions de forts indices ont souvent des intensités diffractées plus faibles.
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Figure 48 Tllustrations de ’'impact de la déformation au sein d’une couche de Sii—xGex sur les conditions

de diffraction, représentée dans I’espace réciproque

La déformation est un effet symétrique (si le cristal est symétrique), par exemple,
relativement a l'axe q,, les réflexions sont équivalentes. Des réflexions de méme valeur d’indice 1
auront la méme sensibilité aux déformations verticales, ¢’est-a-dire la méme position suivant I'axe g,
de méme pour des réflexions possédant les mémes valeurs h/k, la position suivant l'axe g, est

invariable.
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3. 3. 2. Caractérisation de structure homogéne en déformation

Les couches minces, que I'on distingue des nanostructures par le fait qu’elles présentent des
dimensions dans le plan nettement supérieures a leur épaisseur, possédent généralement un état de
déformation homogene. Dans ce cas, la figure de diffraction est entierement décalée (Figure 49 b),

sans que sa forme ne soit changée par rapport a 1’état non déformé (Figure 49 a).

Si Si
,ﬂ
dsf o déf , déf — . .
a. = (h,',h,",h ’ d t
@ s gz Tty ol ) Shi¢formation
8@ . (hohyhy) ,
= e — L. 4
q | a “it
| I
siGe ;| SiGe |
relaché | g pseudomorphique |

Figure 49 Schéma d’une RSM d’une structure de Sio7Geos totalement relaché (a) et pseudomorphique (b)
sur un substrat de silicium

Une structure pseudomorphique de Si;_Ge, a déformation homogene est caractérisée par le
fait que le tenseur de déformation ne présente pas de terme de cisaillement (partie 2. 2. 2. 1), dans
ce cas on peut obtenir les termes restants (g//, €;;) par la mesure de la position de la figure de

diffraction, connaissant la position non déformée (hy, hy, h;):

S//hx
(Bhy®erorme = —| &//h,, (3.3-9)
SZZhZ

A partir de cet exemple, on peut noter que dans le cas d’une RSM symétrique on ne sera
pas sensible a la relaxation suivant x, étant donné que h, = 0, a contrario d'une RSM asymétrique
qui est sensible & la relaxation suivant les deux directions. L’analyse de scans sur une ou plusieurs
figures de diffraction (symétrique / asymétrique) permet de déterminer complétement 'état de

relaxation de ce type de structure (Figure 50).
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Figure 50 Décalage des figures de diffraction associées 4 une couche de Sii—xGex déposée sur un substrat
en silicium, en fonction de son état de déformation et de son inclinaison. R correspond au taux de
relaxation (équation (2. 2-9))

Pour ce genre d’analyse, les méthodes sont aujourd’hui pleinement décrites [112], des logiciels
performants basés sur des simulations qui reproduisent le signal du substrat de silicium et des
couches déposées permettent 'analyse des résultats [113]. Ces simulations, indispensables pour
accéder univoquement a I’ensemble des parametres, deviennent de maniere logique un prérequis pour

I’analyse de structures plus complexes.
3.3.3. Caractérisation de nanostructures déformées

Tandis qu’une déformation uniforme de la structure induit un déplacement global des
conditions de diffraction, une déformation inhomogene a une influence directe sur la forme et la
position des figures de diffraction. Elle induit un élargissement (Figure 51 a), voire une rotation des
plans cristallins (Figure 51 b), ce qui modifie localement les conditions de diffraction. Une structure
déformée de maniere inhomogene est composée par un ensemble de plans atomiques qui ne sont pas
tous orientés de la méme fagon : suivant la direction du vecteur de diffusion, seuls les plans qui
autorisent les conditions de Bragg vont générer des interférences constructives, et donc un signal
(Figure 51).

a

(8.8 4135w :

Fy =“['l 1[)]

Figure 51 Illustration des conditions de diffractions d’un réseau avec une déformation inhomogéne suivant
la direction z (a) et inhomogéne suivant les directions x et z (b), ainsi que les positions et conditions de

diffraction correspondantes dans I’espace réciproque.
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Dans le cas de couches structurées, représentatives des caractéristiques géométriques d’un
transistor, la complexité du champ de déformation nécessite la mesure et l'analyse détaillée de
cartographies de I'espace réciproque (RSM), sur plusieurs réflexions. En effet, sous une déformation
non homogene, la figure de diffraction est fortement déformée (Figure 52 a), et les scans de Iespace

réciproque (3. 2. 2. 2) ne permettent pas de capturer toute sa complexité (Figure 52 c).

" e T T T T T
v ' 015 01 005 0 005 01 015
a c Q@ (nm'?) d e

Figure 52 RSM 3D d’une couche de SiosGeos (a) et d’un réseau de transistors (b) sur substrat en silicium.

Intégration suivant la direction g, de la RSM associée aux réseaux de transistors (c) et une coupe de cette

intégration suivant la direction g, (d).
3. 3. 3. 1 Direction d’acquisition

La majorité des structures étudiées correspondent donc a des réseaux de lignes ou de
transistors. Elles présentent trois directions principales, que l'on peut caractériser a partir de deux
orientations différentes du faisceau de rayons-X. Ces deux orientations (®=90° et ®=0°) sont
perpendiculaires et illustrées en Figure 53. Les mesures dans la configuration $=90° image le champ
de déformation dans les directions y et z, tandis que la configuration =0° permettent d’obtenir des

informations sur le champ de déformation suivant les directions x et z.

@& = 90° (yz)
- D>=0°(xz) AL

Plans d’acquisitions

Z =[001]
¥ = [110]
SiGe Source/Drain
% = [110]

Figure 53 Illustration des directions d’acquisition dans la mesure de réseau de transistors composés de

sources/drains en SiGe sur un substrat de silicium

Dans le cas de réseaux, la premiere configuration mesure ainsi une structure non périodique
et infiniment grande (Figure 54), tandis que la deuxiéme mesure des structures finies et

périodiques (Figure 55) :
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e Dans la direction ®=90° - plan (yz) - Figure 54: les structures sont globalement
homogenes, les RSM présentent donc un pic étroit et uniforme dans ’espace réciproque,
quasiment équivalentes aux RSM caractéristiques d’une couche mince non structurée. Il n’y

a pas d’effet de super-réseau.

RSM - @ = 90 ° : Faisceau paralléle aux lignes

Contrainte biaxiale 9.25 . l
= 9.2 43
32_ | i s s e e i b i g 79,15 33
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& B4 S B 4 3 63 B3 BE¥ B 5 B84 553 BES b s
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Figure 54 Illustration d’un réseau de transistors de Sio,7Geos de période 110 nm, d’épaisseur 25 nm et de
largeur 60 nm, sur un substrat de silicium, mesurée dans la direction d’acquisition parallele (plan (yz))

aux lignes et les RSM 004 et 115 correspondantes
e Dans la direction ®=0° - plan (xz) - Figure 55: les RSM imagent des déformations
tres hétérogenes, résultant en des figures de diffraction étendues, incurvées et périodiquement

découpées comme nous avons pu le décrire en partie 3. 3. 1. 3

Es Contrainte biaxiale Périodicite i
£ ER(—}L!XHUOH B
o 3]
3 » Iy e » - =
8 - FEEE - i » K
1~ SiGe : : : e
Si bulk :;—-1 B ‘ I‘
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Figure 55 Illustration d’un réseau de transistors de Sio,7Geos de période 110 nm, d’épaisseur 25 nm et de
largeur 60 nm, sur un substrat de silicium, mesurée dans la direction d’acquisition perpendiculaire (plan

(xz) aux lignes et les RSM 004 et 115 correspondantes
3. 3. 3. 2 Analyse des cartographies de I’espace réciproque

Comme nous avons pu le voir, 'analyse des RSM dans une direction ou les dimensions de la
structure sont faibles est difficile du fait de la forme complexe des figures de diffraction. Il n’existe
pas de modele analytique simple permettant de décrire I'intégralité de la figure de diffraction. Dans
le but de faciliter cette analyse, les RSM en 2D peuvent étre réduites a de simples coupes (1D) que
I'on exploitera a la maniére des scans (Figure 56). A partir de ces coupes, on peut extraire la position
des pics, leur largeur a mi-hauteur, et leur intensité (Figure 57 a). Ces parametres sont reliés a la
géométrie et 1’état de contrainte de la structure. Cependant, le lien n’est pas direct. Pour permettre

de relier ces parameétres a des données physiques, il est indispensable d’émettre des hypotheses. Par
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exemple, pour une réflexion 004, on peut négliger le terme sxzq;ef par rapport a EZZq;ef dans la

relation (3. 3-8), étant donné que &,, > &, et q;ef = 0. On obtient ainsi la relation suivante :

. _ qugiGe _ qglGe _ é‘qZSlGe (3-
zz q.ZS‘iGe q.ZS'iGe 3_10)

uSiG ; . . . , ,
q Zl et qﬁlGe correspondent respectivement aux positions de la structure de Si;_yGe, déformée et

non déformée.

N+1 coupes suivantq, 41 0+1 +N/2

~— Fonction de Laue

7.45 b 0.8
K- = Coupe en q;=7,25 nm"
$0.61
7.4 4 §0-4‘
@
5 0.2
735 % £ 4
T 33 -0.05 0 0.05 0.1
£ 73 < 4 % (new)
& ZE c ’2‘1-4§ —— Coupe en q,=0 nm '
7.25 - s g‘liz —— Foncion de Laue
20.8]
5 1 coupe 1 Fos:
suivantq, 5047
8§03
50.2 i
7.15 oA —
L e e LA e s o 7.2 7.25 7.3 7.35 7.4
-0.05 0 0.05 Q; (nm)

Q. (nm™*)
Figure 56 RSM 004 d’un réseau de transistors de SiorGeos de période 110 nm, d’épaisseur 25 nm et de
largeur 60 nm (a), coupe horizontale & q, = 7,25 nm™! (b) et coupe verticale suivant q, = 0 nm=! (c)

Cette relation simplifiée permet de relier, au premier ordre, la position des figures de
diffraction suivant 1’axe q, a une valeur de déformation hors plan. Les variations de cette déformation
apparaissent donc comme une variation de la projection du vecteur de diffusion h sur laxe q.- Elle
nécessite la connaissance de la position non déformée du Si;_yGe, et donc la concentration en
germanium. Par défaut, nous caractériserons donc la position des figures de diffraction par rapport

au silicium :

l q;" @t 3-11)

Dans le cas ou la déformation hors plan n’est pas homogene, cette valeur correspond a une
valeur moyenne de déformation. En effet, si la structure présente suivant son épaisseur des variations
de déformation importantes, la figure de diffraction ne pourra étre décrite par un seul pic (Figure
57 b). Dans ce cas, le profil de déformation hors plan est donc obtenu en mesurant la forme et la
position de la figure de diffraction dans la direction q,. L’'intensité et la largeur des pics sont par
contre bien moins évidentes a interpréter, elles dépendent de la distribution de déformation et de la
géométrie. Dans le cas ou la géométrie est invariante, il est cependant acceptable d’interpréter des

variations de distributions d’intensités comme un changement de répartition des déformations.
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Figure 57 Profil de déformation homogene (a) et hétérogeéne (b) d’une structure de Sio3Geo,2s, simulation
de la figure de diffraction associée suivant la direction q. (c¢/d) et ajustée par une fonction de Laue (Annexe
7.1.).

Pour accéder & des informations sur le champ de déformation horizontale, il faut analyser
une RSM asymétrique. Mais dans ce cas, 'approximation précédemment introduite devient grossiere,
il est en effet nécessaire de décorréler les contributions des déformations dans le plan, hors plan et
du cisaillement. La distribution des pics de Sii—«Ge. suivant ¢, fournit principalement une
information sur I’état de déformation hors plan. Dans la direction qx les positions des pics sont
entierement déterminées par leffet de super-réseau. Pour accéder a des informations sur la
déformation dans le plan, il faut ainsi mesurer la distribution d’intensité (Figure 56 d). La
déformation moyenne dans le plan est obtenue a partir de la position du maximum d’intensité de

I'enveloppe de la figure de diffraction (Figure 56 d).

A partir de cette courte discussion, nous avons évoqué les moyens de simplifier I'analyse des
cartographies de l'espace réciproque. Nous userons de ces méthodes par la suite pour quantifier
I’écart entre les différentes RSM. Néanmoins, comme évoquée précédemment, 1’étude des structures

déformées, de maniere exacte, nécessite des simulations que nous décrirons maintenant.
3. 3. 4. Simulation HRXRD

Comme nous avons pu le voir, 'exploitation des RSM par de simples analyses est possible,
seulement cela requiert d’émettre des hypothéses et ne permet d’accéder qu’a une information
partielle. Pour aller plus loin dans l'analyse des RSM, il semble indispensable d’avoir recours a des
simulations, les simulations établissant un lien direct entre I’ensemble de ces parameétres et la figure

de diffraction.
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3. 3. 4. 1 Le probléme de phase

L’information sur le champ de déformation d’une structure est théoriquement accessible au
travers du phénomene de diffraction. Néanmoins, étant donné que l'intensité mesurée par les
détecteurs est proportionnelle au module au carré de 'amplitude diffractée (amplitude complexe) la
phase de cette derniere n’est pas disponible. Cette phase est pourtant indispensable dans le but de
décrire de maniere complete le champ de déformation, car c’est elle qui contient I'information
spatiale. Il n’est pas possible d’extraire directement des informations sur la localisation de la
déformation, mais seulement sur son amplitude. A partir d’un cliché de diffraction, pour associer

une localisation spatiale aux valeurs de déformations, il est requis d’émettre des hypotheses.
3. 3. 4. 2 Inversion de phase

Pour résoudre ce probleme, on peut par exemple utiliser la méthode d’inversion de phase.
Connaissant la géométrie et la distribution globale du champ de déformation, il est possible d’utiliser
un algorithme' de récupération de phase permettant de retrouver la phase de 'amplitude diffractée
[114]-[116]. La méthode consiste en une succession de transformées de Fourier, permettant de
basculer entre espace réel et réciproque, en appliquant des conditions aux limites aux deux domaines
pour converger vers une solution [117], [118]. L’utilisation de ce genre de procédure permet de
déterminer le champ de déformation complet. L’algorithme HIO (« Hybrid Input-Output ») est le
plus utilisé de par sa capacité a éviter les minimums locaux de 'espace des solutions [94], [119],
[120]. Cependant, la présence du bruit dans les mesures perturbe la convergence de I'algorithme, de
plus cette approche nécessite I’analyse d’un objet unique. Ces conditions impliquent de disposer d’un
petit faisceau tres brillant, elle est donc souvent cantonnée a 1’étude de mesures réalisées sur des
équipements possédant une source synchrotron [117], [118]. De fait, ce genre de méthode possede un

intérét limité pour du contrdle en ligne et pour des structures présentant des géométries variées.
3. 3. 4. 3 Méthode inverse

Un autre moyen de résoudre le probleme de phase est d’utiliser une méthode inverse. Cela
consiste a calculer le signal de diffraction a partir d’un modele de déformation possédant différents
parametres d’ajustement. En faisant varier ces parametres d’entrée, la diffraction simulée peut alors
étre ajustée afin de correspondre aux mesures. L’utilisation de cette méthode inverse offre 'avantage
de permettre I'étude de linfluence des parameétres du modele mécanique sur des figures de
diffractions complexes. Cette méthode fait donc appel a deux étapes : la premiére consiste a

modéliser un champ de déformation qui est la donnée d’entrée de la seconde étape, la simulation de
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la diffraction. Lorsque le champ de déformation est connu, il est aisé de calculer I'intensité diffractée,
que ce soit en théorie cinématique ou dynamique [121], [122]. C’est avant tout la premiére étape, la
simulation du champ de déformation, qui nécessite une attention toute particuliere. Il existe de
nombreuses manieres de simuler le champ de déformation, donnée d’entrée de la simulation, comme

nous l'avons évoqué dans la partie 2. 3.
Simulation de la diffraction par transformation de Fourier

Il est fréquent d’appliquer la méthode inverse en prenant en donnée d’entrée un champ de
déplacement, fourni par une simulation FEM, pour reproduire les conditions de diffraction en
utilisant la théorie cinématique [66], [68], [69]. L utilisation de cette théorie, valide sous la premiere
approximation de Born, est justifiée par les faibles dimensions des structures, la diffusion multiple
et Patténuation du signal pouvant étre négligées comme l'ont démontré de nombreuses études [123]—-
[125].

Pour un cristal déformé, les atomes de position 7 sont décalés d’une quantité 4 par rapport aux
positions atomiques de la structure non déformée. Apres déformation, les atomes sont alors a une

position 7' tel que ¥ = # + . Deés lors, 'équation (3. 1-10) décrit dans la partie 3. 1. 2 devient :

+ 00 + 00

p(7).eldT @3y = f p().eldT+i) g3y (3. 3-12)

— 00

A= |

—00

A proximité du vecteur de Bragg ahkz de la réflexion hkl considérée, pour des faibles
déplacements, c’est-a-dire lorsque (c_]’ - 6hkl).17 — 0, il est possible d’appliquer I’approximation selon
laquelle :

eiﬁ.(?+ﬁ')~eid.Feiéhk,.ﬁ

(3. 3-13)

)

La relation (3. 3-12) devient alors :

+o - - e— P —
A@G) = f (p(r-’)eiQhkl.T)elq.Td3r < TF [p(,‘:)elQhkz-u] (3. 3-14)

—00

Dans la plupart des études, le champ de déplacement simulé est alors directement converti en
RSM par l'intermédiaire de cette relation, modulé par le facteur de structure et de forme. Dans ce
cas, la résolution dans ’espace réciproque est donc proportionnelle a la résolution dans I'espace réel.
Soit un champ de déplacement rectangulaire de dimension L; simulé avec un maillage régulier de
pas 8l;, I'étendue Aq; et le pas §q; de l'espace réciproque sont alors définis par les relations

suivantes [126]:
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1 1
Agq; = L et 6q; = o (3. 3-15)

Cette approche implique de définir le maillage du modele FEM en fonction des simulations
de RSM, ce qui est limitant. De plus, 'approximation (3. 3-13) peut a priori ne pas étre totalement

valide dans le cas de structures de faibles dimensions et fortement déformées.
Simulation de la diffraction par diffusion

La solution envisagée dans notre étude repose sur les mémes principes, mais differe en

quelques points. :

Génération de
la structure
cristalline

N
1@ =1o|) f;e""
Déplacement x5 7
; L —
. Gx
k Positions atomiques déplacées (1) 0 ) RSM (1(9))

Figure 58 Procédure de simulation des RSM : (1) conversion de la structure en positions atomiques, (2)
altération de ces positions par le champ de déplacement et (3) conversion en RSM par la relation (3. 1-10)

e La principale nuance qui est appliquée ici réside dans la conversion des champs de
déplacements en positions atomiques, pour chaque élément de la structure. Dans une
premiere étape, le réseau cristallin de ces éléments est généré en fonction de leur structure
cristalline et de leur géométrie (Figure 58 - étape 1).

o Par la suite, le champ de déplacement est interpolé pour pouvoir correspondre aux positions
du réseau cristallin généré. Chaque position atomique de ce réseau est ensuite altérée par les
valeurs du champ de déplacement, en ajustant chaque position atomique 7 du déplacement
u (Figure 58 — étape 2).

e A partir de 14, la diffusion élastique est calculée pour chaque atome et sommée sur ensemble
de la structure. Cette étape revient a directement appliquer la relation (3. 3-12) sans utiliser
lapproximation (3. 3-13), c’est-a~dire I"équation (3. 1-10) appliquée aux positions déplacées
7' (Figure 58 — étape 3).
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La conversion des champs de déplacements en positions atomiques augmente le temps de calcul

et complexifie la démarche, cependant, cela présente aussi les avantages suivants :

e [’approximation (3. 3-13) n’est pas appliquée.

o [l est possible de faire le lien entre les modeles mécaniques et les modeles atomistiques, dans
le but de pouvoir adapter la simulation a d’autres modeles plus pertinents prenant en compte
les interactions atomiques. De surcroit, cette particularité autorise la prise en compte de
phénomenes expérimentaux tels que I'agitation thermique, ou d’autres phénomenes propres
a I’échelle atomique.

o [’étendue de l'espace simulé et sa résolution sont choisies manuellement, ou directement
exportées des mesures. Une simulation avec un espace réciproque hérité des mesures permet
d’avoir un méme échantillonnage, ce qui facilite la comparaison entre la simulation et la
mesure. Dans ce cas, les RSM mesurées et simulées possedent la méme étendue et le méme
pas'. C’est cette propriété que nous exploiterons tout particulierement dans les résultats du

chapitre 5.

Pour des structures nanométriques possédant des dimensions de quelques dizaines de nanometres
le temps de calcul est de moins d’une minute. Ce temps de calcul faible est obtenu par un ensemble
d’algorithmes optimisés pour le produit matriciel, inspiré par les travaux de Strassen [127],

minimisant le nombre d’opérations arithmétiques [128], [129].
3. 3. 4. 4 Exemple de simulations : géométrie et déformation

La plupart des données expérimentales dans cette theése présentent l'effet de super-réseau
(Figure 55). L'utilisation de simulations des RSM, présentées précédemment, permet de calculer la
figure de diffraction sans cet effet et représenter la forme complete de la RSM. Les exemples suivants
(Figure 59) illustrent I'impact de la distribution de déformation, de la forme et des dimensions de
la structure sur les RSM dénuées de leffet de super-réseau. Précédemment, la présence de
déformation était présentée comme induisant un déplacement des figures de diffraction. Pour des
structures possédant une forte inhomogénéité en déformation, la figure entiere est alors déformée
en plus d’étre décalée [107]. Les conditions de diffraction au sein de la structure étant non uniformes,
cela génere une figure de diffraction non uniforme (partie 3. 3. 1. 4). Il ne s’agit pas seulement de

mesurer un décalage de pic de Bragg, mais de caractériser aussi la distribution d’intensité de cette

! Les matrices de positions sont exactement les mémes : X(n,m)=X’(n,m) et Y(n,m)=Y’(n,m) avec n et m les dimensions

des matrices.
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figure de diffraction. La distribution d’intensité étant aussi dépendante de la géométrie, son étude

permet donc d’obtenir des informations dimensionnelles [130], [131].
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Figure 59 Simulation du champ de déformation horizontal (a et g) et vertical (b et h) pour respectivement
une structure rectangulaire et trapézoidale de SiyrGeos de 30 nm d’épaisseur déposée sur un substrat de
silicium. Simulation des RSM 004 et 115 correspondantes avec une déformation uniforme (c/d et i/k) et

avec (e/f) les champs de déformation a et b et (j/1) les champs de déformation g et h.

La forme de la figure de diffraction est par exemple tres différente entre une structure
rectangulaire et trapézoidale non déformées (Figure 59 c¢/d - i/j). Pour des structures déformées, la
figure de diffraction dépend a la fois de la déformation et de la géométrie de la structure (Figure 59

e/f - k/1): les deux étant étroitement liées puisque la géométrie influence la déformation (Figure 59

a/b —g/h).

Evaluation de la diffraction de rayons-X haute résolution pour la caractérisation des || g3
déformations



Evaluation de la validité de la simulation HRXRD pour 1’étude des RSM

3. 4. Evaluation de la validité de la simulation HRXRD pour
I’étude des RSM

Les simulations introduites dans la partie précédente permettent de mettre en place une
démarche de traitement numérique indispensable pour un suivi en ligne des déformations. Mais

avant cela, il est important de valider que :

e Les modeles permettent de reproduire convenablement les RSM mesurées.
e Les RSM mesurées sont compatibles avec cette démarche, c’est-a-dire qu’elles contiennent

I’expression du champ de déformation avec une résolution suffisante.

Pour ce faire, des études préalables ont été ainsi effectuées dans le but d’évaluer les méthodes
de simulation mises en ceuvre. Elles ont été réalisées en trois étapes, toutes consistant en 'attribution
d’'un champ de déformation aux figures de diffraction a partir de simulations. Pour ces études, des
échantillons de plus en plus complexes ont été étudiés. Les deux premiers exemples s’attardent sur
des structures possédant des géométries simples, comportant un dépdt de Sii—«Ge, sur substrat
silicium. Le troisieme concerne une structure de Si;_xGe, partiellement gravée de maniére périodique,
générant un champ de déformation plus complexe. Quant au dernier exemple, il est porté sur ’étude

de structures représentatives des transistors fabriqués en ligne de production.
3. 4. 1. Simulation de structures rectangulaires : évaluation des modéles

Les structures étudiées en premier lieu se composent de réseaux de lignes aux dimensions
variées'!. Ces structures, que nous nommerons DIVA?, ont été spécifiquement créées pour la
caractérisation avec une multitude de techniques. Elles permettent d’apprécier 'impact des
dimensions des structures et du champ de déformation au regard de la figure de diffraction pour une
méme condition de process. Une géométrie et une composition simple les caractérisent, ce qui permet
de mettre en ceuvre facilement des simulations FEM ou des modeles analytiques. Nous illustrerons
donc 'utilisation des simulations pour 'analyse des RSM sur 'une de ces structures : un réseau de
lignes de Sip7Geps de 30 nm d’épaisseur, de 130 nm de large et de période 240 nm, déposé sur un
substrat en silicium (Figure 60). Les mesures sont effectuées juste apres la gravure de la couche de

Siy<Gey, les structures sont donc partiellement® libres de reldcher leur contrainte.

1102 structures carrées et rectangulaires de dimension latérale allant de 45 nm & 2 pm.
2 Nom du masque de lithographie
3 Le substrat en silicium permet le maintien des déformations a Uinterface avec le SiixGex
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Figure 60 (a) Schéma d’un réseau de lignes de Sio,7Geo,s de largeur 80 nm, d’épaisseur 30 nm et de période
190 nm. (b/c/d) Images SEM! associées, a différentes échelles.

3. 4. 1. 1 Simulation FEM

Les simulations mécaniques effectuées sont basées sur un modele idéal, défini par la géométrie
et la composition théorique de la structure. Les échantillons présentent une sur-gravure du substrat
en silicium entre les lignes de Siy7Geys, d’environ 10 nm, reproduite dans les simulations. Ces
simulations fournissent les champs de déplacements et de déformations présentés en Figure 61. Les

cartographies résultantes mettent en évidence I'inhomogénéité horizontale et verticale du champ de

déformation:
a 3p-
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Figure 61 Simulations FEM du champ de déplacement horizontal (a) et vertical (b) et les champs de
déformation correspondants (c¢) et (d) pour un réseau de lignes SioGeos de 30 nm d’épaisseur, 130 nm de
large et d’une période de 240 nm

o Le champ de déplacement horizontal est quasiment nul au centre de la structure et varie
radialement par rapport aux coins supérieurs de la structure (Figure 61 a).
o Les variations du champ de déplacement vertical possedent quant a elles une distribution

verticalement homogeéne au centre et se courbent fortement sur les bords (Figure 61 b).

L’ensemble de ces caractéristiques est associé a des phénomenes de relaxation élastique, la

combinaison des deux variations correspondant a des rotations des plans cristallins, telles que

' ‘Scanning Electron Microscopy’ - Microscopie électronique a balayage
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décrites en partie 2. 2. 3. 2. Ce modele fournit des résultats cohérents. Néanmoins, les variations de
champ de déformation semblent bien trop abruptes, notamment aux extrémités de la structure

(Figure 61 c¢/d). Pour cette premiere étude, aucun ajustement de ce modele n’a été considéré.
3. 4. 1. 2 Description des RSM

Une fois le champ de déplacement FEM converti en RSM, une grande similarité est obtenue
entre les simulations et les mesures, les différentes caractéristiques des RSM mesurées étant présentes
dans les simulations (Figure 62). Les figures de diffraction possédent la méme position dans 'espace
réciproque et une forme semblable, qui se décompose en deux parties : une partie centrale a
(qx=0nm';q,=7,23nm™") et des parties latérales a (qx=0,065nm"';q,=7,25nm™) pour les RSM
symétriques. Pour les RSM asymétriques les parties latérales se distinguent avec une partie a (qx=-

2,64nm™;q,=9,25nm™) et une autre a (qx=-2,5Inm*;q,=9,07nm™).

(2]
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Figure 62 RSM 004 (a) et 115 (b) mesurée et simulées (c) et (d) pour un réseau de lignes de Sio:Geos de

30 nm d’épaisseur, 130 nm de large et d’une période de 240 nm.

La partie centrale de la figure de diffraction observée correspond a la diffraction de plans
cristallins quasiment paralleles au substrat, dans ce cas le vecteur de diffusion répondant aux
conditions de Bragg est alors perpendiculaire au substrat (Figure 63 ¢/e). On peut attribuer cette
partie au cceur de la structure, ol les champs de déformation sont le plus homogene. Inversement,
sur les bords de la structure la rotation des plans cristallins est importante, modifiant les conditions
de diffraction (Figure 63 b/d). Le vecteur de diffusion n’est donc plus parfaitement perpendiculaire
(qx # 0) sur les bords de la structure. La déformation perpendiculaire étant moindre, la position
suivant q, augmente. Cet écart significatif entre les deux zones de la structure est important dans

les simulations, correspondant a une variation abrupte du champ de déplacement (Figure 63 d/e).
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Figure 63 Schéma d’une structure déformée (a). RSM 004 simulée du bord (b) et du centre (c) d’un réseau
de lignes de SiosGeos de 30 nm d’épaisseur, 130 nm de large et d’une période de 240 nm, ainsi que le

champ de déplacement horizontal (d) et vertical (e) associés.

En réalité, la variation du champ de déplacement ne semble pas aussi abrupte d’apres les
mesures, étant donné que la figure de diffraction ne présente pas des zones aussi distinctes (Figure
62). Cette différence indique que le modeéle doit étre amélioré. Néanmoins, cette simulation permet
de reproduire et expliquer aisément la forme des RSM, la courbure des figures de diffraction

s’expliquant par les variations du champ de déplacement comme nous avons pu le voir.
3.4.1. 3 Correspondance entre les simulations et les mesures

Il est complexe d’effectuer une comparaison quantitative entre les différentes RSM qui ait
du sens. Par conséquent, la comparaison entre les mesures et les simulations est effectuée en
comparant les positions et intensités moyennes du centre des figures de diffraction suivant la
direction q, (Figure 64), comme nous avons pu le voir en partie 3. 3. 3. 2. Nous userons de cette
méthode pour comparer les RSM dans la suite de ce chapitre. A partir de cette méthode, on observe
un écart moyen des positions suivant q, équivalent a une déformation de 0,002 % pour les RSM 004
et de 0,008 % pour les RSM 115. L’écart de position entre les intensités des RSM 115 équivaut
quant a lui & un écart de déformation horizontale de 0,064 %. Cet écart plus important (>>0,002 %)
s’explique par une valeur d’incertitude plus grande : la fonction de Laue utilisée n’étant pas adaptée
a l'ajustement de la figure de diffraction pour une structure déformée, dans la direction qx.
L’ajustement dans la direction ¢, n’est pas non plus idéal, mais l'incertitude est négligeable au

premier ordre.

Evaluation de la diffraction de rayons-X haute résolution pour la caractérisation des || g7
déformations



Evaluation de la validité de la simulation HRXRD pour 'étude des RSM

a - b 9.09
7.25 9.08
°7.245 ;g.gg
E 7 Eolos
.. 0,04
07.235 %9.03
7.23 9.024;
LINLAN S B L B B L BN B SN B SN L R rYfrrrfrrrprrrrrrrrr oo
-0.06 -0.04 -0.02 0 0.02 0.04 0.06 -2.64 -2.62 -2.6 -2.58 -2.56 -2.54 -2.52 -2.5
qx (nm™) qx (nm'*)

c d
3; “s 3
35 g 27
}34 :EI.B::
Eg g 1.6
[ B
El §1.4—_

r~rrrr1rrrrJ1rrrrrrrrrrrr 111 4,...,.I.,.I.,.I.,.I.,.I.,.I.‘.I
-0.06 -0.04 -0.02 0 0.02 0.04 0.06 -2.64 -2.62 -2.6 -2.58 -2.56 -2.54 -2.52 -2.5
qx (nm1) ax (nm*)

Figure 64 Positions extraites des RSM 004 (a) et 115 (b) simulées et mesurées. Intensités extraites des
RSM 004 (c) et 115 (d) simulées et mesurées.

Le profil d’intensité de la figure n’est pas parfaitement reproduit (Figure 64 c¢/d), tout
particulierement les parties latérales de la structure. En effet, la simulation présente une figure de
diffraction bien plus hétérogene que les mesures. Les parties latérales de la figure sont idéalement
distinctes de la partie centrale, et leur étendue latérale est plus importante contrairement aux
mesures. Cet écart s’explique en grande partie par les singularités des champs de déformation

présentées auparavant.

Pour le moment, aucune tentative n’a été effectuée dans le but d’obtenir un accord parfait,
en ajustant la géométrie de la structure, les propriétés des matériaux ou le modele. Nous voulons
simplement établir la validité de cette approche. Mais en soi, le modele mécanique utilisé permet de

reproduire convenablement la forme, 'intensité relative et la position de la figure de diffraction du
Si1«Gey (Figure 64 a/b).

3. 4. 2. Réseau de lignes de SiGe sous-gravées : Limite des modeéles

Les réseaux de lignes rectangulaires présentent un intérét dans le but de valider les modéles
mécaniques et comprendre les figures de diffraction, cependant les structures de la microélectronique
possedent parfois des géométries bien plus élaborées. Pour approcher cette complexité, une structure
différente a été abordée, il s’agit d’un film de Si;_Ge, épitaxié sur substrat en silicium, partiellement
gravé de maniére périodique (Figure 65 a/b/c). Dans le cas présent, la structure possede une
périodicité de 160 nm, le Sip:Gey 3 gravé présente une épaisseur de 12 nm, et la partie non gravée 20

nm. Cette derniére est surmontée d’un oxyde de silicium de 150 nm d’épaisseur.
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Figure 65 Schéma (a) et image TEM de la structure étudiée de réseaux de lignes de SiorGeos d’épaisseur
allant de 12 & 20 nm et de périodicité 160 nm (b) et 90 nm (c).

Les résultats mécaniques, calculés par FEM et présentés dans la Figure 66, démontrent que
les inhomogénéités d’épaisseurs entrainent des effets de relaxation dans les zones épaisses et, par
équilibre mécanique, une mise en surcontrainte des zones minces. Les champs de déformation se
distinguent donc principalement suivant la composante horizontale, en compression pour la zone
mince ((&xx)lp = —0,39 %) et en tension pour la zone épaisse ((exx)a = 0,31 %) (Figure 66 c). En
conséquence, la composante verticale est moindre dans la zone épaisse ({g;;)|4 = 2,10 %) par
rapport a la zone mince ((€,,)|g = 2,31 %) (Figure 66 d). La zone épaisse présente alors des champs
de déplacements caractéristiques d’effets de relaxation élastiques tandis que la partie de plus faible
épaisseur présente un comportement différent. Les champs de cette partie correspondent a 1’état
d’une structure pseudomorphique, avec une légere surcompression induite par la relaxation de la
partie adjacente. On peut retrouver ce genre de comportement dans le canal des transistors intégrant

des contraintes, le canal étant mis en compression par relaxation des sources/drains [42].
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Figure 66 Simulations FEM du champ de déplacement latéral (a) et perpendiculaire (b) ainsi que le champ
de déformation horizontal (c) et vertical (d) de réseaux de lignes de SiorGeos de périodicité 160 nm et

d’épaisseur allant de 12 4 20 nm.
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3. 4. 2. 1 Silicium contraint

Dans les exemples précédents, nous n’avons pas décrit la partie attribuée au silicium,
pourtant présente. Présentement, la relaxation des lignes épaisses de Si;_xGey, du fait de la présence
des bords de la ligne, induit un champ de déformation dans le substrat de silicium (Figure 66).
L’étendue de ce champ de déplacement est influencée par D'épaisseur du silicium choisi, la
détermination de I’épaisseur du silicium a prendre en compte est donc cruciale. Pour ce faire, il faut
un critére de sélection de cette épaisseur, que nous avons choisi comme 1’épaisseur a partir de laquelle
la valeur moyenne du champ de déplacement vertical est inférieure & 0,001 %. A partir de ce critére,
la valeur de 120 nm est obtenue. Cette profondeur simulée est importante, car le silicium joue le
role de substrat et donc de maintien mécanique. A défaut d’une épaisseur suffisante, le
comportement mécanique de la structure n’est pas idéalement reproduit. Les cartographies du réseau
réciproque résultants de ces résultats mécaniques mettent en évidence le champ de déformation dans
le silicium et son caractere périodique, et ce par I'existence de franges autour du pic du substrat

(Figure 67).
3. 4. 2. 2 Hétérogénéité du champ de déformation

La réflexion utilisée dans cet exemple est la 224, qui est bien plus profitable que la 115
puisqu’elle est deux fois plus sensible a la déformation dans le plan. La cartographie 224 met

parfaitement en évidence 1'hétérogénéité du champ de déformation, deux zones se distinguent :

e Une figure étendue et mince suivant la direction q, et qx (qx=5,23nm;q,=7,15nm™")

e Une autre avec une étendue moindre en g, et supérieure en ¢x (qx=>5,19nm*;q,=7,21nm™)

Ces zones et leurs caractéristiques correspondent aux observations du champ de déformation.
La figure la plus intense, correspondant a la zone épaisse, posséde une position moindre suivant la
direction qx et plus importante en q,, équivalent a un état de déformation inférieure, par rapport a
la figure la moins intense (Figure 67 a). Les positions et intensités relatives des deux zones

précédemment décrites sont donc en adéquation avec les champs de déformation (Figure 66).
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Figure 67 RSM 224 mesurée (a) et simulée avec (b) et sans (c) ’effet de super-réseau de réseaux de lignes

de Sio,7Geo;s de périodicité 160 nm et d’épaisseur allant de 12 4 20 nm.
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A premiére vue, un trés bon accord est obtenu entre les RSM expérimentales (Figure 67 a)
et simulées (Figure 67 b/c) confirmant les potentialités d’utilisation des simulations pour des
structures plus complexes. Pour apprécier cette affirmation de maniere plus quantitative, les
positions des pics et leurs intensités ont été comparées (Figure 68). Ainsi, pour nuancer ce propos
optimiste, on remarque tout de méme que la similarité n’est que partielle, des écarts de position
suivant g, non négligeables sont observables pour la zone de moindre intensité (Figure 68 a). De
plus, la distribution d’intensité indique que la répartition de la figure suivant la direction gy n’est

pas idéalement reproduite pour cette partie de la RSM (Figure 68 b).
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Figure 68 Positions (a) et intensités (b) des pics de SiGe extraits de la mesure (bleu foncé) et de la

simulation (bleu clair)

L’écart moyen de position équivaut & un écart de déformation vertical de 0,018 %, qui se
décompose en 0,02 % pour la partie gauche et 0,16 % pour la droite. Concernant la déformation
horizontale, I’écart moyen pour la partie gauche est de 0,02 % et 0,17 % pour la partie droite. En
somme, ’écart entre le modele et la mesure est tout a fait acceptable pour la partie épaisse de la

structure et bien moins pour la partie mince.
3. 4. 2. 3 Imperfection du modéle

La simulation de la RSM sans l'effet de super-réseau permet de mieux apprécier la complexité
de la figure de diffraction et la perte d’information induite par cet effet. Si l'effet de super-réseau
empéche d’accéder a l'intégrité de la figure, 'extraction de parametres effectuée dans cet exemple
ne permet pas non plus de sonder toute 'information. Les écarts observés au travers de cette
méthode d’analyse sont donc a considérer avec précaution, bien qu’ils permettent d’affirmer que la
partie mince de la structure est mécaniquement moins bien modélisée que le reste de la structure.
L’ensemble de ces affirmations laissent a penser que le modele parvient a reproduire I’hétérogénéité
de déformations dans la structure dans une moindre mesure et que dans l'objectif d’obtenir
davantage de précision il est nécessaire de considérer un modele plus complexe et de pouvoir
I’adapter. Par exemple, on aurait trés bien pu intégrer une valeur de contrainte intrinseque
supplémentaire, localisée dans cette partie, ou alors modifier les conditions aux limites du modele

spécifiquement pour cette zone.
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3. 4. 3. Apport de mesures de DFEH pour la réalisation de modéles

Dans I'exemple précédent, les limites du modele FEM utilisé ont été mises en évidence, il
est donc nécessaire d’améliorer ce modéle dans 1'objectif de sonder le champ de déformation pour
des réseaux de transistors. Nous avons alors appuyé le développement d’'un modele a 'aide d’une
autre technique de caractérisation des champs de déformations, la DFEH. Cette technique fait partie
des techniques de référence dans la mesure de déformations, avec une sensibilité maximale en
déformation de lordre de 0,02 %, associé a une résolution spatiale de 5 nm [132]. La résolution
spatiale, en déformation et le champ de vue sont corrélés, la résolution en déformation est par

exemple réduite a 0,1 % pour pouvoir atteindre une résolution spatiale de 1 nm.

Ce travail a été accompli en collaboration avec Victor Boureau, anciennement en these
CIFRE (STMicroelectronics/ CEMES-CNRS), qui a réalisé les expériences de DFEH. Les mesures
ont été réalisées sur 'I?’TEM, dédié a la mesure in situ et aux expériences d’holographie, installé au
CEMES-CNRS. La DFEH est une technique d’interférométrie utilisant deux faisceaux d’électrons,
diffractés par un ensemble de plans cristallographiques. L’un des faisceaux est diffracté par un réseau
cristallin bien connu et sert de référence pour le second faisceau qui sonde la région d’intérét. La
figure d’interférence obtenue comporte une information de phase, directement proportionnelle au
champ de déplacement des atomes. Les avantages de cette technique de mesure résident donc dans
sa tres bonne résolution spatiale, sa résolution en déformation et de la capacité d’obtention de

Pensemble du tenseur a partir d’un cliché expérimental.

y = [110]

Figure 69 Sections par TEM en champ clair d’une structure composée de pMOS de longueur de grille
20nm, d’épaisseur des sources/drains en SioGeozs de 28 nm et de largeur de grille 150 pm. Ils sont
périodiquement répétés sur 350 pm avec une période de 108 nm. Les sources et drains sont considérés
comme trapézoidaux du fait que de la présence de fautes d’empilement {111} & leurs sommets, inclinées

de 54,7° par rapport a la direction (100).
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Les structures étudiées sont constituées de réseaux périodiques de pMOS, de période 108 nm,
possédant une grille de 20 nm de longueur et des sources/drains de 30 nm d’épaisseur, formés par
dépdt épitaxial de Sip7sGeg2s. La grille est composée d’un empilement de SiO,, HfO,, TiN, poly-Si et
elle est séparée des sources/drains par des espaceurs en SiN (Figure 69). La zone de mesure étant
loin des tranchées étroites d’isolation (STI), les transistors ne sont pas influencés par un quelconque

effet de relaxation di a leur présence [133]-[135].
3. 4. 3. 1 Champ de déformation mesuré en DFEH

La DFEH image un hologramme dont linterfrange encode la phase géométrique.
Connaissant ’échelle de I'image, il est ainsi possible d’accéder au champ de déplacement a partir de
la cartographie de la phase. Ce dernier est obtenu sur une surface de 330x250 nm?, avec une
résolution spatiale de 3 nm. Les sources et drains sont en théorie rectangulaires, mais leurs coins
sont constitués d’une succession de fautes d’empilement sur les plans {111} (a £54,7° de la surface
(100)), ils sont donc considérés comme étant des structures trapézoidales de 28 nm d’épaisseur au-
dessus d’un rectangle de 6 nm d’épaisseur. A partir des champs de déplacement, les déformations
sont obtenues par dérivation. Les champs de déplacements et de déformations principaux sont
représentés en Figure 70.
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Figure 70 Champ de déplacement dans le plan (a) et hors plan (b) et les champ de déformation associés
(c) et (d) obtenus par les mesures DFEH de pMOS de longueur de grille 20nm, d’épaisseur des sources/drains en

Sio,75Geo,2s de 28 nm et de largeur de grille 150 pm

Deux zones peuvent étre identifiées dans ces cartographies des déformations:

o Les sources et drains en Siy7;Geg 25, qui présentent le champ de déformation le plus important.
Proche de linterface entre le Siy7Gepos et le silicium, les sources et drains en SiyGepos
possedent une valeur moyenne de déformation hors plan de 1,3 %, qui décroit jusqu’a la

valeur de 1,1 % au sommet. D’un autre c6té, la valeur moyenne de déformation dans le plan
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croit, du centre (0,5 %) vers les bords de la structure (1,6 %). Cette déformation provient
du parametre de maille du Si;_Ge, qui tente de s’adapter a celui du substrat en silicium,

dans la partie inférieure et d’un effet de relaxation de la structure.

o Le substrat en silicium, présente quant a lui un champ de déformation plus faible, il est
impacté par la relaxation du Sig7Gegos, mais de manieére moindre du fait de son maintien
mécanique important. Le substrat de silicium est alors en tension (40,4 %) sous les sources
et drains, en conséquence de ces éléments qui essaient d’imposer leur parametre de maille.
Ce comportement induit aussi une compression dans le plan (-0,2 %) du silicium en dessous
de la grille. En conséquence, le silicium est aussi légerement déformé dans la direction
verticale, due & l'effet Poisson. Par des considérations de symétrie, la contrainte dans le

silicium a tres exactement la méme périodicité que le Sip7Gegos.

A noter que ces mesures donnent une information sur I’étendue du champ de déformation
dans le substrat. Suivant le critere précédemment établi, on trouve une profondeur de 90 nm, l'ordre
de grandeur est comparable a la profondeur observée dans les simulations du cas précédent. Dans

ces deux cas, cette profondeur semble avoir une amplitude proche de la période de la structure
3. 4. 3. 2 Simulation des RSM a partir des résultats DFEH

L’analyse des champs de déformations, détaillée dans deux publications [136], [137], est riche
en informations, mais I'objectif principal de cette étude est de pouvoir comparer les mesures HRXRD
et DFEH. Cependant, bien que toutes deux fortement sensibles a la déformation, les données
mesurées ont un formalisme différent. Pour comparer les résultats des deux techniques, nous utilisons
alors la méme procédure que pour la simulation, consistant & convertir les champs de déplacement
en positions atomiques puis simuler les RSM associés. L’étendue latérale de la mesure DFEH,
correspondant a trois périodes, est considérée comme suffisante pour reproduire les RSM
expérimentales (largeur de 330 nm), la valeur étant inférieure a la longueur de cohérence de
I'équipement HRXRD (entre 500 et 900 nm).
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Figure 71 RSM expérimentales 004 (a) et 115 (c) ainsi que les simulations correspondantes (b) et (d) de
pMOS de longueur de grille 20nm, d’épaisseur des sources/drains en SinrsGeo,zs de 28 nm et de largeur de grille 150 pm.
La partie inférieure de la RSM 115 mesurée a été amplifiée par un facteur de 100 pour rendre visible le

signal.

La simulation des cartographies a partir des champs de déplacement mesurés en DFEH

donne de maniére qualitative des résultats trés similaires aux mesures (Figure 71). Les parties

1 respectivement associées aux

1

supérieures, aux positions q2%* = 7,36 nm™! et ¢l = 9,21 nm~
RSM 004 et 115 correspondent au silicium. Les parties inférieures, aux positions q2°* = 7,245 nm™
et q11° = 9,05 nm™! au Siy:Geyas. Cependant, si la forme et l'intensité des figures de diffraction
correspondent, 1’écart de position entre le silicium et le Sip7sGeo2s est quant a lui bien différent. La
position des pics de Si;_xGex de la RSM simulée a partir des résultats DFEH est décalée vers des
plus grandes valeurs en ¢, , correspondant donc a un état de déformation moindre [136]. Cet écart
équivaut a une relaxation verticale de 0,3 %, qui peut étre expliqué par un effet de lame mince

[136] : la contrainte suivant la direction d’amincissement tend vers une valeur nulle (Figure 72).

-0

y Lame mince d’épaisseur 110 nm Oy

Figure 72 Schéma d’un réseau de pMOS avant (a) et aprés (b) la préparation au FIB

Ce résultat illustre le fait que l'utilisation de techniques de microscopie électronique a
transmission implique des complications pour la mesure de déformations. En effet, les échantillons
sont préparés sous forme de lames minces de 50 & 300 nm d’épaisseur selon les techniques (110 nm
dans ce cas). La préparation de ces lames peut entrainer une amorphisation de la surface et une
implantation ionique dans le cas de l'utilisation du FIB. Il a également été montré que la faible

épaisseur de la lame implique une relaxation de déformations suivant la normale a la surface [138].
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La préparation de la lame mince cause un effet de relaxation dans la direction d’amincissement, qui
induit par effet Poisson une relaxation du reste de la structure, dans le plan (xz). La comparaison
des RSM simulées a partir des mesures DFEH avec les mesures HRXRD démontre que la préparation
d’échantillon n’est pas sans effet sur ce champ de déformation. Pour une concentration de 25 %, la
valeur théorique de relaxation pour une lame infiniment mince est de 0,47 %, dans ce cas effet est
donc moindre, ce qui est tout a fait cohérent puisque I'amincissement se limite a une épaisseur de
110 nm (Figure 72).

3. 4. 3. 3 Correction de la mesure DFEH

En considérant cet effet, il est ainsi possible de corriger le champ de déformation mesuré en
DFEH. Pour ce faire, il est alors nécessaire d’utiliser des simulations pour calculer les champs de
déformation avant amincissement. Dans un premier temps, les champs de déformation mesurés par
DFEH ont été reproduits par une simulation FEM, en faisant varier les contraintes résiduelles de
chaque élément de la structure et en appliquant des conditions de bords compatibles avec une
contrainte plane' [119]. Une déformation initiale est introduite dans les sources et drains, pour
reproduire les conditions d’épitaxie. De méme, une contrainte est introduite dans les matériaux

amorphes pour reproduire la contrainte intrinseque du réseau, introduite pas le dépdt et les

traitements thermiques.
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Figure 73 Champ de déplacements dans le plan (a) et hors plan (b) simulés sur la base des mesures DFEH
avec effet de lame mince corrigé et champs de déformation correspondants (c et d), de pMOS de longueur de

grille 20nm, d’épaisseur des sources/drains en Sio,rsGeozs de 28 nm et de largeur de grille 150 pm

Une fois la correspondance entre le modele et les mesures validée, la relaxation due a l'effet
de lame mince est compensée en modifiant les conditions dans la direction y dans le but de retrouver

les conditions avant amincissement (déformation plane”). On obtient alors un modele FEM simulant

1 —0-
oy—O,syyth
2 . —
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la relaxation de la lame mince a partir de la géométrie observée par DFEH. Les champs de
déformation résultants, simulant les mesures DFEH avec un effet de lame mince corrigé, sont
représentés en Figure 73. La différence avant et apres correction est avant tous caractérisée par une
augmentation de la déformation hors plan. Proche de I'interface entre le Sig7:Geg2s et le Si, les sources
et drains en Sip75Gep s possédent maintenant une valeur moyenne de déformation hors plan de 1,9

%, qui décroit jusqu’a la valeur de 1,5 % au sommet.
3. 4. 3. 4 Comparaison des résultats aprés correction des mesure DFEH

Les RSM simulées a partir des résultats de DFEH corrigés, représentés en Figure 74, sont a
nouveau tres similaires aux mesures, a la différence pres que cette fois-ci la position de la figure de
diffraction du Sip7;Geg 25 semble correspondre. Pour s’en convaincre, les positions des figures apres et

avant corrections ont été extraites et représentées en Figure 75.
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Figure 74 RSM 004 (a) et 115 (c) mesurées, et respectivement simulées (b) et (d) & partir du champ de

O 7R L

déplacement basé sur les mesures DFEH avec effet de lame mince corrigé, de pMOS de longueur de grille 20nm,

d’épaisseur des sources/drains en SiorsGeo2s de 28 nm et de largeur de grille 150 pm
Apres correction, 1’écart relatif entre la mesure HRXRD et la simulation basée sur les
mesures DFEH corrigées est tres faible, respectivement 0,03 % et 0,06 % pour les RSM symétriques

et asymétriques (Tableau 3). La différence de déformation horizontale avant et apres la correction

est quant a elle faible (0,01 %).
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Figure 75 Positions centrales de chaque pic de SiGe extrait des mesures HRXRD, des simulations basées
sur les mesures DFEH non corrigées et corrigées. Les positions ont été déterminées avec une fiabilité

moyenne de 9.10* nm™ pour les mesures et 2.10* pour les simulations.

En comparant la correction avec les mesures HRXRD, on en conclut plusieurs éléments : la
correction de l'effet de lame mince est correcte dans le sens ou elle rapproche les mesures HRXRD
et DFEH, le modele utilisé pour corriger les mesures DFEH présente un champ de déformation qui
reproduit convenablement les RSM mesurées et les RSM mesurées en HRXRD retranscrivent bien

le champ de déformation moyen des structures, notamment leurs hétérogénéités.

004 115

Ecarts de déformations be,, 8&,y 8¢,
Mesure DFEH 029 % 032% 0,06%
Mesure DFEH corrigée par FEM 0,03 % 0,06 % 0,06 %

Tableau 3 Ecart de déformation hors plan et dans le plan entre la mesure HRXRD et les résultats DFEH
3. 4. 3. 5 Conclusion sur ’apport de la mesure DFEH

Ces résultats sont novateurs dans le sens ou ils ont permis de comparer deux techniques
intrinsequement différentes au travers de la méme représentation, la RSM. Cette comparaison met
en avant la sensibilité de la HRXRD par rapport a la mesure de déformation et démontre I'intérét
de combiner cette technique avec les techniques de microscopie. De plus, nous avons vu que les
valeurs de déformation mesurées en microscopie peuvent s’avérer moindres par rapport a leur état
initial, tandis que la HRXRD permet de sonder cette déformation sans 'impacter. Cela génere donc
une différence, intrinseque, entre les deux techniques. Malgré tout, comme nous avons pu le voir,

une fois les effets de lame mince corrigés les résultats sont tres similaires a ceux fournis par 'HRXRD.

A partir de ces résultats, on peut affirmer que THRXRD possede les atouts permettant de
développer un suivi des déformations comparé aux techniques de microscopie qui sont actuellement
la référence. Malgré la perte de 'information spatiale, la HRXRD semble tres sensible aux valeurs
de déformations, les résultats étant tres similaires aux champs de déformations mesurés en DFEH.
L’utilisation de la microscopie en amont des mesures HRXRD a permis de sonder le champ de
déformation et la géométrie, et donc d’anticiper la forme des RSM. Mais avant tout, nous avons pu

développer un modele qui retranscrit la diffraction des transistors avec une précision au moins égale
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a celle fournie par la DFEH. Ce modele, construit a partir des résultats DFEH constitue la base des

travaux ultérieurs.

3. 5. Conclusion

Au travers des différents exemples présentés dans ce chapitre, nous avons pu démontrer que
l'utilisation des RSM était primordiale pour analyser les champs de déformation de structures
nanométriques. Seulement, si 1'hétérogénéité des champs de déformations est bien visible en
diffraction, il est bien moins évident de localiser spatialement ses variations. Cependant, 1'utilisation
de simulations FEM et analytiques ont permis de faire le lien entre des champs de déformation
complets et les figures de diffraction, pour des structures simples. Pour une structure plus complexe,
les simulations FEM ont présenté des limites, que nous avons taché de combler pour 1’étude des
champs de déformations des transistors en nous appuyant sur une analyse DFEH. La confrontation
des RSM mesurées en HRXRD et simulées & partir des résultats DFEH nous a montré que si leurs
formes sont similaires, la position moyenne de la figure de diffraction du Si;—Ge, (déformation
moyenne du Si;_Ge,) est décalée. Nous avons pu montrer que ce décalage était dii a une relaxation
de contrainte suite a la préparation de 1’échantillon pour les mesures au TEM. Malgré tout, apres
correction de cette relaxation, un excellent accord entre les résultats DFEH et HRXRD est obtenu.
La comparaison des deux techniques a permis de vérifier et valider les résultats de chacune d’entre
elles : permettant de détecter et corriger les effets de la préparation de lames minces et de relier les

RSM mesurées en HRXRD a un champ de déformation complet.

La conclusion principale de cette étude est qu’il est possible de caractériser les déformations
de réseaux de transistors avec une résolution spatiale nanométrique et une résolution en déformation
proche de 0,01 % par la mesure de RSM en HRXRD. Ces caractérisations sont réalisées avec des
temps de mesure compatible avec un suivi de procédés, de maniere non destructive et sans artefacts
de préparation. En soi, 'utilisation de la microscopie n’est pas une finalité, mais cette technique a
permis de développer un modele mécanique adéquat pour des structures complexes, présentant un
champ de déformation a priori inconnu. La combinaison des deux techniques est donc pertinente, le

modele ayant servi de base pour les résultats présentés dans le chapitre final.
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4. Enjeux de la caractérisation par spectroscopie Raman

e chapitre est consacré a l'étude des aptitudes de la spectroscopie Raman pour la
détermination des champs de déformations dans les matériauz semi-conducteurs (silicium
et silicium-germanium) et la steochiométrie de lalliage SiiGe. Nous présentons de
maniére succincte les principes théoriques indispensables a la compréhension des résultats
et des méthodes mises en place. Ensuite, nous décrirons les instruments utilisés durant cette étude,
les méthodes de mesure associées et les moyens mis en place afin de pouvoir analyser les données
recueillies. A partir de ces différentes considérations, seront abordés plusieurs exemples permettant
d’illustrer les études menées pendant la theése. Ces études se sont portées sur la calibration de la
réponse Raman pour des échantillons présentant des états de contraintes variées, puis sur la base

de ces résultats, sur Uexploration des capacités de la spectroscopie Raman dans ce contexte.

4. 1. Bases théoriques : la diffusion Raman

Dans le cadre de notre étude, seul l'effet Raman spontané au premier ordre (phénomene
linéaire) est étudié. D’autres techniques, liées a des effets non linéaires comme 'hyper-Raman, le
Raman stimulé, le Raman inverse ou la diffusion Raman anti-stokes cohérente existent, mais ne sont
ni présentées ni étudiées dans le cadre de cette these. Bien qu’utilisés pendant les travaux, nous
n’aborderons pas en détail les aspects théoriques de la spectroscopie Raman exaltée de surface [76],
[139], [140].

4. 1. 1. Vibration des réseaux

Dans le cadre de I’étude de semi-conducteurs, la spectroscopie Raman est une technique
basée sur I’étude des modes de vibration du réseau cristallin. Les atomes au sein du réseau, soumis
a une perturbation (interaction avec un champ électromagnétique ou perturbation mécanique)
peuvent se déplacer, exercant des forces couplées entre les atomes voisins. Un mouvement périodique
d’un ou plusieurs de ces atomes autour de leurs positions d’équilibre induit une vibration du réseau.
On montre avec des conditions aux limites cycliques (cristal infini) qu’il existe au sein des réseaux
cristallins des fréquences de vibration propres, distinctes, pour chaque valeur d’amplitude du vecteur

d’onde ¢. Dans l'exemple d’une chaine linéaire', ces fréquences sont aux nombres de deux (v_ et v.)

! Cas d’une chaine linéaire avec une longueur de maille a, composée de 2 atomes A et B de masses

mamp

respectives my et mg et 11 la masse réduite telle que yu = p——
A B
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et on les exprime suivant des relations nommeées relations de dispersion auxquelles on associe des

courbes de dispersion [141]:

a b 4
Branche 15F = e
opbgque . | ——— /
~ LA
= Branche -
acoustique TA
0 q mfa r A=|100] X EI=[110] I A=[111] L

Figure 76 Schémas de courbes de dispersion de phonons, d’une chaine linéaire diatomique (a) et du silicium
(b)

Sur ces courbes de dispersion (Figure 76 a) on observe deux branches, nommées branche
optique et acoustique. A titre d’exemple, dans le cas particulier ott q = 0 (point I' de la zone de
Brillouin), ¢’est-a-dire en centre de zone de Brillouin (Figure 77), la fréquence v_ s’annule, les atomes

vibrent en phase avec une longueur d’onde infini de A = 2rn/q correspondant au mode acoustique.
La fréquence v, prend quant a elle la valeur v, = \/% \/%, les atomes vibrent a l'intérieur de la maille

I'un par rapport a lautre, ils sont ainsi de charges opposées et peuvent facilement étre agités par

une onde lumineuse, créant ainsi une vibration dénommée mode optique.

Z
<=

N

Figure 77 Premiére zone de Brillouin du réseau réciproque d’un systéme cubique

Pour un cristal a 3 dimensions, de 2 atomes par maille élémentaire, les modes propres
comprennent 3 branches acoustiques et 3 branches optiques, selon que ces derniers soient transverses
(direction de propagation perpendiculaire au mouvement des atomes) ou longitudinaux (direction
de propagation paralléle au déplacement des atomes). Ces différents modes' sont représentés sur la
Figure 78 et décrivent les courbes de dispersions tels que présentés en Figure 76 b. Du point de vue

de la physique quantique, les notions précédentes restent valables, par contre I’énergie est quantifiée,

!'TO (Transverse Optique), LO (Longitudinal Optique), TA (Transverse acoustique) et LA (Longi-
tudinal Acoustique)
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les quantas de vibrations du réseau sont appelés phonons et sont décrits par des ondes planes de

parametres (v, q).
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Figure 78 Schéma des modes des vibrations dans le cas d’une chaine linéaire diatomique pour q=0 (a),
0<q<%(b) etng(c)

4. 1. 2. La diffusion Raman

Le phénomene Raman, mis en évidence par le physicien Chandrasekhara Venkata RAMAN
en 1928, lauréat du prix Nobel de physique en 1930 pour cette découverte est un phénomene de
diffusion inélastique. Une structure cristalline soumise a un faisceau de lumiére monochromatique
peut soit transmettre, réfléchir, absorber ou diffuser ce faisceau. En ce qui concerne la diffusion, on
peut distinguer deux cas:

e La diffusion majoritaire est la diffusion Rayleigh, qui est une diffusion élastique, signifiant

qu’il y a une conservation de la fréquence de la lumiere incidente (Figure 79 a).

o De maniere plus marginale, on trouve la diffusion Raman, qui est une diffusion inélastique,

le rayonnement échange une partie de son énergie avec la matiere (Figure 79 b/c).
4. 1. 2. 1 Approche quantique

Cet échange d’énergie entre le faisceau de lumiere incident et la structure cristalline
s’exprime de maniére quantique par une émission (Stokes) (Figure 79 b) ou absorption (Anti-Stokes)
(Figure 79 ¢) d'un phonon d’énergie hv, et de vecteur d’onde ¢ [142]. Malgré I’échange d’énergie,
les principes de conservation de 1’énergie et de quantité de mouvement impliquent respectivement
les relations vy = v * v, et Ed = Ei + ¢. Cependant, le processus de diffusion induit a la fois une
fréquence de vibration faible (v > vg) et une quasi-conservation de I'amplitude des vecteurs d’ondes
incident et diffusé (||7€l|| = ||Ed||) Ces conditions résultent en une amplitude du vecteur d’onde
faible (]|G]] = 0): La spectroscopie Raman est de ce fait une spectroscopie de centre de zone de

Brillouin.
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Figure 79 Schéma des processus de diffusion Rayleigh (a), Raman Stokes (b) et Raman Anti-Stokes (c)

La diffusion Raman induit donc un échange d’énergie entre le rayon lumineux et le milieu
(Figure 80 a). Cet échange d’énergie se caractérise par une transition sur un état électronique virtuel
(intermédiaire) :

o Si cet état est légerement inférieur a un état électronique réel, on observe un effet de pré-

résonance (Figure 80 b).

e Dans le cas ou 'énergie associée a la longueur d’onde de la radiation excitatrice est
équivalente a celle d'une transition électronique du cristal, il se produit alors un effet de
résonance (Figure 80 c¢). Dans ce cas, la probabilité de transition associée au processus

Raman augmente fortement, exaltant le signal en conséquence [143].

a =
Etat électronique b ¢ v _ 1
excité - - n=1
Etat intermédiaire

v=2

v=1

Etat fondamental —L_ n=0
Diffusion Raman - Diffusion Raman de Diffusion Raman de

Figure 80 Schéma des phénoménes de diffusion Raman : a) Classique, b) de pré-résonance et c) de

résonance

Les écarts énergétiques entre les transitions électroniques précédemment décrites dépendent
de I’élément étudié, les effets de pré-résonance et résonance le sont donc aussi. Comme nous 'avons
vu, la spectroscopie Raman est liée a un effet de centre de zone de Brillouin (k = T'). Le gap' direct
du silicium se situant a une énergie de 3,5 eV (A = 354 nm) on peut observer un phénomeéne de

résonance pour des longueurs d’onde excitatrices proches de 354 nm. La structure de bande, simple

' Largeur de la bande interdite
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pour le silicium, est plus complexe pour l'alliage de Si;«Ge, (Figure 81 b), elle est trés dépendante

de la proportion en germanium, évoluant entre celle du silicium (Figure 81 a) et du germanium

(Figure 81 c) [36], [144].

Energie . a

Ep,~322eV

L r X
Vecteurd’'onde q Vecteurd’'onde q Vecteurd'ondeq

Figure 81 Schémas de structure de bande en énergie du Si (a), SivsGeos (b) et Ge (c)

L’énergie de l'alliage Sii—«Gey de centre de zone de Brillouin correspond a la transition directe

I
ESiGe7

suivante [36], [144] (Figure 82):

elle dépend de la composition de l'alliage, et s’exprime a température ambiante de la fagon

Ef2. (x) = 4,2 — 4,6x + 2,4x%eV (295K) (4. 1-1)

Par exemple, pour la longueur d’onde de 363 nm, le faisceau a une énergie trés proche de la
transition directe du silicium et de celle de I'alliage Si;_Ge, pour une concentration en germanium
d’environ 15 %, ce qui induit un comportement résonant. A contrario, & la longueur de 514 nm,
I'énergie (2,4eV) est trop faible pour induire une résonance quelconque que ce soit pour alliage
Sii—xGe, ou le silicium (Figure 82). L’énergie Esriloe (entre 1,5 et 3,8 €V), qui est aussi une transition
de centre de zone de Brillouin, ne correspond pas aux énergies d’excitation obtenus en spectroscopie
Raman pour une concentration en germanium inférieure a 45 % (Figure 82). Le SiO, situé entre le
silicium substrat et le silicium du FDSOI n’est pas considéré pour les mesures, étant donné que son
= 5eV) est bien trop importante par rapport aux énergies engagées dans le

énergie de gap (Esrizo2

phénomene.
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Figure 82 Energies d’excitation du laser — et énergies Eg, et Egf;, en fonction de la composition en

germanium (x) de Dalliage Sii—xGex [145]. L’énergie EgilGe (entre 1,5 et 3,8 eV) n’appartient pas aux énergies

d’excitation obtenues en spectroscopie Raman pour une concentration en germanium inférieure & 45 %.

Les énergies d’excitation associées aux longueurs d’ondes 454, 363 et 325 nm correspondent respectivement

A I’énergie Eg?Ge pour les concentrations de 39 %, 15 % et 8 %.

Pour une description complete du phénomene, il faut continuer a développer cette approche
quantique [146], cependant une approche classique permet d’aborder convenablement le phénomene.
Cette approche permet d’introduire les régles de sélection, utiles dans la description des phénomenes

Raman et révele tout de méme les regles de conservation quantique précédemment citées.
4. 1. 2. 2 Approche classique

Le phénomene de diffusion Raman est 1ié a la polarisabilité (&) du matériau cristallin, qui
caractérise la déformation du nuage électronique soumis & un champ électrique E. La résultante de

cette déformation est nommée moment dipolaire induit P et s’exprime de maniere classique de la

fagon suivante dans un repeére direct R = (0, %, Y, Z), avec a tenseur de rang 2 [70], [142], [147]:

Axx QAxy QAyxz
_= -
P=qaE =|Q%x &yy ay; |FE (4. 1—2)
Azx QAzy Agzz

En considérant une onde monochromatique de fréquence v;, de champ électrique E =
E;COS(E.F — 2my;t), en désignant le mouvement de vibration des atomes par la coordonnée
normale 6 = Q_o)cos(z.? — 2my;t), Uexpression des coefficients du tenseur de polarisabilité peut

se développer au premier ordre de la fagon suivante [70], [142], [147]:

Q (4. 1-3)
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En remplacant le développement des coefficients du tenseur de polarisabilité dans 1’équation

(4. 1-2) nous obtenons ainsi 'expression suivante:

P= aijOE_O) cos(H.F — 2mvt)
+16aij
280 |,

+ cos((Ei —§).7 —2n(v —vy)t]

QoEo[cos((k; + )7 — 2m(v —vq)t (4. 1-4)

Cette équation se compose ainsi de trois termes indépendants, le terme de premier ordre
décrit la diffusion Rayleigh et les termes des seconds ordres décrivent respectivement la diffusion
Anti-Stokes et Stokes. Dans le cas ou les termes de second ordre sont non nuls, c¢’est-a-dire que le
pré-facteur ZLQU Oest lui-méme non nul, le phénomene Raman est activé. D’un point de vue physique,

cette condition correspond au cas ou les mouvements atomiques entrainent une variation de la

polarisabilité du matériau cristallin, on parle des lors de régles de sélection.
Regles de sélection

Dans un cristal non polaire, les phonons optiques modifient ’énergie électronique en
changeant la longueur et/ou les angles des liaisons. La polarisabilité @ étant un tenseur, on peut
donc lui associer un potentiel de déformation sous la forme de tenseurs que ’on nomme tenseurs
Raman R. Des lors, la théorie des groupes permet de prédire si un mode de vibration de coordonnée
normale QQ est actif en spectroscopie Raman ou non, et ainsi de définir via des considérations
symétriques supplémentaires le tenseur Raman. Dans le cas typique du silicium pur, monocristallin,
le seul mode de vibration actif du silicium est un mode optique triplement dégénéré'. On associe a
ces modes les trois tenseurs Raman Ry (k € [1 : 3]) qui représentent la contribution individuelle de
chacun de ces 3 phonons [70]. A titre d’exemple, les tenseurs Raman des 3 phonons pour un cristal
cubique orienté (001) s’expriment dans R = (0,[100],[010], [001]) [148]:

__ /00 0\ __ (0 0 dy_ (0 d 0
Rx=00d),Ry=000,RZ=<dOO (4. 1-5)
0 d o d 0 0 000

Dans l’ensemble des échantillons décrits dans ce manuscrit, définis dans le repére R’ =

(0,% = [110],¥ = [110],Z = [001]), une rotation de 45° est nécessaire, donnant les tenseurs :

_ 1(00(1): 1(0 0—d)= (0d0>
R.,=—(0 0 d|,R,=—=[0 0 d | R,=(d 0 0 (4. 1-6)
V2\q a4 o V2\_q a4 o 000

! Trois phonons de méme énergie
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Sais
Avec d = %{; la section efficace de diffusion.

Intensité diffusée

Comme l'indiquent les relations (4. 1-5) et (4. 1-6), l'intensité diffusée dépend fortement de
lorientation du substrat. A partir de la puissance moyenne rayonnée par le dipdle oscillant induit,

il est ainsi possible de calculer I'intensité diffusée relative IR pour chaque raie (k € [1:3]) [70]:
—_— T — 2
If =1I|eq.Re.q| C (4. 1-7)
Avec ey, e, la polarisation de I'onde respectivement diffusée et incidente, et C une constante.

A partir de cette équation, on peut en déduire qu’il est possible de sélectionner lactivité

d’un mode k en utilisant différentes configurations de polarisations (Figure 83).

Polarisation Intensité diffusée relative

e eq L L I3
(100) (100) 0 0 0
(100) (010) 0 0 d2
(010) (010) 0 0 0
(110) (110) 0 0 KE
(110) (110) 0 0 0
(110) (110) 0 0 4z

Figure 83 Régles de sélection pour un faisceau rétrodiffusé sur une surface (001)

Dans les cas étudiés dans ce manuscrit, soit un substrat orienté (001), d’apres les regles de
sélection et la configuration instrumentale (rétrodiffusé), le mode de vibration observable est le

phonon longitudinal (LO) associé au tenseur R,.
4. 1. 2. 3 Spectres Raman

Nous avons vu dans I'’ensemble de ce préambule que la spectroscopie Raman est basée sur
I’étude des modes de vibrations. De fait, on caractérise la réponse Raman par la fréquence w, que
l'on nomme ‘Nombre d’onde’. Le nombre d’onde est défini comme g=1/1 (en cm™) ; il est donc
proportionnel a la fréquence (plus exactement, a la pulsation) définie comme w = (2mc)/ A (en s-1).
En spectroscopie, on écrit simplement w au lieu de g, et on parle de ‘fréquence’ en sous-entendant
‘nombre d’onde’. Ce parametre fait référence a la position en fréquence des modes de vibrations de

la structure relativement a la fréquence de la source excitatrice (w = 0 cm™), associée a la diffusion
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Rayleigh. L’ensemble des fréquences des modes de vibrations des spectres Raman dépendent de la

structure observée.
Spectre du silicium

Pour une structure de silicium, la réponse Raman indique la présence d’un mode de vibration

triplement dégénérés, nommés Ty, A ces modes, est associée une fréquence propre wg = 521 cm ™.

! mais ils

D’autres modes sont en réalité observables vers les valeurs de w = 300 et w = 950 cm~
sont attribués a des processus de diffusion Raman du second ordre ou des modes acoustiques ne

présentant pas d’'intérét pour cette étude (Figure 84).

Raie Si T,

. Mode du 2é™ ordre
Mode acoustique

T :
140 240 340 440 540 640 740 840 940 1040
Nombre d’onde (cm-)

Figure 84 Spectre Raman typique du Silicium comprenant trois modes triplement dégénérés (Tzg) & w =

521 cm™, un mode acoustique et du second ordre vers w = 300 et w = 950 cm™'.

Spectre du SiGe

Dans le cas d'un alliage de Si;_<Ge, il existe trois phonons optiques. Leurs modes' sont situés
vers 500, 400 et 300 cm™ ce sont trois phonons de centre de zone de Brillouin (k=I") que l'on
attribue respectivement au mouvement de paires adjacentes de Si-Si, Si-Ge et Ge-Ge (Figure 85).
La fréquence de chaque mode dépend fortement de la composition et de la contrainte dans la couche
[149]-[151].

800
2600
2
8 400 ' '
5 200 Ge — Ge

0 B N
T | T T T T I T T T T | T L] T T I T T T T | T T
200 300 400 500 600

Nombre d'onde (cm™)
Figure 85 Spectre Raman d’une couche totalement reldchée de Sios5Geoss de 1Tpm d’épaisseur, caractérisé
par 3 modes de vibration: Si-Si (wgj_si =500cm™1), Si-Ge (wgj_ge =400cm™!) and Ge-Ge (Wge_ge =
300 cm™1).

Contrairement aux fréquences, les intensités propres a ces modes de vibrations dépendent

uniquement de la composition en germanium?, elles sont proportionnelles aux probabilités de liaisons

' Un mode du silicium, dit localisé, est aussi présent aux alentours de 440 cm—1

2 Pour des conditions expérimentales fixes
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Dsi—si = (1 — %)%, Psi—ge = 2x(1 — x), et Pge—ge = x* introduites dans la description de l'alliage
Sii—xGex du chapitre 1. Considérant une composition moyenne dans ’alliage, les rapports d’intensités
entre les modes de vibrations varient donc principalement avec la concentration en germanium. On

obtient par exemple les rapports suivants [152], [153]:

e g (1-x)
Si—Si Si—Si
. — — A
{ YSl—Ge Isi_Ge Zx
_yG.e—Ge — IGe—Ge — X (4 1—8)
k Si-ge Isi—ge 2(1-x)

A et B sont des constantes qui doivent étre déterminées expérimentalement pour chaque

longueur d’onde et devraient varier faiblement avec la composition.
4. 1. 3. Effet de contraintes mécaniques sur les modes Raman

4. 1. 3. 1 Théorie de Deffet des déformations mécaniques sur les modes

Raman

Sous leffet d’'une déformation, les constantes élastiques des matériaux sont modifiées et en
conséquence les fréquences Raman sont affectées. L’équation dynamique classique régissant le

mouvement des atomes est ainsi modifiée en présence de contraintes [141], [154]:

poity = —| Ky u; + Z Kijki€rav (4. 1-9)
il

Ou 1 est la masse réduite des atomes, u; le déplacement relatif de deux atomes de la maille
élémentaire, K;; est la constante de force effective en I'absence de déformation et K;ji; = 8K;j/8ex

la variation au premier ordre de la constante de force sous la déformation g;".

Pour un matériau a structure cubique, le tenseur K, symétrique de rang 4 (ordre 6), se réduit
a seulement trois composantes indépendantes (p, q, r). Les coefficients p, q et r sont des coefficients

phénoménologiques appelés potentiels de déformations de phonon [141] (4. 1-10).

Kijii g = Kiijj _ Kijij (4.
p p p 1-10)

! Détails en annexes B
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Les valeurs de ces coefficients sont référencées pour différents matériaux [154], [155]. On

obtient par exemple les valeurs suivantes pour le silicium et le germanium monocristallin (Tableau
4):

Si Ge
[ b | —1,85 + 0,063 —0,47 £ 0,063
[ q | -2,31 4 0,06w?2 —0,62 + 0,06w3
~0,71 + 0,020}

—0,87 +0,02w?

Tableau 4 Potentiels de déformation des phonons pour le silicium et germanium monocristallin

En présence de déformation, le calcul des nouvelles fréquences Raman wj passe par la
résolution de I’équation séculaire suivante, tel que détaillé dans [141], [156]:

|Ak(E) — AI| =0 (4

1-11)

Ak (&) est la matrice dynamique obtenue en calculant le tenseur des pseudo-potentiels de déformation
K s’exprimant de la facon suivante :

peqg + q(ezp + €33) 2req;

2r¢&q3 (4
Ak(&) = 2rex pexx + q(ezs + &11) 2réys 1-12)
2regy 2rez; pesz + qlerg + &22)

Les valeurs propres associées a ’équation (4. 1-11) sont définies par la relation :

4.
A = wi— wk (

1-13)

Un développement au premier ordre de ce résultat permet de relier le décalage en fréquence
Awy = wy — Wy et les valeurs propres A [79]:

4.
A(Uk = — (
2wy 1-14)
Enfin, l'association de cette relation avec la résolution des valeurs propres de I'équation (4

1-12) et de loi de Hooke (2. 1-4) permet de relier le décalage en fréquence avec la déformation ou la

contrainte associée. Dans le cas d’une contrainte bi-axiale suivant la direction [100], tel que décrit
en partie 2. 2. 2, les décalages en fréquence s’écrivent :
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( Az 1
Aw, = Aw, —2—%=2—w0[€u(P+Q)+q€L] (4.
A3 1 1-15
Aw; = Z_wo = 2_0)0 [2gg; + pe, ] )

En rétrodiffusion sur la face (001), le mode observable est celui associé au décalage Aws.
L’application de contrainte provoque un décalage en fréquence vers les basses fréquences pour une

contrainte en tension et inversement pour une contrainte en compression [70] (Figure 86).

Compression 'y
Iy
Aw >0 1

Aw <0

Raie Si Toy

- - 1 T T T T T T T T 1
470 480 490 500 510 520 530 540 550 560 570
Nombre d’onde (cm-1)

Figure 86 Modification de la position en fréquence du mode T'2; du Silicium en fonction de la déformation
4. 1. 3. 2 Effet de la déformation sur le Si;_Gex

D’aprés les travaux de Kutsukake [157], leffet des déformations sur le décalage de la
fréquence du mode Si-Si du Si;Gex peut étre, pour des petites déformations, décolérées de l'effet de

masse du germanium', le décalage en fréquence s’exprimant par la relation suivante:

(4.
1-16)

wgilfg‘i(x' &) = wg;fgi(x) + Awgi‘f_‘;i(e”)

L’écart en fréquence entre le mode Si-Si du Si;—«Gey et celui du silicium peut alors quant a

lui se décomposer en deux termes de contribution différente [158]:

. . . . (4.
Aw(x, &) = w526 (x, ) — i = —ag;Zgx + b5e 1-17)

b§iGe, est un terme qui se calcule en résolvant I'équation (4. 1-11) pour le mode Si-Si [154],
et aSi%¢; est obtenu par la mesure de substrats virtuels relaxés de Si;_Ge,. Dans le cas d’un composé

pseudomorphe, le paramétre b3/C¢; prend la valeur suivante [71], [142], [158]:

(4.
1-18)

SiGe _ 1 (_2612

| 2
Si—Si Za)o C11 p + CI)

I Effet di a Paugmentation de la concentration en germanium
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De fait, il est en théorie possible de décorréler l'effet de décalage en fréquence de la
concentration en germanium et de la déformation. Nous verrons par la suite plus en détail comment
accéder au parametre asi®¢; et mesurer indépendamment la concentration en germanium et la

déformation.

4. 2. Configuration des mesures

Les études présentées dans ce manuscrit ont été majoritairement réalisées sur un spectrometre
p-Raman T64000 de JOBIN-YVON, installé au département DTSI/SCMC du CEA Leti.

4. 2. 1. Configuration du spectromeétre

Le modele utilisé est un modele classique, il comprend donc des éléments couramment
présents dans un spectrometre Raman (Figure 87) [142]. Dans le cadre de notre étude, le
spectrometre est configuré de la maniere suivante :

Caméra

Réseau holographique Trou confocal V

Détecteur CCD E‘ln D O —

O :

Filtres/ miroirs Y
Platine

X

Figure 87 Schéma de principe simplifié du spectrométre Raman T64000

e Deux sources laser monochromatiques sont utilisées: un laser Argon/Krypton et un laser
Argon couvrant une gamme de longueur d’onde allant de 229 a 647 nm. Dans notre étude,
sont utilisées la longueur d’onde 514 nm et une excitation dans le proche UV (363 nm).

o Des filtres, des miroirs et un microscope équipés de diftérentes optiques permettent d’obtenir
un faisceau incident de puissance variable, focalisé sur ’échantillon. Le faisceau incident est
polarisé rectilignement suivant la direction [100] par rapport a la platine porte-échantillon.
I est focalisé avec un objectif x100 d’ouverture numérique 0,9 et limité a une puissance de
0,1 mW.

o Le faisceau diffusé et les raies réfléchies sont collectés par rétrodiffusion via le microscope.
Un diaphragme, que I'on nomme ‘trou confocal’, permet de couper les rayons en dehors du
plan focal afin d’améliorer la résolution axiale.

o Le détecteur CCD refroidi par azote liquide vient recueillir la lumiere sortante sur 262 144

pixels (1024 colonnes et 256 lignes).
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e Les réseaux holographiques utilisés afin de disperser la lumiére sont gravés a 1800 traits/mm
dans le visible tandis que dans 'UV un microscope adapté (objectif + miroirs) et un réseau

de 2400 traits/mm sont employés.

Les échantillons étudiés sont placés directement sur une platine qui se déplace de maniere
automatisée avec un pas mécanique minimal de 0,1pm dans deux directions orthogonales de I'espace,
X = [100] et ¥ = [010]. Un déplacement manuel est aussi accessible dans la direction Z = (001)
permettant de focaliser le faisceau sur I’échantillon. Le mouvement suivant le plan (XY) permet de
repérer la zone de mesure via une caméra, mais également d’effectuer des profils de surface et de
cartographies. En effet, la spectroscopie Raman n’est pas limitée a I'acquisition d’un spectre, il est
possible de faire de I'imagerie. Dans le cadre de notre recherche, ’ensemble des images est réalisé
par la méthode point par point : le faisceau laser est focalisé sur I’échantillon' puis on balaye la
surface pas a pas a l'aide de la platine porte-échantillon avec un incrément régulier. En chaque point

est, enregistré un spectre, auquel on extrait la fréquence, la largeur et I'intensité des raies.

Le logiciel LabSpec v4.18-03 développé pour le dispositif Jobin-Yvon permet de manipuler
la platine, controler ’état du détecteur CCD, piloter le spectrometre et assure 'acquisition et le
traitement des données. Néanmoins, de fagon a maintenir un controle total sur les données et les
méthodes d’analyse, I'ensemble des spectres a été traité avec un logiciel dédié (DeusX) que nous

décrirons dans le chapitre 5, apres avoir longuement, comparé les capacités des deux logiciels.
4. 2. 2. Résolutions

La connaissance des propriétés de l'appareillage, tel que la résolution spatiale et spectrale,
est un prérequis a lanalyse des spectres Raman. Ces valeurs dépendent de la résolution
instrumentale, elle méme définie par différents parametres : le faisceau, les réseaux utilisés, les fentes,

les miroirs, les lentilles et de la distance focale qui les sépare du détecteur CCD.
4. 2. 2. 1 Spatiale (latérale)

La résolution latérale se détermine par la distance minimale entre deux points pour lesquels
les spectres Raman présentent une différence. La taille du faisceau laser sur I’échantillon définit la
résolution latérale. Sa taille minimum, que I'on peut obtenir en focalisant le laser, est limitée par la
diffraction et dépend de la limite de résolution établie par le critere de Rayleigh. Ce dernier stipule

que deux objets sont distinguables si le sommet de la figure de diffraction de I'un correspond au

' Le T64000 de Jobin-Yvon utilisé dans cette étude ne dispose pas d’auto-focus, ainsi si la surface n’est pas parfaitement
plane le faisceau sera quelque peu défocalisé
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premier minimum nul de la figure de diffraction de 'autre, soit une résolution latérale maximale 46

exprimée de la maniere suivante :

1,222
AS =

ON (4. 2-1)
Avec ON, 'ouverture numérique de la lentille de focalisation et A la longueur d’onde de la lumiére
incidente.

Longueur d’onde (nm) 514 363 325

Taille du faisceau estimée 700 nm 500 nm 450 nm

Tableau 5 Taille du faisceau théorique pour un objectif X100, ON = 0,9 pour les longueurs d’onde 514,
363 et 325 nm

Dans le cas d’une mesure en configuration rétrodiffusée (perpendiculairement a ’échantillon),
I’empreinte du faisceau sur I’échantillon est identique a la taille du faisceau. En théorie, la résolution
latérale est donc déterminée par les valeurs du Tableau 5. Il n’est a priori pas utile d’utiliser un pas
mécanique inférieur a la taille de faisceau pour la platine porte échantillon lors de 'acquisition de
profils ou de cartographies. Néanmoins, la distribution d’intensité du faisceau n’étant pas homogene
(faisceau gaussien), cette limite peut étre légérement repoussée par déconvolution des résultats des

profils ou des cartographies, elle doit donc étre déterminée expérimentalement.
4. 2. 2. 2 Spatiale (Axiale)

Le faisceau incident sur D’échantillon pénétre plus ou moins dans D’échantillon, cette

profondeur de pénétration peut étre calculée a partir de la loi de Beer-Lambert suivante :

4Tk
I(2) =lpe” 2 ° (4. 2-2)

Avec I l'intensité de 'onde diffusée, I, 'intensité de I'onde incidente, z la profondeur sondée,

k le coefficient d’extinction de 'onde a travers le milieu et 4 la longueur d’onde de la source.

A matériau donné, il est possible de paramétrer la résolution axiale en changeant la longueur
d’onde A (Figure 88). La convention définit la profondeur de pénétration comme la profondeur pour
laquelle 90 % de lintensité incidente a été absorbée, ce qui permet d’obtenir la relation suivante
[70]:

23 232

d= a  4mk

(4. 2-3)
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a correspond au coefficient d’absorption du matériau, répertorié dans le Tableau 6 pour les
matériaux analysés dans cette these.
Elément | Si  SigsGeps  Ge | SiOs
Coefficient 364 nm & 325 nm | 108 10° 2.10% | 1079
d’absorption (cm ') 514 nn 7.10% 1P 7.10% | 1077

Tableau 6 Coefficients d’absorption du Si, SiosGeos, Ge et SiO2 pour les longueurs d’ondes 364 et 514 nm
[145]
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Longueur d’onde A (nm)

Figure 88 Profondeur de pénétration des différentes longueurs d’onde pour le Si et Sii—xGex
4. 2. 2. 3 Spectrale

La position en fréquence d’une raie est déterminée par la recherche du maximum d’intensité
de cette raie. Ce maximum est d’autant plus précisément déterminé que la résolution spectrale est
importante. Cette résolution spectrale est dépendante de la longueur d’onde et du réseau utilisé
(Tableau 7)(Figure 89).

Longueur d'onde Réseau (traits/mm) Résolution (cm™')

325 nm 2400 1.6
A63 nm 2400 (0.9
al4 mm 1500 (.6

Tableau 7 Résolutions spectrales en fonction de la longueur d’onde et du réseau

Cependant, cette résolution est affinée par ’ajustement entre la raie du signal et une fonction
mathématique'. Par exemple, pour un réseau de 2400 traits/mm et une longueur d’onde de 363 nm,

la résolution spectrale descend a une valeur comprise entre 0,1 et 0,2 cm™ [159].

! Fonction de Lorentz, de Gauss ou autre fonction en pic. Annexe 7. 1.
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Figure 89 Exemples de spectre Raman & 514, 363 et 325 nm, associés au réseau 1800 traits/mm pour la
longueur d’onde de 514 nm et aux réseaux 2400 pour les longueurs d’onde 363 et 325 nm, possédant des

résolutions spectrales respectivement égales 4 0,6, 0,9 et 1,6 cm™
4. 2. 3. Fluctuations du systéme

La puissance du laser peut produire un échauffement des matériaux analysés, provoquant
une dilatation de la maille cristalline, qui se traduit par une diminution de la fréquence Raman et
une augmentation de la largeur de raie. Cet effet dépend de la puissance appliquée a 1’échantillon,
mais il dépend aussi de la nature de I’échantillon. L’échauffement est d’autant plus important avec
des structures composites comprenant des oxydes étant donné la faible dissipation de la chaleur de
ces derniers'. Il convient donc de maitriser correctement leffet induit par le laser pour éviter un

mélange entre les propriétés de la structure étudiée et 1'effet induit par échauffement du laser.

De plus, un spectrometre Raman est sensible a son environnement, les variations de
I’ensemble du spectrometre? peuvent provoquer des variations de fréquence des raies Raman dans le
temps. L'utilisation de lampe émettant des raies caractéristiques, indépendantes de la rétrodiffusion
Raman, en aval de la diffusion du faisceau sur I'’échantillon, permet de suivre et controler les
variations du spectrometre. Ces raies présentent donc un bon moyen de controler les variations de
fréquences parasites, que l'on peut soustraire a la variation en fréquence des raies Raman du

matériau étudié, comme nous le verrons pas la suite dans la partie 4. 3. 3.

4. 3. Analyse de la réponse Raman

Nous avons précédemment décrit un ensemble de notions instrumentales indispensables a la
compréhension des résultats a venir, néanmoins une seule configuration instrumentale a été utilisée,
seule la longueur d’onde a été variée. Cependant, un travail conséquent a été opéré sur les méthodes

d’analyse des spectres Raman. Les spectres Raman sont composés d'un ensemble de raies, la

' Le coefficient de conductivité thermique pour l'oxyde silicium est de Ksioe= 1.4 W.m 'K
2 L’ensemble du bati + miroirs + réseaux est soumis aux variations de U'environnement : température,

pression, etc ...
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caractérisation par spectroscopie Raman est donc basée sur I’étude des fréquences, des largeurs et

des intensités de ces raies.
4. 3. 1. Méthodes d’analyse

En théorie, le spectre Raman d’une source de lumiére monochromatique enregistré par un
appareil parfait correspond a un pic de Dirac!, cependant sur un dispositif réel la forme des raies
dépend de l'appareillage et de ’échantillon analysé. L’appareillage en lui-méme émet une réponse
sous forme gaussienne, tandis que I’échantillon génére des raies de forme Lorentzienne?. De maniére
stricte, la réponse globale équivaut ainsi a une convolution des deux fonctions, soit une fonction de
Voigt. Etant donné que la contribution de I’échantillon est bien plus importante, la forme d’une raie
de diffusion Raman est donc généralement assimilable & une fonction Lorentziennes. A partir d’un
spectre Raman, il est donc possible d’extraire des parametres des raies Raman, la fréquence, la
largeur et l'intensité, via un algorithme adapté qui fait correspondre le signal du spectre a ces
fonctions mathématiques. La fiabilité de cette décomposition dépend en grande partie du rapport
signal /bruit du spectre, mais aussi de la capacité a distinguer des différentes raies. L’ajustement

mathématique peut s’appliquer de deux fagons différentes :

e 1 - Analyse directe : Suite a une indexation de premier ordre, par détection de la concavité
de lintensité, le logiciel va alors associer aux pics désignés un ensemble de fonctions
mathématiques. L’ensemble des raies sont ainsi détectées de maniere couplée et rapide
(Figure 90).

Si—Si — Mesure
----- Modélisation du mode Si-Si
----- Modélisation du mode Si Tz

” —— Modélisation globale

.~

----

T T T T T

T I T T L
510 520 540 550
Nombre d'onde (cm™)

FIT L7 P
480 490

Figure 90 Exemple d’un spectre Raman d’une structure de SiosGeozs sur un substrat de Si et les
ajustements mathématiques associés. Ce spectre comprend le mode Si-Si du SiorsGeo2s et la raie Si Tag du

substrat de silicium.

e 2 - Analyse par soustraction : Un spectre référence est soustrait au spectre mesuré afin
de supprimer les raies de référence. La condition nécessaire a la réalisation de cette méthode

est de disposer d’un spectre référence obtenu dans des conditions de mesure identiques. Les

! Une courbe ‘piquée’ en une fréquence précise

2 Annexe 7. 1.
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raies du spectre référence doivent correspondre parfaitement avec celle de la mesure : pas de

décalage en fréquence ni d’élargissement des raies.

Dans l'exemple d’analyse d’'une couche de Siy75Gepss pseudomorphique déposée sur un
substrat en silicium, cette méthode par soustraction permet de dissocier completement le mode Si-
Si du SipsGeoos du signal du substrat (Figure 91 a). Pour ce composé de Sig7:Gegos, les incertitudes
liées a ces deux méthodes ont été calculées en réalisant a 15 reprises I'extraction sur le méme point

de mesure (Figure 91 b).

a : === \éthode directe b
Si Ty Ecart type éthode directe susl
e [éthode par soustraction 0 actio
Positionen , Si TZH 0
fréquence (cm”) Si-si 0,005 | 00005
SiT,, 0,001 |
Largeur(cnr)
500 510 520 530 540 Si-Si 0,09 0,0006

Nombre d’onde {cm-1)

Figure 91 (a) Spectres Raman d’une structure Sior3Geogs. (b) Tableau des écarts types liés aux deux
méthodes de mesure ainsi que I’'impact sur la détermination de la concentration en germanium a partir de
la position du mode Si-Si du Siy7sGeo,as.

Les résultats démontrent, pour cet exemple, que la méthode de soustraction présente une
répétabilité plus importante que ce soit sur la mesure de position des raies, de la largeur a mi-
hauteur et in-fine sur la détermination de la concentration en germanium et I’état de déformation.
Cependant, les incertitudes présentées ci-dessus sont tres inférieures a la résolution spectrale de
Pappareil (0,1/0,2 cm™), elles sont donc négligeables, la méthode d’analyse ne semble donc pas
limitante dans cet exemple. Comme nous le verrons par la suite, la méthode par soustraction
présente avant tout un intérét pour des signaux présentant un faible rapport signal sur bruit ou des
concentrations en germanium faibles (mode Si-Si proche du mode Si Ts,). Dans 'éventualité ou le
spectre est décalé en fréquence ou en intensité, il est possible de corriger ces effets en utilisant un

algorithme de correction présenté de maniére simplifiée en Figure 92.
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Figure 92 Illustration simplifié¢e du fonctionnement de 1’algorithme de soustraction en 3 étapes : (1)

ajustement de ’intensité, (2) ajustement de la position en fréquence et (a) soustraction de la référence.

L’ajustement de l'intensité est effectué par un ajustement affine de I’écart entre le spectre
de référence et le spectre mesuré (Figure 92 - étape 1). Le décalage en fréquence est obtenu en
sélectionnant le pic le plus proche du décalage nul (6w = 0 cm™1) dans le spectre résultant de la
convolution de la référence avec le spectre mesuré (Figure 92 — étape 2 et Figure 93). La derniére
étape consiste uniquement en la soustraction du spectre avec la référence ajustée et décalée (Figure
92 - étape 3). Pour les acquisitions de longues durées une dérive spectrale est fréquemment observée
comme on a pu le décrire en partie 4. 2. 3, dans ce cas la procédure présente un grand intérét.

L’automatisation du procédé permet d’appliquer la soustraction a un ensemble de spectres (profil
ou cartographie).
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Figure 93 (a) Exemple de résultat d’une convolution d’un spectre référence de substrat de silicium avec
un spectre de SiosGeo2 pseudomorphique et (b) résultats de détection de I’écart en fréquence entre la

référence et la mesure pour des références avec un nombre différent de raies

L’étape de convolution, permettant la mesure du décalage en fréquence, est d’autant plus
efficace qu’il y a de raies dans le spectre de référence (Figure 93). Les résultats de 1'algorithme sont
aussi fortement dépendants de la proximité du mode Si-Si du Si;«Gex au mode S ing du substrat de
silicium et de leur intensité relative (Figure 94). Plus I’écart de position du mode Si-Si (Awg;_s;)

si
avec le mode S ing et le rapport d’intensité (ysi_T;f )' sont grands, plus l'algorithme est fiable. Pour

une faible concentration en germanium 'écart Aws;_g; est faible (Figure 94 b). Dans la suite de cette
étude, les deux méthodes de mesures (directe et soustraction) ont donc été utilisées suivant la

concentration en germanium et la visibilité du mode Si-Si de l'alliage de Si;—Ge.

a b
1 500
-]
£1000
5
500
O O . . T | LA A B A A B |
300 350 400 450 500 550 600 300 350 400 450 500 550 600
Nombre d'onde (cm™) Nombre d'onde (cm™)

Figure 94 Spectres d’une structure de Sio4rGeoss (a) et de SioeiGeono (b) totalement reldchées comprenant

les modes Si-Si et SiGe du SiGe et le mode Si T2 du silicium.

. l .
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4. 3. 2. Dispersion temporelle

Un des phénomenes importants qui vient perturber les mesures Raman concerne la dispersion

temporelle, ¢’est-a-dire I’évolution du spectre Raman suivant le temps de mesure. Les variations de

I'ensemble du spectrometre (bati, miroirs, réseaux) soumis aux variations de l’environnement

(température, pressions) induisent ces variations. Des mesures sur des temps importants (heures)

ont permis de révéler cet effet, qui d’apres les résultats peut se modéliser de maniere linéaire (Figure

95 a) ou polynomiale (Figure 95 b) suivant le temps de mesure. L’erreur induite par cette dérive est

importante, elle peut atteindre des écarts sur la détermination de la concentration en germanium

pour une structure de Siy7;Gey s, allant jusqu’a un écart de 4 % (Figure 95 b).

1.4% - 05
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Figure 95 Décalages en fréquence dw du mode Si-Si d’une structure de SiosGeozs et la correspondance en

écart de concentration en germanium pour une période courte (a) et une période longue (b)
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Figure 96 Positions en fréquence d’une raie plasma pendant une période de 30 heures pour une

cartographie de 45pm x 46pm.

Néanmoins, cette dérive n’est en réalité pas continue puisque pour des acquisitions sur de

longues périodes (plusieurs jours), elle est périodique, laissant observer des cycles jours/nuits (Figure

96) propres a 'environnement de travail.

4. 3. 3. Importance de la référence

L’ensemble de ces phénomenes peut 6étre corrigé par 1'utilisation dune référence.

L’importance de la référence spectrale a été précédemment abordée, cependant il est indispensable

d’apprécier lerreur induite par 'omission de cette derniere. La position en fréquence de la raie du

Néon présente de maniere sensible les mémes variations que la position en fréquence de la raie Si.
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La variation en fréquence de la raie néon ne dépendant que des conditions de mesure, elle permet

donc de corriger la variation en fréquence de la raie Si (Figure 97).
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Figure 97 Comparaison de la position du mode Si Ts; d’un substrat de silicium référence corrigé et non

corrigé pour plusieurs échantillons

Les valeurs ainsi corrigées de position en fréquence du mode Si T, présentent un écart type
moindre (0,12 cm™) par rapport aux valeurs non corrigées (0,21 ¢cm™). La comparaison des deux

! valeur sensiblement

séries de mesures permet de révéler une différence moyenne d’environ 0,4 cm™
non négligeable puisque pour un composé pseudomorphique cela équivaut a une variation relative
de concentration en germanium de 1 %, ce qui souligne I'importance de la référence dans les mesures
Raman. La prise en compte de cette référence est effectuée par suivi de la position de la raie de
référence sur chaque spectre mesuré (Figure 96) ou par convolution d'un spectre référence aux
spectres mesurés (Figure 92) pour déterminer le décalage en fréquence de la méme maniére que pour

la méthode par soustraction.
4. 3. 4. Choix de la longueur d’onde

Le choix de la longueur d’onde n’est pas anodin, comme décrit précédemment elle influence
la profondeur de pénétration, la résolution spatiale et spectrale ainsi que la réponse Raman en

termes d’intensité:

e 514 nm : A cette longueur d’onde, pour les matériaux étudiés, il n’est pas question de
résonance ou de pré-résonance cependant le faisceau étant tres pénétrant (0,7 pm), et les
couches étudiées de Si;_Gey tres fines (<30nm), le signal propre au substrat de silicium est
prédominant. Le mode Si-Si du Si;_Gex reste donc faible et peu discernable par rapport au

signal du silicium du substrat pour des concentrations en germanium entre 10 et 30 %.
e 363 nm : Dans la mesure de structures d’une dizaine de nanometres d’épaisseur, le faisceau

sonde presque autant la couche de Si;_xGex que le silicium du substrat, cependant le silicium

étant résonant a cette longueur d’onde, la raie du mode Si T,4 est exaltée. Malgré cet effet
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de résonance, le signal du mode Si-Si du Si;_Ge, présente ici 'avantage d’étre beaucoup

plus discernable que pour une longueur d’onde de 514 nm.
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Figure 98 Spectres Raman pour les longueurs d’onde de 514 et 363 nm d’un échantillon de SioGeos de 9
nm d’épaisseur épitaxié sur substrat Si

L’excitation dans le proche UV permet de restreindre la profondeur de pénétration du
faisceau incident a la proche surface de la plupart des matériaux, elle est voisine de 10 nm pour le
silicium lorsque I'on utilise une excitation a 363 nm, alors qu’elle est d’environ 0,7 pm a 514 nm
(Tableau 7). La perte en résolution spectrale par rapport a une longueur d’onde de 514 nm étant
faible, la longueur d’onde de 363 nm est donc tout a fait pertinente pour étudier les déformations

de réseau et les contraintes dans les nanostructures.
4. 3. 5. Mesure de déformation

Dans de nombreuses publications [158], [160], [161], les modes de vibrations du Si;_«Ge, d'une
structure épitaxiée suivant la direction de croissance (001) sous contrainte biaxiale sont décrits
comme étant directement proportionnels a la concentration en germanium et la déformation dans le
plan g, pour une certaine gamme de concentration en germanium. La position en fréquence de ces

modes peut donc s’exprimer de la maniere suivante :

_ .0
Wsi-si = Wsj_si — Asi-siX T Dsi—si€|
_ 0,x—0
Wsi—Ge = Wgi_ge — Asi-GeX T Dsi—ge| (4. 3-1)

_ .0
Wge—Ge = WGe—Ge — AGe—GeX T Dge—geE|

wx_y correspond a la fréquence expérimentale du mode X-Y (avec X et Y correspondant a
Si ou Ge), W%_y la fréquence du mode T,g du silicium pour X=Y=Si et du mode du germanium
pour X=Y=Ge, x est la concentration en germanium, w32 la fréquence du mode SiGe pour x

proche de 0.

Par analogie avec les études sur des structures de Si contraint sur Sij—.Gex [162], [163], des
mesures de corrélation entre HRXRD et la spectroscopie Raman réalisées par différents auteurs ont

permis de définir les valeurs de ces coefficients, dans une gamme de concentration de 5 a 55 % pour
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le mode Si-Si [41], [150], [152], [164]. Pour le cas d'un composé totalement relaché' (sans
déformations), le décalage en fréquence dépend uniquement de la composition en germanium, ce
qui permet d’obtenir la valeur du coefficient ayx_y. Il apparait de ces mesures que la fréquence wg;_g;

du mode Si-Si varie quasi linéairement selon la composition :
Totalement relaxé — —
Awg;—s; (x) = —agi_gix = —62x (4. 3-2)

D’apres les équations (4. 3-1), il n’est pas possible de décorréler directement leffet de la
composition et de la déformation a partir de la simple mesure du mode Si-Si. Cependant, pour une
structure pseudomorphe, la déformation g dépend de la composition en germanium suivant
I'équation mécanique (2. 2-2), dépendant elle-méme de la loi de Vegard (1. 4-2). Néanmoins, les
mesures de variation de fréquence en fonction de la concentration en germanium démontrent aussi
une variation linéaire [164]:

A Pseudomorphique

wSi—Si (X) = —dgj-siX + bSi—SiSII = —30x (4 3—3)

En supposant que la relation (4. 3-1) reste valide entre ces deux états de contrainte, il est
possible de déterminer la valeur du parameétre bg;_g; en combinant les équations (4. 3-2) et (7. 2-6)
[165]. Apres détermination du coefficient bg;_g; et en considérant une relaxation homogene, pour un
domaine restreint de composition (0,05 < x < 0,55), la relation suivante permet donc d’exprimer

I’écart en fréquence en fonction de I'état de déformation et de la composition en germanium [166]:

Aa)gfi‘;’fe(x, 8") = —dgj-siX + bSi—SiEII = —62x — 8508” (4 3—4)

4. 3. 6. Simulation Raman

Pour I’étude de structures contraintes présentant un champ de déformation hétérogene, les
équations précédemment établies ne sont plus valides, il est nécessaire d’utiliser des simulations.
Une démarche similaire a celle proposée pour simuler les RSM en HRXRD peut étre appliquée a la
spectroscopie Raman (partie 3. 3. 4). Il s’agit de calculer les fréquences Raman a partir d’un tenseur
ou d'un champ de déformation simulé par un modéle mécanique. A partir des valeurs des champs
de déformation, il suffit de calculer les valeurs propres de I’équation séculaire (4. 1-11) [167] (Figure
99). Par la suite, les parametres du modéle mécanique peuvent étre ajustés afin de trouver le meilleur

accord entre la simulation et 'expérience.

! & = 0 pour un composé non déformé
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Figure 99 Illustration du procédé de simulation de la réponse Raman simplifié

Dans le cas ou la simulation est utilisée pour simuler les résultats d’une cartographie ou d’un
profil, il s’agit alors de calculer les nouveaux tenseurs Ak(£) point par point et de moyenner les
intensités relatives de chacun des modes en fonction de la profondeur et de la résolution latérale du
faisceau (Figure 99 — étape 3). Cette moyenne est effectuée en convoluant les résultats par une
fonction gaussienne dans le but de reproduire les propriétés du faisceau et du dispositif expérimental.
Pour définir les parametres de la fonction gaussienne a utiliser, des calibrations sur un échantillon

connu sont indispensables.

4. 4. Spectroscopies Raman avancées

4. 4. 1. 1 Spectroscopie Raman en incidence oblique

La spectroscopie Raman en incidence oblique, liée au controle de ’état de polarisation des
rayonnements d’excitation et diffusé [168], présente de nombreux avantages, en particulier dans le
domaine de 'analyse des déformations dans les semiconducteurs. Ainsi, sur des cristaux cubiques
tels que le Si, il devient possible d’observer la contribution des trois phonons (TO1, TO2, et LO),
dont la dégénérescence est levée par les contraintes et, de cette fagon, d’accéder a des informations
completes sur le tenseur des déformations. Cette caractérisation ne peut étre donnée par la
spectroscopie Raman en incidence normale « classique », celle-ci n’étant « sensible » qu’au phonon
LO [169].

De méme, par un choix judicieux de la polarisation de l'excitation dans le visible, il est
possible d’exciter des effets de résonance plasmonique dans des nanostructures de Si (lignes ou
tranchées de Si de largeurs et épaisseurs nanométriques) [170] amplifiant ainsi la réponse Raman de
la structure et rendant possible sa caractérisation en termes de déformation. Cependant, en
configuration oblique, 'empreinte du faisceau est supérieure a celle d’une configuration rétrodiffusée
et dépend de l'angle d’inclinaison du faisceau. Par exemple, pour une longueur d’onde de 514 nm,
un faisceau d’ouverture numérique de 0,45 et un angle de 60°, 'empreinte du faisceau sur

I'échantillon est elliptique et de taille ~1,6pm x 1,4pm [170].
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4. 4. 1. 2 Spectroscopie Raman exaltée

Afin de dépasser les limites de résolution spatiale de la spectroscopie Raman, il est possible
de coupler la spectroscopie en incidence oblique avec des techniques de mesure en champ proche,
tels que des microscopes a force atomique (AFM) ou encore a effet tunnel (STM). Le couplage de
la spectroscopie Raman en incidence oblique avec une pointe AFM permet d’accéder & une meilleure
résolution (50 nm). De plus, I'utilisation d’une pointe métallique (Ag ou Au) permet I'exaltation du
signal, que I'on nomme effet TERS (« Tip Enhanced Raman Spectroscopy »)!, intensifiant le signal
jusqu’a un facteur de 10° Cet effet est obtenu par une forte augmentation du champ
électromagnétique, due & une résonance plasmon en surface’ de la pointe métallique lorsque le

faisceau est focalisé sur la pointe [72], [74], [171], [172].

Cependant, ces améliorations se font au détriment de la sensibilité aux différents modes
qu'apporte l'incidence oblique. De plus, la quantité de matiere sondée en champ proche est
généralement bien moindre par rapport au champ lointain dans I’étude de nanostructures. Ainsi,
malgré amplification, le signal associé au champ proche reste faible relativement au champ lointain,
il devient alors difficile de dissocier les deux. Pour remédier a cela, il est possible d’envisager les

solutions suivantes :

e Utiliser un systeme de polarisation afin de couper le champ lointain, ce qui peut réduire
grandement le volume diffusant, induisant une perte importante de signal.

e Réaliser une double mesure : en premier temps le champ lointain, puis la double contribution
champ lointain et champ proche dans le but de soustraire la contribution du champ lointain
a la double contribution. Cette mesure s’effectuant en modulant la position de 1’échantillon

suivant sa normale.

Distinguer le champ lointain du champ proche n’est pas la seule difficulté, des artefacts et
réflexions parasites sur la pointe peuvent modifier les polarisations incidentes et diffusées,
I’alignement de la pointe doit ainsi étre réalisé avec précision. Egalement, la réalisation de la pointe
représente une étape critique, le dépot métallique d’or ou d’argent doit étre parfaitement homogene.

Toutes ces difficultés rendent la technique TERS difficile a mettre en ceuvre.

! Dans la méme catégorie on peut citer le SERS (« Surface-enhanced Raman Scattering ») pour lequel Pexaltation du
signal ne se fait pas a l'aide d'une pointe mais d’une surface métallique.

2 Oscillations quantifiées de plasma,
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4. 5. Caractérisation des déformations par spectroscopie
Raman

Les études exposées dans ce manuscrit portent sur 'analyse de structures de Si;—.Gey sur un
substrat silicium ou FDSOI. Les mesures Raman sont effectuées a deux longueurs d’ondes, 514 nm
et 363 nm, menant a des tailles de faisceau respectivement égales a 0,7 ym et 0,5 pm et une
profondeur de pénétration aux alentours de 700 nm pour le visible' et environ 10 nm pour 'UV. Des
études de calibrations seront exposées en premier lieu. Ensuite, nous explorerons la caractérisation
d’une étape indispensable pour la formation du canal des pMOS sur substrat FDSOI : le processus
de condensation, qui permet la formation d’une couche mince contrainte de Si;_.Ge, enrichie en
germanium. Puis, nous tacherons d’explorer les capabilités de la spectroscopie Raman au travers de

simulations et du couplage de la technique avec la microscopie en champ proche.
4. 5. 1. Etudes de calibrations

Comme nous avons pu I’évoquer précédemment, il est possible de relier I’état de déformation
et la concentration en germanium de alliage Si;—.Ge, aux fréquences des modes de vibrations par
des relations linéaires. Nous établirons donc tout d’abord ces calibrations pour retrouver les relations

et les coefficients associés pour la longueur d’onde de 363 nm.

4. 5. 1. 1 Calibrations des relations

: .
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Figure 100 (a) Ecarts en fréquence du mode Si-Si en fonction des concentrations en germanium
déterminées par HRXRD pour les échantillons pseudomorphiques et totalement relachés. Les points
correspondent aux mesures et les lignes en tirets correspondent aux résultats de 1’ajustement
mathématique. (b) Rapport d’intensité entre les modes Si-Si et Si-Ge du SiGe pour les échantillons

pseudomorphiques et totalement relachés.

Une premiere série d’échantillons composés de couches de Si;_Gey totalement relachées, avec
des compositions en germanium comprises entre 20 et 45 % [41]. Une seconde série de structures
pseudomorphiques sera étudiée, d’épaisseurs comprises entre de 7 et 20 nm, de compositions allant

de 5 & 52 % [164]. A partir de ces échantillons, des mesures de calibrations ont été opérées de la

! visible = 514 nm - UV = 363 nm et 325 nm
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méme maniére que dans la partie (7. 2-6). Dans un premier temps, la concentration en germanium
et les épaisseurs ont été déterminées par HRXRD, puis la position et I'intensité du mode Si-Si ont

été extraites des spectres Raman pour chaque échantillon de Sii—.Ge, (Figure 100) [173].

Il apparait de ces mesures que les relations (4. 3-2) et (7. 2-6 (4. 3-3) sont bien linéaires, ce
qui est cohérent avec les résultats de différents auteurs présentés en partie 4. 3. 5. Des coefficients
légerement différents sont obtenus pour les parameétres ag;_g; et bgj_si, cependant les valeurs sont

dans la gamme d’incertitude des relations obtenues pour les différents types de structures :

Totalement relaché _ _ +1,1

Awg; s (x) = —agi_six = —637x
Pseudomorphique _ _ +0,9

AwSi—Si (X) = —0gj-siX + bSi—SiEII = —-30"""x (4 5—1)
relaché — — +1,1

Awgi S (x, &) = —agj_siX + bsj_sig) = —63%""x — 850¢

Les modes Si-Ge et Ge-Ge sont difficiles a distinguer du bruit de mesure dans cette gamme
de composition en germanium étant donné leurs faibles intensités et une largeur spectrale
significativement étendue par rapport au mode Si-Si. Ces propriétés induisent une faible précision
sur la détermination de la position de ces modes (Tableau 8). A partir des calibrations établies et
la détermination des incertitudes associées, il apparait donc que seul le mode Si-Si est viable dans
cette gamme de composition (x<0,5), dans nos conditions expérimentales et avec nos méthodes
d’analyse. Ces résultats indiquent qu’il est possible d’extraire la concentration en germanium avec
une justesse de 0,6 %' et une répétabilité de +0,3 % pour un composé pseudomorphique possédant

une concentration de 20 % en germanium (Tableau 8).

a Plasma Si  Si-Si  Si-Ge Ge-Ge %Ge Déformation (%)
Ecarts de position? (cm™) 0,06 0,10 | 0,06 0,60 1,21 Ecarts 0,3 0,012

Tableau 8 (a) Ecarts types (20) des positions de la référence Plasma, des modes Si-Si et Si-Ge du SiosGeo,z,

et du mode Si T2, du silicium extraites de spectres Raman de composés pseudomorphiques de SiosGeo,a.

(b) Ecarts types convertis en écarts de concentration en germanium et en déformation.

La mesure des rapports d’intensités (Figure 100) démontre le fait qu’ils sont en effet
indépendants de la déformation, tel que décrit par les équations (4. 1-8). Ce résultat est en accord
avec ceux obtenus dans la littérature [71], [142], [158], [164]. Cependant, une régression quadratique
des rapports d’intensités (Figure 100 b) ne permet pas d’obtenir une précision suffisante pour pouvoir
utiliser ces rapports d’intensités pour la détermination d’une concentration en germanium. La

justesse d’utilisation de ce rapport d’intensité est meilleure que pour les positions (+0,2 %)* mais la

! D’aprés lincertitude de la régression affine (Figure 100)
? Deux fois I’écart type (29, calculé a partir de 12 spectres
¥ D’apres Pincertitude de la régression quadratique pour une concentration en germanium de 20 % (Figure 100)
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répétabilité est bien moindre (£1.72 %). La faible valeur de répétabilité est expliquée par la difficulté
d’extraire l'intensité intégrée de maniere fiable des modes Si-Si et Si-Ge. Tout du moins, en
considérant une région étroite, plus particulierement entre les concentrations de 20 a 30 %, et un
écart, faible 6x < 0,02 de déformation entre les valeurs X, et x, + 8%, les équations (4. 1-8) et les

variations observées peuvent se linéariser suivant 1’équation suivante:

V5i=s = Isi—ge/ Isi-si & ASX (4. 5-2)

Dans le but d'user de cette relation pour déterminer la concentration en germanium des
calibrations plus poussées doivent 6&tre menées, c’est-a-dire avec davantage d’échantillons.
Cependant, pour des mesures d’écarts entre des spectres (profils et cartographies), cette relation
permet de détecter des variations de concentration en germanium en mesurant des écarts de la

valeur ysi=&e.

4. 5. 1. 2 Vérification des calibrations

Les calibrations précédentes ont été testées par la suite sur un lot de 11 échantillons avec
des épaisseurs de couches de Si;— Ge, allant de 3,7 & 12 nm tels que vérifié en XRR et HRXRD
(Figure 101 a) et une concentration en germanium de 15 & 30 %. Les films minces de Si;_«Ge, ayant
été déposés par épitaxie, les structures représentent un composé pseudormorphe et 1’équation (7.
2-6) est donc utilisée pour déterminer la concentration en germanium (Figure 101 b). A titre de

comparaison, des mesures HRXRD et SIMS ont également été effectuées.
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Figure 101 (a) Epaisseurs déterminées par HRXRD et XRR et (b) concentration en germanium
déterminées par spectroscopie Raman, HRXRD et SIMS, pour une série de plaques non structurées de

SiGe pseudomorphique sur substrat silicium

On ne peut pas identifier de maniere affirmative la technique qui donne des valeurs exactes
de concentration en germanium néanmoins les résultats obtenus a partir du SIMS et de la
spectroscopie Raman sont tout a fait cohérents avec les valeurs attendues. La similarité entre les
valeurs données par la HRXRD est quant a elle satisfaisante uniquement pour les fortes épaisseurs.
Pour les faibles épaisseurs, les échantillons 15 et 19 (Figure 101), une différence non négligeable avec

les autres techniques apparait, allant jusqu’a 0,8 %. Cet écart est dii a I’élargissement conséquent
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des figures de diffraction en HRXRD pour les couches minces tel que décrit en partie 3. 3. 1. 1. Une

comparaison des écarts de valeurs entre les techniques donne le tableau suivant :

Ellipsométrie SIMS HRXRD HRXRD* Raman
21% 0,5% 1,0 % 0,6 %
1,9% 0,4 % 0,9 % 0,4 % 0.4 %

HRXRD*:

Raman

Sans les échantillons de

'0)
Ecart (%Ge) faible épaisseur 15 et 19

Théorie

Tableau 9 Ecarts moyens de concentration en germanium entre les valeurs théoriques et les résultats des
techniques d’ellipsométrie, de SIMS, d’HRXRD et de spéctroscopie Raman.

Si 'on se réfere aux valeurs théoriques et la cohérence des résultats du Raman, il est alors
possible d’affirmer que la méthode utilisée offre un moyen de déterminer la concentration en
germanium d’une structure pseudomorphique avec une justesse avoisinant les +0,4 %. Cette valeur
est identique pour la HRXRD sur I’ensemble des échantillons de fortes épaisseurs. La spectroscopie
Raman semble étre en accord avec la HRXRD pour les couches de fortes épaisseurs et représente
donc une alternative a la HRXRD pour la détermination du pourcentage en germanium des
structures pseudomorphiques de Si;_«Ge de faibles épaisseurs (jusqu’a 4 nm). L’étape suivante est
alors de déterminer si elle peut aussi représenter une alternative ou un complément dans des

structures plus complexes telles que le Si;_xGe, sur FDSOL.
4. 5. 2. Etude du procédé de condensation

Les technologies FDSOI requierent la présence d’'une couche de Si;_Ge, contrainte a forte
concentration en germanium, sur un oxyde mince, en remplacement du canal en Si. Le processus de
condensation permet d’obtenir une telle structure, néanmoins il est complexe, il doit étre surveillé
en matiere d’homogénéité de composition et de déformation. L’objectif est de conserver 'état de
déformation induit par I’hétéro-épitaxie du Si;—xGey sur le silicium pendant le processus de
condensation et d’obtenir une couche homogene en composition chimique et en état de déformation
[174].

4. 5. 2. 1 Processus de condensation

La couche de Si;_—«Ge, a forte concentration en germanium est obtenue par un processus
d’oxydation et de diffusion de la couche de Siy Ge, épitaxiée sur substrat FDSOI [175] (Figure 102).
Sous atmosphere de O; et & haute température (entre 950 et 1150°) le silicium de la couche de
Sii—xGex s’oxyde de maniere préférentielle, rejetant le germanium vers la couche inférieure de silicium.
Cette oxydation préférentielle du silicium est due a la grande valeur négative de I’énergie libre de

Gibbs pour former 'oxyde de silicium, comparé a la valeur de formation de 'oxyde de germanium'.

"En théorie il n'y a donc pas formation de GeO2 dans le processus de condensation
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Ces étapes de recuit peuvent éventuellement entrainer un reldchement de la contrainte au sein du

matériau et donc supprimer le caractére pseudomorphe de la structure [31], [176], [177].

Hétéro-épitaxie 0, 0,

-

Condensation

= Si0,

Si Ge

BOX

FDSOI
o
o
x

Figure 102 Schéma simplifié des étapes de formation d’une couche condensée de SiGe sur substrat FDSOI
4. 5. 2. 2 Profils et cartographies Raman

Pour la caractérisation du procédé de condensation, nous avons étudié des échantillons
venant de plaquettes produit sur lesquelles nous avons réalisé des profils et des cartographies
spatiales. L’étude est effectuée sur une structure de mesure de 50 pm x 100 pm, avant et apres
condensation du Si;_xGey, déposée sur substrat FDSOI. Les images Raman présentées sont obtenues
en enregistrant point par point les spectres avec un pas de 400 nm et de 100 nm pour les profils.
Les images et profils sont ensuite construits a partir des informations contenues dans les spectres :
fréquence, largeur et intensité des modes de vibration du Si;«Ge.. Dans ’étude, nous avons utilisé

4 la fois les fréquences Raman du mode Si-Si et le rapport d’intensité y§=&e.
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Figure 103 Schémas de la structure de Sii—xGex étudiée et (a) profil et (b) cartographie de la variation en

(ne)% 90

%Ge (u.a.)
Spatial coordinate Y (um)
X o

&——e Périodicité d’environ 6 pm

0 20 40 60 80 100 0 2 4 6 8 110 0 2 4 6 8 10
X (um) spatial coordinate X (m) spatial coordinate X (um)
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fréquence A‘”sifsi du mode Si-Si et du rapport d’intensité yS:_Sie converti en concentration en germanium

en unité arbitraire. La cartographie est effectuée en bord de structure de mesure ot les variations les plus

importantes ont été observées.

En premier lieu, 'analyse avant condensation ne montre pas de changement significatif des
spectres Raman. Les cartographies et profils ne sont donc pas présentés dans ce manuscrit. Les
écarts de fréquence observés sont inférieurs a la résolution spectrale ({(Awgis;) = 0,06cm™1) : il est
donc possible d’affirmer que la zone de mesure est homogene, ou tout au moins ne représente pas

un écart de concentration en germanium arbitraire de plus de 0,2 % et une déformation horizontale

Enjeux de la caractérisation par spectroscopie Raman || 149



Caractérisation des déformations par spectroscopie Raman

de 0,007 %. Bien au contraire des analyses en fréquence et en rapport d’intensité apres condensation
qui ont permis quant a elles de mettre en évidence une variation significative de la position en
fréquence ((Awgis;) = 0,18cm™1) et du rapport d’intensité, spécialement en bord de structure
(Figure 103 a). Que ce soit sur la cartographie (Figure 103 b) ou le profil (Figure 103 a), le rapport
d’intensité entre les modes Si-Ge et Si-Si (y5/=8¢) et les variations de position du mode Si-Si (Awg;_s;)
suivent les mémes variations, ce qui indique que les variations de la position du mode Si-Si sont
principalement induites par une variation de la concentration en germanium et non une relaxation
éventuelle de I'état de déformation. Ces résultats indiquent la formation d’une inhomogénéité

spatiale de composition en germanium apres le procédé de condensation.

a x(m) b .

o

(wrl) &

.+ Forte dose de germanium
« Faible dose de germanium

~8nm I‘

Figure 104 (a) Cartographie de la variation en fréquence Awgffﬁ du mode Si-Si. (b) Image AFM de la
surface de I’échantillon et (c¢) profil suivant la diagonale de I'image AFM. (d) Schéma du mécanisme
expliquant I’inhomogénéité en concentration en germanium de la couche de Sii_xGex aprés le processus de

condensation.

Le profil (Figure 103 a) met de plus en évidence 'effet périodique des variations, avec une
périodicité d’environ 6 pm. Des mesures AFM du substrat FDSOI avant le dépot de Si;— Ge, révelent
une rugosité fortement corrélée avec les variations observées (Figure 104 a/b) et possédant une
période identique (Figure 104 c¢). Ces résultats laissent & envisager un lien étroit entre le procédé de
condensation et la topographie du substrat FDSOI. Des résultats récemment publiés présentent des
mesures et des conclusions similaires, proposant méme un mécanisme (Figure 104 d) [178]. Dans le
cas de couches minces, la rugosité (~3 nm) devient significative par rapport a 1’épaisseur de la
structure (~8 nm), 'impact des différences d’épaisseur locales sur la diffusion du germanium semble
alors non négligeable. La rugosité de surface entraine une ségrégation du germanium plus ou moins
importante dans les couches de SiGe, suite au procédé de condensation. Une cartographie plus

étendue permet de mettre en évidence le caractére étendu de cet effet (Figure 105 d).

Enjeux de la caractérisation par spectroscopie Raman || 143



Caractérisation des déformations par spectroscopie Raman

0.4
02 @

0

ol

~

(n'e) (%)

(‘me)ap

0 5 10 15
x (um)

Figure 105 (a) Schéma de la structure de Sii—xGex étudiée. (b) Cartographie de la position verticale de la
figure de diffraction 004 mesurée en HRXRD convertie en concentration en germanium arbitraire. (c)
Cartographies d’une zone de 14x14pm? et de (d) 50x50pm? de la variation en fréquence AmngSi du mode

Si-Si converti en concentration en germanium arbitraire.

Il est & noter que I'ensemble de ces résultats est donné en faisant ’hypothese que la couche
épitaxiée de Si_xGey est restée pseudomorphe, méme apres le procédé de condensation. Dans le but
de pouvoir s’assurer de la validité de I'hypothése selon laquelle la structure est parfaitement
pseudomorphique, une comparaison avec de la HRXRD est requise. Et pour ce faire, il faut disposer
d’un faisceau de rayons-X de taille suffisante, permettant de la méme fagon de cartographier la
surface de la structure avec un pas sub-micrométrique. Ces résultats ont donc été corrélés a des
mesures de nano diffraction X réalisées sur la ligne ID01 de 'ESRF avec une résolution spatiale
équivalent a celle du Raman (taille de faisceau de 500x700 nm?). L’analyse HRXRD fournit
davantage de détails sur les déformations du réseau, I'inclinaison, la composition et les fluctuations
d’épaisseur, a une échelle inférieure au micron. Bien que complexe, du fait d’un signal faible, d’une
tache de diffraction étendue et du nombre de RSM a analyser (~25 000 RSM), l'analyse de
I'ensemble de ces parametres mene a la méme conclusion que les mesures Raman (Figure 105 b/c).
Ce résultat confirme I’hypothese mise en place selon laquelle les variations observées sont
majoritairement induites par une inhomogénéité de la concentration en germanium. Il en ressort que
les variations observées en diffraction de rayons-X sont moindres (écart de 0,2 % (u.a.)) par
rapport a la cartographie obtenue en spectroscopie Raman, indiquant un effet de relaxation des

déformations, non pris en compte dans les résultats Raman.
4. 5. 3. Exploration des limites de résolution de la spectroscopie Raman

La caractérisation de 'homogénéité de concentration en germanium et en déformation de
structures planaires minces de Si;_<Gey est primordiale pour le développement de procédé

microélectronique’ et a permis de comparer des mesures HRXRD et Raman. Cependant, I'objectif

! Notamment pour la formation du canal des transistors
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de la these est avant tout de déterminer 1'état de déformation local des structures. Dans le but
d’explorer les limites de résolutions spatiales de la spectroscopie Raman, un ensemble de mesures

ont été opérées sur un équipement p-Raman et un équipement TERS.
4. 5. 3. 1 Spectroscopie j1-Raman

La premiere série de mesures, ont été effectuées par p-Raman sur un ensemble de réseaux
de lignes de Siy7Geys sous-gravées, tel qu’étudié en HRXRD dans I'exemple de la partie 3. 4. 2. Les
différentes lignes étudiées disposent de périodes de 1000, 500, 300, 160, 90 et 64 nm, avec une largeur
de demi-période. Les structures planaires étudiées jusqu’a présent possédaient un état parfaitement
pseudomorphique ou totalement relaché, cependant lorsque la structure n’est plus parfaitement sous
contrainte biaxiale les équations utilisées précédemment (4. 5-1) ne sont plus directement applicables.
Il est alors nécessaire d’avoir recours a des simulations. Les résultats HRXRD ont aussi indiqué que
les différentes structures sont fortement hétérogenes en matiere de déformation. Les zones minces
de Sip:Geps (10 nm) disposant d'un état de déformation supérieur par rapport aux zones épaisses
(20 nm) pour les structures de période 160 nm ({Agyy )4/ = —0,39 % et (Aez,) a5 = —0,21 %)).
A partir des champs de déformation utilisés pour la simulation des RSM, des simulations Raman
ont alors été opérées, permettant d’estimer I'écart en fréquence (Awg;_g;}| 4/ moyen entre les deux
zones respectivement nommées A et B (Figure 106). Dans une premiére démarche, la largeur a mi-
hauteur du faisceau est définie & 500 nm pour opérer une moyenne latérale des fréquences Raman.
L’écart en fréquence (Awg;_g;} 4/p est estimé a 1,5 cm™ pour les lignes de 1000 nm et a 1,17 cm™
pour les lignes de 500 nm.

(A("Si—Si)L/B = (Aws.'—s.')|8 - (Aws'i—Si)L =117 cm™*
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Figure 106 (a) Image TEM de la structure de SiorGeos de période 500 nm. (b) Simulation de la fréquence
du mode Si-Si pour un réseau de lignes de Siyo7Geos de période 500 nm a partir de la simulation du champ

de déformation

Les mesures sur des lignes de 1000 nm permettent d’observer un écart moyen entre les lignes

et la partie gravée de (Aa)si_sl-)lil(}%onm =1,7cm™1. Pour les lignes de 500 nm 1’écart en fréquence

est de (Aa)si_si)lfl(}gnm = 0,2cm™! (Figure 106). Quant & I'ensemble des mesures sur des lignes de
tailles inférieures, elles ne permettent pas de distinguer d’écart de fréquence. La valeur d’écart
calculée a partir des simulations ((Awsi_si)li(}%onm) est corrélée avec la mesure pour les lignes de

1000 nm, tandis que la mesure sur les lignes de 500 nm fournit un écart de fréquence bien en dega
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de cette valeur théorique. Les mesures HRXRD sur les lignes de 160 nm démontrent pourtant que
I’écart de déformations entre les deux zones est significatif. On devrait donc observer un écart non
négligeable pour les lignes de période intermédiaire de 500 nm, comme 'indiquent les simulations
(Figure 106).
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Figure 107 Schéma de la structure mesurée et profil de position en fréquence du mode Si-Si du Sio, Geos
le long de la structure de période 1000 (a) et 500 nm (b)

Les mesures sur les lignes de 1000 nm permettent donc de bien distinguer les écarts de
déformation, sans fournir une résolution suffisante pour pouvoir décrire les variations entre les deux
domaines. En effet, les variations locales de fréquence observées sont de 'ordre de 0,2 cm, le méme
ordre de grandeur que la déviation standard des écarts en fréquence (0,28 cm™). Bien que les mesures
semblent décrire un profil de relaxation cohérent, la fiabilité des mesures est bien trop faible pour
pouvoir conclure a ce sujet. Les mesures sur les lignes de 500 nm ne permettant quant a elles de ne
distinguer aucun de ces deux aspects. Avec le p-Raman, dans ces conditions expérimentales, pour
ce type d’échantillon, il ne semble donc pas possible de distinguer idéalement des états de

déformation (valeurs moyennées) a des résolutions inférieures a 500 nm.
4. 5. 3. 2 STM-TERS

Pour tenter d’étendre les limites observées dans I’exemple précédent, des tests ont été opérés
sur un équipement TERS composé d’un STM! et d’'un spectromeétre Raman Labram HR800, installé
au laboratoire LPICM de I'école polytechnique de Palaiseau [179]. Les mesures concernent les
échantillons DIVA de la partie 3. 4. 1., et une zone de mesure non structurée de 50 pm x 100 pm,
plus simples que la structure précédemment étudiée. Les réseaux de lignes de Sii«Ge. étudiés
possedent des périodes de 10.000, 4000 et 1000 nm, des largeurs égales a 5000, 2000 et 500 nm, et
enfin des épaisseurs de 10, 20 et 30 nm. Le faisceau est incliné de 60°, de longueur d’onde 633 nm

focalisé sur une pointe d’or avec un objectif a longue distance de travail (ON=0,45).

! Un systeme SPM smartSPM-1000 équipé d’une téte STM
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Dans ces conditions, la quantité de matiere sondée est importante étant donné que le faisceau
a cette longueur d’onde pénétre de plusieurs micrometres (~3um) dans la structure et le substrat.
Des lors, le signal provenant du champ lointain de la structure est faible par rapport au signal du
substrat. Cependant, en théorie, 'effet TERS permet d’exalter le signal en surface et ainsi de
percevoir un signal amplifié pour le Si1_Ge, [75], [76], [180]. Le fait est qu’expérimentalement, méme
pour les structures de plus fortes épaisseurs (30 nm), le signal du mode Si-Si se distingue peu de

celui du substrat, malgré la forte concentration en germanium' (40 %) (Figure 108 a).
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Figure 108 Spectres de la structure de SineGeos d’épaisseur 30 nm avant (a) et aprés (b) soustraction du
signal de référence du substrat en silicium.

Dans ce cas, I'utilisation de la méthode d’analyse par soustraction d’une référence, vue en
partie 4. 3. 1, est indispensable. Elle permet de séparer de maniere plus que satisfaisante le spectre
du champ lointain du champ proche (Figure 108 b) puisque I'analyse directe ne permet sur aucune
mesure d’extraire la position du mode Si-Si. Malgré cela, ’ensemble des mesures sur les réseaux de

lignes ne présentent pas de résultats probants.
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Figure 109 Image STM de la structure mesurée (a). Spectres de la structure de SiocGeo.s d’épaisseur 30

nm et de période 4000 nm avant (a) et aprés (c) soustraction du signal de référence du substrat en silicium.

Par exemple, pour la ligne de période 4000 nm des variations sont observables, mais ’écart
maximal (Aw@®%; = 0,31%42 cm™1) est du méme ordre de grandeur que lincertitude sur la

détermination de la position du mode Si-Si (0,42 cm™1) (Figure 109). Seule la mesure en bord de la

! Une forte concentration en germanium implique une intensité moindre pour le mode Si-Si, mais un décalage en fréquence
important par rapport au mode Sir,g du substrat en silicium
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zone de mesure de 50 pm x 100 pm présente un signal suffisant pour pouvoir observer des variations

significatives de position du mode Si-Si (Awii®y; = 21033

cm™1). Dans ce cas, Pincertitude de
détermination de la position en fréquence du mode Si-Si apres soustraction de la référence est de
0,26 cm™, ce qui est comparable aux mesures sur I’équipement p-Raman sur les échantillons de plus
faible période (0,28 cm), vue en partie 4. 5. 3. 1. A noter que des variations semblables sont aussi

observées sur les modes Ge-Ge et Si-Ge mais nous limiterons notre analyse au mode Si-Si.
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Figure 110 (a) Schéma du bord de la zone de mesure de SinsGensde 50 pm x 100 pm et de 30 nm d’épaisseur.

(b) Positions en fréquence mesurées et simulées du mode Si-Si du SiGe en bord de la zone de mesure.

Pour comparaison aux mesures, un profil de variation de la position en fréquence du mode
Si-Si a été généré a partir du modele analytique présenté en partie 2. 3. 2. La variation mesurée est
qualitativement cohérente avec les effets de relaxations observées en HRXRD en bord de lignes
(Partie 3. 4. 1) et présente un profil semblable & la simulation (Figure 110). A premiere vue, un
décalage est tout de méme observé entre le modele et la mesure. Pour une comparaison plus
quantitative, nous avons défini une longueur de relaxation L, caractérisée par la distance a partir
de laquelle la fréquence du mode Si-Si atteint 10 % de 1’écart en fréquence entre la valeur maximale
et minimale (Figure 110):

Awgg; = |ogitg; — 05| = 01§ — 05| = 01805, (4. 5-3)

La longueur de relaxation extraite des simulations est d’environ 400 nm et de 750 nm pour
la mesure. La valeur obtenue par les simulations (400 nm) est cohérente avec les observations sur le
champ de déformation de cette étude et d’autres [181], [182]. Ce décalage, en plus de 1’écart de profil
entre la simulation et la mesure, peut s’expliquer par la dimension étendue du faisceau, non prise
en compte dans la simulation. L’effet TERS, qui est local, ne devrait pas subir I'impact de la taille
du faisceau, ce qui incite a penser que le signal du champ lointain prend fortement le dessus par

rapport a l'effet TERS, ne permettant pas de distinguer de variations de fréquence pour ces réseaux
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de lignes. Les expériences présentées n’ont donc pas permis d’atteindre une résolution inférieure a

celle obtenue en p-Raman.

4. 6. Conclusion

Les relations obtenues dans la partie 4. 5. 1 permettent de déterminer ’état de déformation
et la concentration en germanium d’une couche pseudomorphique ou relachée de maniére homogene.
Afin d’obtenir ces résultats, des mesures HRXRD sur des structures épaisses sont nécessaires, dans
le but de calibrer la réponse spectrale de la spectroscopie Raman en amont des mesures. Ces
calibrations sont donc fortement dépendantes des résultats HRXRD et de la corrélation entre les
deux techniques. Meilleures sont les calibrations, plus justes seront les mesures Raman. Une fois que
la dépendance des fréquences et intensités des modes de vibrations par rapport aux déformations et
compositions chimiques est connue pour un type de couche, il est possible de caractériser cette
derniere sans avoir recours a de nouvelles calibrations. Il est difficile d’améliorer la répétabilité et la
fiabilité des mesures, cependant au regard des résultats présentés dans ce manuscrit, il semble
possible et indispensable d’améliorer les calibrations avec la mesure d’une quantité plus significative!

d’échantillons, possédant des concentrations en germanium plus proches.

L’homogénéité de la contrainte et de la composition en germanium dans le plan de croissance,
dans les structures de Si;_Ge, sur silicium, est un parametre essentiel pour la réalisation de circuits
intégrés a haute mobilité utilisant ces matériaux. Et comme nous avons pu le voir, la spectroscopie
Raman a permis la caractérisation d’une structure apres condensation, a une échelle micrométrique,
plus simplement qu’en HRXRD. L’utilisation de simulations apporte un intérét conséquent dans le
but de prédire les résultats des mesures. Cependant, nous avons vu que la résolution spatiale du
faisceau utilisé en spectroscopie Raman fait qu’il n’est pas possible de sonder le champ de
déformation des structures sub-micrométriques avec une résolution comparable a la HRXRD. En
conclusion, cette technique a présenté des avantages complémentaires a la HRXRD, notamment la
capacité de pouvoir mesurer des structures minces de maniére rapide [173]. Les deux techniques sont
complémentaires en termes de résolution spatiale. L'intégration d’équipement Raman en industrie,

qui est possible, est donc aussi nécessaire [183]-[187].

Les techniques Raman avancées possedent aussi des atouts par rapport a la p-Raman,
néanmoins leurs capacités doivent étre davantage testées sur les matériaux semi-conducteurs tels
que le Si;_Ge,. Les résultats obtenus sur le bord de la structure démontrent les performances et

I'intérét de I'algorithme de soustraction, néanmoins ce résultat ne présente que peu d’intérét pour

U1 faudrait au moins disposer d’échantillons comportant des variations de quelques dixieémes de pourcentage.
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la caractérisation des déformations. L’ensemble des résultats sur les réseaux de lignes ne permettent
pas d’extraire le signal du Si;_xGe, de maniere suffisante. L’effet TERS n’est donc pas suffisant dans
ce type de structures pour permettre de visualiser les variations des modes du Si;_xGex ou bien les
conditions expérimentales ne sont pas adaptées a cette caractérisation. Pour ce type de structures,
un faisceau de longueur d’onde dans ’'UV semble indispensable, mais il n’existe a ce jour pas de
pointe permettant d’exalter le signal. Dans ce cas précis, la mesure TERS n’a pas apporté de bénéfice
par rapport a la mesure en p-Raman. Dans le but de pouvoir caractériser convenablement les
longueurs de relaxations observées, de 'ordre de 400 nm, qui sont utiles aux développements des

technologies usant des contraintes, une résolution spatiale d’au moins 100 nm semble indispensable.
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5. Controle industriel des contraintes en

microélectronique

ans ce chapitre, nous présenterons les moyens mis en place afin d’établir une méthode

de mesure des contraintes en ligne de production. Nous avons précédemment mis en

évidence la capacité de la HRXRD a mesurer des champs de déformations de maniére

non destructive, sur des structures équivalentes aux transistors embarqués dans les
produits. La suite de cette étude consiste a metire en place un outil de traitement numérique
permettant d’extraire le champ de déformation de maniere rapide, résolue et systématique pour de
multiples types de structures. Les méthodes permettant analyse des RSM sont pour le moment
restreintes a4 des analyses ponctuelles nécessitant un opérateur, il s’agit donc d’étendre leurs
capacités pour opérer des analyses stimples et automatiques. Nous démontrerons donc comment
explorer ['évolution de champ de déformation en utilisant un ensemble de RSM mesurées d
différentes étapes de fabrication de transistors pMOS. A cette fin, deux procédures automatiques et
précises ont été développées et mises en place. La premicre met en cuvre une analyse directe des
RSM, sans recours a des modélisations, permettant un suivi rapide. La seconde est une méthode
basée sur l'utilisation d’une librairie de RSM générée a partir de modeéle de simulation de champs
de déformation. Elle permet d’accéder a une description fine des champs de déformation dans les
structures. Les deuxr méthodes sont entierement automatisées, elles dessinent le chemin vers une

analyse des déformations totalement automatisée, pendant le processus de fabrication.

5. 1. Meétrologie en HRXRD

L’étude portant sur 'intégration d’une méthode de suivi des déformations s’est focalisée sur
I'utilisation avancée de ’équipement industriel ’HRXRD disponible en ligne de fabrication chez
STMicroelectronics. Le role de cette intégration est de fournir aux opérateurs de salle blanche et
aux ingénieurs une mesure rapide et fiable de I’état de déformation d’une structure, a chaque étape

de fabrication, pour contrdler ou optimiser celle-ci.
5. 1. 1. Equipement JVX7300

Historiquement, 'utilisation des équipements d’HRXRD était limitée a la R&D et la
caractérisation en laboratoire, du fait de seuil de détection faible et de taille de faisceau tres large.
Cette limitation se traduit par des mesures de HRXRD treés longues et peu compatibles avec le suivi
de procédés en ligne de production. En industrie, la dimension décroissante des structures de mesure
(< 100 pm) nécessite 'utilisation de faisceau de rayons-X de plus en plus brillants (maximum de

flux sur une surface d’analyse minimale).
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Figure 111 JVX7300, équipement HRXRD et XRR pour la métrologie des rayons-X en ligne.

Le JVXT7300 (Figure 111), équipement d’HRXRD industriel, a été tout spécialement congu
dans le but satisfaire les besoins d’une métrologie des déformations en salle blanche. Il possede une
double capabilité : il peut étre utilisé pour de la réflectivité des rayons-X (XRR) ou de la diffraction
des rayons-X haute résolution (HRXRD) [188]. Il fournit la possibilité de réaliser des mesures
automatisées, et de caractériser des structures sur des échantillons plans ou structurés. Grace a sa
configuration, il permet la mesure dans des zones intégrées aux plaques de production, mais aussi

une capacité de cadence de mesure élevée. Il est principalement doté des éléments suivant :

Optique DCC i
: « Fente
Ouverture de la fente
f Détecteur linéaire (1D)
Conformateur

Tube micro-focus

Plaque de mesure

Epitaxial thin-film /
substrate

Figure 112 Schéma simplifié de la configuration instrumentale du JVX7300

e Un tube microfocus avec une brillance de I'ordre de 10" photons/s/mm?, une optique
DCC! et un systeme de fentes. L’ensemble permet de fournir un faisceau convergeant
de faible taille (~50 pm x 50 pm).

e Un détecteur linéaire possédant une résolution spatiale d’environ ~50pm (taille
latérale d'un pixel), soit 1’équivalent de 0,0085 ° (Figure 112). Ce détecteur nouvelle
génération posséde 1280 pixels, ce qui permet de mesurer plusieurs valeurs de 20 en
méme temps (1280 valeurs)?® [189], [190].

o Un microscope optique et des algorithmes de reconnaissance de forme permettant la

localisation automatiquement des structures.

! Doubly Curved Crystals : cristaux doublements incurvés

2 Acceptante angulaire verticale de 10,85°
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L’ensemble des moteurs, le chargement des plaques, 'alignement et les mesures sont
automatisés et définis par des recettes et procédures préalablement configurées. Ainsi, cet instrument
industriel permet de mesurer de maniere automatique un lot de plaques, et ce dans un but de

développement et de contrdle des procédés de fabrication.
5. 1. 1. 1 Acquisition des RSM

Actuellement utilisée pour la caractérisation de couches minces, dans le suivi de 1’état de
contrainte, de la steechiométrie et de 1’épaisseur des couches épitaxiées, I’équipement a démontré sa
capacité a mesurer des films de Si;_Ge, de quelques nanomeétres d’épaisseur, avec une grande
sensibilité aux déformations (< 10*) [53]. Des lors, la technique requiert d’étre étendue au suivi de
structures plus complexes. Le détecteur 1D présent sur I’équipement, de par sa sensibilité et sa
résolution, permet actuellement de faire lacquisition de RSM de maniere routiniere sur des

structures nanométriques.

Détecteur 1D Détecteur 1D Détecteur 1D

Omax Omax Pmax Duverturs ds 2 fents

Quverturs de ia fents
4 Quverturs ds i fants e o ¢
Qmin # Qmin # Omin

- Conformateur .~ Conformateur

Détecteur 1D Détecteur 1D Détecteur 1D

a b c

@min e Emax

Figure 113 Illustration des configurations d’acquisition et de la zone mesurée correspondante de la figure
de diffraction, en fonction de la position du conformateur. (a) Position minimale @,,, (b) position

intermédiaire @, et (c) position maximale @;,;4y.

L’acquisition des RSM requiert, sur les équipements classiques, un mouvement mécanique
des axes du diffractometre pendant 'acquisition. Le JVX7300 posseéde quant a lui la particularité
d’avoir une source et un détecteur fixe pendant la durée d’acquisition. L’acquisition des RSM se fait
en déplagant non pas le détecteur mais un ‘conformateur de faisceau’ (Figure 113). Ce conformateur
compose le systéme de fentes situé en sortie de la source (Figure 112). A chaque position de ce
conformateur, correspondant a un angle incident, une acquisition par le détecteur est effectuée
(Figure 113), et 'ensemble des acquisitions forme la RSM (Figure 114 a). Sur cet équipement, ce
n’est pas la gamme, ni le pas des angles du diffractometre qui définissent l'amplitude de la

cartographie et sa résolution, mais c’est la position du conformateur et 'ouverture de la fente.

Contrdle industriel des contraintes en microélectronique | 154



Métrologie en HRXRD
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Figure 114 (a) RSM 004 telle que mesurée par le détecteur (dans I’espace réel) et (b) intégration du signal
suivant I’ensemble des positions du conformateur

La limite basse de 'ouverture de la fente est théoriquement proche de la taille des pixels du
détecteur, tandis que la limite haute est déterminée selon le degré d’exigence de la résolution pour
la mesure. L’amplitude de positionnement de la fente permet quant a elle de déterminer 1’étendue
d’acquisition des angles du faisceau incident. La gamme angulaire maximale utilisée est de 2 °, mais
suivant la mesure nous limiterons celle-ci a 1,8 ° ou 1,4 ° (Figure 114 a). La taille de pixel définit le
balayage minimal : il est inutile de balayer 1’espace réciproque avec un pas inférieur & 50 pm dans
I’espace réel, ce qui équivaut a une ouverture angulaire de 0,0085°. Enfin, la gamme d’angles diffusés
est fixée par la position et la taille du détecteur. Une acquisition avec la fente ouverte au maximum
équivaut a intégrer 'ensemble du signal suivant la direction attribuée aux positions du conformateur
(Figure 114 b).

5. 1. 1. 2 Référence et conversion des RSM

Le détecteur 1D du JVXT7300 est figé autour d’'une position nominale, centrée sur la position
théorique du silicium, qui dépend de la réflexion mesurée. Cette position absolue n’est pas modifiée
pendant l'acquisition, pour autant, la position de la figure de diffraction peut légerement varier
autour de cette valeur entre les différentes acquisitions. Ainsi, & chaque analyse des RSM, le pic du
substrat doit étre détecté et analysé (Figure 115 a). La position obtenue a partir de Ianalyse,
correspondant & un pixel et une position du conformateur, est convertie en position angulaire (Figure
115 b). Cette position permet la conversion en angle (Figure 115 b) et dans 'espace réciproque
(Figure 115 c). En conséquence, elle sert de référence a l'ensemble de l'acquisition. Sur ce type
d’acquisition, la justesse des mesures est ainsi en grande partie déterminée par la localisation de la

position du substrat. Nous évoquerons cet aspect par la suite.
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Figure 115 (a) RSM brute, mesurée en fonction de la position du conformateur. (b) RSM aprés détection
de la position du silicium et la conversions en angle. (¢c) RSM convertie dans I’espace réciproque avec une
grille irréguliére. (d) RSM convertie dans I’espace réciproque avec une grille réguliére.

Ajoutées a cela, les relations permettant de passer de l'espace réel a I'espace réciproque ne
sont pas linéaires (3. 2-4), ainsi les valeurs obtenues dans l'espace réciproque ne forment pas une
grille réguliere (Figure 115 ¢), contrairement aux RSM dans l'espace réel (Figure 115 a/b). Les
valeurs de l'espace réciproque sont donc interpolées en une grille réguliere pour permettre I'analyse
des données (Figure 115 d). Cette interpolation est primordiale, car suivant I’espacement entre les
positions de la nouvelle grille, une perte d’information peut se produire ou des artefacts peuvent

apparaitre.
5. 1. 1. 3 Résolution et temps d’acquisition

Comme décrit précédemment, un systeme de fente permet de sélectionner I’étendue spatiale
du faisceau sur le JVX7300, et de facto la résolution et le flux de rayons-X. C’est donc son ouverture
et le pas de déplacement qui déterminent majoritairement les conditions expérimentales. A titre
d’exemple, une trop grande ouverture de faisceau va drastiquement dégrader la résolution des RSM,
et en contrepartie I'intensité mesurée sera augmentée (Figure 116). Un gain en résolution implique

une perte de flux, il faut donc augmenter le temps d’acquisition pour contrebalancer cet effet et

5
3° 0,1° 0,05° I
P} ’
1

Figure 116 RSM 004 mesurées avec différentes ouvertures de fentes, de 0,05 a 1 °.

obtenir suffisamment de signal.

W »
(°160)) Ajisua3ur

N

L’optimisation des réglages de l'acquisition est une affaire de compromis, qui varie en
fonction de la structure étudiée et des besoins. Une structure avec une figure de diffraction peu
étendue nécessite une haute résolution et réciproquement. Avantageusement, une figure étroite est

synonyme de structures avec des dimensions importantes et donc un volume diffractant suffisant
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pour ne pas avoir a augmenter le temps de comptage. Dans les cas étudiés dans ce manuscrit, les
figures de diffraction sont de maniere générale étendues, la résolution n’est donc pas le critere
déterminant, comparé a l'intensité du signal. De plus, dans un contexte de métrologie industrielle,
il est difficile d’envisager des acquisitions longues, les mesures présentes dans ce manuscrit sont donc

limitées a une durée d’une heure (Figure 117).
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Figure 117 Temps de mesure en fonction du pas de mesure, de son étendue et du temps d’acquisition par
pas

La treés grande majorité des mesures ont été effectuées avec un pas de 0.02° et une ouverture
angulaire de 1,8°) soit un temps d’acquisition de 40s par acquisition (Figure 117). Le pas a été
déterminé expérimentalement, afin d’avoir une résolution suffisante, et 'ouverture déterminée par

la distance entre la position de la figure de diffraction du SiGe par rapport a celle du silicium.
5. 1. 1. 4 Résolution minimale théorique

La résolution minimale théorique est définie par les caractéristiques du détecteur. Ce dernier,
a position fixe, possede 1260 pixels d’une taille de 50 pm, ce qui impose une limite de résolution
verticale et de balayage. Cette résolution minimale peut s’exprimer dans 1’espace réciproque a partir
de P'équation (3. 1-10), les résultats sont présentés dans le Tableau 10. Ces valeurs reflétent ’écart
entre les pixels du détecteur dans I'espace réciproque. Elles donnent un ordre de grandeur, mais ne
permettent cependant pas de définir la résolution minimale réelle. Pour ce faire, des tests

expérimentaux doivent étre effectués.

Résolution du détecteur Pas du conformateur

004 115 004 115
1,11.10° 9.10°% 1,11.10°% 8.10°
8q, (nm™) 1,16.103 5,3.10* 1,58.103 1,92.103
8, (%) = <0,001 - 0,003
8¢, (%) 0,015 0,006 0,021 0,021

Tableau 10 Résolutions minimales théoriques déterminées & partir de la taille des pixels du détecteur et

du pas du conformateur
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5. 1. 2. Evaluation de la qualité métrologique des RSM du JVX7300

Avant de déployer un nouveau systéme sur une ligne de production, il doit étre caractérisé
et calibré afin de vérifier que les mesures et les systemes d’analyse correspondent aux exigences de
contrdle du produit mesuré. Pour ce faire, il existe plusieurs notions élémentaires, dont la fidélité et
la justesse. Une mesure fidele implique que plusieurs mesures sur le méme objet sont proches les
unes des autres, tandis qu'une mesure juste signifie que les données sont proches des ‘vraies’ valeurs

de la mesure (Figure 118).
5. 1. 2. 1 Notions de métrologie

On caractérise la fidélité d’'une mesure ou d’une méthode par sa répétabilité et sa
reproductibilité. La répétabilité désigne la capacité d’un opérateur ou d’une procédure a répéter de
fagon cohérente la méme mesure, dans les mémes conditions. Tandis que la reproductibilité désigne
la capacité d’un instrument a reproduire de fagon cohérente la méme mesure, dans les mémes
conditions. La fidélité est donc un concept statistique qui détermine la proximité entre chaque valeur
mesurée, déterminée en mesurant plusieurs fois le méme échantillon. Dans le cadre de mesures
automatisées, on peut séparer la contribution a la fidélité de la partie mesure a celle de la partie
automatisme. Quant a la justesse, qui est aussi un concept statistique, elle est estimée par rapport
a la proximité a une référence, théorique ou expérimentale (Figure 118). On qualifiera une mesure

juste et fidele comme étant exacte.
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Figure 118 Illustration des notions de fidélité et justesse

La qualité des mesures et de ’analyse dépend grandement de la structure étudiée, des
conditions expérimentales et de la méthode utilisée. Leur évaluation doit se faire pour des conditions
et pour une méthode donnée. Aussi, 'ensemble des études qui suivent sont effectuées avec une
structure d’épaisseur 30 nm de Siy Geys épitaxié en pleine plaque sur un substrat de silicium. Cette
épaisseur étant la valeur maximale étudiée dans ce manuscrit, ’étude de cette structure permet

d’évaluer a minima les qualités métrologiques de ’équipement et des méthodes de mesure.
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5. 1. 2. 2 Fidélité

Pour évaluer plus en détail la résolution expérimentale minimale que 'on peut espérer avoir,
des mesures de fidélité ont été mises en ceuvre sur la structure de Sip7Geys. L’ensemble des tests est
basé sur des ajustements entre des coupes suivants q, et g, des cartographies de I'espace réciproque.
Les pics de diffraction de couches minces sont ajustés avec une fonction de Laue et le pic du substrat
a une pseudo-fonction de Voigt! (Figure 119)(Annexe 7. 1. ). En amont de l'utilisation de ces
fonctions, nous avons d’abord évalué la fidélité de la méthode d’ajustement. L’ensemble des tests
statistiques présentent des résultats convergeant vers une valeur moyenne inférieure a 1.10° nm™, et
ce pour des configurations symétriques et asymétriques. Cette valeur est parfaitement négligeable
puisqu’elle équivaut a une valeur de déformation inférieure a 0,001 % (écart de concentration en
germanium inférieur a 0,001 % pour un composé Sip:Geos). Nous la considérerons comme le seuil de

précision des méthodes d’analyse.

Si b SiGe

Pseudo fonction de Voigt

SiGe

Fonction de Laue

<+— ® —
qx

q:

Figure 119 Illustration des fonctions utilisées pour 1’évaluation de la fidélité instrumentale

Un ensemble de 15 mesures sur le méme échantillon pour différentes acquisitions a été opéré
pour l’évaluation des incertitudes. Les valeurs obtenues sont reportées dans les Tableau 11 et
Tableau 12. Les incertitudes converties a des valeurs physiques donnent une fidélité de détermination
de I’épaisseur et de la concentration en germanium respectivement égales a 0,19 nm et 0,26 %, dans
le cas d’'une structure de Siy7Geys d’épaisseur 30 nm. Bien évidemment, ces valeurs limites sont a
considérer en prenant I’hypothése que chaque parametre peut étre déterminé de maniere

indépendante, ce qui n’est pas strictement le cas.

SiGe Si
004 115 004 115
2,6.10% 2,6.10™ 2,8.10™ 2,8.10%
o(q,) (nm™) 1,0.10* 9,0.10* 4.10° 4.10°
0(&xx) (%) - 0,010 - 0,011

0(£,,) (%) 0,013 0,010 <0,001 <0,001

'Une pseudo-fonction de Voigt est la somme d'une fonction gaussienne et d'une fonction lorentzienne ayant la méme

position et la méme aire. Cette fonction permet de décrire les profils des pics de diffraction de structure homogeénes.
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Tableau 11 Ecart type de détermination de la position de pics de diffraction & partir de RSM 004 et 115

L’ensemble de ces résultats sont dépendants du rapport signal sur bruit et de 'intensité
relative du SiGe par rapport au signal du substrat de silicium et de la forme des pics. Suivant la
direction q,, la largeur et la forme des pics sont sensiblement les mémes et en conséquence
l'incertitude Pest aussi (Tableau 11). Suivant la direction g, l'incertitude sur la détermination du
centre du pic est plus faible pour le substrat de silicium (Tableau 11). Dans cette direction, les pics

n’ont pas la méme forme et intensité, le silicium est plus étroit et intense, résultant en une incertitude

moindre.
SiGe Si
004 115 004 115
1,5.10° 3.10° 2,8.10" 7.10°
o(Aq,) (nm™) 1,9.10* 4.10° 4.10° 1,1.10*
o(Ag,,) (%) - 0.001 - 0,002

o(Ag,,) (%) 0,003 <0,001 <0,001 0,001

Tableau 12 Ecart type de détermination de la largeur a mi-hauteur de pics de diffraction a partir de RSM
004 et 115

Les incertitudes sur la détermination de la largeur des pics de diffraction sont globalement
plus faibles pour les RSM 115, & I'exception de la direction g, pour le substrat de silicium (Tableau
12). Ces résultats sont bien moins évidents a interpréter, ils sont possiblement induits par le fait
que la distance entre le silicium et le SiGe est plus importante pour les RSM 115 ou encore par
I'écart d’échantillonnage entre la RSM 004 et 115.

5. 1. 2. 3 Justesse

La justesse de ’équipement peut étre évaluée au regard de la capacité de I’équipement mais

aussi en comparaison avec un équipement de référence.
Justesse d’acquisition

Nous avons vu précédemment, en partie 5. 1. 1. 2, que la détermination de la position du
silicium est essentielle, elle définit en grande partie la justesse de la mesure. Une série de 22 mesures
a permis de mettre en évidence la fidélité obtenue sur ’évaluation de la position du silicium, les
résultats donnent une valeur moyenne de 1.10° nm™ suivant 1’axe g, et de 1,5.10* nm! suivant I'axe
q,, équivalant respectivement & des valeurs en déformations de 0,0004 % et 0,002 % pour une RSM
115. Mais cet aspect n’est pas le seul & influencer la justesse, une fois la position du silicium
déterminée, la conversion des positions des pixels en positions angulaires influe aussi sur la justesse.
En effet, comme décrit précédemment en partie 5. 1. 1. 2, ’écart entre les pixels du détecteur n’étant
pas angulairement linéaire dans l'espace réciproque, une correction doit étre appliquée.

Expérimentalement, cet effet induit un décalage caractéristique d’une rotation de la figure de
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diffraction par rapport & la position de référence du silicium (g3, g5*)(Figure 120 a). La correction
appliquée permet donc de recentrer la figure de diffraction suivant l'axe g, en corrigeant les

décalages Aq,(qY) et Aq,(q2) propres a la position initiale de la figure de diffraction q2 (Figure 120
b).
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Figure 120 (a) RSM 004 sans ajustement angulaire de la position des pixels du détecteur, (b) schéma des
écarts 6Q, et 6Q, entre la position corrigée et non corrigée et (c) mesure de ’écart §Q, en fonction de la
position Q,.

L’impact de cette correction a été évalué par différentes calibrations a des concentrations
en germanium différentes (20, 30 et 40 %): sans cette correction la position suivant Paxe g, est
biaisé¢ de 0,75 %' de 1’écart suivant q,, avec une incertitude de 0,17 % (Figure 120 ¢). Pour un
composé pseudomorphique de Si;_ Ge,, possédant une concentration en germanium de 25 %, l'erreur
de position horizontale est par exemple de 9.10" nm™ avec une incertitude de 2.10* nm™,
respectivement associé a des valeurs de déformation de 0,035 % et 0,008 %. Cette fois-ci, les écarts
sont alors non négligeables suivant la direction q,. L’écart suivant la direction g, est quant a lui

parfaitement négligeable.
Mesure de référence

L’ensemble des parametres précédemment évoqués permettent de quantifier la qualité des
méthodes d’analyse et de la mesure, liée a 1’équipement. Mais il existe aussi des limites physiques,
qui limitent la quantité de détails observables dans les RSM. Dans l'objectif d’apprécier ces limites,
les capacités de I'équipement industriel ont été évaluées par rapport a un systeme de référence. Les
structures étudiées sont constituées de réseaux périodiques de pMOS, de période 108 nm, possédant
une grille de 20 nm de longueur et des sources/drains de 30 nm d’épaisseur, formés par dépot

épitaxial de Siy75Gep2s. Les données mesurées sur I'équipement de salle blanche ont été comparées

' p~0,0075° 60 (q9) = (a2 — ¢7') * B = AQ2 * 0,0075
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aux mesures sur une ligne de lumieére de I’Argonne Photon Source (APS)'. Les deux équipements
sont treés différents, notamment au niveau des sources de rayons-X. La longueur de cohérence du
JVXT7300 est estimée entre 500 et 900 nm pour la cohérence transverse théorique, donc sur
Péchantillon entre 1 et 1,8um? (partie 3. 2. 1. 5). Celle de la source synchrotron est estimée a 100
pm. Dans les deux cas, ces valeurs sont supérieures a plusieurs périodes de transistors, la figure
observée devrait donc étre semblable. Cependant étant donné la différence de flux, on peut s’attendre
a voir davantage de détails sur les RSM mesurées au synchrotron. Ce qui n’est qualitativement pas

le cas (Figure 121).
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Figure 121 RSM 004 mesurées sur le JVX7300 (a) et & I’Argonne Photon Source (b) de pMOS de longueur
de grille 20nm, d’épaisseur des sources/drains en Sio7sGeo2s de 28 nm et de largeur de grille 150 pm.

La comparaison de positions des pics de Sip:Gegs révele un écart moyen de 0,04 %, ce qui
est proche de la valeur de justesse de I’équipement et inférieur aux écarts observés lors de la
comparaison effectuée avec la technique DFEH en partie 3. 4. (Figure 122 a). Quant au profil
d’intensité, il présente un écart type moyen de 0,7 % par rapport a I'intensité au centre de la tache
de diffraction (Figure 122 b). A noter que les écarts les plus importants observés entre les positions
et intensités des deux RSM sont corrélés avec les incertitudes de l’ajustement mathématique
(60)(Figure 122). Ces différences ne semblent donc pas provenir des mesures, mais principalement

de la méthode de comparaison entre les mesures.
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Figure 122 (a) Position et (b) intensités des pics de SiGe des RSM 004 mesurées sur le JVX7300 et a

I’APS. Les barres d’erreurs représentent la précision de I’'ajustement mathématique (60)

! Tutilisation de ’APS a été soutenue par le « U.S. Department of Energy, Office of Science, Office of Basic Energy
Sciences», sous le contrat n® DE-AC02-06CH11357
A = 0,1541 nm, D ~ 30 pm, R » 350 mm
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En résumé, la justesse est donc en grande partie dépendante de la correction des positions
angulaires du détecteur et de la capacité a localiser le pic de silicium. La justesse maximale que I'on
puisse atteindre, est donc de 1,5.10* nm™ suivant I'axe @, et 9.10* nm suivant q,, respectivement
associées a des valeurs de déformations de 0,002 % et 0,035 %. Néanmoins, nous avons montré que
ces valeurs sont négligeables. De plus, la justesse n’est pas aussi critique que la fidélité, la sensibilité

et la répétabilité pour le contrdle des procédés de I'industrie des semi-conducteurs.

Au regard de ces différentes comparaisons, 1’équipement industriel semble donc pleinement
adapté au suivi de 1’état de déformation de ces structures complexes. Un gain en résolution ou en
temps de comptage n’apporte pas de valeur ajoutée significative. Les résultats démontrent que les
RSM mesurées sur I’équipement industriel sont proches des RSM que l'on obtient avec une source

synchrotron pour ce type de structures.

5. 2. Méthodes de controle

L’ensemble des considérations précédemment évoquées sont primordiales pour développer
une métrologie des déformations, elles sont partiellement présentées et doivent &tre approfondies
pour opérer un suivi industriel. Comme nous ’avons évoqué en introduction du premier chapitre de
ce manuscrit, la métrologie ne se limite pas a I’étude de la justesse et la fidélité des mesures, mais
aussi & la mise en place de nouvelles méthodes de contréle. Ainsi, au regard de ces notions, nous
avons évalué et mis en place des méthodes de controle des déformations répondant au mieux aux

exigences de la métrologie, c’est-a-dire une méthode fiable et rapide.
5. 2. 1. Méthodes de controle sélectionnées

A Dissue de ces travaux de these, trois méthodes ont été développées et testées pour 'analyse

des RSM (Figure 123), présentant chacune des avantages et inconvénients :
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Figure 123 Illustration des méthodes d’analyse des RSM utilisées, ainsi que les différentes étapes de

simplification, de comparaison et d’extraction.

Méthode 1 (M,): Analyse de la position, de la largeur et de l'intensité des pics de
diffraction suivant la direction q, (3 parameétres) couplée avec l'extraction de la position
moyenne de la figure suivant la direction complémentaire. Pour une RSM présentant N pics

mesurables, il est ainsi possible d’extraire 3N parameétres physiques (Figure 123 — méthode

1).

Méthode 2 (M;): Proche du niveau précédent, cette analyse consiste a étudier la
distribution d’intensité suivant la direction ¢, a partir d’un outil de simulation, de la méme
maniére que pour 'étude de couches minces [113]. L’utilisation de la théorie dynamique
permet de reproduire le pic de diffraction a partir de I’épaisseur de la couche et de son profil
de déformation. Pour une RSM présentant N pics mesurables, la méthode fournit N profils

de déformation verticale (Figure 123 — méthode 2).
Méthode 3 (M3): Ce niveau d’analyse consiste quant a lui a simuler 'ensemble de la

figure de diffraction, dans l'objectif de lier la RSM a un champ de déformation complet

(Figure 123 — méthode 3), comme décrit dans la partie 3. 3. 4. 3.
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L’ensemble des méthodes abordées sont en théorie applicables pour un suivi des déformations.
Néanmoins les méthodes M et M, présentent, pour ’heure, plusieurs défauts peu compatibles avec
les exigences de la métrologie. Notamment une sensibilité importante au bruit qui impacte fortement
leur robustesse. Suivant le rapport signal sur bruit, les méthodes itératives d’ajustement peuvent
présenter des difficultés & converger, comme nous le verrons par la suite. A I'heure actuelle, la
procédure mise en place n’est pas assez robuste. La difficulté principale de ces méthodes réside avant
tout dans l'assemblage des différents parameétres extraits de ’analyse, c¢’est-a-dire d’interpréter le
lien entre eux, ce lien n’étant pas direct. Nous utiliserons tout de méme la méthode M7, qui avec la
méthode M5 sont illustrées dans la suite de ce manuscrit. La méthode M, ne présente actuellement
pas une maturité suffisante, mais il est tout de méme important de la mentionner dans la mesure

ol elle représente un compromis entre les deux.
5. 2. 2. Quantification de la comparaison des modélisations aux mesures

Nous avons présenté trois méthodes, dont deux basées sur I'utilisation d’outil de simulation
des déformations. Chacune de ces méthodes présente un intérét pour la mise en place d’un suivi
métrologique des déformations. Elles mettent en ceuvre la méme démarche : elle consiste a
reproduire les figures de diffraction avec un modele, dans le but de les comparer aux mesures. Si les
détails de la procédure varient, le fonctionnement est le méme. Dans tous les cas, elle consiste a
minimiser ’écart entre le modele et les mesures en fonction des parametres du modele, qui sont des

variables d’ajustement.

Un modele de calcul est défini par un nombre M de parametres ajustables, que 1'on
nommera p;. Ces parametres décrivent, dans notre cas, les géométriques du modele, la stoechiométrie,
le champ de déformation, les conditions de bords et tous autres parametres physiques. Un ensemble
Y de parametres sont connues et fixés, ils représentent des données physiques et expérimentales,
comme par exemple la longueur d’onde ou les angles d‘émission, nous les noterons 4;. Ces derniers,
indispensables pour le modéle ne rentrent pas en compte dans la démarche de comparaison. A partir
de 1a, le principe est d’ajuster les parametres pour que le modele reproduise les mesures. On définit
alors une norme qui exprime la distance les séparant. La différence entre la valeur mesurée et la
valeur simulée en chaque coordonnée de l'espace réciproque x; s’appelle le résidu. Elle est
généralement pondérée par sa dispersion, comme par exemple I'inverse de l'incertitude. On exprime

alors le résidu de la maniére suivante :

YEUTE (x;) — y O (xy, py, oo, Dats Ay s Ay)
I;

(5. 2-1)

$i(Xis D1y s Dy A, ey Ay) =
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Ol ymesure egt le jeu de données mesurées, y™°%€ Jes valeurs du modéle associé et 9; U'incertitude
1 ) L l

estimée sur les données en chaque point. Dans le cas d'une RSM mesurée dans le plan (q«q,), x;

correspond aux coordonnées qx et (.
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Figure 124 RSM 004 mesurée (a), simulée (b) et résultat de la comparaison entre les deux, exprimé en

valeur du résidu § (c).

Dans le cas des RSM, plus particulierement lorsque le signal est faible, et qu’une grande
partie de I'information est nulle, il est indispensable de relier I'incertitude a I'intensité mesurée. Pour
obtenir un résidu pertinent, il s’agit donc d’adapter I'incertitude en chaque point. De nombreuses
méthodes ont été évaluées et utilisées, présentant chacune des spécificités, des avantages et des
inconvénients. Dans notre cas, I'une des méthodes les plus performantes consiste a faire dépendre le

parametre ¥; (équation (5. 2-2)), de la mesure et de la simulation :

O A O R € Y ey O B

Cette double dépendance permet de croiser les incertitudes (attribuées au signal ici) des
figures de diffraction mesurées (Figure 124 a) et simulées (Figure 124 b). Ceci permet de négliger
les zones ne présentant pas de signal et ainsi de favoriser la détection de motifs similaires (Figure

124 ¢). Sans cela la procédure est bien moins précise et robuste.

Enfin, a partir de la valeur de résidu obtenue, plusieurs méthodes de calcul de distance entre
la mesure et la simulation existent : la différence des intégrales, la différence algébrique, le carré de
la différence. Le choix de la norme dépend de la statistique des mesures. Pour un tel probleme, la
donnée statistique du chi-carrés (x2) est employée, elle est adaptée au bruit de mesure gaussien et

en moindre mesure au bruit poissonnien. La valeur du x? est définie comme telle :
N
PLCTR N T o Rl R T COR I o S o (5. 2-3)
i=1

A partir de cette valeur, il ’agit alors par la suite de trouver le jeu de paramétres p; qui la
minimise.

5. 2. 3. Méthodes de comparaison des modélisations aux mesures
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L’utilisation d’un algorithme permettant de quantifier la similarité entre deux RSM fait
correspondre a chaque RSM mesurée une RSM simulée, et donc de maniére indirecte a un champ
de déformation, lui-méme associé aux différents parametres p; définissant le modele mécanique
(Figure 125). A partir de 14, il existe au moins deux stratégies permettant de comparer la mesure

avec le modele :

e Approche itérative : Ajustement progressif des parametres jusqu’a faire correspondre le
2 <X 2min)‘

e Approche librairie : Comparaison de la mesure avec une librairie contenant un ensemble

modele a la mesure & I'aide d'un critére de distance minimum (y

de RSM simulées. La librairie est générée a partir d’un jeu de parametres. Chaque élément

de cette librairie fait correspondre un jeu de données avec une simulation.

Simulation mécanique Simulation des RSM ——> Approche itérative
/ \ / \ ====p Approche librairie
—_— | RSM simulées RSM mesurées

Comparaison

Parametres du Champ de

modéle mécanique | 'I déplacement [-== :

Ay, Ag,.es Ayys Py Pro-s Py el ! :
1 ——— ———— iuq |r "ﬁ?‘.
’ . Il Ihu ' ﬂ'

Figure 125 Schéma décrivant les étapes d’appariement d’un champ de déformation 4 une RSM mesurée
par une approche itérative et une approche librairie

5. 2. 3. 1 Approche itérative

L’approche itérative consiste a ajuster la modélisation a la mesure en minimisant la valeur
de y? par une suite de boucles itératives sur les paramétres du modéle mécanique (forme des lignes,
niveau de contrainte initiale...). La procédure s’arréte lorsqu’elle atteint la correspondance entre le
modele et la mesure, définit par un critere d’arrét qui est une condition sur le résidu, les parametres,
le nombre d’itérations ou directement sur la valeur de y2?, ou sa dérivée. La dérivée premiere et
seconde du y? permet de détecter les minimums et maximums de lespace des solutions, en

caractérisant leur concavité/convexité, et ainsi permettre d’atteindre la valeur minimale du y2.

Parmi les algorithmes de minimisation efficaces, on retrouve l'algorithme de Levenberg-
Marquardt ou la méthode des gradients [191], [192]. Tous deux nécessitent I'utilisation de dérivée
de la fonction y}""déle au regard de chacun des parametres p;. Lorsque cette dérivée n’est pas
accessible, il faut avoir recours & des méthodes comme la méthode du simplexe ou de Powell [191],

[192]. Dans la procédure d’ajustement, un mécanisme' permet, apres avoir accompli la simulation

! Par exemple, dans le cas du simplexe, on définit entre autre un cofit réduit, qui sert & déterminer la direction optimale

pour faire converger I’algorithme [191], [192].
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pour un jeu de données, de décider automatiquement quels parameétres doivent varier par la suite,

dans quelle direction et avec quel pas (6p;).

4 op;
<>

Valeur initiale n*1

Solutionidéale ‘

=== Ensemble des solutions

@ Solutions envisagées Solution trouvée

Valeurs du paramétre ajusté (p;)

Figure 126 Illustration du fonctionnement d’une procédure itérative d’un modéle & une variable p; ajustée

avec un pas variable 8p;, dont ’espace des solutions comporte deux minimas locaux.

La difficulté principale dans la mise en ceuvre d’une réponse itérative réside dans ce que 'on
nomme la confiance, qui permet d’évaluer la probabilité que le résultat obtenu soit correct. Pour ce
faire, il faut avoir acces a la fiabilité des mesures, évaluer les erreurs du modele et 'incertitude de
la régression. Plus la quantité de parametres (degré de liberté) est grande, plus la probabilité pour

que le résultat soit dans l'intervalle de confiance est faible.

En effet, les algorithmes d’ajustement sont confrontés au probléme d’unicité de la solution,
du moment ot le y? présente plusieurs minimas locaux. Par exemple, dans la Figure 126, la
procédure itérative ne parvient pas dans tous les cas a converger vers la solution idéale. Suivant la
valeur initiale choisie pour le parameétre ajusté, la procédure peut rester bloquée dans un minima
local. Elle est fortement dépendante des conditions initiales, qui déterminent le chemin emprunté
dans D’espace des solutions. Dans un cas simple, d'un modele possédant un seul parameétre, ce
probleme est facile a résoudre, il 'est bien moins pour des modeéles possédant de nombreux

parametres.

Cette méthode est donc mise en ceuvre pour les méthodes My et M,. Il est alors important
de noter que ces méthodes sont donc tres dépendantes des parametres initiaux de la procédure et
peuvent présenter des difficultés a converger vers une solution fiable. Pour la méthode M3, étant
donné la quantité de parametres libres des modeles mis en place (géométries, déformations,
concentration en germanium) et la complexité de leur influence sur la figure de diffraction, il semble
qu’une telle approche pour analyser les RSM, soit vouée a 1’échec dans notre cas, en étant trop lente
ou en restant bloquée dans un minimum local [191]. Méme si cette approche est possible, nous ne

I’avons donc pas abordée.
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5. 2. 8. 2 Approche librairie

L’approche librairie utilise la procédure de simulation (des champs de déformation et des
RSM) pour créer une librairie de RSM a partir d'un large jeu de données. Les champs de déformation
sont simulés a partir de modeles mécaniques avec des dimensions, des conditions initiales de
déformation, des propriétés des matériaux et des géométries variées, tel que présenté en partie 2. 3.
3. 3. La procédure permet de générer une base de données de champs de déformation associés aux
différentes structures et rencontrées en production. Les champs de déformation sont donc associés a
des RSM simulées.

F 3

Ap;
o

Solution idéale

Solution trouvée = Ensemble des solutions

@ Solutions de la librairie

Valeurs du paramétre ajusté (p;)

Figure 127 Illustration du fonctionnement d’une procédure itérative d’un modéle & une variable p; ajustée

avec un pas constant Ap;, dont ’espace des solutions comporte deux minimas locaux.

Par la suite, la méthode consiste a calculer le résidu entre les RSM mesurées et simulées
pour I'ensemble des RSM de la librairie. Les solutions les plus pertinentes sont sélectionnées a partir
des valeurs de y? les plus faibles (Figure 127). La RSM est directement associée a une simulation et
un champ de déformation (Figure 128). La différence par rapport a la méthode itérative est que les
simulations sont pré-calculées et que l'espace des solutions est de dimension finie. Cela permet

d’obtenir une solution plus rapidement et supprime les problémes de convergence.
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Figure 128 Illustration de l’approche librairie, associant des RSM mesurées (a/b) a des RSM
simulées (c¢/d) et un champ de déplacement/déformation (e/f).
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L’inconvénient de cette approche est que suivant le pas Ap; choisi pour générer la librairie
(pour chaque parameétre), la solution trouvée n’est pas forcément la solution idéale (Figure 127).
Plus le pas est réduit plus la librairie est volumineuse. Elle peut tres vite devenir conséquente et
plus il y a de RSM, plus la procédure est longue. Il existe des méthodes permettant de sélectionner
un échantillon de maniére pertinente, par exemple en sélectionnant aléatoirement un sous-ensemble

statistiquement représentatif de la librairie :

e Pour une librairie possédant 10 000 RSM, il est par exemple possible d’associer 10 RSM
avec des parametres proches pour créer un sous-ensemble de 1000 lots de RSM. Ainsi, la
comparaison ne se fait pas sur les 10 000 RSM mais sur 1000 RSM. Une fois le meilleur lot
sélectionné, la procédure est opérée sur les 10 RSM de ce lot. Au total, on a donc réduit la
comparaison a 1010 RSM au lieu de 10 000.

Dans I'approche proposée ici, nous utilisons cette simple réduction ou bien nous calculons le

résidu pour chaque RSM de la libraire.

5. 3. Applications

Nous présentons ici I'implémentation en ligne de production des méthodes présentées
précédemment, pour supporter l'ingénierie et la métrologie des déformations. Ces méthodes
fournissent des informations clés sur 1'évolution des déformations au regard de D'architecture
implémentée, mais aussi pendant les étapes de fabrication. Les mesures sont utilisées avec pour deux
objectifs : controler la conformité des lots par rapport aux spécifications établies pour répondre aux
besoins client et controler la stabilité des équipements de process associés. Dans cette these, les
technologies étudiées ne sont pour le moment pas en phase de production, il n’existe donc pas de
spécification quant a la fiabilité des mesures de contraintes/déformations. Les travaux d’intégration

présentés par la suite se basent donc dans un contexte d’anticipation de ces spécifications.
5.3. 1. Outil de traitement et simulation

Les récents développements d’équipements industriels permettent de réaliser des scans en
quelques secondes et cartographier 1’espace réciproque en quelques minutes, ce qui ouvre de nouvelles
possibilités. Des logiciels commerciaux associés permettent de faire I’analyse des scans 1D de I’espace
réciproque, avec des modeles détaillés et performants. Cependant, concernant les RSM la situation
n’est pas la méme, que ce soit pour une simple visualisation ou une utilisation avancée. En réponse
a cette problématique, de nombreux efforts ont été portés pour créer un logiciel dédié et compatible
avec les modes opérationnels décris précédemment. L’implémentation des nouvelles méthodes de

mesure présentées dans ce manuscrit a donc nécessité un travail conséquent sur le traitement des
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données et son automatisation. Particulierement dans le développement d'algorithmes appropriés

pour l'analyse rapide et précise des RSM.
5. 3. 1. 1 Logiciel de traitement et simulation des RSM

Un logiciel spécifique nommé DeusX (DX) a été entierement développé. C’est un logiciel versatile
de traitement de données, de visualisation et de simulation. Principalement développé en Python’,
il permet au travers d'une interface simple de manipuler des jeux de donnée 1D/2D et 3D. Congu
avant tout pour le traitement des fichiers de I’équipement d’HRXRD et de la spectroscopie Raman,
il permet actuellement de manipuler des données d’AFM, de DFEH, de NBD et peut s’étendre a
bien d’autres techniques. Intégré au réseau informatique du site de Crolles d’STMicroelectronics, le
logiciel permet le traitement automatique des données mesurées par I'équipement HRXRD et la

mise en ceuvre des méthodes de controle précédemment discutées.

Pour éviter de saturer les ressources informatiques du systéme de mesure, les données
mesurées sont automatiquement transmises a un serveur sur lequel est installé le logiciel, qui se
charge de traiter /simuler les RSM. Le logiciel posséde un mode serveur (sans interface graphique)
dédié aux traitements des données et un mode utilisateur (avec interface graphique) pour la
visualisation et le post-traitement. L’ensemble des traitements et simulations des RSM sont opérés
avec ce logiciel. Il comporte de fait un ensemble de filtres (Wiener, Median, Gaussien, Sobel, etc...),
d’algorithmes de convolution/déconvolution classiques (Kaiser, ondelettes) et avancés [193]-[195].
Les données d’entrées de la simulation sont directement générées dans le logiciel ou récupérées a
partir d'un logiciel de simulation mécanique. Il possede une architecture complexe, dont le code
comprend 1.000.000 mots de plus de 5 caracteéres, représentant un ensemble de 26.000 lignes de code
de plus de 3 mots, pour un volume de 50Mo (non compilé). Pour cette raison et par souci de

confidentialité, il ne sera donc pas présenté en annexe.
5. 3. 1. 2 Simulation mécanique des champs de déformation

Concernant les simulations mécaniques, les modeles analytiques et atomistiques ont été
implémentés dans le logiciel DeusX tandis que les simulations FEM ont été effectuées avec le logiciel
Comsol Multiphysics (partie 2. 3. 3). L’utilisation de ce logiciel commercial de FEM permet de
simplement définir les géométries de la structure, les propriétés des matériaux, les conditions aux
limites, le maillage, et ce au travers d’une interface graphique. L’utilisation de ce genre d’outil ne
permet, cependant pas de raffiner le modele de maniere itérative, mais permet tout de méme la

génération de bases de données. En définissant un jeu de parametres, il est possible d’automatiser

! De maniére stricte, Qt a été utilisé comme interface de programmation applicative, associé au langage de balisage xHTML
et de feuille de style CSS.
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la génération de multiples champs de déformation, exportés sous un méme fichier qui comprend le
champ de déplacement propre a chaque élément de la structure. En pratique, les modeles FEM
génerent des résultats sous forme de zones qui correspondent aux différents éléments de la structure
(Sii—<Gey, Substrat, Oxyde enterré, ...). Cette organisation présente l'intérét de pouvoir simuler la
diffraction associée aux différentes zones de maniere indépendante. Par exemple, dans les exemples
a venir, nous ne simulerons que le SiGe dans les RSM, alors que le silicium est pris en compte dans

les simulations mécaniques.
5. 3. 2. Spécificités liées a ’approche librairie

La méthode basée sur la simulation des RSM semble la plus prometteuse pour le contrdle
industriel des contraintes, car la plus compléte. Dans l'objectif de l'intégrer pour le suivi des
contraintes locales, sa maturité et sa fiabilité doivent étre évaluées. Cependant, la tache est plus
ardue que celle qui a été opérée en début de chapitre pour les méthodes d’ajustement 1D. Les notions
de justesse, répétabilité et fiabilité sont des notions statistiques, or, cette méthode est mise en ceuvre
avec des pas fixes pour les parametres, ce qui limite les considérations statistiques. Nous illustrerons
tout de méme les prémisses de cette évaluation dans les exemples & venir. Pour ce faire, nous
avons évalué ces aspects sur de nombreux exemples et structures, de la plus simple a la plus complexe.
Nous illustrerons les travaux au travers de trois exemples, deux basés sur la variation d’un seul des

parameétres du modele mécanique et 'autre impliquant plusieurs parametres.
5. 3. 2. 1 Configuration de la procédure d’appariement

Nous détaillerons ici la configuration de la procédure utilisée pour apparier les RSM.
Premiérement, le substrat de silicium n’est pas considéré, ce qui suppose que I'impact de 'interaction
entre les rayons-X provenant du substrat avec ceux des lignes de Si;_.Gey est faible. Pour mettre en
valeur cette affirmation, nous avons simulé la RSM avec et sans le silicium. Les résultats montrent
que l'interférence entre les deux signaux est faible [136]. Mais méme si le silicium ne modifie pas la
forme de la figure de Si1_Gey, le pied de la raie du silicium impacte 'intensité du Si, «Ge, (Figure
129). Lorsque le Si;Gey est suffisamment lointain du silicium, effet est négligeable, dans le cas
contraire, nous l'avons pris en compte en utilisant une pseudo-fonction de Voigt bidimensionnelle

ou par convolution d’un signal de calibration du substrat.

Pseudo fonction de Voigt

<

q:

Figure 129 Illustration des fonctions utilisées pour 1’évaluation de la fidélité instrumentale

Contrdle industriel des contraintes en microélectronique || 179



Applications

Ensuite, bien que 'outil de simulation puisse prendre en compte 'effet de super-réseau, nous
avons établi qu’il n’était pas nécessaire de le considérer dans le cadre de cette approche, dans la
mesure ou c’est 'enveloppe générale qui décrit I'information sur le champ de déformation’. Et c¢’est
justement cette enveloppe qui est considérée dans 'algorithme d’appariement, pour une RSM avec

un effet de super-réseau les minima n’ont pas d’impact sur les valeurs de résidus (Figure 130).
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Figure 130 RSM 004 mesurée (a), simulée (b) et résultat de la comparaison entre les deux, exprimé en
écart de résidu § (c).

Pour une approche exacte, cet effet et un ensemble d’autres effets comme Dagitation
thermique et la fonction instrumentale devraient néanmoins étre pris en compte. Néanmoins, nous
avons jugé que la fiabilité et la justesse de la procédure sont pour I'heure suffisantes pour éviter de

les prendre en compte.
5. 3. 2. 2 Résultats de la procédure d’appariement

Des lors, cette configuration est utilisée pour générer la librairie. Le résultat optimal est
sélectionné a partir de la valeur de y? la plus faible dans I’ensemble de 'espace des solutions obtenu
par comparaison entre les simulations et la mesure. Bien évidemment, une méme RSM pouvant
correspondre a plusieurs géométries de champ de déformation, il n’est mathématiquement pas
possible d’affirmer l'unicité de la solution. Cependant, les lois de la mécanique associée a une
connaissance préalable de la géométrie de la structure permettent de 'affirmer, tout du moins de
pouvoir discriminer plusieurs solutions. Nous illustrerons ce propos dans les exemples a venir.

X% = Xomin
Xz = =100——— (5. 3-1)

Xmax

Pour sélectionner les valeurs proches du résultat un seuil de tolérance ¢ est utilisé. Le critere
pour définir ce seuil est de considérer une valeur du y? normalisé (y2Z (5. 3-1)) inférieure a 1 %
(Figure 131). Dans le cas ot une seule valeur est disponible sous le seuil de tolérance, la valeur de

ce seuil est automatiquement augmentée jusqu’a obtenir au moins trois valeurs sous ce dernier.

I Ces remarques restent valides dans la mesure ou Pensemble des RSM de la base de données ne présentent pas ces effets.
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Figure 131 Résultats d’association entre une mesure et un ensemble de simulation d’une librairie a 2

paramétres exprimés en valeurs de 2. 3 résultats sont en dessous du seuil de tolérance.
5. 3. 2. 3 Proximité des solutions

Pour déterminer la fiabilité de cette procédure, il faut déterminer la proximité des solutions.
Dans la mesure ou 'ensemble des résultats en deca du seuil de tolérance sont adjacents, c¢’est-a-dire
proches dans ’espace des solutions, on peut des lors considérer que la solution est fiable. Pour un
modele a un parameétre, la proximité des solutions est directement équivalente aux écarts entre les
valeurs de ce parametre.

Ap;
+ +————> Ensemble des solutions

Solutions de la base de donnée

Valeurs du paramétre ajusté (p;)

>

@ Ssolutions de la base de donnée du paramétre p;
== Ensemble des solutions du paramétre p,,,

. Solutions de la base de donnée du paramétre p,

Figure 132 Représentation d’un espace 2D des solutions, en valeur de y?, pour les paramétres p; et p;s1

Pour un modele a plusieurs parametres (M), il faut comparer indépendamment la distance
entre chaque parametre, et ainsi représenter les solutions dans un espace a M dimensions (Figure
132). On peut tout de méme représenter les solutions dans un espace unidimensionnel, mais il est
plus difficile de visualiser la proximité des solutions (Figure 131). Dans I'exemple de la Figure 131
le modele possede 2 parameétres et les solutions ne sont pas ordonnées, pourtant les 3 valeurs en

dessous du seuil de tolérance ont des valeurs de parameétres adjacentes.

Dans le cas ou 'on veut pouvoir visualiser dans un espace a une dimension la proximité des

solutions, une distance T doit étre définie entre les solutions pour les ordonner. En géométrie
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euclidienne, on utilise classiquement la norme usuelle 75 (équations (5. 3-2)) pour déterminer la

distance entre des points de ’espace de coordonnées p;. Dans notre cas nous choisirons la norme tp

M M
Ty’ = Zp? et g = npi (5. 3-2)
i i

La raison de ce choix est empirique, cette distance permet, dans les cas observés, d’obtenir

(équations (5. 3-2)).

des résultats plus pertinents pour les modeles a plusieurs parametres (Figure 133).
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Figure 133 Résultats d’association entre une mesure et un ensemble de 2500 simulations d’une librairie
générée avec un modele & 5 parameétres, ordonnés avec la norme usuelle 75 (a) et avec la norme g (b), et

exprimés en valeurs de y2.
5. 3. 3. Evaluation de I'approche librairie sur des cas concrets

De maniere théorique, la méthode permet non seulement de détecter des variations de champ
de déformation, mais aussi de géométrie comme présenté dans la partie 3. 3. 4. 4. Néanmoins, I’étude
de la géométrie d'une structure n’est pas parfaitement décorrélée de 'effet des déformations, les
deux effets sont intrinsequement liés. La géométrie détermine en grande partie le champ de
déformation. Dés lors, nous pouvons nous poser la question de savoir dans quelle mesure les deux

types de parameétres peuvent étre identifiés et avec quelle précision.
5. 3. 8. 1 Modéle a un paramétre de déformation

Dans un premier temps, nous avons étudié les effets séparément, en ne faisant varier qu’un
parametre. Pour ce faire, un réseau de lignes rectangulaires de Siy7Gegs, de 30 nm d’épaisseur et de
100 nm de large, déposé sur du silicium a été étudié. Cela correspond aux structures ‘DIVA’
mesurées et simulées en partie 3. 4. 1. L’état initial de déformation du modele mécanique est défini
par le cas d'une épitaxie parfaite, dont les valeurs des déformations ne dépendent que de la géométrie
de la structure et de la concentration en germanium. La concentration définit le désaccord de maille
entre la structure de Si;_Ge, et le substrat, et en conséquence ’état de déformations du réseau.
Néanmoins, le parametre de concentration en germanium (xg,) ne correspond pas strictement a une

concentration ‘réelle’; il est avant tout associé a des valeurs de déformations. Pour associer cette
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valeur a la concentration de la structure, et ainsi évaluer la justesse, des calibrations et comparaisons
avec d’autres techniques de mesure doivent étre effectuées. Dans cet exemple, nous évaluerons
uniquement la fiabilité de la procédure. La base de données est constituée a partir de 4 parametres,
une épaisseur (h), une largeur (L), un angle d’inclinaison des bords de la structure (a) et un
parametre de composition en germanium (xs,). L’ensemble des RSM de la base de données sont
générés avec des parametres variant autour des valeurs nominales théoriques (x5, = 30 %, a = 90°,
e =30nm, | = 100nm).
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Figure 134 Schéma de la structure étudiée et résultats de la procédure d’analyse basée sur une base de
données comportant des RSM 115 simulées de différentes valeurs de concentration en germanium,

exprimés en valeurs de y32.

Dans un premier temps, seul le parameétre de concentration en germanium est ajusté. Une
librairie comportant un ensemble de 220 RSM avec des concentrations allant de 26 % a 37 % avec
un pas de 0,1 % est générée. A partir de cette librairie, en comparant les simulations avec les mesures,
un seul résultat est obtenu pour les RSM 004 (x2%* = 31,4 %), et deux pour les RSM 115 (x11° =
31,2 % et x31°5 = 31 %) (Figure 134). L’écart observé de 0,2 % en concentration en germanium entre
les résultats est équivalent a un écart de 0,004 % en déformation horizontale pour un composé tel

que Xg, = 30 %. Cette valeur est tres faible.

A parti du seuil de tolérance établi, il n’y a donc pas de doute quant & la fiabilité du résultat,
les valeurs obtenues sont parfaitement adjacentes. La procédure est tres sélective. En doublant le
seuil de tolérance, la valeur de x22* = 31,2 %, commune avec les résultats des RSM 115 est incluse
pour les RSM 004, tandis que la valeur xES =30,8 % est ajoutée pour les RSM 115. Donc
I'ensemble de ces valeurs sont cohérentes entres-elles. Les RSM 115 étant plus sélectives et
présentant une double sensibilité (aux champs de déplacements verticaux et horizontaux), nous
limiterons notre analyse a celles-ci par la suite. Pour cette structure, nous considérerons la valeur

de xg. = 31,2 % comme juste.
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5. 3. 3. 2 Modéle a un paramétre géométrique

A partir de la valeur du paramétre xg, = 31,2 % obtenue précédemment, nous avons
constitué une librairie avec 21 valeurs d’angles, allant de 90 ° a 27 ° avec un pas de 3 °. Cette
librairie est donc associée aux structures possédant une valeur de xg, juste (xge = 31,2 % ), et ne
contient pas d’autres valeurs. De cette librairie, une double comparaison a été effectuée, avec la
RSM précédemment utilisée (xg, juste) et une RSM possédant une valeur théorique de x5, = 40 %
(xge faux non représenté dans la librairie). Dans cet exemple, nous n’avons donc pas normalisé le

x? pour pouvoir apprécier les écarts entre les deux ajustements.

Les résultats sont tres nets pour la RSM juste, la seule simulation ressortant de cette étude
correspond a la structure avec un angle de 84 °, ce résultat indique que la structure n’est pas
parfaitement rectangulaire (Figure 135). Il est bien connu que le procédé de gravure ne génére pas
des structures parfaitement rectangulaires, ce résultat est donc cohérent. Mais ce qui ressort de ces
résultats, c’est avant tout la sélectivité de lalgorithme d’appariement. Les simulations
correspondant aux autres angles sont, sans aucune ambiguité, distinctes de la solution. Pourtant,
les RSM possédant des angles proches (0,3 °) sont tres semblables. La quantité de valeurs comprises
en deca du seuil de tolérance permet d’estimer si le pas est suffisamment précis. Dans ce cas, il

semble possible d’affiner la valeur de ’angle, une seule RSM étant sous le seuil (Figure 135).
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Figure 135 (a) Schéma de la structure étudiée. (b) Résultats de la procédure d’analyse basée sur une base
de données comportant différentes valeurs d’angles pour une concentration en germanium juste et fausse,
exprimés en valeur de 2. (c) RSM 115 mesurée et RSM de la librairie associées & plusieurs valeurs d’angle
a.

On peut tout de méme noter qu'une valeur d’angle tres différente (@ = 50 °) posséde une
valeur de y? faible, une augmentation de 20 % du seuil de tolérance pourrait inclure cette simulation

dans les résultats (Figure 135). Cette augmentation est beaucoup trop importante, on s’éloigne
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grandement du minimum de y? et a donc peu d’intérét. Cependant, on peut tout de méme noter
que la RSM associée a cet angle posseéde une similarité avec la mesure, la figure de diffraction est

homogene, du moins plus homogene que la RSM associée a 'angle de 84° (Figure 136).
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Figure 136 RSM 115 mesurée (a) et RSM simulées correspondant & un angle de 84° (b) et 50° (c)

La différence géométrique entre les deux simulations est significative (Figure 137), ces
résultats laissent donc a penser que I'impact des déformations est plus influant sur I'algorithme
d’appairage que la géométrie de la structure. La géométrie associée a ’angle de 50 ° semble générer
un champ de déformation présentant des similarités avec celui associé aux mesures. En comparant
les champs de déformation des deux configurations, on observe que le champ de déformation associé
a l'angle de 50 ° est plus homogene (Figure 137). Bien que cette valeur soit non raisonnable en
matiere de géométrie, ce résultat donne une donc information sur le champ de déformation. Le
modele mis en place semble générer un champ de déformation bien plus hétérogene qu’il ne 'est

dans les mesures. On retrouve la méme conclusion que dans la partie 3. 4. 1.
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Figure 137 Simulations du champ de déformation horizontal et vertical de la structure de Sio,7Geos de 30
nm d’épaisseur et environ 100 nm de large (dépendant de ’angle a) pour une valeur de 'angle a de 84 °
(aet b)et50° (cetd).

Enfin, 'analyse de la RSM possédant une valeur théorique de x;, « fausse » donne quant
a elle des valeurs de y? supérieure de deux ordres de grandeur par rapport & la RSM précédente. La
valeur obtenue est @ = 61 °, ce résultat erroné est évidemment di au fait que la base de données ne

prend pas en compte de RSM possédant une telle concentration en germanium. Au regard de

Pexemple précédent, il n’y a pas de doute quant a l'invalidité du résultat, mais cet exemple illustre
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les limites de 'utilisation de cette méthode : la librairie créée doit comporter suffisamment de RSM
pour pouvoir décrire les différents cas de figure observés. Bien évidemment, les parametres ne
peuvent raisonnablement pas varier au-dela de certaines bornes, il faut donc les définir en
conséquence. Pour ce faire, il est pertinent de se référer a des caractérisations par d’autres techniques,
comme par exemple la microscopie pour pouvoir connaitre la géométrie. Mais par mesure de sécurité,
la procédure prend en compte cette faille : elle détecte lorsque la solution inclut une borne de
Iespace des solutions, indiquant qu’il faut ajouter des solutions a cet espace. Soit un parametre
possédant m valeurs entre les bornes pg et p,,, si la solution obtenue comprend a 'une de ces bornes,

lespace des solutions doit alors étre augmenté.

L’ensemble de ces résultats présentent une excellente sélectivité, pourtant les RSM sont tres
similaires. Cependant, ces exemples présentent la variation d’un seul parametre, pour étudier plus
en détail la sélectivité de la procédure, il faut alors considérer une base de données présentant une

variation de plusieurs parametres.
5. 3. 3. 3 Modéle a plusieurs paramétres

Par la suite, un modele plus complexe représentant les sources/drains de transistors pMOS
a été considéré (Figure 138 a), constitué de 9 parametres, dont 5 parametres qui varient. Ces
parametres sont la concentration en germanium (xg.), l'angle d’inclinaison (@), la largeur de la
structure (a) et deux parametres d’épaisseur (H et h), Pensemble forme une librairie disposant de
6000 RSM. Les parametres varient respectivement de 27 a 32 %, 79 a 82 °, 54 4 68 nm, 6 a 9 nm,
32 a 35 nm, avec un pas de 0,5 % pour la concentration en germanium, 0,6 ° pour 'angle et 1 nm
pour les dimensions. Le modele a été construit sur la base de la comparaison entre les mesures

HRXRD et DFEH de la partie 3. 4. 3, la structure possédant une géométrie complexe.
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Figure 138 (a) Schéma de la structure du modeéle mécanique et (b) valeurs de x?, pour une sélection de
2400 RSM de la librairie

Par comparaison aux mesures, la procédure fournit un ensemble de 2 résultats possédants 4
valeurs identiques (xge =29 %, @« =81°, H =34nm, h =9nm) et une valeur différente (a =
67 nm et a = 66 nm). Ces résultats sont tres semblables et se distinguent parfaitement des autres

simulations dans l’espace unidimensionnel des solutions (Figure 138 b). La procédure est donc
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toujours aussi sélective et fiable. Néanmoins, pour pouvoir apprécier convenablement la fiabilité de
la procédure, il faudrait disposer de davantage de valeurs. Ainsi, nous avons augmenté le seuil de
tolérance afin d’avoir 5 résultats (Figure 139 ¢). La variation de 5 parameétres forme un espace des
solutions a 5 dimensions, ce qui n’est pas représentable. Néanmoins parmi les 5 solutions en dessous
du seuil de tolérance seul 3 paramétres varient. A défaut de pouvoir représenter un espace
tridimensionnel des solutions, 'espace des parameétres de concentration en germanium (xg.) et de

la largeur (a) est représenté en Figure 139 a/b.
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Figure 139 Valeurs de yx?, pour une sélection des 25 RSM de la librairie présentant les valeurs de 2, les
plus faibles représentées en 2D (a) et en 3D (b) en fonction de la largeur et la concentration en germanium
de la structure, ainsi que les valeurs de parameétres associés aux 5 résultats les plus faibles (c).

Cet espace illustre un minimum local dont les plus faibles valeurs de )(zn définissent les 5
résultats obtenus (Figure 139 c). L’ensemble des valeurs sont adjacentes, ce qui illustre davantage
la sélectivité de la procédure. Cependant, il est possible que des valeurs de in plus faibles soient
accessibles avec une variation plus fine des parameétres. Par exemple, le pas de la concentration en
germanium X, est dans cet exemple de 0,5 %, pourtant nous avons vu dans 'exemple précédent
qu’une variation de 0,1 % permettait encore de distinguer les RSM.
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Figure 140 (a) RSM 115 mesurée, présentant un faible rapport signal sur bruit et (b) RSM 115 associée
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Malgré le faible rapport signal sur bruit de la RSM mesurée (Figure 140 a), la RSM simulée
lui est tres semblable (Figure 140 b) et les résultats restent fiables. Le temps de calcul de la procédure
est de 8 minutes, ce qui est compatible pour un suivi en ligne du procédé de fabrication. Nous

userons d’un modele similaire pour le suivi du procédé de fabrication.
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5. 3. 4. Controle en ligne des déformations

L’ensemble des méthodes évoquées dans ce manuscrit ayant été intégré avec succes en aval
du systeme de mesure, elles ont pu étre utilisées pour le suivi de I’état de déformation de transistors
pendant les premieres étapes de fabrication. Le développement informatique introduit précédemment
a permis de traiter automatiquement les RSM mesurées et ainsi fournir des résultats détaillés pour

I'ensemble des étapes [196].
5. 3. 4. 1 Etapes de fabrication

L’état de contrainte/déformation des structures est fortement dépendant de la géométrie de
ces dernieres, comme nous avons pu le voir dans la partie 3. 3. 4. 4, et des étapes de fabrication qui
lui sont associées [181]. Ainsi 'optimisation des différentes étapes de procédés peut permettre de
paramétrer convenablement la distribution de contrainte [197]-[199]. Cependant, les transistors
constituent une mosaique complexe, ol les matériaux ont des caractéristiques variées, subissent des
procédés et températures diverses. Il est bien connu que, pendant et apres le traitement de ces
dispositifs, les contraintes mécaniques évoluent, que ce soit dans les films et dans le substrat [18],
[200], [201]. Malgré le fait que la contrainte soit convenablement introduite dans les étapes initiales,
certaines étapes de fabrication postérieures risquent d’altérer son état. A titre d’exemple, des
coefficients de dilatation thermique ou des distributions de la température non uniformes peuvent
induire une modification de 1’état de contrainte [202], [203]. La fabrication des dispositifs implique
des étapes de recuits, pour lesquelles il risque de se produire des désorptions, une réaction entre
différentes phases, une densification, ou encore une ségrégation d’éléments. Une relaxation de cet
état de contrainte/déformation peut aussi étre induite a proximité des zones actives en réponse a
des étapes de gravures profondes, comme des tranchées d’isolations [70], [204], [205]. Autant de
phénomenes qui ont la capacité d’influencer 1’état de contrainte de la structure. Les problemes liés

a l'introduction de contraintes sont donc multiples, interconnectés et extrémement complexes.

La capacité de suivi de I'ensemble de ces étapes présente un intérét conséquent pour
I'ingénierie des contraintes/déformations. De fait, une premiere démarche de suivi de I'état de
déformations des transistors a été mise en ceuvre sur les premieres étapes de fabrications des
transistors pMOS. Elles n’ont pas toutes été étudiées, les mesures ont seulement été effectuées pour
14 étapes de fabrications clés pouvant induire des modifications de cet état. Les premiéres étapes

étudiées sont représentées dans la Figure 141.
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Figure 141 Illustrations des 6 premiéres étapes mesurées dans le processus de fabrication, composées de
gravures et dépdts.

La plupart des étapes consistent en des gravures de couches précédemment déposées sur les
sources/drains, elles peuvent donc impacter leur état de déformation. Les étapes suivantes, non
représentées dans ce schéma, ont aussi été étudiées, elles consistent pour la plupart en un ensemble
de recuits thermiques, allant de 230° a 1250°. Ces recuits peuvent aussi influencer la déformation,

favorisant la fluctuation de la structure cristalline et donc la redistribution de ces déformations.
5. 3. 4. 2 Suivi global

Dans un premier temps, la méthode d’analyse M a été mise en ceuvre, permettant de suivre
les positions moyennes des pics de Si;_xGe, pendant le processus, pour des RSM dans les
configurations ®=90° et ®=0°, symétriques 004 (Figure 142) et asymétriques 115 (Figure 143). La
procédure, automatisée, détecte les pics de diffractions du Si;—xGe, suivant la direction ¢, sur la base
d’un seuil d’intensité et de la concavité des gradients d’intensités. Une détection de la position
maximale des pics suivant la direction q, permet ensuite de déterminer les conditions initiales de la
fonction mathématique d’ajustement. Cette étape est critique dans la procédure, une mauvaise
condition initiale pouvant entrainer une erreur de convergence comme nous ’avons évoqué en début
de chapitre (Figure 126). L’ensemble des parameétres de la fonction mathématique et des
informations statistiques sur la qualité de I’ajustement sont alors disponibles pour chaque RSM des

étapes de fabrication.
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Figure 142 (a) RSM 004 et (b) RSM 115 de la premiére étape, mesurées dans la direction de la largeur
des transistors ($=90°). (c) Evolution de la position/déformation du pic de Sii—xGex, pour chaque étape
de fabrication.

Nous avons vu au préalable qu’il était possible pour les RSM symétriques d’attribuer le

décalage de position du pic de Si;_yGe, suivant la direction ¢, a une variation moyenne de la
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déformation hors plan dans la structure (8¢,,). Les positions verticales des figures de diffraction
pour les RSM 004 ont donc aussi été converties en déformation moyenne (Figure 142 ¢ et Figure
143 a). A partir des résultats des RSM 004, on peut dés lors détecter les étapes impactant la
déformation : une valeur constante a 0,05 % au milieu du procédé (étape 9 a 11) et qui augmente
jusqu’a 0,18 % a la fin (étape 14)(Figure 142 c). Le premier seuil de variation correspond a des
mesures aprés un ensemble d’étapes associées a un dépot et gravure de nitrure. L’ensemble des
variations qui suivent correspondent aux différentes étapes de recuits. Des résultats similaires sont
obtenus & partir des RSM 115, suivant la longueur des transistors (Figure 142 c). On identifie une
variation similaire de la déformation perpendiculaire, a l’exception de I’étape 7 (Figure 142 ¢). Une
variation continue de la déformation dans le plan est aussi visible, jusqu’a la valeur de 0,06 %

(Figure 142 c).
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Figure 143 (a) RSM 004 et (b) RSM 115 mesurées dans la direction de la longueur des transistors ($=90°).
(c) Evolution correspondante de la position/déformation pour les RSM 004 et (d) position pour les RSM
115 des pics de SiGe, pour la premiére étape du procédé, une étape intermédiaire (étape 4) et la derniére
(étape 14).

Le réel bénéfice apporté par les RSM réside dans I'analyse de la configuration perpendiculaire
(®=0°) (Figure 143), comme nous avons pu le voir dans le chapitre 3. Dans cette configuration, la
forme de la figure de diffraction du Si;_xGey correspond, au premier ordre, a I'inhomogénéité du
champ de déformation dans la longueur des transistors. Le suivi se limitant a I’évolution de ces
positions, il donne donc des informations partielles sur I’évolution de la relaxation locale pendant le
processus. En premier lieu, on observe que les variations de position dans la direction q, dans cette

configuration sont cohérentes avec les variations suivant la configuration perpendiculaire ®=90°.

Cependant, non seulement ’ensemble de la figure de diffraction est décalée vers des positions
en (, de plus grandes valeurs, mais sa forme est aussi modifiée, du moins en fin de procédé (Figure
143). Les résultats révelent une légere relaxation au début du procédé et une dégradation
conséquente en fin de procédé (Figure 142 f et Figure 143 f). Néanmoins, 'ensemble de ces variations,

bien que quantitatives, ne donnent que des variations moyennes, qu’il est difficile de relier a des
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variations locales. Elles indiquent a priori que la relaxation est plus importante sur les bords de la
structure qu’au centre en fin de procédé. Cette variation étant accompagnée d’une diminution de
nombres de pics de diffraction, on peut supposer que la déformation est homogénéisée pendant le
processus de fabrication. Du moins, cette interprétation est cohérente avec le fait que les RSM

concernées correspondent a des étapes de traitement thermique.

5. 3. 4. 3 Suivi local

Dans le but d’accéder a davantage d’informations et lier ’ensemble des variations de position,
de forme et d’intensités de la figure de diffraction, la méme démarche a été mise en ceuvre en usant
de la méthode M3. Pour ce faire, une librairie de champ de déformation et de RSM a été générée
avec un jeu de données possédant des pas finis. Cette librairie est composée de 4000 champs de
déformation et 2 fois plus de RSM, générée en utilisant un modele mécanique composé de 6
parametres fixés et 3 parametres ajustés, semblable au modele présenté dans 'exemple de la partie
5. 3. 3. 3. Les différentes valeurs de ces 3 parametres forment une combinaison de 1000 valeurs de
déformations verticales (Aeg,, = 0,45 %) et horizontales (Agy, = 0,95 %), avec une variation de
0,05 %, et 4 valeurs d’épaisseur avec un pas de 0,5 nm. Les parametres fixés correspondent a la

concentration en germanium et d’autres parametres définissant la géométrie de la structure.
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Figure 144 RSM 004 (a) et 115 (b) mesurées en HRXRD. RSM 004 (c) et 115 (d) simulées & partir d’un
modéle basé sur résultats DFEH. RSM 004 (e) et 115 (f) respectivement associées aux RSM a/c et b/d
par la procédure d’apparemment. L’ensemble de ces RSM correspondent a I’étape initiale, ’épitaxie des

sources/drains.

Dans la démarche d’interpréter les RSM a partir d’'un modele de champ de déformation,
nous avons en premier lieu vérifié la pertinence de cette approche a partir de la premiere étape,
correspondant a ’épitaxie des sources/drains. Nous avons vérifié que la figure de diffraction de la

premiere étape caractérise bien le champ de déformation attendu pour une épitaxie cohérente de
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Sii—xGex sur un substrat en silicium. Cette étape correspond a I'exemple de la partie 3. 4. 3, dans
laquelle nous avons validé la correspondance entre le champ de déformation de la DFEH et les
mesures HRXRD. Avec la démarche présentée dans cette partie, on obtient aussi une correspondance
entre les mesures HRXRD et DFEH. Les RSM mesurées et simulées a partir des résultats DFEH
donnant la méme correspondance a partir de l'approche utilisant la librairie (Figure 144). La
procédure indique donc elle aussi que le champ de déformation du modele DFEH est proche du
champ associé aux mesures HRXRD. On consideére alors que la procédure est suffisamment valide
pour effectuer un suivi. Cette analyse initiale est alors utilisée comme référence pour suivre

I’évolution des déformations pendant 'intégralité du processus.

Parmi les résultats, les champs de déformation associés a la premiere et derniere étape sont
présentés en Figure 145. Visuellement, il y a peu d’écart entre les deux champs, si ce n’est sur
I'amplitude de la déformation. Mais leur différence, représentée en Figure 145 e/f, permet de mieux
discerner l'évolution de la déformation. On identifie a la fois une réduction de la déformation
verticale et horizontale, de maniére hétérogene. Ce résultat est globalement cohérent avec les
résultats obtenus avec la méthode M. Cependant contrairement aux conclusions que nous avions
établies, il semblerait que la relaxation en bord soit essentiellement horizontale. Nous avions énoncé
que la relaxation verticale était plus importante sur les bords de la structure alors que cette méthode
permet de mettre en évidence une conclusion inverse : la variation la plus importante est a I'interface
avec le silicium. Il semblerait que les différents procédés favorisent une homogénéisation de I’état de
déformation dans la structure. A noter qu'une diminution de 1’épaisseur de 0,5 nm est observée &

partir de I’étape 7 correspondant a une gravure.

Etape de process initiale Etape de process finale
a [ 2 e l -0.06
20 ' L5 . ¥ -0.08>
15 1 & 0.1 ¥
E - y 9 -0.12~
<10 0.5 ¥ y N LE-0.14F
s I L
e — -0.5 Différence -0.18
d ' 2 - f ' -0.2
15 -0.21p
1 F -0.228
05 £ -0.233
A Fis
] ; 0.5 — -0.25
I | R T T | T T | fdid | R | \ad SAdAd I \d ] A AR Rk r T L4 L Ty T b |
0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60
x (nm) x (nm) x (nm)

Figure 145 Champs de déformation horizontaux et verticaux dans les sources/drains en Sii—xGex pour la
premiére étape de fabrication (a/b) et pour 1’étape finale (c/d) obtenue a partir de la procédure

d’appairage. Différence entre les champs horizontaux et verticaux (e/f).

Ce résultat met donc en avant la facilité d’interprétation de cette méthode (M3 ),

contrairement a la premiére abordée (M;) qui nécessite d’émettre des hypotheéses. Dans ce cas,
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I’évolution du champ de déformation est directement visible. Cette méthode présente 'avantage de
combiner I’ensemble des parametres que 'on pouvait extraire avec la méthode M;. Elle permet
d’obtenir une seule donnée de sortie, transcrite en champ de déformation. A partir de cette méthode,
nous sommes donc capables de détecter facilement des variations du champ de déformation, mais

aussi des changements de géométries ou de dimensions.
5. 3. 4. 4 Evaluation de la qualité du suivi

Il est possible de se référer aux études effectuées dans la partie 5. 1. 2 pour quantifier la
qualité de la méthode M. L’évaluation de la procédure basée sur 'utilisation d’une librairie (M3)
présente quant a elle des difficultés. Afin d’apprécier les qualités de la méthode M3, nous avons
utilisé la méthode M; pour comparer les RSM sélectionnées par 'algorithme avec les mesures
(Figure 146). L’écart moyen pour la premiere étape est de 0,04 %, une valeur légérement moindre

par rapport & la comparaison avec la DFEH.
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Figure 146 Comparaison des positions des pics de SiGe des RSM 004 (a) et 115 (b) entre les mesures et

les simulations pour la premiére étape et la derniére étape du procédé de fabrication

Concernant la derniere étape, I’écart moyen est de 0,07 %, néanmoins cette valeur n’a que
peu de sens étant donné que I'écart type est de 0,05 %'. Ces écarts refletent le fait que la position
de la figure de diffraction entre les mesures et les simulations est proche, mais pas la forme. En effet,
les RSM expérimentales sont plus incurvées, ce qui laisse a penser que le champ de déformation
n’est pas assez hétérogene dans les simulations. Le modele ne semble donc pas parfaitement prendre
en compte ’ensemble des phénomenes de relaxation. Un ou plusieurs parametres supplémentaires
permettant d’ajuster localement la relaxation, c’est-a-dire les gradients de déformation, semblent

donc requis.

! L’importante valeur d’écart type provient aussi du fait qu’il y a peu de point de mesure
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5. 4. Conclusion

En conclusion de ce chapitre, les conditions expérimentales ne semblent pas étre le facteur
limitant dans I'analyse des RSM, ni méme la qualité des algorithmes d’ajustement. Ce qui limite
I’analyse des RSM c’est avant tout le développement d’un moyen d’automatisation efficace, avec
une répétabilité suffisante. Le facteur limitant de cette démarche est le rapport signal sur bruit.
Parmi les méthodes automatisées de suivi des contraintes présentées dans ce chapitre, nous avons
illustré deux de ces méthodes. La premiere, basée sur l'utilisation de fonction d’ajustement pour
lextraction de parameétres comme la position, la largeur et l'intensité de coupes extraites des figures
de diffraction dans les RSM, permet de rapidement suivre la variation moyenne de la déformation
pendant le processus de fabrication. Cette méthode, bien que simple a mettre en ceuvre et rapide,
n’est cependant pertinente que lorsque le champ de déformation est relativement homogeéne. Pour
les situations plus complexes, il faut utiliser des fonctions analytiques plus élaborées ou des
simulations. Néanmoins, tout comme la méthode M5, non développée dans ce manuscrit, la limite
de ces approches est atteinte lorsque le rapport signal sur bruit est faible, la méthode d’ajustement
convergeant difficilement vers une solution. Dans '’hypothése ot la méthode d’ajustement peut étre
ameéliorée, il est cependant possible de se limiter a ce genre de procédure pour du controle en ligne.
La comparaison des positions des pics permet de détecter des variations de procédés. Il est aussi
possible de suivre la largeur et 'intensité des pics de diffractions. Toutefois, il est bien trop complexe
d’attribuer ses variations a des modifications physiques. Pour ce faire, des hypothéses fortes doivent
étre effectuées. Ces méthodes présentent donc l'inconvénient de fournir peu d’information sur le

champ de déformation.

A Tinverse, la deuxidéme méthode implémentée, basée sur 'utilisation d’une base de données
de simulations offre un moyen d’identifier rapidement et simplement les champs de déformation
associés a des RSM. Les RSM mesurées sont ainsi directement comparées avec les RSM présentent
dans ces bases de données. Elles offrent ainsi un champ de déformation comme donnée de sortie. En
considérant ’ensemble des informations contenu dans la cartographie, le nombre de données utilisé
dans la procédure d’ajustement est maximisé, et donc la qualité de la procédure 'est en conséquence.
Cela permet d’accéder a une meilleure capacité d’analyse avec une sensibilité réduite au bruit. Cette
approche a été testée sur de nombreuses structures, en se basant sur des modeles simples dans
lesquels peu de parameétres géométriques et physiques varient. Pour chaque structure, des milliers
de RSM ont été simulées et correspondent convenablement aux mesures. Simple a mettre en ceuvre,
elle a démontré sa robustesse, sa fiabilité et sa rapidité, malgré les faibles rapports signal sur bruit.
Elle est une méthode favorable pour le controle en ligne des déformations. Cette approche est

d’autant plus pertinente lorsqu’elle est utilisée pour du controle de procédés. En effet, les structures
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étudiées varient peu, en matiere de dimension, de composition, mais aussi et surtout en déformation.
Malgré la quantité de parametres nécessaire pour simuler des structures aussi complexes, ’espace
des solutions est restreint. Par contre, cette approche ne permet pas d’accéder au meilleur résultat
possible par rapport & une méthode itérative. Sous certaines conditions, elle permet tout de méme
d’obtenir un accord satisfaisant entre la mesure et la simulation. La principale limite de cette
approche réside dans la qualité du modele utilisé et de la gamme des parametres utilisés pour créer
la librairie. Un modele précis est associé & un nombre important de parametres et une gamme

étendue de jeu de données.

La comparaison des acquisitions sur I’équipement industriel avec les mesures au synchrotron
a mis en évidence que pour ce type de cartographie, un équipement plus performant n’apporte pas
plus de détail. Cette conclusion est confirmée par le fait que les simulations n’apportent pas non
plus davantage de détail, 'ensemble des détails de la figure de diffraction sont accessibles. Cette
étude a permis de démontrer que I’équipement industriel acquiere des RSM d’une grande qualité, et

ce pour un temps de mesure compatible avec les exigences de la métrologie en ligne.

Si les modeles précédemment introduits reproduisent trés bien les champs de déformation
post-dépdt, ils deviennent obsoletes pour des étapes de fabrications ultérieures. Dans cette étude,
un modele simple a été utilisé, limité a des variations de déformation initiales de 0,05 % et sans
contrdle de la distribution des déformations (gradients de déformation). Pour une meilleure analyse,
un modele permettant de faire varier plus finement les gradients de déformation doit étre considéré,
pour reproduire les variations spécifiques a chaque étape de fabrication. Malgré cela, nous avons pu
reproduire de maniére satisfaisante la forme globale de la figure de diffraction et sa position. Méme
si le champ de déformation n’est pour le moment pas parfaitement modélisé, 'utilisation des RSM
représente tout de méme un réel bénéfice pour le suivi des déformations pendant le processus de

fabrication.
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6. Conclusion générale et perspectives

Ce travail de theése a permis de statuer sur les possibilités d’'un suivi automatique des
déformations locales par le biais de cartographies du réseau réciproque (RSM) et des possibilités de
mesurer la déformation par spectroscopie Raman. Les résultats ont été confrontés a ceux obtenus
par une technique de référence pour la mesure des déformations comme la DFEH, mais également
corrélés a des études comparatives de simulation de champs de déformations par des modeles
éléments finis (FEM) et des modeéles analytiques. De ces études, il en ressort que la spectroscopie
Raman et la HRXRD présentent des capacités différentes et complémentaires. La résolution spatiale
de la HRXRD est tres faible, de 'ordre de plusieurs centaines de micrometres, en comparaison a la
spectroscopie Raman qui est sub-micrometrique. Néanmoins la propriété de la diffraction permet a
la HRXRD de résoudre les champs de déformation avec une résolution nanométrique du fait de la
haute résolution dans l'espace réciproque. La HRXRD est donc bien adaptée pour la mesure des
déformations localisées a ’échelle de quelques nanometres, tout comme les techniques de microscopie,
tandis que la spectroscopie Raman présente un intérét pour la mesure de structure a ’échelle du

micrometre jusqu’a la centaine de nanometres.

6. 1. Discussion

La micro-spectroscopie Raman s’est avérée étre un outil permettant de mesurer la
composition en germanium et la déformation avec respectivement une justesse de +3 % et 0,12 %,
et une fiabilité de +0,3 % et de 0,012 %, pour des couches minces de Siy;Geo s épitaxiées sur silicium
d’au moins 2 nanometres d’épaisseur. Le choix quant a la longueur d’onde excitatrice permet
d’ajuster la profondeur de pénétration et de s’adapter ainsi aux structures étudiées. Dans le cas
présent, l'utilisation d’une source UV est tout a fait compatible avec les structures étudiées,
d’épaisseurs de lordre de quelques nanométres. Etant donné la faible taille du faisceau, la
spectroscopie Raman peut étre aussi utilisée pour déterminer I'uniformité d’une couche épitaxiée
avec une résolution latérale de 0,1pm et axiale d’une dizaine de nanometres. Enfin, les algorithmes
de traitement des spectres Raman développés ont démontré un réel intérét, notamment dans I’étude

de données présentant peu de signal.

La technique la plus appropriée a notre besoin, reste a ce jour 'HRXRD, déja présente en
milieu industriel et utilisée pour suivre les procédés de fabrication sur des couches minces. Pour
étendre ses capacités a I’analyse de structures tridimensionnelles comme les transistors, nous avons
vu que l'utilisation des RSM était primordiale. L’ensemble des résultats présentés est une premiere

étape pour illustrer les bénéfices et la sensibilité de la HRXRD, soulignant le lien entre les RSM et
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le champ de déformation local des nanostructures. Au travers d’une comparaison avec la DFEH
nous avons montré que cette technique était sensible aux champs de déformations au méme titre
que les techniques de microscopie, qui représente actuellement les techniques de choix dans la
détermination des champs de déformations, avec en plus 'avantage de ne pas présenter d’effet de
lame mince. Les méthodes présentées dans ce manuscrit ont permis I'intégration d’un suivi en ligne
de production des champs de déformations de structures aussi complexes que des transistors. La
démarche la plus adaptée que nous avons mise en place consiste a corréler des RSM expérimentales
avec des RSM modélisées a partir du champ de déplacement généralement déduit d’'un calcul
mécanique par la méthode des éléments finis (FEM). La pertinence de cette approche a été testée

pour un ensemble de structures plus ou moins complexes.

Gréce aux avancées dans les équipements industriels d’HRXRD, l'utilisation de RSM peut
désormais étre implémentée en tant que routine de mesure. Etant donné que ces RSM peuvent étre
générées dans un délai d’une heure, il devient envisageable de les utiliser pour réaliser du controle
en ligne. Les procédures d’analyses introduites dans ce manuscrit sont rapides et simples d’utilisation.
La méthode M; d’extraction a permis de suivre ’évolution globale de la déformation et de détecter
les étapes de fabrication ayant un impact sur I’état de déformation, et ce avec précision (< 0,01 %).
La méthode M5 offre un acces plus détaillé sur la distribution de la déformation et sur la géométrie
de la structure, informations qui ne sont pas accessibles avec les procédures d’analyse classiques, i.e.
des coupes de I'espace réciproque. Au-dela de sa rapidité, elle présente I'intérét d’étre précise, robuste
et demande tres peu de ressources informatiques. Elle présente de plus 'avantage de pouvoir mesurer
des RSM possédant un rapport signal sur bruit trés faible. La HRXRD présente donc tous les
avantages permettant de développer une métrologie des contraintes. L’analyse de structures qui sont
représentatives des transistors fournit des informations additionnelles et primordiales. La méthode
a été illustrée sur 'exemple de l'alliage Si;—.Gey, mais elle est parfaitement généralisable a d’autres
structures cristallines présentent en microélectronique, telle que le Si;_<Cx ou le Gay As,. Les travaux
de cette these sont donc une premiere étape vers le développement de la HRXRD comme une

technique précieuse pour I'ingénierie des contraintes et la métrologie en ligne.

6. 2. Perpectives

Etant donné la complexité croissante de la réalisation de circuits électroniques, les équipes
de process qui développent et fabriquent les structures et procédés requierent de plus en plus de
soutien de la part des équipes de métrologie et de détection des défauts. Il y a un double besoin :
une accélération du développement du design des structures, mais aussi améliorer les conditions de
procédés de fabrication. La contrainte étant un des moyens principaux d’augmenter le courant dans

les transistors le développement d’une métrologie des déformations non destructive est donc requis.
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Nous avons dans ce manuscrit présenté des moyens d’y parvenir, néanmoins des progres sont encore
indispensables dans ce domaine. Il est notamment indispensable de calibrer avec plus de précision

les méthodes.
6. 2. 1. 1 Raman

Dans 'objectif de pouvoir utiliser la spectroscopie Raman comme un outil de métrologie des
déformations, un effort est a fournir dans la calibration des lois semi-empiriques permettant de
corréler la déformation au décalage en fréquence Raman. L’étude de structures pseudomorphiques
est directe, cependant dans le cas ou la contrainte n’est plus purement bi-axiale, la mesure Raman
ne permet plus d’extraire directement les valeurs de déformations. Dans ce cas, il faut alors recourir
a des simulations numériques, qui permettent de déterminer entierement le tenseur des déformations
au point de mesure. De la méme maniere que pour la HRXRD, des bases de données peuvent étre
établies dans le but d’attribuer un spectre Raman a une valeur/un champ de déformation. Seulement
dans le cadre du p-Raman en configuration rétrodiffusée le manque d’information est limitant, le
nombre restreint de parametres que l'on peut extraire de ces spectres ne permet pas de définir
I'unicité de la solution. Pour ce faire, il faut pouvoir mesurer ’ensemble des modes optiques, tel que
fourni par les techniques Raman obliques. Seulement ces techniques induisent un agrandissement
conséquent de la taille du faisceau, ce qui rend les mesures locales a 1’échelle nanométrique infaisables.
Pour améliorer la résolution spatiale, la technique de TERS doit étre développée. Cependant, méme
si des progres sont déja réalisés [76], [206], le TERS nécessite encore un long travail de
développement. En somme, a ’heure actuelle, le TERS et le p-Raman ne répondent donc pas aux
besoins industriels, pour la caractérisation des déformations locales. Malgré tout, le pRaman a tout
de méme le potentiel, la performance et la maturité pour étre industrialisé. Il peut étre utilisé pour
la caractérisation de couches minces, ce pourquoi plusieurs équipements p-Raman font leur

apparition en salle blanche, pour la mesure de plaque de production [183]-[187].
6.2.1. 2 HRXRD

La génération actuelle d’équipement industriel d’HRXRD dédié a la microélectronique est
tres performante. Néanmoins, les RSM mesurées disposent d’un tres faible rapport signal sur bruit
et si les acquisitions sont courtes pour des équipements HRXRD, elles restent longues pour des
équipements industriels. De fait, des progres sont possibles. Les sources a jet de métal liquide (LMJ)
[207] semblent par exemple prometteuses de méme que celles basées sur l'effet Compton inverse
(ICS)[208]. Par contre, leur intégration en équipement industriel n’est pas encore opérationnelle en

termes de répétabilité et fiabilité.

Comme nous avons pu le voir, pour pouvoir extraire le champ de déformation les transistors

doivent étre suffisamment semblables et former un réseau cohérent. De fait, les études présentées

Conclusion générale et perspectives | 192



Perpectives

dans ce manuscrit sont basées sur I'hypothese que ’ensemble des transistors sont identiques.
Cependant, les études Raman et HRXRD avec un faisceau nanométrique ont démontré que certaines
étapes du procédé de fabrication induisent une inhomogénéité a I’échelle du micrometre [173]. Ainsi,
pour évaluer la fiabilité de la méthode, des études approfondies doivent étre menées afin de
déterminer 'impact de cette hétérogénéité sur 1’écart entre les simulations et les mesures. Il est par
exemple possible de simuler cette hétérogénéité et ainsi explorer son effet sur les RSM, et détecter
la sensibilité de la HRXRD a cette inhomogénéité. Il est aussi possible de concevoir des structures
de métrologie spécifiques pour I'étude de ce genre de phénomene. Concernant les structures de
métrologie, on pourrait par exemple tres bien imaginer un double réseau de transistors, c¢’est-a-dire
des transistors périodiquement répétés dans deux directions. Bien que réduisant la densité de matiere
et donc le signal mesuré, cette architecture permettrait de se rapprocher des états de déformation

des transistors ‘réels’.
6. 2. 1. 3 Hybridation

L’hybridation peut aussi étre un moyen de faciliter et améliorer les méthodes évoquées
précédemment. A titre d’exemple, les dimensions des structures peuvent étre déterminées avec
fiabilité par des techniques optiques, non destructives telles que la scatterométrie et la XRR. Il serait
aussi intéressant de pouvoir combiner 1'utilisation de la diffusion de rayons-X aux petits angles pour
la mesure des dimensions critique (CDSAXS) avec la HRXRD, qui n’est pas sensible a la déformation,
mais seulement a la géométrie de la structure [209]. Nous avons vu précédemment que 'effet de la
stoechiométrie de 'alliage et du dopage sur les RSM est similaire, il est alors important de pouvoir
connaitre I'un des deux parametres. De maniere générale, la concentration de dopant est bien connue,
mais elle peut étre déterminée au préalable par des techniques bien plus sensibles au dopage, tel que
la réflectométrie infrarouge (MBIR). Une fois la dose connue son effet sur la position des figures de
diffraction peut-étre soustrait des mesures HRXRD. La métrologie hybride présente donc, a priori,
un réel potentiel. Elle peut étre indexée de maniere virtuelle, au travers d’'un systeme automatique
embarqué sur serveur, qui récupere 'ensemble des informations via I'utilisation d’un méme logiciel
de traitement des données. Le développement de méthodes d’analyse et de traitement dans le but

de croiser les données présente un grand intérét.

Il semble inévitable d’utiliser plus d'un type de mesure, d’équipement et de méthodes afin
de tirer parti des jeux de données les plus pertinents apportés par chaque technique. A titre
d’exemple, nous avons pu voir que la caractérisation de structure mince est rendue difficile pour la
technique HRXRD. L’étant moins pour les techniques Raman, la comparaison des résultats Raman
avec la HRXRD permet donc de réduire les incertitudes. Cette combinaison ne se limite pas a ces

techniques comme nous avons pu le voir précédemment, l'association avec les techniques de
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microscopie présente aussi un intérét conséquent. Présentée dans ce manuscrit, la DFEH possede
des atouts dans la caractérisation des contraintes, offrant avec une excellente résolution un champ
de déformation. Ce genre de technique permet ainsi de cartographier le champ de déformation local
d’une structure inconnue, offrant un bon moyen d’anticiper ce que peut donner la diffraction de
cette structure. Il est aussi possible d’utiliser le champ de déformation mesuré par cette technique
comme données d’entrées des méthodes de simulation évoquées. Cela présente 'avantage d’éviter la
premiere étape, la simulation du champ de déformation, et ainsi de permettre de comparer les
mesures d’HRXRD avec des mesures DFEH dans une méme représentation, la RSM. Notre choix
quant a la technique de microscopie aurait pu étre différent, en utilisant par exemple la NBED ou
encore la PED. Seulement la DFEH est une des techniques les plus récentes, offrant des champs de
déformations suffisamment résolus. Ces comparaisons ne sont cependant pas directes étant donné
les écarts de résolution, de sensibilités et de formalisme entre les techniques. Des artefacts peuvent
survenir du fait de la combinaison des données. Il est plus que nécessaire d’évaluer et tester le bon

fonctionnement des algorithmes permettant de combiner les résultats.
6. 2. 1. 4 Modélisation

Avec la complexité croissante des structures et 'augmentation des exigences, il est plus que
nécessaire de développer les modeles informatiques permettant de prévoir et/ou interpréter les
mesures expérimentales. Dans ce manuscrit, nous avons présenté l'utilisation de modele de
déformation simple, c’est-a-dire ne prenant pas en compte tous les phénomenes mécaniques, dans le
but de pouvoir reproduire les mesures HRXRD et Raman. La pertinence de cette approche, évaluée
pour des structures de géométries simples a été étendu a des structures plus complexes a ’aide de
la microscopie. La prochaine étape consiste a développer des modeles plus précis, prenant en compte
davantage de phénomenes impactant les déformations. Pour ce faire, il est évidemment intéressant
de s’appuyer sur les résultats des techniques de microscopie, comme initié dans ce manuscrit. Il
s’agit dans un premier temps de développer des modeles reproduisant les champs de déformation
mesurés par microscopie, puis dans un second temps d’utiliser ces modeles pour pouvoir reproduire
des variations de déformation, en faisant varier les parametres. De méme, il est possible de se baser
sur des simulations de champ de déformation bien plus avancées, comme développées par le service
TCAD' & STMicroelectronics. A ce propos, il est envisageable d’utiliser des modéles atomistiques,
comme les modeles basés sur le champ de force de valence de Keating, présenté dans le chapitre 2.
Ils permettent de prendre en compte des effets induits par les interactions atomiques, comme le
glissement interne [20]. Le principe étant de pouvoir obtenir un modele pouvant reproduire de
maniere suffisamment précise les effets influengant la déformation. L’utilisation de ces modeles dans

la démarche présentée dans ce manuscrit représente une perspective plus que profitable.

I Technology CAD : Technology Computer Aided Design
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A noter que le temps de calcul de ces procédures peut étre réduit en optimisant les
algorithmes et/ou les procédures en elles-mémes. L’algorithme permet actuellement d’appairer des
RSM en quelques minutes pour un ensemble de 4000 RSM. Ce temps peut étre raccourci en
sélectionnant les RSM a comparer, par des algorithmes intelligents de sélection (réseau de neurones
[210]-[212]), en changeant le langage de programmation ou en optimisant son fonctionnement.
Actuellement, cet algorithme n’est pas parallélisé et il n’utilise pas de GPU! [213], alors qu’il possede
la capacité de I'étre et d’utiliser cette architecture. Finalement, la procédure en elle-méme possede
de nombreux moyens d’étre optimisé et amélioré. A titre d’exemple, étant donné que les RSM
symétriques sont sensibles qu’a la déformation hors plan, un premier ajustement peut étre établi sur
ces parameétres. Cette étape initiale réduit le nombre de degrés de liberté. En effet, une fois ces
parametres déterminés, 'ajustement des RSM asymétriques peut se faire uniquement sur la base de
la déformation dans le plan. De méme, la démarche utilise les RSM 004 et 115 de maniére
indépendante, néanmoins 'appairage en simultané de ces deux réflexions, ou plusieurs autres,

permettrait de réduire les incertitudes.

Enfin, nous avons focalisé notre analyse sur le Si;_xGe. Néanmoins, le champ de contraintes
s’étendant dans le silicium sur des distances qui ne sont pas négligeables, nous aurions pu utiliser
ces informations pour améliorer les résultats de 1'algorithme. De méme, la justesse et la répétabilité
de cette méthode ont été que partiellement abordées, il est pourtant primordial d’approfondir ces
résultats dans le but de déterminer les limites d’utilisations. L’approche basée sur 'utilisation d’une
librairie est certes efficace, cependant il semble aussi intéressant d’implémenter des modeles
analytiques, comme présenté en partie 7. 3. . Avec ce genre de procédure, une variation ingénieuse
des parametres permettrait de converger vers la solution attendue, avec une précision d’autant plus
importante que le modele est bien défini. Cependant, ce genre d’approche demande de nombreuses
ressources informatiques avec un temps de calcul assez conséquent qui est difficilement compatible

avec une approche de métrologie en ligne.

! Graphics Processing Unit : Processeur graphique
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op;
Valeur initiale —€—
Solution idéale ¢ ‘

Résidu

= Ensemble des solutions

®  Solutions envisagées

Solutions de la base de donnée
Solution trouvée

Valeurs du paramétre ajusté (p;)

Figure 147 Illustration du fonctionnement d’une procédure combinant I’approche itérative et librairie d’un
modéle & une variable p; ajustée avec un pas variable ép;, dont ’espace des solutions comporte deux

minimas locaux.

En somme, les approches itératives présentent des problémes de convergence et de temps de
calcul et 'approche librairie présente quant a elle I'inconvénient d’étre limitée. En effet, le champ
de solution peut étre insuffisant ou manquer de précision. Pour résoudre ce double probleme, il est
alors possible de proposer une approche combinée. Une association des deux méthodes permet d’allier
rapidité et performance : la méthode utilisant la librairie permet de rapidement approximer
I'ensemble des parameétres et leurs bornes, en excluant les valeurs trop éloignées du résultat (Figure
147). A partir de cette sélection, un ajustement itératif peut étre opéré, ce qui permet de raffiner les
valeurs pour atteindre un optimal. L’espace des solutions ayant été au préalablement réduit cet
algorithme convergera avec plus d’aisance vers une solution satisfaisante. L’approche librairie

évaluant 'ensemble des solutions, il est plus probable d’éviter les problemes de convergence.

Conclusion générale et perspectives | 19g



Perpectives

Conclusion générale et perspectives | 197



Fonctions mathématiques

7. Annexes

Cette annexe est dédiée a la présentation des principales notions mathématiques utilisées
dans ce manuscrit, des spécificités de l'utilisation de substrat SOI/FDSOI au regard des méthodes

présentées et une illustration de 'utilisation d’un modele analytique.

7. 1. Fonctions mathématiques

Dans cette premiére partie sont détaillées les expressions des principales fonctions

mathématiques utilisées :

e Lorentziennes £- o est la largeur de la raie, I; son intensité maximale et wy sa fréquence

centrale :

2((1), 0)0, IO; O-) = IO (7 1—1)

(w — wg)? + d°

o Gaussienne G - g est la largeur de la raie, I; son intensité maximale et w, sa fréquence

centrale :

I —(w—wg)?
0 _¢” 207 (7. 1-2)

w, g, Iy, 0) =
G( 0,10, 0) Py

o Pseudo-fonction de Voigt V - a est le paramétre qui controle le poid de la fonction

Gausienne par rapport a la fonction Lorentzienne :

V(w, w1y, 0,a) = al(w,wy, lyo) + (1 —a)G(w,wy, Iy o) (7. 1-3)

o Pseudo-fonction de Laue L, - N est la largeur de la raie, I; son intensité maximale et wy

sa fréquence centrale :
Iy sin(mN(w — wy))

L, (w,wg,1y,0) = e sin( (@ — wg)) (7. 1-4)

En théorie N est une valeur entiere, mais il n’est pas possible de définir une valeur entiere

dans les fonctions d’ajustement.
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e Loi de Poisson — La probabilité de détecter n photons lorsque N sont attendus en moyenne

s’écrit :

Nm"e™N
p(n) = nl (7. 1-5)

7. 2. Substrats SOI/FDSOI

L’analyse de structures sur des substrats SOI/FDSOI n’a pas été présentée dans ce manuscrit,
pourtant ces substrat sont omniprésents dans 'industrie microélectronique. Stir les substrats FDSOI,
crées par un procédé de collage, il est fréquent de mesurer une tres légere désorientation cristalline
entre la couche de silicium de surface et le silicium qui constitue le substrat (Figure 148). Etant
donné que les structures sont déposées sur cette couche inclinée, elles possedent la méme inclinaison.
Il est donc important de prendre en considération ces valeurs d’inclinaison avant I'analyse des

résultats HRXRD, a défaut les analyses seront incorrectes.

by

a b ﬂx i_"f’
I :
I
]
= Iy . R
Z=[001] - SiGe incliné
e Q, ~ - y— _if ‘e——
@ﬁn}ﬁ _——— l_____ '-1.—_:::::-
" -
X =[110] 1

Figure 148 Schéma d’une structure composée de SiGe sur (a) un substrat de silicium et sur (b) un substrat
SOI dont la couche supérieure de silicium est inclinée d’un angle 2, par rapport a la normale de la surface
de la couche de silicium inférieure.

7.2, 1. Changement de référentiel

La rotation peut s’attribuer a un changement de référentiel. De méme, les substrats étant
de différentes orientations et les structures elles-mémes possédant des orientations spécifiques, il est
nécessaire de pouvoir exprimer la contrainte ou les déformations dans des systemes de coordonnées
cristallographiques variés. Soit un systéme de repere Ry = (0,%,¥,Z), il est possible de passer a un

—_ — —
nouveau repere R, = (0,x",y",z"), via la matrice de transformation suivante :

~ cosf cos¢p —cosO sing sinf
R(6,¢) = ( sing cos 0 )

—sinf cos¢p  sinf sing  cosf (7.2-1)

Avec 0 langle polaire et ® I'angle azimutal, les angles permettant de passer du repere R,

au repere Ry (Figure 149).
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Figure 149 Position du repére R, = (0,x",y",z") relativement au repére Ry = (0,% %,%) par rotation (6, $)

La matrice de rotation étant une composante des matrices de rotation associées aux angles
Bet P :

_ cos@ 0 sinf\ _ cos¢p —sing O
R(O) = 0 1 0 |,R(¢p)=|sing cos¢p 0 (7. 2-2)
—sinf 0 cosf 0 0 1

Considérant Pexemple  d’une déformation  appliquée dans le systeme

cristallographique [x, y, z], elle s’exprimera dans le nouveau systeme de la fagon suivante:

=i
el
=]

-sl

Ecristal = (7.2-3)
A titre d’exemple, considérant des déformations non nulles appliquées dans les directions x,
y et z dans le systéme [100], le tenseur de déformation dans les systémes de coordonnées [100] et

[110] s’écriront respectivement :
& 0 0 P/2 P/2 0
ooy =10 & 0 | &19= (P/Z pP/2 0) (7. 2-4)
0 0 & 0 0 g

Concernant les tenseurs de rigidité et de souplesses, la matrice exprimant la rotation autours

de 'axe z s’exprime de la maniére suivante:

cos¢? sin ¢ 2 0 0 0 2sin¢ cos ¢
sin ¢ 2 cosp? 0 0 0 —2sin¢ cos ¢
_ 0 0 1 0 0 0
k(@) = 0 0 0 cos¢p sing 0 (7. 2-5)
0 0 0 —sing cos¢ 0
—sin¢cos¢p singpcosg 0 0 0 cos¢p?—sing?
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Tandis que la matrice d’une rotation suivant 'axe x s’exprimera ainsi :

1 0 0 0 0 0
0 cos 6 2 sin @ 2 2cosfsinb 0 0
) = 0 cos 6 2 cos 6 2 —2cosf@sinf 0 0
0 —sinfcosf sinBcosf® cosh?—sinf? 0 0 (7. 2-6)
\0 0 0 0 cosf —sin 6/
0 0 0 0 sinf cos@
7.2.2. Effet de la désorientation des plans

Dans le cas de structure sur un substrat SOI/FDSOI, les conditions de diffractions sont
légerement modifiées pour cette structure et il faut alors prendre en compte ces modifications dans
I'étude. Tel que décrit précédemment dans l'équation (3. 3-5), leffet de la rotation sur la

modification des conditions de diffraction s’exprime de la maniere suivante :

— . — wahZ B wxyhy
Shrotation — & B — wyxhx — wyzhz (7.2-7)
wzyhy — Wyxhy

Les coefficients w;; décrive les composantes du tenseur de rotation @, reliés au champ de

déformation par la relation suivante :

_ 1 Sui 5u]
wij B 2 6X] 6xi (7 2—8)

L’expression (7. 2-7) est générale et permet de décrire I'impact de rotations locales. Dans le
cas ou la rotation est uniforme, donc macroscopique, il est possible de retrouver ce résultat en
appliquant les relations de changement de repére établi précédemment. Soit une rotation uniforme

de composantes (€, Qy,, Q), les conditions de diffraction aprés rotations deviennent :

0 -89, 89,
(Shyrotation =g h—h=| 89, 0 -680,|.h (7. 2-9)
80, 60, 0

On retrouve de ce fait 'expression (7. 2-7) précédemment établie:

50,
(6f1)rotation — _h_; — H = -Qij- H = 6.Qy A H (7.
50, 2-10)
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Tout comme l'effet de la déformation, plus les indices de la réflexion sont importants et plus
le décalage (571)r°m“°” le sera. Cependant, c’est un effet antisymétrique, 'impact sur les figures de

diffraction est donc propre a chaque réflexion. Ainsi une réflexion et ses complémentaires ne

subissent pas les mémes effets de rotation (Figure 150).

4
Ias 115 115 335
0 - o [ ] ® [
. [
Q,
by
Substrat Si [
I
SiGe ! J‘
T
Z = [001] . "
0, 7" «= — —
X = [110] ::
i
: : ! : .
Cerde de rotation } : ! Cerdede rotationd! I :' SiGe incliné
115 P ioos [ 2 P e
= .
Cerde de rolation =~ - _):

224

Figure 150 Illustrations de D’effet de rotation sur les figures de diffraction d’une nanostructure épitaxiée

sur un substrat SOI incliné d’un angle Q, par rapport au substrat Si sous-jacent, dans le plan (xz).

7.2.3. Mesure de ’'inclinaison

Dans le cas ou la structure étudiée est inclinée par rapport au substrat, la figure de diffraction
associée sera alors décalée en accord avec cette inclinaison. L’obtention des valeurs d’inclinaison est
donc une condition préalable a ’étude des propriétés de la structure étudiée. Cependant, la couche
inclinée est difficile a détecter, elle est mince et de fait elle donne donc un signal étendu souvent
tres proche de celui du substrat. Sa mesure doit donc se faire indirectement, & partir des couches
déposées. De précédentes études ont permis de mettre en place une méthodologie de mesure
d’inclinaison a partir de scans de l'espace réciproque [59]. Elles ont démontré que la variation
d’inclinaison était tres variable, et dépendait du fournisseur des plaques SOI, mais qu’elle n’était

pas dépendante de la localisation de la mesure. Idéalement, il faudrait mesurer 'inclinaison sur les

plaques FDSOI avant les premiers dépots.

a
a : b
Apreés correction

- 'y
Avant correction *...‘.‘w'.' \

Aprés correction

(9x.9z)

9

i Cercle de rotation
001

_— 4q,~02,4q.~2,24q"
00 | a 9z q 9z
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Figure 151 Schéma de l’effet de la rotation sur la position de la figure de diffraction et schéma de la
correction a appliquer pour

Pour l'analyse des RSM, une méthodologie spécifique doit donc étre mise en place, en amont
de toutes autres procédures (Figure 151). Tel que décrit en partie 7. 2. 2., I'inclinaison dépend de la
configuration de l'expérience et des réflexions (hkl) utilisées. En I'absence d’inclinaison, la figure de
diffraction d’'une RSM symétrique est parfaitement centrée par rapport a l’axe q,, ainsi un décalage
(Aqy) apparait lorsque la structure est inclinée. La mesure de ce décalage donne des lors la valeur
d’inclinaison (équation (7. 2-11)). Donc en théorie, la simple mesure d’'une RSM symétrique suffit a
caractériser l'inclinaison (Figure 151 a). Cependant, 'inclinaison peut étre obtenue pour chaque

RSM, ainsi a l'aide de plusieurs RSM mesurées la fidélité sur cette valeur est améliorée.

; Bqxy  Agy

Qy =tan™" —=~—"=
“ T g aghn

(7. 2-11)

Un ensemble de 12 mesures, pour une structure pseudomorphique de SipsGeye, en utilisant
2 RSM, donne par exemple une fidélité moyenne sur la valeur d’inclinaison de 0,007 °, équivalent a
une valeur de 0,0007 % en déformation suivant l'axe q,, ce qui est parfaitement négligeable. Une
fois la valeur d’inclinaison connue, la correction des RSM se fait alors par rotation de la figure de
diffraction relativement & l'origine du réseau réciproque (Figure 151 b). L’angle d’inclinaison Q,

étant faible, la rotation peut néanmoins étre approximée par une translation (tan Q, ~Q,).

7. 3. Application d’un modele analytique sur des structures

rectangulaires

Nous avons présenté dans ce manuscrit des procédures basées sur I'utilisation de simulation
FEM pour ajuster les champs de déformation mesurés en HRXRD. Cependant, I'une des approches
les plus intéressantes est l'utilisation de simulations basées sur un modele analytique. Il est
relativement aisé de faire varier les parametres du modele dans le but de converger vers une solution
permettant de reproduire les RSM mesurées. L'utilisation des modeles analytiques permet d’ajuster
le modele mécanique au regard des résultats et d’implémenter aisément de nouveaux comportements.
La démarche que nous présentons ici est alors d’affiner un modeéle analytique existant aux données
expérimentales, en ajoutant étape par étape des parametres permettant de reproduire les

comportements manquants.
7.3. 1. Modéle analytique

Cette démarche a été mise en ceuvre en collaboration avec Rémy Berthelon, actuellement en
these CIFRE (STMicroelectronics/CEA-Leti/CEMES-CNRS). Le modele initial [181], que l'on
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cherche a adapter, exprime la distribution de contrainte dans la direction x dans une structure
rectangulaire de Si;_xGey, de largeur L et d’épaisseur e, au travers d’'une distance de relaxation A

par l'expression suivante (Figure 152 a) :

—x  x-L L
o(x,L,A,x) =0y(x)(1—eZ2 —e 1 +e?) (7.3-1)

Cette relation permet de déterminer le champ de contraintes dans le plan (110) en fonction
de la longueur de relaxation et de la largeur de la structure. Le champ de contraintes est converti
par la suite en champ de déformation a partir de la loi de Hooke (Figure 152 b/c) et en champ de

déplacement par intégration des champs de déformations.

a Cyp2 o b 0o . r : c 08 : . ;
ag(x) ((n—fw—- o g (x) . 2= 10.100mm ’ o7l
-02 f osl —
e=20 nm Sin,sGe‘nlz . 0.4 f j
Profils = ~°[ I ] 2 05F s
-_.i 08} . _'Q 1
) [ - M oa \
= 08} : ] A= 10-100nm
L=200 nm 03
10 ; " ; 02 ; . ,
0 50 100 150 200 0 50 100 150 200
X [nm] X [nm)

Figure 152 Schéma de la structure simulée (a), une ligne de SiixGex de largeur 200 nm et les profils de
(b) déformation horizontale (b) et verticale (c) pour des longueurs de relaxation variant de 10 &4 100 nm
[181].

7.3.2. Prise en considération de la rotation des plans cristallins

Ce modele, comme la plupart des modeles analytiques, permet de reproduire la relaxation
horizontale, mais ne prend pas en compte la relaxation verticale et les composantes de cisaillement.
Pourtant dans les nanostructures, comme nous avons pu le voir dans ’exemple précédent, ces valeurs
sont importantes en bord de ligne. L'unique considération des variations latérales ne marche donc
pas, les RSM qui en résultent (Figure 153 ¢) sont loin de pouvoir reproduire les simulations FEM
(Figure 153 a). La simulation FEM obtenue en empéchant toutes rotations des champs de
déplacements permet de reproduire en partie la RSM du modele analytique (Figure 153 b). L’effet

de rotation des plans cristallins induits pas les champs de déplacement semble donc avoir un impact

significatif.
9.3

9.25 4 5
92 158
£9.15 3
£ 91 1 :
39.05 9
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Figure 153 RSM 115 simulées & partir du modéle mécanique FEM avec (a) et sans (b) rotation, et du

modéle analytique décrit par I'équation (7. 3-1)(c), pour un réseau de lignes de SiixGex de largeur 200

nm, une longueur de relaxation de 40 nm, une concentration en Ge de 20 % et une épaisseur de 20 nm.

Pour corriger ce manque, une rotation est alors apportée sur la déformation de maniere

empirique au modele, a partir de 'expression de phase suivante ou ¢ représente 'origine de la

/1r0t

phase et une longueur de rotation :

—x—L —y_L
rot — J/Clrot/z _ J/Clrot/z
o(x, 00, A7 L) = g | € e (7. 3-2)

A partir de cette phase, la rotation des champs de déplacement est alors déterminée par les relations :

( x=L/,
urot = f (cos (s, gy, AT, L) — 1)ds
0
i, (7. 3-3)
ulot = f sin (s, @y, A7, L) ds
0

L’implémentation de cette rotation permet un fort élargissement de la figure de diffraction,
et donc de se rapprocher grandement des résultats des simulations FEM (Figure 154 a). Malgré tout,

la distribution verticale de la figure reste inadéquate, 'asymétrie de la figure de diffraction n’est pas

reproduite (Figure 154 b).

7
©

e
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(0'60j) Ajisuaaur

B | 1 MK | | I T T | R I 9.5 I T T
-2.7 -2.65 -2.6 -2.55 -2.5 -2.45 -2.7 -2.65 -2.6 -2.55 -2.5 -2.45
Qx ("r“-l) Qx (n'“'l) Qx (nﬂl'l)

Figure 154 RSM 115 simulées & partir d’un modéle FEM (a), du modéle analytique sans prendre en

compte 'inhomogénéité verticale (a) et (b) en la prenant en compte, pour un réseau de lignes de Sii—xGex
de largeur 200 mn, une longueur de relaxation de 40 nm, une concentration en Ge de 20 % et une épaisseur
de 20 nm

7.3.3. Prise en considération de la relaxation verticale

Nous ’avons vue précédemment, le champ de déplacement horizontal joue un réle significatif
dans la distribution verticale de la figure de diffraction pour les RSM asymétriques. La différence
entre le champ de déplacement horizontal générée par le modele analytique et le modele FEM réside

dans son homogénéité. L’asymétrie de la figure de diffraction est caractéristique de la relaxation
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Application d’un modele analytique sur des structures rectangulaires
verticale de la structure, induisant une variation verticale du champ de déplacement horizontal.

Cette relaxation a été prise en compte en modifiant le champ de déformation latéral au travers

d’une simple relation linéaire :

&(y) =&(y) +u (- g) (7. 3-4)

u définit amplitude de relaxation et e ’épaisseur de la structure.

a 913 ~ b
9125 —* FEM a 0.8
-E 9.11 —#— Analytique é 0.6
£ 91 ® 04
9.09 @
9.08 N g 02
e N
-2.65 -2.6 -2.55 -2.5 -2.65 -2.6 -2.55 -2.5
Gx (nm1) qx (nm?)

Figure 155 Comparaison de la position (a) et de 'intensité (b) de la RSM 115 simulée par FEM et par le

modéle analytique. Les barres d’erreurs ne sont pas représentées, car elles ne sont pas visibles.

Apres I'implémentation de cette relation la correspondance entre la simulation FEM et le
modele analytique est bien plus satisfaisante (Figure 154 a/c) : 'écart en déformation vertical moyen
est de 0,041%00704 valeur identique & Décart en déformation horizontale moyen
(0,04%0001 04) (Figure 155). En conclusion, ce modéle analytique comprenant 7 parameétres' permet
de reproduire convenablement les simulations FEM précédemment introduites. Suivant les exigences
d’écart entre la mesure et la simulation, ce genre de modele simple peut tres bien se substituer a des

simulations plus complexes.

Le but de cette approche est de mettre en place un modele simple, permettant de reproduire
a minima les RSM observées. Dans ce cas, nous avons ajusté le modele analytique & une simulation
FEM mais le principe est de pouvoir l'ajuster a une mesure, et ainsi en déterminer le champ de
déformation. Cette démarche, mise en ceuvre pour une structure simple, peut aussi s’appliquer a des
structures plus complexes, en s’appuyant de méme sur des simulations mécaniques ou des mesures.
Mais la démarche présente aussi l'intérét de mettre en avant les caractéristiques de la RSM. Comme
nous avons pu le voir, la modification d’un seul parametre permet de déterminer I'influence de ce
dernier sur la figure de diffraction. Les contributions de chacun des parametres semblant bien
distinctes, ce genre de modele est & priori adapté pour la mise en place d’une procédure d’ajustement,

permettant de remplacer les ajustements de coupes partielles par un ajustement de RSM.

! Une épaisseur, une largeur de ligne, 2 distances de relaxation, 2 parameétres de rotations et la concentration en germanium
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La simplicité est la sophistication supréme.



Abstract

For many years, characterization techniques have been used in the microelectronic industry in order
to probe and analyze integrated components. Nowadays the critical downscaling of transistors and
implementation of new materials and methods, such as silicon-germanium (SiGe) and strain engineering,
induce the necessity of developing innovative metrology in order to monitor the fabrication processes at each
step. In this context, there is a need for non-destructive and fast strain characterization techniques, capable
of in-line analysis of nano-structures. Within that framework, the capabilities of High Resolution X-Ray
Diffraction (HRXRD) and Raman spectroscopy for strain measurements is evaluated and a methodology
tailored to in-line metrology constraints is proposed.

Industrial HRXRD equipment, developed for an in-line strain metrology have demonstrated their
ability to measure strain in SiGe thin films of only a few nanometers thick, with a great sensitivity (< 10).
Nonetheless, when it comes to advanced structures, such as planar transistors, the strain field complexity
requires the measurement and the thorough analysis of Reciprocal Space Mappings (RSM). In this study, we
demonstrate the interest and capability of RSM for the characterization of strained structures for gratings of
pMOS transistors. A reverse method that consists in using a strain field model to reproduce the measured
RSMs is used. The benefit of using different mechanical models is explored and a very good agreement between
experimental and simulated RSM’s is established. Strain field extracted by this method is successfully
correlated to the one measured by Dark-Field Electron Holography (DFEH) technique, emphasizing the
capability of HRXRD for pMOS strain field investigation.

Alongside, p-Raman spectroscopy was also identified to be a promising candidate for the industry,
due to a sub-micrometers spatial resolution and a low detection threshold. It enables to determine
simultaneously the strain state and the average composition of SiGe thin films down to the nanometer scale.
Thereby, p-Raman reveals that a condensation process, critical to create a strained SiGe channel for advanced
transistor technology, induces a germanium composition inhomogeneity in the SiGe thin films. To go further,
the spatial resolution of p-Raman and Tip-enhanced Raman Spectroscopy (TERS) techniques is investigated
by comparing the measurements with simulations, highlighting that there is still some way to go before
fulfilling the demands of the microelectronics industry.

Finally, a HRXRD methodology is developed in order to follow the strain field evolution all along process
steps in a manufacturing environment. The main method uses a large library computed for a bunch of
structures with varying geometries, germanium content and strain parameters. Then the measured RSMs are
selectively matched to the simulated RSMs within the library, providing in a simple and a quick way a close
corresponding geometry and strain field as an output, which could then be refined by iteration if necessary.
Thanks to a homemade software (DXtract), that processes and simulates the RSMs, the whole procedure is
automated and is capable to follow, detect and localize even the small strain variations induced by the
manufacturing steps. In addition, all the results demonstrate that the procedure is compatible with industrial
constraints, meaning fast, robust and easy to operate. This work is therefore a major step towards the use of

RSM for in-line monitoring, which is undoubtedly a relevant technique for industrial strain metrology.

Keywords—RSM, simulation, pMOS, strain, DFEH, HRXRD, metrology, SiGe, Raman



Résumé

Depuis longtemps des techniques de caractérisation sont utilisées dans les industries de la
microélectronique dans le but de sonder et analyser les circuits. De nos jours, la diminution critique des
dimensions des transistors, I'implémentation d’alliage de silicium-germanium (SiGe) et l'ingénierie des
déformations, impliquent la nécessité de développer une métrologie innovatrice pour le contrdle des procédés
de fabrication. Il y a alors un besoin de techniques non-destructives et rapides de caractérisation des
déformations, capables d’analyser des nanostructures directement en ligne de production. Nous avons de fait
évalué la capacité de la diffraction de rayons-X haute résolution (HRXRD) et de la spectroscopie Raman a
mesurer des déformations, et proposé en conséquence une méthodologie adaptée aux exigences de la métrologie.

Les équipements industriels d’HRXRD, développés pour la métrologie en-ligne, ont démontré leur
habileté a mesurer la déformation de couches minces de SiGe de quelques nanometres d’épaisseur, avec une
grande sensibilité (< 10*). Néanmoins, pour des structures complexes comme les transistors planaires, la
complexité du champ des déformations requiére la mesure et I'analyse approfondie de cartographies de ’espace
réciproque (RSM). Nous avons donc démontré 'intérét et la capabilité de l'utilisation des RSM pour la
caractérisation de réseaux de transistors pMOS. Pour ce faire, une méthode inverse est utilisée, consistant a
utiliser un modele mécanique de déformation pour reproduire les RSM. Le bénéfice d’utiliser différents modeles
est exploré et un tres bon accord entre les RSM mesurées et simulées est établi. Le champ des déformations
extrait par cette méthode est corrélé avec succes a celui mesuré par la technique d’holographie électronique
en champ sombre (DFEH), mettant en exergue la capacité d’analyse des champs des déformations des pMOS
par la HRXRD.

Parallelement, la spectroscopie p-Raman a aussi été identifiée comme étant une candidate
prometteuse pour I'industrie, du fait de sa résolution spatiale sub-micrométrique et un seuil de détection faible.
Elle permet de déterminer de maniére simultanée I'état de déformation et la composition moyenne d’une
couche mince de SiGe de quelques nanomeétres d’épaisseur. Ainsi, la spectroscopie p-Raman a permis de révéler
que le procédé de condensation, critique pour la création du canal en SiGe contraint des transistors de
technologie avancée, induit une inhomogénéité de composition en germanium dans la couche mince de SiGe.
Enfin, la résolution spatiale de la spectroscopie p-Raman et la spectroscopie Raman exaltée par effet de pointe
(TERS) est examinée en comparant les mesures avec des simulations, mettant en avant le chemin a parcourir
avant qu’elles répondent aux exigences de l'industrie de la microélectronique.

Finalement, la méthodologie industrielle d’HRXRD permettant de suivre 1’évolution du champ des
déformations pendant les procédés de fabrication est développée. La méthode principale utilise une librairie
générée a partir d’'une série de structures avec des géométries, des compositions en germanium et des
parametres de déformation variables. Les RSM mesurées sont ainsi associées de maniere sélective aux RSM
simulées, de la librairie, fournissant simplement et rapidement une géométrie et un champ des déformations
comme donnée de sortie, pouvant étre ajustées par des itérations si nécessaire. Grace au développement d’un
logiciel (DeusX), qui traite et simule les RSM, I'ensemble de la procédure est capable de suivre, détecter et
localiser automatiquement des variations faibles de déformation induites par les étapes de fabrication.
[’ensemble des résultats démontrent que la procédure est compatible avec les exigences industrielles : elle est
rapide, robuste et simple. Ce travail représente ainsi une avancée majeure vers l'utilisation des RSM pour le

suivi en ligne des déformations.

Mots clés —RSM, simulation, pMOS, déformation, DFEH, HRXRD, métrologie, SiGe, Raman



