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Introduction

Introduction

N

Les produits issus de la microélectronique font aujourd'hui partie de notre quotidien a tous les
niveaux : pour travailler, pour communiquer, pour se divertir, en déplacement... lls deviennent
tellement incontournables, avec des applications toujours plus nombreuses et des performances
toujours accrues, que nous finissons par devenir de plus en plus dépendant de ces petites bétes que
sont les puces électroniques. Les produits doivent donc remplir leur réle sans dysfonctionnement
faute de quoi les utilisateurs devront faire face a un sevrage brutal, ou a des problemes beaucoup
plus sérieux lorsque le dysfonctionnement concerne des éléments de sécurité, notamment dans les
moyens de transport.

La panne étant une fatalité de tout produit utilisé, elle surviendra inévitablement t6t ou tard. Pour
cette raison, il est nécessaire d'aborder ce point lors du développement des microprocesseurs afin
de garantir un fonctionnement, dans les conditions prévues, pendant un temps donné, ce qui est la
définition méme de la fiabilité. Dans cette thése, réalisée en collaboration entre le laboratoire
Sciences et Ingénierie des Matériaux et Procédés (SIMaP) et I'entreprise STMicroelectronics (site de
Crolles), nous nous intéressons a la fiabilité des interconnexions, ces segments de métal qui assurent
I'alimentation des éléments d'une puce et la communication entre ces éléments. Dans ce cas la
fiabilité est étudiée en caractérisant ces interconnexions par des tests de vieillissement accéléré a la
fois en température et en densité de courant. Durant ces tests, ce qui cause le dysfonctionnement
de l'interconnexion est I'électromigration, phénomeéne qui améne a l'apparition de cavités dans
I'interconnexion.

Les travaux présentés dans ce manuscrit ont pour but d'identifier une corrélation entre les
caractéristiques du métal composant l'interconnexion, dans notre cas le cuivre, matériau
polycristallin et le phénomene d'électromigration. Ils seront présentés en cinqg parties.

Le premier chapitre est destiné a la présentation de la problématique de cette thése et des
techniques de caractérisation envisageables pour y répondre.

Le second chapitre présente en détail la technique d'analyse structurale adoptée pour caractériser le
cuivre des interconnexions : la technique de diffraction des électrons rétrodiffusés.

Nous avons décidé pour ces travaux de travailler sur des structures provenant du nceud
technologique 45 nm, technologie la plus avancée en 2008, au commencement de cette thése sur le
site de STMicroelectronics Crolles. Les structures qui nous intéressent présentent une largeur de
ligne de 70 nm, dimension pour laquelle la technique de caractérisation adoptée n'est pas
initialement prévue.
Le troisieme chapitre présente les méthodes et optimisations développées pour parvenir a
caractériser des lignes de cuivre de cette dimension. Nous verrons que la problématique peut étre
abordée a la fois par une approche locale et par une approche statistique, ces deux approches
faisant I'objet des deux derniers chapitres.

Le quatrieme chapitre est consacré a répondre a la question posée : y-a-t-il un lien entre les
parametres structuraux du cuivre et I'électromigration ? Pour cela nous étudions dans un premier
temps I'évolution des parametres morphologiques du cuivre et de la fiabilité avec la largeur des
lignes de cuivre. Dans un second temps, nous caractérisons des structures de 70 nm testées pour
tenter d'établir un lien entre la localisation des cavités et le cuivre environnant.

Enfin le dernier chapitre a pour objet I'étude de variations de procédés supposées avoir un effet sur
les caractéristiques structurales du cuivre. Nous caractériserons la fiabilité des lignes pour ces
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modifications de procédé ainsi que leur influence sur le cuivre de la ligne. La deuxiéme partie de ce
chapitre sera consacrée a |'étude de l'introduction de nouveaux matériaux que sont |'aluminium et le
cobalt dans l'architecture des lignes de cuivre, des études ayant montré que ces éléments avaient un
effet sur le phénomeéne d'électromigration.

Enfin nous conclurons sur les résultats obtenus au cours de ces trois années et la réponse qu'ils
apportent a la problématique posée.
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1 Généralités sur la fiabilité des interconnexions et la caractérisation de la
microstructure

L'objectif de ce chapitre est d’introduire les généralités a propos de la fiabilité et plus
particulierement la fiabilité des interconnexions. Dans ce cas, le phénomene limitant la fiabilité est
I’électromigration. Ce phénomeéne sera décrit ici de maniere succincte, pour plus de détails je vous
invite a consulter ces deux theses [1], [2] qui traitent du phénoméne de maniére tres exhaustive.
Nous mettrons en avant l'intérét d’étudier I'aspect microstructure et orientation des grains de
cuivres constituant les interconnexions. Ensuite nous comparerons les moyens existants pour
caractériser les parametres morphologiques du cuivre pour conclure sur la technique que nous
avons adoptée. Enfin nous présenterons les objectifs de cette these.

1.1 Lafiabilité
On peut définir de maniere générale la fiabilité comme I'aptitude d’un systéeme, d’un matériel, d’un
dispositif a fonctionner sans incident dans des conditions données sur une période de temps
donnée. On peut la mettre en équation de facon qualitative comme suit :

Temps nécessaire pour observer un dysfonctionnement

Fiabilité = — —
Temps considéré X Conditions

Equation 1.1 : expression de la fiabilité mise en équation.

Avec cette expression on peut obtenir une fiabilité booléenne (F). Soit pour le temps considéré dans
les conditions définies on n’observe pas de défaillance du systeme ce qui équivaut a F > 1 ou bien on
observe une défaillance et F < 1. Plus le temps considéré est important et les conditions exigeantes
et plus la fiabilité risque de passer sous la valeur 1. Cette définition montre que la notion de fiabilité
est subjective puisqu’elle dépend de critéres fixés de maniére plus ou moins arbitraire. Néanmoins, a
partir du moment ou ces critéres sont définis pour rendre compte des conditions dans lesquelles le
systeme va évoluer et du temps pendant lequel il doit remplir sa tache, la notion de fiabilité prend
du sens et devient un point important a controler.

1.1.1 Role de la fiabilité

En tant que consommateur, lors de n’importe quel achat, que ce soit une voiture, un ordinateur, un
vélo, un livre, on souhaite en profiter sans incident durant toute son utilisation. De I'autre c6té les
constructeurs et fournisseurs se doivent de promettre a la fois un niveau de performance et de
fiabilité a un prix raisonnable. Ceci pour étre compétitif avec les concurrents mais aussi pour
satisfaire le client et maintenir I'image de marque de l'entreprise. Le probléme est que la
performance et la fiabilité sont liées par définition puisque la performance inclut les conditions
d’utilisation et par conséquent influe sur la fiabilité. Plus on est exigeant sur les performances et plus
il y a de risque qu’un dysfonctionnement apparaisse sur la période de temps considérée. Prenons en
exemple un microprocesseur. Si on augmente sa fréquence de travail ainsi que les valeurs des
courants pour augmenter les performances, on augmente également la température. Les
conséquences vont étre un risque plus important de détérioration de par I'accélération des
mécanismes de défaillance avec la température mais aussi avec le courant et la fréquence. On aura
ainsi un microprocesseur qui sera plus rapide mais pour moins longtemps.

Concretement la fiabilité d’un produit est évaluée en effectuant des tests de vieillissement accélérés
sur un certain nombre d’échantillons. On obtient alors une distribution statistique du nombre
d’échantillons ayant subi un dommage en fonction du temps. Il y a deux raisons pour lesquelles il est
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important d'étudier la fiabilité. D’une part pour vérifier que la durée de vie prévue est compatible
avec ['utilisation du produit et d’autre part pour pouvoir extrapoler les durées de vie lorsque I'on
change les conditions d’utilisation, le temps ou le pourcentage de défaillance. Pour cela il est
nécessaire d’identifier la fonction mathématique (ou le modéle physique) qui permet de rendre
compte du phénomeéne responsable de la défaillance.

Dans le cadre de cette these, nous nous intéressons a la fiabilité des interconnexions, ces segments
de cuivre ou d’aluminium utilisés pour relier les différents éléments d’un circuit intégré entre eux
(transistors, mémoires, antennes...) et vers |'extérieur.

1.1.2 Qu’est-ce qu’une interconnexion ?

1.1.2.1 Architecture d’une puce et étapes de fabrication d’une interconnexion
Une puce électronique est composée de plusieurs niveaux que I'on appelle I'architecture du circuit
intégré. Pour chaque niveau un ensemble d’étapes de dépot, gravure et lithographie sont
nécessaires. La Figure 1.1 ci-dessous présente l'architecture d’'une puce ou l'on distingue les
différents niveaux de métallisation qui permettent les connexions au sein de la puce. Dans le cas
illustré ici on peut dénombrer sept niveaux de métal et six niveaux de via' le tout étant entouré de
diélectrique pour isoler électriquement et tenir mécaniquement les lignes de métal.

% Niveaux de lignes

Figure 1.1 : Coupe transversale MET’ d'une puce électronique montrant les différents
niveaux de métallisation [3].

Niveaux de via

Nous allons maintenant détailler les différentes étapes du procédé double damascéne® qui permet
de réaliser un niveau métal + via (Figure 1.2).

! Via : cylindre de métal faisant le contact entre deux niveaux de métaux

> MET : Microscope Electronique a Transmission

2 ME prdved® siopee ldatnanigue aulitseéspossida cuivre consiste a graver le diélectrique avant de déposer un
’Le procédé simple damascene utilisé pour le cuivre consiste a graver le diélectrique avant de déposer un
niveau de métal dans les tranchés. Dans le cas de I'aluminium le métal était gravé et le diélectrique déposé
dans les tranchées. Le procédé double damascene consiste a remplir un niveau via et ligne en une seul fois.
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Figure 1.2 : Description des principales étapes nécessaires a la fabrication d'un niveau
ligne plus via par le procédé dual damascéne.

Une fois les étapes de lithographie et de gravure terminées, la barriere de diffusion (une couche de
nitrure de tantale (TaN) recouverte d’une couche de tantale (Ta)) est déposée par PVD”. Ensuite la
couche d’accroche de cuivre est déposée également par PVD. Vient ensuite le remplissage par dépot
électrochimique puis le recuit de croissance cristalline qui s’effectue sur plaque chauffante
(typiguement 180°C pendant 90 secondes). Une fois que les grains de cuivre ont grossi une étape de
polissage permet d’enlever le surplus de cuivre déposé et de découvrir le diélectrique la ou il n’y a
pas eu de gravure (retrait de la barriere de diffusion et de la couche de nitrure de titane (TiN)). Enfin
une couche de diélectrique (typiqguement du SiCN) d’une vingtaine de nanomeétres vient sceller
I'interface supérieure du cuivre. Parmi ces étapes, certaines d’entre elles sont critiques pour la
fiabilité des interconnexions. Soit parce qu’elles influent sur les caractéristiques du cuivre (dépot
cuivre, recuit, polissage), soit parce gu’elles influent sur la qualité des interfaces du cuivre (dépo6t de
la barriere et du diélectrique d’encapsulation). De maniére générale la qualité de gravure est
également importante car la géométrie (facteur de forme) des tranchées a un effet sur la qualité de
remplissage dans le cas de petites dimensions. Voyons maintenant a quoi ressemble une structure
de test dédiée a étudier la fiabilité des interconnexions.

1.1.2.2 Structure de test pour la fiabilité des interconnexions
Dans le cadre de I’évaluation de la fiabilité des interconnexions cuivre, on souhaite tester de maniere
ciblée un élément isolé : une ligne de cuivre. Pour cela, la ligne est alimentée par deux amenées de
courant largement surdimensionnées de facon a ce que le maillon le plus faible soit la ligne de test.
Un exemple est illustré par la Figure 1.3.

*PVD: Physical vapor deposition, dépot physique en phase vapeur en frangais

19



Chapitre | : Généralités sur la fiabilité des interconnexions et la caractérisation de la microstructure

Amenée de

courant
Ligne de test g
HJl e LI?/‘ |

Figure 1.3 : Schéma d'une structure de test pour la fiabilité des interconnexions. | et H
sont respectivement la largeur et la hauteur (également appelé épaisseur) de la ligne.
1.1.3 Electromigration et fiabilité des interconnexions

Le phénomeéne responsable de la défaillance des interconnexions durant leur fonctionnement et
donc le phénomeéne responsable de leur dégradation est I'électromigration. Ce phénomeéne était
connu des métallurgistes avant qu’il ne soit un probleme pour la microélectronique a cause de
I’échelle considérée (le micron et en dessous). De maniére simple I'électromigration est le
déplacement d’atomes soumis a I'application d’un courant. Les électrons transferent une partie de
leur quantité de mouvement aux atomes métalliques (I'électromigration est un phénomene observé
dans les métaux). Ces atomes vont alors migrer petit a petit dans le matériau en suivant le vent
d’électrons a l'inverse des lacunes qui vont remonter le courant d’électrons vers la cathode.

1.1.3.1 Le phénomeéne d'électromigration

1.1.3.1.1 Dans la métallurgie
L’électromigration est un mécanisme de transport de matiére que I'on observe dans les métaux
traversés par une densité de courant importante. Plus la densité de courant est élevée et plus le
phénomeéne est accéléré. Il est décrit tel qu’on le connait aujourd’hui depuis les années 1950. La
migration des atomes est le résultat de deux forces opposées. Une force électrostatique, agissant
sur les atomes considérés comme des ions positifs qui les attire vers la cathode et une force de
friction provenant du « vent d’électrons » [4] qui transfere une partie de sa quantité de mouvement
aux atomes et les pousse vers I'anode. L'existence de cette force de friction est observée en 1955
par Seith et Wever [5]. lls montrent que la direction du transport de matiere est dépendante du type
de porteurs majoritaires et que par conséquent une autre force que la force électrostatique régissait
le phénomeéne. C’est avec I'apparition des premiers circuits intégrés a la fin des années 1960 que
I’étude de I'électromigration s’intensifie. Les premiers circuits réalisés n’avaient une durée de
fonctionnement que de quelques semaines et I'électromigration a été identifiée comme le
phénomeéne menant a la défaillance des interconnexions (uniquement en aluminium a I'époque) [6].

1.1.3.1.1.1 Le mécanisme de migration : la "diffusion assistée"
Dans les matériaux conducteurs, le transport de matiére a lieu grace aux défauts ponctuels du
réseau cristallin et principalement les lacunes. Les lacunes sont toujours présentes a I'équilibre
thermodynamique. Elles correspondent aux sites disponibles permettant a un atome voisin de se
déplacer sur ce site laissant a sa place une lacune (Figure 1.4).

Figure 1.4 : Principe de diffusion par les lacunes.
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Ainsi par succession de saut, de site en site, un atome peut se déplacer au sein du matériau. Pour
cela il suffit qu’il ait une lacune a c6té de lui et qu’il ait une énergie suffisante pour sauter sur ce site.
Le déplacement d’un atome est donc fonction de la fraction n de lacunes donnée par I’'Equation 1.2
et de la probabilité p de saut d’un atome sur un site voisin libre donnée par I'Equation 1.3.

—AGy
n= ngexp W

Equation 1.2 : expression de la fraction n de lacunes en fonction de la température T, de
n, la fraction de lacunes a T, et de AG; I'enthalpie libre de formation d’une lacune, R est
la constante des gaz parfaits.

~AG,,
P= e\ o

Equation 1.3 : expression de la probabilité de saut d’un atome (ou d’une lacune) en

fonction de la température T et de AG,, I’enthalpie libre de migration d’un atome (ou

d’une lacune), R est la constante des gaz parfaits.
On voit alors que la diffusion lacunaire suit une loi d’Arrhenius. En conséquence elle est statistique
et dépendante de la température. Jusque-la nous étions dans un cas ou la diffusion lacunaire est
isotrope et donc nulle en moyenne. Pour que I'on obtienne un déplacement de lacunes dans une
direction privilégiée il faut soit un gradient de concentration soit diminuer I'énergie nécessaire pour
sauter d’un site a un site voisin dans une direction privilégiée. C'est ce qui se passe lorsqu’on
applique une force, dans notre cas une force électrostatique illustrée Figure 1.5.

Energie Energie
Potentielle Potentielle
AG,, +AW
lacune AGr
i-2 i-1 i i+1 Site i-2 i-1 i i+1 Site
atomique atomique

Figure 1.5 : Représentation a une dimension de I'énergie potentielle dans un cristal en

I'absence de force extérieure (a gauche), et en présence de force extérieure (a droite)

mettant en évidence I'abaissement de la barriére de potentiel dans une direction. AW

correspond au travail résultant de la force extérieure.
Ainsi durant le phénomene d’électromigration, la force résultante de la force électrostatique et de la
force de friction abaisse, en direction de I'anode, la barriere de potentiel a franchir pour I'atome. Les
atomes s’accumulent a I'anode alors que les lacunes s’accumulent a la cathode. On obtient alors un
gradient de concentration qui va a son tour générer un flux de matiére de I'anode vers la cathode. Le
flux atomique global durant I’électromigration est donc dépendant du temps.

1.1.3.1.2 Dans la microélectronique
Dans le domaine de la microélectronique, les dimensions considérées pour les interconnexions sont
inférieures au micrometre. Le phénomeéne d’électromigration devient alors critique pour la fiabilité
des lignes de cuivre car on se retrouve dans une structure a dimensions finies contrairement au
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paragraphe précédent ol I'on considérait un matériau massif avec des dimensions infinies comparé
a I'échelle du phénomene. De plus les densités de courant que subissent les interconnexions sont de
I'ordre de quelgues mA/um? en fonctionnement normal a comparer aux quelques 10puA/um? qui
traversent nos installations électriques domestiques.

La signature électrique de I'électromigration dans le cas des interconnexions est la suivante : les
cavités issues de I'électromigration entrainent une augmentation de la résistance de la ligne de
métal responsable du dysfonctionnement. En effet, localement la section de métal permettant le
passage des électrons diminue ce qui se traduit par une élévation de la résistance (Equation 1.4).

pCuL
R =
Ixh

Equation 1.4 : expression de la résistance d’une ligne en fonction de la résistivité du
cuivre pc,, la longueur de la ligne L, sa hauteur h et sa largeur I.

La résistance venant du cuivre et de la barriére de tantale étant en paralléle durant cette premiére
phase on peut négliger la contribution de la barriere étant donné les écarts de résistivité de chaque
matériau. Le tantale a une résistivité de 3,5 Ohm.um beaucoup plus élevée que les 0,025 Ohm.um
du cuivre [2]. Dans un second temps lorsqu’il N’y a plus de cuivre c’est la barriére de diffusion en
tantale qui assure la conduction sur une portion de la ligne. Dans ce cas la résistance de cette
portion de barriere est en série avec le reste de la ligne. Ce qui génére une augmentation de
résistance brutale au moment ou la barriere assure la conduction électrique alors que la cavité est
en proportion trés petite comparée au reste de la ligne (une centaine de nanometres contre
guelques centaines de microns). La résistance de cette portion augmente d’un facteur 140 dG a la
résistivité du tantale comparé au cuivre et d’un facteur 10 d( a la variation de section que les
électrons traversent. Lorsque cette augmentation de résistance AR’ atteint le critére correspondant
au dysfonctionnement, elle entraine alors une augmentation du temps de propagation ARC® ce qui
dégrade les performances de la puce dans son ensemble.

Du point de vue de la migration atomique, nous ne sommes plus dans les conditions énoncées plus
haut. Le cuivre n’est pas monocristallin et nous sommes dans un milieu fini. En conséquence les
défauts du cristal et le fait que le matériau soit confiné et délimité par des interfaces vont modifier la
migration atomique.

1.1.3.1.3 Les chemins possibles pour électromigrer
Dans le cas d’une interconnexion, la migration peut se faire par d’autres chemins que par transport
de matiere volumique. Les joints de grains, joints de macle et dislocations peuvent également
participer également au transport de matiére tout comme les interfaces. Dans le cas d’une ligne de
cuivre on distingue deux types d’interface: l'interface cuivre/diélectrique d’encapsulation et
I'interface cuivre/barrieére de diffusion. Ces différents chemins sont présentés schématiquement
Figure 1.6.

5 ;. . .
R est la résistance de I'interconnexion
6 ap s . ..
C est la capacité de couplage entre des lignes voisines

22



Chapitre | : Généralités sur la fiabilité des interconnexions et la caractérisation de la microstructure

Figure 1.6 : Schéma en coupe d’une interconnexion montrant les différents chemins de

diffusion possible. a, diffusion a l'interface supérieure (cuivre/SiCN); b, a l'interface

avec la barriére (cuivre/Ta) ; c, diffusion en volume ; d, diffusion aux dislocations et e,

diffusion aux joints de grains (et de macle qui sont des joints de grain particuliers

considérés parfaits).
Le chemin de diffusion qui sera responsable de la défaillance sera celui qui aura a la fois un
coefficient de diffusion important et d’autre part une énergie d’activation faible. On comprend alors
que la qualité des interfaces est importante, la taille des grains de cuivre qui va conditionner la
guantité de joints de grain dans la ligne également, I'orientation des joints de grains par rapport au
vent d’électrons ainsi que I'orientation des grains de cuivre qui peut localement avoir un effet sur
I’énergie d’adhésion de l'interface. Les paramétres microstructuraux du cuivre peuvent donc avoir
une influence sur la diffusion atomique durant le phénomeéne d’électromigration. lls sont donc
autant de grandeurs qui peuvent potentiellement permettre de mieux comprendre le mécanisme de
dégradation des interconnexions de cuivre et d’en améliorer la résistance au vieillissement.

1.1.3.2 Comment lutter contre I'électromigration
Nous venons de voir les causes et conséquences du phénomene d’électromigration en général et
plus particulierement dans le cas des interconnexions en cuivre ou il est critique pour la fiabilité. Afin
de limiter la dépendance a ce phénomene plusieurs stratégies sont envisageables.

1.1.3.2.1 Mettre le "design" de son cété
La premiere est de dessiner les interconnexions de facon a limiter les points critiques. Par exemple si
une cavité apparait sous le via on obtiendra un circuit ouvert dés que la cavité aura occupé l'aire
dessous le via. Pour éviter cela on peut d’une part dessiner plusieurs via pour le passage du courant.
Et d’autre part faire en sorte que la barriére de tantale de la ligne soit continue avec celle de via ce

qui garantira une continuité électrique méme dans le cas ou une cavité occupe le volume sous le via
(Figure 1.7).

2

5 “‘
Y T WA
SR -

-
s W o :‘\\‘
Figure 1.7 : Schéma en coupe d'une interconnexion montrant 1, une cavité empéchant
le passage du courant ; 2, une cavité générant une augmentation de résistance due au
passage du courant par la barriere en tantale; 3, une cavité générant une faible
augmentation de résistance puisque le courant continue a passer dans un autre via.
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Une autre astuce de dessin est de tenir compte de |'effet Blech [7] que nous aborderons un peu plus
tard. En fonction du produit de la densité de courant et de la longueur de la ligne, il est possible
d’obtenir une interconnexion considérée immortelle. Ainsi en tenant compte de cet effet et en
optimisant la longueur des lignes lorsque cela est possible, on améliore la fiabilité de la puce.

1.1.3.2.2 Mieux s’équiper

Nous avons passé en revue les différents chemins de diffusion possibles pour le transport de matiere
durant I'électromigration. Un moyen de limiter les conséquences fatales du phénomene de
défaillance est de renforcer ces chemins de diffusion. Plusieurs possibilités sont envisageables pour
renforcer ces chemins. Modifier la composition du cuivre ou les conditions de dépot, croissance
cristalline pour renforcer les chemins de diffusion intra-grains et inter-grains. Renforcer les
interfaces en ajoutant des dépdts ou des traitements de surface entre le cuivre et le tantale ou le
cuivre et le SICN. Dans tous les cas il est nécessaire de réaliser le procédé puis de vérifier si I'on
obtient effectivement une amélioration de la fiabilité. Le probléme de cette stratégie est qu’elle
nécessite souvent des étapes de fabrication supplémentaires qui exigent I'achat de nouveaux
équipements. Elle nécessite donc un investissement financier que l'on préfere éviter. En
comparaison la stratégie d’optimisation du dessin des interconnexions ne coute presque rien
puisque I'étape de dessin des puces est nécessaire. Elle a en revanche nécessité un travail en amont
sur la caractérisation et la compréhension du phénomene de défaillance ce qui nous améne a la
derniére stratégie.

1.1.3.2.3 Mieux comprendre son ennemi
L'exemple le plus appliqué est I'effet Blech mis en évidence en 1976. Nous avons vu que le transport
atomique était di a une force de friction correspondant au transfert d’'une partie de la quantité de
mouvement des électrons aux atomes. Ainsi lorsque le courant appliqué a l'interconnexion est
important plus cette force est importante et plus la dégradation sera importante. Nous avons
également vu qu’un flux opposé a ce transport de matiere s’établissait suite au gradient de
concentration (que I'on peut également exprimer en gradient de contrainte puisque les dimensions
de la ligne sont considérées comme finies). Ce gradient de contrainte sera d’autant plus important et
d’autant plus rapide a s’établir que la ligne sera courte.
A partir de cela il semble évident que I'on puisse trouver une condition pour laquelle le flux di a la
contrainte compensera le flux atomique d0 au courant appliqué. On arrive ainsi a un état
stationnaire pour lequel il n’y a plus de transport de matiére a I'échelle de la ligne. Si cet état est
atteint avant que la cavité soit suffisamment grosse pour entrainer une augmentation de résistance
correspondant a la défaillance alors la ligne est considérée comme immortelle.
Blech montre ainsi que pour un produit (jL)critique ((jL)c par la suite) ou j est la densité de courant et L
la longueur de la ligne, il y aura défaillance de I'interconnexion si le produit (jL) est supérieur a (jL). et
en dessous linterconnexion sera considérée immortelle. La valeur de ce produit critique
(typiquement entre 2000 et 5000 A/cm [8] [9] pour une interconnexion cuivre confinée dans du
diélectrique de type SiO2) dépend du module élastique effectif (qui prend en compte la ligne et son
environnement) ; en conséquence du type de diélectrique utilisé (poreux ou non), de I'épaisseur de
la barriére de tantale, de la qualité du cuivre ...
Plus récemment Doyen et Lamontagne [2] [10] ont montré que le produit a considérer était plutot
(jL2). Ce nouveau critére permet, comparé au critére (jL), d’augmenter la densité de courant pour les
lignes courtes tout en restant en dessous de la valeur critique (et donc d’étre dans une condition
d’immortalité) Figure 1.8.
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Figure 1.8 : courbe j=f(L) pour un critere d’'immortalité en (jL). et un critére

d’immortalité en (jL%). montrant le gain apporté pour les lignes courtes (< 20 um) du

deuxiéme critére [10].
Ainsi le gain de fiabilité appliqué lors du dessin de la puce en optimisant les longueurs de ligne est le
résultat de la compréhension du phénomene d’électromigration. Etant un phénoméne complexe, |
reste beaucoup a étudier pour améliorer encore la fiabilité des interconnexions.
Nous avons vu plus haut que d’un point de vue théorique le phénomene de diffusion assistée qui
assurait le transport de matiére durant I'’electromigration obéissait a une loi statistique pour un
cristal parfait. Le cuivre est loin d’étre un cristal parfait. Il est polycristallin et ponctué de défauts ce
qui laisse a penser que l'aspect purement statistique de I’électromigration va étre pondéré par ces
défauts cristallins. De plus l'orientation des grains peut également jouer un réle puisque les
propriétés mécaniques et I'énergie de surface dépendent de l'orientation cristalline. Pour ces
différentes raisons, I'étude du lien entre le phénomeéne d’électromigration et les parameétres
morphologiques du cuivre apparait comme trés pertinente. Cela permettrait de mieux comprendre
le phénomeéne d’électromigration avec a la clé des pistes potentielles pour limiter la sensibilité des
interconnexions a ce phénomeéne. C’est précisément le but de cette thése et pour pouvoir mener a
bien cette étude, il faut des outils pour déterminer les caractéristiques des grains de cuivre
(orientation, taille, densité et désorientation des joints de grains...). Dans la partie suivante nous
allons aborder les techniques existantes avec leurs avantages, leurs inconvénients et leurs limites
pour conclure sur la technique que nous avons adoptée pour mener cette these.

1.2 Caractérisation de la microstructure

Qui dit caractérisation des parameétres microstructuraux et des orientations dit forcément matériau
cristallin. En conséquence les techniques permettant d’accéder aux informations désirées sont
nécessairement des techniques de diffraction. Ces techniques ont toutes pour principe I'interférence
d’un rayonnement avec le matériau. Cette interférence pourra étre constructive (détection du
rayonnement) ou destructive (absence du rayonnement) aprés interaction avec I’échantillon. Il y
aura interférence constructive si la loi de Bragg est respectée (Equation 1.5). On dit que I'on est dans
les conditions de Bragg.

nk = 2dsin@

Equation 1.5 : Loi de Bragg ou n est Pordre d’interférence, A la longueur d’onde de la
radiation, d la distance inter planaire et 8 I’'angle entre le rayonnement et les plans
cristallins.
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Dans la plupart des cas on se contente du premier ordre d’interférence. La distance inter planaire d
dépend de la famille de plan considérée et est calculée de la maniére suivante pour une structure
cubique (ce qui est notre cas pour le cuivre) :

a
VP E k2 2

Equation 1.6 : calcul de la distance inter planaire en fonction du paramétre de maille a
et des indices de Miller h, k, | de la famille de plan considérée (dans le cas d’un réseau
cubique).

De maniere générale le but est d’obtenir les valeurs 8 pour lesquelles on obtient une condition de
diffraction. A partir de ces valeurs angulaires, connaissant la longueur d’onde, on en déduit les
valeurs des distances inter planaires et ainsi les familles de plan présentes dans le cristal. Les
techniques de diffraction permettent également d’obtenir une information sur I'état de contrainte
d’un matériau cristallin. Un état de tension ou de compression modifiera le parameétre de maille et
donc les distances inter planaires ce qui aura une influence sur les valeurs d’angle de Bragg
mesurées. En mesurant les écarts entre une référence et un échantillon contraint il est alors possible
de déterminer la déformation et la contrainte subie par I’échantillon.

Nous avons choisi ici de présenter les principales techniques de diffraction existantes par type de
source utilisée : rayons X, neutrons et électrons.

1.2.1 Diffraction des rayons X

1.2.1.1 Méthodes de diffraction
On distingue trois méthodes de caractérisation utilisant les rayons X. La méthode du cristal tournant
et de Debye Scherrer [11] utilisant un faisceau monochromatique et la méthode de Laue [12]
utilisant un faisceau polychromatique dit « faisceau blanc » Figure 1.9.

Méthode du cristal tournant Méthode de Debye-Scherrer Méthode de Laue

\3 -
e Echantillon Détecteur de
O 26, rayons X >
Q 28, Detecteu
L

cylindrique
y! q
.\ /

Echantillon
Rotation w
de
Source de rayons-X léchantillon| g, rce gg:‘r:;e Echantillon
monochromatique monochromatique

Figure 1.9 : Schéma descriptif du principe des trois méthodes principales utilisant les
rayons-X pour caractériser un échantillon cristallin.

Dans le cas de la méthode du cristal tournant, A est fixé (le faisceau est monochromatique) et on
tourne I'échantillon pour faire varier 6 afin de déterminer les angles correspondant aux conditions
de Bragg. Pour la méthode de Debye-Scherrer, I’échantillon, réduit sous forme de poudre (ou massif
polycristallin) est placé au centre d’'un détecteur de rayons X cylindrique couvrant ainsi tous les
angles. On a alors une distribution aléatoire des orientations des grains qui vont rentrer ou non en
condition de Bragg avec le faisceau incident monochromatique. Dans ce cas le balayage angulaire
n’est pas systématique puisqu’il est réalisé via le détecteur cylindrique

Enfin la derniére méthode consiste a irradier de maniére focalisée un cristal avec un faisceau blanc.
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Comme la longueur d’onde n’est pas unique mais correspond a une plage d’énergie continue et que
I’échantillon est fixe on aura diffraction pour plusieurs familles de plan. On obtient un diagramme de
point pour lequel chaque point correspond a une famille de plan.

1.2.1.2 Caractéristiques

Les caractéristiques des techniques de diffraction, a base de rayons X, dépendent directement de la
source utilisée et de son « fagonnage ». En effet la maniere de focaliser le faisceau va influer sur la
résolution que I'on peut attendre de 'analyse et cette focalisation sera d’autant meilleure que le
faisceau est rendu monochromatique. De maniére générale les tailles de sonde les plus petites que
I'on peut espérer vont de la centaine de nanometre (pour une source de type synchrotron) a
plusieurs microns de diametre (pour des sources de laboratoire). A cause de la poire d’interaction, la
résolution finale est de plusieurs fois la taille de sonde. De plus I'épaisseur de laquelle provient la
diffraction est de I'ordre de plusieurs dizaines de microns en réflexion (en transmission elle dépend
de I'épaisseur de I'échantillon).

A partir des caractéristiques du rayonnement X, on peut dire que la caractérisation structurale se fait
plutét a grande échelle. L'information obtenue est le résultat d’'un faisceau qui a interagi avec
plusieurs grains. Avec les différentes méthodes présentées il est donc possible d’obtenir des
informations sur la structure cristalline d’'un échantillon et ses orientations majoritaires. Il n’est par
contre pas possible d’obtenir une information localisée sur un grain en particulier et son voisin. La
diffraction de rayons X est donc plutdt une technique macroscopique en considérant I'échelle des
grains du matériau.

1.2.2 Diffraction des neutrons

La diffraction des neutrons est similaire a celle des rayons X dans le principe. La longueur d’onde
utilisée est comparable (typiquement autour de 0,15 nm) en revanche un réacteur nucléaire est
nécessaire pour créer les neutrons ce qui complique grandement la mise en ceuvre des analyses. On
peut dénombrer trois de ces réacteurs en France (deux a Saclay et un a Grenoble). De plus
I'absorption des neutrons par la matiere est 10 000 fois plus faible que pour les rayons X la
profondeur d’interaction entre les neutrons et I’échantillon se compte en centimetres (ce qui
simplifie la préparation d’échantillon). Un des avantages de la diffraction des neutrons est
I'utilisation d’un faisceau polychromatique ce qui permet d’obtenir une forte intensité. Le probleme
est qu’il n’existe pas de détecteur sensible a I'énergie des neutrons mais leur vitesse dépend de leur
énergie et donc de leur longueur d’onde. En utilisant un détecteur de neutrons couplé a un capteur
temporel sur un faisceau pulsé, on parvient a enregistrer le temps de vol des neutrons’. A partir de
ces informations on parvient, comme dans le cas des rayons X avec la méthode de Laue, a
caractériser plusieurs familles de plan avec une seule exposition.

Dans ce cas également la technique est plutét macroscopique et ne permet pas une caractérisation
trés locale au sein de quelques grains mais elle permet d’avoir une information statistique sur
I’ensemble de I'échantillon. Pour arriver a une échelle d’analyse plus microscopique il faut nous
orienter vers la diffraction électronique.

1.2.3 Diffraction des électrons
La diffraction des électrons peut se faire de deux fagons. Soit en considérant les électrons transmis
soit en considérant les électrons réfléchis (Figure 1.10).

” Time Of Flight en anglais : TOF
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Figure 1.10 : Descriptif des sources secondaires issues de I'interaction d’une source
électronique et d’un échantillon.
Dans le cas des rayons X on peut détecter les rayons transmis ou réfléchis sans de grosses
modifications de I'équipement utilisé. Dans le cas des électrons, il est nécessaire d’étre sous vide afin
que les électrons puissent parcourir la distance de la source au détecteur en interagissant avec
I’échantillon. En conséquence les équipements utilisés pour détecter les électrons réfléchis sont
différents de ceux utilisés pour tirer information des électrons transmis. On distingue les
microscopes électroniques a transmission et les microscopes électroniques a balayage.

1.2.3.1 Techniques a base de microscopie électronique en transmission
Le mode classique d’utilisation d’un MET est d’irradier la zone de I’échantillon voulue ce qui va
donner une image de cette zone avec un contraste dépendant de I'absorption du matériau traversé
(signal provenant des électrons transmis). Dans ce cas il n’y a pas de balayage de I’échantillon,
I'image est obtenue instantanément en une seule prise. Pour déterminer I'orientation d’un grain par
diffraction électronique il est nécessaire d’avoir un faisceau ponctuel localisé sur ce grain. Dans ce
cas on peut distinguer deux modes d’utilisation selon que le faisceau est convergent ou quasi-
paralléle. Dans tous les cas pour que le signal (électrons diffusés) puisse étre transmis et collecté
dans de bonnes conditions il est nécessaire que I'épaisseur traversée par les électrons soit tres
faible. L’épaisseur d’un échantillon analysé en MET est typiquement de 100 nm ce qui nécessite une
préparation particuliere notamment dans le cas d’analyse de structures issues de la
microélectronique. Nous détaillerons cette préparation dans un prochain chapitre.
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1.2.3.1.1 Diffraction électronique en faisceau paralléle

La diffraction électronique en faisceau parallele ou NBED® consiste a illuminer un échantillon de
maniére locale avec un faisceau considéré paralléle dont I'angle de convergence est de quelques
centiémes de degrés. Le diameétre du faisceau est de I'ordre de quelques nanometres. Les électrons
qui abordent les plans en conditions de Bragg vont étre diffractés pour donner lieu a un cliché de
diffraction de points. Ce diagramme est constitué d’une tache centrale correspondant au faisceau
transmis et d’'un ensemble de taches dont chacune correspond a une famille de plan avec laquelle le
faisceau incident a diffracté. Un exemple de cliché de diffraction en faisceau paralléle est donné
Figure 1.11.

Figure 1.11 : Exemple de diagramme de diffraction obtenu avec la technique NBED pour
un échantillon de siliciure de manganeése.
A partir de ce diagramme de points, il est possible de déterminer I'orientation cristalline du grain sur
lequel est focalisé le faisceau (a condition qu’un seul grain soit traversé) [13], [14], [15].Ensuite en
déplacant le faisceau il est possible de cartographier une zone de I’échantillon point par point. On
peut ensuite, a partir des informations contenues dans cette cartographie, ressortir des informations
sur la taille de grains, les désorientations, les joints de grains...

1.2.3.1.2 Diffraction électronique en faisceau convergent
Dans le cas de la diffraction électronique en faisceau convergent ou CBED® I'angle de convergence du
faisceau est de 1 a 2° pour un diameétre sur I'échantillon de I'ordre du nm et en dessous (pour une
source électronique a émission par effet de champ). Dans ce cas le diagramme de diffraction n’est
pas formé de points mais de disques dls a I'angle de convergence important du faisceau. Au sein du
faisceau, les électrons répondant aux conditions exactes de Bragg pour une famille de plan considéré
vont alors donner une ligne d’exceés au sein du disque diffracté résultant de I'intersection du cone de
Bragg, du faisceau et du détecteur. Ces électrons seront donc absents au sein du disque transmis et
formeront ce que I'on appelle une ligne de défaut. Ces lignes de défaut et d’excés sont également
appelées lignes pseudo-Kikuchi dont la formation provient uniquement de diffusion élastique. Le
principe de formation de ces lignes est schématisé Figure 1.12 et un exemple de diagramme de
diffraction pour le disque transmis ne présentant que des lignes de défauts est présenté Figure 1.13.

® NBED : NanoBeam Electron Diffraction
° CBED : Convergent Beam Electron Diffraction

29



Chapitre | : Généralités sur la fiabilité des interconnexions et la caractérisation de la microstructure

Cones de
Bragg Faisceau
incident

convergent

Détecteur

NS

Lignes pseudo-Kikuchi
(ligne de défaut a gauche et d’excés a droite)

Figure 1.12 : Schéma présentant la formation des lignes de Kikuchi par diffraction avec
une famille de plan du cristal.

Figure 1.13 : Exemple de diagramme de diffraction obtenu avec la technique CBED pour
un échantillon de silicium.

Comme dans le cas précédent, il est possible, a partir de ces lignes pseudo-Kikuchi de déterminer
I’orientation cristalline du grain sur lequel est focalisé le faisceau et de cartographier I'’échantillon
[16], [17] pour ensuite étudier plus globalement les joints de grains, les tailles de grains...Pour plus
de détails sur la technique CBED et ses applications, je vous renvoie vers une thése portant sur les

mesures de contraintes par CBED [18] et vers un ouvrage de Morniroli [19].

En ce qui concerne la profondeur d’interaction des électrons avec I’échantillon, dans le cas du MET
en général, I'échantillon est totalement traversé par le faisceau. L'épaisseur d’interaction qui
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participe au signal dépend donc directement de la préparation de I'échantillon. En conséquence, si
I’échantillon est plus épais que la taille moyenne d’un grain du cristal on peut obtenir localement
une information résultant de la superposition de deux (ou plusieurs grains). L'indexation et
I'interprétation des diagrammes de diffraction peuvent donc étre difficiles avec ces techniques de
diffraction dans le cas de matériaux composés de tres petits grains (quelques dizaines de
nanometres).

1.2.3.2 Techniques a base de microscopie électronique a balayage

La microscopie électronique a balayage utilise les particules réémises dans la direction du faisceau
incident (Figure 1.10). Les électrons secondaires donnent une information sur la topologie de surface
de I'échantillon et sur les matériaux composant I'échantillon. Les électrons Auger donnent une
information sur la composition chimique de I'échantillon. lls ont une énergie spécifique en fonction
de I'élément chimique duquel ils proviennent. Les rayons X permettent également de caractériser
chimiguement I’échantillon, tout comme pour les électrons Auger, leur énergie dépend de l'espéce
chimique qui les a émis (c’est également le cas en MET).

Dans un matériau cristallin monoatomique ils ont tous la méme énergie. On peut alors considérer la
zone d’interaction du faisceau électronique avec le matériau comme une source de rayons X
monochromatique qui va diffracter avec les plans du cristal environnant. L’avantage ici est la taille
de la sonde électronique (environ 10 nm) qui permet d’obtenir une diffraction de rayon X sur un
volume d’interaction de quelques microns de large et de quelques microns de profondeur (plus ou
moins en fonction de I'énergie du faisceau électronique). Cette technique, appelée la technique de
Micro-Kossel [20], [21] est donc mieux résolue que la technique de diffraction des rayons X mais
n’est utilisable qu’avec des matériaux ol la taille de grain moyenne est de 'ordre de quelques
microns. Il nous reste alors la diffraction électronique obtenue par l'interaction des électrons
rétrodiffusés et du cristal. C'est la technique de diffraction des électrons rétrodiffusés également
appelée EBSD™.

La technique EBSD repose sur la formation des lignes de Kikuchi, observées pour la premiere fois en
MET en 1928 [22] mais en réflexion contrairement au MET ou I'on considére la transmission. Dans le
cas du MEB"! I'échantillon est massif (plusieurs centaines de microns d’épaisseur) comparé a la
profondeur de pénétration des électrons (de I'ordre du micron a 20 keV pour un échantillon de fer
simulé sur Casino). Ainsi seuls les électrons ressortant du matériau et ayant diffracté pourront
donner une information sur I'orientation cristalline, les autres seront absorbés par I’échantillon.

Aprés contact avec I'échantillon les électrons vont dans un premier temps diffuser de maniere
inélastique dans toutes les directions. On peut alors considérer que I'on a une source électronique
isotrope proche du point d’'impact du faisceau. Ces électrons vont ensuite diffracter avec les plans du
cristal s’ils répondent aux conditions de Bragg constituant ainsi une seconde phase de diffusion cette
fois élastique. Le principe de formation de ces lignes de Kikuchi est schématisé Figure 1.14.

9 EBSD : Electron BackScattered Diffraction
" MEB : Microscope Electronique a Balayage
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Figure 1.14 : Principe de formation des lignes de Kikuchi en réflexion dans le cas de la
technique de diffraction des électrons rétrodiffusés.
Les électrons répondant aux conditions de Bragg vont donner des cbnes de diffraction.
L'interception de ces cOnes avec le détecteur va alors donner deux hyperboles, que I'on assimilera a
des droites du fait de la faible valeur de I'angle de Bragg, formant une bande dont la médiane est
appelée la trace du plan. Le cliché de diffraction obtenu est alors un ensemble de bandes de Kikuchi
dont un exemple est donné par la Figure 1.15.

Figure 1.15 : Exemple de diagramme de diffraction obtenue en EBSD pour du cuivre.

Ensuite en déplagant le faisceau point par point on peut cartographier I’échantillon et reconstituer
les grains apres avoir indexer les diagrammes de diffraction.

Un des gros avantages de cette technique est d’une part la résolution que I'on peut attendre : de
I'ordre du diametre du faisceau soit une dizaine de nanomeétres pour un MEB équipé d’une source
électronique a effet de champ [23]. Mais également le fait que I'on puisse analyser des échantillons
sur une surface importante puisque dans un MEB on peut aisément insérer des échantillons de la
taille du centimétre. En revanche une contrainte importante concerne la surface de I’échantillon.
Bien que les électrons rétrodiffusés puissent venir d’une profondeur de quelques dizaines a
quelques centaines de nanomeétres (dépendant du matériau et de I'énergie du faisceau), ceux qui
participent effectivement au signal de diffraction sont ceux qui ont diffusé de maniére quasi-
élastique. lls ont donc une énergie proche de I’énergie incidente. Pour cela ils proviennent
nécessairement de I'extréme surface (quelques nanomeétres) [24]. La conséquence est la forte
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sensibilité de la technique a I’état de surface qui nécessite une préparation d’échantillon particuliére
gue nous détaillerons dans un prochain chapitre.

La technique EBSD est donc intéressante de par la résolution gqu’elle propose permettant de
caractériser des objets de quelques dizaines de nanometres tout en ayant un champ d’observation
tres large.

Nous allons maintenant comparer les différentes techniques décrites succinctement plus haut afin
d’opter pour celle qui semble la plus apte ou présentant le meilleur compromis pour répondre a
notre problématique.

1.2.4 Comparatif des techniques de diffraction
Les techniques présentées vont étre confrontées selon trois points de vue. Les informations
obtenues pour chaque technique, leur limite de résolution et enfin leur mise en ceuvre. Un point
important qu’est le temps nécessaire pour une analyse ne sera pas discuté ici mais sera abordé par
la suite concernant la technique adoptée.

1.2.4.1 Informations obtenues

La diffraction des rayons-X et des neutrons permet d’obtenir (pour une source monochromatique)
I'intensité du signal de diffraction en fonction de I'angle 6. On aura alors un pic pour chaque 6
correspondant a I'angle de Bragg ce qui permet d’identifier les familles de plan présentes au sein de
I’échantillon.

Une autre représentation possible est de se focaliser sur une famille de plan présente au sein de
I’échantillon et faire pivoter I’échantillon de fagon a suivre I'intensité de signal de cette famille de
plan sous tous les angles. Cette représentation appelée figure de pdle sera détaillée par la suite. De
maniére générale I'information obtenue par la diffraction des neutrons et rayons-X renseigne sur les
orientations des grains présents dans le matériau sans donner d’information sur la taille, la forme
des grains ou la relation de désorientation entre les grains.

Dans le cas des techniques de diffraction électronique, on obtient d’'une part une cartographie ou
chaque pixel correspond a un diagramme de diffraction indexé. Cette cartographie permet de
visualiser les orientations des grains mais également leur forme. On peut ensuite nettoyer, filtrer,
traiter cette cartographie selon ce que I'on souhaite mettre en évidence. Suite a la reconstruction,
nous avons aussi acces a la distribution de taille des grains, les types de joints de grains, leur
longueur, leur désorientation. Il est également possible d’obtenir a partir de I'ensemble des
diagrammes indexés, la figure de pble correspondante a la surface analysée (Figure 1.16).

33



Chapitre | : Généralités sur la fiabilité des interconnexions et la caractérisation de la microstructure

Figure 1.16 : Exemple de cartographie obtenue par EBSD (a gauche) et figure de péle
recalculée selon la famille de plan (001) correspondante (a droite) montrant une forte
présence des familles de plans (001) et (111).

A partir de ce premier comparatif, il semble plus intéressant d’opter pour une technique de
diffraction électronique. Il est possible d’obtenir le méme type d’information global qu’avec la
diffraction neutronique ou aux rayons-X avec en plus une information sous forme de cartographie et
sur les caractéristiques morphologiques des grains.

1.2.4.2 Taille de sonde

Nous avons vu que les techniques qui présentaient les meilleures résolutions sont les techniques de
diffraction électronique. On peut s’attendre a un diamétre de sonde de quelques nanometres a
guelques dizaines de nanomeétres pour respectivement un MET et un MEB (tous deux équipés d’une
source électronique a émission de champ). La diffraction neutronique ou de rayons-X ont une taille
de sonde de I'ordre de quelques microns (a moins de disposer d’un synchrotron ou I'on peut espérer
disposer d'une source de rayons X avec une taille de sonde d’une centaine de nanometres). De ce
point de vue aussi la diffraction électronique est plus intéressante sachant que le MET donnera une
information sur toute I'épaisseur (un ou plusieurs grains) de I’échantillon avec une trés bonne
résolution alors que I’'EBSD donnera une information de surface (un seul grain).

1.2.4.3 Mise en ceuvre
D’un point de vue préparation, I'EBSD requiert un trés bon état de surface (planéité, intégrité,
propreté) de I'échantillon qui doit étre préparé par polissage. Le MET nécessite une préparation
pour obtenir un échantillon d’une centaine de nanomeétres d’épaisseur ce qui signifie dans notre cas
un usinage a l'aide d’un faisceau d’ion focalisé ou FIB'. Cette préparation limite les structures
observées en MET a une longueur d’environ dix microns alors qu’en EBSD il est possible de balayer
des surfaces de quelques centaines de microns de coté.

Cette derniere considération ajoutée aux informations obtenues et a la résolution, récapitulées en
Figure 1.17 nous ameéne naturellement vers I'EBSD qui parait plus flexible malgré une résolution
moins bonne que les techniques de diffraction disponibles en MET.

2 FIB : Focused lon Beam
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Rayons-X Figures de pole Hm 10 pm
Neutrons 1=f(6) 100 um cm
Electrons MET Cartographie nm 100 nm

Figures de poles
Distributions taille de grain,
EBSD joints de grain, 10 nm 10 nm
désorientation

Figure 1.17 : Tableau récapitulatif des caractéristiques des différentes techniques de
diffraction.

1.3 Objectifs de I'étude

Nous avons abordé dans ce chapitre les bases du phénoméne de défaillance majoritaire des
interconnexions a savoir I'électromigration. Nous avons également mis en évidence que I'étude du
role de la microstructure (au sens large) pour ce phénomene est pertinente. Pour pouvoir mener
cette étude il faut pouvoir caractériser le matériau qui constitue les interconnexions, le cuivre dans
notre cas. Apres un comparatif des techniques habituelles pour ce genre de caractérisation nous
avons opté pour la diffraction d’électrons rétrodiffusés. Cette technique permet d’obtenir a I’échelle
locale et sur des surfaces importantes I'orientation cristalline des grains composant le matériau avec
une bonne résolution. Pour cette thése nous avons choisi d’étudier le noeud 45 nm ce qui
correspond a une largeur de ligne minimum de 70 nm. Ce noeud était d’une part le plus avancé
disponible sur le site de Crolles a mon arrivée en 2008 et d’autre part présentait déja des
performances correctes en fiabilité ce qui signifie que le procédé de fabrication présente un bon
rendement ainsi qu’une faible défectivité et qu’il est reproductible. Il est d’ailleurs aujourd’hui en
production.

Le but de cette thése est donc dans un premier temps de démontrer la faisabilité de la technique de
caractérisation EBSD sur des structures de test de 70 nm de large. Pour cela nous verrons dans le
chapitre 3 que des optimisations d’acquisitions et de préparations peuvent étre nécessaires. Nous
envisagerons également la possibilité de s’orienter vers d’autres techniques de caractérisation de
microstructure que sont les techniques MET. Nous venons de voir qu’elles répondent également aux
criteres en termes de résolution et d’information obtenue. Le prochain chapitre se consacre a
I’explication de la technique EBSD de fagon plus approfondie ainsi que de |'état de I'art de ce qui a
été fait pour corréler les caractéristiques morphologiques du cuivre avec le phénoméne
d’électromigration.
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2 Latechnique EBSD, mise en ceuvre et application aux interconnexions

Ce second chapitre est destiné a décrire plus en détails la technique de caractérisation que nous
avons adoptée : la diffraction d'électrons rétrodiffusés. Cette technique permet deux types
d'analyse. L'analyse de phase que nous n'aborderons pas dans cette these, et les cartographies
d'orientations qui nous intéressent pour notre étude. Nous aborderons les avantages et limites de
cette technique aussi bien au niveau de l'acquisition que du traitement de données et de la
préparation de I'analyse. Dans un second temps, un apercu bibliographique des études ayant pour
but de corréler le phénomene d'électromigration avec les parameétres structuraux du cuivre sera
exposé. Nous allons d'abord commencer par un bref historique de la technique EBSD.

2.1 Petite histoire de la technique EBSD

2.1.1 Historique
L'observation de diagrammes de Kikuchi par des électrons réfléchis a eu lieu quelques années apres
celle des diagrammes de Kikuchi dans un TEM (1928). Ce sont Von Meibom and Rupp qui les
observent et les décrivent pour la premiére fois en 1933 [25]. Avec l'apparition des premiers
microscopes électroniques a balayage dans les années 1950, il devient possible d'enregistrer ce que
I'on appellera alors des "diagrammes d'électrons rétrodiffusés” [26]. Ces diagrammes sont alors
traités manuellement pour obtenir I'orientation du grain analysé. C'est dans les années 1980 que le
plus grand pas pour le développement de la technique est survenu avec la possibilité de visualiser et
d'indexer en direct les diagrammes [27]. Jusque-Ia, les clichés de diffraction étaient enregistrés sur
plaque photographique.
En 1984 le premier systéme EBSD est commercialisé mais l'indexation n'est pas encore automatique
et nécessite de la part de |'utilisateur de fortes connaissances sur la cristallographie des matériaux.
Ensuite est venue la course a l'indexation automatique qui nécessite d'avoir un bon rapport signal
sur bruit du diagramme. Pour cela, les caméras CCD™ ont remplacé dans les années 1990 les
caméras a tubes utilisées jusqu'alors, des traitements d'image ont été développés pour améliorer la
qualité des diagrammes de diffraction (soustraction du bruit de fond notamment) [28]. Des
algorithmes de détection des bandes de Kikuchi ont été développés pour faciliter la reconnaissance
et rendre I'indexation automatique. Les deux plus connues sont la transformée de Radon (utilisée
notamment en tomographie) et la transformée de Hough (que nous aborderons plus loin) qui est
celle utilisée par les logiciels commerciaux aujourd'hui.
Avec ces développements, l'indexation automatique de n'importe quel diagramme de diffraction
était possible sans avoir besoin de connaissances poussées en cristallographie. L'acquisition des
cartographies a alors été développée. L'indexation étant devenu automatique et ainsi relativement
rapide, on peut envisager d'enregistrer les orientations de plusieurs dizaines voire centaines de
points pour une analyse. Il a fallu pour cela résoudre le probleme de balayage de I'échantillon. La
premiere solution était de déplacer le porte échantillon sous le faisceau puis rapidement le contréle
du faisceau s'est révélé plus efficace puisqu'il permettait de passer d'une cadence de 20 points par
minute a 600 points par minute. C'est au milieu des années 1990 que la cartographie d'orientation
apparait [29] [30] telle que nous la connaissons aujourd'hui.
Depuis des améliorations ont été apportées aux algorithmes de traitement et aux caméras pour
gagner en rapidité et en sensibilité [31], [32], [33] et de nouvelles applications ont vu le jour. La
combinaison de I'EBSD avec la spectroscopie des rayons X permettant d'accéder a l'information

Beep: Charge Couple Device en anglais ou dispositif a transfert de charge
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chimique et structurale de I'échantillon (on peut aussi y ajouter la détermination de la phase). La
spectroscopie des rayons X consiste a détecter I'intensité des rayons X émis suite a l'interaction
entre les électrons et I'échantillon pour chaque énergie, chaque élément émettant des rayons X
d’énergie (ou de longueur d’onde) caractéristique, il est ensuite possible d’identifier les éléments
composant I"échantillon a partir du spectre obtenu. L'analyse en trois dimensions est également
possible, elle se fait dans un équipement doté d'une colonne électronique (servant a réaliser les
cartographies d'orientation) et d'une colonne ionique (permettant de retirer par abrasion une
tranche de matériau). En acquérant suffisamment de cartographies on peut ensuite reconstruire le
volume analysé et obtenir une visualisation en trois dimensions des grains présents dans le matériau
(leur orientation, leur phase) [34], [35]. Enfin, on peut citer la mesure de contraintes et de
déformations a partir des diagrammes de diffraction des électrons rétrodiffusés, application pour
laquelle le centre des sciences des matériaux et des structures de St Etienne (SMS) représente
I'expertise francaise [36], [37].

2.1.2 Champs d'application

C'est donc avec |'automatisation de l'indexation des diagrammes de diffraction que la technique
d'analyse EBSD s'est réellement développée a grande échelle. Cette automatisation a d'une part
rendu possible les analyses de cartographie compléte et non plus quelques points isolés, et d'autre
part, a rendu la technique accessible aux utilisateurs sans utiliser de connaissances poussées en
cristallographie. Les domaines d'application de cette technique sont multiples. Elle a d'abord
beaucoup été utilisée en métallurgie pour avoir une information sur la croissance et la cristallisation,
I'influence des soudures sur la microstructure [38], [39], [40] mais également en géologie [41].
Ensuite, le développement des porte échantillons a permis de réaliser des analyses "in situ" sous
contraintes thermomécaniques et d'observer par exemple I'évolution de microstructure lors de
recuits in situ, de déformation a chaud ou encore lors d'essais mécaniques de traction ou de
compression [42], [43], [44].

Par la suite, les possibilités de la technique ont commencé a intéresser des domaines de la
métallurgie a des échelles plus petites, sur des structures de quelques microns ou fraction de
micron. Bien que Zaefferer conseille d'utiliser le microscope électronique a transmission pour
caractériser les interconnexions [45], une démonstration de faisabilité a été réalisée sur des lignes
de cuivre de largeur inférieure a 100 nm par Meyer [46] par EBSD. La faisabilité sur ces dimensions a
permis d'utiliser cette technique dans la microélectronique et de réaliser des études sur les
interconnexions afin de comprendre et d'améliorer les procédés d'élaboration.

A partir de cette introduction, on peut se rendre compte de la diversité d'applications que permet la
technique de diffraction des électrons rétrodiffusés. Pour chaque cas, la procédure a suivre pour
effectuer I'analyse est similaire.

2.2 Les différentes étapes d’une analyse par la technique EBSD
On a tendance a penser que I'analyse EBSD commence avec |'étape d'acquisition des données de
diffraction. Pour la majorité des cas, I'analyse commence avec la préparation de I'échantillon bien
avant d'insérer celui-ci dans la chambre du microscope.

2.2.1 La préparation de I’échantillon, une étape clé
Le but de la préparation d'échantillon est double. Tout d’abord on veut obtenir des diagrammes de
diffraction présentant un bon rapport signal sur bruit pour faciliter par la suite Il'indexation et
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permettre de gagner du temps pendant l'acquisition. Ensuite, on souhaite que les diagrammes de
diffraction soient représentatifs du volume d'interaction.

2.2.1.1 L'EBSD, une technique de surface

Les électrons rétrodiffusés proviennent d’'une profondeur pouvant aller jusqu’a plusieurs centaines
de nanometres. Dans le cas de I'EBSD, les électrons qui participent de maniere effective a la
formation du diagramme de diffraction sont ceux ayant interagi de maniére élastique avec
|'échantillon et donc ceux qui n'ont pas perdu d'énergie [47]. Dans la pratique, on considere que ce
sont les électrons qui ont perdu moins de 3% de leur énergie initiale [46]. Ce sont donc ces électrons
provenant de I'extréme surface de I'échantillon qui participent a la formation du diagramme de
diffraction. La profondeur d'échappement de ces électrons est de quelques nanometres a quelques
dizaines de nanometres (elle dépend du numéro atomique du matériau et de I'énergie incidente des
électrons) [23], [24], [48], [49]. Dans notre cas, on montre par la simulation que la profondeur
d'échappement de ces électrons qui ne représentent que 5% de la totalité des électrons
rétrodiffusés est de quelques nanometres. La conséquence est que d'une part environ 95% des
électrons rétrodiffusés participent au bruit sur la caméra et d'autre part que la technique EBSD est
une technique d'analyse dont on peut assimiler le volume d’interaction a une surface. La préparation
d'échantillon est par conséquent une étape critique qui va conditionner le bon déroulement de
I'acquisition puisqu’elle va conditionner I'état de surface de I’échantillon.

2.2.1.2 Conditions a remplir pour une bonne analyse

Nous venons de discuter la tres forte sensibilité de la technique EBSD a |'état de surface de
I'échantillon, ce qui signifie que la couche que I'on souhaite analyser doit étre a nu. Si un phénomene
d'oxydation, de passivation ou de contamination apparait, on peut obtenir une couche qui va géner
I'échappement des électrons rétrodiffusés et dégrader la qualité du cliché de diffraction. Si la surface
que I'on souhaite analyser est recouverte par d’autres couches de matériau, il faudra alors retirer
ces couches pour découvrir la surface souhaitée. Ensuite, la surface ne doit pas étre endommagée
durant la préparation car une autre condition indispensable est bien slr que I'échantillon soit
cristallin. Enfin la surface doit étre aussi plane que possible. Une déformation (ou une contrainte)
trop importante voire de I’écrouissage, tout comme une rugosité de surface, peut dégrader la
qualité des diagrammes de diffraction.

Le matériau doit étre conducteur pour limiter I'effet de charge. L'effet de charge va perturber a la
fois les électrons rétrodiffusés, ce qui va altérer les diagrammes de diffraction, et les électrons
provenant de la source, ce qui va introduire une dérive durant l'acquisition. Ce qu’on appelle la
dérive ici est le fait que la surface analysée ne corresponde pas a celle définie pour I'acquisition.
Nous détaillerons ce phénomeéne dans le prochain chapitre.

2.2.1.3 Procédure de préparation
La premiere étape de préparation consiste a découvrir la surface que I'on souhaite caractériser.
Cette opération peut s'effectuer de plusieurs facons. La plus utilisée dans tous les domaines
d'application est certainement le polissage mécanique et chimique. Il consiste a utiliser des disques
abrasifs pour polir, a I'aide d'une plateforme rotative illustrée Figure 2.1, I'échantillon afin de le
rendre parfaitement plan et de retirer la couche écrouie. On procede en utilisant des disques de
moins en moins abrasifs. On finit en utilisant un feutre imbibé d'une suspension colloidale de
silicium. La suspension basique va alors attaquer chimiquement le matériau et les colloides vont
avoir un rble d'abrasion mécanique. C'est |'étape finale du polissage car elle élimine la surface
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écrouie générées par les disques abrasifs. Cet écrouissage résulte de la déformation plastique du
matériau qui peut aller jusqu’a I'amorphisation en surface de I’échantillon.

Support
d’échantillon

Plateforme
rotative

Panneau de
controle

Figure 2.1. Polisseuse mécanique permettant de préparer les échantillons.

Une autre possibilité est d'utiliser un réacteur plasma pour attaquer, par réaction chimique et
mécanique, le matériau. L'inconvénient ici est que la méthode par plasma est sélective et ne permet
pas d'obtenir une surface plane si I'échantillon est constitué de plusieurs matériaux ou de matériau a
plusieurs phases.

Il est également possible d'utiliser le polissage électrochimique ou l'attaque chimique. Ces
techniques sont couramment utilisées pour réaliser des échantillons de métallurgie pour des
observations au MET. Elles permettent d'obtenir une surface tres peu rugueuse et n'‘engendrent pas
de dommage mécanique contrairement au polissage. Mais, comme la technique plasma, elles ne
sont pas treés adaptée pour une étape de finalisation. Dans le cas d'échantillons constitués de
plusieurs matériaux elles peuvent entrainer une forte topographie et dans le cas d’'un échantillon
massif, on peut obtenir une topographie résultant d’une cinétique d’attaque dépendant de
I'orientation cristalline. C'est le cas par exemple pour une attaque de silicium par une solution
d’hydroxide de potassium.

Enfin, la derniere possibilité et la plus récente d’utilisation est d'utiliser un faisceau ionique. Il peut
étre utilisé soit pour préparer la surface de I'échantillon [50], soit pour réaliser une coupe
transversale. De plus, si le systeme EBSD est intégré a I'équipement, on peut alors rectifier
I'échantillon si besoin sans le sortir de la chambre d'analyse. L'inconvénient de cette méthode est
gu'elle peut endommager le matériau par implantation ionique et qu'elle est la plus onéreuse.

Dans une majorité de cas I'une de ces solutions sera suffisante pour obtenir un échantillon propre
facilement caractérisable. Il faudra prendre une précaution sur le stockage si le matériau risque de
s'oxyder ou d'étre contaminé pour éviter de devoir le préparer a nouveau.

Dans le cas ou le matériau est isolant, il faudra le métalliser en surface en y déposant une fine
couche d'un matériau conducteur (en général de I'or ou du carbone). Il faut s'assurer de déposer
juste ce qu'il faut car la présence de cette couche sur le matériau va rendre plus difficile
I'échappement des électrons rétrodiffusés. Une autre solution consiste a travailler avec un MEB dit
"environnemental" permettant de travailler sous vide partiel dans la chambre. Les électrons vont
alors ioniser les molécules et créer un plasma d'ions positifs qui vont annuler I'accumulation de
charges négatives a la surface de I'échantillon isolant. Ceci au prix d'une dégradation de la taille de
sonde et donc de la résolution.

Dans le cas de notre étude, nous nous intéressons aux premiers niveaux de métallisation de
I'architecture d'une puce, il faut donc retirer tous les niveaux supérieurs et ces niveaux ne sont pas
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constitués de couches homogénes. La solution que nous avons adoptée est d'utiliser le polissage par
suspension colloidale associé aux attaques chimiques pour enlever les niveaux de métallisation les
plus épais et de continuer avec le méme polissage jusqu'au niveau voulu. Il est donc nécessaire de
connaitre parfaitement le détail de I'empilement des niveaux pour savoir au cours du polissage ou
I'on se situe dans I'architecture de la structure. Cette localisation nécessaire représente la partie la
plus longue dans |'étape de préparation. |l sera préférable de passer un peu plus de temps au
microscope (optique ou électronique) pour s'assurer du niveau ou I'on se situe plutot que d'aller
trop vite et de perdre I'échantillon. Une fois ce dernier préparé, |'étape suivante est I'acquisition des
diagrammes de diffraction et leur indexation. Il n'est cependant pas rare de devoir préparer a
nouveau |'échantillon si la qualité des diagrammes de diffraction n’est pas satisfaisante.

Dans le cadre de cette thése, les échantillons étudiés proviennent en majorité de tests
d'électromigration réalisés en boitiers. L'accélération de vieillissement en température est réalisée
par la mise en place des échantillons dans un four et le courant de test désiré est appliqué a la
structure. Cette méthode permet de considérer I'effet Joule au sein de la structure négligeable. Ces
tests nécessitent que les substrats de silicium sur lesquels sont fabriquées les structures soient
découpés pour rentrer dans les cavités des boitiers de test d'électromigration. Ce sont ces petits
morceaux de silicium (typiquement 3 x 2 mm?) qui devront étre préparés en surface pour la
caractérisation des lignes de cuivre par EBSD. Ce parcours de I'échantillon, de sa fabrication a sa
caractérisation est résumé par la Figure 2.2

&

Découpe / Prélévementet

——
mise en boitiers ’.«ﬂr‘f}

Substrat de Substrat de Silicium
Silicium sortant découpé pourisoler les
de fabrication structures de test Tegts
d’électrorpigration
Microscope X S

électronique a Préparation pour Extraction de la w =R

balayage équipé I'analyse EBSD - structure e

du systéme EBSD \ E

Figure 2.2 : Parcours d'une structure de test d'électromigration de sa sortie de

fabrication a son entrée dans le microscope pour analyse EBSD. Pour une
caractérisation classique de la fiabilité, I'échantillon s'arréte au test d'électromigration.

2.2.2 L’acquisition de données

2.2.2.1 Fixation de I’échantillon

La fixation de I'échantillon se fait de maniére classique avec du ruban adhésif conducteur afin de
connecter électriquement I'échantillon au porte échantillon qui est a la masse. Pour améliorer ce
contact électrique, on utilise également du vernis conducteur. Le probléme de cette méthode est
gu'elle ne garantit pas une fixation mécanique de I'échantillon, ce qui peut amener des problemes
durant l'acquisition, notamment de stabilité de I'’échantillon et donc I'apparition d’'une dérive. Il faut
avoir a l'esprit que l'application usuelle de la technique EBSD est la caractérisation d'échantillons
provenant de la métallurgie et que le pas entre deux points d'acquisition est de quelques centaines
de nanometres a quelques microns.

Dans notre cas la taille de la structure que l'on souhaite caractériser est d'une centaine de
nanometre, nous sommes donc un a deux ordres de grandeur en dessous du cas habituel pour cette
technique ce qui nous rend tres sensible a une instabilité de I'échantillon. C'est a cause de cette
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différence d'échelle que la fixation de I'échantillon doit étre optimum. De maniére générale, bien
que la littérature recense des analyses EBSD réalisées sur des lignes de cuivre de petites dimensions,
ce type d'analyse nous améne aux limites de la technique EBSD. De ce fait, tous les parametres sont
a considérer pour optimiser et faciliter le bon déroulement de I'analyse. Nous y reviendrons par la
suite. Apres avoir fixé et inséré I'échantillon dans la chambre du MEB, |'étape suivante consiste a
régler le MEB que nous utilisons pour I'EBSD dans des conditions particulieres.

2.2.2.2 Réglage du microscope

Le microscope électronique que nous avons utilisé pour cette étude est un MEB équipé d'une source
a effet de champ, distribué par Zeiss, et appelé LEO 1530. Pour une acquisition de diagrammes de
diffraction d'électrons rétrodiffusés, il est nécessaire d'appliquer une haute tension d'accélération,
typiquement 20 kV, a cause de la faible sensibilité des détecteurs. La haute tension permet aussi de
faciliter I'indexation des diagrammes car puisque la valeur de I'angle de Bragg et par conséquent la
largeur des bandes de Kikuchi sur le détecteur y sont également liées. Plus la tension est élevée et
plus la valeur de l'angle de Bragg diminue, ce qui est illustré Figure 2.3. La largeur des bandes
diminue quand la tension augmente facilitant par la suite leur détection lors de l'indexation. En
revanche, la tension ne modifie pas la trace de la bande de Kikuchi*®. A titre de comparaison, la
tension habituellement utilisée pour les observations se situe entre 1 et 5 kV. Du fait de la nature
angulaire de la diffraction, on observe également une variation des diagrammes de diffraction en
fonction de la distance du détecteur-échantillon qui se traduit par un élargissement des bandes
lorsque I'on éloigne le détecteur. Dans notre cas, la position du détecteur est fixe et nous choisissons
de travailler a une tension de 20 kV. Il ne faut pas que la tension soit trop basse a cause de la
sensibilité du détecteur et il ne faut pas qu'elle soit trop importante car I'augmentation de la tension
entraine une augmentation du diamétre du faisceau et donc limite la taille des plus petits objets
(dans notre cas les grains de cuivre) que I'on peut caractériser.

Figure 2.3 : Effet de la tension d'accélération sur les diagrammes de diffraction obtenus
pour du silicium. Les valeurs de tension sont respectivement pour a, b, et c de 5, 15 et
25 kV. On peut mettre en évidence la variation de la largeur des bandes de diffractions
avec la tension mais également une diminution du contraste lorsque I'on diminue la
tension due a une baisse de sensibilité du détecteur pour les basses tensions.

Le deuxiéme parametre important est le choix du diaphragme qui va déterminer le courant de la
sonde électronique interagissant avec I'échantillon. Ici aussi, nous devons trouver un compromis
entre une ouverture de diaphragme qui permettra d'avoir un petit diamétre de sonde mais qui

14 T . . . N ~ . .
La trace de la bande correspond a l'intersection du plan perpendiculaire a I'axe des cones de diffraction avec
le détecteur, cela correspond au milieu de la bande de diffraction.
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donnera peu de signal sur le détecteur et une ouverture plus grande qui donnera beaucoup de signal
mais qui va détériorer la résolution. Nous avons choisi de travailler avec un diaphragme de 60 um.

Ensuite, il faut placer I'échantillon a une distance de travail (distance sortie de colonne électronique-
échantillon) adéquate. Plus cette distance est courte, meilleure est la focalisation de la sonde sur
I'échantillon. Cependant, il faut s'assurer que les électrons rétrodiffusés soient uniformément
détectés par la caméra, il y a donc une gamme de distance de travail a utiliser pour répondre a cette
condition. De plus, il est nécessaire d'incliner I'échantillon a 70° pour réaliser une analyse EBSD.
Cette inclinaison génere des risques de collision entre le porte échantillon et la colonne électronique
ce qui limite également la plage de distance de travail utilisable comme illustré par la Figure 2.4.
Dans la pratique, nous utilisons une distance de travail d'environ 13 mm.

Le fait d'incliner I'échantillon a pour but d'augmenter le rendement d'électrons rétrodiffusés.
L'inclinaison a pour conséquence de rapprocher le volume d'interaction de la surface de
I'échantillon. La distance que les électrons ont a parcourir pour ressortir de I'échantillon et étre
détectés est donc plus faible, plus d'électrons peuvent ressortir pour étre détectés ce qui améliore la
qualité des clichés de diffraction.

Axe du faisceau
électronique

Colonne
électronique

Risque de

collision
Ecran phosphorescent

Distance et caméra
de travail

minimum
Echantillon4\

Porte -
échantillon

Figure 2.4 : Vue schématique de la chambre du microscope avec I'échantillon incliné a

70° mettant en évidence la contrainte d'encombrement (risque de collision entre le

porte échantillon et la colonne) sur la distance de travail.
La Figure 2.5 montre l'influence de l'inclinaison sur la distribution des électrons rétrodiffusés en
fonction de leur profondeur d'échappement et de leur énergie. On remarque sur les distributions du
nombre d’électrons rétrodiffusés en fonction de la profondeur d'échappement que I'on concentre la
source de ces électrons juste sous la surface de I'échantillon (120 nm sans inclinaison et 5 nm avec
une inclinaison a 70°). En comparant les valeurs du nombre de coups prés de la surface de
I'échantillon (la d’ou viennent les électrons qui participent a la diffraction), on constate un gain d'un
facteur 10 avec l'inclinaison de 70°. On observe le méme phénomene sur les distributions en énergie
: une concentration de la distribution des électrons aux environs de I'énergie initiale et un gain d'un
facteur 10 sur la quantité d'électrons ayant perdu moins de 3% d'énergie (entre 14,5 et 15 keV),
correspondant aux électrons participant a la formation du diagramme de diffraction. Le fait
d’incliner I’échantillon permet donc d’améliorer sensiblement le rapport signal sur bruit des clichés
de diffraction.
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Figure 2.5

Influence de Il'angle d'incidence de I'échantillon sur la profondeur

d'échappement des électrons rétrodiffusés (a gauche) et la distribution énergétique (a
droite) pour un échantillon normal au faisceau incident (en haut) et incliné a 70° (en
bas). Résultats de simulation faite avec le logiciel Casino (simulation Monté Carlo) sur
50 000 électrons d'énergie initiale de 15 keV pour un échantillon de fer. On peut trouver
le méme type de données dans la littérature pour d'autres matériaux et d'autres

conditions [51].

On pourrait encore faire mieux en augmentant davantage l'angle d'incidence mais la encore il faut
trouver un compromis entre augmenter le rendement d'électrons rétrodiffusés et la dégradation de
la résolution. En inclinant I'échantillon, on génére de l'anisotropie sur la surface analysée comme
illustré par la Figure 2.6. Le faisceau initialement circulaire devient une ellipse en interagissant avec
I'échantillon et entraine une perte de résolution perpendiculairement a I'axe d'inclinaison de
I'échantillon. En supposant une sonde circulaire, une inclinaison a 70° entraine une anisotropie

proche d'un facteur 3 (tan(70°)).

1o

— y —

—
d.tan (B)\/

—— Faisceau électronique
de diametre d

B{ <+——Echantillon

Figure 2.6 : lllustration de I'anisotropie de la surface analysée avec l'inclinaison de
I'échantillon.
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A ce stade, il ne reste qu'a vérifier la mise au point et I'astigmatisme du faisceau et prendre en
compte l'effet de l'inclinaison de I'échantillon sur la mise au point. En se déplagant sur |'échantillon,
on ne sera pas toujours a la méme distance de travail. En conséquence, le faisceau ne sera pas
toujours aussi bien focalisé que la ol les réglages ont été effectués. On utilisera alors la mise au
point dynamique qui permet de corriger la focalisation du faisceau en fonction de sa position sur
|'échantillon et de la variation de distance de travail correspondante. Pour finir, il faut insérer le
détecteur EBSD en ayant choisi au préalable un grandissement adapté aux dimensions de ce que I'on
veut caractériser puis passer aux réglages du systéme d'acquisition.

2.2.2.3 Réglage du systeme d'acquisition EBSD
Cette étape consiste, d’une part; a optimiser la qualité des clichés de diffraction en optimisant les
parametres de la caméra et, d’autre part, a ce que le logiciel connaisse les paramétres géométriques
de I'acquisition. La formation du diagramme de diffraction est soumis a la loi de Bragg, il s’agit d’une
projection que I'on peut construire gé¢ométriguement en connaissant le type de structure (cubique,
orthorhombique, triclinique...) et les parametres d’acquisition : tension d’accélération, distance
échantillon/détecteur, et position du centre du diagramme sur le détecteur (qui dépend de la
distance de travail si le détecteur est fixe). La caméra utilisée ici est une caméra de type Digiview et
le systéme complet provient de I'équipementier EDAX TSL.

2.2.2.3.1 Les parametres de la caméra

Les réglages de la caméra consistent en deux parametres : le gain et le temps d’exposition. Dans
I'absolu, il est possible de minimiser le temps d’exposition et de compenser par un gain élevé ce qui
va permettre un temps minimum pour l'acquisition (on trouve des caméras ultra-rapides qui
permettent d’acquérir plusieurs centaines de clichés de diffraction par seconde). Dans la pratique,
lorsque I’échantillon ne donne pas un trés bon contraste, il est nécessaire de trouver un compromis
sur le temps d’exposition pour avoir un contraste suffisant (I'augmentation du temps d’exposition va
améliorer le rapport signal sur bruit) tout en gardant un temps d’acquisition raisonnable. On ajuste
ensuite le gain a partir de ce temps d’exposition (dans notre cas 70 ms aprés optimisation des
parametres d’indexation que nous verrons par la suite).

Nous avons vu que la majorité des électrons arrivant sur le détecteur ne participent pas a la
formation du diagramme mais a la formation du fond continu. En soustrayant ce fond continu au
cliché, il est possible d’améliorer le contraste de fagon significative comme le montre la Figure 2.7.
Des algorithmes de soustraction de fond continu dynamique ont également été développés pour
encore améliorer le contraste des diagrammes [33].

Figure 2.7 : Le diagramme de diffraction brut a gauche, le fond continu au milieu et le
diagramme apres soustraction du fond continu a droite, illustrant le gain de contraste
résultant de la prise en compte du fond continu sur les clichés de diffraction.
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Enfin, pour améliorer la sensibilité de la caméra, il est possible d’utiliser une fonction de
regroupement de pixels. Un pixel sur le diagramme enregistré correspond a un pixel de la caméra
(pas de regroupement), 4 pixels (regroupement 2 x 2), 16 pixels (regroupement 4 x 4) ou 64 pixels
(regroupement 8 x 8). Cette fonction dégrade donc fortement la résolution des diagrammes. Elle est
par conséquent déconseillée dans le cas d’identification de phase ou il nécessaire d’avoir des
diagrammes avec le maximum d’information. Elle permet cependant de diminuer le temps
d’exposition nécessaire. Il faut ici aussi optimiser ce parametre pour gagner suffisamment en
sensibilité, et donc en temps d’acquisition, sans trop détériorer la résolution des diagrammes de
diffraction, ce qui limiterait leur traitement ultérieurement et l'identification de I'orientation
correspondante. L’étape suivante consiste a calibrer la configuration géométrique de I'analyse.

2.2.2.3.2 Calibration des parametres géométriques

Cette calibration se fait de maniére automatique avec les logiciels équipant les systemes
d’acquisition. Il faut spécifier la ou les structures du matériau analysé et opérer des indexations de
diagramme de diffraction. Nous connaissons la distance de travail et la tension utilisées qu’il faut
indiquer dans le logiciel. Celui-ci va alors calculer le diagramme théorique pour une distance écran-
échantillon et une position du centre du diagramme donnée et le comparer au diagramme
expérimental. Il va ensuite chercher I'optimum de corrélation entre le diagramme théorique et
expérimental en modifiant ces deux parameétres. On peut effectuer cette procédure pour plusieurs
diagrammes de diffraction afin de vérifier et d’affiner la calibration. Il est conseillé de procéder a
cette calibration a chague nouvelle acquisition puisqu’elle dépend de la tension d’accélération [52]
et de la distance de travail mais aussi de I'inclinaison de I’échantillon [53]. Méme si l'inclinaison doit
étre de 70°, elle peut varier de quelques degrés d’une analyse a une autre, la fixation de I’échantillon
et son inclinaison peuvent varier légerement d’un échantillon a un autre, surtout si l'inclinaison est
manuelle.

2.2.2.3.3 Indexation des diagrammes de diffraction
L'indexation se fait en deux temps, l'identification des bandes de Kikuchi présentes dans le
diagramme, puis la détermination de I'orientation cristalline correspondant au cliché de diffraction.
La premiere étape se fait par l'intermédiaire de la transformée de Hough [54], [55] donnée par
I’équation 2.1.

p = xsinB + ysin0

Equation 2.1: Relation de la transformation de Hough ou p est la longueur de la

perpendiculaire entre la trace de la bande de Kikuchi et I'origine et 0, I’angle entre la

trace et I'axe des x du diagramme de diffraction dans un repére (x,y) orthonormé. Voir

la Figure 2.8 pour plus de détail.
Cette relation fait correspondre a chaque pixel appartenant a une bande de Kikuchi une sinusoide
dans I'espace de Hough. A tous les points d’'une bande correspond un ensemble de sinusoides qui
s’intersectent en un méme point formant un maxima. Ainsi, apres transformation, il suffit de
rechercher les maximums dans I'espace de Hough pour identifier les bandes de Kikuchi présentes
dans le diagramme de diffraction. La Figure 2.8 donne un exemple d’un diagramme de diffraction et
de sa représentation dans I'espace de Hough.
Aprés identification des bandes de diffraction, la détermination de l'orientation se fait par
comparaison des valeurs des angles entre les bandes du diagramme expérimental avec les
diagrammes théoriques. Cette comparaison est faite pour tous les triplets de bandes possibles a
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partir des bandes de Kikuchi identifiées.

Il est possible de modifier certains parametres de la phase d’identification (plusieurs algorithmes
sont disponibles malheureusement sans possibilité de connaitre leurs différences) et de la phase
d’indexation (résolution sur p et 6 dans la transformée de Hough, nombre de maxima a détecter
pour l'indexation, regroupement de pixel). En fonction de ces parameétres, le temps nécessaire pour
I'identification peut passer de quelques milliémes a quelques dixiemes de seconde. Une optimisation
de ces parametres est donc a envisager pour obtenir un bon compromis entre la qualité d'indexation
et le temps nécessaire.

Figure 2.8 : a : Diagramme de diffraction en coordonnées (x,y) avec la signification de p
et 0. b : représentation du diagramme apres transformation dans I'espace de Hough en
coordonnées (p,0) avec identification des maxima les plus intenses. ¢ : bandes de
Kikuchi identifiées superposées au diagramme de diffraction et d : solution de
l'indexation superposée au diagramme avec les valeurs des angles d'Euler (¢, @, ¢,) de
la solution.

2.2.2.3.4 Parameétres et déroulement de I'acquisition

Tous les réglages étant réalisés, il ne reste plus qu’a localiser la zone a analyser, déterminer I'aire de
la surface a analyser et le pas entre chaque point d’acquisition (qui déterminera la taille du pixel sur
la cartographie d’orientation) pour avoir un temps d’acquisition raisonnable. Plus la surface sera
étendue et le pas d’acquisition petit et plus le nombre de points et donc le temps nécessaire pour
I'acquisition sera important. L'unité de temps usuelle pour une acquisition EBSD est I’heure et des
acquisitions dépassant les dix heures ne sont pas exceptionnelles.

La séquence est la suivante : Le faisceau est focalisé sur I’échantillon, les électrons produisent un
diagramme de diffraction qui est enregistré par la caméra. Le logiciel procede alors a I'indexation du
cliché et enregistre la position, I'orientation cristalline déterminée ainsi que des informations sur la
qualité du diagramme et de I'indexation qui serviront lors du traitement qui suivra. Le faisceau est

47



Chapitre Il : La technique EBSD, mise en ceuvre et application aux interconnexions

défléchi sur le point d’acquisition suivant et ainsi de suite. Un des inconvénients de la technique est
que l'indexation se fait durant 'acquisition (sur I'équipement utilisé en tout cas). Ceci limite la
cadence d’acquisition d’une part, en comparaison a une acquisition qui n’enregistrerait que les
clichés, suivie d’'une indexation que I'on peut réaliser en ne mobilisant pas le microscope, et d’autre
part, ne permet pas de retraiter les clichés. L’avantage est que le fichier de données brutes résultant
d’une acquisition prend peu de place. Sofferud a montré en 2008 |'efficacité de la méthode
d'acquisition dans un premier temps et d'indexation dans un second en atteignant une cadence
d'acquisition de 750 points par secondes [56]. Cette performance est cependant dépendante de
I'échantillon et de la qualité des diagrammes de diffraction.

Une fois l'acquisition terminée, il est important de controler s’il y a eu de la dérive durant
I"acquisition et de la mesurer le cas échéant. L'importance de la dérive dépend de I'aire de la surface
analysée. Une dérive d’un micron durant I'acquisition n’aura pas les mémes conséquences sur une
surface analysée de 100 x 100 pm? que de 10 x 10 um?2. Nous détaillerons cet aspect un peu plus
loin.

Une fois I'acquisition terminée, le fichier de données brutes doit étre dans un premier temps filtré et
nettoyé. Il est ensuite traité afin d’obtenir les différentes représentations et informations
morphologiques et structurales de I'échantillon.

2.2.3 Le traitement des données
Dans cette partie il n'est pas question de lister toutes les informations que I'on peut ressortir du
traitement des données brutes. Seules les principales représentations et celles qui seront utilisées
dans ce manuscrit seront abordées. Le but est d'avoir a l'esprit le type d'information que I'on peut
tirer en fonction de la représentation utilisée. La premiere étape du traitement consiste a "nettoyer"
les données brutes.

2.2.3.1 "Nettoyage" des données
Le fichier de données brutes contient donc pour chaque point d'acquisition les coordonnées, les
valeurs des angles d'Euler qui correspondent a l'orientation du cristal ainsi que les valeurs d'indice
de confiance, de qualité d'image et d'indice de corrélation. Ce sont ces indices qui vont permettre de
filtrer et de nettoyer les données brutes.

Le nettoyage consiste a homogénéiser les valeurs d'indice de confiance et de corrélation. Il faut
cependant savoir a quoi correspondent ces indices pour étre a méme de les utiliser lors du
traitement. L'indice de confiance est calculé durant I'indexation et révele la confiance que donne le
logiciel a l'orientation qu'il a déterminée. La détermination se fait a l'aide de triplets des bandes
identifiées. En fonction du nombre de bandes, on obtient un nombre de triplets possible. A chaque
triplet est associée une ou plusieurs orientations possibles. A la fin de I'indexation, a chaque solution
est associée une valeur, que I'on appellera le vote, correspondant au nombre de fois que cette
solution est apparue. Le calcul de l'indice de confiance (IC) est donné par I'équation suivante et
correspond a la différence de vote entre les deux premiéeres solutions divisé par le nombre de votes
total.
Vi—-V,

IC =——
Vtotal

Equation 2.2 : Calcul de l'indice de confiance

48



Chapitre Il : La technique EBSD, mise en ceuvre et application aux interconnexions

On voit ainsi que plus I'écart entre le premier et le deuxieme vote est important et plus IC tend vers
1 ce qui signifie que la solution obtenue est la bonne. A l'inverse, on peut avoir un IC quasi nul dans
deux cas : soit quand il n'y a pas de solution auquel cas toutes les solutions ont un vote trées faible
soit quand deux solutions sont proches ce qui entraine une différence de vote entre les deux
premieres solutions proche de zéro. Cette situation correspond notamment aux joints de grains ol
I'on peut avoir une superposition sur la caméra des diagrammes de diffraction venant des différents
grains appartenant au joint.

L'indice de corrélation correspond a la désorientation angulaire (en degré) entre le diagramme de
diffraction théorique correspondant a l'orientation déterminée et le diagramme expérimental. Enfin,
la qualité d'image reflete la qualité du diagramme de diffraction et est calculée a partir du nombre
de bandes détectées suite a la transformée de Hough. Il dépend donc a la fois du matériau, des
conditions d'acquisition, de I|'état de I'échantillon mais aussi des paramétres utilisés durant
I'identification des bandes de diffraction.

Le nettoyage des données se fait sur l'indice de confiance en deux étapes. La premiére utilise un
algorithme qui vérifie pour chaque point la valeur de I'indice de confiance et de ses voisins. Si ses
voisins ont tous un indice de confiance plus élevé alors son orientation et son indice de confiance
sont modifiés pour correspondre a ses voisins. Cette étape permet de corriger les éventuels
artefacts durant l'acquisition. La seconde est une étape de lissage qui, pour chaque point
appartenant a un grain, modifie la valeur de I'indice de confiance pour correspondre a la valeur la
plus élevée identifiée au sein du grain en question. Il est nécessaire pour cela de définir une
tolérance angulaire au-dela de laquelle deux points seront considérés comme appartenant a deux
grains différents.

Le logiciel de traitement travaille sur tous les points de I’acquisition a moins qu’un ou plusieurs filtres
soient appliqués. Le filtrage est particulierement utile dans le cas d’échantillons constitué de
matériaux cristallin et amorphes ol la zone analysée ne contient pas uniquement le matériau a
étudier. C’'est le cas dans le domaine de la microélectronique. Les interconnexions sont entourées de
diélectrique isolant. Méme si le diélectrique ne produit pas de digramme de diffraction, il est
possible qu’une orientation soit déterminée par le logiciel avec des indices de confiance, de
corrélation et de qualité d’image indiquant une indexation de mauvaise qualité. En filtrant sur ces
parametres, il est alors possible d’éliminer les points correspondant au diélectrique pour ne garder
qgue ceux du traitement de données correspondant au métal. Les résultats obtenus durant le
traitement qui suivra ne seront pas faussés par une information provenant d'un matériau amorphe,
ce qui n'a pas de sens physique, et seront donc représentatifs de ce que I'on veut caractériser.

2.2.3.2 Représentations des résultats

2.2.3.2.1 Cartographie d’orientation
La représentation la plus utilisée avec la technique EBSD est certainement la cartographie
d'orientation en indices de Miller, une image ou la couleur de chaque pixel (chaque point
d'acquisition) est fonction de l'orientation. Cette représentation tres visuelle permet en un coup
d'ceil d'avoir une information sur la forme des grains, leur dispersion, la désorientation des joints de
grains, I'orientation majoritaire a priori de maniere tres locale. Le probléme de cette visualisation est
justement qu'elle est tres visuelle. Comme I'eeil a tendance a étre paresseux et n'est pas aussi
sensible a toutes les couleurs, il y a souvent une différence entre I'impression donnée par une
cartographie d'orientation et les autres représentations de la méme information. De plus, une
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cartographie ne donne acces qu'aux familles de plans perpendiculaires a la direction d'observation.
Or, l'indexation du diagramme indique I'orientation cristalline soit la position du cristal dans toutes
les directions de I'espace. Il est donc nécessaire de représenter au moins deux cartographies selon
deux directions d'observation différentes pour avoir l'information compléte sur l'orientation des
grains.

Les autres représentations possibles sont les graphiques de distribution (taille de grain,
désorientation de joints de grain, facteur d'aspect des grains (rapport longueur/largeur),...), les
figures de poles et figures de poles inverses. Ces visualisations englobant toute I'analyse, on obtient
une vue globale de I'acquisition contrairement a la cartographie qui permet de rendre compte des
singularités de I'échantillon.

2.2.3.2.2 Figure de péle

Les figures de pOle sont construites par projection stéréographique. Prenons I'exemple d'un cristal
cubique face centré orienté (100). On considere le cube au centre d'une sphére de telle fagon qu'un
plan de la famille (100) soit paralléle a I'équateur de la sphére. Ensuite on projette la normale a
chaque plan (100) jusqu'a intersection entre la normale et la sphere. Pour obtenir la figure de pdle, il
faut ramener ces points dans le plan de I'équateur qui deviendront alors des péles via la projection
stéréographique. Cette derniére consiste a relier le point d'intersection entre la normale au plan et
la sphére avec son poéle sud si le point est dans I'hémisphere nord (et avec son pdéle nord si le point
est dans I'hémisphére sud). L'intersection de ce segment avec le plan équatorial donne la position du
pdle correspondant. La figure de pole (100) ainsi obtenue pour un échantillon monocristallin orienté
(100) aura deux pobles superposés en son centre (un pour chacun des deux plans orientée
parallelement au plan équatorial) et quatre poles a I'extérieur pour les quatre autres faces du cube
ce qui est illustré sur la Figure 2.9.

™D

—

100 Projection stéréographique 100
pour un pdle quelconque

Figure 2.9 : Principe de construction d'une figure de pdles par projection
stéréographique.

Pour une acquisition EBSD, la projection est faite pour chaque point de I'acquisition. Tous les points
de l'acquisition sont alors présents sur la figure de péles qui donne une information sur I'orientation
cristalline de chaque point puisque les trois directions d'observation sont présentes. Il est possible
de représenter une figure de poles pour plusieurs familles de plan, si un péle est présent au centre
de la figure, cela signifie que la famille de plan correspondante est une orientation présente au sein
de I'échantillon. La figure de péles inverse consiste a isoler une partie de la figure de pdle ou toutes
les orientations possibles sont représentées, elle permet donc de renseigner sur les familles de plan
présentes mais ne donne pas acces a l'orientation du cristal si elle n'est accompagnée d'une autre
figure de pdle inverse selon une autre direction d'observation.
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La Figure 2.10 illustre les représentations par cartographie d'orientation et par figure de pdles. La
cartographie renseigne sur les désorientations des joints de grains, la forme et la taille des grains
qualitativement et leur orientation. La figure de pole (001) indique la présence majoritaire de
I'orientation (001) associée a une direction <001> ainsi que la présence d'une autre famille de plan
présente qui semble étre la (111). La figure de pole inverse confirme les orientations (001) et (111)
comme majoritaires. Cet exemple met en évidence la complémentarité de ces représentations
auxquelles il faut ajouter les différentes distributions que I'on peut extraire et la possibilité de venir

étudier plus en détail une zone de la cartographie pour accéder a des informations trés locales.

&

[001]

Figure 2.10 : A gauche, cartographie d'orientation d'une couche de cuivre, le code

couleur pour les orientations est en bas a droite. Au milieu, la figure de poles

correspondante pour la famille de plan (001) et a droite la figure de péles inverse.

2.2.4 Points forts et limites de la technique

Du fait de la faible profondeur d’échappement des électrons participant au diagramme de
diffraction, la résolution de la technique EBSD dépend directement de la taille de sonde. La
résolution présente cependant une forte anisotropie due a l'inclinaison de I’échantillon. On trouve
dans la littérature une démonstration de résolution latérale et de profondeur de dix nanometres
[23], [48].
La contrepartie de cette bonne résolution en profondeur est une forte sensibilité a I’état de surface
de I'échantillon et nécessite en conséquence une préparation de tres grande qualité.
Cette technique permet a la fois d’effectuer des analyses de quelques dixiemes de mm? comme des
analyses de quelques um? avec un pas trés fin d’'une dizaine de nanométres. Il faut néanmoins tenir
compte du temps nécessaire pour l'acquisition et trouver un compromis entre le temps, I'aire de la
surface analysée et le pas de I'acquisition. Ce compromis conditionne par la suite la sensibilité de
I"acquisition a la dérive, plus elle prendra de temps et plus la sensibilité a la dérive sera importante.
La dérive est d’autant plus importante que I'échantillon n’évacue pas correctement les charges.
Cette situation se produit pour un échantillon isolant ou pour une structure conductrice n’ayant pas
de connexion électrique a la masse, ce qui est le cas pour notre étude. Les structures de test
d’électromigration étant électriquement flottantes, elles ne sont pas connectées a la masse durant
I"acquisition.
Enfin, le point fort de la technique EBSD est qu’elle permet d’accéder a des informations variées et
complémentaires a plusieurs échelles. Les cartographies d’orientation donnent une information
locale sur I'orientation, la forme des grains, les joints de grains. Et il est également possible d’obtenir
une information plus statistique sur toute la surface analysée a I'aide de représentation sous forme
de figures de poéles ou de distributions.
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2.3 Un état de I'art du lien entre microstructure et électromigration

2.3.1 Le point critique pour I'électromigration : les interfaces

Dans les technologies actuelles (90 nm, 65 nm, 45 nm et maintenant 32 nm), |'énergie d'activation
apparente mesurée pour |'électromigration est typiquement de 0,9 eV. Elle est déterminée
expérimentalement en caractérisant la fiabilité pour plusieurs températures. Le temps a la
défaillance étant relié a la température et a |'énergie d'activation par la loi de Black que nous verrons
un peu plus loin. Cette valeur de 0,9 eV correspond a une diffusion aux interfaces et aux joints de
grains mais des observations en microscopie électronique ont mis en évidence que le chemin de
diffusion est préférentiellement l'interface supérieure. Le matériau utilisé pour la barriere de
diffusion dans la tranchée a cependant une influence sur la résistance de la ligne métallique a
|'électromigration.

2.3.1.1 Interface cuivre/barriéres

On trouve dans la littérature plusieurs exemples montrant l'influence du matériau utilisé pour les
barriéres de diffusion sur I'électromigration alors que la diffusion se fait a I'interface supérieure. On
peut noter les travaux de Linda Vanasupa [57] qui étudie I'électromigration dans un cas pour une
barriére en tantale en ayant effectué un recuit pour cristalliser le cuivre et dans l'autre cas une
barriére en TiN sans recuit. La caractérisation du cuivre montre que pour le premier cas, le cuivre
posséde une forte texture (111) venant de la recristallisation a haute température. Le cuivre non
recuit présente une faible texture (111). Les résultats des tests d'électromigration montrent que le
cuivre non recuit avec barriere en TiN résiste a I'électromigration deux fois plus longtemps que le
cuivre recuit avec barriere en tantale alors qu'avec la caractérisation microstructurale, on s'attend a
I'inverse. L'explication est que, pour le cuivre, la diffusion aux interfaces est prédominante. Ainsi,
alors que la microstructure pour le TiN est favorable a une diffusion aux joints de grains, l'interface
Cu/TiN étant bien plus résistante a |'électromigration que Cu/Ta, l'effet de la microstructure est
masqué. Ceci justifie I'nypothese d'une diffusion aux interfaces et illustre la difficulté de mettre en
évidence l'effet de la microstructure par rapport a I'influence des interfaces.

Un autre exemple beaucoup plus récent, compare la barriére classiquement utilisée Ta/TaN avec
une barriére a base de ruthénium (Ru/TaN et Ru/Ti) [58]. Le ruthénium est intéressant du fait qu'il
diminue la résistivité des lignes fines (largeur inférieure a 100 nm) de 12 %. Le changement de
matériau pour la barriere ne modifie pas de maniere significative la taille moyenne des grains dans la
ligne de cuivre. Par contre, il permet de multiplier le temps moyen a la défaillance par 17 pour la
barriére Ru/TaN et par 35 pour la barriere Ru/Ti par rapport a la barriere Ta/TaN. L'explication
proposée est un bon accord de parameétre de maille entre le ruthénium et le cuivre ce qui permet
d'obtenir une interface forte et une croissance influencée du cuivre. Le ruthénium a tendance a
s'orienter 100 et influence le cuivre a s'orienter (111). De plus, la barriere est déposée également sur
les parois du via et améliore le contact électrique entre la ligne de test et I'amenée de courant.

2.3.1.2 Interface cuivre/passivation (interface supérieure)
Pour l'interface supérieure, on retrouve le méme type d'études. On peut citer les travaux de Yang
[59] toujours sur le ruthénium. Il ajoute un dépot chimique en phase vapeur sélectif de ruthénium
sur le cuivre avant de déposer une couche de passivation usuelle a base de SiC(N, H). Pour le contact
Via 1 métal 1, il observe un facteur 20 dans lI'augmentation du temps moyen a la défaillance. Le
ruthénium parait donc étre un matériau intéressant pour améliorer la résistance a I'électromigration
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aussi bien pour l'interface cuivre/barriére que pour l'interface cuivre/passivation. De plus, il n'altére
pas les caractéristiques électriques de la ligne.

De maniére plus générale, on peut trouver des études sur différents matériaux de passivation. Lane
a par exemple étudié le SiC, SiCN, SiN et CoWP [60]. Dans cette étude, il reléve les énergies
d'activation pour I'électromigration de chaque matériau ainsi que les vitesses de croissance de la
cavité et I'énergie d'adhérence entre le film de passivation et le cuivre. Il observe une corrélation
entre ces différents résultats. Plus I'énergie d'adhérence est élevée, plus la vitesse de croissance des
cavités est faible et plus I'énergie d'activation est élevée. Il arrive finalement a classer
qualitativement les interfaces selon I'ordre suivant de I'énergie la plus faible a la plus forte :
cuivre/oxyde, cuivre/silicium, cuivre/métal. Il conclut alors que I'énergie d’adhérence de l'interface
est plus importante que la capacité du cuivre a former des composés avec la passivation. La
meilleure interface serait cuivre/silicium par formation du composé CuSiN ce qui n'est pas le cas.

2.3.2 La microstructure et la texture influengant I'électromigration, un effet
difficile a mettre en évidence

2.3.2.1 De la certitude de I'aluminium a l'incertitude du cuivre

Pour les interconnexions en aluminium, la diffusion durant I'électromigration se fait aux joints de
grains. Dans ce cas, la microstructure influence directement la résistance de la structure a
I'électromigration. Pour des lignes fines ou les grains occupent toute la largeur de la ligne (on appelle
cette configuration, illustrée par la Figure 2.11, la structure bambou), les joints de grains ont
tendance a étre perpendiculaires au flux d'électrons et donc a minimiser la diffusion par ces
chemins. Pour des lignes plus larges (ou une recristallisation non compléte menant a une
polycristallinité), les joints de grains sont beaucoup plus nombreux et orientés dans toutes les
directions. IlIs offrent ainsi des parcours de diffusion dans le sens du flux d'électron qui ne freinent
pas du tout la diffusion. Cela se traduit par une diminution du temps moyen a la défaillance [61].

NEVAERNE I PSsasT e

Structure dite Bambou Structure polycristalline

Figure 2.11 : Représentation schématique des types de microstructure possibles pour un
segment d'interconnexions vue de dessus. Les lignes représentent les joints de grain.
Dans le cas du cuivre, le chemin de diffusion privilégié est l'interface supérieure. Bien que la
microstructure n'ait pas d'influence au premier ordre comme on a pu le voir précédemment, on peut
avoir deux populations de cavités distinctes. Ces populations se distinguent par leur localisation. On
peut avoir une cavité dans la ligne qui va croitre jusqu'a atteindre le fond de la ligne pour dépasser le
seuil de défaillance. Et on peut avoir une cavité qui va germer sous le via et qui va couper le contact
électrique des qu'il n'y aura plus de cuivre sous le via, et donc bien avant que la cavité ne puisse
atteindre le fond de la ligne [61]. Ces deux localisations donnent deux populations différentes dans
la distribution cumulée du temps a la défaillance. Les cavités qui germent sous le via vont donner
une défaillance bien plus t6t que celles qui germent dans la ligne. On ne connait pas aujourd'hui
I'origine de ces deux populations qui peuvent étre présentes sur un méme procédé. De plus, cette
bimodalité n'est pas toujours clairement identifiable. Il est légitime de suspecter la microstructure et
la texture comme origine possible de cette différence mais difficile a prouver. Cependant, dans le
cadre de la simulation, le fait de considérer une interconnexion monocristalline ou polycristalline a
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un effet sur le temps moyen a la défaillance obtenu. Dans le cas de la structure monocristalline, la
valeur du temps moyen a la défaillance est déterministe alors que dans le cas polycristallin, elle est
plut6t statistique [62].

2.3.2.2 Les points triples comme lieu de germination
La microstructure, pouvant influencer les chemins de diffusion et les propriétés mécaniques locales,
devrait avoir un effet sur I'électromigration. En effet, pour le cuivre, a une orientation cristalline
donnée correspond une valeur de module d'Young et une valeur de coefficient de Poisson. La
simulation montre que les points triples (joints de grains en contact avec une interface) présentent
de fortes contraintes mécaniques et de fortes concentrations de lacunes. Ceci suggere que ces
points soient le lieu privilégié de germination de cavité [62].

On retrouve cette idée de germination aux points triples chez d'autres auteurs. Certains le justifient
du fait que c'est un lieu de changement du coefficient de diffusion et donc de divergence de flux
[63]. Mirpuri évoque également l'importance de la divergence de flux localisée qui correspondrait
aux points triples [64].

2.3.2.3 L'influence de certaines orientations

Choi [63] classe les orientations de la plus a la moins résistante ce qui correspond a un coefficient de
diffusion de plus en plus fort : (11 1), (115), (75 13), (11 1 11) pour les orientations principales. ||
énonce également que pour voir l'effet des orientations, il est nécessaire que la structure soit
bambou et colonnaire (un seul grain dans I'épaisseur). Ceci afin de déterminer les orientations
participant a I'électromigration sans incertitude. Dans la pratique, cette configuration ne se présente
que localement. Pour des lignes de largeur inférieure a 300 nm, la structure est bambou presque
partout mais pour une épaisseur de 120 nm et plus on peut observer de petits grains dans le fond de
la ligne. Dans son étude, les lignes n'ont pas de passivation, l'interface étudiée est donc différente de
I'interface pour des lignes de cuivre sur des produits. Ainsi, le classement des orientations cristallines
qu'il a établi peut ne pas étre valable en conditions réelles. Il semble tout de méme que les durées
de vie en électromigration soient meilleures avec une forte texture (111), ce qui est cohérent avec
un coefficient de diffusion minimum pour cette orientation.

Pour Koetter, les cavités apparaitraient apres un grain occupant toute la ligne et les excroissances
avant ce méme type de grains. Ces grains agiraient comme barriere de diffusion. La structure
bambou serait donc bénéfique car elle minimiserait la densité de chemins de diffusion [65].

D'autres tests d'électromigration in situ dans un microscope électronique a balayage ont été réalisés
pour pouvoir corréler la texture et la localisation des défauts. Pour Mirpuri [64], c'est I'orientation
(111) qui est le siege d'apparition des cavités. Les excroissances correspondent a des orientations
(100), (110) et (113) entourées par des joints de grains a forte désorientation (> 10°). Wendrock
observe également que les excroissances de cuivre apparaissent sur des grains orientés (100) avec
au moins un joint de grains a forte désorientation. Ces grains correspondent a de petites
excroissances ayant un lien d'épitaxie et croissant par accumulation de matiere dans le fond de la
ligne. Il distingue un autre type d'excroissance : de grosses excroissances qui n'ont pas de lien
structural avec la ligne et qui apparaissent a des points triples [66], [67]. Ici aussi, les lignes testées in
situ et caractérisées par EBSD n'ont pas de couche de passivation.
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2.3.2.4 Une réserve sur la validité des résultats de test in situ
Pour les tests d'électromigration réalisés in situ dans un MEB, il est nécessaire que le cuivre soit a nu.
Ceci aussi bien pour suivre I'évolution de la ligne (et l'apparition des cavités) en imagerie
électronique que pour une analyse EBSD. La surface caractérisée est donc libre, l'interface est
différente des conditions réelles ou les lignes de cuivre sont recouvertes d'une couche de
passivation.

Aucun de ces auteurs ne réalise de campagne d'électromigration pour vérifier que leurs conditions
sont comparables aux conditions standards (cuivre encapsulé). Il n'y a a priori pas de raison pour que
les résultats puissent étre ou non comparables. Dans un cas, on a une diffusion a l'interface
supérieure qui est une surface libre et dans l'autre, on a I'empilement complet avec une vraie
interface, une énergie d'adhésion et des contraintes mécaniques qui sont surement différentes. |
est donc difficile de conclure sur les informations apportées puisque dans I'étude la surface est libre
[63], [64], [65], [66], [67].

2.3.3 Bilan

Il est difficile de comparer les différents résultats de la littérature entre eux. Les méthodes de dépbts
de cuivre utilisées sont différentes : dép6t cuivre entierement PVD [65], entierement CVD [68], initié
par PVD puis dép6t électrolytique [67]. Le type de dépot influence la microstructure en ce qui
concerne la taille de grains et la désorientation des joints de grains. Les caractéristiques de la
barriere de diffusion peuvent également étre différentes (épaisseur, matériau) tout comme pour
I'encapsulation de l'interface supérieure. Le matériau de la barriére influence la croissance et la
cristallisation du cuivre [69]. De plus, les structures utilisées sont tres différentes, avec des structures
avec via et d’autres réalisées avec un seul niveau de métal. L'absence de via (lieu de divergence de
flux et de forte contrainte mécanique) rend difficilement comparable les résultats des deux types de
structure. Les contraintes mécaniques sont différentes et la structure sur un seul niveau dispose de
réservoirs de matiére constitués par les amenées de courants.

Pour l'influence de la microstructure a I'électromigration, on distingue deux tendances. Certains
auteurs admettent que c'est la divergence du flux qui est a l'origine de l'apparition des défauts.
Cette divergence de flux correspond a des joints triples : des joints de grain en contact avec
I'interface supérieure. Par contre, il n'y pas d'uniformité en ce qui concerne |'effet de la texture. Au
niveau microstructural, meilleure est la cristallisation et meilleure est la résistance a
|'électromigration. La structure bambou semble minimiser la diffusion grace aux grains qui auraient
un role de barriere a la diffusion.

D’un autre coté, certains pensent qu'une orientation est favorable a I'apparition de défauts. Pour
certains, une forte texture (111) limiterait I'électromigration, cette configuration minimiserait les
joints de grains de grande désorientation qui seraient les chemins de diffusion préférentiels (point
triple) [57], [65]. On a ici encore, I'idée de minimiser la divergence de flux. Pour d'autres c'est cette
orientation (111) qui serait la localisation des cavités [64]. Pour d'autres encore, des micro-cavités
seraient présentes des le départ et grandiraient sous le flux d'électrons [70], [71].

On est donc loin d'un consensus de la communauté scientifique sur la question de l'influence de la
microstructure et de |'orientation cristalline dans le phénomene d'électromigration.

Une voie pour permettre de mieux comprendre I'effet de la texture est la simulation. Des modeles
ont été développés [62], [72], [73], [74], [75]. Il est ainsi possible de simuler la contrainte mécanique,
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la distribution de lacunes et d'atomes en fonction du temps ou le déplacement de matiere dans la
ligne en tenant compte de la microstructure et/ou de I'orientation et également du matériau déposé
pour la passivation. Une fois que ces modeles seront fiables et bien calibrés, il sera possible de
réaliser des prédictions, pour des microstructures et textures données, sur les temps ainsi que sur le
mécanisme de défaillance. En comparant les résultats de simulation avec des études expérimentales,
on pourra définir quels sont les points critiques qui donnent naissance a la cavité, comment est
influencée sa croissance...

Dans ce chapitre, nous avons vu quel était le cheminement d'une analyse EBSD. A travers cela, nous
avons pu mettre en lumiére les caractéristiques de la technique et les avantages et inconvénients qui
en résultent. Ensuite, nous avons donné un apercu des études que l'on peut trouver dans la
littérature sur la compréhension du phénomeéne d'électromigration en lien avec les paramétres
morphologiques du cuivre. Il en ressort que, s'il y a bien un lien entre eux il n'est pas clairement
établi et plusieurs pistes sont prises en compte ce qui rend notre étude pertinente. D'autre part, les
études réalisées mettent en évidence la difficulté de mise en ceuvre de ces caractérisations qui, pour
certaines d'entre elles, ne correspondent plus aux conditions de vieillissement réelles des
interconnexions. Cependant, on constate que des modéles de simulations sont développés pour
rendre compte du phénomeéne en intégrant les aspects structuraux du matériau, il faut maintenant
affiner ces modeles et les confronter a des résultats expérimentaux afin d'en valider la pertinence.
Le but du prochain chapitre est de définir le ou les plans d'expérience nécessaires pour aborder la
problématique de notre étude au vu de ce que nous apprend la littérature. Il est également
nécessaire de mettre en place une méthodologie de caractérisation avec la technique EBSD afin de
parvenir a caractériser les structures sur lesquelles nous souhaitons travailler : des interconnexions
de cuivre d'une largeur de 70 nm.
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3 Vers la caractérisation des interconnexions de 70 nm de large (et au-dela) par la
technique EBSD

3.1 Une problématique, deux approches
En considérant la problématique de la these définie et détaillée dans le premier chapitre, on se rend
compte qu'il y a au moins deux facons d'aborder le sujet.
La premiére est d'analyser localement les grains de cuivre situés aux environs de la cavité générée
durant le test d'électromigration. Le but étant de dégager un ou plusieurs parametres
morphologiques qui seraient présents systématiquement et donc qui favoriseraient I'apparition
d'une cavité a un endroit plutét qu'un autre.
La deuxieme est d'effectuer d'un c6té une caractérisation structurale des lignes de cuivres et de
I'autre une caractérisation de la fiabilité des interconnexions. Ensuite en faisant varier des
parametres durant le procédé de fabrication (susceptibles d'avoir une influence sur les parametres
morphologiques du cuivre), on peut comparer l'effet de cette variation sur les caractérisations
structurales et sur la fiabilité des interconnexions. A partir de cette comparaison, on pourra essayer
de corréler la variation d'un parametre morphologique des lignes de cuivre et la fiabilité de ces
derniéres.
Dans les deux cas il est nécessaire de définir une méthodologie en ce qui concerne la caractérisation
des structures par EBSD. Nous souhaitons étudier les structures les plus petites disponibles. Bien que
I'on trouve dans la littérature des démonstrations de caractérisation EBSD pour des lignes de cuivre
de dimension inférieure a 70 nm [46], ce type d'étude n'est pas courant pour le service de
caractérisation et toute la méthode, de préparation, d'acquisition et de traitement de données, est a
développer.

3.2 Définition d’'une méthodologie d’acquisition

3.2.1 L’analyse en vue de dessus pour un phénomeéne a l'interface supérieure

L'électromigration dans les interconnexions de cuivre est un phénomene d'interface. L'expérience
montre que les cavités se forment a l'interface supérieure cuivre/diélectrique puis grossissent pour
atteindre le fond de la ligne. Partant de cette observation, il apparait pertinent de caractériser les
lignes de cuivre au niveau de cette interface.
Plusieurs cas peuvent se présenter. Soit I'on travaille sur des réseaux de lignes ce qui permet de
caractériser de grandes surfaces. Dans ce cas on peut disposer d'échantillons préts a étre analysés
(le cuivre est directement a nu) soit d'échantillons ayant suivi toutes les étapes du procédé de
fabrication auquel cas il faut enlever les différentes couches jusqu'au niveau de métal a analyser. Le
dernier cas de figure est de caractériser des structures testées en boitiers. Ces échantillons
nécessitent également d'étre préparés pour arriver au niveau de métal testé. Cette préparation est
tres délicate, la mise en boitiers demande un contact électrique entre les plots correspondant aux
amenées de courant de la structure et les "pattes" du boitier qui permettront le contact électrique
avec le banc de test. Le contact entre les plots et les pattes se fait par des fils d'aluminium de
plusieurs dizaines de microns de diametre et créent une tres forte topographie a la surface de
I'échantillon a proximité des structures que l'on souhaite caractériser. Cette topographie rend
difficile I'étape de préparation qui doit permettre de mettre a nu le cuivre des structures que I'on
veut analyser tout en étant le plus plan et paralléle a la surface possible.

La méthode de préparation que nous avons adoptée pour préparer des échantillons destinés a étre
analysés en vue de dessus est a base de polissage mécanique et chimique a I'aide de solution de
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silice colloidale et d'attaque chimique. Le cuivre est retiré avec de l'acide nitrique, par réaction
d’oxydo-réduction entre le cuivre et les ions NO;. Le diélectrique, a base de SiO,, est dissous par
I'acide fluorhydrique, la liaison Si-F étant plus stable que la liaison Si-O, la couche d'encapsulation en
SiCN sert de couche d'arrét. On commence par polir pour enlever la passivation et le dernier niveau
de métallisation en aluminium ensuite on alterne le polissage, pour enlever le diélectrique, et les
attaques chimiques, pour enlever un niveau métallique. Lorsque I'on arrive au niveau désiré, on
effectue l'approche finale par polissage uniquement. Une attaque chimique peut éliminer le
diélectrique qui tient mécaniquement la ligne de cuivre du fait que I'on peut étre en biseau par
rapport au niveau voulu. Avec cette méthode, et de la pratique, on peut obtenir une surface
correctement préparée de plusieurs centaines de microns®.. Cela dépend fortement de
I'homogénéité de I'échantillon (variation de densité locale de métal), de la localisation de la
structure et de son environnement. Pour étre plus reproductible, il est possible d'utiliser des
polisseuses qui, par auto-collimation sur la face arriére de I'échantillon, permettent d'avoir la surface
de I'échantillon paralléle a celle du feutre de polissage.

Les Figure 3.1 et 3.2 présentent un exemple de cartographie d'orientation de lignes de cuivre de 70
nm de large réalisé respectivement aprés polissage a la silice colloidale et aprées |'étape de polissage
du procédé de fabrication, ayant pour but d'éliminer le surplus de cuivre déposé, qui n'a qu'une
action chimique. Ces deux exemples illustrent l'influence de la préparation sur la qualité des
cartographies d'orientation qui refletent la qualité des diagrammes de diffraction, dépendant de
I'état de surface et de contrainte de |'échantillon. Néanmoins ces cartographies démontrent la
faisabilité de caractériser des lignes de cuivre de 70 nm de large ce qui est un premier résultat
encourageant pour la suite de cette étude.
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Figure 3.1 : Cartographie d'orientation obtenue pour des lignes de cuivres de 70 nm
(pour les trois lignes au centre) et de 100 nm (pour les lignes extérieures) de large apres
préparation par polissage a la silice colloidale. Le code couleur est donné sur la droite
selon la normale a I'échantillon. Le pas d'acquisition est de 10 nm.
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Figure 3.2 : Cartographie d'orientation obtenue pour des lignes de cuivres de 70 nm

apres I'étape de polissage du procédé de fabrication. Le code couleur est donné sur la

droite selon la normale a I'échantillon. Le pas d'acquisition est de 10 nm.
Sur ces deux cartographies les zones noires correspondent a une absence de cuivre (isolant entre les
lignes) ou a des zones non indexées (soit l'indice de confiance résultant de l'indexation des
diagrammes de diffraction est trop faible pour que I'indexation soit considérée comme correcte, soit
le diagramme de diffraction ne permettait pas I'indexation). On constate qu'il y a plus de zones non
indexées dans le cas d'une préparation a la silice colloidale (Figure 3.1) en comparaison a un
polissage basé sur une action chimique (Figure 3.2) et que des lignes de 100 nm de large présentent
beaucoup moins de zones non indexées. Il y a donc un effet de la taille des grains sur la qualité des
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diagrammes de diffraction. On peut observer cette corrélation sur la Figure 3.3 ou I'on se rend
compte de la dégradation de la qualité des clichés de diffraction. Plusieurs raisons peuvent mener a
cette dégradation du contraste mais la plus probable est une augmentation de la contrainte
mécanique subie par les grains de cuivre due au confinement.

Figure 3.3 : Effet de la largeur des lignes (taille des grains de cuivre) sur la qualité des
diagrammes de diffraction. Les largeurs de lignes correspondantes sont indiquées dans
le coin supérieur gauche de chaque cliché.

Sur les Figure 3.1 et 3.2, on peut également observer une dérive durant l'acquisition. Les lignes sont
en réalité parfaitement droites. Nous reviendrons un peu plus loin sur les conséquences et les
moyens mis en ceuvre pour limiter la dérive et ses effets.

A partir de ces deux exemples, on constate que, réaliser un plan d'expérience sur des structures
testées que I'on doit préparer ensuite par polissage pour une analyse en vue de dessus, n'est pas
possible puisqu'il sera difficile de différencier une cavité d'une zone non indexée. En revanche pour
caractériser I'évolution engendrée, par une variation de procédé de fabrication, sur les propriétés
structurales du cuivre, I'analyse en vue de dessus permet de disposer d'une surface a analyser
suffisamment importante pour étre représentative a condition de prendre le temps nécessaire pour
I'acquisition. L'autre point important est que I'on observe majoritairement une structure de type
"bambou" (un seul grain dans la largeur de la ligne). Ainsi, on peut penser qu'une observation en
coupe pourrait étre plus adaptée a une analyse locale qu'une observation en vue de dessus sans
pour autant perdre beaucoup d'information dans la largeur de la ligne.

3.2.2 L’analyse en coupe plus adaptée aux études locales

La technique EBSD permet de déterminer Il'orientation d'un grain dans les trois dimensions et non
seulement la famille de plan paralleéle a la surface analysée. En y ajoutant le fait que les lignes de
cuivre considérées ont une structure bambou, le fait de caractériser une interconnexion en coupe
longitudinale apparait alors comme tres avantageux. Cela permet d'avoir l'information sur la
microstructure de la ligne de cuivre dans son épaisseur, information dont on ne dispose pas en vue
de dessus, mais également d'obtenir I'orientation des grains vus sous |'angle choisi, comme si on les
regardait vus de dessus par exemple. L'analyse en coupe apporte donc plus d'information a
condition que I'on ait un seul grain perpendiculairement au plan analysé.

Il y a encore deux intéréts a opter pour une analyse de cOté. Le premier est que les lignes
d'interconnexions de largeur minimum ont un facteur d'aspect largeur/hauteur de 1/2. La hauteur
de la ligne analysée est donc d'environ 140 nm ce qui devrait améliorer la qualité des diagrammes de
diffraction et donc les cartographies d'orientation obtenues de maniére générale. Enfin, pour
préparer ces échantillons, il est nécessaire d'utiliser un faisceau d'ions focalisés. Cet équipement va
avoir l'avantage de créer une surface libre ce qui va libérer une partie des contraintes mécaniques
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mais risque en revanche de générer des dommages par implantation. Il faudra donc surement
travailler sur l'optimisation des parameétres du faisceau pour cette préparation. Cet équipement est
également utilisé pour préparer des lamelles destinées a étre observées au microscope électronique
a transmission. Nous avons donc, moyennant une méthode de préparation adaptée, la possibilité de
caractériser un échantillon a la fois avec la technique de diffraction des électrons rétrodiffusés et
avec la microscopie électronique en transmission. Enfin La préparation est plus facilement
reproductible par faisceau d'ions focalisés que par polissage puisqu'il est plus facile d'en contréler les
parametres.

3.2.2.1 Vérification de la détermination absolue de I'orientation par la technique EBSD

La premiere chose a faire est de vérifier que I'on peut retrouver l'orientation que I'on obtiendrait
d'une analyse vue de dessus a partir d'une analyse en coupe. Pour cela on se propose de faire I'essai
sur un plot de cuivre. On effectue dans un premier temps une acquisition de la zone en vue de
dessus dont la cartographie d'orientation est présentée en Figure 3.4. Ensuite on effectue une coupe
a l'intérieur de cette zone de facon a avoir acces a une partie de la zone analysée en section. Cette
coupe est réalisée a l'aide d'une source ionique trés large (plusieurs centaines de microns de
diametre) non focalisée et de forte intensité (quelques milliampéres), indispensable pour pouvoir
usiner des surfaces de plusieurs dizaines de microns de co6té. On effectue une acquisition sous cet
angle. Il faut alors comparer les orientations des grains obtenues vue de dessus au niveau de la
coupe avec celles recalculées a partir de I'analyse de la section pour retrouver la vue de dessus et
voir si elles correspondent.

. Aillil
) 4
p A0pum 39 7

@
glA
pae
!

B

B

‘mﬂu
ot o>

o
s 00
o M =

= -
aam @
-dlﬂ
@0

[

a

:

s

mp e
*®

{
ga=an

Figure 3.4 : Cartographie d'orientation vue de dessus d'une partie d'un plot de cuivre (a

gauche). La localisation de la coupe pour I'analyse de la section est shématisée par la

ligne noire. A droite figure une image optique du plot en question une fois la coupe

réalisée.
La Figure 3.5 présente la cartographie d'orientation résultant de I'analyse de la section et celle
obtenue aprés calcul dont les orientations correspondent a celles que I'on verrait vues de dessus.
Cette derniere est alors mise en comparaison avec la cartographie de la Figure 3.4. On constate
effectivement que I'on obtient les mémes orientations entre le bord correspondant a la coupe de
I'analyse vue de dessus et le haut de la cartographie en coupe recalculée, qui correspond a la surface
de la couche de cuivre. On confirme donc que, dans la mesure ol I'on a un seul grain vu de dessus,
une analyse en coupe permet effectivement d'obtenir les informations d'une analyse vue de dessus
avec en plus une information sur I'épaisseur de la couche de cuivre. Cette information est bien mise
en évidence sur les cartographies en coupe ol l'on observe que plusieurs grains peuvent étre
présents dans l'épaisseur (dans le cas présent I'épaisseur est d'environ 800 nm). Une autre
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information intéressante lorsque I'on change I'angle de vue d'une cartographie est de voir que ce qui
semble n'étre qu'un grain peut en réalité en contenir plusieurs, ce que I'on peut voir sur la Figure
3.5. C'est pour cela qu'il est intéressant de faire apparaitre les joints de grains sur la cartographie
d'orientation comme montré dans le précédent chapitre, Figure 2.10. Plusieurs grains peuvent avoir
la méme orientation par rapport a une surface mais des directions différentes.

Orientation vue en coupe

Orientation vue de dessus

001 101

Figure 3.5 : A gauche, cartographie d'orientation correspondant a la coupe de la couche

de cuivre avec le code couleur donnant les plans paralléles a la surface de la coupe (en

haut) et le code couleur donnant les orientations des grains vus de dessus (en bas). A

droite sont comparés les cartographies d'orientation du plot vu de dessus et de la

section avec les orientations recalculées pour donner l'information sous le méme angle

de vue. La zone a comparer correspond a I'aréte de I'échantillon obtenue aprés la coupe

mise en évidence par le rectangle gris.
Nous avons donc validé la pertinence d'une analyse en coupe pour une caractérisation locale du
cuivre autour de la cavité engendrée par le phénomene d'électromigration. Il faut maintenant
s'assurer que la préparation par faisceau d'ion focalisé permette d'obtenir des cartographies
d'orientation ne comprenant pas ou peu de zones non indexées auquel cas il ne serait pas possible
d'identifier la cavité sur la cartographie.

3.2.2.2 Validation de la préparation par faisceau d'ions focalisés

Pour cette validation nous avons préparé une structure de test du niveau métal 1, soit environ 140
nm d'épaisseur, mais beaucoup plus large que la valeur minimum : un micron de large. La
préparation se fait en deux phases. D'abord un polissage mécanique grossier en section pour
s'approcher de la structure voulue afin que la quantité de matiere a usiner durant |'étape suivante
soit faible, ensuite la préparation par faisceau d'ion focalisé pour découvrir le flanc de la structure. Il
est important de bien dégager les cotés de la structure pour ne pas avoir de masquage du détecteur
pendant l'acquisition des orientations. Ce phénoméne de masquage, illustré par la Figure 3.6 est
particulierement génant pour la technique EBSD du fait que I'échantillon doit étre fortement incliné.
Ce masquage empéche d'obtenir un cliché de diffraction complet, ce qui ne facilite pas I'indexation,
mais surtout fait apparaitre une (voire plusieurs) lignes tres contrastées sur le cliché. Lignes que le
logiciel va considérer dans la détermination de I'orientation. Au final méme pour un échantillon qui
diffracte trés bien, on obtient un indice de confiance plus faible et on perd beaucoup d'information
apres avoir filtré les données brutes. De plus, on peut voir, sur la Figure 3.6, que le masquage peut
non seulement détériorer les clichés de diffraction mais empéche aussi I'analyse de la partie de
I’échantillon non accessible au faisceau électronique.
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Faisceau
électronique

Détecteur
EBSD
—
Angle de
vue désiré
Echantillon Echantillon Acauisition d’'un diagramme de
contenant |a apres usinage dif?rlalllctlit;n de IL::\ strlugtrure dz test
structure de test au FIB

Figure 3.6 : lllustration du phénomeéne de masquage dii a une forte topographie suite a

la préparation d'un échantillon en coupe par faisceau d'ions focalisés. A gauche

I'échantillon que I'on veut observer vu de dessus. Au milieu I'échantillon aprés usinage

au faisceau d'ion focalisé sans avoir dégagé les c6té de la coupe. A droite I'effet sur

I'acquisition de clichés de diffraction. On remarque également qu'une grande partie de

la structure ne peut pas étre analysée a cause du phénomeéne de masquage.
La Figure 3.7 est le résultat de l'acquisition EBSD réalisée sur la structure décrite plus haut et
préparée par faisceau d'ions focalisés. On constate que la cartographie ne présente pas de zones
non indexées et on distingue une partie du via qui relie les niveaux métal 2 (amenée de courant a
gauche de la cartographie) et métal 1 (ligne de test). L'aspect granuleux de la cartographie,
particulierement visible sur les bords de la structure, provient de la maille utilisée pour I'acquisition
qui n'est pas carrée mais hexagonale. Le fait d'utiliser ce type de maillage permet notamment de
mieux définir les joints de grains lorsque le pas d'acquisition utilisé n'est pas trés petit devant les
objets a observer. Cela vient du fait que nous commencgons a atteindre la limite de la technique avec
des objets du méme ordre de grandeur que la taille de sonde. De plus il faut avoir un pas
suffisamment important pour que I'acquisition se fasse dans un temps raisonnable. D'un c6té pour
essayer de ne pas trop monopoliser I'équipement et d'un point de vue pratique pour ne pas étre
trop géné par la dérive, que I'on peut observer sur la Figure 3.7. La ligne de test devrait étre
parfaitement horizontale s'il n'y avait pas de dérive.

11

110
Figure 3.7 : Cartographie d'orientation d'une interconnexion vue en coupe. En haut a
gauche I'amenée de courant au niveau métal 2 et la ligne de test au niveau métal 1. La
ligne mesure 140 nm d'épaisseur pour 1 um de largeur. Le pas est ici de 15 nm.
Malgré ces points a considérer, nous avons montré qu'une préparation par faisceau d'ions focalisés
permettait de caractériser une interconnexion en coupe, avec un meilleur résultat qu'une
préparation par polissage et qu'elle apportait plus d'information. Pour cette évaluation les
conditions de préparation utilisées étaient similaires a celles utilisées pour les préparations
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d'échantillons destinés a étre observés au microscope électronique en transmission : 30 kV pour un
courant de faisceau de quelques centaines de picoamperes.

3.2.3 Méthodologie adoptée
Suite aux discussions précédentes, pour les préparations par polissage et par faisceau ionique, sur
les cartographies d'orientation, nous avons opté pour la démarche suivante.
Les analyses en vue de dessus seront réservées pour les caractérisations sur des réseaux de ligne afin
de comparer des variantes de procédés de fabrication pour lesquelles la fiabilité sera évaluée par
des tests d'électromigration. Ces tests pourront étre effectués sur des structures provenant du
méme substrat que celui caractérisé par la technique EBSD ou d'un substrat différent mais ayant
subi les mémes conditions de procédé.
Les analyses en coupe permettront de caractériser des structures d'électromigration ayant subi un
test de vieillissement afin d'obtenir I'information structurale du cuivre présent autour de la cavité.
Pour cela il est nécessaire que la cavité soit suffisamment grosse pour étre visible sur la cartographie
d'orientation et suffisamment petite pour qu'il y ait encore du cuivre autour a analyser. Nous
souhaitons étre au plus proche de la germination de la cavité. Il sera donc nécessaire de définir un
critére d'arrét permettant de répondre a cet impératif.
Concernant les caractérisations par la technique EBSD, nous devons faire I'hypothese que la
préparation ne modifie pas le matériau. Nous avons pu vérifier cette hypothése aussi bien pour le
polissage que pour le faisceau d'ions. Pour le faisceau d'ions, le fait que la reconstruction de la vue
de dessus a partir de la vue en coupe soit validée montre que le faisceau d'ions n'a pas altéré
|'orientation des grains de cuivre de la coupe (au niveau de |'aréte en tout cas). Nous avons eu
|'occasion de préparer a nouveau l'échantillon de la Figure 3.7, toujours par faisceau d'ions, et de
I'analyser ensuite pour obtenir une cartographie quasi-identique. Concernant la préparation par
polissage, le méme exercice a été réalisé (sur du silicium) et I'orientation (100) attendue a bien été
obtenue. Il ne nous a par contre pas été possible de vérifier si I'on induit ou libére des contraintes
suite a la préparation.
Pour finir, toutes les structures utilisées pour cette étude lors des tests de vieillissement sont des
structures avec I'amenée de courant située au niveau supérieur du niveau métallique de la ligne de
test. Ceci permet que la ligne soit la seule a subir le test puisque les via sont isolés par la barriere de
diffusion en tantale. Ainsi le phénomeéne d'électromigration et en particulier la localisation de la
cavité n'est pas influencé par un éventuel défaut de gravure ou de remplissage des vias.

Maintenant que la procédure et les échantillons que nous allons utiliser ont été définis, nous allons
tenter d'identifier les facteurs (durant la phase de préparation et d’acquisition) qui pourrait limiter la
qualité des analyses. Une fois ces facteurs identifiés, nous tenterons de minimiser les effets des
facteurs limitants pour obtenir une procédure optimale, compte tenu des contraintes existantes.

3.3 Optimisation de la procédure

3.3.1 Préparation d’échantillon
Pour la préparation d'échantillon par polissage, nous avons observé précédemment le polissage
effectué aprés le recuit de croissance présentait de meilleurs résultat que le polissage a base de
solution de silice colloidale. L'idéal est donc d'obtenir des substrats aprés cette étape pour la
caractérisation par EBSD dans le cas des réseaux de ligne. Dans le cas contraire, les optimisations a
envisager sont de varier les solutions utilisées pour le polissage : des solutions de silice colloidale
ayant des particules les plus petites possible, celles dont nous disposons ont un diamétre d'une
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dizaine a quelques dizaines de nanometres, et des solutions n'ayant qu'une action chimique sur le
cuivre, similaires a celles utilisées en fabrication.

Pour la préparation en coupe par faisceau d'ions focalisés, la premiére amélioration est d'effectuer
dans un premier temps un polissage classique de la surface. Ce premier polissage a deux objectifs. Le
premier est d'éliminer les éventuels niveaux de métal au-dessus de la structure. Ce métal ayant une
densité trés différente de celle du diélectrique causerait, durant l'usinage de la section, ce que I'on
appelle du transfert de relief. Ceci se traduit par de la topographie aux niveaux inférieurs, lorsque
I'on usine les niveaux supérieurs ce qui va dégrader la qualité de I'acquisition. Le deuxiéme objectif
est d'étre au plus proche de la structure que I'on souhaite usiner. La coupe sera de meilleure qualité
si la structure est enterrée de 300 nm que si elle est enterrée de 3 um.

Ensuite deux options existent pour préparer la coupe. On peut effectuer un polissage grossier pour
arriver sur la structure puis on usine au FIB comme dans la Figure 3.6. Ou bien on peut extraire la
structure de I'échantillon a la maniére d'une préparation de lamelle. Cette procédure que I'on peut
trouver dans la littérature [76], permet d'accéder aux deux c6tés de la structure pour l'usinage et
donc de réaliser des échantillons que l'on peut analyser en microscopie électronique en
transmission. Cette seconde option permet donc de compléter I'analyse EBSD par de Il'imagerie en
MET.

Pour cela I'échantillon est reporté sur ce que l'on appelle une grille ou il est alors usiné pour
découvrir la structure d'un c6té. Cette procédure est résumée par la Figure 3.8.

Amenée de courant

Grille

l'usinage

Structure

Ligne de test

| Ao Mag= 572KX  EHT=500kV  WD= 9mm FileName=M1_ir31_1micron05 Y

HV [mag @] WD | HFW | tilt | 10 pm
b.00 kv [ 3251 x13.8 mm 39.4 ym | 52

Structure prélevée et collée sur la grille Schéma de la structure de test Vue en coupe de la structure aprés
usinage d’un cété

Figure 3.8 : lllustration de la procédure de préparation permettant de compléter

I'analyse EBSD d'une caractérisation au MET. Les lignes de cuivre entourant la ligne de

test sont appelées des moniteurs.
Les parametres que nous controlons pour la préparation d'ions focalisés sont la tension, et |'intensité
du faisceau. Concernant la tension, deux raisons nous poussent a ne pas la modifier. D'une part,
lorsque I'on baisse la tension d'accélération, il devient de plus en plus difficile de faire la mise au
point et on obtient des images floues ce qui ne permet pas d'étre précis lors de I'usinage. De plus le
temps nécessaire a l'usinage est d'autant plus long que la tension est faible. D'autre part, Matteson a
montré que la préparation d'un échantillon de cuivre par faisceau d'ions Gallium Ga* (30 kV de
tension d'accélération et 1 nA d'intensité) ne générait pas de couche amorphe, contrairement au
silicium [77]. L'explication qu'il propose a cette observation est que le cuivre redéposé sur
I'échantillon, suite a l'usinage, se dépose en condition d'épitaxie. La couche redéposée n'est donc
pas amorphe. Cela n'exclut pas que la préparation ait généré des défauts, notamment a cause de
I'implantation ionique ce qui peut générer des dislocations. Il faut cependant garder a I'esprit que,
bien que la structure qui nous intéresse soit en cuivre, nos échantillons sont constitués d'un
empilement de matériaux différents. Pour ces raisons nous restons a la tension d'accélération
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usuelle a savoir 30 kV.

En revanche nous avons étudié |'effet de l'intensité du courant sur la qualité des diagrammes de
diffraction. Pour cela nous avons préparé cing échantillons en coupe provenant d'une méme
interconnexion de 120 nm de large, en utilisant a cinq courants différents : 0,093 ; 0,28 ; 0,46 ; 0,92
et 2,8 nA. Les échantillons ont été analysés par la technique EBSD en s'assurant que les conditions
d'acquisition et d'indexation soient identiques pour tous. Nous nous intéressons alors au parameétre
révélant la qualité des diagrammes de diffraction : I'indice de qualité d'image. La Figure 3.9 présente
des extraits des cartographies d'orientation pour trois des cing courants utilisés.

11

110

Figure 3.9 : Cartographies d'orientation d'une interconnexion préparée en coupe par

faisceau d'ion focalisé pour une tension d'accélération fixée a 30 kV et pour trois

courants de faisceau différents mettant en évidence I'effet du courant utilisé sur la

qualité des diagrammes de diffraction et donc des cartographies.
La Figure 3.9 montre une amélioration de la qualité de la cartographie entre le courant de 0,093 nA
et 0,46 nA. Les contours de la structure sont mieux définis ainsi que les joints de grains. Par contre
entre la préparation a 0,46 nA et 2,8 nA, on peut observer une dégradation de la cartographie
notamment aux joints de grains. A partir de ces observations, trés qualitatives, il semble y avoir un
courant optimal pour préparer les échantillons en coupe par faisceau d'ions focalisés. Pour trouver
cette valeur optimale de maniere quantitative, les valeurs moyennes d'indice de qualité d'image ont
été tracées en fonction du courant utilisé pour la préparation de chaque échantillon. Ce graphique,
présenté a la Figure 3.10, met en évidence une augmentation de l'indice de qualité d'image moyen
entre 0,093 nA et 0,92 nA puis une baisse entre 0,92 nA et 2,8 nA ce qui reste cohérent avec ce que
I'on observe sur les cartographies d'orientation de la Figure 3.9.
Le courant de faisceau optimum de 0,92 nA sera par conséquent utilisé pour la procédure de
préparation d'échantillons en coupe. On retrouve ici le résultat de Mattescu [78] qui obtient un
maximum de l'indice de qualité d'image pour un courant de faisceau ionique de 1 nA avec une
augmentation entre 0,1 et 1 nA et une baisse au-dela de 1 nA. L'explication qu'il propose est que
pour les forts courants l'implantation ionique génére tellement de défauts et d'amorphisation que la
surface du matériau perd ses qualités cristallines. Pour les faibles courants, les défauts et la couche
amorphe sont moins importants mais le flux ionique limitant la re-déposition n'est pas suffisant, on
obtient donc une couche de contamination sur la surface a analyser. Le courant de faisceau de 1 nA
serait donc le compromis entre ces deux phénomenes.
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Figure 3.10 : Graphique montrant I'évolution de l'indice de la qualité d'image moyenne

en fonction du courant de faisceau, en échelle logarithmique, utilisé pour la

préparation. Le graphique met en évidence un maximum pour 0,92 nA.
Cette partie destinée a l'optimisation des conditions de préparation a permis d'une part de définir
une procédure permettant de compléter une analyse EBSD par de l'imagerie en microscopie
électronique en transmission, et d'autre part de déterminer les conditions de préparation optimales.
La partie suivante consiste a optimiser la seconde étape d'une analyse EBSD : l'acquisition de
données. Pour cela il est nécessaire d'identifier le facteur limitant durant I'acquisition : la dérive.

3.3.2 Acquisition de données

3.3.2.1 La dérive, un facteur limitant

La dérive peut étre définie, par exemple dans le domaine des transports, comme ['écart ou la
déviation de l'itinéraire effectué par rapport a la direction a suivre. Cette définition s'applique trés
bien dans notre cas puisqu'ici la dérive est I'écart entre la surface que I'on souhaite analyser et la
surface réellement analysée. Cette déviation peut étre mesurée physiquement comme I'écart, dans
les deux directions du plan (en x et en y), entre la position du dernier point d'acquisition telle que
définie par l'utilisateur et sa position réelle a la fin de I'acquisition. Concretement, il suffit d'identifier
un élément remarquable sur l'image, de repérer sa position au lancement de l'acquisition, de
repérer sa position a la fin de l'acquisition et de mesurer I'écart en x et en y comme illustré par la

Figure 3.11.
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Figure 3.11 : Principe de la mesure de la dérive
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A partir de cette mesure il est possible de quantifier la dérive par une mesure de vitesse dans
chacune des deux directions (en um/h) et par un pourcentage en normalisant par les dimensions de
la surface analysée également dans les deux directions (Ax/X et Ay/Y). Il est important de controler
cette dérive car elle n'est pas toujours visible sur la cartographie et dans les cas ou elle est visible il
n'est souvent pas possible de la quantifier totalement. Sur des réseaux de lignes il est en général
possible de quantifier la dérive selon x. Pour des lignes de faible largeur, ce qui est notre cas, nous
avons fait le choix de les analyser de facon a bénéficier de la taille de sonde la plus petite (selon x a
cause de l'anisotropie du faisceau sur I'échantillon due a l'inclinaison) pour la largeur de la ligne ce
qui donne des lignes paralleles a I'axe y. Un exemple d'analyse montrant une dérive mesurable dans
les deux directions est présenté Figure 3.12. On peut noter sur cet exemple que la dérive n'est pas
constante sur toute la cartographie ce qui signifie que sa vitesse peut varier dans le temps. Dans ce
cas on mesure donc la dérive moyenne.

11

vt e : .
Figure 3.12 : Exemple de cartographie d'orientation superposée a l'image en
microscopie électronique montrant la possibilité de mesurer la dérive selon x a l'aide
des lignes de cuivre de la cartographie. Pour mesurer la dérive en y la cartographie
seule ne suffit plus.

Pour conclure sur la dérive, il faut comprendre que son effet sur les données obtenues est tres
variable selon la direction de la dérive et selon les données que I'on considere. Par exemple, elle
n'affectera pas les figures de pdles ou la distribution des orientations présentes sur la cartographie
puisque ces données sont relatives a la cartographie et plutot qualitatives. En revanche, toutes les
données quantitatives peuvent étre faussées comme la taille de grains ou la quantité de joints de
grains et leur densité. Il est donc important de quantifier la dérive afin d'évaluer I'erreur commise
sur ces grandeurs absolues. L'effet est différent selon que la dérive est selon I'axe x ou y comme
illustré par la Figure 3.13.

La dérive selon y est la plus critique. En supposant que la longueur L de la ligne corresponde a la
dimension Y de la cartographie alors la dérive relative Ay/Y donne directement la variation relative
de L. Une dérive de 10 % donne alors une variation de longueur, positive ou négative de 10 %. Dans
le cas d'une dérive selon x, on obtiendra toujours un allongement de la longueur de la ligne. Nous ne
parlerons pas ici de la variation d'épaisseur car dans la pratique elle est toujours négligeable du fait
qgue la cartographie se fait par un balayage horizontal. La variation de longueur est fonction de
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I'angle B et donc du rapport entre la dérive Ax et la dimension selon y. Tous calculs faits, une
augmentation AL de 1 % correspond a un angle 6 de 24,6° soit une dérive horizontale représentant
environ la moitié de la dimension Y. On constate donc que pour une méme dérive, |'effet le plus
critique est selon I'axe y. Il est intéressant de remarquer que dans les deux cas, ce qui est important
c'est le rapport de la dérive mesurée sur la dimension Y. Ainsi plus le rapport Ax/Y ou Ay/Y sera petit
et moins l'influence sur les résultats sera important. Cette conclusion nous servira pour
I'optimisation de l'acquisition.

Ligne de )
longueur L L-AL L+ AL Ligne de
longueur L
Dérive Ay
selony ou Dérive Ax
-
:> selon x 9 N
= t{|\¥%
Ax

Figure 3.13 : Effet de la dérive selon I'axe y, a gauche, et selon I'axe x, a droite.

Bien que nous n'ayons parlé que de distances avec la dérive mesurée, il faut avoir a I'esprit que cette
distance dépend de la vitesse de la dérive et par conséquent du temps nécessaire pour l'acquisition
et I'indexation des clichés de diffraction. La notion de compromis entre |'aire de la surface analysée,
le pas choisi, le temps d'exposition de la caméra... prend alors toute son importance.

A travers la compréhension de ce qu'est la dérive, la nécessité de sa mesure et ses conséquences sur
les données obtenues, plusieurs pistes se présentent pour limiter son incidence. Auparavant nous
allons tenter d'en identifier I'origine.

3.3.2.2 Identification de I'origine de la dérive

Le phénomene de dérive peut avoir plusieurs origines, comme nous I'avons abordé dans le chapitre
précédent. Expérimentalement, on constate que la dérive est assez variable d'une acquisition a une
autre, méme pour des échantillons identiques, et qu'elle n'a pas toujours la méme direction. De plus
elle n'est pas constante dans le temps. On peut obtenir un allongement ou un rétrécissement des
grains comme aucune dérive. Dans le cas d'une acquisition réalisée sur un réseau de lignes
flottantes, la vitesse de dérive moyenne couramment observée, pour une durée de quatre heures
typiqguement, est de quelques microns par heure plus généralement selon y que selon x. Sur ce type
d'acquisition, les origines possibles sont la fixation de I'échantillon, I'effet de charge et enfin
I'équipement.

Pour éliminer les deux premieres causes, nous réalisons un test sur un échantillon de silicium, sur
lequel des motifs ont été réalisés pour visualiser la dérive sur la cartographie. L'échantillon est fixé
sur le porte échantillon par du vernis conducteur ce qui assure un meilleur maintien que le ruban
adhésif usuel. Pour ce test nous avons réalisé une acquisition de quinze heures. La dérive moyenne
obtenue est d'environ 0,35 um/h dans les deux directions. La cartographie a montré une dérive
présente sur le premier tiers de I'acquisition puis une dérive quasi nulle. On peut donc en conclure
que la fixation de I'échantillon et I'effet de charge participent a la dérive mais qu'une des origines est
lige a I'équipement lui-méme. D'une part parce qu'on observe de la dérive lors de ce test et d'autre
part car on observe une stabilisation de la dérive. Cette stabilisation est également observée lors
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d'analyses sur des réseaux de lignes dans une grande majorité de cas (pourvu que la durée
d'acquisition soit suffisamment importante pour I'observer). Cette diminution de la dérive dans le
temps laisse penser qu'une stabilisation de I'équipement pourrait en étre la cause, notamment une
stabilisation en température des bobines controlant le déplacement du faisceau. Dans le cas d'une
analyse EBSD le faisceau ne balaye pas la zone d'analyse en une fraction de seconde mais en
plusieurs heures, les courants appliqués sur les bobines peuvent alors générer de I'échauffement ce
qui peut influer sur la position du faisceau.

En conclusion, il s'avere qu'il n'est pas possible d'éliminer la dérive puisqu'elle est liée en partie a
I'équipement, les deux autres sources étant |'effet de charge et la fixation de I'échantillon. L'effet de
charge étant inhérent a nos échantillons, nous ne pouvons que tenter de le limiter comme énoncé
dans le chapitre précédent. Le dernier point sur lequel nous pouvons travailler pour limiter la dérive
est donc la fixation de I'échantillon. L'autre alternative étant de limiter 'effet de la dérive a défaut de
la limiter elle-méme.

3.3.2.3 Solution logicielles pour réduire son effet
Nous avons montré que l'incindece de la dérive est d'autant plus grand que sa proportion par
rapport a la dimension Y de la cartographie est importante (Ax/Y ou Ay/Y). A partir de ce constat, il
suffit de minimiser ce rapport pour minimiser I'effet. Pour cela, soit on diminue Ax ou Ay soit on
augmente Y. Pour simplifier la démarche, nous considérons ici que la vitesse de la dérive est
constante et que l'aire de la surface a analyser est fixée a 10 um par 10 um.

Pour réduire les valeurs de dérive mesurées la meilleure solution est donc de diminuer le temps
nécessaire a l'acquisition soit : le temps nécessaire pour acquérir un point et le nombre de points de
I'analyse. Pour les structures que |'on souhaite caractériser, le pas choisi entre deux points est un
compromis entre le temps nécessaire pour réaliser |'acquisition et la définition souhaitée. Pour les
lignes de 70 nm de large, il a été choisi a 15 nm ce qui permet une résolution raisonnable étant
donné que la microstructure est majoritairement bambou. Le temps nécessaire pour enregistrer et
indexer un diagramme de diffraction dépend du temps d'exposition choisi et du temps nécessaire a
I'indexation. Les parameétres d'indexation définis au début de |'étude ne permettaient pas une
cadence d'acquisition supérieure a dix points par seconde et ceci aussi bien pour un temps
d'exposition d'un centieme de seconde que d'un dixieme de seconde. Les parametres définis étaient
prévus pour de l'indexation de phase qui nécessite une identification plus poussée du diagramme de
diffraction. En optant pour un algorithme plus adapté a notre cas ou I'on connait la phase analysée
nous avons pu atteindre une cadence de quatorze points par seconde soit une augmentation de
40 %. Le temps d'acquisition diminue alors de prés de 30% et la dérive d'autant. D'autres
algorithmes permettent d'atteindre plusieurs dizaines de points par seconde mais dans notre cas
nous avons besoin de garder un temps d'exposition suffisant pour obtenir des diagrammes de
diffraction d'une qualité raisonnable. Ainsi pour les nouvelles conditions d'indexation le temps
d'exposition choisi est de sept centiemes de seconde (contre un dixieme auparavant) ce qui donne
des diagrammes satisfaisants pour l'indexation.

Il est également possible de fractionner |'acquisition globale. Dans notre cas cela revient a passer
d'une surface de 10 um par 10 um a deux de 5 pum selon x par 10 um selon y. Ainsi pour chacune le
temps nécessaire sera réduit de moitié et la dérive également tout en conservant la dimension Y. Les
rapports Ax/Y et Ay/Y seront donc divisés par deux. Il suffira ensuite de fusionner les deux séries de
données pour retrouver l'acquisition globale. Cette méthode simple et efficace a plusieurs avantages
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en pratique. Le premier est qu'elle peut étre répétée plusieurs fois limitant I'effet de la dérive d'un
facteur égal au nombre de découpes de I'acquisition souhaitée. L'autre avantage est qu'elle permet
de ne pas considérer les acquisitions ayant subi une dérive trop importante, notamment en début
d'acquisition, durant la phase de stabilisation. Alors que, pour une acquisition globale, une dérive
trop importante peut conduire a des données inutilisables et a la nécessité de recommencer
I'acquisition, avec cette méthode une partie de |'acquisition reste exploitable. Dans la pratique nous
considérons qu'une dérive relative supérieure a 10 % pour Ay/Y justifie le rejet de I'acquisition. En
effet, si I'on veut comparer deux procédés, il est important que l'incertitude de mesure ne masque
pas les différences résultantes du changement de procédé.

L'optimisation des paramétres d'indexation et le fractionnement de I'analyse permet donc de limiter
significativement l'incidence de la dérive. Nous allons maintenant optimiser la méthode de fixation
de I'échantillon.

3.3.2.4 Solution matérielle : définition d'un nouveau porte échantillon
L'échantillon est fixé avec un ruban adhésif double face métallique. Du vernis conducteur peut étre
rajouté pour créer un contact électrique entre la surface de I'échantillon et le porte échantillon.
Cette méthode de fixation est illustrée par la Figure 3.14.

Echantillon

Porte

échantillon —~ Vernis conducteur

Ruban adhésif double
face et conducteur

Figure 3.14 : Méthode de fixation usuelle d'un échantillon pour une analyse EBSD par
ruban adhésif conducteur.

Avec cette fixation, I'échantillon n'est pas tenu mécaniquement. La colle du ruban adhésif étant
visqueuse, il est possible que I'échantillon se déplace pendant l'acquisition. Une fixation au vernis
conducteur serait une alternative intéressante mais n'est pas possible pour tous les types
d'échantillons. Nous avons opté pour le développement d'un nouveau porte échantillon pour les
analyses EBSD aussi bien en vue de dessus qu'en coupe. Ce travail a été réalisé par Sophie Besson
dans le cadre de sa licence professionnelle Conception Intégrée et Conduite de Projets réalisée par
alternance au sein de I'Institut Universitaire Technologique de Grenoble et de STMicroelectronics.
Aprés une phase de conception, puis de simulation, pour vérifier qu'il n'y avait pas de risque de
collision de la colonne, de probléme de masquage et que la gamme de distance de travail convenait,
nous avons opté pour la réutilisation d'un porte échantillon existant. Ce dernier a été usiné pour
pouvoir accepter des échantillons de silicium d'un coté, pour les caractérisations en vue aériennes,
ou un porte-grille de I'autre c6té pour les caractérisations en coupe. Le maintien de ces échantillons
est assuré par une plaque en aluminium que l'on vient serrer sur |'échantillon. La Figure 3.15
présente une vue éclatée, réalisée sous Solidworks, du nouveau porte échantillon avec un
échantillon pour une vue de dessus et le porte grille pour une vue en coupe.
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Echantillon pour analyse
en vue de dessus

Porte-grille

Porte-

échantillon Plaque de

maintien

Figure 3.15 : Vue éclatée du nouveau porte-échantillon présentant un porte-grille sur la

gauche, un échantillon destiné a une analyse en vue de dessus a droite. La plaque

d'aluminium vient maintenir I'un ou l'autre des deux types d'échantillons (il n'est pas

possible de fixer les deux a la fois a cause de la différence d'épaisseur)
Avec ce nouveau systeme de fixation, on observe une stabilisation plus rapide de la dérive et une
vitesse inférieure a 1 um/h selon y aussi bien dans le cas des analyses en vue de dessus que pour les
analyses en coupe. On obtient ainsi des vitesses de dérive comparables a celles obtenues durant le
test réalisé sur silicium fixé au vernis conducteur alors qu'ici I'échantillon comporte du diélectrique.
On peut en déduire que l'effet de charge ne participe qu'au second ordre a la dérive et que c'est
bien la fixation de I'échantillon qui est la principale cause de la dérive que I'on peut observer. Le seul
point négatif est que nous n'avons pas pu utiliser ce porte échantillon pour notre étude car il a été
réalisé a la fin du premier semestre 2011, son utilisation sera donc trés utile pour les études a venir.

Pour résumer, nous avons pu optimiser la préparation d'échantillon par faisceau d'ions focalisés en
ajustant le courant de faisceau. Nous avons limité la dérive, en développant un nouveau systeme de
fixation de I'échantillon, et son incidence, en optimisant les parameétres d'indexation et en
fractionnant les acquisitions. Il nous faut maintenant tester les limites de la méthodologie et des
optimisations développées.

3.3.3 Limites de la méthodologie et des améliorations

3.3.3.1 Démonstration de faisabilité sur une structure de 70 nm de large en coupe
Aprés quelques essais sur des lignes vierges (non testées), indispensables a la prise en main des
équipements et au développement des méthodes et optimisations décrites dans ce chapitre, nous
avons réalisé une premiére caractérisation en coupe d'une interconnexion testée. Le test a été
interrompu avant la défaillance de sorte que la cavité n'ait pas eu le temps de croitre. La Figure 3.16
présente l'image prise au microscope électronique a balayage de cette interconnexion, aprés
préparation au faisceau d'ions focalisés, et la cartographie d'orientation correspondante. On peut
noter que la cartographie est de bonne qualité avec peu de zones non indexées. Par contre il est
impossible de savoir ou se situe exactement la cavité sur la cartographie étant donné qu'elle est peu
visible sur l'image électronique. Ceci montre que le temps de test n'est pas suffisant et qu'il faut
établir un critere pour la fin du test permettant d'obtenir une cavité suffisamment importante pour
étre visible tout en ayant du cuivre autour. Nous aborderons ce point dans le prochain chapitre.
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Figure 3.16 : Image électronique d'une interconnexion de 70 nm de large (en haut) et
cartographie d'orientation correspondante (en bas) selon la normale a I'échantillon. La
cavité résultante du test est mise en évidence par les ellipses blanches.

Il est intéressant de discuter ce premier résultat, essentiel pour la suite de notre étude, montrant
qu'il est possible de caractériser une interconnexion préalablement vieillie. Nous avons comparé ce
résultat avec d’autres résultats disponibles dans la littérature. La Figure 3.17 montre les travaux de
Meyer, publiés en 2007, sur des interconnexions testées et caractérisées en coupe par la technique
EBSD. Dans ce cas, des cavités beaucoup plus grosses sont visibles sur la cartographie d'orientation.
Les dimensions de la structure sont en revanche tres différentes puisque |'épaisseur est d'environ
500 nm. De plus les cavités ne sont pas localisées a l'interface supérieure, contrairement a ce que
I'on observe pour nos structures ce qui laisse penser que la germination et la croissance de la cavité
peut étre différente selon les dimensions et/ou les procédés de fabrication des interconnexions.
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Figure 3.17 : Image électronique d'une interconnexion (en haut) et cartographie
d'orientation correspondante (en bas) [79].

100 110

Nous venons de vérifier et de confirmer que la méthodologie adoptée pour notre étude est
pertinente. Afin d'aller plus loin dans les limites de la technique, nous avons caractérisé des réseaux
de ligne de cuivre de 45 nm de large.

3.3.3.2 Tentative sur une structure de 45 nm de large, largeur minimum du nceud 28 nm
Pour cette caractérisation, nous avons utilisé des échantillons provenant de substrat aprées I'étape de
polissage (faisant suite au recuit de croissance). C'est la préparation donnant le meilleur état de
surface pour une caractérisation structurale par la technique EBSD. Le résultat de cet essai est
présenté Figure 3.18. On constate que la cartographie obtenue permet de distinguer tous les grains
avec cependant quelques zones non indexées. On démontre ainsi la faisabilité de la technique EBSD
pour des lignes de 45 nm de large, ce qui nous situe au niveau de I'état de l'art, et est trés
encourageant pour de futures études.
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Figure 3.18 Cartographie d'orientation de Iighbe.s de 45 nm de Iarg;‘;n vue de dessus
code couleur selon la normale a I'échantillons.

Un essai de préparation en coupe a également été réalisé mais a été moins concluant, les
diagrammes de diffraction étant trés peu contrastés voire inexistants. D'autres essais sont a prévoir
ainsi qu'une optimisation de cette préparation si I'on souhaite étudier des interconnexions de cette
dimension en coupe. Puisqu'il est possible de les caractériser en vue de dessus, notre échec en
coupe provient vraisemblablement d'une mauvaise préparation. Nous n'avons pas eu le temps
d’améliorer cette préparation.

Bien que I'on s'approche des limites de la technique EBSD, on constate que cette technique reste
exploitable. Les propositions que |'on peut faire pour encore |I'améliorer sont de mettre le systeme
sur un microscope ayant une source électronique de meilleure qualité afin de gagner en taille de
sonde, ou de I'équiper d'une colonne ionique afin de pouvoir préparer I'échantillon "in situ". On peut
aussi envisager l'acquisition d'une caméra plus sensible ainsi qu'un filtre en énergie pour améliorer
le rapport signal sur bruit des diagrammes de diffraction [32].

Enfin, une derniere option est d'utiliser la technique EBSD de fagon complémentaire avec une autre
technique de caractérisation, par exemple la possibilité de réaliser de I'imagerie électronique en
transmission pour des échantillons préparés en coupe. Cette possibilité aurait d'ailleurs pu
permettre de lever l'incertitude sur la localisation de la cavité pour la Figure 3.16, a condition que
I'on puisse identifier les grains de la cartographie sur une image prise au MET, ce qui fait I'objet de la
prochaine partie.

3.4 Latechnique EBSD et la microscopie électronique en transmission

3.4.1 La microscopie électronique en transmission en renfort

Afin d'évaluer l'intérét de compléter une caractérisation EBSD par une caractérisation par MET dans
le cas de notre étude, nous devons d'abord nous assurer que cette double caractérisation apporte
bien des informations complémentaires et qu'il est possible de croiser ces informations. Dans un
premier temps, nous devons nous assurer que la microstructure que I'on observe en coupe sur les
cartographies d'orientation et par imagerie électronique en transmission est comparable. Un
premier essai sur une structure d'un micron de large montre une identification tres aisée des grains
pour les deux techniques, les grains étant de taille importante et colonnaires pour cette largeur, voir
Figure 3.7.

Nous avons alors effectué la méme comparaison pour une ligne de 70 nm de large, préalablement
préparée pour optimiser le courant de faisceau ionique et dont on a fait une lamelle pour une
observation au MET. La Figure 3.19 présente la cartographie d'orientation de cette interconnexion
ainsi que I'image obtenue en microscopie électronique en transmission en mode balayage. Ce mode
utilise un détecteur annulaire. Ainsi en modifiant la longueur entre I'échantillon et ce détecteur,
appelée longueur de caméra, il est possible de récupérer plusieurs types d'information. Pour une
longueur de caméra faible (typiquement 100 mm), on va détecter les électrons diffusés a tres forts
angles qui renseignent sur la nature atomique du matériau. On obtient donc une image en champ
sombre dont le contraste est de type chimique (également appelé Z-contraste). Pour une longueur
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de caméra importante (plusieurs metres), le détecteur va capter uniquement le faisceau transmis.
On obtient alors une image en champ clair proche d'une image réalisée en condition classique
(illumination parallele). Le contraste obtenu est lié a I'absorption électronique des éléments de
I'échantillon. Enfin pour une longueur intermédiaire (490 mm dans notre cas), le détecteur ne
captera que les premiers ordres de diffractions. Le contraste de l'image en champ sombre obtenu
est alors de type cristallographique. Ces conditions permettent de faire ressortir les grains et joints
plus significativement qu'en imagerie classique ou le contraste cristallographique est dégradé par le
faisceau transmis et les diffusions a fort angle.
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Figure 3.19 : Cartographie d'orientation pour une interconnexion de 70 nm de large vue

en coupe (en haut) selon la normale a I'échantillon et image prise en microscopie

électronique en transmission en mode balayage correspondante (en bas). Les joints de

tous types (grains et macles) ont été mis en évidence en blanc.
En comparant ces deux images on constate que I'on identifie trés bien les grains a la fois sur la
cartographie et sur l'image électronique. Dans cet exemple l'imagerie par MET n'apporte
d'information supplémentaire qu'a quelques endroits ou des petits grains présents en fond de ligne
ne sont pas visibles sur la cartographie. On voit donc ici que la résolution de la technique EBSD
permet d'obtenir quasiment la méme information, en terme de microstructure, que l'imagerie MET
avec en plus l'orientation cristalline de chaque grain. En revanche, dans le cas d'une ligne testée ou
la cavité n'est pas clairement localisable sur la cartographie, soit parce qu'elle est trop petite, soit
parce qu'il y a eu de la dérive durant I'acquisition ou que la cartographie présente plusieurs zones
non indexées, l'imagerie par MET se révele alors vraiment complémentaire. Elle permettra
d'identifier la localisation de la cavité par rapport a la microstructure qu'il suffira alors de comparer a
la cartographie. Un exemple de cette comparaison est illustré par la Figure 3.20. Si I'on considere la
cartographie d'orientation seule, plusieurs endroits semblent correspondre a la localisation de la
cavité (ellipses rouges et blanches). En comparant avec l'image MET, on détermine que la
localisation correspond a I'ellipse blanche.
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Figure 3.20 : Image MEB d'une interconnexion testée vue en coupe (en haut), la
cartographie d'orientation correspondante (au milieu) selon la normale a I'échantillon
et I'image MET associée (en bas). Les ellipses blanches représentent la localisation de la
cavité et les ellipses rouges les localisations possibles sur la cartographie.
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L'accés a cette double information exige que I'échantillon soit préparé dans l'optique de le
caractériser par les deux techniques dés le départ. C'est une limitation pour un grand nombre
d'échantillon a cause de la disponibilité des équipements. Un autre moyen de localiser la cavité est
bien slr de comparer la cartographie avec I'image MEB. Sur la Figure 3.20, la position de la cavité sur
les deux images (MEB et EBSD) n'est pas superposée mais n'est cependant pas tres éloignée. On
peut alors normaliser la distance entre la cavité et le via par rapport a une distance fixe, comme celle
entre le via et le moniteur. Il suffit alors d'avoir une image MEB de l'interconnexion, de prendre les
mesures puis de reporter ces mesures normalisées sur la cartographie en prenant comme référence
la distance via-moniteur. Cette méthode permet de se passer de l'imagerie électronique en
transmission pourvu que la dérive lors de l'acquisition soit constante et que le via et le moniteur
soient visibles sur la cartographie, ce qui est le cas dans notre exemple. Cette méthode est par
contre moins fiable puisqu'une petite erreur sur la distance via-moniteur se reportera autant de fois
que le rapport (cavité-via)/(via-moniteur) sur la cartographie. On redevient trés sensible a une dérive
qui ne serait pas constante. Cependant, le plus souvent la position de la cavité sur la cartographie
d'orientation n'est pas ambigue.

Pour conclure sur la complémentarité et la confrontation des techniques EBSD et MET, nous avons
pu effectuer une caractérisation par EBSD, et son équivalent dans un MET, sur une méme
interconnexion testée. La prochaine partie est consacrée a la confrontation des deux techniques
réalisée sur cet échantillon.

3.4.2 Confrontation de la technique EBSD avec les techniques TEM avancées
Durant I'année 2010 a été commercialisée la technique nommée ASTAR™ développée par Edgar
Rauch [13], [14]. Il s'agit d'une part d'un outil de précession permettant d'obtenir des clichés de
diffraction tres proches des conditions cinématiques en supprimant les effets dynamiques dus a la
tres faible épaisseur de la lamelle. D'autre part d'un systéme permettant d'acquérir les clichés de
diffraction (en mode NBED vu dans le chapitre 1) tout en cartographiant I'échantillon et de réaliser
I'indexation de ces clichés de diffraction par comparaison avec une banque de clichés simulés. C'est
donc I'équivalent de la technique EBSD mais pour un microscope électronique en transmission,
permettant de bénéficier d'une taille de sonde beaucoup plus petite. Une analyse comparative a été
réalisée au CEA'® de Grenoble par Guillaume Brunetti entre cette technique et la technique EBSD sur
un échantillon dont la cavité occupe environ un tiers de |'épaisseur de la ligne de cuivre. La
préparation d'échantillon étant celle d'une lamelle pour la technique ASTAR, il nous a suffit de
choisir un échantillon qui avait déja été caractérisé a la fois en EBSD et en MET sans nouvelle
préparation. La Figure 3.21 présente les cartographies d'orientation obtenues avec la technique
EBSD et la technique ASTAR toutes deux exportées a partir du logiciel de traitement de données
EBSD afin d’avoir le méme code couleur. On constate que I'on obtient bien la méme orientation
cristallographique pour tous les grains présents sur la cartographie EBSD. Par contre la technique
ASTAR révele de nombreux petits grains qui sont absents de la cartographie EBSD. Ceci est d{ a la
taille de sonde bien plus petite en MET. Pour cette analyse, la taille de sonde était d'environ 2,5 nm.
Habituellement la taille de sonde pour un MET, équipé d'une source a effet de champ, est de un
nanometre mais la précession dégrade la taille du faisceau sur I'échantillon. L'angle de précession

> Contraction d’ACOM (Automated Crystal Orientation Mapping) et DigiSTAR, nom donné au systeme
permettant d’effectuer la précession.
'® CEA : Commissariat 3 I'Energie Atomique et aux Energies Alternatives
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utilisé était de 0,9°. A l'inverse, on peut noter la présence d'une macle, présente sur la cartographie
EBSD au sein du grain rouge adjacent a la cavité, que I'on ne retrouve pas sur la cartographie ASTAR.

11

110

Figure 3.21 : En haut, cartographie d'orientation acquise dans un MEB, Le pas est de

10 nm. En bas, cartographie d'orientation acquise dans un MET, le pas est de 3,5 nm. La

localisation de la cavité est mise en évidence par l'ellipse blanche. La direction

d'observation est la normale a I'échantillon.
La Figure 3.22 présente une cartographie plus résolue réalisée avec la technique ASTAR en
augmentant le temps d'exposition pour I'enregistrement du cliché de diffraction. On retrouve dans
ce cas la macle visible sur la cartographie EBSD ainsi que pour l'autre grain adjacent a la cavité. La
technique ASTAR est donc sensible aux parametres d'acquisition des clichés de diffraction. On
constate également sur cette cartographie qu'une orientation est déterminée a la place de la cavité
alors que les images électroniques montrent qu'il y a une absence de cuivre. Cela est dd a la
rémanence de |'écran phosphorescent a partir duquel sont enregistrés les clichés.

11

110
Figure 3.22 : Cartographie d'orientation acquise en MET détaillant la zone autour de la
cavité, le pas est ici d'environ 2,5 nm.

Les différences que l'on observe sur les cartographies obtenues avec les deux techniques
proviennent donc d'une part de la possibilité d'analyser de trés petits objets en MET mais aussi du
volume d'interaction différent pour les deux techniques. Pour la technique EBSD, I'information sur
I'orientation provient des quelques nanometres sous la surface. Pour la technique ASTAR, les
diagrammes de diffraction sont obtenus aprés que les électrons ont traversé I'échantillon dans son
épaisseur. La technique renseigne donc sur toute I'épaisseur de la lamelle alors que I'EBSD est
beaucoup plus résolue dans |'épaisseur sondée. Ceci peut également expliquer les différences
observées entre les deux cartographies. Cela signifie que I'on peut avoir plusieurs grains présents
dans la largeur de la ligne de cuivre, ce que |I'on n'observe pas en vue de dessus. La microstructure
est donc bambou sur le haut de la ligne et peut étre polycristalline plus en profondeur.

Pour une caractérisation de la microstructure en fond de ligne, la technique EBSD montre alors ses
limites. Pour notre étude, la partie de la cartographie qui est essentielle est celle correspondant a
I'interface supérieure de l'interconnexion. Si on se concentre sur cette zone, on peut considérer les
informations obtenues avec les deux techniques comme identiques, avec une meilleure définition
pour la technique ASTAR. Nous sommes donc confortés dans la pertinence des informations
obtenues par la technique de diffraction des électrons rétrodiffusés et par la méthodologie que nous
avons développée pour répondre au mieux a la problématique de notre étude. Afin de confirmer
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cela par une mesure quantitative, nous avons relevé la désorientation entre les deux grains
adjacents a la cavité par les deux techniques et dans les deux cas nous obtenons une désorientation
de 35° selon la famille de plan (210). Dans cette partie nous ne souhaitons pas exploiter les résultats
issus des cartographies, ce sera |'objet du prochain chapitre.

Durant ce chapitre, nous avons défini les méthodologies que nous utiliserons pour répondre a notre
problématique avec deux voies possibles. Nous avons ensuite identifié des points critiques pour le
déroulement de l'acquisition de données que nous avons pu limiter a l'aide d'optimisation
matérielles, logicielles et méthodologiques. Ensuite nous avons pu comparer la technique EBSD avec
la microscopie électronique en transmission complémentaire notamment pour la localisation de la
cavité sur les cartographies d'orientation. Le colt de cette complémentarité étant une préparation
plus longue et plus délicate associée a des problemes de disponibilité. Pour ces raisons cette
alternative ne sera pas utilisée de maniére récurrente. Pour finir nous avons confronté la technique
EBSD avec son homologue en microscopie en transmission. Cette comparaison nous a permis de
montrer les limites de la technique EBSD mais également de valider la pertinence de cette technique
pour les dimensions de nos échantillons.
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4 Correlation entre microstructure et électromigration

Dans ce chapitre nous allons étudier I'environnement des cavités vues en coupe afin d'identifier une
signature de la microstructure ou d'une orientation cristalline sur la localisation de la cavité et donc
sur son site de germination. Avant d'aborder cette partie nous nous sommes intéressés a l'effet de la
largeur des lignes a la fois sur I'électromigration et sur les paramétres morphologiques du cuivre,
autrement dit sur sa cristallisation.

4.1 Impact de la largeur de ligne sur la microstructure et I’électromigration

4.1.1 Descriptif des structures utilisées

Pour cette étude, nous avons caractérisé par la technique EBSD, a la fois en vue de dessus et en
coupe, des lignes de cuivre provenant toute du méme substrat et du premier niveau de métal
(épaisseur des lignes constante). La caractérisation en vue de dessus a été réalisée sur des réseaux
de lignes, préparés par polissage, de sept largeurs différentes allant de 1500 nm a 100 nm dont une
image électronique est présentée a la Figure 4.1 pour une largeur de 300 nm. La caractérisation en
coupe a été effectuée sur des structures de test d'électromigration de cing largeurs variant de
1000 nm a 70 nm. Ces derniéres ont été préparées par polissage en coupe puis par FIB de facon a
atteindre le milieu de la ligne selon une coupe longitudinale quelle que soit la largeur considérée.
Une vue électronique en coupe pour une largeur de 120 nm est présentée Figure 4.1. On peut y
distinguer 'amenée de courant sur la gauche, le via et la ligne. Enfin I'évaluation de la fiabilité a été
réalisée, sur des interconnexions identiques et pour les largeurs identiques, au moyen de tests
d'électromigration.

LI
Figure 4.1 : A gauche, une vue MEB du type de structure utilisée pour I'analyse en vue
de dessus. Ce sont des peignes inter digités utilisés pour caractériser le claquage du
diélectrique, la largeur des lignes est ici de 300 nm. A droite une coupe longitudinale
d'une structure de test d'électromigration également obtenue a l'aide d'un MEB.
L'intérét de ces deux types de structures est qu'elles possedent des caractéristiques
remarquables (intersections des peignes verticaux et horizontaux pour la vue de dessus
et via pour la coupe) permettant de mesurer la dérive, ce qui aurait été difficile avec des
réseaux de lignes observés a la fois en coupe et en vue aérienne.

4.1.2 Effet de la géométrie sur la microstructure et la texture

4.1.2.1 Evolution en vue de dessus
Les largeurs de lignes caractérisées sont 1500, 800, 500, 300, 200, 150, et 100 nm. Pour chacune de
ces dimensions une aire d'environ 100 um? a été caractérisée de facon a étre représentatif et
pertinent sur les informations que l'on obtient. Trois aspects ont ici été considérés : D'une part
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I'évolution de I'orientation majoritaire, d'autre part la taille moyenne des grains et les joints de
grains que nous discuterons dans une méme partie.

4.1.2.1.1 Les orientations cristallines

Avant d'aborder I'évolution de l'orientation cristalline des grains, on peut s'attarder sur les
cartographies d'orientations qui apportent une premiere information qualitative sur la croissance
des grains. Un extrait de ces cartographies pour des lignes d'une largeur de 1500 nm, 800 nm,
300 nm et 150 nm est présenté Figure 4.2. On observe une présence tres importante de |'orientation
(111) pour les lignes de 150 nm de large. On note également une évolution de ce que I'on appellera
I'empreinte de la surépaisseur. Nous avons vu, dans le premier chapitre, que le remplissage des
tranchées se faisait par dépot électrolytique. Afin de garantir le remplissage des lignes, le cuivre est
déposé en excédent de sorte que l'on ait une surépaisseur de cuivre d'environ 550 nm, qui se
retrouve donc également au dessus du diélectrique. Ce surplus de cuivre a une influence sur le recuit
de croissance, que nous détaillerons un peu plus loin. Ce que I'on appelle I'empreinte de ce surplus
est le fait que I'on obtienne des grains orientés de la méme facon sur plusieurs lignes. Dans ce cas on
peut dire que c'est la présence de ces orientations dans la surépaisseur qui recouvre tout le substrat,
qui donne cette méme orientation sur plusieurs lignes. La surépaisseur transmet donc son
orientation aux lignes et on peut distinguer son empreinte aprés I'étape de polissage. Dans notre
étude, nous avons pu noter la présence de cette empreinte (que l'on distingue sur les trois
premieres cartographies de la Figure 4.2) pour une largeur de ligne allant jusque 200 nm. En dessous
de cette valeur, on ne la remarque que localement comme on peut le voir sur la cartographie
d'orientation correspondante a une largeur de ligne de 150 nm. Enfin la derniére information
qualitative que l'on peut tirer de ces cartographies est I'évolution de la microstructure qui est
directement liée a la largeur des lignes. Le seuil se situe ici pour une largeur de ligne 300 nm. Pour
cette valeur et en dessous de cette valeur, la microstructure est majoritairement de type bambou,
au dessus, la microstructure est polycristalline.

1500 nm

m

g . ‘ B “- _ : : | o K \ ‘i | . l

Figure 4.2 : Extraits de cartographies d'orientation de lignes de cuivres caractérisées par

EBSD en vue de dessus. Les largeurs des lignes sont, dans le sens de lecture, de

1500 nm, 800 nm, 300 nm et 150 nm.

A partir de |'observation de ces cartographies nous pouvons déja dire que pour les lignes présentant
une empreinte de la surépaisseur, la croissance des grains se fait d'abord dans la surépaisseur et se
poursuit dans les tranchées. Dans le cas contraire nous n'observerions pas la signature du surplus de
cuivre dans les lignes mais nous observerions la signature des lignes de cuivres dans la surépaisseur,
si on la caractérisait aprés le recuit. C'est ce qu'observe Dubreuil dans le cas d'une surépaisseur
réduite a 100 nm [80], ce qui suggeére une croissance provenant de la ligne. Ainsi le fait que
I'empreinte de la surépaisseur évolue avec la largeur de ligne indique un changement dans le
mécanisme de croissance cristalline. Partant de cette hypothese, le changement de microstructure

80



Chapitre IV : Correlation entre microstructure et électromigration

s'explique alors facilement puisque tant que la largeur des lignes est supérieure a la taille des grains
de la surépaisseur, on aura une structure polycristalline. Une fois en dessous on obtient une
structure bambou.

Nous allons maintenant nous intéresser a I'évolution des orientations cristallines. Afin d'avoir un
résultat plus quantitatif que l'impression donnée par les cartographies, nous allons comparer
|'évolution des figures de pdles. La Figure 4.3 présente les figures de poles des plans (100), (011) et
(111) pour des largeurs de lignes de 1500 nm, 800 nm, 150 nm et 100 nm. Les axes TD et RD
correspondent respectivement a I'axe transversal et longitudinal de la ligne.
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Figure 4.3 : Figures des péles (001), (011) et (111) correspondantes aux analyses en vue

de dessus des lignes de largeur 1500 nm, 800 nm, 150 nm et 100 nm. La valeur

correspondant au maximum d'intensité des trois figures est donnée pour chaque

largeur. On considére qu'un matériau est texturé, c'est-a-dire que l'orientation des

grains n'est pas aléatoire et que certaines familles de plan sont majoritairement

présentes quand la valeur de Imax est supérieure a 1. Plus une zone est gris foncé et

plus le nombre de points correspondant a cette orientation est important. Le noir

correspond donc a l'intensité maximum.
Pour la largeur de 1500 nm, on observe la présence d'une tache noire au centre des figures de poles
(001) et (111) avec un maximum égal a 4. Les orientations (famille de plan paralléle a la surface de
|'échantillon) majoritairement présentes sont donc ces deux familles de plan. La couronne observée
sur la figure (001), correspond aux plans (001) des grains dont |'orientation est du type (111) (54,7°
entre les plans de la famille (111) et (001). Pour la figure de pdle (111) la couronne observée
correspond aux autres plans de la famille (111) dont Il'angle entre eux est de 70,5°. Ces deux
orientations donnent alors une couronne chacune sur la figure (011). Le fait que I'on observe des
couronnes, et non des taches, indique que la direction des grains (orientation des grains dans le plan
de I'échantillon) est aléatoire. On appelle ce type de texture une texture de type fibre. Pour cette
largeur on obtient une texture trés similaire a celle obtenue pour une couche de cuivre.

Les analyses conduites sur les largeurs de 800 nm et 150 nm présentent des figures de poles
semblables mais avec une intensité maximale plus élevée pour 150 nm. L'orientation (111)
correspondant au maximum d'intensité est donc plus importante lorsque la largeur diminue, ce que
I'on pouvait déja constater entre la largeur de ligne 1500 nm et 800 nm. L'intensité maximale passait
de 4 a 6,2 avec une disparition du pole central de la figure (001) mais pas de la figure (111). On
observe sur les figures (001) et (011) trois couronnes. Celle correspondant a l'orientation (111) et
celles correspondantes aux orientations (115) et (001). Ici encore la texture est de type fibre. On
commence cependant a observer sur la figure de péle (011) pour 150 nm de large une discrétisation
de la couronne extérieure.

Cette discrétisation se confirme pour les lignes de 100 nm de large avec une disparition des
couronnes correspondant a la famille de plans (115). On a donc une texture de fibre qui disparait,
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dans la mesure ou la direction des grains n'est plus aléatoire. On observe sur la figure de pole (111)
|'apparition de taches aux extrémités de l'axe TD en plus de la tache centrale. L'axe TD
correspondant a I'axe transversal des lignes cela indique que I'on a des grains orientés (111) selon la
surface de I'échantillon mais également selon les flancs des lignes.

En résumé, on constate que pour des lignes larges on obtient une texture (111) de type fibre. Avec la
diminution de la largeur des lignes, on obtient une texture (111) de plus en plus forte mais de moins
en moins fibre. Enfin pour des lignes de 100 nm de large on constate une texture (111) a la fois selon
la surface de I'échantillon mais également selon les flancs des lignes. Cette double texture (111)
avait déja été reportée en 1999 par Vanasupa sur des lignes 375 nm de large de 800 nm de
profondeur avec la technique EBSD [57]. Besser la reporte également en 2001 sur des lignes
d'environ 400 nm de profondeur mais pour une largeur de ligne allant de 350 nm a 1000 nm pour
lesquelles la signature des flancs est trés faible [81]. Dans son cas la technique utilisée était la
diffraction des rayons-X, et sondait donc tout le volume de la ligne de cuivre, contrairement a la
surface pour I'EBSD, ce qui peut expliquer qu'il distingue une orientation (111) selon les flancs méme
pour des lignes trés larges. De plus dans son cas le rapport hauteur/largeur étant plus important que
dans le notre peut aussi justifier sa forte sensibilité aux flancs. Il constate comme Vanasupa et dans
notre cas une augmentation de cette texture provenant des flancs lorsque la largeur de ligne
diminue.

A partir des cartographies et des figures de pole, on peut donc conclure que la surépaisseur de
cuivre déposée a une importance sur la croissance des grains qui diminue avec la largeur des lignes
et que l'on observe un effet des flancs des lignes qui augmente quand les lignes deviennent de plus
en plus étroites. Ceci s'accompagne d'une texture (111) de plus en plus marquée. On peut noter que
cette forte texture (111) correspond a celle de la couche d'accroche de cuivre [66], [82], nous y
reviendrons un peu plus loin. Nous allons maintenant nous intéresser a I'évolution de la
microstructure c'est-a-dire la taille des grains et les joints de grains, leur densité, leur désorientation,
leur type.

4.1.2.1.2 Les grains et joints de grains

Afin de comparer la taille des grains, nous avons choisi de suivre le diaméetre moyen des grains en
fonction de la largeur des lignes présenté par la Figure 4.4. Pour obtenir le diamétre, chaque grain
voit sa surface ramenée a un disque. La moyenne de taille de grain est calculée en surfacique dans le
graphique représenté. On peut également obtenir la moyenne calculée en numérique. Les
expressions mathématiques des deux types de taille moyenne sont données ci-dessous. La
différence entre les deux est que le calcul en surfacique a tendance a augmenter la taille moyenne.
Chaque grain voyant son diamétre pondéré par sa surface, les gros grains vont avoir un poids plus
important sur la valeur moyenne que les petits grains. En comparaison, le calcul en numérique a
tendance a diminuer la taille moyenne puisqu'il attribue le méme poids a tous les grains et que pour
la méme surface il y a plus de petits grains que de gros grains.

N
e =1 Aix; 1V
surfacique = N ) Xnumerique = 37 Xi
i:lAl q N i=1

N étant le nombre total de grains, A la surface du grain i et x; le diamétre du grain i.

82



Chapitre IV : Correlation entre microstructure et électromigration

Evolution de la taille moyenne de grain (calculée en surfacique) en
fonction de la largeur de ligne pour une analyse en vue de dessus
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Figure 4.4 : Evolution du diameéetre moyen des grains (ramenés a des disques) en

fonction de la largeur des lignes de cuivre obtenue par analyse EBSD en vue de dessus.

La moyenne est effectuée sur la surface des grains.
Dans le cas présent bien que les valeurs de taille moyenne soient différentes entre surfacique et
numérique (non présenté ici), la tendance en fonction de la largeur de ligne est identique. On
observe une diminution de la taille de grains entre 1500 nm et 500 nm avec une premiere pente puis
une diminution plus abrupte, mais qui semble toujours linéaire a partir de 300 nm. Ce changement
de pente correspond au changement de structure polycristalline a bambou observé sur les
cartographies d'orientation. La diminution de taille de grains a partir de 300 nm et en dessous est
donc directement liée a la géométrie des lignes et ne révéle pas de changement de phénoméne de
croissance comme ce que l'on a pu observer avant.

Dans un second temps, nous nous intéressons aux joints de grains. Il est important de noter que
pour ce qui suit les joints de grains particuliers possédant des sites de coincidences (communément
appelés joints de type 3N ou 1/N est la fraction d'atome en coincidence entre les deux grains) ont
été considérés comme des joints de grains normaux. Ainsi les macles, qui correspondent a un joint
de type 23 sont considérées comme des joints de grains car elles peuvent étre considérées comme
tel dans le cas de I'électromigration.

Densité de joints de grains en fonction de la largeur de ligne
pour une analyse en vue de dessus
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Figure 4.5 présente la densité moyenne de joints de grains en fonction de la largeur des lignes. On
observe une densité plutét stable entre 1500 nm et 500 nm puis une tres forte augmentation a
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partir de 300 nm. Les deux régimes sont cohérents avec ce qui est observé sur les tailles de grain, il
parait logique que lorsque la taille de grain diminue on obtienne une quantité de joints de grains
plus importante. Ce qui est plus inattendu est que I'augmentation de quantité de joints de grains et
donc de densité soit si importante pour les lignes de largeur inférieures a 200 nm. Cette brusque
augmentation en comparaison a une densité stable n'est pas compatible avec une évolution de la
taille de grain uniquement liée a la géométrie des lignes. Elle est plus cohérente avec deux
mécanismes de croissances différents proposés dans la partie précédente.

Densité de joints de grains en fonction de la largeur de ligne
pour une analyse en vue de dessus
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Figure 4.5 : Evolution de la densité moyenne de joints de grains en fonction de la largeur

des lignes de cuivre obtenue par analyse EBSD en vue de dessus.
Pour confirmer cela nous nous proposons de regarder I'évolution de la désorientation moyenne, qui
permet de rendre compte de I'évolution des types de joints de grains. Nous répartissons les joints de
grains en trois types : ceux considérés de faible désorientation (inférieure a 15°), de forte
désorientation (comprise entre 15° et 55°) et les macles 23 (correspondant a une désorientation de
60°). Les deux graphiques présentés a la Figure 4.6 montrent |'évolution de la désorientation

moyenne des joints de grains et de la proportion de chaque type de joint de grain en fonction de la
largeur des lignes.
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Figure 4.6 : A gauche, désorientation moyenne des joints de grains en fonction de la
largeur des lignes de cuivre obtenue par analyse EBSD en vue de dessus.
A droite, proportion relative de chaque type de joints de grains en fonction de la largeur
des lignes de cuivre obtenus par analyse EBSD en vue de dessus.
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On retrouve pour ces deux graphiques deux comportements différents avec un seuil correspondant
a une largeur de ligne de 300 nm. Pour la désorientation moyenne on constate un domaine stable
entre 1500 nm et 500 nm puis une chute de la désorientation moyenne de 50° a 35° entre 500 nm et
100 nm. Si on regarde les types de joints de grains, on comprend que cette chute provient d'une part
d'une baisse de la proportion de macles qui évolue de 70% a 15% entre 500 nm et 100 nm au profit
majoritairement des joints de grains de forte désorientation dont la proportion augmente de 25% a
65% sur la méme plage de largeur. La proportion de joints de grains de faible désorientation
augmente également passant de 4% a 20%. Ce brusque changement de proportion des types de
joints de grains en dessous de 500 nm peut étre traduit par un matériau présentant une
plastification plus importante. En effet le cuivre est un matériau qui a tendance a beaucoup macler
comme on peut le voir avec la trés forte proportion de macle pour des lignes de 1500 nm néanmoins
ces macles permettent de garder de bonnes propriétés électriques et mécaniques. La baisse de
proportion de ces macles au profit de joints de grains classiques va donner un matériau plus résistif
électriquement et moins solide d'un point de vue mécanique avec un niveau de contraintes et une
quantité de défauts plus importants. On peut d'ailleurs relever cette augmentation de la contrainte
résiduelle lorsque la largeur diminue dans la littérature [83] pour une barriére en nitrure de titane.
On peut donc dire que la qualité du cuivre obtenu apres le recuit est influencée par la largeur des
lignes. Le phénomene de croissance des grains et de déplacement des joints de grains semble donc
différent en fonction de la largeur des lignes.

Nous avons vu lors de notre étude sur I'évolution de la texture que Besser obtenait une texture (111)
selon la surface et les flancs des lignes méme pour des lignes larges du fait que la technique utilisée
lui permettait de sonder le volume entier de la tranchée. L'EBSD ne nous permettant pas d'avoir
acces aux flancs de la ligne par sa forte sensibilité a la surface, il nous semble judicieux de compléter
cette étude, sur l'effet de la dimension des lignes sur la microstructure, par une analyse en coupe
longitudinale de fagon a avoir accés a ce qui se passe a l'intérieur de la tranchée et pas seulement en
surface.

4.1.2.2 Evolution en coupe
Au contraire des analyses en vue de dessus ou il était possible d'obtenir de grande surfaces a
caractériser, la caractérisation en coupe demande plus de temps de préparation et ne permet pas
d'obtenir un réseau de lignes a analyser. Nous avons choisi de caractériser une ligne en coupe sur
environ 20 um de long pour chaque largeur de ligne.

4.1.2.2.1 Cartographies d'orientation
Contrairement aux analyses en vue de dessus, nous ne montrerons pas ici de figures péles car la
statistique n'est pas assez importante pour que les figures soient aussi faciles a lire que
précédemment. Néanmoins, on peut noter que I'on retrouve la méme tendance en ce qui concerne
la texture (111) en provenance des flancs pour les lignes de 120 nm et 70 nm de large.

En revanche nous pouvons obtenir une information qualitative sur la microstructure a partir des
cartographies d'orientations. La Figure 4.7 présente les cartographies d'orientations pour les coupes
des interconnexions de largeurs 480 nm, 240 nm et 120 nm, I'amenée de courant et le via sont sur la
gauche comme sur la Figure 4.1.
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Figure 4.7 : Cartographies d'orientations de coupes d'interconnexions selon la normale
a I'échantillon.

Les interconnexions de 480 et 240 nm présentent toutes les deux une microstructure
majoritairement colonnaire : un grain occupe toute |'épaisseur de la ligne. Le fait que les grains
soient colonnaires pour les lignes larges indique que la surépaisseur a transmis son orientation
jusqu'au fond de la ligne. On observe cependant quelques endroits ou plusieurs grains occupent
I'épaisseur de la tranchée. L'interconnexion de 120 nm de large présente par contre des grains d'une
part plus petits (nous quantifierons cela dans la partie suivante) et une proportion de zones
polycristallines plus importante. On constate ici un changement de la microstructure entre 240 et
120 nm contre 300 nm pour I'étude en vue de dessus. Afin de quantifier cette évolution, nous avons
défini le parameétre P qui correspond a la proportion linéique de zone polycristalline, mesurée sur les
cartographies d'orientation. La Figure 4.8 présente le graphique d'évolution de ce parameétre en
fonction de la largeur des lignes.

Evolution du paramétre P en fonction de la largeur des lignes de
cuivre pour une analyse en coupe
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Figure 4.8 : Evolution du parameétre P, représentant la proportion de zone polycristalline
en fonction de la largeur des lignes.

On retrouve dans ce graphique un comportement similaire a celui de I'évolution de la densité de
joints de grains en vue de dessus avec un changement de pente aux environs de 250 nm dans les
deux cas. Ceci est cohérent dans la mesure ol une proportion de zones polycristallines plus
importante signifie également plus de joints de grains. Ceci montre que I'augmentation de densité
de joints de grains est vraie a la fois en vue de dessus mais aussi en coupe. Il est intéressant de noter
que l'évolution de la microstructure est ici inverse a celle observée en vue de dessus. La
microstructure polycristalline est obtenue pour des lignes tres étroites alors qu'en vue aérienne elle
I'est pour des lignes trés larges. Nous allons maintenant, pour compléter ces observations, nous
intéresser a la taille de grains et aux joints de grains.
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4.1.2.2.2 Les grains et joints de grains
La Figure 4.9 présente le graphique d'évolution de la taille de grains, calculée en surfacique comme
dans la partie précédente. On note la présence d'un plateau entre 1000 et 480 nm ou la taille de
grains n'évolue presque pas puis une diminution importante jusque 70 nm.

Evolution de la taille moyenne de grains (calculée en surfacique) en
fonction de la largeur de ligne pour une analyse en coupe
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Figure 4.9 : Evolution du diameéetre moyen des grains (ramenés a des disques) en

fonction de la largeur des lignes de cuivre obtenue par analyse EBSD en coupe. La

moyenne est effectuée sur la surface des grains.
Dans ce cas, on ne peut pas attribuer la diminution de la taille de grains a un confinement puisqu'en
regardant selon la coupe longitudinale, la hauteur de ligne est constante. On en déduit qu'un
premier mécanisme permet d'obtenir des gros grains colonnaires et qu'un deuxiéme est responsable
de la diminution de taille de grains et de I'augmentation du parametre P.

Jusqgu'ici, tous les parameétres que nous avons regardés présentaient deux régimes avec un seuil
entre 200 et 300 nm aussi bien sur les cartographies que sur les graphiques présentés. On serait
donc tenté de penser qu'un mécanisme de croissance intervient sur le premier régime et un autre
dans le second. Le graphique présenté par la Figure 4.10 nous permet de trancher sur ce point. I
représente la dispersion de la taille de grains en fonction de la largeur des lignes a partir des
analyses en coupe. Cette dispersion est quantifiée en faisant le rapport de la taille moyenne de
grains calculée en surfacique et de son homologue calculé en numérique. Plus il y aura d'écart entre
les grains les plus petits et les grains les plus gros et plus ce rapport sera important. Le graphique
montre que la dispersion augmente de 1,4 a 2,6 entre 1000 nm et 480 nm, reste constante jusque
240 nm, puis diminue pour arriver a 1,4 pour une largeur de ligne de 70 nm. Nous pensons que
I'augmentation de la dispersion correspond a une présence des deux mécanismes de croissance
simultanée : I'un ayant tendance a donner des gros grains et I'autre des grains plus petits. Pour les
largeurs extrémes (1000 nm et 70 nm) un seul des deux mécanismes est présent permettant
d'obtenir des gros grains ou des petits grains mais avec une distribution moins étendue.
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Dispersion de la taille des grains en fonction de la largeur des lignes
pour une analyse en coupe

28 -

2.3 4 ’
c
8
fa
o
a
2
(=]

18 4

13

50 150 250 350 450 550 650 750 850 950
Largeur (nm)

Figure 4.10 : Dispersion de la taille des grains en fonction de la largeur des lignes de

cuivre obtenue par analyse EBSD en coupe. La dispersion est quantifiée en faisant le

rapport entre la taille moyenne de grain calculée en surfacique et en numérique.
Pour finir sur la caractérisation en coupe, aprés avoir étudié |'évolution de la taille de grain, de leur
dispersion ainsi que de la densité de joints de grains (a travers le parametre P), nous avons comparé
la proportion des types de joints de grains en coupe en fonction des largeurs de ligne. Le graphique
correspondant est présenté a la Figure 4.11. On peut observer la méme tendance qu'en vue de
dessus avec une diminution de la proportion de macle et une augmentation pour les autres types de
joints de grains en dessous de 500 nm. Les écarts des différentes proportions entre les largeurs
extrémes sont par contre moins élevés qu'en vue de dessus et bien que l'on obtienne une
proportion majoritaire de joints de grains de forte désorientation, la proportion de macles reste
importante : 0,43 et 0,33 respectivement contre 0,65 et 0,15 en vue de dessus pour 100 nm de large.
Ainsi, bien que la qualité du cuivre se dégrade dans |'épaisseur selon la méme tendance qu'en vue de
dessus, on garde en comparaison une proportion plus importante de grains maclés dans I'épaisseur.

Proportion des types de joints de grains en fonction de la largeur des
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Figure 4.11 : Proportion relative de chaque type de joints de grains en fonction de la
largeur des lignes de cuivre obtenues par analyse EBSD en coupe.

Nous avons consacré cette partie a I'évolution des parameétres de la microstructure et de la texture
en fonction de la largeur des lignes, largeur qui diminue avec l'avancement des noeuds
technologiques. Nous avons alors noté aussi bien en caractérisant nos échantillons en vue de dessus
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gu'en coupe, que deux régimes de croissance de grains étaient présents dont la largeur de ligne de
transition était située entre 200 et 300 nm selon les parameétres considérés.

L'évolution des figures de pdles associée a ce qui a été observé dans la littérature nous améne a
conclure a l'existence de deux mécanismes de croissance pour expliquer ces deux régimes.
L'évolution de la dispersion de la taille des grains nous a renseignés sur le fait que I'un de ces deux
mécanismes était majoritaire pour les lignes trés larges ou trés étroites et qu'ils étaient en
compétition pour les largeurs intermédiaires. La croissance des grains a lieu durant la phase de
recuit (180°C durant 90 s dans notre cas). On le constate par la baisse de résistivité apres le recuit
ainsi que par les analyses EBSD montrant un matériau presque amorphe avant le recuit et un
matériau fortement texturé polycristallin aprés le recuit.

Avant de continuer sur les mécanismes de croissance cristalline que nous proposons, il est
intéressant de noter que, malgré la statistique limitée de I'analyse en coupe, les tendances que l'on
observe pour chaque parameéetre sont aussi marquées qu'en vue de dessus. Ceci appuie donc notre
hypothese de deux mécanismes de croissance différents dont on retrouve par conséquent la
signature méme sur des zones d'observation limitées. Pour étre réellement complet il aurait fallu
également réaliser cette étude pour des coupes transversales mais nous considérons que ces deux
angles de vues étant cohérents une vue transversale n'aurait pas apporté plus d'informations pour
expliquer le phénomene de croissance.

4.1.2.3 Proposition d’'un mécanisme de croissance en fonction de la largeur des lignes
de cuivre durant I'étape de recuit

Dans la littérature, on peut trouver d'autres études portant sur l'effet de la largeur de ligne sur la
microstructure [84], [85], I'effet de la température [84], [86], [87] et de la surépaisseur de cuivre
[80], [88], [89]. La majorité de ces études utilisent la microscopie électronique en transmission et
I'imagerie ionique pour caractériser la microstructure, délaissant l'information sur la texture. La
plupart s'intéresse surtout a corréler la résistivité des lignes avec la taille des grains en essayant
d'améliorer la croissance afin de diminuer la résistivité et en conséquence d'améliorer les
performances des interconnexions.

Parmi ces travaux, on peut noter les travaux de Dubreuil [80], [89] qui, en diminuant la surépaisseur
de cuivre avant le recuit (200 nm au lieu de 560 nm) observe une forte augmentation de la texture
(111) sur une zone ne présentant pas de tranchée (couche uniforme). Il observe également qu'en
diminuant la surépaisseur de 560 nm a 100 nm, les grains sont trés petits au dessus du diélectrique
(épaisseur de cuivre de 100 nm) et beaucoup plus gros au dessus des tranchées de 5,6 um de large
(épaisseur de cuivre de 100 nm + 160 nm d'épaisseur de tranchée). Cet effet n'est pas visible pour
des lignes de 70 nm de large ol la couche de cuivre présente des grains de taille uniforme aussi bien
au dessus du diélectrique qu'au dessus des tranchées. Il observe donc le méme comportement que
nous constatons au niveau des lignes mais en faisant varier la surépaisseur. |l observe également une
interconnexion de 90 nm de large en coupe longitudinale avec une surépaisseur de cuivre variable
de 560 nm ou de 50 nm. En diminuant I'épaisseur, il constate que les grains sont plus gros a
I'intérieur de la ligne et présentent beaucoup plus de macles. De plus la microstructure entre la ligne
et la surépaisseur est identique alors que pour 560 nm on peut identifier une microstructure avec de
tres gros grains pour la surépaisseur et une autre présentant de trés petits grains dans la tranchée. Il
constate un effet bénéfique de cette diminution de la surépaisseur sur les performances électriques
des interconnexions mais ne propose pas d'explication.
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Il est également intéressant de discuter les travaux de Carreau et Maitrejean [85], [86], [88]. lIs
observent la méme évolution de taille de grains en fonction de la largeur, observée en coupe, pour
deux conditions de recuit. lls s'intéressent a optimiser la croissance des grains dans les petites lignes
afin de limiter I'augmentation de résistivité. Cette augmentation a deux origines. D'une part la
diffusion des électrons sur les flancs, résultant du confinement lorsque I'on diminue les dimensions
qui s'approchent du libre parcours moyen de ces particules. D'autre part de la réflexion des
électrons sur les joints de grains qui augmente du fait que la densité de joints de grains augmente
avec la taille de grain qui diminue. L'explication donnée pour expliquer la taille de grain plus petite
pour les petites lignes est que les grains de la surépaisseur pénéetrent moins profondément la ligne
lorsque sa largeur diminue. Un modéle de croissance a deux dimensions est proposé pour confirmer
cette hypothése. Ce modele est basé sur la minimisation d'énergie totale des joints de grains.
L'exemple de simulation montré dans cette étude permet de rendre compte du fait que les grains de
la surépaisseur pénétrent plus ou moins facilement la tranchée, ce qui explique I'empreinte de la
surépaisseur que nous avons discutée plus haut mais ne rend pas compte de |'évolution de la texture
ni de la présence de deux mécanismes de croissance compétitifs.

Le mécanisme de recristallisation durant la phase de recuit (180°C, 90 s dans notre cas) que nous
proposons est présenté Figure 4.12. Deux mécanismes de croissance sont identifiés. L'un dont le
front de croissance des grains provient de la surépaisseur pour imposer son orientation dans la
tranchée (mécanisme 1) et l'autre dont le front de croissance provient de la couche d'accroche
préférentiellement (111) selon la normale a sa surface (mécanisme 2). Nous supposons que ces deux
mécanismes sont toujours en présence avec un poids plus ou moins important. Dans le cas des lignes
larges la croissance des grains se fait d'abord dans la surépaisseur dont le front va atteindre le fond
de la ligne mais les flancs de la ligne vont imposer leur orientation selon le mécanisme 2. Ceci
explique la signature des flancs observée par Besser en diffraction aux rayons X méme pour des
lignes de un micron de large et expligue que l'on retrouve l'empreinte de la surépaisseur sur
plusieurs lignes. On a donc une compétition entre la surépaisseur et les flancs de la ligne mais pas
entre la surépaisseur orientée principalement (001) et (111) et le fond de ligne orienté
majoritairement (111).

Cuivre . . a
électrodéposé @ Cuivre déposé par PVD
oLl
Barriére de tantale
Diélectrique déposée par PVD

Figure 4.12 : Schéma présentant les deux mécanismes de croissance cristalline en
fonction de la largeur des lignes. Les fleches noires représentent le front de croissance.
Pour les lignes étroites, on a d'une part une difficulté pour les grains de la surépaisseur de pénétrer
dans la tranchée du fait que les grains de cette derniere sont beaucoup plus grands que la largeur
contrairement au cas précédent. Ainsi c'est le mécanisme 2 qui devient prépondérant. Il y a alors
une compétition entre le front de croissance provenant du fond de la ligne et ceux provenant des
flancs. Ceci explique les figures de poles que I'on obtient pour les lignes de largeur inférieures a
150 nm et est cohérent avec les figures de poles obtenues par Besser et Vanasupa. De plus ce
deuxieme mécanisme explique le fait que I'on obtienne un maclage relativement important des

90



Chapitre IV : Correlation entre microstructure et électromigration

grains vue en coupe mais que l'on n'observe pas en vue de dessus. Les fronts de croissance venant
des flancs et du fond de la ligne, nous pensons qu'une relation de macle entre deux grains dans
|'épaisseur peut apparaitre. Ce maclage ne serait pas visible en surface et serait en cohérence avec
nos observations.

Enfin pour les largeurs intermédiaires il y a compétition entre les deux mécanismes expliquant la
dispersion importante de la taille de grain dans |'épaisseur : on obtient a la fois des gros grains par le
front de croissance provenant de la surépaisseur et des petits lorsque le front provenant de la
couche d'accroche prend le dessus localement.

Cette proposition de deux mécanismes permet d'expliquer nos résultats, ainsi que ceux observés
dans la littérature. Cela explique que pour des lignes étroites la structure finale soit plus homogéne
puisque I'on diminue la compétition pour favoriser un seul mécanisme. Il faudrait maintenant
pouvoir implémenter ce modele dans un outil de simulation afin de le comparer aux résultats
expérimentaux et de pouvoir définir quels sont les parametres qui régissent la compétition entre les
deux mécanismes. Nous pouvons dire que la largeur des lignes a une influence ainsi que la
dimension de la surépaisseur. Serait-ce le rapport entre les deux qui permettrait de prédire lequel
des deux mécanismes est majoritaire ? Est-ce que cela dépend également du facteur d'aspect de la
tranchée ? Nous avons pu observer la double texture (111) pour des lignes de 100 nm du large (et en
dessous) et pour 130 nm de hauteur soit un facteur d'aspect de 0,76 alors que Vanasupa |'observe
pour des lignes de 350 nm de large et de 800 nm de hauteur soit un facteur d'aspect de 0,44. Il y a
donc plusieurs dimensions géométriques a considérer pour pouvoir prédire quelle sera le
mécanisme de croissance qui sera prépondérant et donc prédire quelle sera la microstructure et la
texture du cuivre. Des modeéles de simulation existant permettent déja de prédire la microstructure
en fonction de la dimension de la surépaisseur [90] mais des développements sont nécessaires pour
intégrer les aspects textures et également la dépendance en température. Il sera alors possible de
connaitre les propriétés structurales du matériau de l'interconnexion pour des conditions de
procédés données par simulation.

Maintenant que nous avons caractérisé |'évolution des parametres microstructuraux du cuivre avec
la largeur des lignes, nous allons étudier I'incidence de cette variation de dimension sur la résistance

des interconnexions face a I'électromigration.

4.1.3 Effet de la géométrie sur I’électromigration

D'aprés les préconisations de I''TRS" (source de 2007), bien que le courant maximum autorisé a
passer dans les interconnexions diminue, cela ne permet pas de compenser la diminution de la
section des interconnexions. Il en résulte que la densité de courant augmente a chaque nceud
technologique. Cette augmentation ne permet pas a elle seule d'expliquer la durée de vie moyenne
de plus en plus courte des interconnexions lorsque I'on modifie la dimension des lignes. Pour s'en
convaincre, nous avons effectué des tests d'électromigration a densité de courant et température
constante pour différentes largeurs de lignes : 1000 nm, 480 nm, 240 nm, 120 nm et 70 nm
provenant du méme substrat.

4.1.3.1 Résultats des tests électriques
Pour les cing largeurs de lignes caractérisées par EBSD en coupe, une caractérisation électrique par
test d'électromigration a également été effectuée. Afin de pouvoir comparer aisément les résultats,
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nous avons des conditions de vieillissement identiques pour chaque largeur a savoir une
température de test de 300°C et une densité de courant de 22 mA/um?. Pour chaque échantillon, on
obtient une courbe d'évolution de la résistance en fonction du temps permettant de suivre
I'évolution de la (ou des) cavité(s). Le critere de défaillance a été pris pour chaque largeur comme
correspondant au saut de résistance (moment ol la conduction se fait par la barriére de tantale au
niveau de la cavité). Seize échantillons ont été caractérisés pour chaque largeur afin d'obtenir une
distribution des temps a la défaillance et d'en tirer le temps médian.

L'évolution des temps médian a la défaillance est présentée Figure 4.13. Le faible nombre
d'échantillons peut expliquer que la tendance observée soit discontinue. L'épaisseur des lignes étant
constante, nous pouvons tracer I'évolution du temps médian a la défaillance directement en
fonction de la largeur de lignes puisque la section y est proportionnelle.

Evolution du temps médian a la défaillance en fonction de la largeur
de ligne
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Figure 4.13 : Evolution du temps médian a la défaillance en fonction de la largeur de

ligne de cuivre pour une densité de courant constante de 22 mA/um? et une

température de 300°C.
On constate une tendance a augmenter fortement le temps moyen a la défaillance avec la largeur de
ligne. Cette tendance est attendue puisque lorsque I'on diminue la largeur, le volume de la cavité
nécessaire pour obtenir une défaillance diminue également. La densité de courant étant constante,
le temps pour obtenir une défaillance décroit aussi. Si I'on regarde la dépendance du temps médian
a la défaillance d'apreés la loi de Black présentée par I'Equation 4.1, on peut en déduire ce qui peut
étre a l'origine de cette évolution. La densité de courant étant constante ainsi que la température,
nous avons deux possibilités : le phénomeéne d'électromigration varie avec la largeur de ligne (E, et n
différents) et/ou les caractéristiques de la structure évoluent avec la largeur (évolution du pré-
facteur A).

. E
Tmedian = AJ nexp( a/ka)

Equation 4.1 : Loi empirique de Black. j est la densité de courant, T la température, E,
I'énergie d'activation du phénomeéne d'électromigration, rendant compte du chemin de
diffusion préférentiel, n le facteur d'accélération en courant, k, la constante de
Boltzmann, et A une constante rendant compte des parameétres géométriques de ligne
de métal ainsi que des parameétres structuraux [91].

Expérimentalement, on mesure des valeurs de E, et n constantes (E, de 0,9 eV et n de 1) lorsque I'on
fait varier la largeur des lignes [1]. Il ne reste donc que le pré-facteur A qui rend compte des aspects
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géomeétriques et structuraux. L'énergie d'activation de 0,9 eV correspond a une diffusion a l'interface
supérieure. En supposant, en premiére approximation, un flux de matiére constant et isotrope pour
gue la cavité atteigne les flancs de la ligne (correspondant au critére de défaillance), on obtient une
évolution du temps a la défaillance en fonction du carré de la largeur des lignes. L'évolution
présentée a la Figure 4.13 ne présente pas cette dépendance en carré de la largeur. A partir de cette
observation, on en déduit que l'aspect géométrique seul ne suffit pas a expliquer I'évolution des
temps médian a la défaillance en fonction de la largeur des lignes. Il reste donc comme explication
|'évolution des parametres structuraux qui a fait I'objet de la partie précédente.

Avant de conclure cette partie sur les liens possibles entre |'évolution du temps médian a la
défaillance et I'évolution des propriétés structurales du cuivre avec la largeur des lignes, nous allons
commenter quelques unes des courbes de résistance obtenues suite aux tests d'électromigration.

4.1.3.2 Discussion sur les courbes de résistance
Suite aux tests d'électromigration effectués pour les cing largeurs de ligne, des observations en
coupe en microscopie électronique a balayage ont été réalisés. La Figure 4.14 présente quelques
exemples de courbes de résistances que |'on peut obtenir avec l'image électronique de la coupe
associée. Ces images nous donnent I'état final des cavités au moment de I'arrét du test mais ne nous
donnent pas acces a leur historique. Les courbes de résistance donnent par contre une information
temporelle sur I’évolution des cavités.

La premiere courbe correspond a une cavité sous le via. On peut relever la valeur d'augmentation de
résistance au niveau du saut d'environ 11% puis une croissance constante de la résistance. L'image
électronique nous montre une cavité sous le via. On en déduit que la cavité s’est créée sous le via
générant le saut de résistance puis vient la phase de croissance le long de la ligne correspondant a la
phase linéaire de la courbe.

La deuxieme courbe présente également un premier saut de résistance mais ici de 15% suivi par une
phase d’augmentation constante. On observe ensuite une phase stable puis un saut d’environ 5%
suivi d'une autre phase d’augmentation de pente égale a la premiere phase d’augmentation. Enfin
on observe un deuxieme saut de 5% puis une phase de croissance linéaire mais de pente plus élevée
gue précédemment. L'observation de la coupe nous renseigne sur I'existence de deux cavités a la fin
du test, une sous le via et une dans la ligne. Les deux cavités expliquent la pente plus élevée puisque
deux fronts de croissance coexistent. La cavité sous le via correspond au premier saut de résistance
et I'un des deux autres sauts correspond a la cavité dans la ligne. La présence de ces deux sauts peut
correspondre a |'apparition de deux cavités ou a une cavité apparaissant dans la ligne et a une
croissance par consommation de grain de la cavité sous le via. Un grain est consommé par l'interface
supérieure ne générant pas d’augmentation de résistance (phase stable de la courbe) puis lorsque le
grain est entierement consommé, la barriere assurant la conduction génére un saut de résistance.
On remarque que dans ce cas plusieurs historiques sont possibles en partant de la courbe de
résistance expliquant I'observation en imagerie électronique.

Pour finir la courbe du troisieme exemple présente un premier saut de résistance de 5%. On observe
ensuite une courte phase de croissance puis un plateau puis un deuxiéme saut de 5%
d’augmentation de résistance et enfin une augmentation plus abrupte. Comme on peut s’y attendre
a partir des deux sauts de la courbe de résistance, I'image électronique de la coupe présente deux
cavités dans la ligne. Le plateau peut correspondre a une phase ou le cuivre déplacé par la croissance
d’un grain n’occupant pas toute I'épaisseur rebouche le second. On obtient dans ce cas un flux de
matiére qui n’est pas accompagné d’une augmentation de conduction par la barriere et ne donne
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pas d’augmentation de résistance. Quand la cavité débouche on obtient un deuxieme saut de
résistance. L'accélération de la croissance correspondant a la pente plus importante peut venir d’'une
croissance des deux cavités simultanée comme dans le cas précédent.

Evolution de la résistance pour une Evolution de la résistance pour une Evolution de la résistance pour une
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Figure 4.14 : Courbes de résistance en fonction du temps pour différents cas de figures.

En premier, une cavité sous le via, en second une cavité sous le via et dans la ligne et

enfin deux cavités dans la ligne. Les images électroniques en coupe correspondantes

sont visibles a co6té de chaque courbe de résistance, I'échelle est identique pour les trois

images. La largeur des lignes est de 70 nm.
On peut constater a partir de ces trois exemples que nombreux sont les cas de figures que I'on peut
obtenir concernant le nombre de cavités, leur localisation et leur cinétique de croissance. Cette
diversité montre que le phénomeéne d’électromigration est complexe et non prédictible. C’'est donc
un phénomeéne statistique suggérant ainsi un lien avec les parameétres structuraux du cuivre.
Néanmoins on peut signaler que les courbes de résistance permettent d’accéder a la localisation des
cavités avec la valeur des sauts de résistance (5% correspond a une cavité dans la ligne, 10% et plus
sous le via), le nombre de cavités a partir du nombre de sauts et la cinétique de croissance en
analysant I’évolution de la résistance (pente plus ou moins forte, plateau). Afin que cette analyse
soit aussi pertinente que possible il est cependant nécessaire d'effectuer des coupes pour confirmer
les hypotheses émises. On peut alors, par comparaison avec une bibliotheque de courbes et de
coupes suffisantes, suivre I'évolution de la (des) cavité(s) lors de nouveaux tests de vieillissement
accéléré sans avoir recours a l'imagerie électronique.

4.1.4 Premier lien entre microstructure et électromigration

Dans cette partie, nous avons caractérisé I’évolution de la structure cristalline du cuivre avec la
largeur des lignes de métal. Nous avons ensuite pu constater que I'évolution du temps médian a la
défaillance en fonction de la largeur des structures de test ne pouvait pas étre expliquée
uniquement par I’évolution du volume de matiére correspondant a la défaillance avec la largeur des
lignes. L’évolution de la microstructure et de la texture est alors nécessaire pour expliquer cette
variation de fiabilité. L’analyse de quelques courbes de résistance en fonction du temps a également
permis de se rendre compte de la complexité du phénomene d’électromigration et de son caractere
statistique que I'on peut relier encore une fois aux parametres structuraux du cuivre.

Nous pouvons maintenant, au regard de ces premiers résultats, mettre en lumiére les parametres
morphologiques du cuivre qui pourraient expliquer I’évolution de la résistance des lignes de cuivres
face a I’électromigration selon leur largeur.
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L'évolution de la texture avec la largeur pourrait expliquer en partie I'évolution du temps médian a la
défaillance. Le fait que I'on n'ait pas d'augmentation entre 480 nm et 1000 nm pourrait laisser
penser que les grains d'orientation (001) soient favorables a une croissance de cavité rapide
expliquant alors la stabilisation du temps a la défaillance. Pour confirmer cela il faudra une
caractérisation électrique dans les mémes conditions pour une ligne plus large, la texture évoluant
peu au-dela de un micron de large. Une autre maniere de raisonner est de dire que la texture (111)
favorise la croissance des cavités puisqu'elle est liée a une diminution du temps médian a la
défaillance. Cette conclusion a été observé par Mirpuri qui constate la présence d'un grain orienté
(111) a proximité de la cavité [64] pour des échantillons mono-niveaux. Nous verrons dans le
chapitre suivant que nous n'observons pas cette dépendance.

La seconde explication pourrait provenir de I'évolution de la taille de grains et du changement de
microstructure. L'évolution de la taille de grain en coupe est similaire a celle du temps médian a la
défaillance. L'évolution de la taille de grain en vue de dessus étant directement liée a la géométrie
de la ligne, elle ne nous intéresse pas ici. Pour cette piste également nous verrons dans le prochain
chapitre que le lien entre taille de grain et temps a la défaillance n'est pas forcément établi bien que
I'on note la présence dans la littérature de travaux le signalant. On peut citer les travaux de Zhang
[75] qui modifie la taille des grains en modifiant le courant durant la phase d'électrodéposition.
observe qu'une taille de grain plus petite donne un temps médian a la défaillance plus court.

Enfin la derniére participation que I'on peut supposer provient de I'évolution des joints de grains
(densité et proportion des types de joints de grains). Nous avons relevé une forte augmentation de
la densité de joints de grains accompagnée d'une proportion de joints de grains a forte
désorientation plus élevée et une proportion de macles plus faibles, correspondant a une structure
cristalline moins stable et plus contrainte que pour les lignes larges. Dans cet esprit on peut citer a
nouveau les travaux de Dubreuil [80] qui constate une augmentation du temps médian a la
défaillance d'un facteur deux, sans changement sur |'énergie d'activation, pour une surépaisseur de
cuivre réduite a 200 nm, au lieu de 560 nm. Il ne caractérise pas la taille de grains et attribue cette
amélioration a une meilleure stabilité de la structure cristalline présentant moins de défauts et de
lacunes ainsi qu'une texture (111) plus forte. Ainsi la qualité de la structure cristalline peut expliquer
la forte diminution du temps médian a la défaillance lorsque I'on diminue la largeur des lignes. Elle
n'explique cependant pas pourquoi il se stabilise au-dela de 480 nm.

L'explication est liée a un changement de localisation du lieu de défaillance durant le phénomene
d'électromigration. Pour les lignes larges, les observations électroniques des coupes et les courbes
de résistances montrent que les cavités ont fortement tendance a se créer au niveau du bout de la
cathode pour croitre sous les vias. Dans ce cas, la distance que le front de croissance doit parcourir
pour qu'il y ait défaillance ne dépend plus de la largeur des lignes. Il y a donc également un
changement de la localisation des cavités en fonction de la largeur des lignes. On peut attribuer ce
changement au fait que pour les lignes larges la microstructure étant polycristalline, il est plus facile
pour les lacunes de se déplacer sur de grandes distances par le réseau de joints de grains lorsque
I'on applique un courant. Ces lacunes vont alors s'accumuler au bout de la ligne pour faire naitre la
cavité.

Cette premiére comparaison entre I'évolution du temps médian a la défaillance et I'évolution des
parametres structuraux des lignes de cuivre en fonction de la largeur permet d'émettre des
hypotheses de dépendance entre |'électromigration et la structure du cuivre. Elle montre également
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la complexité du phénomeéne d'électromigration due a sa dépendance a la fois en fonction des
dimensions et également de la microstructure et de la texture qui elles aussi dépendent de la
largeur. Il en résulte que le phénomene d'électromigration ne présente pas le méme comportement
pour des lignes étroites et pour des lignes larges.

Dans la partie suivante, nous allons nous intéresser a I'environnement de la cavité peu apres son
apparition. Pour cela nous allons caractériser par EBSD les coupes longitudinales d'interconnexions
pour en tirer des informations sur le cuivre présent autour des cavités.

4.2 Caractérisation locale de I'environnement de la cavité

Dans cette partie nous avons effectué des tests de vieillissement sur des interconnexions de 70 nm
de large afin de tester le niveau Métal 1 seul (amenées de courant au niveau Métal 2) comme
spécifié précédemment. Suite a ces tests, les échantillons ont été extraits des boitiers puis préparés
pour une caractérisation par la technique de diffraction des électrons rétrodiffusés en coupe
longitudinale. Ce plan d'expérience présente deux difficultés majeures. La premiere est d'obtenir
une cavité de taille suffisante pour pouvoir la localiser sur la cartographie d'orientation de maniere
directe ou indirecte (comparaison avec l'imagerie électronique a balayage ou en transmission) mais
elle doit étre suffisamment petite pour que I'on soit proche de sa germination et qu'il y ait encore du
cuivre autour de la cavité. La seconde est de caractériser un nombre d'échantillons suffisant pour
que les résultats et les conclusions soient pertinents. Nous allons d'abord discuter sur le
déroulement des tests de vieillissement afin de définir un critére permettant une taille de cavité
satisfaisante.

4.2.1 Déroulement des tests d’électromigration

Les structures utilisées ici ont subi les mémes étapes de réalisation que les échantillons analysés
dans la partie précédente. Une premiéere caractérisation de la fiabilité pour ce procédé nous donne
un temps médian a la défaillance de vingt heures de test et une premiére défaillance au bout de
deux heures et demie. Pour répondre aux exigences énoncées plus haut sur la taille de la cavité et
pouvoir caractériser le cuivre autour de cette derniere, il est nécessaire de définir un critére d'arrét
de test. Pour cela nous avons le choix entre fixer un critére sur le temps de test et/ou sur
I'augmentation de résistance en pourcentage. Nous avons combiné les deux critéres, le critere sur
I'augmentation de résistance permet de garantir une cavité de taille raisonnable (a condition qu'elle
ne soit pas localisée sous le via) et le critere temporel garantit que la cavité ne sera pas trop grande
méme si elle ne répond pas au critere d'augmentation de résistance. Aprés plusieurs essais, les
critéres que nous avons adoptés sont une durée maximum de cing heures de test et une
augmentation de résistance de 2%.

4.2.2 Hypotheses
Pour que les résultats des caractérisations par EBSD soient valables, nous devons émettre plusieurs
hypotheses de travail a propos du cuivre de la ligne de test et de la cavité.

La premiere hypothése concerne le test d'électromigration. Nous supposons que les conditions de
test ne font pas évoluer les grains de cuivre et que la caractérisation suivant le test est
représentative de I'état de I'échantillon a sa sortie de production. Sur ce point on peut citer des
caractérisations EBSD réalisées in situ par Mirpuri, montrant que les grains de cuivre sur des tests de
plusieurs dizaines d'heures [64] évoluent peu et une étude de Wendrock, ou il observe peu de
changement en caractérisant des lignes de cuivre a température ambiante, a 260°C et a 400°C [67].
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La seconde hypothése qui concerne toujours les grains de cuivre, est que la préparation
d'échantillon n'affecte pas les caractéristiques morphologiques du cuivre. Ce point a été vérifié lors
de la corrélation entre la caractérisation EBSD par vue de dessus et en coupe. Si la préparation avait
eu une influence, la corrélation montrée dans le chapitre trois n'aurait pas été aussi bonne. Nous
supposons également que la caractérisation elle-méme n'affecte pas le résultat de I'analyse.

La derniére hypothése que nous devons poser concerne les cavités. Zschech a observé, a l'aide de
caractérisation en coupe longitudinale de structure de test de 400 nm d'épaisseur par imagerie
électronique et par rayons X, que les cavités pouvaient se déplacer durant le test de vieillissement
[92], [93]. Nous supposons ici que d'une part les dimensions de nos structures et d'autre part les
temps de test permettent de considérer que la localisation de la cavité correspond au lieu ou elle a
germé.

4.2.3 Résultats des caractérisations électroniques

4.2.3.1 Caractérisation EBSD sur douze échantillons

4.2.3.1.1 Effet des joints de grains

Nous avons caractérisé par la technique EBSD douze lignes de cuivre ayant subies un test de
vieillissement accéléré. Nous nous sommes intéressés ici a la microstructure entourant les cavités
(nombre de grains, taille) ainsi qu’a I'orientation des grains et aux joints de grains. Parmi ces douze
échantillons, quatre d’entre eux présentent deux cavités. Nous n’avons remarqué aucun lien entre
un parametre structural particulier a I'échelle de la ligne et le fait que plusieurs cavités soient
présentes (taille de grains moyenne, distribution particuliere des types de joints de grains,
orientation majoritaire). Toutes les cavités sont localisées a I'interface supérieure entre le cuivre et
le diélectrique mais le nombre de grains entourant la cavité est tres variable comme le montre le
graphique de la Figure 4.15 présentant l'effectif de chaque type de joints de grain pour chaque
cavité. On constate que la trés grande majorité des cavités (douze sur seize) est entourée d'au moins
trois grains (deux joints de grains). Ainsi la germination des cavités ne correspond pas uniquement a
un point triple (localisation entre un joint de grain et l'interface), comme on peut souvent le lire sur
des structures de dimensions plus relachées, mais a une zone présentant une forte densité locale de
joints de grains.

Effectif de chaque type de joint de grains pour chaque cavité

m Désorientation < 15°
m Désorientation > 15°

m Macle X3

Effectif

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16

Figure 4.15 : Effectif de chaque type de joint de grains pour chaque cavité caractérisée.
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Sur ce méme graphique on peut noter le type de joint de grains entourant les cavités. On releve la
présence de macles 23 pour 25% des cavités (numéros 4, 5, 10 et 16) et la présence de joints de
grains de faible désorientation (désorientation < 15°) également pour 25% des cavités (2, 9, 10 et 14)
avec seulement une cavité présentant les deux a la fois (huméro 10). On reléve par contre la
présence de joints de grains a forte désorientation dans la totalité des cavités caractérisées. Il faut
comparer ces résultats avec les proportions des types de joints de grains pour des lignes de 70 nm
caractérisées en coupe dans la premiere partie de ce chapitre. La proportion de cavités ou les joints
de grains de forte désorientation sont présents est beaucoup plus importante que la proportion de
joints de grains fortement désorientés a I"échelle d’une ligne (environ 40% d'apres la Figure 4.11).
Nous en concluons donc que la présence de joints de grains de forte désorientation est une
condition nécessaire a |'apparition d'une cavité.

4.2.3.1.2 Effet de la microstructure
Nous observons également dans 80% des cas la présence d'un grain occupant toute I'épaisseur de la
ligne entre la cavité et le via. Il semble donc que la configuration d'une zone polycristalline située a
coté d'un grain colonnaire illustré par la Figure 4.16 favorise I'apparition d'une cavité.

Grain Grain
colonnaire colonnaire

Région
polycristalline

Figure 4.16 : Cartographie d’orientation présentant une cavité (ellipse rouge) localisée
au niveau d’une zone polycristalline adjointe a un grain colonnaire.
De maniére générale, la cavité est localisée a la premiére itération de cette configuration en partant
de la cathode mais nous avons également observé des contre exemples. Nous supposons qu'il y a
dans cette configuration deux effets complémentaires. Le premier est celui du grain colonnaire qui a
un effet bloquant sur le déplacement des lacunes et va ainsi étre favorable a une accumulation qui
va générer une cavité. Le second provient de la présence d'une zone polycristalline. Des simulations
par éléments finis [94], [95], [96] ont montré, dans le cas de microstructure colonnaire, que les joints
de grains étaient des zones de forte contrainte en tension. On peut raisonnablement penser que cela
est d'autant plus vrai pour une zone polycristalline ou la densité de joints de grains est beaucoup
plus élevée que dans une structure colonnaire. Cette configuration est donc un lieu de germination
privilégié. De plus cette zone polycristalline peut accélérer la diffusion puisque les joints de grains
sont dans le sens du courant contrairement aux grains colonnaires. On peut, suite a ces
observations, supposer que la condition pour qu'une cavité apparaisse est de dépasser un seuil de
contrainte critique (ou de concentration locale de lacune critique). La ligne étant de dimension finie,
un gradient de contrainte s'établit en fonction du temps. L'anode ol s'accumulent les atomes de
cuivre est en compression alors que la cathode est en tension. Les joints de grains représentent alors
des pics de tension superposés au gradient de contrainte au niveau de la cathode. Au bout d'un
certain temps, la distribution de contrainte va présenter localement une valeur supérieure a la
valeur critique permettant I'apparition d'une cavité. Cette hypothése permet d'expliquer I'apparition
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de cavités aux joints de grains fortement désorientés et en particulier au niveau d'une zone
polycristalline. Elle explique également que la localisation de la cavité ne soit pas la premiere
configuration grain colonnaire/zone polycristalline rencontrée en partant de la cathode et que I'on
puisse obtenir plusieurs cavités au sein d'une ligne. On peut retrouver l'importance de ces zones
polycristallines dans les travaux de Zhang [97]. Il obtient deux tailles de grains différentes en
modifiant I'étape de dépot électrochimique du cuivre et constate également des zones de grains
colonnaires et des zones polycristallines pour des structures de dimension similaire aux nétres. Il
propose un modele considérant une ligne comme une succession de ces deux types de
microstructures basé sur le modele de simulation d'électromigration établi par Korhonen en 1993
pour I'aluminium [98]. Il parvient ainsi a intégrer la microstructure de maniere simplifiée dans la
modélisation du phénomeéne d'électromigration et montre la participation des joints de grains dans
|'épaisseur sur les distributions des temps a la défaillance, dans le cas ou la diffusion a l'interface est
supprimée, ce qui n'est pas notre cas dans cette étude. Ainsi, dans le cas ou la diffusion a l'interface
reste prépondérante, la diffusion aux joints de grain a un effet limité sur la fiabilité des lignes de
cuivre.

4.2.3.1.3 Effet des orientations cristallines

Apres avoir discuté I'effet des joints de grains et de la microstructure sur la localisation des cavités,
nous allons nous intéresser a l'importance des orientations cristallines des grains entourant les
cavités. Sur ce point, comme pour le type de joints de grain, il faut relativiser la présence d'une
orientation autour de la cavité par rapport a la proportion de cette orientation a I'échelle de la ligne.
Concretement, suite aux résultats de la premiere partie, il est attendu que I'on observe une certaine
récurrence des orientations (111) aussi bien en coupe qu'en vue de dessus que nous ne pourrons pas
considérer comme étant une condition pour I'apparition d'une cavité.

Les orientations sont classées en huit familles : (001), (011), (111), (211), (221), (311), (310), (511).
En considérant ces huit familles de plan avec une désorientation de 15°, on couvre alors toutes les
orientations possibles d'une structure cubique face centrée. Ainsi on compare I'orientation d'un
grain avec ces huit familles, il est alors associé a celle qui présente la désorientation la plus faible.

Nous observons effectivement la présence de grains orientés (111) en coupe dans 75% des cas et en
vue de dessus dans 37% des cas. On retrouve ici |'effet de la croissance de grains provenant de la
couche d'accroche. On note également la présence de |'orientation (221) en coupe dans 55% des
cavités alors qu'elle n'est relevée qu'une seule fois en vue de dessus. Enfin on peut signaler
I'apparition de grains orientés (001) aussi bien en coupe qu'en vue de dessus, provenant
majoritairement du méme grain qui présente donc une famille de plan (001) en surface, dans le plan
de coupe longitudinal et transversal dans 40% des cavités. L'incidence éventuel d'une orientation en
particulier n'est donc pas aussi marqué que dans le cas des joints de grains. On peut considérer les
grains orientés (001) en vue de dessus puisqu'ils ne sont pas majoritaires a grande échelle, comme le
montrent les figures de pble de la Figure 4.3 mais leur présence n'est pas relevée de maniére
systématique, il est donc difficile de conclure sur le role de cette famille de plans dans le mécanisme
d'électromigration.

Pour conclure sur cette partie, nous pouvons résumer les principales conclusions en trois points. Le
premier est que le site d'apparition d'une cavité n'est pas unique au sein d'une ligne de cuivre. Le
second concerne l'importance des joints de grains de forte désorientation qui se révele comme une
condition nécessaire pour la germination d'une cavité. Enfin la présence d'un grain colonnaire situé a
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cOté d'une zone polycristalline de forte densité de joints de grains semble étre un lieu trés favorable
a la germination d'une cavité. Ces conclusions associées aux références bibliographiques nous
ameénent a penser qu'il existe un seuil de contrainte en tension ou de densité locale de lacunes a
franchir pour qu'une cavité apparaisse a I'endroit correspondant.

La partie suivante est consacrée a l'observation d'un échantillon testé présentant deux cavités au
microscope électronique en transmission.

4.2.3.2 Comparatif échantillons testés / échantillons vierges

L'échantillon caractérisé ici présentait deux cavités visibles au microscope électronique a balayage.
De l'imagerie électronique en transmission a été réalisée afin de confirmer la localisation des cavités
sur les cartographies EBSD. Le résultat inattendu de cette caractérisation est de visualiser ce que I'on
appellera des micro cavités au sein de la ligne de cuivre qui ne sont pas visibles en microscopie a
balayage. La Figure 4.17 présente une coupe longitudinale de la ligne de cuivre ou deux de ces
micro cavités sont visibles ainsi qu'une coupe d'une ligne non testée ou aucune micro cavité n'a été
observée.

100 nm R o 4

Figure 4.17 : Images électronique en coupe longitudinale d'une ligne de cuivre testée a

gauche et non testée a droite. Les fleches sur l'image de gauche montrent les

micro cavités qui sont ici localisées aux joints de grains.
On peut noter que les micro cavités observées ne sont pas localisées a l'interface comme on pourrait
s'y attendre au vue des résultats précédents. De plus le fait qu'elles soient visibles en transmission et
pas en réflexion indique qu'elles sont plutét dans le volume de la ligne. La comparaison avec une
structure non testée provenant du méme substrat nous assure que ces micro cavités ne proviennent
pas d'un probleme de procédé (mauvais remplissage par exemple) mais qu'elles résultent du test
d'électromigration. Nous ne sommes par contre pas en mesure de savoir si elles sont la conséquence
du méme mécanisme que pour les cavités observées habituellement a l'interface ol d'un autre
mécanisme comme un réarrangement avec la température qui, sous l'effet des contraintes
présentes dans le matériau, peut amener a l'apparition de cavité. Ce deuxieme mécanisme appelé
"stress-voiding" est observé a plus basse température (typiquement entre 150 et 250°C) et se
produit a une échelle de temps de la centaine d'heure c'est pourquoi nous I'excluons ici. Cependant
pour s'en assurer définitivement il est nécessaire de réaliser un comparatif avec un échantillon ayant

subi les méme conditions de température que I'échantillon testé mais sans appliquer de courant.
Nous en concluons donc que ces micro cavités résultent bien du passage du courant et qu'elles

résultent du phénomene d'électromigration.

Cette caractérisation par imagerie électronique en transmission ne nous permet pas de localiser ces
cavités sur la cartographie d'orientation. On peut uniquement émettre I'hypothése que ces
micro cavités sont la conséquence d'électromigration par les chemins de diffusion aux joints de
grains (présents dans I'épaisseur pour cette dimension de ligne) et en volume. On peut également
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supposer que localement la qualité de l'interface cuivre/diélectrique présente une énergie plus
importante entrainant une diminution locale du coefficient de diffusion pour ce chemin et
|'apparition de micro cavités dans la tranchée plutét qu'a l'interface supérieure. Néanmoins la taille
de ces micro cavités comparée a celles visibles en microscopie a balayage ne les rend pas
responsable de la défaillance électrique des structures. Elles sont cependant a considérer si I'on

parvient a renforcer l'interface supérieure a I'échelle de la ligne. L'observation de ces micro cavités
sur un échantillon souléve donc plus de questions qu'elle n'apporte de réponses, sans pour autant
contredire nos précédentes conclusions, et mériterait qu'une étude y soit consacrée ce qui n'a pas

été possible dans le cadre de cette these.

Cette étude met en évidence la difficulté d'acquérir une quantité de données suffisante afin de tirer
des conclusions a la fois pertinentes et fiables. Une alternative a l'augmentation du nombre
d'échantillons caractérisés consiste a pouvoir caractériser plusieurs échantillons en une seule
analyse. Pour cela, il faut dessiner de nouvelles structures de test spécialement dédiées a ce type de
caractérisation qui permettront d'obtenir une information sur un grand nombre de sites avec un seul
échantillon.

4.2.4 Vers une augmentation de la statistique

Afin d'augmenter la statistique nous proposons d'augmenter le nombre de lignes de test par
structure et de les placer en parallele. Ce nombre doit étre choisi de sorte que la structure soit
compatible avec I'équipement de test dont la précision de mesure et les générateurs de courant
sont limités. Le fait de placer les lignes paralleles va fortement diminuer la résistance globale de la
structure alors que le courant a appliquer sera a multiplier par le nombre de lignes en paralléle de
facon a conserver la densité de courant de test habituelle. Il faut également considérer
I'augmentation de résistance de la structure lorsqu'une ligne va défaillir. Plus le nombre de lignes
sera important et plus l'incidence d'une cavité au sein d'une ligne sera difficile a détecter. En tenant
compte de ces différentes considérations, nous avons choisi de placer vingt lignes en paralléle de
10 um de long, 100 nm de large et 200 nm de haut. Ces dimensions correspondent aux dimensions
des plus petites interconnexions de la technologie 65 nm, technologie que nous avions a disposition
pour valider les structures dessinées. Avec ces dimensions, la résistance de la structure globale est
d’environ 11 Ohms. Dans le cas ol une cavité empéche totalement le courant de traverser une ligne
(cavité sous le via sans continuité entre la barriere de tantale du via et de la ligne), I'augmentation
de résistance résultante est de 5%. Si par contre on considére une cavité dans la ligne qui génére une
augmentation de résistance de la ligne de 10%, I'augmentation de résistance globale de la structure
ne sera que de 0,5% soit cinqg fois supérieur a la précision de mesure de I'équipement. En
conséquence le suivi de la résistance de la structure en fonction du temps permettra de détecter les
fortes augmentations de résistance au sein d’une ligne (cavité sous le via générant une
augmentation de résistance globale pouvant aller jusque 5%) mais risque de ne pas permettre de
détecter I'apparition d’une cavité dans la ligne. Ces structures ne sont donc pas adaptées a une
caractérisation de la fiabilité des interconnexions. Pour cela il faudra diminuer le nombre de lignes
pour gagner en sensibilité. De plus il faut tenir compte de la variation de densité de courant au sein
d’une ligne en fonction de sa résistance puisque les électrons vont passer préférentiellement par le
chemin le moins résistif. Plus il y aura de défaillance et plus les défaillances a venir seront accélérées
puisque le courant dans les lignes intactes augmente.

La Figure 4.18 présente une vue de dessus en microscopie électronique d’une structure de vingt
lignes testées accompagnée de la courbe d’évolution de résistance associée. On constate que toutes
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les lignes présentent une cavité au minimum et que sept présentent une cavité sous le via. Sur la
courbe de suivi de résistance, on dénombre également sept sauts de résistance supérieurs a 1%
d’augmentation relative et quelques sauts inférieurs a 1%. Pour finir on peut observer que la pente
d’augmentation de résistance augmente entre le premier saut et les sauts suivants ce qui est
représentatif du fait que de plus en plus de cavités grandissent en parallele. Il est cependant difficile
de tirer une information de la pente puisque nous avons vu dans ce chapitre qu’une ligne seule
pouvait présenter des comportements d’évolution de résistance tres différents, I'information que
I'on peut tirer d’'une pente moyennant le comportement de vingt lignes est donc purement
qualitatif. Nous confirmons donc ici que la structure que nous avons dessinée est fonctionnelle et
que son comportement correspond a ce que I'on attendait.

Evolution de la résistance pour une structure de 20 lignes
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Figure 4.18 : Image électronique d'une structure de test de 20 lignes apres test de
vieillissement a gauche et a droite la courbe d'évolution de résistance associée.

L'étape suivante, que nous n’avons pas réalisé est de définir comme précédemment un critére
d’arrét afin que les cavités puissent étre considérées comme proches de leur lieu d’apparition et que
les grains de cuivre les entourant soient caractérisables. Il parait évident dans ce cas qu’un critére
d’augmentation de résistance ne sera pas satisfaisant au regard de la sensibilité permise par cette
structure. Il faut donc caractériser un ensemble de structures et définir un temps de test qui
réponde a nos conditions.

Dans ce chapitre nous nous sommes intéressés a identifier les paramétres microstructuraux liés au
phénomeéne d'électromigration. Dans un premier temps d'un point de vue global, en suivant
|'évolution de ces parametres et de la durée de vie des structures de test en fonction de la largeur
des lignes de cuivre. Dans un second temps, une échelle plus locale a été utilisée pour caractériser
par EBSD l'environnement des cavités, résultant des tests d'électromigration. Les parametres
morphologiques qui se dégagent comme ayant un lien avec la localisation des cavités se révelent
étre les joints de grains de forte désorientation et la présence d'une forte contrainte en tension. Il
faut donc réfléchir aux étapes de fabrication qui pourraient étre modifiées ou ajouter afin de limiter
les zones polycristallines correspondant a des zones de forte tension et améliorer la croissance des
grains pour privilégier les joints de grains de faible désorientation et les joints de macle. Nous savons
ce que nous devons obtenir pour limiter le nombre de sites favorables a I'apparition de cavités, il
faut maintenant trouver le moyen d’y parvenir. Ces études ont été réalisées ici avec des échantillons
ayant subi le méme procédé de fabrication. Dans le prochain chapitre nous allons nous intéresser a
|'effet de différents changements de procédés de fabrications sur la fiabilité des lignes de cuivres.
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5 La lutte contre I’électromigration a commencé

Dans ce chapitre, nous allons nous intéresser a l'effet de certaines évolutions du procédé
d'élaboration des structures de test d'électromigration sur la fiabilité de ces structures mais
également sur les propriétés structurales du cuivre qui les compose. Nous aborderons dans un
premier temps l'incidence de la composition du bain utilisé pour le dépbt électrolytique et des
conditions de recuit. Dans une seconde partie, nous étudierons l'intérét d'intégrer d'autres éléments
au cuivre.

5.1 Modification des conditions de procédé
Puisque nous allons nous intéresser a la fois a I'aspect fiabilité et a I'aspect microstructure du cuivre
il est nécessaire d'établir une référence afin de pouvoir quantifier I'effet des modifications des
conditions de procédés. Pour la fiabilité, on considere dans la pratique un effet significatif d'un
changement de procédé a partir d'une évolution du temps médian a la défaillance d'un facteur deux.
Pour les parameétres structuraux, il nous faut établir ce seuil au-dela duquel on considéere que le
changement dans les étapes de procédés est en cause.

5.1.1 Etablissement d’un référentiel pour les analyses EBSD

Nous cherchons ici a quantifier la variabilité que l'on peut constater sur les parametres
morphologiques du cuivre pour un procédé de fabrication de référence. Pour cela, nous avons
caractérisé des plots de cuivre de grande dimension (environ quarante microns par quatre vingt
microns) au sein d'un méme substrat pour mesurer la variabilité intra-substrat. Nous avons
également comparé des plots de cuivre de deux substrats différents ayant subi le méme procédé
afin de quantifier la variabilité inter-substrat. C'est principalement celle-ci qui nous intéresse puisque
les changements de procédé seront nécessairement caractérisés sur des substrats différents. Les
structures caractérisées ont été choisies car elles permettent d'accéder a de grandes surfaces
d'analyses (plus de 3000 pm?) et donc d'étre autant représentatif que possible du substrat entier.
Quatre analyses ont été effectuées. Deux pour le substrat un et deux pour le substrat deux
référencées Sx-Py ou x est le numéro du substrat et y celui du plot analysé. Les résultats des
principaux parameétres microstructuraux sont rassemblés dans le tableau présenté Figure 5.1. Afin de
guantifier la variation de ces parameétres nous prenons comme référence |'analyse S1-P1 et calculons
I'écart relatif des autres analyses pour chaque paramétre. Les résultats obtenus sont présentés sous
forme d'histogrammes Figure 5. 2.

Diameétre de grain moyen (pm) 1,36 1,33 1,38 1,31
Dispersion moyenne 2,28 2,29 2,24 2,26
Désorientation moyenne (°) 49,9 50 50,1 50,4

Densité moyenne de joints de

. 0,82 0,88 0,80 0,86
grains (pm/pm?)
Proportion de joints de grains
<15° (%) 4.3 4 4.2 4.2
Proportion de joints de grains
>15° (%) 24.9 24.6 24.4 224
Proportion de macles (%) 70.7 714 714 73.3

Figure 5.1 : Tableau comparatif présentant les résultats des plots de cuivre des deux
substrats, ayant été élaborés de la méme fagon, analysés par EBSD.

103



Chapitre V : La lutte contre I'électromigration a commencé

Variation relative des paramétres microstructuraux
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Figure 5. 2 : Variation relative des parameétres microstructuraux en prenant comme
référence les résultats de I'analyse S1-P1.

On peut noter que les parameétres qui présentent le plus grand écart sont ceux correspondant aux
joints de grains de forte désorientation et a la densité de joints de grains. Pour ces deux parametres,
nous pouvons obtenir une variation relative de 10% entre deux analyses d'un substrat différent. La
taille de grains présente une variation de 5%. On peut donc retenir qu'une variation supérieure aux
variations maximales présentées par le graphique de la Figure 5. 2 pourra étre considérée comme
résultant de la modification du procédé et non de la variabilité naturelle que I'on obtient entre deux
substrats supposés identiques.

Nous pouvons également fixer un critere sur la texture du cuivre. Pour les quatre analyses
effectuées, les figures de pdles obtenues présentées Figure 5.3 étaient identiques avec une légére
variation de leur intensité maximum également présentée Figure 5.3, la variation maximale étant de
10%.

™ $1-P1 7.9
$1-P2 8,4
S2-P1 87
S2-P2 8,1

Figure 5.3 : Figures de poles obtenues pour les plots de cuivres analysés par EBSD ainsi
que les intensités maximums associées.
On en conclut donc qu'une évolution de l'allure des figures de péles et/ou de l'intensité maximum
supérieure a 10% pourra étre imputée a la modification de procédé.

Aprés avoir établi un seuil de référence de la variabilité inter-substrat d'un procédé, il faut
également considérer la surface a analyser pour que le résultat soit pertinent et représentatif tout
en gardant un temps d'acquisition raisonnable. Bien entendu plus les structures a caractériser sont
petites et plus le temps nécessaire a l'acquisition sera long puisque le pas de mesure sera plus petit.
Nous avons effectué un test pour des lignes de 150 nm de large. En partant d'une acquisition de
20 x 20 um?, que nous supposons représentative du substrat, on fait varier la surface analysée pour
aller de 2 x 2 um? jusqu'a la surface totale en suivant les valeurs des paramétres microstructuraux.
On constate une stabilisation des valeurs a partir d'une surface de 14 x 14 um?2. On peut donc
considérer pour une largeur de ligne de 150 nm qu'une surface d'analyse de 225 um? sera
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représentative du substrat mais il faut en conséquence reconsidérer le seuil de variation intrinséque
au procédé. Les variations que nous observons entre la surface de 14 x 14 pm? et 20 x 20 pm? sont
équivalentes a celles reportées précédemment pour les plots de cuivre, nous proposons donc de
doubler cette variation relative pour définir le seuil tenant compte de la variabilité du procédé
d'élaboration et de I'échantillonnage réduit que nous devons considérer. Ainsi deux procédés de
fabrication différents seront considérés comme ayant une influence sur la taille moyenne de grains si
leur évolution est supérieure a 10%.

Pour conclure, il parait plus pertinent, pour comparer |'effet d'une modification de procédé sur la
microstructure du cuivre, de s'intéresser aux parametres qui présentent une faible variation relative
(3 a 4%) tels que le diamétre moyen des grains, leur dispersion ainsi que la désorientation moyenne.
La densité de joints de grains ainsi que leur distribution ne pourront étre prises en compte que si
leur variation est tres significative (prés de 10%). Concernant la variation de texture, le suivi des
figures de poles permet dans un premier temps de distinguer un effet majeur d'un changement de
procédé. Si I'effet est mineur et non visible sur les figures de poéles, il faudra alors s'intéresser aux
variations d'intensité maximum.

Nous avons vu dans le chapitre précédent que plus les dimensions des lignes diminuaient, plus la
croissance des grains était liée a la couche d'accroche de cuivre. Ainsi, plus les dimensions des lignes
sont petites et plus la surface a analyser pour étre représentative du substrat est également petite
puisque la croissance des grains se fait a une échelle plus locale. Si la surface d'analyse est diminuée,
le critere de variabilité sera également a redéfinir. Dans les cas de petites surfaces d'analyse, on peut
utiliser comme solution alternative une deuxieme acquisition de méme aire afin d'évaluer la
variabilité. Si elle est trés importante (en comparaison avec ce qui a été montré dans cette partie)
cela signifie que la surface n'est pas représentative du substrat. Si elle est faible, on peut considérer
gu'elle est représentative du substrat et prendre cette variabilité comme seuil pour la comparaison
avec l'autre procédé de fabrication. Dans notre exemple, la variabilité était équivalente intra-
substrat et inter-substrat.

Enfin pour comparer une variation de procédé avec une référence, il faudra autant que possible que
les deux substrats soient du méme lot™®. La premiére raison est que nous n'avons pas caractérisé la
variabilité entre deux lots mais seulement entre deux substrats d'un méme lot. La seconde est que le
procédé de référence d'un lot n'est pas nécessairement le méme lorsque les lots en question ont
plusieurs mois d'écart. Et surtout, I'ensemble des étapes considérées comme référence peut
évoluer, de plus les machines utilisées pour un procédé identique peuvent présenter une dérive
(composition des bains chimiques, vitesse de dépdt...). Pour ces raisons, nous essayerons autant que
possible de comparer des conditions de procédé pour deux substrats d'un méme lot. Cette condition
est remplie dans les cas d'études suivants portant sur le changement de la composition chimique des
bains d'électrodéposition dans un premier temps et sur la modification des conditions du recuit de
croissance cristalline.

¥ Un lot est un ensemble de vingt cing substrats qui suivent les étapes de fabrication quasiment en méme
temps, les étapes de fabrication communes a tous les substrats sont donc identiques. On peut donc considérer
que, pour un lot, les variations de performances des structures de test ne peuvent étre imputées qu'aux
étapes différentes du procédé de référence.
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5.1.2 Evolution de la chimie de dépat du cuivre

5.1.2.1 Description des modifications de procédé

La modification de procédé que nous allons étudier concerne la composition du bain
électrochimique. Le dépot du cuivre se fait par réduction d'ions métalliques sur le substrat qui est
alors notre cathode. Le contact électrique entre le substrat et le bain est assuré par la couche
d'accroche déposée préalablement par PVD.

La composition du bain chimique est optimisée pour favoriser un remplissage extrémement
conforme : le remplissage est accéléré dans les tranchées de sorte que I'état final soit une couche de
cuivre extrémement plane tout en ayant rempli les tranchées. Pour cela, des additifs sont ajoutés a
la solution de sulfate de cuivre qui sert de base ainsi que du chlore (a hauteur de 50 ppm).

On dénombre trois types d'additifs : le suppresseur, I'accélérateur et le nivelant. Le suppresseur et
I'accélérateur agissent en compétition. Le suppresseur réagit avec le chlore et empéche la réduction
des ions métalliques. L'accélérateur qui a tendance a étre adsorbé dans les motifs supprime I'effet
du suppresseur, ce qui permet de remplir les tranchées alors que la vitesse de dépot en surface est
nulle. Enfin, le nivelant diminue la vitesse de dépét. Il se place préférentiellement dans les zones a
forte densité de courant donc au niveau des pics et des angles. C'est en général un polymere a haut
poids moléculaire ce qui I'empéche de pénétrer facilement dans les tranchées. Il a ainsi une action
planarisante en surface et empéche le pincement de la tranchée avant son remplissage complet.

Dans notre cas nous avons d'un c6té une solution de référence que I'on appellera REF et dans l'autre
une solution dont les additifs sont différents que I'on appellera MLI. Le but visé de cette deuxieme
solution est d'améliorer le remplissage. Pour cela, sa composition présente moins d'impuretés. Ces
solutions provenant de fournisseurs extérieurs, il ne nous est pas possible de connaitre la
composition de ces bains et donc les différences entre REF et MLI. Nous avons pu, dans certains cas,
observer la présence de ces impuretés dans les lignes de cuivres mais n'ayant pas constaté de lien
entre ces impuretés et la localisation des cavités nous ne discuterons pas ce point plus en détail.

Pour cette étude, les tests d'électromigration, tout comme les caractérisations par EBSD, ont été
effectués sur des lignes de 63 nm de large au niveau Métal 2. Plusieurs courants ont été utilisés
durant le dépo6t électrolytique pour le MLI (3 A; 6,75 A et 10 A). Le procédé que nous avons retenu
est celui utilisant un courant de 10 Amperes pour le dépot. Nous avons choisi celui-ci car il présentait
une forte variation de résistivité comparée a REF (déposée a 3 Ampeéres). Pour des structures de
63 nm de large, la variation de résistance, et donc a priori de résistivité puisque les structures ont la
méme géométrie, est de 9%. Cette variation augmente lorsque I'on diminue la largeur des lignes et
diminue lorsque les structures ont des dimensions plus relachées. Par contre, lorsque I'on compare
les deux chimies de dépot a courant équivalent, on n'observe pas de différence significative sur la
résistivité du cuivre. La variation observée provient donc principalement du courant appliqué pour le
dépot électrolytique et non de la composition du bain.

5.1.2.2 Résultats des tests d’électromigration
Les tests d'électromigration sont réalisés sur des structures de 63 nm de large a 300°C et a une
densité de courant d'environ 20 mA/um?2. Le temps a la défaillance pour chaque échantillon
correspond ici (et pour les études suivantes) au saut de résistance de la courbe de suivi de résistance
dont un exemple était présenté Figure 4.14. Les résultats de ces tests montrent une légére
dégradation des temps a la défaillance pour le procédé MLI avec un temps médian identique. Cette
variation n'est pas suffisante pour considérer un effet du changement de procédé. La Figure 5.4
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présente les distributions des temps a la défaillance en représentation logarithmique en abscisse et
normale en ordonnée.

Distributions des temps a la défaillance pour MLI et REF

99

95 |  REF .
901 | = MU =

Effectif relatif cumulé (%)
53
]
.
.

1 10 100
Temps median a la défaillance (u. a.)

Figure 5.4 : Distributions des temps a la défaillance pour les deux conditions de dépot

de cuivre. Afin que les performances restent confidentielles, les temps a la défaillance

sont exprimés en unité arbitraire, y compris pour la suite du manuscrit.
On remarque effectivement une dégradation globale de la fiabilité pour le procédé MLI
principalement marquée pour les temps a la défaillance faibles et longs. La dispersion de ces temps a
la défaillance est a peine plus importante pour MLI avec un écart type de 1,14 contre 1,10 pour REF.
Enfin, la différence des résistances initiales mesurées n'est ici que de 5% a comparer aux 9% mesurés
durant le suivi du procédé de fabrication.
Pour conclure sur ces résultats, bien que I'on observe effectivement une augmentation significative
de la résistance, la résistivité n'augmente que de 2% pour le procédé MLI (le calcul de la résistivité
est fait & partir du TCR*, qui rend compte de la variation de résistance avec la température, pour le
détail du calcul je vous renvoie vers cette these [2]). Les distributions des temps a la défaillance sont
relativement comparables et la fiabilité de ces deux procédés est donc considérée identique.
Les analyses EBSD ont été réalisées sur des substrats différents de ceux utilisés pour les tests de
vieillissement ayant subi les mémes procédés de dép6t mais préparés spécialement pour une
caractérisation par la technique de diffraction des électrons rétrodiffusés.

5.1.2.3 Résultats des analyses EBSD
Les substrats caractérisés ici ont subi les mémes étapes de procédé que les échantillons caractérisés
électriquement jusqu'a I'étape de polissage du Métal 2. Les étapes suivantes ont été le dépot d'une
couche d'encapsulation, a base de SiCN, d'environ un nanometre, afin d'éviter une oxydation du
cuivre tout en permettant de recueillir un signal de diffraction, puis un recuit simulant les recuits des
étapes suivantes vus par les structures testées électriquement. Cette procédure de préparation a été
validée au préalable sur d'autres substrats que ceux des procédés REF et MLI.

Le procédé REF a été caractérisé sur des lignes de 63 nm de large pour une aire d'environ 100 um?.
Pour le procédé MLI, une forte dérive a été observée ce qui a limité I'aire d'analyse a 30 um?2. Nous
avons pallié cette faible statistique en effectuant une seconde caractérisation de méme aire, que
nous avons comparée afin d'établir un seuil de dispersion pour chaque parameétre. Les résultats des
analyses de ces deux procédés de dépot sont présentés Figure 5.5 pour les différents parameétres
microstructuraux et Figure 5.6 pour la texture.

®TCR:en anglais Thermal Coefficient Resistance pour coefficient thermique de résistance (en K™
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REF 0,13 1,64 29 2,12 54
MLI 0,11+0,01 1,56+ 0,04 27+3 1,94+0,2 1432

Figure 5.5 : Tableau comparatif des parameétres microstructuraux pour les procédés REF
et MLI.

La Figure 5.5 met en évidence un diameétre moyen et une dispersion de taille de grains légérement
supérieure pour le procédé REF. La différence notable se situe au niveau de l'intensité maximum des
figures de poles. Les deux procédés présentent une texture similaire orientée (111) selon les flancs
des tranchées, comme le montre les figures de poles (001) de la Figure 5.6, mais elle est beaucoup
moins marquée pour le procédé REF qui présente également une forte orientation (001) a la surface
de I'échantillon.

Notre traduction de ces résultats, au regard des résultats du chapitre précédent, est que, dans le cas
du procédé REF, la surépaisseur participe fortement a la croissance des grains et trés peu pour le
procédé MLI. Cette hypothese explique notamment que les empreintes de la surépaisseur soient
beaucoup plus nombreuses dans la cartographie d'orientation du procédé REF.

001 001

—" D ‘— ' ™

RD RD
Figure 5.6 : Figures de pdle (001) obtenues pour les procédés REF,a gauche et MLI, a
droite.
5.1.2.4 Conclusion

Nous nous intéressons ici a deux modifications simultanées dont I'effet est impossible a décorréler
sans une étude complémentaire. Néanmoins, méme si nous ne sommes pas en mesure de savoir
dans tous les cas si les différences résultent de la modification de la chimie du bain ou du courant
d'électrodéposition, nous pouvons tirer quelques conclusions intéressantes.

Nous avons pu identifier que I'évolution de résistance et de résistivité provenait de la modification
du courant puisqu'a courants identiques les valeurs de résistance sont comparables. Cette
augmentation de résistance est d'autant plus importante que les lignes sont étroites ce qui peut
s'expliquer par le modele de croissance de grains proposé précédemment. La taille de grains
légerement inférieure dans le cas du procédé MLI pourrait expliquer la légére augmentation de
résistivité. Des analyses chimiques ont montré une quantité de chlore et de souffre plus importante
au sein des lignes de cuivre pour le procédé MLI. Cette plus forte concentration d'impuretés peut
également expliquer I'augmentation de résistance.

Nous n'avons pas constaté de différence significative en ce qui concerne la fiabilité des lignes de
cuivre pour I'un ou l'autre des procédés. En revanche, nous constatons une texture (111) provenant
des flancs beaucoup plus marquée avec le procédé MLI. On peut donc en conclure que |'orientation
des grains n'affecte pas significativement le phénomeéne d'électromigration.
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La prochaine étude est consacrée a l'effet de différentes conditions de recuit a la fois sur les
distributions des temps a la défaillance des lignes de cuivre et sur la microstructure du cuivre.

5.1.3 Evolution des conditions du recuit de croissance

5.1.3.1 Description des modifications de procédé
Les modifications que nous allons étudier ici concernent les conditions du recuit de croissance. Trois
procédés différents, présentés Figure 5.7, sont considérés. Le premier procédé appelé REF est celui
de référence. Les deux autres appelés FUR et DRD correspondent a deux variations de procédé
différentes.
La premiére, FUR, consiste a changer la température de recuit (150°C au lieu de 180°C) ainsi que le
mode de recuit (recuit en four au lieu d’un recuit par plaque chauffante). Afin de compenser la
différence de température qui va limiter la vitesse de croissance des grains, la durée du recuit est
augmentée (une heure au lieu de quatre-vingt-dix secondes).
La seconde variation, DRD, consiste en un recuit identique a la référence mais avec une surépaisseur
de cuivre d’environ 100 nm contre 480 nm. La différence se situe donc sur la durée de I'étape
d’électrodéposition, mais c’est apres |'étape de recuit de croissance que I'on pourra constater ou
non un effet sur la microstructure.

- Recuit sur plaque - Recuit en foura 160°C - Recuit sur plaque
chauffante a 180°C pendant1h chauffante 4 180°C
pendant 90 secondes pendant 90 secondes

- Surépaisseur de 480 nm -Surépaisseur de 480 nm - Surépaisseur de 100 nm

Figure 5.7 : Tableau récapitulatif des trois procédés REF, DRD et FUR.

Comme pour la variation précédente, nous allons caractériser la fiabilité des lignes de cuivre ainsi
gue leurs parametres morphologiques.

5.1.3.2 Résultats des tests d’électromigration

Les tests d’électromigration ont été réalisés aux conditions habituelles : une température de 300°C
et une densité de courant de 20 mA/um?. Les résultats de ces tests, pour une largeur de ligne de
70 nm, sont présentés sous forme de distribution des temps a la défaillance en échelle log-normale a
la Figure 5.8. On constate que les trois distributions sont superposées, les temps médian a la
défaillance ont un écart inférieur a 5% et leur dispersion est identique.

Afin de ne pas se retrouver dans le cas précédent ol nous n'avons pas pu conclure sur l'effet de de la
modification de procédé, nous avons également caractérisé les lighes de 150 nm de large. La Figure
5.8 présente les résultats des tests sous la méme forme que précédemment. Dans le cas présent,
bien que les temps médians a la défaillance soient trés proches, comme pour la largeur de 70 nm, on
observe que la dispersion est différente pour les deux variations de procédé qui présentent une
proportion de défaillances précoces plus importante. On peut mesurer 10% de défaillances pour les
procédés DRD et FUR avant la premiére défaillance du procédé REF. Le tableau présenté Figure 5.9
rassemble les valeurs des temps médians a la défaillance pour les trois procédés caractérisés et les
deux largeurs de lignes. On retrouve bien un temps médian identique pour les trois procédés dans le
cas des lignes de 70 nm alors que pour les lignes élargies la présence des défaillances précoces influe
sur le calcul de la distribution théorique entrainant une baisse des temps médians d'environ 20%.
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Distribution des temps a la défaillance Distribution des temps a la défaillance
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Figure 5.8 : Distributions des temps a la défaillance pour les trois procédés dans le cas
de lignes de 70 nm de large et de 150 nm de large.

Temps médian a la défaillance pour
les lignes de 70 nm de large ( u. a. )

Temps médian a la défaillance pour
les lignes de 150 nm de large (u. a. )

129 127 127

143 17 11

Figure 5.9 : Tableau récapitulatif des temps médians a la défaillance obtenus pour les

distributions calculées a partir des points expérimentaux.
Les résultats de fiabilité des lignes de cuivre pour les deux variations de procédés sont tres différents
entre les lignes de 70 nm, qui ne présentent aucune différence, et de 150 nm de large qui présentent
des défaillances précoces. La présence de ces défaillances augmente la dispersion ce qui se traduit
par un écart des temps médians a la défaillance. Nous décidons, pour la caractérisation par EBSD, de
nous concentrer sur les dimensions qui présentent une différence bien gu’elle ne soit pas tres
marquée et ne concerne que 10% de I'échantillonnage. La partie suivante ne sera donc consacrée
gu’a la caractérisation de lignes de 150 nm de large.

5.1.3.3 Résultats des analyses EBSD
Les résultats des analyses EBSD ont été traités de deux fagons. La premiere est de considérer le set
de données pour chaque procédé dans sa globalité et de considérer les valeurs moyennes des
parameétres microstructuraux, comme dans la partie précédente. Pour cela, les surfaces analysées
sont d’environ 100 um? pour les trois procédés de fabrication. La seconde maniére est de considérer
chaque acquisition comme un ensemble de multiples acquisitions, nous le développerons un peu
plus loin. Dans ce cas également, les échantillons analysés par EBSD ne proviennent pas des

substrats caractérisés par test d’électromigration mais de substrats ayant subi le méme procédé

jusgu’au polissage suivant I'étape de recuit.

5.1.3.3.1 Analyse globale

La Figure 5.10 présente les cartographies d’orientation des trois procédés de fabrication. La
comparaison de ces trois cartographies nous donne une information qualitative sur la texture et la
taille de grains. Le procédé DRD semble présenter une taille de grains inférieure et une texture (111)
plus importante que les deux autres procédés. On note également I'absence d’empreinte de la
surépaisseur de cuivre pour ce méme procédé alors que I'on en identifie pour les deux autres.

Les valeurs quantifiées des principaux parametres microstructuraux sont présentées Figure 5.11. La
taille de grains inférieure pour le procédé DRD y est confirmée alors que le procédé FUR présente
une taille plus importante comparée au procédé REF. On y retrouve également la texture (111) plus
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importante avec I'intensité maximale des figures de pbles plus élevée de 50% pour le procédé DRD,
les figures de poles (non montrées ici) présentent une orientation (111) selon les flancs plus
marquée. On retrouve ici le résultat d’une croissance de grain en faveur du mécanisme provenant de
la couche d’accroche car la compétition avec la surépaisseur est moindre du fait de sa dimension
réduite. Enfin, on notera la dispersion de la taille de grains et de la densité de joints de grains plus
importantes pour les deux variations de procédé.

Fite) . iy 3 1 iy AN HilHH ¥
Figure 5.10 : Cartographies d’orientation obtenues pour les trois procédés de
réalisation. La largeur des lignes est de 150 nm.

100 110
REF 0,22 1,38 424 1,90 9,7
FUR 0,26 1,49 42,4 3,21 10,3
DRD 0,17 1,52 42,7 5,14 15

Figure 5.11 : Tableau récapitulatif des principaux parameétres microstructuraux des
lignes de 150 nm de large pour les trois procédés de fabrication.

Comme précédemment, la forte variation de la texture n’influence pas le phénoméne
d’électromigration puisque I'on constate la méme distribution des temps a la défaillance entre les
procédés FUR et DRD qui présentent une texture sensiblement différente. On peut tirer la méme
conclusion sur la taille moyenne de grains.

On peut noter par contre que la dispersion de taille de grains ainsi que la densité de joint de grains
évoluent de la méme maniére pour les deux variations de procédés, qui présentent toutes deux une
distribution des temps a la défaillance similaires comportant des défaillances plus précoces que le
procédé de référence. Il est intéressant de noter que, malgré des différences significatives des
parametres structuraux concernant les joints de grains, la désorientation moyenne est comparable
pour les trois procédés traduisant une distribution des joints de grains semblable.

Nous concluons a partir de ces éléments que 'orientation des grains n’a pas d’effet sur les temps a
la défaillance obtenus durant les tests d’électromigration. Les parametres dont I'évolution pourrait
présenter un lien avec les temps a la défaillance concernent plutot les parametres microstructuraux
tel que la densité de joints de grains et la dispersion de taille de grains. Cette premiére conclusion
est cohérente avec les conclusions du précédent chapitre mettant en évidence la nécessité de joints
de grains de forte désorientation pour I'apparition d’une cavité. Afin d’aller plus loin, nous
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proposons de segmenter ces acquisitions pour obtenir une statistique des parametres
morphologiques des lignes de cuivre.

5.1.3.3.2 Analyse segmentée

5.1.3.3.2.1 Principe

Les caractérisations par imagerie électronique montrent que les cavités sont toujours situées entre
le via et les cing premiers microns de la ligne pour des tests d’électromigration réalisés en boitiers.
Le but de la segmentation des acquisitions est d’obtenir I'équivalent d’'une série d’acquisition
représentative des premiers microns prés du via pour chaque procédé. Quelques hypothéses sont
nécessaires pour que les résultats soient pertinents.

Nous devons supposer d’une part que les acquisitions effectuées sont représentatives du substrat et
gu’en isolant les lignes on puisse les considérer comme indépendantes. La premiere hypotheése est
vérifiée puisqu’elle répond aux critéres exposés dans la premiere partie de ce chapitre. En revanche,
la seconde n’est vraie que pour le procédé DRD ou l'on n’observe pas d’empreinte de la
surépaisseur. Pour les deux autres procédés, deux lignes de cuivre cbte a cobte ne sont pas
indépendantes. On peut cependant considérer que le nombre de ligne prises individuellement (30 au
minimum) est suffisamment important pour que les lignes soient indépendantes entre elles. Une
ligne aura un lien avec ses premiéres voisines mais pas avec les vingt sept autres.

Partant de ces constats et hypotheses de travail, on isole alors chaque ligne de I'acquisitition EBSD
globale (Figure 5.10), que I'on considére ensuite individuellement pour en extraire les
caractéristiques structurales. On obtient ainsi une trentaine de lignes de 10 um pour chaque
procédé ce qui est une statistique équivalente a celle des tests d’électromigration qui est dans notre
cas de trente-deux échantillons. On peut ensuite tracer la distribution des parameéetres
microstructuraux pour chaque procédé.

Cette méthode nous permet donc d’accéder de maniére indirecte a la dispersion des paramétres
microstructuraux pour chaque portion de ligne pres du via.

5.1.3.3.2.2 Résultats

A partir des distributions obtenues, on identifie alors les distributions qui se superposent, ne se
recoupent pas, se recoupent partiellement. On classe alors les parameétres en trois groupes. Ceux qui
sont identiques pour les trois procédés et qui ne sont, par conséquent, pas significatifs pour nous.
Ceux qui présentent une trés forte différence et sur lesquels on peut conclure qu’ils n’influencent
pas le phénomene d’électromigration dans la gamme de variations observées. Et enfin ceux qui
présentent un recoupement partiel, ce que I'on observe sur les distributions des temps a la
défaillance. Pour ces paramétres nous recherchons un recoupement commun pour les trois
procédés et une variation qui concerne a la fois les procédés FUR et DRD pouvant expliquer les
résultats observés suite aux tests électriques.

Concernant les parameétres qui ne se recoupent pas (ou trés peu), on constate comme pour I'analyse
globale que la taille moyenne des grains, ainsi que I'orientation des grains ne semblent pas avoir de
lien avec le phénomene d’électromigration.

Pour les parametres microstructuraux qui évoluent dans le méme sens que les performances en
fiabilité (un écart du paramétre dans le méme sens comparé a la référence), on reléve la densité de
joints de grains qui présente un recoupement partiel entre les procédés REF et FUR et aucun
recoupement entre REF et DRD. Si ce parametre a effectivement un lien avec I'électromigration alors
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il s’agit d’'un seuil de densité au-dela duquel les défaillances précoces se produisent plus
fréquemment.

Enfin les paramétres qui présentent un recoupement important des trois procédés puis une
variation similaire pour les procédés FUR et DRD sont la proportion de macles, la proportion de
joints de grains fortement désorientés et la désorientation moyenne qui est liée aux deux
parameétres précédents. Ces trois paramétres présentent des distributions similaires, celles de la
proportion de joints de grains fortement désorientés et de la désorientation moyenne sont
représentées Figure 5.12. On peut noter dans les deux cas une superposition importante des points
des variations FUR et DRD avec le procédé REF (60% pour la proportion de joints de grains fortement
désorientés et 80% pour la désorientation moyenne). Les points restants correspondent a des
valeurs du parameétre étudié présentes uniquement pour les deux variations : proportion supérieure
a 0,4 et désorientation supérieure a 43°.

Distribution de la proportion de joints de grains Distribution de la desorientation moyenne
fortement désorientés ( > 15° et < 55°) pour chaque ligne isolee
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Figure 5.12 : Distributions de la densité de joints de grains fortement désorientés et de

la désorientation moyenne pour chaque procédé de fabrication.
En comparaison les distributions des temps a la défaillance sont superposées pour 90% des points,
les 10% restant correspondant aux défaillances précoces des variations FUR et DRD. Les valeurs
relatives des sauts mesurées pour les défaillances précoces sont de 100% et plus (circuit ouvert)
alors que les petits sauts suivis d'une pente, correspondant a une cavité dans la ligne, ne sont
mesurés qu'a environ 4%. Les défaillances précoces correspondent donc a des cavités localisées sous
le via, le volume nécessaire pour causer la défaillance est moindre que pour une cavité dans la ligne,
ce volume est donc atteint plus rapidement entrainant une défaillance précoce.
Nous avons vu dans le chapitre précédent que les joints de grains de forte désorientation étaient
nécessaires a I'apparition d’une cavité. D’apres ces résultats, nous en concluons qu’une proportion
de joints de grains plus importante amene un risque plus élevé d’avoir la configuration adéquate a
I’'apparition d’une cavité sous le via expliquant ainsi les défaillances précoces pour les procédés FUR
et DRD.

5.1.3.4 Conclusion
Avec les deux méthodes utilisées pour caractériser la microstructure et la texture du cuivre, nous
pouvons conclure d’une part sur le lien entre |'orientation des grains et I'électromigration qui n’est
pas visible dans cette étude malgré de fortes variations de la texture globale et des proportions des
différentes orientations pour I'analyse segmentée. Il en est de méme pour la taille de grains, les
variations observées ici ne peuvent pas étre prises comme origine aux différences observées sur la
fiabilité des lignes.
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Les parametres qui présentent une variation allant dans le sens des différences observées suite aux
tests d’électromigration concernent les joints de grains et particulierement les joints de grains de
forte désorientation. La plus forte proportion de joints de grains augmente le risque d’obtenir une
cavité sous le via menant a une défaillance précoce. On retrouve ainsi les conclusions du chapitre
précédent sur le role important des joints de grains de forte désorientation sur la localisation des
cavités.

Dans cette premiére partie, nous avons étudié des modifications de procédé afin d’améliorer les
performances des lignes de cuivre d’un point de vue fiabilité. Les modifications concernaient ici les
conditions de dépot ou de recuit du cuivre. Dans tous les cas, nous n’observons pas de gain de
fiabilité mais nous avons noté par contre une influence sur les parametres morphologiques du
cuivre. L'étude de ces différences, engendrées par les modifications de procédé sur ces parametres,
nous a permis d’identifier a la fois des parameétres qui ne sont pas liés a I’électromigration et des
parameétres qui montrent une corrélation avec ce phénomeéne. Dans la deuxieme partie de ce
chapitre, nous allons nous intéresser a I'incidence de I'ajout de nouveaux matériaux sur la fiabilité.

5.2 Ajout de matériaux

Les précédents résultats montrent que le chemin critique pour |'électromigration est l'interface
cuivre/diélectrique et que la localisation des cavités est liée aux joints de grains. Ce que nous devons
chercher a obtenir est donc de supprimer la diffusion atomique a cette interface. Il a été reporté que
la vitesse de diffusion aux joints de grains est similaire a celle de l'interface supérieure [99], il faut
donc également chercher a minimiser ce chemin de diffusion si I'on veut observer une forte
amélioration de la fiabilité. Des études ont montré que l'insertion d'une couche de cobalt entre le
cuivre et le diélectrique ou d'alliage de cuivre comme le cuivre-aluminium permettait de diminuer la
vitesse de croissance des cavités [100], [101] se traduisant par une énergie d'activation du
phénoméne d'électromigration plus élevée. Ces nouveaux matériaux présentant un potentiel pour
améliorer la fiabilité des interconnexions, nous avons choisi de nous y intéresser afin de voir si cette
amélioration avait un lien avec la microstructure du cuivre.

L'introduction de ces matériaux dans I'architecture d'une interconnexion est tres différente pour le
cuivre-aluminium et pour le cobalt. Le cobalt est inséré sous forme d'une fine couche par dépot
chimique en phase vapeur. Nous verrons un peu plus loin a quelle étape de fabrication il est déposé.
L'alliage cuivre-aluminium est intégré durant la phase de dép6t de la couche d'accroche. La cible de
cuivre utilisée durant I'étape de dépodt est remplacée par une cible en alliage cuivre-aluminium.

Pour ces deux matériaux, nous allons caractériser la fiabilité des lignes de cuivre, en comparaison au
procédé de référence, pour une largeur de 63 nm. La caractérisation morphologique n'est effectuée
qgue dans le cas ol I'on suspecte un possible effet, c'est-a-dire si le matériau est introduit avant
|'étape de recuit de croissance. Enfin, une caractérisation chimique est également effectuée afin de
localiser ces nouveaux éléments dans l'architecture de la ligne.

5.2.1 Aluminium
Ici, la cible utilisée pour le dépot de la couche d'accroche est, dans un cas une cible de cuivre pur a
99,99% qui sera notre procédé de référence appelé REF, et dans l'autre cas une cible de
cuivre - aluminium contenant 1% d'aluminium. Cette variation sera appelée ALU.
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5.2.1.1 Résultats des tests d’électromigration

Les tests d'électromigration ont été effectués aux mémes conditions de température et de densité
de courant que précédemment : 300°C et environ 20 mA/um?. Les résultats de ces tests sont
présentés Figure 5.13 sous forme de distributions des temps a la défaillance. On peut noter une
augmentation significative du temps médian a la défaillance d'un facteur 2,5 sans modification de la
dispersion. Les pentes des courbes de résistance donnant acces a la vitesse de croissance de la cavité
ont été comparées. On mesure une pente moyenne trois fois plus faible pour le procédé ALU que
pour le procédé de référence (0,0036 Ohm/s pour REF contre 0,0012 Ohm/s pour ALU). Le fait
d'inclure un peu d'aluminium dans la couche d'accroche a donc un effet significatif sur les temps a la
défaillance en limitant la vitesse de diffusion au sein de la ligne.

Distribution des temps a la défaillance
pour une largeur de ligne de 63 nm
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Figure 5.13 : Distributions des temps a la défaillance pour le procédé de référence et le
procédé avec aluminium.
Pour aller plus loin dans la compréhension, nous devons savoir ou se situe I'aluminium : est-ce qu'il
reste dans la couche d'accroche? Est-ce qu'il diffuse au sein du cuivre? Si oui, la distribution est-elle
homogene? De plus, la variation de procédé étudiée ici concernant la couche d'accroche, dont on a
montré l'influence sur la croissance des grains a une incidence possible sur les parametres
morphologiques du cuivre. C'est pourquoi une caractérisation structurale par EBSD a été effectuée.

5.2.1.2 Résultats des analyses par EBSD

Les échantillons caractérisés ici proviennent de substrats préparés pour les analyses EBSD de la
méme maniére que pour le comparatif REF/MLI. L'aire analysée pour chaque procédé est d'environ
100 um? et la largeur des lignes identique a la caractérisation électrique : 63 nm. Les résultats relatifs
a la microstructure sont présentés Figure 5.14. Les résultats concernant les figures de pdles et donc
la texture des échantillons ne sont pas présentés ici, d'une part, parce qu'elles sont similaires, et
d'autre part, puisque nous avons mis en évidence que I'orientation cristalline des grains de cuivre ne
présente pas de lien avec I'électromigration.

REF 0,16 1,83 54,0 3,08 0,22

ALU 0,16 1,94 50,3 2,80 0,29

Figure 5.14 : Tableau récapitulatif des principaux parameétres microstructuraux des deux
procédés REF et ALU.

Les modifications de la microstructure concernent principalement la densité de joints de grains plus
faible de 10% pour le procédé ALU ainsi que la distribution angulaire des joints de grains. On note
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une augmentation de 20% de la proportion de joints de grains fortement désorientés conduisant a
une diminution de la désorientation moyenne. On en déduit que la proportion de joints de macles
présents pour le procédé ALU est moins importante et donc que le cuivre présente plus de défauts
que pour le procédé de référence. L'amplitude des variations mesurée sur ces parametres ne permet
pas d'expliquer le changement observé sur les distributions des temps a la défaillance. Ce n'est donc
pas |'évolution des parameétres microstructuraux engendrée par la présence d'aluminium mais la
présence d'aluminium elle-méme qui est responsable du gain de fiabilité des lignes de cuivre.

Nous avons également comparé les paramétres microstructuraux en analysant un plot de cuivre. Les
résultats obtenus, non présentés ici, sont identiques pour les procédés REF et ALU. La modification
concernant la couche d'accroche, il n'est pas étonnant de ne pas constater d'influence pour des
dimensions ou la croissance des grains se fait par la surépaisseur.

Pour finir, la technique TOF-SIMS® et les techniques EDX** et EELS?, toutes deux implémentées dans
un microscope électronique en transmission ont été utilisée pour caractériser la répartition spatiale
de I'aluminium.

5.2.1.3 Résultats des caractérisations chimiques : localisation de 'aluminium

5.2.1.3.1.1 Par la technique TOF-SIMS

La technique TOF-SIMS consiste a utiliser un faisceau d'ions pulsé pour pulvériser et ioniser la
surface d'un échantillon. Les ions secondaires générés sont ensuite accélérés avec une énergie E,
détectés et séparés selon leur temps de vol, les ions de masse élevée vont mettre plus de temps a
atteindre le détecteur que les ions plus légers. On obtient ainsi la distribution d'intensité en fonction
de la masse renseignant sur les especes présentes au sein du matériau. Afin d'obtenir une
information résolue en profondeur, on alterne ce mode opératoire avec un faisceau d'ions de forte
intensité qui va abraser le matériau, le faisceau d'ions utilisé pour I'analyse étant considéré comme
non destructif. Cette technique permet ainsi d'analyser plusieurs centaines de microns? et est plus
adaptée aux échantillons isolants que les autres techniques de spectrométrie de masse des ions
secondaires.

2 TOF-SIMS : Time Of Flight-Secondary lon Mass Spectroscopy, spectrométrie de masse des ions secondaires
en temps de vol.

! EDX: technique de spectrométrie d’énergie des rayons-X qui peut s'appliquer dans un microscope
électronique a balayage ou en transmission.

2 EELS : Energy Electron Loss spectroscopy, spectrométrie de perte d'énergie des électrons, technique utilisée
dans un microscope électronique en transmission.
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Les résultats comparatifs des deux procédés sont présentés
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Figure 5.15 sous forme de distribution en profondeur de I'aluminium. Le procédé REF ne montre pas
de présence d'aluminium comme attendu. Le procédé ALU montre bien une présence d'aluminium
mais avec une distribution en profondeur qui n'est pas homogene. On note une concentration en
surface de la ligne, un pic a 120 nm correspondant a la couche d'accroche en fond de ligne et un
large pic a une profondeur de 50 nm. La couche d'accroche étant déposée a la fois sur les flancs et le
fond de la ligne, on s'attend a un signal constant jusqu'au fond de la ligne puis un pic correspondant
au fond de la ligne. Le profil d'intensité présenté ici montre que l'on a bien une diffusion de

I'aluminium, apres son dépo6t, pour obtenir une ségrégation a la surface de la ligne ainsi que dans la
tranchée.
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Figure 5.15 : Représentation graphique de I'intensité de la quantité d’aluminium en
fonction de la profondeur de la tranchée.
La caractérisation par TOF-SIMS est une caractérisation tres globale puisqu'elle se fait sur de tres
grandes surfaces (carré de quelques centaines de microns de c6té). Une caractérisation par

microscopie électronique en transmission permet de caractériser la distribution de I'aluminium de
maniere localisée a I'échelle d'une portion de ligne.
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5.2.1.3.1.2 Par microscopie électronique en transmission

Plusieurs techniques liées au microscope électronique en transmission permettent une
caractérisation chimique. Etant donnée la faible quantité d'aluminium que nous recherchons, les
techniques que nous devons considérer doivent avoir une bonne sensibilité ce qui nous amene aux
techniques a balayage : la spectroscopie d'énergie de rayons X et de perte d'énergie des électrons.
Le fait que le faisceau soit concentré en un point permet d'obtenir un signal de forte intensité
ponctuellement sur I'échantillon. En déplacant le faisceau, on peut alors réaliser des profils ou
cartographies d'intensité d'un ou plusieurs éléments.

La spectroscopie d'énergie de rayons X est basée sur le méme principe que celle exposée dans le
chapitre deux dans le cas du microscope électronique a balayage. Les électrons incidents vont
exciter les atomes du matériau dont certains vont se désexciter en émettant un rayons X d'énergie
caractéristique. Ainsi, a partir du spectre énergétique, on peut identifier les éléments présents au
niveau du point d'acquisition.

La spectroscopie de perte d'énergie des électrons repose sur le phénomeéne de diffusion inélastique
qui va faire perdre aux électrons incidents, interagissant avec les électrons de coeur, une quantité
d'énergie caractéristique de I'élément considéré. Ces électrons vont alors étre déviés par un champ
magnétique pour étre détectés en fonction de leur énergie. Comme précédemment, on obtient un
spectre énergétique caractéristique des éléments étant entrés en interaction avec les électrons du
faisceau incident.

Les résultats sont présentés sous forme de cartographies Figure 5.16. On remarque sur la
cartographie longitudinale une ségrégation d'aluminium a l'interface supérieure localisée aux joints
de grains, mise en évidence par les fleches, aprés comparaison avec l'image électronique. La forte
intensité en fond de ligne est un artefact dont la barriére de tantale est responsable. Le tantale étant
un élément lourd, son interaction avec le faisceau incident va engendrer une forte diffusion du
faisceau et des électrons rétrodiffusés. Ces électrons vont alors interagir avec I'environnement de
I'échantillon, notamment la rondelle d'aluminium qui le maintient. La cartographie transversale met
en évidence la présence d'aluminium au niveau de la couche d'accroche (flanc et fond de ligne) et a
I'interface supérieure comme observé par Yokogawa [101].

300 nm

Figure 5.16: Cartographie chimique de I’élément aluminium pour une coupe
longitudinale réalisée en EDX a gauche et transversale réalisée en EELS a droite d’une
ligne de cuivre de 63 nm du procédé ALU. Sur l'image transversale I'aluminium est
représenté par la couleur verte.
Ces deux résultats confirment donc les résultats de I'analyse par TOF-SIMS mais ne permettent pas
de quantifier la distribution de I'aluminium au sein de la ligne de cuivre a cause du faible nombre

d'échantillons analysés.

5.2.1.4 Conclusion
Nous constatons ici que l'ajout d'aluminium permet un gain significatif de la fiabilité des lignes de
cuivre. Bien que cet ajout influe sur les parametres microstructuraux, les modifications observées ne
sont pas suffisantes pour étre responsables du gain de fiabilité.
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Les analyses chimiques ont montré que l'aluminium était principalement présent a l'interface
supérieure et plus particulierement au niveau des joints de grains de cuivre. Cette ségrégation
préférentielle de I'aluminium pourrait expliquer la diminution de vitesse de croissance des cavités
observée durant les tests d'électromigration. Notre hypothése est que la présence d'aluminium
renforce l'interface supérieure aux endroits critiques pour la germination de la cavité : les joints de
grains. Une fois la cavité formée, I'aluminium resterait a l'interface supérieure en suivant le front de
croissance de la cavité. Cette hypothese reste a confirmer par la caractérisation chimique post-
mortem d'une interconnexion.

La localisation de I'aluminium a l'interface supérieure nous apporte une information sur I'étape
durant laquelle I'élément se déplace de la couche d'accroche a la surface de la ligne. Si cette
redistribution avait lieu durant le recuit de croissance, le polissage qui suit éliminerait tout
I'aluminium présent dans la surépaisseur, on n'observerait donc pas de ségrégation a l'interface. La
diffusion de I'aluminium a donc lieu pendant les étapes de recuit suivantes alors que le cuivre est
déja stable apres le recuit de croissance (on le vérifie en suivant la résistance électrique des lignes de
cuivre).

Le second élément dont nous avons étudié l'influence est le cobalt retenu également car une
diminution de la vitesse de diffusion a été relevée par Hu [100], qui mesure une augmentation de
I'énergie d'activation du phénomene d'électromigration pour une interface supérieure cuivre/cobalt
(2 eV contre 0,8-1 eV pour une interface cuivre/SiCN).

5.2.2 Cobalt

Le cobalt est intégré a la ligne de cuivre par dép6t chimique en phase vapeur. Ce mode d'intégration
permet d'envisager plusieurs configurations. Nous allons étudier ici le cas d'une couche de cobalt,
d'environ 1,5 nm d'épaisseur, déposée entre la barriere de tantale et la couche d'accroche, ce
procédé sera appelé COL, et a l'interface supérieure entre le cuivre et le diélectrique, ce procédé
sera appelé COC. Ces deux variantes seront mises en comparaison avec le procédé REF, notre
nouvelle référence. L'architecture de ces trois procédés est décrite de matiere schématique Figure
5.17.

==Encapsulation SiCN

== Cobalt

==Cuivre électrodéposé
Cuivre d’accroche (PVD)

==Barriére de Tantale

Procédé COL Procédé COC Procédé REF

Figure 5.17 : Vue transversale schématique d'une ligne de cuivre pour les trois procédés
étudiés : COL, COC et REF.

Le but du procédé COL est d'améliorer I'adhérence et la germination de la couche d'accroche de
cuivre. Ce procédé étant intégré avant le recuit de croissance, une caractérisation structurale par
EBSD est effectuée afin de déterminer l'influence de cette couche de cobalt sur la microstructure du
cuivre.

Le but du procédé COC est d'améliorer la qualité de l'interface supérieure de la ligne de cuivre. Cette
variante ne sera pas caractérisée par EBSD puisque le cuivre est stabilisé avant le dépot de cette
couche. La fiabilité de ces deux variantes est évaluée par des tests de vieillissement et une
caractérisation chimique par la technique EDX permet de localiser le cobalt au sein de la ligne.
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5.2.2.1 Résultats des tests d’électromigration
Les tests d'électromigration ont été effectués dans les mémes conditions que précédemment. Les
résultats présentés sous forme de distribution des temps a la défaillance sont présentés Figure 5.18.
On note une augmentation du temps médian a la défaillance d'un facteur 4,5 accompagnée d'une
augmentation de la dispersion pour le procédé COL. On ne note par contre aucun changement pour
le procédé COC.
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Figure 5.18 : Distributions des temps a la défaillance pour le procédé de référence et les
procédés avec cobalt.
Si on s'intéresse aux pentes des courbes de résistance, on ne constate pas de différence pour le
procédé COC alors qu'on mesure une diminution d'un facteur trois pour le procédé COL (0,001
Ohm/s contre 0,003 Ohm/s pour la référence). On constate ici des résultats pour le procédé COL
similaires a ceux de la variation ALU avec une augmentation de la résistance a I'électromigration
expliquée au moins en partie par une vitesse de croissance de cavité plus faible. Nous allons
maintenant caractériser |'effet de ce procédé sur les parametres microstructuraux du cuivre.

5.2.2.2 Résultats des analyses EBSD pour le procédé COL
Les échantillons proviennent des mémes substrats que les échantillons caractérisés par test de
vieillissement accéléré. La caractérisation se fait sur des réseaux de lignes de cuivre de 63 nm de
large. Les résultats des surfaces de 50 pm? caractérisées par EBSD sont résumés sous forme de
tableau a la Figure 5.19. Comme pour la variation de procédé précédente, les données concernant
I'orientation des grains ne présentant pas de lien avec |'électromigration, elles ne sont pas
présentées ici.

REF 0,16 1,67 36,2 2,13 0,14
coL 0,18 2,11 53,6 1,39 0,15

Figure 5.19 : Tableau récapitulatif des principaux parameétres microstructuraux des
procédés REF et COL.
On note que le cuivre du procédé COL est mieux stabilisé avec une taille de grains supérieure au
procédé REF, une densité de joints de grains moins importante et une désorientation moyenne
significativement plus élevée résultant d'une plus forte proportion de joints de macle. Cependant
comme pour le procédé ALU, bien que la présence du cobalt sous la couche d'accroche influence la
microstructure du cuivre, ces différences ne suffisent pas a expliquer le gain de fiabilité observé.
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Comme précédemment, une caractérisation chimique par MET a été réalisée afin d'identifier la
répartition du cobalt pour les procédés COL et COC.

5.2.2.3 Résultats de la caractérisation chimique par MET

Les Figure 5.20 et Figure 5.21 présentent les cartographies chimiques du cobalt résultant d'analyse
EDX réalisées dans un microscope électronique a transmission, des procédés COC et COL
respectivement.

La cartographie du procédé COC met en évidence une diffusion du cobalt, déposé a la surface de la
ligne, dans I'épaisseur du cuivre préférentiellement par les joints de grains. Cette diffusion entraine
une couche de cobalt en surface discontinue au niveau des joints de grains lieux critiques pour la
germination des cavités. En conséquence, I'amélioration de la qualité de l'interface supérieure
attendue n'est pas obtenue aux joints de grains expliquant la résistance a I'électromigration similaire
au procédé de référence.
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Figure 5.20 : Cartographie chimique de I’élément cobalt pour une coupe longitudinale

d’une ligne de cuivre de 63 nm du procédé COC.
La cartographie du procédé COL réalisée sur un échantillon nous apporte deux informations. La
premiere information concerne la répartition du cobalt qui semble assez homogeéne. Il n'est donc pas
possible comme pour le procédé ALU de déterminer a quelle étape de recuit se fait la répartition du
cobalt. La seconde concerne la répartition du cobalt au niveau de la cavité (mis en évidence par le
polygone blanc). On remarque un signal plus intense au niveau du front de croissance de la cavité.
Ainsi, la supposition que nous avions faite dans le cas du procédé ALU pour expliquer la diminution
de la vitesse de croissance se vérifie ici pour le cobalt. Le cobalt étant réparti de maniére homogeéne,
une fois la cavité créée, il va s'accumuler au niveau de la surface libre et va diminuer la vitesse de
croissance de la cavité en créant une interface cuivre/cobalt au lieu de I'interface cuivre/diélectrique
et cuivre/vide.

Front de croissance Cavité

Figure 5.21 : Cartographie chimique de I’élément cobalt pour une coupe longitudinale
d’une ligne de cuivre de 63 nm testée du procédé COL.
On noteraici l'importance de la stabilisation du cuivre lors de l'insertion de cobalt dans I'architecture
de la ligne pour sa distribution finale. Dans le cas du procédé COL, le cobalt est présent avant le
recuit de croissance et le cobalt semble réparti de maniére homogéne dans I'épaisseur de la ligne
alors que pour le procédé COC, le cuivre est stabilisé avant I'ajout du cobalt qui se répartit
également dans I'épaisseur du cuivre mais avec une préférence pour les joints de grains.

5.2.2.4 Conclusion
Pour conclure sur l'effet de I'ajout de matériaux, on constate que l'introduction de ces matériaux
avant le recuit de croissance présente un gain significatif sur la fiabilité des lignes de cuivre avec une
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diminution de la vitesse de croissance des cavités que nous attribuons a une interface supérieure de
meilleure qualité (énergie d'adhérence plus élevée). Nous avons observé une fois de plus le réle des
joints de grain sur la résistance a I'électromigration avec la ségrégation de |'aluminium pour le
procédé ALU et un manque de cobalt pour le procédé COC aux joints de grains conduisant
respectivement a un gain de fiabilité ou a des performances équivalentes a la référence.

Concernant la distribution de ces éléments, nous avons constaté que les étapes durant lesquelles a
lieu cette répartition est difficile a identifier et il y a donc des analyses intéressantes a effectuer pour
identifier les conditions de recuit qui permettent de contréler au mieux la répartition des éléments
ajoutés.

A propos du procédé COC, une nouvelle version avec un dépot plus épais (environ 2,5 nm au lieu de
1,5 nm) a été évaluée présentant un gain d'un facteur quatre du temps médian a la défaillance.
Cette dépendance de I'épaisseur du dépdt cobalt a également été observée par Yang [102] mais
dans son cas, il observe un gain de fiabilité a partir d'une épaisseur de six nanometres. Les pentes
des courbes de résistance présentent des valeurs similaires a la référence (0,00155 et 0,00163
Ohm/s) mais en revanche la valeur médiane du temps d'incubation ty, introduit récemment par
Arnaud [103] et défini par la Figure 5.22, s'avere étre cing fois plus importante pour cette nouvelle
version du procédé COC. L'énergie d'activation mesurée de 0,88 eV, correspondant toujours a une
diffusion a l'interface supérieure, est loin des 2 eV mesurés par Hu avec un dép6t de CoWP. Nous
pensons ici que, le dépot étant plus épais, il n'y a pas de discontinuité de la couche déposée en
surface apres sa redistribution.
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Figure 5.22 : Définition du calcul du temps d'incubation d'une cavité a partir d'une
courbe de résistance présentant un saut suivi d'une pente.

On peut donc dire que l'influence du cobalt sur I'électromigration est différente selon qu'il est
intégré avant ou apres stabilisation du cuivre. Dans le premier cas, il a un effet sur la vitesse de
croissance des cavités comme pour I'aluminium, alors que dans le second cas il retarde I'apparition
de la cavité. Notre explication est que dans le cas du dépot d'une couche suffisamment épaisse,
I'énergie d'adhésion de l'interface cuivre/cobalt est supérieure en tout point a celle de I'interface
cuivre/SiCN. En conséquence, la contrainte en tension nécessaire a I'apparition d'une cavité est plus
élevée retardant ainsi le temps a la défaillance. Par contre, cela n'explique pas pourquoi la vitesse de
croissance de la cavité est inchangée alors qu'elle diminue fortement pour le procédé COL.

Aprés cette conclusion sur l'influence de I"ajout de nouveaux matériaux mettant en évidence la
complexité du phénomeéne d'électromigration, nous allons faire le bilan des modifications de
procédé présentées dans ce chapitre.
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5.2.3 Bilan

Dans ce chapitre, nous nous sommes intéressés a différentes variations de procédé suspectées
comme ayant une incidence potentielle sur les parameétres morphologiques du cuivre et en
conséquence sur les performances des lignes de cuivre face a I'électromigration. Nous avons pu
observer d'une part que certaines modifications de procédé n'influencent ni la fiabilité ni les
caractéristiques structurales du cuivre. A l'inverse, nous avons pu voir que le changement des
conditions du recuit de croissance peut avoir une forte influence sur la texture du cuivre sans que les
résultats des tests de vieillissement accélérés soient tres différents pour autant. En segmentant les
analyses réalisées par EBSD pour obtenir une distribution statistique des parameétres
morphologiques plutdt qu'un résultat global, nous avons pu identifier a nouveau les joints de grains
de forte désorientation comme étant liés a la présence de défaillances précoces détériorant la
fiabilité des lignes cuivre. Nous avons également confirmé notre conclusion sur l'influence de
|'orientation des grains, dont la forte variation n'entraine pas d'amélioration ou de dégradation des
temps a la défaillance. Ce résultat contredit donc les articles de la littérature mettant en évidence
une corrélation entre I'orientation cristalline et le lieu de défaillance des lignes de cuivre. Concernant
les variations de procédé, de nombreux parametres peuvent étre étudiés et les deux études
montrées ici mettent en évidence d'une part la difficulté d'isoler réellement un seul parametre
puisqu'il peut avoir une répercussion sur les étapes suivantes. Une modification de la couche
d'accroche, par exemple, peut avoir un effet sur I'étape de dépot électrochimique et également sur
le recuit de croissance. D'autre part, méme si des mesures de contréle (notamment de résistance)
sont effectuées durant les étapes de fabrication pour identifier les procédés présentant un effet
significatif, nous avons vu que cela ne garantissait pas une modification des parameétres
microstructuraux et de la fiabilité des lignes de cuivre. Ceci nous amene a la deuxieme partie de ce
chapitre qui est dédiée a l'ajout de nouveaux matériaux au sein de l'architecture de la ligne,
I'aluminium et le cobalt.

L'idée générale est d'améliorer la qualité de l'interface supérieure, chemin de diffusion responsable
de la défaillance. Nous avons observé que la présence de cobalt ou d'aluminium en fond de ligne
permettait de diminuer la vitesse de croissance des cavités et en conséquence d'améliorer la fiabilité
des lignes de cuivre. Dans le cas du cobalt déposé en surface, il s'avere qu'une certaine épaisseur
(située entre 1,5 et 2,5 nm dans notre cas) doit étre déposée pour obtenir un gain de fiabilité. Les
analyses chimiques ont montré a nouveau l'importance des joints de grains dans le phénomeéne
d'électromigration. On retrouve avec l'ajout de ces matériaux qu'une interface cuivre/métal est
préférable pour améliorer la résistance a I'électromigration [60], car I'énergie d'adhésion de
I'interface est supérieure. Cependant, nous restons perplexes sur la cinétique du phénomene
d'électromigration différente pour l'intégration du cobalt en surface et en fond de ligne. Cette
différence pourrait s'expliquer en partie par le fait que le cobalt soit intégré avant ou aprées la
stabilisation du cuivre ce qui a une influence sur sa distribution dans |'épaisseur de la ligne.
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Conclusions

Les travaux présentés dans ce manuscrit nous ont permis de mettre en évidence un lien entre les
parametres morphologiques du cuivre constituant la partie conductrice des interconnexions et
|'électromigration, phénoméne majeur responsable de la défaillance des lignes de cuivre par
création de cavités sous |'application d'un courant. L'étude portant sur la caractérisation du cuivre
présent autour d'une cavité sur des structures de 70 nm de large a montré la présence de joints de
grains fortement désorientés comme nécessaire a l'apparition d'une cavité. Nous retrouvons ainsi
certains résultats de la littérature a propos de l'influence des joints de grains sur la localisation de la
défaillance mais ici sur les dimensions correspondantes aux interconnexions les plus critiques.

La caractérisation structurale d'interconnexions n'étant pas courante, et la technique de diffraction
des électrons rétrodiffusés n'étant pas adaptée a priori a des échantillons de ces dimensions, nous
avons d0 développer les méthodes de préparation d'échantillons et optimiser les étapes
d'acquisition pour parvenir a ces résultats. Ceci présente donc une forte valeur ajoutée pour
I'entreprise, d'autant plus que nous avons montré que la technique pouvait étre utilisée pour des
interconnexions du noeud 28 nm, correspondant a des interconnexions de 45 nm de large. Nous
avons également mis en place avec les équipes de production un protocole de préparation de
substrats spécifiguement destinés aux analyses EBSD permettant d'une part de faciliter la
préparation et d'obtenir une acquisition de meilleure qualité.

En comparant plusieurs modifications de procédés, nous avons pu conclure que l'orientation
cristalline des grains n'avait pas de lien avec les performances des lignes de cuivre face a
|'électromigration. Ce résultat est donc en désaccord avec les observations de Choi et Mirpuri [63],
[71], [64], [87]qui observent un lien entre le phénomeéne de dégradation et I'orientation des grains
mais avec des conclusions opposées. Cet exemple de résultats contradictoires n'est pas unique et il
est difficile, de maniére générale, d'établir une relation entre les résultats de différents travaux. Les
conditions d'élaboration des interconnexions sont rarement identiques et les conditions de
caractérisations sont tres souvent différentes (échantillons caractérisés "in situ" avec une interface
libre, structures de test avec ou sans via, fiabilité évaluée avec un chauffage en four ou par effet
joule).

Bien que l'on observe un effet significatif sur la microstructure du cuivre pour certaines
modifications des conditions de procédé, elles n'entrainent pas de gain ou de perte notable sur la
fiabilité des lignes de cuivre. Nous n'avons bien sir pas évalué l'incidence de toutes les modifications
envisageables mais, d'aprés nos précédentes conclusions, il est raisonnable de penser que cette
voie, trés colteuse, n'est pas la plus prometteuse puisque nous ne parviendrons jamais a éliminer la
caractére granulaire du cuivre.

La technique consistant a améliorer l'interface cuivre/encapsulation, ol se produit la diffusion
responsable de I'apparition et de la croissance de la cavité s'avere étre plus efficace. Nous l'avons
constaté avec l'introduction d'aluminium et de cobalt dans I'architecture de la lighe de cuivre. Bien
que le gain sur les temps a la défaillance soit net, il y a encore a comprendre la raison de ce gain.
Lorsque les éléments sont introduits avant le dépot électrolytique, on constate une baisse de la
vitesse de croissance des grains alors que pour le cobalt déposé en surface le gain est une
conséquence du retardement de |'apparition de la cavité.
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Le phénomene d'électromigration est donc un phénoméne complexe. Bien que I'étude poussée des
courbes de résistance amene de nombreuses informations (temps a la défaillance, lieu de la cavité
avec la valeur du saut de résistance, nombre de cavités, vitesse de croissance de la cavité, énergie
d'activation du phénomeéne renseignant le chemin de diffusion majoritaire), elle ne permet pas de
comprendre le phénoméne dans sa totalité. C'est pourquoi les caractérisations par imagerie
électronique, chimiques et structurales sont nécessaires pour compléter les informations apportées
par la caractérisation électrique.

Lorsque nous avons caractérisé I'effet d'une modification dans le procédé de fabrication, nous nous
sommes concentrés sur les temps médian a la défaillance, ce qui est pertinent pour identifier le gain
ou la perte de performance. Cependant lorsque l'on veut définir la fiabilité d'un produit il faut
considérer un grand nombre d'interconnexions ce qui entraine d'extrapoler la fiabilité pour de tres
faibles taux de défaillances (typiquement 1 ppm). Ainsi un gain sur le temps médian a la défaillance
qui s'accompagne d'une augmentation de la dispersion peut finalement entrainer une perte aux
faibles taux de défaillance. Le temps médian a la défaillance n'est donc pas le seul parametre a
considérer durant la phase de développement afin de faire les bons choix sur les étapes de
fabrication des interconnexions.

Perspectives

Les études portant sur la caractérisation structurale du cuivre environnant la cavité ont été réalisées
sur des échantillons dont la cavité était suffisamment petite pour étre considérée proche de son
apparition. Il serait intéressant maintenant d'étudier, en plus de la germination de la cavité, la
cinétique de croissance. Y-a-t-il une configuration microstructurale ou une orientation qui s'oppose a
son développement ? Nous avons observé que la configuration grain colonnaire conjoint a une zone
polycristalline était souvent liée au lieu d'observation de la cavité. Ceci suggere donc que la
microstructure peut jouer un réle dans la phase de germination de la cavité. Qu'en est-il pour sa
croissance ?

Nous avons déduit de cette configuration grain colonnaire/zone polycristalline préférentielle a
|'apparition d'une cavité, que la contrainte locale préexistante, dans notre cas une contrainte en
tension, pouvait avoir un effet sur la localisation des cavités. Nous n'avons pas pu mettre en place
d'études afin de le confirmer par des mesures locales de I'état de contrainte. Ce type de plan
d'expérience, difficile a mettre en place étant donné la résolution nécessaire a la caractérisation des
lignes de cuivre, apporterait des informations indispensables pour mieux comprendre le phénomene
d'électromigration et pouvoir le modéliser.

Concernant la simulation, des modeéles analytiques de diffusion dans du cuivre considéré
monocristallin existent déja au sein de I'entreprise. lls permettent notamment de rendre compte de
I'influence des longueurs de lignes (Effet Blech exposé au premier chapitre) sur le phénomene
d'électromigration. L'intégration de la microstructure (et de l'orientation pour la phase de
croissance) dans ce type de modéles est tres délicate et est plus facile dans le cas de simulation par
élément finis. Les données expérimentales recueillies durant ces trois années pourraient étre
utilisées pour définir un modele de simulation intégrant la microstructure et le confronter aux
résultats obtenus. Ces travaux pourraient faire I'objet d'une these.

Nous avons vu qu'une caractérisation complémentaire aux tests de vieillissement accélérés étaient
nécessaire pour interpréter les résultats obtenus et mieux comprendre le phénomene
d'électromigration. La difficulté réside dans le nombre d'échantillons a caractériser pour que
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I'information tirée de ces analyses soit pertinente et représentative. Pour pallier ce point bloquant,
nous avons montré que la définition de structures spécialement dédiées permettait d'augmenter la
statistique sans augmenter le nombre d'analyses. La définition de structures spécifiques est donc
une voie intéressante pour étudier le phénoméne d'électromigration : augmentation de la
statistique, détermination des grains présents a la place de la cavité grace a des lignes de cuivre non

connectées de chaque coté de la ligne de test (pour des largeurs ol I'empreinte de la surépaisseur

est significative) par exemple.

L'ajout de nouveaux matériaux semble étre |'option la plus efficace mais il faut encore comprendre
quelle est la cause du gain de fiabilité observé. Pour cela il serait pertinent d'une part d'identifier
|'étape durant laquelle la diffusion des éléments s'opéere pour ensuite en modifier les conditions
(température, durée). Il sera alors possible de contréler la diffusion des éléments pour ensuite
caractériser la fiabilité correspondante et suivre I'évolution des paramétres tirés des courbes de
résistances. Bien sOr I'étude d'autres matériaux est aussi a envisager, le manganése par exemple est
aujourd'hui en développement en remplacement de I'aluminium.

Dans l'optique d'améliorer la résistance de la cathode a I'électromigration, il serait intéressant
d'étudier ce qui se passe si I'on supprime le lieu de germination de la cavité. Pour cela il faut d'abord
préparer les échantillons en deux phases durant les tests d'électromigration. La premiere phase
consiste en un test classique présentant un saut de résistance suivi d'une augmentation linéaire. A
ce stade, les grains de cuivre présents a la germination ont disparu et une cavité de taille
conséquente est présente. La deuxieme phase consiste ensuite a inverser le sens du courant de
sorte a réparer le coté de la ligne présentant la cavité en utilisant le phénomeéne d'électromigration.
Le cuivre va alors se reformer en condition d'épitaxie avec le front de la cavité. On teste ensuite la
ligne de la méme maniere que la premiere phase et on caractérise le lieu de germination. Un des
problémes de cette procédure et d'arriver a connaitre les grains de cuivre de la ligne avant les deux
premieres phases. Pour cela on peut utiliser des structures munies de lignes non connectées qui
vont garder la configuration structurale initiale. Cela suppose que les lignes ont une microstructure
bambou et que les lignes adjacentes présentent la méme orientation (empreinte de la surépaisseur).
Un autre probleme est qu'en plus de la structure du cuivre différente au premier lieu de
germination, |'état de contrainte initiale entre la premiere phase et la troisieme phase est également
différent. Il faudra donc prendre en compte ceci dans l'interprétation des résultats et si possible le
caractériser. Dans cet esprit, il serait pertinent de vérifier si le lieu de germination est identique pour
une structure longue et pour une structure courte présentant un effet Blech pour laquelle I'évolution
de I'état de contrainte en fonction du temps est différente. Enfin, I'effet des dimensions des lignes,
et donc du mécanisme de croissance cristalline, sur la localisation et la croissance des cavités
apporterait également des informations pour améliorer notre compréhension du phénomene et
confronter les modeles de simulation.

Pour conclure, cette thése a permis de mettre au point des procédures adaptées a la caractérisation
de lignes de cuivre de petites comme de grandes dimensions afin d'apporter des informations sur le
phénomeéne d'électromigration. Nous avons mis en évidence un effet de la microstructure sur la
localisation des cavités menant a la défaillance et le gain significatif entrainé par I'ajout d'aluminium
et de cobalt qui semble améliorer la qualité de l'interface ou la diffusion atomique a lieu. Cependant
ces travaux ont également soulevés de nombreux point a creuser pour approfondir notre
compréhension du phénomeéne d'électromigration et parvenir a le modéliser en y incluant la
microstructure.
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Caractérisation physique de la microstructure des interconnexions avancées Cu/Low-k pour I'étude
des défaillances par electromigration.

L'electromigration est identifiée comme la principale cause de dégradation des interconnexions en
cuivre limitant ainsi la fiabilité des produits issus de la microélectronique. Dans ces travaux nous
proposons d'approfondir notre connaissance de ce phénomeéne en étudiant le lien qu'il présente
avec les parametres morphologiques du cuivre. Dans ce but, la technique de diffraction des
électrons rétrodiffusés est utilisée. Nous avons d'abord développé les méthodes de préparation et
d'acquisition nécessaires afin de pouvoir caractériser les structures issues des technologies 45 nm et
au-dela que nous avons choisies pour cette étude. Un lien entre les joints de grains de forte
désorientation et la localisation des cavités a alors pu étre mis en évidence. Nous avons ensuite
tenté de modifier la microstructure du cuivre pour influencer la fiabilité, sans succés. Finalement,
c'est l'intégration de nouveaux matériaux (Al, Co) renforcant l'interface supérieure, chemin de
diffusion du phénomeéne, qui semble étre la voie a adopter pour améliorer la résistance des lignes a
|'électromigration.

Mots clés :

Fiabilité, Electromigration, Cavité, Interconnexion, Cuivre, Microstructure, EBSD.

Physical characterization of the microstructure of advanced Cu/Low-k interconnects for
electromigration failure study.

Electromigration is one of the major cause of copper interconnect degradation which limits
reliability of microelectronic products. In these works, link between copper morphological
parameters and electromigration is studied to get more knowledge of this phenomenon. For that,
copper structures from 45 nm technology node and beyond are characterized by backscattered
electron diffraction technique. In a first time, developments of sample preparation and acquisition
methodology are performed to be able to characterize small dimensions structures from technology
node chosen. A link between high angle grain boundary and void location has been highlighted. Then
we tried to improve reliability by copper microstructure change without success. It seems that right
way to improve interconnect resistance toward electromigration is the introduction of new
materials in copper (Al, Co) to reinforce upper interface which is critical diffusion path of
electromigration phenomenon.
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Reliability, Electromigration, Void, Interconnect, Copper, Microstructure, EBSD
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