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Introduction

Introduction

Liétude des phénomeénes physiques aux dimensions nanométriques est un théme de
recherche qui fait liabjet, depuis au moins une dizaine dlannées, diin nombre
considérable de travaux théoriques et expérimentaux. Les nanofils, qui peuvent
maintenant étre fabriqués dans un tres grand nombre de matériaux et avec une
large gamme de dimensions, sont des nanodispositifs de choix pour ces travaux. Les
nanofils de silicium en particulier peuvent présenter des propriétés de transport, des
propriétés optiques, des réactivités de surface et des propriétés multi-physiques qui
se démarquent fortement du silicium massif. Ces caractéristiques en font des
nanostructures prometteuses pour de nombreuses applications : transistors, cellules
photovoltaiques, jauges de déformation, capteurs chimiques et biologiques, [

Une bonne maitrise des propriétés multiphysiques des nanofils est donc primordiale
tant du point de vue théorique que pour les applications. Ces travaux de these, de
nature fortement expérimentale, visent a donner une meilleure connaissance des
propriétés électro-thermo-mécaniques des mnanofils suspendus en silicium
monocristallin fabriqués par approche dite descendante (top-down), clést-a-dire par
micro et nano usinage de surface. Bien qulils soient potentiellement plus faciles a
intégrer dans des capteurs ou des micro ou nano systémes électromécaniques
(MEMS/NEMS), ces nanofils ont été beaucoup moins étudiés que les nanofils obtenus
par approche ascendante (bottom-up), c'est-a-dire obtenue chimiquement par auto
assemblage.

Les travaux de recherche relatifs a cette these, la premiére a 1Institut dElectronique
Fondamentale (IEF) sur la caractérisation des propriétés électro-thermo-mécaniques
de nanofils en silicium, ont été effectués dans le cadre diine bourse de thése financée
du ministére de la recherche et du projet « ARIANE » financé par 1/Agence Nationale
de la Recherche (ANR). Ce projet ANR, coordonné par le CEA-LETI et impliquant
également trois partenaires industriels (THALES, TRONICS et ASYGN), avait pour
but de développer un gyrometre MEMS utilisant des nanofils comme jauges de
contrainte piézorésistives. Une des missions de 1IEF, dans ce projet, était de
caractériser les propriétés électro-thermo-mécaniques de nanofils en silicium
monocristallins dopés, fabriqués au CEA-LETI, et de nanofils de plus petites tailles
et peu dopés, fabriqués a 1IEF. Dans ce cadre, jldai pu explorer les propriétés de ces
nanofils en vue de leur application comme jauge de contrainte piézorésistive intégrée
dans un Micro Systéme ElectroMécanique (MEMS) Clest pourquoi, une attention
toute particuliere a été donnée a létude de la piézorésistance des nanofils.

En plus des applications industrielles des nanofils, cette thése a été motivée par la
compréhension de la physique des petites échelles. La découverte en 2002 au Japon
puis en 2006 a luiniversité de Berkeley du phénomeéne de piézorésistivité géante a
déclenché de nombreuses passions et discordes et a été liine des motivations
scientifiques principales de cette these.
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On peut arguer que le nombre détudes, ddrticles ou de théses sur les nanofils,
particulierement sur le silicium, sont abondantes et ne cesse de croitre depuis une
dizaine dldnnées. Cependant, il est difficile de trouver a lheure actuelle un
consensus clair sur les propriétés des nanofils, en particulier en silicium. En effet, les
travaux expérimentaux sur les propriétés des nanofils de silicium (conductivité
thermique, coefficients piézorésistifs, limite de rupture, élasticité, conductivité
électrique) restent en nombre limité et les valeurs mesurées sont encore trés
fortement dispersées, voir contradictoires. LLiétude de ces nanostructures est donc
encore émergente et cette theése avait pour objectif dl@pporter une contribution
significative a la connaissance des propriétés des nanofils en silicium.

Ce mémoire de thése est articulé en cing chapitres.

Le premier chapitre est un chapitre bibliographique qui fait 1iétat de llart sur les
propriétés et applications des nanofils en silicium. Lidccent sera donné sur les
nanofils monocristallins. Dans ce chapitre seront évoquées les principales méthodes
de fabrications des nanofils, les propriétés mécaniques, les propriétés électriques et
accessoirement dldutres propriétés notables. Dans chaque cas, des applications
notoires illustreront ces propriétés. Dans ce chapitre, une sous-partie plus
importante sera consacrée a la piézorésistivité du silicium et des nanofils.

Le second chapitre détaillera les étapes de conception puis de réalisation des
dispositifs de test qui ont servi a liétude de la piézorésitivité et de la conductivité
thermique des nanofils. Les procédés de fabrication du CEA-LETI et de 1IEF seront
décrits. Nous analyserons également le flambage statique de nanofils qui a été
observé dans certains cas.

Le troisieme chapitre décrira les bancs expérimentaux de mesures électriques et
mécaniques, les méthodes de caractérisations et les modélisations associées. Nous
discuterons des difficultés a évaluer de maniere reproductible la résistance des
nanofils et les effets de taille associés. Ensuite, nous détaillerons la méthode de
flexion 4 points directe de puce qui a été développée pour appliquer des contraintes
mécaniques de maniere ex situ sur des nanofils. A la fin de ce chapitre, nous
présenterons les résultats de piézorésistance obtenus grace a cette méthode de
mesure.

Le quatriéme chapitre sera consacré a la conception et la caractérisation duin
dispositif MEMS/NEMS constitué diin nanofil attaché a un microactionneur. Le but
de ce dispositif est double. Il permet premieérement de pouvoir appliquer des
contraintes de maniére in situ dans les nanofils attachés. Mais ce dispositif est
également un prototype permettant de démontrer la possibilité de détecter grace a
une nanojauge piézorésistive un mouvement ample du MEMS avec une trés bonne
résolution.

Le dernier chapitre de cette thése concerne les travaux récents effectués sur la
nanothermique des nanofils. Grace a la méthode 3w, nous avons pu mesurer la
conductivité thermique de quelques nanofils avec et sans contrainte mécanique.
Dans une premieére partie bibliographique succincte, les principales méthodes de
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mesure existantes des propriétés thermiques a petite échelle seront décrites. Ensuite,
nous donnerons des éléments théoriques permettant la compréhension de la méthode
de mesure 3w. Enfin nous présenterons les résultats expérimentaux obtenus par
cette méthode avec et sans chargement mécanique.
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Ce chapitre bibliographique recense une partie de 1état de lidrt des propriétés et des
applications des nanofils de silicium semi-conducteurs. La littérature sur les nanofils
étant tres abondante, il nlest pas possible diétre exhaustif sur 1état de lart des
nanofils. Nous tenterons simplement de donner au lecteur un panorama des
propriétés et des utilisations marquantes des nanofils en silicium.

Les nanofils sont strictement des nanostructures de rapports dlaspect longueur sur
largeur, et longueur sur épaisseur, élevés et dont les dimensions de la section sont
inférieures au micrometre. En fait le terme de nanofil désigne aussi souvent, dans la
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littérature des nanostructures dont seulement la largeur ou lépaisseur est
submicronique. De nombreux types de nanofils ont été fabriqués, comme des nanofils
métalliques (par exemple, Ni, Pt, Au) [ELM 12][YAN 12][HAR 12], semi-conducteurs
(Si, InP, GaN, etc.) [WAL 11][CON 12][DEL 10], diélectriques (SiO2, TiO2) [CHA
08][HAO 12], piézorésistifs (ZnO)[ZHO 08], etcl Le silicium étant le matériau le
plus utilis¢é dans lindustrie du semi-conducteur, notamment pour Ila
micro/nanoélectronique et les capteurs, beaucoup de travaux ont naturellement été
consacrés aux nanofils dans ce matériau. A liéchelle nanométrique, les propriétés
physiques du silicium changent fortement a la fois en raison du confinement du
transport et de la valeur élevée du rapport surface/volume de telles nanostructures.
Dans ce chapitre, et plus généralement dans cette these, nous allons nous intéresser
aux nanofils en silicium monocristallin qui, comme nous le verrons, sldvérent étre
des outils 1déaux pour la compréhension de la technologie et de la physique a
liéchelle nanométrique. Une partie plus importante sera consacrée aux propriétés
électromécaniques, tout particulierement a la piézorésistance, du silicium et des
nanofils.

1.1. Fabrication des nanofils

Les procédés de fabrication des nanostructures se divise habituellement en deux
grandes catégories. La méthode ascendante (bottom-up) ou les constituants
élémentaires des nanostructures (les atomes) sont assemblés chimiquement et la
fabrication descendante (top-down) ol les structures sont « sculptées » a partir de
matériau massif. Dans la communauté le terme de nanofil est tres souvent associé
exclusivement aux nanofils bottom-up. Liétude des nanofils top-down représente un
sous-domaine moins couvert ce qui renforce lintérét de cette thése.

1.1.1 Fabrication par approche ascendante (bottom-up)

Les nanofils de silicium sont le plus souvent fabriqués par méthode ascendante
(bottom-up). En particulier, les premiers nanofils furent fabriqués par cette méthode.
En 1957, Treuting and Arnold fabriquerent les premieéres « vibrisses » ou aiguilles
(whiskers) en silicium selon la direction <111> [TRE 57]. Traditionnellement, les
termes aiguilles (whiskers), tige (rod), filament ou fil (wire) sont souvent
interchangeables pour désigner les nanofils.

Inventé en 1964, la méthode ascendante la plus utilisée pour fabriquer des nanofils
est la méthode Vapeur-Liquide-Solide [WAG 64] (Figure 1) [SCH 09][BAN 10].
Plusieurs catalyseurs métalliques sont utilisés comme zone de nucléation sélective
permettant une croissance localisée: lior, 1indium, ldluminium etc. Ces catalyseurs
se présentent sous forme de gouttelettes a la surface dun substrat de silicium. Du
silicium environnant véhiculé par un précurseur gazeux, souvent sous la forme
moléculaire de silane SHs ou de tétrachlorure SiCls, vient se décomposer sur ces
gouttelettes ce qui permet aux atomes de silicium de diffuser a travers elles. Cet
ajout de silicium sature le contenu de la gouttelette en silicium ce qui provoque la
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précipitation du silicium a linhterface gouttelette/substrat. La cristallisation du
silicium a linterface amorce la croissance du fil. Différentes méthodes existent pour
apporter le silicium a la surface de la goutte. Elles sont résumées dans le Tableau 1.
On notera que la méthode la plus utilisée parmi ces exemples est le dépot chimique
en phase vapeur (CVD).

Tableau 1: méthodes de croissance de nanofils en silicium [SCH 09]

Méthodes CVD Recuit dans | Evaporation par jet|  yp 1. iion jager
atmospheére réactif moléculaire
©
&,
=
3}
k=
g
=9
Précurseur SiH4/Si1Cl4 SiH4 Si Si

Diine maniére générale, la croissance de nanofils permet didbtenir une bonne
cristallisation des nanofils de silicium et de fabriquer des nanofils de trés petite
taille [MAX 07]. Le « diameétre » de leur section varie typiquement de 5 nm a 200 nm.
Suivant leur direction de croissance, les nanofils bottom-up sont souvent facettés sur
les cotés (Figure 1) avec un facettage variable le long du nanofil. Les nanofils bottom-
up nldnt donc pas une section rectangulaire. De plus des agrégats dldr peuvent rester
le long de leurs surfaces. La Figure 2 montre une image en microscopie électronique
diin nanofil (Figure 2a) et une coupe diine section (Figure 2b) permettant de mettre
en évidence les facettes et les clusters dior. De part leur mode de formation, ce type
de nanofils a peu de chance de présenter des contraintes longitudinales. Certains
groupes ont réussi a faire croitre des nanofils bottom-up parallelement au substrat et
a les connecter électriquement (Figure 1) [HE 06]. Un autre exemple récent est celui
du consortium comprenant 1IETR! a Rennes, 1iécole polytechnique, le GPM2 a Rouen
et le LPN? a Marcoussis qui ont proposé une méthode de fabrication bottom-up ou
des fils sont fabriqués par croissance Solide-Liquide-Solide [YU 11]. Ces nanofils
sont utilisés pour fabriquer des prototypes de transistors a effet de champ. Malgré
les contributions tres prometteuses de ces travaux, le contact électrique des nanofils
bottom-up ainsi que la croissance horizontale restent globalement des difficultés
majeures.

! Institut d'Electronique et des Télécommunications de Rennes
2 Groupe de Physique des Matériaux
3 Laboratoire de Photonique et de Nanostructures
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Figure 1° a)Principe de fabrication diin nanofil par la méthode VLS [WAG 64] b)
photographie TEM damorce de croissance diin nanofil [MAX 07] ¢) Image MEB diin
nanofil horizontal diorientation <111> et contacté aux extrémités [HE 2006].
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Figure 2° a) Zoom sur un nanofil bottom-up fabriqué par croissance VLS b) Coupe
selon une section [VIN 12].

1.1.2 Fabrication par approche descendante (top-down)

Il est aussi possible de fabriquer des nanofils en silicium par méthode descendante
(top-down) clést-a-dire par nano-usinage de surface. Cette méthode permet de bien
controler la position des nanofils sur le substrat et ainsi de dlobtenir un bon
alignement vis-a-vis de la connectique. Dans ce cas, le nanofil est gravé dans une des
couches duin substrat. Les nanofils nanostructurés peuvent étre soit des nanofils
horizontaux ou plus rarement verticaux [CHE 12] et dans ce dernier cas ils sont
plutét nommés « nanopiliers » [WAL 10]. La structuration verticale est, par exemple,
utilisée dans le domaine photovoltaique. Les nanofils horizontaux en silicium
monocristallin, sont typiquement fabriqués a partir de substrat SOI%, ou la couche de
silicium superficiel fixe leur épaisseur [DUR 11]. La Figure 3 présente une
description simplifiée dun procédé de fabrication typique de nanofils top-down. Afin

4 Silicon-on-Insulator : Si/S102/S1
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de garantir une bonne nanostructuration horizontale, un processus comprenant des
étapes de lithographie électronique et de gravure RIE?® est typiquement utilisé. Un
dopage éventuel de la couche de silicium superficielle peut étre réalisé par
implantation ionique. Il est possible de finaliser la préparation de nanofils top-down
par une étape doxydation qui permet de diminuer encore la taille du nanofil. Clest
grace a cette derniére étape que des nanofils top-down avec des diametres® inférieurs
a 10 nm ont été fabriqués [SUK 08]. Pour les applications CMOS et pour certains
capteurs, les nanofils top-down ne sont pas libérés. Avec une étape supplémentaire
de gravure de libération, souvent en vapeur HF, il est possible de suspendre les
nanofils. Les nanofils suspendus trouvent leurs intéréts dans le domaine des NEMS
[DUR 11]. Comme la méthode de fabrication top-down fait appel a des techniques
bien maitrisées issues de lindustrie microélectronique, elle permet la fabrication en
masse de dispositifs a nanofils sur des grandes surfaces.

Si top Résine
810~ LALLM/ photosensible
Si =
Wafer SOI Implantation

lonique

R — .

Gravure séche (ex: RIE)  Lithographie UV et/ou électronique

L el

Gravure Silice
Libération

Figure 3: Exemple typique de procédé de fabrication diin nanofil top-down. [DUR 11]

Il existe diautres méthodes alternatives a la fabrication de nanofils sur SOI. Par
exemple, 1équipe de Beom Joon Kim de luiniversité de Tokyo a proposé en 2009, une
nouvelle méthode pour fabriquer des nanofils monocristallins suspendus. Elle utilise
lanisotropie de la gravure humide a lhydroxyde de potassium et une oxydation
thermique [KIM 09]. Un film de SisN: est diabord déposé sur le substrat
monolithique (Figure 5a et b). Les nanolignes sont définie par lithographie et
gravure RIE (Figure 5c et d). La largeur des nanofils est définie par gravure
chimique au KOH qui révéle les plans de gravure lente (111) (Figure 5e). Ils
procédent ensuite a une oxydation locale du silicium formant ainsi une couche de
protection (Figure 5f). Une deuxiéme lithographie et une gravure au BHF est

5 Reactive ion etching : Gravure ionique réactive
6 Dans le cas de nanofil top-down dont la section est rectangulaire on peut aussi parler de
largeur.
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réalisée pour venir enlever la couche dioxyde non protégée (Figure 5g et h). Une
gravure KOH libére les nanofils (Figure 5i et j). Enfin, la couche de SisNi est
dissoute dans un bain de BHF (Figure 5k). La Figure 4 montre le résultat du procédé.
Malgré le nombre important détapes, ce procédé a pour avantage de créer des fils de
dimensions submicrométriques (~500 nm) sans nécessiter une lithographie
électronique.

Figure 4: Nanofils fabriqués par gravure sélective au KOH [KIM 09]

s [so: s R

() d
(@) ) (b) Photo Resist (PR) —, —-|E3~3.3,um -
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Si wafer SizN, film deposition PR patterning SizN, removal
CH. (M @ )
2 nnnn ARAR AAARN
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etehing Ithography solution .
Top Silayer removal Top Silayer oxidation PR patterning Q’,} E;g:i;:fg} c;::l};‘ﬂ
(i) 1) (k)
ARAL CAALR
> T > L) 3 7Y
PR removal etehing  wire suspended Si;N, removal

Figure 5: Procédé de fabrication de nanofil top-down par gravure KOH [KIM 09]
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1.2. Propriétés et électromécaniques des

nanofils

mécaniques

Cette partie sera consacrée aux propriétés mécaniques et électromécaniques des
nanofils en silicium monocristallin. Comme une grande partie de la thése est
consacrée a la piézorésistivité nous séparerons llexamen de cette propriété
remarquable dans une sous-partie plus détaillée.

1.2.1 Constantes élastiques des nanofils

A part les effets de piézorésistivité, les nanofils de silicium présentent des modules
diélasticité effectifs différents de ceux du matériau massif [SAD 10]. Cet effet est
principalement da a la présence de lioxyde natif du silicium qui transforme le nanofil
en matériau composite. Dans une moindre mesure les élasticités de surface
modifient également la rigidité du nanofil. Cet effet sera détaillé au Chapitre 2. La
Figure 6a montre que les nanofils de dimensions supérieures a 50 nm ont un module
délasticité proche de celui du matériau massif. Les courbes di@ajustement utilisent
plusieurs jeux de parametres pour liépaisseur de la silice tox et son module de Young
Eosx.

Duine maniére générale, la caractérisation mécanique des nanofils est souvent
réalisée par flexion avec un microscope a force atomique (AFM) ce qui permet de
déterminer leurs modules délasticité (ex. module de Young) et leurs limites de
rupture [SOH 09]. Q. Jin et al. recensent plusieurs valeurs de module de Young
mesurées selon 3 méthodes : par résonance, par élongation, par flexion (Figure 6 b).
Pour un nanofil de 20 nm, le module de Young est quasiment divisé par 10 par
rapport a celui du matériau massif.

180 * * - = : 220 T T T T T T | p— T T T T T
& = ’_‘_._‘.v-r:!:;}_:: ;"'2_-":_'::'.:":—'74:-",.*:.—:.% e 200 - y
o 160 - ﬁ-‘/,;:'-' = | 180f b " 7]
0 [y [ = I @ - L
3 1404y £ 1 1
2 1404, 8 ol
h=] ;i — 140 P~ =
o : z F
£ 1204/ = 120 1
w i) Measured data ¥z F
o f;r Surface Elasticity E 100 ]
£ 100§, ——— 1, 2E,TS % 80 .
= d ® B
)C_* 5, E. 775 & - L] B Resonance tests

804 2.E, =50 B - i ]
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o i | —— t E. =50 10+ .
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m 0 L I
40 T T r T - 0 50 100 150 200 250 300
200 400 600 800 1000 120 Nano-structures’ critical dimension (nm)

Thickness (nm)
Figure 6: a) Modules de Young effectifs de nanopoutres en silicium en fonction de

leur épaisseur. [SAD 10] b) compilation de modules de Young effectifs de nanofils
[JIN 09]
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1.2.2 Limite d@longation et de rupture des nanofils

Comme pour la mesure de lélasticité, une méthode couramment utilisée pour
caractériser mécaniquement les nanofils est lmtilisation din AFM qui vient
directement appliquer des contraintes sur des nanofils. Dai-Ming Tang et al. [TAN
12] ont utilisé cette technique pour mesurer la limite de rupture de nanofils bottom-
up (croissance VLS). La Figure 7a montre le principe de la mesure. La Figure 7b
montre des images de 1élongation diin nanofil en fonction du temps. La Figure 7c
montre que plus le nanofil est fin, plus la limite de rupture est élevé : le silicium
perd son caractere fragile et semble devenir plus plastique. D@pres la Figure 7, la
limite de rupture peut atteindre 11 GPa, valeur tres supérieure a celle du silicium
massif (7 GPa).

a b°® [ 12— . : -
Si NW (AL) L - 0% C 4 MR
- J ﬁ‘ = Typel
1 i gy 0.4 % ofall E . Tipe3
n ¥ 10 i
EBID clamps - B mi 1T TR I TR
s & -
‘-' “1_1‘ g
- 5 .
AFM cantilever (AX) ﬂu L%
LE -
%"\ Fracture 200n0m N B

Diameter (nm)

Figure 7' Caractérisation in situ de nanofils de type bottom-up par cantilever AFM.
[TAN 12] Voir texte

M. S. Steighner et al [STE 11] ont utilisé un micro actionneur MEMS
électrothermique a chevrons pour étirer des nanofils bottom-up (croissance VLS). Ils
ont montré que ldllongement maximum avant rupture varie de 2 a 8 % de la
longueur suivant les orientations des nanofils. Liépaisseur de leurs nanofils est
comprise entre 250 et 840 nm. Pour les nanofils qui nous intéressent, orientés selon
la direction [110], la déformation a la rupture se situe autour de 5%.

S. S. Walavalakar et al. [WAL 10] qui ont utilisé un film de PMMA pour fléchir des
nanofils bottom-up, ont trouvé un allongement a la rupture allant jusquld 24 % de la
longueur pour des nanofils de 30 nm dépaisseur. Ce résultat est en accord avec les
résultats de M.S. Steighner et al. car pour les nanofils de plus grande épaisseur la
limite de rupture diminue bien en dessous de 5%

Récemment V. Passi et al. de ITEMN7 et de 1Université Catholique de Louvain ont
également mesuré la limite de rupture par chargement mécanique in situ en
utilisant la contrainte résiduelle diin film de SiNx. La Figure 8 confirme la tendance
de lieffet de taille: plus le nanofil est fin, plus sa limite de rupture est élevée [PAS 11].

La limite diallongement des nanostructures est bien supérieure a celle du silicium
massif qui est de 0.4 % de la longueur.

7 Institut d'Electronique de Microelectronique et de Nanotechnologie
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Narotensiie O Thin-film silicon [7]
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Figure 8 Variation de la limite de rupture de différentes micro et nanostructures en
fonction de leurs volumes. Données compilées par [PAS 11]

Grace a une étude reposant sur une observation de nanofils par microscopie
électronique & transmission, Xiaodong Han et al. [HAN 07] attribuent ce
changement de limite de rupture a une plasticité accrue des nanofils due a une
augmentation du nombre de dislocations dans le cristal par rapport au silicium
massif.

1.2.3 Piézorésistivité

La piézorésistivité géante est une des propriétés les plus remarquables des nanofils
de silicium. Liétude de cet effet a été la premiere motivation de cette these. Clest
pourquoi nous analyserons en détail cette propriété dans cette partie a la fois dans le
cas du silicium massif et dans le cas des nanofils en silicium.

Apres un bref historique des découvertes relatives a la piézorésistivité, nous
rappellerons les définitions et principales équations de base décrivant la
piézorésistance des jauges de déformation et la piézorésistivité des matériaux
cristallins. Dans la suite un survol des mécanismes physiques a liorigine de la
piézorésistivité sera présenté, puis nous recenserons les valeurs publiées des
coefficients piézorésistifs du silicium massif et des mnanofils en silicium
monocristallin.

1.2.3.1 Historique

Avec le développement du télégraphe au 19éme siecle, des problématiques de
propagation du signal et de conductivité changeante en fonction du temps, ont
motivé liobservation du changement de conductivité/résistivité sous contraintes
mécaniques [BAR 09]. En 1856, le physicien britannique William Thomson, mieux
connu sous le nom de Lord Kelvin, a remarqué pour la premiére fois un changement
de résistance électrique avec liélongation du fer et du cuivre [THO 56].

12
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La méme année, Lord Kelvin donna une conférence (la Bakerian Lecture) devant la
Société Royale de Londres, ou il présenta une expérience dans laquelle des fils en fer
et de cuivre étaient étirés a lidide de poids et leur changement de résistance était
mesuré grace a un pont de Wheatstone. Lord Kelvin conclut que puisque 1iélongation
des deux fils était la méme, « lieffet observé devait vraiment dépendre diine
variation de conductivité » [BAR 09].

A la suite des travaux de Lord Kelvin, Herbert Tomlinson confirma le changement
de la conductivité en présence diine contrainte mécanique. Il effectua des mesures
sur différents métaux en faisant varier, cette fois, ligrientation. [TOM 76][TOM 83].
Pour la premiére fois en 1932, Mildred Allen proposa des expériences pour mesurer
la conductivité en fonction de la direction cristallographique de cristaux de bismuth,
antimoine, cadmium, zinc et étain [ALL 32][ALL 33][ALL 36][ALL 37]. En 1935, le
terme de piézorésistance apparait dans lidrticle de John W. Cookson qui distingue le
changement de la conductivité avec les contraintes et le changement total de
résistance [COO 35]. Le terme de piézoélectricité, quant a lui, est apparu bien plus
tot avec Hermann Hankel en 1881 (Figure 9).

1960

Figure 9 Fréquence diapparition en pourcentage des mots « piezoresistance » et
« piezoelectricity » dans le corpus de textes scannés par Google. Données prises sur
http-//books.google.com/ngrams Juin 2012

Les deux phénomeénes, bien que proches sémantiquement, ne sont pas liés®. En 1910,
Woldemar Voigt formalise liexpression tensorielle des contraintes et des
déformations dans un cristal ainsi que lléxpression tensorielle généralisée de la loi de
Hooke [VOI 10]. En 1950, John Bardeen et William Shockley, co-inventeurs du
transistor?, prévoient des changements de conductivité relativement importants dus
a la déformation de cristaux semi-conducteurs. [BAR 50]. Dés 1954, Charles S.
Smith mesure des coefficients piézorésistifs «exceptionnellement grands» sur le
silicium et germanium [SMI 54]. Aujourdhui, cet article constitue la référence de
base historique sur la piézorésistivité du silicium et du germanium.

8 On rappelle que la piézoélectricité est la propriété que posséde un corps de se polariser
électriquement sous lidction diine contrainte mécanique. Le silicium nlést pas piézoélectrique.
9 Avec Walter Brattain
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Les premieres jauges de contraintes en silicium ont été fabriquées par gravure
chimique, elles étaient considérées comme une grande avancée technologique avec
leur sensibilité au moins 50 fois supérieure a celle des jauges métalliques [SAN 62].
Les premieres applications commerciales de ces jauges virent le jour a la fin des
années 1950 avec leur utilisation dans des capteurs de pression. Des 1960, il y avait
deux sociétés vendant des jauges piézorésistives a base de silicium massif : Kulite-
Bytrex and Microsystems [NIE 85]. Linvention de la technologie planaire par Jean
Hoerni en 1959 améliora également la construction de capteurs piézorésistifs. Le
premier capteur de pression intégré fut réalisé par Tufte et al. a Honeywell Research
en 1962 [TUF 62]. Quand les MEMS ont émergé dans les années 1980, les capteurs
piézorésistifs étaient prépondérants [BAR 09]. Dans la publication célébre « Silicon
as a Mechanical Material, » de Kurt E. Petersen en 1982 les capteurs piézorésistifs
et leurs méthodes de fabrication sont décrits [PET 82]. Depuis, les améliorations des
technologies de microfabrication en termes de résolution, de dopage, de gravure et de
dépot de couches minces ont permis aux capteurs piézorésistifs de gagner en
performances, et bien shr, en miniaturisation. Les nanotechnologies et la
piézorésistivité nlont pas tardé a se rencontrer lorsque, en 2002-2003, T. Toriyama, Y.
Tanimoto et S. Sugiyama furent les premiers a mesurer un coefficient piézorésistif
longitudinal de nanofils en silicium jusqulda 60% plus élevé que celui du silicium
massif [TOR 02, TOR 03]. Mais ce nlest quien 2006 que cet effet de piézorésistivité
dite « géante» a trouvé sa notoriété, quand RongHui He et PeiDong Yang de
Berkeley, publient dans Nature leurs mesures montrant que les nanofils de silicium
peu dopés de type p pouvaient avoir un coefficient piézorésistif apparent jusquia 37
fois supérieur aux valeurs du silicium massif [HE 06]. A la différence des nanofils de
Toriyama qui ont été fabriqués par approche descendante (lithographie, gravure), les
nanofils de He et Yang ont été fabriqués par approche ascendante (croissance VLS).
Cette découverte de la piézorésistance géante a motivé de nombreux travaux sur les
propriétés électromécaniques des nanofils et parmi eux cette thése. Depuis 2006, des
travaux ont confirmé les résultats de He et Yang [REC 08] [YAN 08] alors que
dlautres travaux ont remis en cause liéxistence dine piézorésistance géante dlorigine
volumique [ROW 10] [DUR 11].

1.2.3.2 Piézorésistance et piézorésistivité : Définitions

Pour introduire la notion de piézorésistance, considérons un barreau
parallélépipédique de longueur L et de section S=wxh, constitué diin matériau de
résistivité p (Figure 10). Soit AR la variation de sa résistance lorsquil est soumis a
une contrainte axiale o. Les lignes de courants sont supposées paralléles a L. En

différentiant liexpression de la résistance R = p L/Wl’ on obtient :

R w hT, %

Les trois premiers termes correspondent a la variation relative de la résistance liée
aux changements de la géométrie de la structure induit par la contrainte et le
dernier terme a la variation de la résistance due a la piézorésistivité du matériau.
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L AL

Figure 10° Illustration des changements géométriques d'une résistance
parallélépipédique aprées application de contrainte quelconque.

Dans le cas diin chargement axial appliqué sur le barreau de la Figure 10, si on
substitue la définition du coefficient de poisson, v = - (Aw/w)/(AL/L) = - (Ah/h)/(AL/L),
la variation relative de résistance slécrit :

AR AL Ap
= T (1+ 2v) ) @)
Facteur de jauge

On définit alors le facteur de jauge en déformation comme étant :

AR/R _ Bp/p
AL/L (1+2v) + AL/L (3)

Dans le cas dhiine jauge métallique, la variation de résistivité avec la contrainte est

GF =

négligeable!® et le facteur de jauge est approximativement égal a :

GFEnétar = (1+ 2v) 4)

I1 est donc inférieur ou égal a 2 (car v<0.5) et peu dépendant du type de métal.

En revanche, les propriétés électriques des semi-conducteurs sont trés dépendantes
de la symétrie du cristal. Une déformation mécanique a pour effet de briser cette
symétrie cristalline, ce qui modifie fortement la résistivité du semi-conducteur. Deux
ordres de grandeur séparent la variation de résistivité de la variation géométrique
[SUN 10]. Le facteur de jauge est alors déterminé essentiellement par la
piézorésistivité du matériau :

_AR/R _Ap/p (5)

GFsemi—conducteur - m ~ m

10 La résistivité dun métal est peu affectée par le parameétre de maille qui peut changer avec
la contrainte.
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Représentation tensorielle de la piézorésistivité

La piézorésistivité des semi-conducteurs cristallins est fortement anisotrope [SMI
54]. Nous rappelons dans cette partie la représentation tensorielle de la
piézorésistivité qui permet de rendre compte de cette anisotropie. Pour lier la
variation de résistivité avec la contrainte, on introduit le tenseur de piézorésistivité.
Ciest un tenseur de rang 4, puisquil lie deux tenseurs de rang 2 symétriques qui
sont le tenseur de résistivité et le tenseur de contrainte. Dans le cas diine relation
linéaire entre la résistivité et la contrainte :

Apij Z
= i1 0 6‘
P) kil ijklYkl ( )

Les indices sont a remplacer par 1—x, 2—y, 3—z. En tenant compte des symétries, il
est possible dmitiliser des notations condensées de Voigt [VOI 10]. 11—1, 22—2,
3353, 23—4, 13—5, 12—6 et liexpression (6) prend la forme simplifiée suivante :

6

Ap;
ﬁ = 2 T[iko-k (7)
P k=1

Ou mix est une matrice 6x6. Dans la suite nous ne considérerons que le cas de
matériaux cubiques. Pour un cristal de maille cubique diamant, il niy a que trois
termes indépendants et le tenseur de piézorésistivité devient :

T11 T2 T2
T2 M1 T2 (0) \
_ | T2 Tq2 Ty |
Tije = | My O 0 | ®
\ (0) 0 myy O
0 0 1y,

Des termes de rang supérieur peuvent étre néanmoins étre ajoutés dans léxpression
(7) pour rendre compte des non linéarités de la piézorésistivité qui peuvent ne plus
étre négligeables pour de fortes contraintes appliquées.

6 6

Ap:
%: Zﬂikdk + Z k1O O] 9)

k=1 ki=1
Dans toute la suite nous assimilerons les directions x, y, z aux 3 directions

cristallographiques [100], [010] et [001]. Voyons maintenant le changement de
résistance induite par la contrainte. Le champ électrique FE et la densité de courant
sont liés par la loi diohm locale :

E, Pyx  Pyy Pyz ||y (10)
E, Pzx  Pzy Pzz/ \],

Le changement de champ électrique AFE di a la piézorésistance slécrit donc :

Ex (pxx Pxy pxz) ]x
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Pex  Pxy  Pxz
AE, A
Pyx Pyy P x
AE, :p|£ﬂ£|1y (11)
AF |ppp|]
‘ Pax  Pzy Pz | V7

En combinant les équations (7), (8) et (11) on peut relier la variation des champs
électriques aux composantes du tenseur de contrainte :

AE
X — [7'[110-95 + nlz(o'y + O'Z)]]x + [7T4,4,0'xy]]y + [7'[4»4»0-952]]2
AE
4 Ty = [7T110'y +1y,(0; + Ux)]]y + [”44ny]]x + ["4403/2]12 az
AE
\ pz = [7'[110'2 + 7T12(0'x + O'y)]]z + [774»40-xz]]x + [7T4,4,O'yz]]y

Les équations (12) et la Figure 11 permettent de comprendre le réle des différents
coefficients piézorésistifs.

i1 est le coefficient entre une contrainte et une tension électrique mesurées selon la
direction cristalline [100].

m2 est le coefficient entre une contrainte selon [100] et une tension mesurée selon
[010].

ms représente est le coefficient entre une contrainte de cisaillement et une mesure ou
la tension et le courant sont perpendiculaires.

Cas général dne orientation quelconque

En pratique la piézorésistance peut avoir une orientation différente des axes du
cristal cubique. On peut alors définir des coefficients piézorésistifs longitudinaux et
transversaux définis par :

A
% =m0+ m.0; (13)

Ou m m: sont les coefficients longitudinaux et transverse et o1 ot les contraintes
longitudinales et transversales.

Dans le cas particulier ou z est la direction [001], Mason et Thurston (1957)
montrent que les coefficients longitudinaux et transversaux sexpriment par [MAS
57]:

{T[l = 1yq + 2Ty + 11, — m14) cos* (@) sin®(¢) (14)
Ty = M1y — 2(T4q + 115 — 111) cos? (@) sin®(@)

Ou @ est liangle depuis la direction <100> autour de laxe [001] (Cet angle est illustré
plus loin en Figure 13).
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La Figure 11 montre la relation entre les coefficients piézorésistifs longitudinaux et
transverses diine part et les coefficients m; ddutre part dans des configurations
typiques de jauges de déformation ainsi que les coefficients piézorésistifs
correspondants au cas ou la surface est le plan cristallin (100). Pour nos nanofils,
seuls les cas (a) et (c) et une orientation intermédiaire ont été considérés.

Les Figure 11a et Figure 11b correspondent au cas ¢=0 et les Figure 11c et Figure
11b correspondent a des jauges orientées selon la direction <110> soit @=45°.

(a) (b) (d),

V, |
V - ...
O ¢ o
1 +[010] l—»[om] N
[100] [100] <Q\ _l(n T+,
'\.‘» 2 1l 12 44

_I8_p=ﬁ“ LT b

(e} p -

Figure 11 : Schéma du principe de mesure des coefficients piézorésistifs. (a) et (c)
sont des cas longitudinaux. (b) et (d) sont des cas transversaux. Daprés Smith [SMI
54]

I est possible de généraliser davantage la représentation des coefficients
piézorésistifs pour une orientation cristalline quelconque dans liéspace. Pour cela il
faut transformer la matrice, définie dans le repére cartésien tel que (x,y,z)=([100],
[010], [001]), donnée en (8) a laide dune matrice de passage représentant le
changement de coordonnées [KAN 82]:

b my m —c(@)c(0)s(¥) —s(@)c(¥)  —s(p)c(0)s(¥) + c(p)c(¥)  s(0)s(¥)

<l1 my n1) c(@)c(B)c(¥) —s(p)s(¥)  s(@)c(B)c(¥) — c(p)s(¥)  —s(8)c(P)
I; my; ng c(p)s(0) s(g)s(8) c(6)

Ou c et s désignent les cosinus et sinus des angles dEuler définis dans la Figure 12.
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Figure 12° Angles d'Euler [KAN 82]

Par souci de concision, le détail des calculs ne sera pas décrit. On peut cependant
donner, a titre dléxemple représentatif, le coefficient piézorésistif longitudinal dans
une orientation quelconque [KAN 82]:

_ 2 2
Ty = g + 2Ty + 715 — 7T11)[l1 my%+ my®n? + ny2ly ] (16)
Ou mi, 1, mi sont les cosinus directeurs des axes.
1.2.3.3 Coefficients piézorésistifs du silicium
Coefficients piézorésistifs du silicium massif

Pour le silicium massif monocristallin peu dopé, les coefficients piézorésistifs
linéaires dans le systéme d/@xes din cristal cubique sont listés dans le Tableau 2.

Tableau 2: Coefficients piézorésistifs du silicium monocristallin dans le systéme
diaxes du cristal

Type de dopage et Coefficients piézorésistifs (101! Pa'l)
résistivité associée m mi2 44
Type N (p=11.7 Q.cm) -102.2 53.7 -13.6
Type P (p=7.8 Q.cm) 6.6 -1.1 138.1

Il est important de remarquer que le coefficient 44+ domine dans le cas du silicium de
type P.

11 Pour les lecteurs intéressés, les coefficients de piézorésistivité non linéaires
Ti11, M1z, M1z, Ti2s du silicium de type n ont été établis par K. Matsuda et al. [HUL 99].
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Figure 13 Coefficients piézorésistifs longitudinaux et transversaux pour différentes
orientations cristallines sur un substrat (100) de silicium dopé p. ml est positif it est
négatif pour ¢ balayé entre 0 et 180 [SMI 54] [KAN 82]

A la maniére de Kanda [KAN 82] la Figure 13 représente les coefficients
piézorésistifs dans une direction quelconque du plan (100) pour le silicium de type p
calculés a partir des valeurs du Tableau 2 et de 1équation (14). Cette visualisation
permet de retrouver le résultat bien connu que les directions optimales des jauges de
contraintes sur silicium (100) sont les directions équivalentes {110}.

En complément de cette visualisation 2D, la Figure 14 représente le coefficient de
piézorésistivité longitudinal du silicium de type p dans liéspace. Cette représentation
est pratique pour visualiser rapidement l@nisotropie de la piézorésistivité dans le
silicium. On constate que le coefficient longitudinal est le plus fort selon les
directions de famille <111> et est le plus faible selon les directions de famille <100>.
On peut également redécouvrir les symétries de la maille cristalline du silicium. Ce
« cuboide » présente 8 « sommets » selon les directions de famille <111> (en rouge vif).
Il présente 8 arrétes selon les directions de familles <110> (en orange). Et 6 « faces »
selon les directions de famille <100> (en bleu foncé). On peut enfin remarquer que si
on coupe le cube en deux a mi-hauteur, on retrouve la courbe rouge de la Figure 13.
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Figure 14° Représentation 3D de l'anisotropie du coefficient piézorésistif longitudinal
du silicium de type p. La barre de couleur représente la valeur absolue du coefficient.
Quelques valeurs particuliéres diorientations cristallines ont été rajoutées.

Dans la suite nous ne considérerons que le cas de wafers de silicium diorientation
(100). Pour des wafers diorientation (111), le coefficient piézorésistif est isotrope.

Variation du coefficient piézorésistif en fonction du dopage

Les Figure 15 a Figure 16 donnent les valeurs compilées récemment des coefficients
piézorésistifs du silicium de type p en fonction du dopage [CHO 08] [RIC 08]. Notons
que souvent seul le coefficient n44 est donné car cést le coefficient le plus important
sur le silicium de type P. On notera la forte dispersion des valeurs publiées (par
exemple >30% pour n4s dans la gamme de dopages entre 108cm™ et 5x10° cm™3). Ceci
est sans doute en partie lié aux procédures de mesure généralement utilisées
(mesures indirectes).
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Figure 15° Valeurs expérimentales et théoriques (courbes pointillées) du coefficient
piézorésistif m44 du silicium de type p en fonction du dopage pour différentes
températures. [RIC 08]
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Figure 16 Coefficient piézorésistif mi1, mi1z et raa du silicium de type p en fonction du
dopage. [CHO 08]
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Variation du coefficient piézorésistif en fonction de la température

La Figure 17 montre 1évolution de 74 du silicium dopé p avec la température pour
différents dopages. Le coefficient en température est négatif et diminue avec le
dopage avec une variation dun facteur 2 lorsque le dopage croit de 1x10'%/cm? a
1x101%/cm3.

1800
160G x + C=10v7
& X = C=8x107
AN M- -z 3R m—— - - - - -—-—-—-- - - - - - -

o] 'Txﬂ \18 . 10 a4 C=1018
Q—{ 1B ---—-—--Tg :-_1_'_8_-[??_1/_ _C_ ___________ ® C=3x10%
—~ N x (C=8.2x10%
10000 oo ER 2____| s C=9x10%
~ + C=107°
B Rt R R oyl | - C=5x10%

- - T ol em = (C=1020

H aia C=10

400

L] 400 Ly o &0 100 150

Température (°C)

Figure 17 Coefficient piézorésistif ns du silicium de type p en fonction de la
température pour différents dopages. Les concentrations en porteurs a droite sont
données en atomes/cm?® [CHO 08]

1.2.3.4 Origine de la piézorésistivité dans le silicium massif

La piézorésistivité du silicium intrinseque peut s'expliquer simplement par le fait
que le transport électrique dans un semi-conducteur est conditionné par sa structure
de bande d'énergie. La structure de bande résulte, quant a elle, de la géométrie du
cristal considéré (structure diamant pour le silicium). La contrainte mécanique qui
déforme le cristal déforme donc également la structure des bandes d'énergie. Le
transport électrique, en particulier la mobilité des porteurs et la distribution des
porteurs dans les bandes est alors modifiée. La Figure 18 montre l'effet de la
contrainte sur les bandes de valence du silicium. On peut y voir la déformation des
bandes dans l'espace réciproque dans les directions 100 et 110. Que la contrainte soit
compressive ou extensive, elle a pour effet de lever la dégénérescence de la bande de
valence.
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Figure 18° Déformation des surfaces iso énergie (rouge) et des bandes de valence sur
le silicium aprés déformation biaxiale compressive ou en tension [NGH 11].

Les premiers modéles expliquant la piézorésistivité du silicium n et p montrent que
les interactions entre les porteurs a travers le cristal peuvent varier avec la
contrainte (ou plus précisément la déformation microscopique) car 1) la déformation
du cristal change la population de porteurs dans chacune des 6 vallées!? du silicium
2) la déformation modifie les interactions inter vallées. [HUL 99].

Contrairement au silicium de type n, la piézorésistivité du silicium de type p nlést
bien prédite par la théorie qulavec les modeles les plus récents et les plus
sophistiqués [CAO 07] [RIC 08].

Dans le silicium de type de p de nouveaux phénomeénes viennent sldjouter a ceux
décrits plus haut et modifie davantage la mobilité des porteurs donc la résistivité.
Un des phénoménes est la déformation des surfaces dénergie (changement de la
masse effective et donc de la mobilité des trous) et liéffet de repopulation des bandes
dénergie due a leur décalage induit par la contrainte. Dans la bande de valence, les
bandes dénergie ne sont pas parfaitement paraboliques!® et sont dégénérées entre

12 On appelle vallée les surfaces iso-énergies des bandes dans liéspace réciproque.
13 La notion de masse effective est moins vraie pour des bandes non paraboliques
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les trous légers et les trous lourds. La déformation du cristal vient lever cette
dégénérescence, modifiant les interactions inter vallées [HUL 99].

1.2.3.5 La piézorésistivité des nanofils de silicium

Cette section synthétise les principaux vrésultats publiés concernant la
piézorésistance des nanojauges de silicium et la piézorésistivité des nanofils de
silicium. Nous nous limiterons au cas du silicium monocristallin. I1 convient
cependant de préciser que la piézorésistivité dans d'autres nanostructures en
silicium a été étudiée: une équipe portugaise et allemande a publié un article détaillé
sur la piézorésistivité de couches minces constituées de nanocristaux en silicium
[ALP 11]. Contrairement au silicium monocristallin, & cause de l'orientation
aléatoire des cristaux, l'effet de piézorésistance est isotrope.

Le confinement 3D du transport électrique dans des nanofils de silicium de type p
conduit a une augmentation du coefficient piézorésistif longitudinal. Cet effet dit de
piézorésistivité géante croit lorsque la section ou/et le dopage du nanofil diminue.

Diaprés He [HE 06], pour des nanofils élaborés par croissance VLS, il devient notable
que pour des fils de diameétre inférieur a ~200 nm et de dopage inférieur a 2x10'%/cm?
(Figure 19). Pour des fils cylindriques orientés selon <111>, le gain peut atteindre 37
pour un fil peu dopé (quelques 10'%/cm?) et un diamétre de ~70nm. Pour des fils

cylindriques orientés selon <110> et dopés a ~1.2 x10'¥/cm?3, le gain est de 9.4 pour
un diametre de 75 nm.

4,000

3,000

2,000 -1

10004~

Fiezoresigtance wefficient
04, = —Adad Xy (A0 Parl)

Diameter inm)

Figure 19: Coefficient piézorésistif longitudinal de nanofils bottom-up de silicium de
type p et dorientation <111> de différents diamétres et de différents dopages [HE 06]
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La Figure 20 montre également un gain de piézorésistance pour des nanofils de type
N, dépaisseur 13 nm [YAN 09].Ces nanofils de type N sont orientés selon la
direction <110>.

500,
=y Tested longitudinal TT)
4004 == Tested transverse Tt
= Calculated 2D T,
_ 300]
- -— Calculated 2D Ty
o
— 200
i
=1
-

Figure 20 Coefficients piézorésistifs longitudinaux et transverses de nanofils de Si-n
tracés en fonction de lépaisseur des nanofils [YAN 09]

Le cas qui nous intéresse plus particulierement dans cette these, est le cas de
nanofils en silicium de type p de section rectangulaire fabriqués sur substrat (100) et
orientés selon <110>. Pour ce type de nanofil les résultats publiés ne sont pas
toujours cohérents, probablement parce que, non seulement la taille de la section
doit étre considérée mais aussi les 2 dimensions de la section. Pour le dopage prévu
pour les gyrométres du projet ARIANE (5x10'%cm?), une section <10* nm? semble
nécessaire pour bénéficier de lieffet de piézorésistivité géante (Figure 21) [TOR 02].
Ceci correspond a des largeurs inférieures a ~60 nm pour une épaisseur de 160 nm
(épaisseur des substrats SOI du projet ARIANE).

Pour des nanofils passivés assez larges (confinement 2D) et dopés P & 101%cm3, un
gain de piézorésistivité de 10.8 a été mesuré mais pour une épaisseur de seulement 9
nm et pour des nanofils non libérés. [YAN 09]

Pour des dopages plus faibles, un gain de piézorésistivité est observable pour des
sections <1x105 nm? (Figure 22) [REC 08].
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Figure 21: Coefficients  piézorésistifs pijézorésistif longitudinal de nanofils Si-
longitudinaux et transverses de nanofils de p en fonction de laire de la section du
silicium de section rectangulaire orientés fil Adapté de [REC 08]

<110> sur Si(100). Epaisseur 53-64 nm,

dopage 5x10"%/cm? [TOR 02]

Les coefficients piézorésistifs publiés des nanofils de silicium sont en général
linéaires pour de niveau de contraintes inférieurs a la valeur maximum visée dans le
projet ARIANE (100 MPa) [CHE 04] [REC 08], mais pas toujours : ils peuvent aussi
étre non linéaires méme pour des niveaux de contraintes de quelques dizaines de
MPa [HE 2006]. Ceci semble dépendre du mode de préparation de la surface.

En effet, une variation du coefficient piézorésistif duin facteur 2 a été observée en
fonction de la préparation de surface pour des nanofils de Si-p orientés <111> de 90
nm de diamétre [HE 2008]. On peut penser que ceci est dii 4 une déplétion variable
du nanofil selon la quantité de charges positives dans les états de surface. Pour des
nanofils de faible diameétre, il faudrait donc passiver les nanofils pour avoir des
valeurs reproductibles des coefficients piézorésistifs.

Origine de la piézorésistivité géante des nanofils

Pour expliquer la piézorésistivité géante des nanofils, il est didbord naturel de penser
a un confinement quantique de la fonction didnde électronique sur les nanostructures.
Cependant les effets quantiques liés au confinement ne devraient pas se manifester
au-dela de 5-20 nm [CAO 07].

En 2008, Alistair C.H. Rowe de 1école Polytechnique a proposé un modele simple et
élégant pour expliquer les résultats de He and Yang sur la piézorésistivité géante
[ROW 08]. La piézorésistivité géante apparente ne serait pas un effet volumique
mais un effet de surface lié a la présence de zones de déplétion tout autour du nanofil
dépaisseurs modulées par la contrainte. Le potentiel de surface induisant ces zones
de déplétion est attribué a des charges piégées dans lioxyde natif. Comme nous le
verrons par la suite, liépaisseur de ces zones de déplétion réduit le canal effectif de
conduction des porteurs dans le semi-conducteur ce qui a pour effet de modifier la
résistance totale de la structure. En supposant que le potentiel de surface varie avec
la contrainte selon la loi empirique:
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d
&e = 05meV/ MPa (17)
do

Ou o est la contrainte appliquée, le modele proposé a permis dlexpliquer les résultats
de He et Yang.

T.T. Trang Nghiém et al. de ITEF ont repris le modéele dAlistair Rowe en y ajoutant
lieffet de modification directe de la courbure des bandes dénergie par la contrainte.
Les bandes dénergie sont calculées par la méthode k.p avec 30 bandes [NGH 11].
Pour étudier le transport des porteurs et en déduire la conductivité électrique, la
méthode Monte Carlo a été utilisée. Comme illustré par la Figure 23, Ils montrent
que lieffet de courbure des bandes induite seulement par la contrainte est
négligeable par rapport a liéffet de modulation du potentiel de surface.
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Figure 23: Variation relative de la conductivité électrique o' en fonction de la

contrainte pour plusieurs nanofils dépaisseurs variables avec (trait plein) ou sans
(trait pointillé) lieffet de courbure des bandes dienergie. [NGH 11]

Des résultats dieéxpériences complémentaires ont été publiés en Septembre 2010 par
1Ecole polytechnique (Jason S. Milnes et Alistair Rowe), IIEMN (S. Arscott) et
ltiniversité de Genéve (Ch. Renner) [ROW 10]. Ils ont démontré que la dépendance
des résultats avec 1humidité et les caractéristiques électriques des pieges étaient
cohérents avec des pieéges dans lidxyde natif reliés a la vapeur dléau comme dans les
transistors MOS. Ce piégeage qui dérive dans le temps expliquerait l@pparition
diine piézorésistivité apparente. En dldutres termes, le changement important de
résistivité souvent mesurée serait une dérive reflétant le piégeage des porteurs et
laugmentation de la zone de déplétion et non un effet direct et volumique de la
contrainte. Cette conclusion repose sur une modulation temporelle de la contrainte
et la mesure simultanée de la résistivité afin de décorréler les phénomeénes de
volume (la piézorésistivité réelle) et de surface (effet des charges dans lioxyde): La
Figure 24 illustre la technique de la modulation de la contrainte décrite dans l'article.

14 Seulement ici o désigne la conductivité électrique.
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Figure 24: En_haut: Mesure du courant a travers un nanofil de 200 nm x 2 um x 30
um de type n au cours du temps. Une contrainte de 0 et -13.3 MPa est appliquée
alternativement. Indépendamment de la contrainte, le courant (donc la conductance)
aux bornes du fil dérive. En bas: Variation de la conductance avec la dérive
compensée. [ROW 10].

Les mesures avec cette méthode ont démontré sans ambiguité que la variation de
conductance simplement due a la contrainte donne un coefficient piézorésistif proche
de celui du silicium massif. Ceci laisse penser que la piézorésistivité géante des
nanofils de silicium ne serait que la traduction dun effet de surface: la
piézorésistance géante se manifesterait donc par un effet transitoire di au piégeage
ou la libération de charges a la surface du nanofil.

Ces travaux ont eu une forte répercussion internationale et ont induit une
réorientation de cette thése. En effet, il devenait clair que des mesures avec un
chargement mécanique dynamique étaient requises pour effectuer une
caractérisation fiable de la piézorésistance de nanofils. Clést pourquoi nous avons
alors entrepris, des fin 2010, le développement diin systéeme de flexion 4 points
dynamique de puces.

Sur le site de physicsworld.com, Peidong Yang, le coauteur de liarticle phare sur la
piézorésistivité géante [HE 2006] et de nombreux articles sur les nanofils [SAN
05][YAN 08][HE 08], a remis en cause cette explication en argumentant que les
nanofils testés par Alistair Rowe et ses collegues avaient été fabriqués par approche
descendante alors que ses résultats avaient été obtenus pour des nanofils fabriqués
par approche ascendante. La différence importante d@états de surface, des
déformations internes et des concentrations de dopants nlimpliquerait pas que liéffet
de piézorésistivité géante nlexiste pas dans les fils fabriqués par approche
ascendante. Ceci nlést pas pleinement cohérent avec ses propres résultats qui ont
montrés une forte dépendance de la piézorésistance géante avec leénvironnement et
la préparation de surface des nanofils.
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D'autres groupes ont confirmés l'analyse d/Alistair Rowe en mesurant les coefficients
piézorésistifs de nanofils top-down de dopage P [BAR 10][DUR 11]. Dans les deux cas,
I'essai mécanique est effectué par un systeme de flexion 4 points a température
ambiante. Dans leur article, 1équipe de Laurent Durrafourg au CEA-LETI montre
que les coefficients piézorésistifs trouvés étaient bien réels car ils nlont pas observé
de dérive comme Alistair Rowe. Un point intéressant est llaugmentation de 100% du
coefficient entre des nanofils suspendus par rapport a des nanofils non-suspendus.
Cet écart est attribué a une différence de concentration de charges sur la surface du
nanofil. [DUR 11]

Tres récemment, une équipe taiwanaise a, de nouveau, revendiqué la présence d'un
effet de piézorésistance géante dans des nanofils de type N utilisés comme transistor
a effet de champ [KAN 12]. Cette équipe a également utilisé la flexion 4 points
comme méthode de caractérisation.

1.2.3.1 Application des jauges piézorésistive a nanofils

Ciést dans le monde des nanosystémes électromécaniques (NEMS) que les nanofils
trouvent une bonne partie de leurs applications. Grace a leur faible rapport dlaspect,
ils constituent des jauges piézorésistives tres sensibles aux contraintes. Nous
donnons ici quelques exemples représentatifs.

Le CEA-LETI, en collaboration avec différents laboratoires et industriels, a étudié
différents dispositifs exploitant une détection différentielle a liaide de nanofils top-
down piézorésistifs. :

En 2010, Liéquipe de Laurent Durrafourg au CEA-LETI et des collegues du CalTech
ont proposé un résonateur NEMS avec une détection du mouvement avec des
nanojauges piézorésistives de part et diautre du résonateur. [MIL 10]. (Figure 25)

g I
0
NaRF CHNTHDC2G3 p18Nil®
X45. 8K |

00 nm

Figure 25° Résonateur NEMS intégrant deux nanojauges piézorésistives pour la
détection des vibrations [MIL 10]
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Dans le cadre du projet ARIANE, en parallele aux recherches effectuées a 1TEF dans
le cadre de cette theése, une collaboration entre le CEA-LETI et des industrielss a
permis le développement diin gyrometre MEMS 3-axes utilisant des nanojauges de
contrainte piézorésistives [WAL 12]. (Figure 26)

Nanogage

| 4

Figure 26: Gyrometre MEMS 3-axes utilisant une détection par nanojauges
piézorésistives. a : principe de fonctionnement. b : images MEB du dispositif [WAL
12]

|

Le CEA-LETI a également étudié ces derniéres années, en collaboration avec des
laboratoires grenoblois (G2eLab et Néel), des magnétométres avec détection intégré
a liaide de nanofils piézorésistifs [ETT 12]. La Figure 27 explique le principe de
détection diin de ces magnétométres : a) Un masse suspendue sensible au champ
magnétique est attaché a deux jauges piézorésistives (b) les deux jauges de
déformations ont la méme résistance en lidbsence de champ magnétique. (c¢) si un
champ magnétique est appliqué, la structure tourne autour diin pivot et déforme les
jauges et donc leurs résistances.

Magnetc
[miaterial

R+ AR

|
MEMS striscture:

h A [Silieon]
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strain gEIngEE
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Figure 27: Principe du magnétométre M&NEMS. [ETT 12]

Beaucoup de travaux sur les résonateurs NEMS sont a base de nanofils. En effet les
nanofils ont une faible masse, une fréquence de résonance élevée et sont donc

15 THALES, ASYGN SAS et Tronics SA.
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adaptés a la détection de masse. Ces caractéristiques ont été utilisées pour fabriquer
des dispositifs résonants a plusieurs centaines de MHz pour détecter un changement
de masse avec une sensibilité approchant les 10 zeptogrammes [FEN 07]. Les
nanofils de ce résonateur ont un facteur de qualité dlenviron 13 000. Le principe de
fonctionnement diin tel capteur est résumé dans le diagramme de la Figure 28 : la
fréquence de résonance du nanofil est décalée lorsquiine masse 6m est rajoutée au
nanofil. Plus le facteur de qualité est grand, plus un faible décalage de la fréquence
de résonance devient mesurable: le capteur est plus sensible.

Amplitude §m
—

y

Yl Q
]\ \ Fréquence
N o

f+5f -

Figure 28 : Décalage de la fréquence de résonance.

1.2.3.2 Conclusion sur la piézorésistivité

Dans cette partie, nous avons rappelé les principales connaissances actuelles sur la
piézorésistivité du silicium. Nous avons évoqué les éléments théoriques expliquant la
piézorésistivité dans le silicium massif et aux faibles dimensions. Nous avons montré
quil y a controverse dans la littérature sur liorigine voire liexistence de la
piézorésistivité géante. Il convient de remarquer ici que les nanofils étudiés dans
cette thése sont tous des nanofils top-down et majoritairement dopés de type P (Bore).
Enfin, quelques applications des nanofils piézorésistifs ont été présentées.

1.3. Propriétés électriques et applications associées

Pour les nanofils les plus fins, le gap indirect en énergie entre la bande de conduction
et la bande de valence est modifié en un gap direct di au confinement quantique
[BAN 10]. En outre, la largeur de la bande interdite augmente lorsque le diamétre
du nanofil diminue. La Figure 29 illustre cette variation. On voit clairement que les
effets purement quantiques nfinterviennent plus pour les nanofils de diameétre
supérieur a 5 nm. En plus de cet effet de taille intrinseque au silicium, les effets de
surfaces notamment les effets de charges, jouent un role prépondérant dans la
modification des propriétés électriques des nanofils de Silicium [MAR 06]. Les
niveaux dénergie de ces états de surfaces, suivant sils sont placés en haut ou en bas
de la bande dénergie, peuvent jouer le role de donneurs ou accepteurs délectrons.
Les manifestations de ces effets de charges sont pluriels : réduction de la mobilité
des porteurs, hystérésis de la courbe courant-tension (I-V), augmentation de leffet
piézorésistif [HE 06], diminution de la conductivité thermique [LI 03] [HOC 08]. 11
est possible de passiver ces états de surface, en les décalant dans la bande de
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conduction ou de valence, en traitant la surface des nanofils au bromure de
tétraéthylammonium [CUI 03].

4
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Figure 29: Diminution de la largeur du gap de la bande interdite de nanofils de
silicium en fonction du diamétre. Les croix indiquent les valeurs mesurées par [MA
03]. Les ronds et triangles indiquent les valeurs théoriques [DEL 95][REA 92].
Figure adaptée de [BAN 10]

1.3.1 Capteurs chimiques ou biologiques

En fonctionnalisant la surface des nanofils, 1l est possible de les transformer en
capteurs spécifiques pour détecter la présence dlentités chimiques ou biologiques.
Plusieurs principes de détection sont possibles : variation des charges de surfaces, de
la conductivité ou de létat de contrainte mécanique du nanofil [SAL 08]. Ces
principes ont été utilisés pour fabriquer des capteurs chimiques de pH, de gaz et des
capteurs biologiques de protéines, de virus ou de multiples entités biologiques
détectées simultanément [PAT 07].

Les chargent peuvent par exemple étre détectées en réalisant un transistor a effet de
champ (FET) utilisant le nanofil comme canal de conduction (Figure 30): Le
changement de champ électrique induit par la capture diine entité biologique vient
moduler le courant entre le drain et la source du transistor. La couche de
fonctionnalisation sert simplement a rendre la surface chimiquement ou
biologiquement sélective (Figure 30). Dans un article récent, Hu et al. [HU 12] ont
présenté par exemple un détecteur a insuline pouvant diagnostiquer le diabete. Leur
capteur peut détecter une concentration de 101! mol.m3 dinsuline dans un
échantillon de salive.
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Figure 30: Principe de fonctionnement d'un transistor a effet de champ comme
capteur biologique. [CUR 08]

1.3.2 Transistors a nanofils pour la nanoélectronqiue

Les nouveaux transistors « multi-gate » du type FInFET ou Tri-Gate sont souvent
considérés comme étant les meilleurs candidats pour poursuivre la tendance initiée
par la loi de Moore [RIS 05]. Contrairement au transistor MOSFET planaire
conventionnel ou la tension de grille némpéche pas les fuites en profondeur du canal
source-drain, le transistor a plusieurs grilles permet de controler ces fuites. Diautre
part, le régime de saturation de la caractéristique I-V du transistor a effet de champ
est atteint pour une plus faible tension source-drain. Dans le cas de transistors a
effet de champ a base de nanofil NWFET ou NFET, la grille entoure le nanofil ce qui
permet un contrdle parfait de la taille du canal de conduction [SIN 08]. La Figure 31
montre la progression technologique au fur et a mesure que le « nombre » de grilles
augmentent autour du canal diin transistor a effet de champ. Parmi les exemples
récents de transistor a nanofils, citons celui de Jae Hyun Park et al. [PAR 10] qui ont
fabriqué un transistor dont la longueur de grille est seulement de 20 nm (voir Figure
32). Trés récemment, un groupe de linstitut de technologie de Tokyo a présenté un
transistor a nanofil qui atteint le régime de saturation avec une « rapidité » record
[SAT 12].

Pour conclure, selon Mukesh Khare, directeur de la recherche et développement des
semi-conducteurs dIBM et Pete Singer, éditeur en chef de la revue SolidState
Technology, les transistors a nanofils constitueraient la prochaine norme pour les
architectures de FET du futur [MYS 12][SIN 12].

1960 1989 1999 2002 2006
[KAH 63] [HIS 89] [HUA 99] [CHA 02] [YU 06]

Bulk-Si

Planar Double Gate

Figure 31: Progression technologique des transistors de type FET [SIN 08]
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Locally silicon ire (D = 9 nmj

all spacers = 45 nm

Figure 32: Schémas de la géométrie d'un transistor a effet de champ utilisant un
nanofil comme canal. On peut voir la grille GAA (Gate-all-around) qui entoure le
nanofil. [PAR 10]

1.4. Autres propriétés et applications

1.4.1 Propriétés thermiques

Le chapitre 5 sera consacré au transport de la chaleur dans les nanofils. Les
principaux avantages des nanofils dans ce domaine sont une augmentation du
facteur de mérite thermoélectrique lié a une forte réduction de la conductivité
thermique et leurs applications dans des membranes isolantes [VOL 09].

1.4.2 Propriétés électrochimiques

Dans le contexte du stockage de 1énergie, les nanofils pourraient également apporter
une grande contribution. En électrochimie, le lithium pur posséde une des capacités
spécifiques’t théoriques des plus élevée (3860 mA.h.g'). A cause de leurs instabilités
dans le temps, des anodes carbonées en LiCs sont plutot utilisées, mais leur énergie
spécifique est beaucoup plus faible : 500 mA.h.gt. Par ailleurs, il a été prouvé que
des anodes en Lis.75S1 ont des capacités spécifiques bien supérieures : de liordre de
3600 mA.h.g! [BAN 10]. Cependant, ces anodes subissent une importante
déformation durant un cycle de charge-décharge, pres de 400 % de modification de
volume (croissance en charge, contraction en décharge). Ainsi, elles se détruisent
tres rapidement. Lmtilisation di@anodes a base de nanofils de silicium pourrait
diminuer cet effet. Un groupe de luniversité de Stanford a fabriqué de telles
électrodes avec une capacité spécifique dlénviron 3000 mA.h.g! constante au cours de
10 cycles de charge/décharge [CHA 07] (Figure 33).

16 Nombre diampére que peut délivrer une batterie en une heure par gramme de matériau.
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Figure 33 : Capacités spécifiques de charge et de décharge de la batterie tracée en
fonction du nombre de cycle. [CHA 07]

1.4.3 Propriétés optiques

Comparativement a larséniure de gallium, le silicium massif niést pas un tres bon
candidat pour étre utilisé dans les applications dldptoélectronique car sa bande
interdite est indirecte ce qui limite les processus d@bsorption ou démission de
photons. Cependant pour les nanofils de trés petite taille (< 5 nm), ot le gap devient
direct, la réponse optique est beaucoup plus importante que celle du massif.

En plus de cet effet, les nanofils ont une meilleure absorption optique car grace a
leurs grandes surfaces, de multiples réflexions de la lumiére permettent aux photons
de diffuser di@vantage [TSA 07]. A cela sl@joute un effet de guidage de la lumiére,
due a la géométrie filaire, qui peut étre exploité. En 2007, le groupe de Charles
Lieber de Harvard ont utilisé des nanofils coaxiaux PIN (silicium p, silicium
intrinséque, silicium n) comme cellule photovoltaique avec une puissance dégagée de
200 pW par nanofil [TIA 07].

1.5. Conclusion du chapitre

Dans le monde des nanosciences, a linstar des nanotubes de carbone, les nanofils en
silicium sont une des structures les plus étudiées depuis ces dix dernieres années.
Dans ce chapitre nous avons évoqué leurs propriétés et leurs applications les plus
remarquables : transistors, cellules photovoltaiques, batterie au lithium,
thermoélectricité, capteurs de mouvement, détection de masse et capteurs
biochimiques. Nous avons détaillé leurs propriétés mécaniques et piézorésistives. La
constante élastique des nanofils monocristallin diminue, environ diin facteur 2, pour
des nanofils dont la plus petite dimension est en dessous de 50 nm. La limite de
rupture des nanofils augmente pour les nanofils de plus en plus fin. Enfin, un
phénomeéne de piézorésistance géante a été découvert sur les nanofils en silicium
monocristallin. Est-ce un véritable phénoméne de volume ou un simple effet de
surface? La question reste ouverte.
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Dans une premieére partie, les différents procédés technologiques de fabrication et
le dimensionnement des nanofils monocristallins top-down seront décrits. Dans une
deuxiéme partie, un phénomene de flambage des nanofils, mis en évidence suite a la
fabrication a 1IEF, sera introduit. Nous verrons que ce flambage des nanofils a
permis de mettre en évidence une contrainte compressive importante dans des
substrats SOI amincis. Nous discuterons liorigine de cette contrainte.

2.1 Procédés de fabrication et dimensionnement des nanofils en
silicium étudiés

Trois procédés technologiques ont été utilisés pour fabriquer les nanofils en
silicium étudiés pendant cette thése. Dans les trois cas, 1l slagit de procédés de
microfabrication d@pproche descendante appliqués a des wafers ou des puces de type
silicium sur isolant (SOI). Deux de ces procédés ont été développés au CEA-LETI a
Grenoble. Le premier procédé appelé mono-épaisseur ou CAL2 est utilisé pour
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fabriquer des nanofils suspendus monocristallins. Le second procédé de fabrication
du CEA-LETI appelé M&NEMS permet dassocier un MEMS avec des
nanostructures. Il sera décrit dans le chapitre 4.

Le dernier procédé de fabrication a été développé a ITEF avec liaide Xavier Leroux,
ingénieur CNRS détude a 1TEF. Ce procédé a permis de fabriquer des nanofils
jusquld 20 nm de largueur.

2.1.1 Dispositifs mono épaisseurs avec techno CAL2
2.1.1.1 Procédé « CAL2 » mono épaisseur

Ce procédé CALZ2 est le premier des deux procédés élaborés au CEA-LETI utilisés
dans ces travaux de theése. Nous avons congu a 1IEF des dispositifs a nanofils
reposant sur ce procédé en vue de leurs caractérisations avec le banc de mesure par
flexion 4 points décrit au chapitre 3.

Ces dispositifs ont été fabriqués a partir de substrats SOI diorientation cristalline
(100) avec une épaisseur dioxyde enterrée de 400 nm et une épaisseur de silicium
superficiel de 160 nm (Si Top). Le wafer a une épaisseur totale de 725 um. Le
procédé est appelé mono épaisseur car il nl¥ a quiine couche de silicium active dans
laquelle sont délimités les dispositifs a nanofils. Il se distingue du procédé double-
épaisseur ol sera rajoutée une couche MEMS (voir chapitre 4). Le procédé de
fabrication est décrit dans la Figure 1.

Dans un premier temps, la couche de silicium superficielle est dopée
uniformément par implantation de Bore (1.6x10'° cm3) et recuite. Les étapes de
fabrication de nanofils dans cette couche sont : lithographies mixtes UV profonds
(DUV) et électronique ; gravure ionique réactive ; protection par une couche de silice
lors de la fabrication des contacts ; gravure en vapeur HF de la silice excédentaire et
de la silice enterrée pour libérer les nanofils (Figure 1).

La largeur minimale des nanofils est de 80 nm et la longueur maximale limitée par
le collage par stiction lors de la libération est estimée a 5 um pour une largeur de 100
nm. Ceci correspond a des rapports di@spect maximum longueur/largeur de 50 et
longueur/épaisseur de 31.25.

Pour le dessin de masque, on distingue deux zones : une partie NEMS ou seront
les nanofils et une partie dédiée aux motifs de grandes tailles ou figurent
principalement les contacts électriques (Figure 2). La distance minimum entre les
motifs de grande taille (>350 nm) et les motifs NEMS est de 125 nm. Liépaisseur de
la métallisation (AlSi) des contacts est de 650 nm et la largeur minimum des motifs
est de 250 nm.
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Figure 1 : Procédé de fabrication des nanofils du lot CALZ2 (source: CEA-LETI)
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Figure 2 : Dimensionnement des motifs de grande taille (>350nm) imposé par le

procédé de fabrication CALZ2 (source: CEA-LETI)
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2.1.1.2 Conception et dimensionnement des dispositifs mono épaisseur

Les dispositifs de test choisis comprennent (Figure 3):

-Des nanofils entre 2 contacts électriques (Figure 3a) pour la mesure sous pointes
de la résistivité des nanofils en labsence de contraintes, pour la mesure de
conductivité thermique par la méthode 3w, et pour la mesure avec chargement
mécanique ex situ de la piézorésistivité des nanofils. Différentes orientations dans le
plan par rapport a la direction <110> des nanofils ont été prévues pour mesurer les 3
coefficients piézorésistifs dans le cas ou des puces non libérées seraient disponibles?.
En effet, si les nanofils sont libérés, seule une contrainte longitudinale peut étre
appliquée.

-Des nanofils de grande largeur (>>250 nm) pour pouvoir effectuer les mémes
caractérisations mécaniques, électromécaniques et thermomécaniques que ci-dessus
mais dans le cas diin confinement 2D (épaisseur 160 nm) au lieu dun confinement
1D (Figure 3b).

- un motif TLM (Transmission Line Method) pour déterminer la résistivité 2D du
film de silicium des substrats SOI et la résistance de contact des métallisations
(Figure 3c).

b W, a a
- n

mm Si(160nm)
mmm A1Si (650 nm) 'Nanofil

L

m= Si (160 nm)
0 <110> mm A]Si (650 nm) 'Micropont

Figure 3° Schéma de principes avec dimensions et angles caractéristiques des

dispositifs de test (non a léchelle). a) nanofil b) micropont larges et minces. ¢) motif
TLM

Choix des dimensions des nanofils

Nous avons choisi les 4 largeurs de nanofils suivantes : 80 nm, 140 nm, 200 nm et
260 nm. La borne inférieure (80 nm) est imposée par le procédé technologique. Le
choix de la longueur des nanofils est conditionné :

e Par la résistance des nanofils.
e Par les rapports di@spect maximum possibles par la technologie de

fabrication.
e Par la sous-gravure aux encastrements (400 nm de chaque coté).

1 Malheureusement, nous n'avons eu accés qu'a des puces ou les nanofils étaient libérés.
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e Par le seuil critique de flambement sous contrainte longitudinale

compressive.

Résistance des nanofils

La valeur minimum de la résistance des nanofils en lidbsence de contrainte est

donnée par R=pL/wt ou p est la résistivité du silicium massif, L la longueur du

nanofil, w sa largeur et ¢ son épaisseur. Pour des dopages Bore (type p) dans la
gamme 1x10'%/cm? a 5x10%%/cm? la résistivité du silicium massif se situe dans la
gamme 2.3x103Q.cm & 3.75x102 Q.cm (Figure 4).

10° .

10° ¢

Résistivité (Q cm)
3

10° F

10° T

1012I 1013 1014 1015 1016 1017 10‘18I I 1019 1020 1021

Concentration en dopant (cm™)

Figure 4: Résistivité du silicium massif en fonction du dopage a 300K

La Figure 5 donne la résistance minimum de nanofils de 160 nm d@épaisseur et de
80,140 200 et 260 nm dépaisseur en fonction de la longueur pour un dopage de
3.5x1018/cm3 (p =1.69x102 Q.cm) et un dopage de 1.6x10'%cm3 ( p=6.11x103 Q.cm).

60 20 ;
—— W=80nm NA=3.5 x10"®/cm3 ——— W=80nm
50 — W=140nm Rho=0.0169 ohm.cm — W=l40nm Rpo=
) ——— W=200nm 2 15| —— W=200nm
E 40 W=260nm i _E W=260n
S S
&< <
o 30 19 10
= =
S S
@» ) 1.4
:g 0 _ ~g 5
& 7
10 g
0 . . ) 0 . . .
2 2.5 3 3.5 2 2.5 3 3.5 4

Longueur du nanofil (nm)

Longueur du nanofil (num)

Figure 5° Valeurs minimum de la résistance des nanofils en fonction des

dimensions
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Les valeurs se situent dans la gamme de quelques kQ a quelques dizaines de kQ.
Une mesure 2 fils est donc suffisante pour les mesures électriques et des coefficients
piézorésistifs. Pour limiter le bruit?il est préférable de choisir une résistance (et
donc une longueur) pas trop élevée.

Comme détaillé dans le chapitre 3, la résistance réelle des nanofils est plus élevée
en raison i) de la diminution de la mobilité des trous due au confinement des
porteurs et ii) de la présence de zones de déplétion liées aux charges positives de
surface.

Rapport dlaspect des nanofils

Afin diétudier linfluence de la géométrie des nanofils sur leurs propriétés électro-
thermo-mécaniques nous avons sélectionné deux séries de dimensions des nanofils
(Tableau 1) : Une série de longueur constante et donc de rapport didspect L/t
(longueur/épaisseur) constant, et une série de rapport daspect L/w (longueur sur
largeur) constant. Pour limiter les risques de stiction lors de la libération ainsi que
les valeurs de résistance tout en conservant une géométrie filaire les valeurs de L/w
ont été choisies entre 9 et 31. Finalement, un motif sans nanofil a été ajouté pour
caractériser la contribution des motifs dlacces et dléncastrement.

Tableau 1° Dimensions des nanofils sélectionnées (* plot sans fils)

L (um) w (nm) t (am) L/W L/t
2.5 80 160 31.25 15.625
2.5 140 160 17.86 15.625
2.5 200 160 12.50 15.625
2.5 260 160 9.615 15.625
1.6 80 160 20 10
2.8 140 160 20 17.5

4 200 160 20 25
5.2 260 160 20 32.5
0* 0* 160

Ces séries ont été répétées pour différentes orientations dans le plan (100).

2 Bruit Johnson! Nyquist de la forme vi = 4kzTRAf ou vi est la variance de la tension aux
bornes de la résistance kg la constante de Boltzmann et Af la bande passante considérée.
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Géométrie des encastrements

La libération des nanofils étant réalisée par gravure isotrope compléte de la
couche de silice enterrée (épaisseur 400 nm) la géométrie réelle des structures
libérées a une allure voisine de celle de la Figure 6 au voisinage des extrémités du
nanofil si la gravure est parfaitement isotrope.

400nm
L
‘_’ll 1 Zones libérées
b WQTTW]_ I Zones non libérées
400nm

Figure 6: Configuration attendue des structures libérées

La sous gravure latérale aux encastrements a pour effet de modifier la géométrie
de la structure libérée. Par ailleurs le changement de largeur nécessaire pour
transiter de liéchelle du nanofil aux plots de contacts a pour effet dinduire une
concentration de contrainte lorsquiine contrainte longitudinale est appliquée. Pour
avoir une longueur maitrisée des nanofils et un transport thermique ou électrique
dominé par le nanofil les largeurs w: et wz doivent étre grandes devant la largeur w
du nanofil. Inversement un congé avec un grand rayon de courbure serait
souhaitable pour obtenir une transition douce de largeur et limiter la concentration
de contrainte au niveau du changement de largeur (Figure 7) [BOU 07]. On définit le
facteur de concentration de contrainte par le rapport entre la contrainte réelle et la
contrainte nominale onom.

Omaxréelle
K, = ——— (1)

Omaxnom
La contrainte nominale est la contrainte déduite de la théorie dHREuler-Bernouilli
pour la plus petite section sollicitée. La contrainte réelle est la contrainte obtenue

sur la poutre avec le défaut géométrique.
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Figure 7: Facteur de concentration de contrainte pour une éprouvette de traction
de section rectangulaire avec changement de largeur via un congé avec N lieffort de
traction [BOU 07]

En pratique, il est difficile de prévoir diinclure des rayons de courbure dans létape
de lithographie hybride (DUV-électronique) définissant la géométrie des dispositifs.
Par ailleurs, le rayon de courbure sera aussi largement dépendant de létape de
gravure. Néanmoins il est clair que le facteur de concentration de contrainte sera
tres élevé pour les échantillons de test des nanofils. Une largeur w2z de 8 um et un
angle ¢ dienviron 30° ont été choisis pour la série déchantillons.

Motif TLM (Transient Line Method)

Ce motif est destiné a la mesure de la résistance de contact et de la résistivité du
film mince de silicium des substrats SOI. La géométrie choisie est indiquée sur la

Figure 8 et dans le tableau suivant.

Weiat

HH H ++++++

Figure 8: Géométrie du motift TLM

Wholot Hypot Gs Gy Gs Ge G
(um) (um) (um) (um) (um) (um) (um)
150 150 10 20 50 100 200
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A titre dlexemple la Figure 9 donne la courbe pour une résistivité de 1.69x102
Q.cm, une hauteur de plot de 200 pm et une résistance de contact de 50 Q.

2000 t ‘ ‘

1500

1000

Resistance (Ohm)
wn
=

0 i i i
0 50 100 150 200

L(nm)

Figure 9° Résistance théorique du motif TLM en fonction de la largeur des gaps
pour Hpio:=200 um et p=1.6x10? Q.cm, épaisseur 160 nm.

Masque

Un jeu de masques comprenant les différents dispositifs décrit ci-dessus a été
dessiné sous cadence par Fabien Parrain (maitre de conférences). La Figure 10
présente une vue générale du masque de la puce.

Figure 10: Dessin du masque des nanodispositits de test mono-épaisseur
2.1.1.3 Résultats

Les nanofils fabriqués par ce procédé technologique sont placés au centre diine
puce carré pour effectuer la flexion 4 point qui sera décrite au chapitre 3. La Figure
11 présente une photo de la puce réelle. On peut y voir la zone ou la contrainte sera
uniforme et maximale. On trace également llémplacement des appuis pour la flexion
4 points.
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Zone a contrainte
D uniforme

Appuiscentraux

Appuis latéraux

Zonesde
nanofils

Figure 11° Vue de la puce des dispositifs CALZ qui est placée dans le systéeme de
flexion 4 points.

Des photographies des nanofils obtenus ont été effectuées par microscopie
électronique. Malgré la fiabilité du procédé de fabrication CAL2 du LETI, de
nombreux nanofils se sont cassés au cours du transport ou de la manipulation de la
puce.

Substrat en
Silicium

b &3 E
AccV SpotMagn Det WD pb———— 5um AccV SpotMagn Det WD }b——————— 1um
150kV 20 5000x SE 14.1 10.0kV 20 35000x SE 138
u

SR

Figure 12: Image MEB d'un nanofil fabriqué par le procédé CALZ2 du CEA-LETL
Longueur = 4 um. Epaisseur = 160 nm, Largeur= 200 nm.

2.1.2 Fabrication de nanofils supplémentaires a 1JEF

Des essais de fabrication de nanofils faiblement dopés de type p et de plus petite
largeur ont été entrepris a ITEF sur un substrat SOI mince fourni par le CEA-LETIL.
Ce substrat a été aminci par oxydation thermique et gravure chimique pour obtenir
des épaisseurs variables. Des essais ont également été faits sur un autre substrat de
chez Soitec disponible a ITEF. Liobjectif était diabtenir des nanofils présentant un
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fort effet de piézorésistivité ou des propriétés thermiques remarquables. Pour cela
des largeurs variables de 20 nm a 188 nm et des longueurs allant de 2 a 3.5 um ont
été visées. Les discussions sur le dimensionnement de ces nanofils est la méme que
pour les nanofils fabriqués par le procédé CAL2. Comme pour le procédé CALZ2, les
substrats SOI ont été découpés en puces de 2x2 cm?2. Comme, il slagissait de la
premieére fabrication de nanofils top-down dans notre groupe, plusieurs série ou lots
de nanofils ont été fabriqués avec un procédé technologique évoluant au cours du
temps.

Figure 13° Vue 3D des étapes de fabrication des nanofils et des contacts de
meétallisation (lot 1).

Le premier lot a été fabriqué a partir diine tranche de silicium SOI de la société
Soitec, faiblement dopé avec du Bore a 7.5x104/cm3 (Valeur déduite de la résistivité).
La silice enterrée de cette tranche a pour épaisseur 1 pm et le couche de silicium
superficielle a pour épaisseur ddrigine 340 nm. Liépaisseur totale du substrat en
silicium est de 525 pm. La couche de silicium superficielle a été amincie jusqu'a 220
nm par une série dioxydations a 1050°C et de gravures séches a lldcide fluorhydrique
tamponnée (BHF).

Pour les contacts électriques, ce premier lot a été métallisé avec des plots en
Or/Chrome?. Une résine positive (ZEP 250) a été étalée par centrifugation (spin-
coated) a 1000 tours/min sur le silicium superficiel. La résine a été structurée par
lithographie électronique sur un champ 500X500 pum? a l@ide din masqueur Raith
150 (Figure 13a). Liénergie cinétique des électrons, la dose et le pas utilisés était
respectivement de 20 KeV, 70 nC/cm? et 20 nm. Une couche de 20 nm de chrome et
une couche de 150 nm dlor initialement déposée par évaporation induite par un flux
délectron ont été ainsi structurés. Le métal inutile a été éliminé par un procédé de
lLift-off (Figure 13b).

3 Le Chrome constitue une couche de promotion dladhérence
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Pour la nanostructuration des fils selon la direction <100>, la méme machine de
lithographie électronique a été utilisée. Cette fois, la résine négative maN 2403 a été
étalée par centrifugation a 3000 tour/min. Le champ d/éxposition était alors de 50x50
pum?. De nouveaux parametres lithographiques ont été utilisés : 1énergie cinétique
des électrons, la dose et le pas utilisés étaient respectivement de 20 KeV, de 145
pCl/em? et de 8 nm. La résine a été développée pendant 30 s dans un bain de MIF 726.
Le silicium non protégé a été gravé a 5°C par gravure lonique réactive profonde
(Deep-RIE) dans un plasma de SFe/Os. La différence de potentiel mesurée, pour une
puissance de 30 W, était de 265 V. Enfin, les nanofils ont été libérés par gravure en
vapeur HF de la silice enterrée (Figure 13d). Une image de microscopie électronique
dun dispositif avec un nanofil de 100 nm de largeur présentée dans la Figure 14.
Comme précisé dans la section suivante, nous avons observé que les nanofils avec un
grand rapport didspect (longueur/largeur) étaient flambés latéralement.

electrode Au/Cr

Nanofil

Figure 14° Micrographe MEB (SEM-FEG) diin nanofil en silicium libéré. On njy
voit également les croix dialignement et la métallisation en Chrome/Or.

Suite au flambage inattendu des nanofils du premier lot, un deuxieme lot a été
fabriqué avec de nouveaux rapports dlaspects. Ce deuxieme lot a été fabriqué a
partir diine tranche de SOI de 200 mm de diameétre. Les épaisseurs respectives du
silicium superficiel, de la silice enterrée et de substrat de silicium sont
respectivement 160 nm, 400 nm et 725 pm. Cette tranche dopée au Bore a également
été achetée aupres de la société Soitec. La concentration en dopant est également de
5x10 /em3. La différence principale avec le premier lot est le fait que létape de
métallisation a été omise pour éliminer son influence possible sur le flambage des
nanofils. Pour structurer les nanofils, la méme étape de lithographie électronique a
été accomplie. Deux parametres ont été changés pour optimiser la fabrication des
nanofils : la vitesse de rotation de la résine négative a été augmentée a 5000
tour/min et le pas de la lithographie électronique a été réduit a 2 nm. De nouveau,
les nanofils de grand rapport di@spect ont été trouvés flambés.
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2.2 Flambage des nanofils

Suite aux observations MEB des différents lots de nanofils fabriqués a 1TEF, il a
été constaté que tous les nanofils libérés ayant un rapport diaspect
Longueur/Largeur supérieur a 44 étaient latéralement flambés. Le flambage de
nanofils fabriqué par croissance VLS induit par compression externe a déja été
publié [RYU 09, HSI 08]. Moselung et al. [MOS 10] ont également montré liexistence
de flambage de nanofils top-down oxydés thermiquement. Dans leur cas, une fois
lioxyde enlevé, ils constatent la présence de contraintes extensives dans les nanofils.
Cet effet a été utilisé pour augmenter la mobilité des porteurs dans transistors canal
n. Dans les années 80, Guckel et al. [GUC 85] ont observé le flambage de microponts
encastrés en polysilicium. La mise en évidence du flambage de micropont en SiO2 est
connue depuis les années 90 [FAN 94, SU 06]. Récemment, le flambage latéral de
nanofils en oxyde de silicium fabriqués a partir de substrat SOI a également été
étudié par Benoit Charlot et al. [CHA 08]. Nous ni@vons pas connaissance de travaux
publiés sur le flambage intrinséque de nanofils en silicium fabriqués par approche
descendante. Ce flambage est illustré en Figure 15 ot on voit une série de nanofil du
lot 1 de longueur 3.5 pm avec différentes largeurs. Toutes les dimensions (épaisseurs,
largeur, longueurs) des nanofils concernées par le flambage sont listées dans le
Tableau 1.

100 nm

3500 nm

81 nm

113 nm

77 nm

3500 nm
3500 nm

Figure 15° En haut : Image des nanofils du lot 1 avant libération a la vapeur de
HF. En bas : Méme nanofils apreés libération. Nanofils de longueurs L=3.5 um et
dlépaisseurs t=220 nm.
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Tableau 2: Dimensions des nanofils flambés. (Voir la Figure 17 pour les rapports
dlaspects de nanofils non flambés)

Lot Largeur | Longueur| , _Napport . Déflexion
(bpaissour n)|  (nm) (um) | DexsevElongueur | maximim mesurée

1 (220) 28 3.5 0.0080 113
1 (220) 62 3.5 0.017 92

1 (220) 81 3.5 0.023 77

2 (160) 19.5 3.5 0.0056 26.8
2 (160) 23 3.5 0.0064 24.9
2 (160) 26.1 3.5 0.0075 21

2 (160) 30.5 3.5 0.0088 21.6
2 (160) 19.5 2 0.0098 23.7
2 (160) 37.0 3.5 0.0109 20.9
2 (160) 23.5 2 0.0121 30.4
2 (160) 29.3 2 0.0147 23.6
2 (160) 62.5 3.5 0.0180 13.7
2 (160) 38.9 2 0.0194 17.5

La déformée induite par le flambage est tout a fait compatible avec la déformée
prévue par le modele théorique du premier mode flambement pour une poutre a
section prismatique encastrée a ses deux extrémités. En effet, sur la Figure 16, la
déflection normalisée d'une nanopoutre* qui a été mesurée au MEB, est comparée au
profil prévu par la formule théorique [GER 90] :

00 _ E<1 — cos <2£>> @)

6max 2 L
Ou 6(x) (x est la position selon laxe du pont) est la déflection latérale, Smax est sa
valeur maximum au centre du pont et L la longueur du nanopont. Nous nous
intéressons dans les paragraphes suivant comment un modéle de post-flambage
permet dleéstimer la contrainte compressive nécessaire pour flamber le fil. Plusieurs
phénomeénes de génération de contraintes, qui auraient pu survenir pendant la
fabrication ou liobservation des fils, seront également analysés.

4 de 2 pm de longueur, 38 nm de largeur et 160 nm d'épaisseur

54



Chapitre 2 : Fabrication et dimensionnement des dispositifs de test des nanofils

=
\
\
2

o
(-}
T
\

\
/
/

Déflexion normalisée
cooo0o0000
ORNWRARUIONO®
T
*
/

S 34 NN
4’_16 L 1 1 1 1 1 ’;’_
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Distance de I®ncastrement (nm)

Figure 16: Comparaison entre la déflection normalisée mesurée (points bleus) et
la déformée théorique du premiére mode de flambage (pointillés). Nanofils de
longueur L = 2000 nm, de largeur 38 nm et dliépaisseur 160 nm

2.2.1 Analyse en régime de post-flambement

Pour une poutre de section wsxt (£>w) dinertie constante, encastrée a ses
extrémités, soumise a un effort normal de compression simple, la contrainte critique
de flambage théorique est donnée par la formule [GER 90] :

El,m*  Em? (W)2

w2i- 31 3

o] =

Ou L, wet E sont respectivement la longueur, la largeur et le module de Young de
la nanopoutre. EI est la rigidité de la poutre®. Cette contrainte critique est tracée en
fonction de w/L sur la Figure 17. Les valeurs expérimentales de w/L des nanofils du
lot 2 sont également indiquées. On constate que le flambage commence pour w/L =
0.019. La contrainte compressive correspondante est de 240 MPa. Cette valeur donne
une approximation de la contrainte compressive initiale minimum dans le nanofil
avant le flambage.

5 Défini a parti du moment quadratique I,= w3t/12
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Figure 17: Contrainte initiale critique de flambage tracée en fonction du rapport
diaspect inverse w/L. Carrés: rapport daspect des fils flambés et la contrainte
critique correspondante (3). Triangles @ rapport diaspect des fils non-flambés et Ia
contrainte critique correspondante.

Pour évaluer plus précisément la contrainte initiale dans les nanofils nous avons
utilisé le modele de post-flambage linéaire sans imperfections de W. Fang et J. A.
Wickert [FAN 94]- Ce modéle permet de calculer la déflection maximum Omax en
fonction de 1élongation eoinitiale (avant flambage) de la poutre :

)

Ou t, I et e sont respectivement lépaisseur, le moment quadratique et la
déformation critique de flambage de la poutre. Dans ce cas, en utilisant la loi de
Hooke 0o= eoF et liéxpression du moment quadratique pour une poutre a section
rectangulaire I,= w3t/12 (z correspond a liaxe « autour » duquel siéffectue la flexion
de flambage, il est perpendiculaire a liaxe de la poutre et a la direction de la
déflection max), on donne la déflection normalisée :

0 ool <ol

6max
= 2 EmT ;w2 ;)
L i—jwol——(—) ool > lol

E 3 \L
Ou 0o (00 < 0)est la contrainte initiale avant le flambement. oo est également le
niveau de contrainte dans les nanofils non flambés. Apres flambage, la contrainte est
relaxée dans les nanofils flambés et ne vaut plus oo En utilisant lexpression de la
contrainte critique de flambage (3), liexpression de la déflexion maximum normalisée
devient :

0 ool <ol

Omax _ 2 6)
L + ——/lool = lac| ,logl > locl

nE

=9}
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Ce modele a été appliqué a tous les nanofils de différentes longueurs et largeurs
issus des lots 1 et 2. Toutefois les nanofils de plus petite largeurs (<25 nm) niont pas
été confrontés au modele car leurs géométries étaient mal définies apres gravure
RIE et en raison de leurs rapports diaspect élevés (>150), le collage de ces nanofils
sur le substrat de silicium apres libération ne pouvait pas étre exclu. Les déflexions
normalisées mesurées sont tracées dans la Figure 18, en fonction du rapport diaspect
inverse w/L. Ces déflections normalisées sont comparées avec les valeurs théoriques
prévues par le modéle post-flambage (6) pour différentes valeurs de contraintes
mécaniques initiales. Cette analyse montre que pour expliquer le flambage, la
contrainte compressive initiale doit étre comprise entre -260 MPa et -360 MPa.

0 l ‘ —_———

~N 0 T fit batch 1 (-360 MPa)

8 0.03-__ Al —fit batch 2 (-263 MPa),

GOE ~~~~~~~~~~~~~~~~ A batch 1

~ 0.025 RN ® batch 2

o O\

\Q ‘\\ \“\

£ 0.02 1

= 0015 N 1

=) v ALl ~200 MPa

= 0.01r VoL -300 MPa |

= / -400 MPa

"= 0.005 / 1

& L

2 I
10"

10”
Rapport dlaspect inverse (w/L)

Figure 18° Déflections normalisées en fonction du rapport d'aspect inverse des
nanoponts. Les lignes pointillées correspondent au modéle théorique pour E=130
GPa pour les contraintes -200, -300, -400 MPa. Les lignes continues rouges et vertes
correspondent au modéle théorique pour les contraintes -360 et -263 MPa ajustées
aux valeurs expérimentales. Les triangles et les carrées sont les valeurs
expérimentales des Iots 1 et 2.

La contrainte ajustée sur le lot 1 (SOI avec 1 um de silice enterrée) a été trouvée
supérieure a celle du lot 2 (400 nm de silice enterrée). Dans les deux cas, la
contrainte est tres importante. Notons que le modele considére un pont parfaitement
encastré aux extrémités et ne tient pas compte du silicium placé au dessus des sous
gravures sur les bords du nanofil.

En toute rigueur, le module de Young effectif des nanofils de plus faible largeur
peut étre inférieur a celui du silicium massif. Sadeghian et al. [SAD 10] ont en effet
montré que le module de Young de nanofils et nanocantilevers diminuait
sensiblement lorsque la plus petite dimension de la section devenait inférieure a
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environ 50 nm. Cecl a été attribué aux effets diélasticité de surface mais surtout a la
présence de lioxyde natif dont 1'épaisseur ne devient plus négligeable par rapport aux
dimensions du nanofil. Comme le module de Young de SiO: (entre 60 et 75 GPa) est
bien inférieur a celui de Si, le module de Young effectif de la nanopoutre composite
diminue [Voir Annexe A] :

W3 + Eo [8(t0x)3 + 6W2t0x+ 12W(t0x)2]
(W+ 2toy)? * (W+ 2toy)?

Eepr(w) = Eg;

Eox et tox sont respectivement le module de Young de lioxyde natif variant entre
60 GPa et 75 GPa son épaisseur variant de 1 a 2 nm. Es; est le module de Young du
silicium du massif. Liépaisseur ¢ des nanofils étant grande devant lépaisseur de
lidxyde natif on a considéré le nanofil comme une poutre composite Si02/Si1/Si0z.

Sadeghian et al considérent également lieffet de l@élasticité de surface (en
supposant qufil y ait une reconstruction de surface), le module de Young
Es correspondant est donné par [SAD 10] :

E,(w) = E; (1 + Sj\i) (7)

En tenant compte de léquation ci-dessus, le module de Young du nanopont
devient :

m)@(to){) + 6w tox + 12w(tox) )

(W + 2t0x)3

Eq(w)w3 + Egy (1 + )

ECOTT(W) =

S est la somme des élasticités de surface. Selon [SAD 10], sa valeur est tabulée a
-1 N.m. Lleffet des contraintes de surface est donc négligeable. On peut donc
considérer que Ecorr=Eest

Avec cette correction, le module de Young dépend maintenant de w. Puisque la
déflection dépend de L et w et que Eeor(w) est aussi fonction de w, il nlest plus
possible de normaliser la déflexion. Pour illustrer cette correction, la Figure 19
montre la déflection 6(L,w) en fonction des largeurs des fils pour deux longueurs
différentes (2 pm et 3.5 um). Pour ldjustement, lépaisseur de silice a été fixée a 2
nm et son module de Young a 60 GPa.
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Figure 19 Déflection maximum en fonction des largeurs des nanoponts. Les
courbes vertes correspondent aux fils de longueur L= 2 um et les noires L=3.5 um.
Les courbes en pointillées représentent le modele théorique non corrigé avec des
contraintes initiales a 310 et-180 MPa. Et les courbes lignes continues correspondent
au modeéle théorique corrigé par le module de Young Eco(w). Les carrés
correspondent aux valeurs expérimentales mesurées sur le lot 2 et les triangles sur
le Iot 1.

La Figure 19 montre que la contrainte initiale est surestimée de 20 a 60 MPa avec
le modéle non corrigé par rapport au modele corrigé. Cette correction du module de
Young change quantitativement la valeur de la contrainte initiale expliquant le
flambage mais ne change pas son ordre de grandeur.

2.2.2 Discussion sur Irigine de la contrainte

Alors que le flambage de nanofils fabriqués a partir de la couche dioxyde duin
substrat SOI est attendue [CHA 08], il est rare de constater une contrainte
compressive dans la couche de silicium superficielle diin substrat SOI. Diapres le
fabriquant de substrats SOI, la contrainte dans le silicium superficiel devrait étre
faible et en tension. Dans les paragraphes suivants, nous allons tenter de clarifier
ldrigine de cette contrainte compressive en regardant quelques mécanismes
possibles de génération diine contrainte initiale compressive.

2.2.2.1 Couches superficielles autour du nanofil

Pendant le processus de fabrication plusieurs couches indésirables peuvent étre
engendrées a la surface du nanofil. Pendant la gravure ionique réactive (RIE) une
couche endommagée (amorphisée) diine dizaine de nanométres est produite au bas
des motifs gravés tandis quiin film de SixOyF. et une couche endommagée de
quelques nm est formée sur les parois des motifs [LIA 06, ARO 87, JAN 96].
Liamorphisation du silicium peut induire une contrainte compressive jusquld 100
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MPa [NEM 87, VOL 91]. Nous considérerons comme pire cas une couche entiérement
amorphisée, de 10 nm d@épaisseur, avec une contrainte de -100 MPa. Le film de
SixOyF, est normalement éliminé apres exposition a liair et gravure vapeur HF mais
un oxyde natif croit inexorablement tout autour du nanofil par la suite. Cet oxyde
qui croit a température ambiante ne devrait pas dépasser les 1.5-2.5 nm dépaisseur
selon le temps dleéxposition a l@ir et les nettoyages antérieurs a la libération [SUB
95]. La contrainte résiduelle dans lioxyde natif, qui est en fait un hydroxyde
typiquement contaminé en carbone a la surface, est difficile a évaluer précisément.
Elle peut étre estimée par extrapolation de mesures effectuées sur des couches tres
minces de SiO: de différentes épaisseurs [KOB 88]. A partir des travaux publiés, on
peut estimer que la contrainte compressive de la couche dioxyde natif ne devrait pas
excéder 400 MPa a toutes les températures.

Des simulations par élément finis (FEM) ont été effectuées avec le logiciel
ANSYS pour prévoir linfluence des contraintes compressives biaxiales de ces deux
types de couches sur le nanopont (Figure 20).

Pour simuler la présence de contraintes biaxiales dans les couches superficielles,
nous avons utilisé la méthode des contraintes thermomécaniques équivalentes [BOU
96]. Pour cela, on introduit des coefficients de dilatation thermique fictifs qui sont
calculés pour engendrer la contrainte biaxiale initiale voulue lorsque lion applique
une élévation de température égale a AT. Par exemple, dans le cas des films sur les
surfaces supérieures et inférieures (plans xy), ces coefficients de dilatation
thermique fictifs sont reliés a la contrainte initiale oo et & AT par [BOU 96] :

(0 = qn, = L=V

[ Fxx T Sy E, AT

4 ) ©)
I #  E, AT

k Axy = Qyz = Azx = 0

Ou Ep est le module de Young (non corrigé) de la couche superficielle et v, son
coefficient de Poisson. La Figure 20 montre la distribution de la contrainte axiale
dans une section du nanofil loin des encastrements induite par un film de silice
autour du nanofil (Figure 20a) et diine couche de Si amorphisée sur les parois
(Figure 20b). On constate, dans les deux cas, que la contrainte axiale est
essentiellement concentrée a proximité des arétes du nanofil.
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Figure 20: Distribution de Contrainte compressive axiale sur la section du
nanofil a gauche ‘ induite par 0.5 nm de silice initalement compressée a -100 MPa.
a droite: induite par deux parois verticales de silicium amorphisé de 10 nm
d'épaisseur. Les deux figures représentent un nanofil de 100 x 160 nm? de section
et de 3.5 pym de longueur.
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Figure 21: Contraintes compressives axiales dans le nanofil induites par la couche
de SiO: native (en haut) et par les parois de silicium amorphisé (en bas) tracées en
fonction de la largeur du nanofil. La contrainte dans les deux couches considérées est
fixée a -100 MPa, la longueur du nanofil est de 3.5 um et son épaisseur de 160 nm.

La Figure 21 (en haut) montre que méme dans le pire cas du nanofil le plus fin (10
nm de largeur), la contrainte axiale générée par une contrainte compressive de -100
MPa dans 2 nm dloxyde natif nieéxcede guere -35 MPa. De méme, on peut constater
que méme a 10 nm de silicium amorphisé (Figure 21 en bas) contraint a -100 MPa ne
génere que -67 MPa dans un nanofil de 30 nm diépaisseur. Ces contraintes trouvées
varient linéairement avec la contrainte induite dans les couches superficielles. Ainsi,
si llon suppose une contrainte compressive de -400 MPa dans la couche de dloxyde
natif, il y a aura -140 MPa induit dans le nanopont le plus fin. On voit clairement
que pour la grande majorité des nanofils fabriqués, ces contraintes biaxiales dans les
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couches de SiOznative ou de silicium amorphisé ne peuvent expliquer les contraintes
compressives observées dans les nanofils de silicium.

Une puce a nanofil a été recuite a 800°C pendant une heure sous azote pour
examiner lleffet din recuit haute température. On peut raisonnablement penser
quiin tel recuit est capable, au moins partiellement, de modifier la contrainte, le
contenu en hydrogene ou liépaisseur des couches dioxydes natifs. Ce recuit devrait
également recristalliser et/ou modifier la contrainte de la couche de silicium
amorphisée sur les parois des nanofils. En effet, Aurora et al. ont montré que du
silicium fortement endommagé pouvait étre réordonné a 800°C [ARO 87]. La Figure
22 montre des images de microscopie électronique diin nanofil de 30 nm de largeur
avant et aprés recuit. La comparaison des deux images nld montré aucun
changement mesurable de forme apres recuit. Ceci prouve que llendommagement des
nanofils de silicium pendant la gravure produit une contrainte axiale compressive
négligeable et ne peut donc pas étre a lidrigine du flambage des nanofils.

Figure 22: Comparaison entre un nanopont flambé avant et apres recuit. L=3.5
um, w=30 nm, t=160 nm

2.2.2.2 Contrainte induite par flexion de la puce

Une contrainte de surface compressive peut étre engendrée dans la couche
superficielle de silicium si la puce est déformée pendant la fabrication ou le test.

Pendant la fabrication, la majeure partie de la couche de silicium superficiel et de
lioxyde enterré est retiré. Comme lioxyde thermique enterré des wafers SOI est en
compression, ceci peut induire une courbure concave de la puce. Cette courbure peut
induire des contraintes compressives a la surface de la puce au niveau du silicium
superficiel.

Pendant le test, si jamais la puce testée a une forme convexe apres fabrication,
une contrainte axiale compressive peut étre engendrée par le placage de la puce lors
des observations par microscopie électronique. Estimons, dans ce dernier cas, la
contrainte engendrée par une variation de la courbure de la puce.
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Déformée convexede la puce:

/ ‘ h \
———————— | Attachesurle

porte échantillon

nts o=-Ext./2 n

' \0=EKts/2

Figure 23 Schéma de principe de flexion d'une puce convexe contre le porte
échantillon et génération de contraintes associées.

Pour la démonstration qui suit, la puce est assimilée a une poutre homogéne
définie par son moment quadratique I et son épaisseur ts Il serait plus rigoureux de
considérer la théorie des plaques pour étudier cette flexion mais le but nlést pas ici
détre tres précis mais diéxaminer si la courbure de la puce pourrait étre a liorigine
du flambage des nanofils. Didpres la théorie des poutres dEuler-Bernoulli, si lion
suppose une flexion pure le moment fléchissant est 1ié a la courbure par :

M = kEI (10)

Ou E est le module de Young effectif de la puce et I son moment dinertie. La
contrainte de surface engendrée si la courbure est redressée est en valeur absolue :

My ty 4h
= —= kE—-=—FEt 11
0= === KkE5 ~—Ft (11)
Ou yest la distance verticale a la fibre neutre, ¢ 1épaisseur de la puce, h la fleche

de la puce et cle « diamétre » de la puce (voir Figure 23).

Liapplication de cette formule montre quiine courbure de 166 m* ou une fleche de
30 pum serait nécessaire pour générer une contrainte compressive de valeur
supérieure a 100 MPa pour une surface de diametre 1.2 mm.

Un profil 3D de la puce a été mesuré par profilométrie interférométrique pour
vérifier si la puce était convexe apres fabrication. Une déflection maximum de h = 30
nm a été mesurée pour une surface de ¢ = 1.2 mm de diametre. Cette valeur est
proche de la courbure du front dionde de liobjectif interférométrique utilisé et
correspondrait avec £ = 130 GPa et ¢ts= 725 pm a une contrainte de surface de
seulement -8 MPa. Cette contrainte est tout a fait insuffisante pour expliquer le
flambage des nanofils.
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2.2.2.3 Génération de contrainte lors de la fabrication du SOI

Il existe plusieurs étapes de fabrication de SOI qui peuvent étre responsables
diine contrainte résiduelle : la croissance de silice, la soudure du substrat et
lamincissement ou le polissage de la couche superficiel du silicium. Les détails et les
parameétres de fabrications constituent un secret industriel de la société Soitec, mais
il est fortement probable que la fabrication comprenne une étape a haute
température lors de la croissance de SiO2 ou de la soudure du wafer. Apres
lioxydation thermique, la couche de SiO:z est dans un état de contrainte compressive
avec des valeurs de llordre de quelques centaines de MPa, apres retour a la
température ambiante. Des contraintes thermomécaniques subsistent également
dans la couche de silicium superficiel apres la soudure du wafer si celle-ci est
effectuée a température plus basse que celle de la croissance de la silice. Un modele
développé par X. C. Zhang a été wutilisé pour estimer cette contrainte
thermomécanique relaxée de ce systéme a trois couches aprés une variation donnée
de température [ZHA 05]. En utilisant les différentes épaisseurs de couches, les
modules de Young du silicium et de la silice ainsi que leur coefficient dieéxtensions
thermiques sont utilisés comme parameétres du modele. Ce modéle prédit, pour une
différence de température de 500°C entre la croissance de la silice et la soudure, la
création diine contrainte en tension de +0.1 MPa. Une contrainte extensive sur la
couche de silicium superficiel de SOI a effectivement été observée par lida et al [IID
00] mais avec une valeur de +17 MPa.

Cependant, ces auteurs ont observé une contrainte compressive dans le cas ou un
substrat SOI a été recuit pendant plus de 12 a 15 heures sous azote a 950°C. Cette
température est proche de la température de transition vitreuse de la silice au
dessus de laquelle la silice peut fluer et donc une contrainte compressive peut
subsister aux interfaces [IID 00]. A premiére vue cela pourrait expliquer nos
résultats des nanofils du lot 1 ou le substrat SOI a été aminci par oxydation
thermique a 1050°C et gravure de lioxyde. Ceci pourrait aussi expliquer a priori les
résultats du lot 2 si le fabricant de substrat SOI a utilisé une étape a haute
température apres soudure des substrats. Ceci pourrait aussi expliquer la contrainte
initiale plus élevée mesurée pour les nanofils du lot 2 ou le substrat a un oxyde
enterré plus épais. Cependant, K.E. Moselund et al [MOS 10] ont observé une
contrainte en tension élevée (1.6 a 4 GPa) aprés oxydation thermique de substrat
SOI puis retrait de lioxyde qui peut étre liée a la génération dlatomes interstitiels.
Diautre part nous nldvons pas observé de courbure significative des substrats SOI,
donc les substrats SOI ne devrait pas présenter une contrainte élevée sauf siil y a
une compensation interne des contraintes.

En conclusion, il ni3t a pas de mécanisme clair expliquant les valeurs élevées des
contraintes compressives observées mais les traitements haute température et
lamincissement des substrats SOI sont les causes les plus probables.
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2.2.3 Conclusion de la partie

Dans cette partie nous avons mis en évidence la présence diin flambage de
nanoponts a fort rapport daspect. Ceci démontre sans ambiguité la présence diine
contrainte compressive dans les nanofils qui a été évalué a plusieurs centaines de
MPa a partir duin modele de post-flambement. Licrigine de cette contrainte na pas
pu étre clairement identifiée mais différents mécanismes de génération de contrainte
ont pu étre éliminés comme leffet des films de surface générés pendant la gravure et
liexposition a 1dir, la variation de courbure de la puce pendant la fabrication et le
test et les contraintes thermomécaniques pendant la soudure de substrats. Les
traitements haute température, qui semblent les plus susceptibles dlexpliquer les
résultats expérimentaux, devront étre examinés plus en détail dans llavenir pour
malitriser la contrainte résiduelle dans les nanofils fabriqués par usinage de surface
de substrats SOI amincis.

2.3 Conclusion du chapitre

Dans ce chapitre, nous avons décrit les procédés technologiques de fabrication et
le dimensionnements des nanofils top-down étudiés dans cette theése. Le procédé
CAL2 développé au LETT a permis de fabriquer des nanofils de 160 nm dépaisseur,
de 1.6 a 5.2 um a de longueur et de largeur variation de 80 a 260 nm. Ces nanofils
ont servi a la caractérisation de la piézorésistivité détaillée au chapitre 3 et a celle de
la conductivité thermique détaillée au chapitre 5.

Suite a la fabrication de nanofils a I1IEF, nous avons constaté que des nanofils
ayant un grand rapport dldspect étaient latéralement flambés. Le mécanisme de
flambage a été détaillé dans ce chapitre, il a permis de mettre en évidence une
contrainte compressive importante (>100 MPa) dans la couche de silicium supérieur
du SOI utilisé pour la fabrication. Cependant, aucun mécanisme clair nlda pu
expliquer cette contrainte. Lhypothese la plus probable est le fluage de la silice sous-
jacente lors diin recuit a haute température.
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Nous allons détailler dans ce chapitre les bancs expérimentaux de mesures
électriques et mécaniques, les méthodes de caractérisation et les modélisations
associées qui ont été développées pendant cette thése. Toutes les mesures gravitent
autour diine station cryogénique acquise pour liétude des dispositifs a nanofils du
département micro/nano Bio et microsystémes initiée par cette these.

Ce chapitre est divisé en trois parties. Dans une premiére partie nous présenterons
la station cryogénique ainsi que les différents appareils de mesures électriques puis
discuterons les résultats des mesures de résistances des nanofils effectuées a lidide
de ce banc.
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Dans une deuxiéme partie, nous détaillerons les méthodes de caractérisations
électromécaniques des nanofils de silicium en se focalisant sur la mesure de
piézorésistivité des nanofils avec chargement mécanique ex-situ par flexion de puce.

Enfin, ce chapitre se terminera par une discussion sur les résultats de
piézorésistivité obtenus a lldide des bancs des mesures précédemment décrits.

3.1. Station cryogénique sous pointes et bancs de mesure
électriques

La caractérisation électrique des nanofils a nécessité la mise en [uvre diin banc de
test permettant des mesures sous pointes, sous vide, en fonction de la température.

3.1.1. La station cryogénique

Tous les bancs de test électro-thermo-mécaniques des nanofils ont été développés a
partir diine station sous pointe cryogénique de marque JANIS (Figure 1). Cette
station permet des mesures électriques sous vide et en fonction de la température
dans la gamme nominale de 5 K a 400K. La station est posée sur une table anti
vibratoire sur coussin dldir comprimé.
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Connecteur triaxial

Enceinte sous vide

Porte échantillon
Canalisation de pompage

| Vis micrométrique XYZ
& e Arrivée dlazote froid

Figure 1 Dessin et image de la station cryogénique sous pointes

Lienceinte peut étre mise sous vide a liaide diin groupe de pompage constitué diine
pompe primaire et diine pompe secondaire turbo moléculaire. Ce groupe de pompage
permet dldtteindre a un vide limite dénviron 10 mbar a température ambiante et
de 107" mbar a 77 K.

Le refroidissement du porte échantillon est effectué a lldide diin circuit de transfert
d/azote ou dhélium liquide et permet en principe dldatteindre une température de 5 K.
Cependant, pour des raisons pratiques, seules des mesures sans refroidissement ou
avec refroidissement par azote liquide dans la gamme 77 K - 380 K ont été effectuées
pendant cette theése. La température est mesurée avec deux capteurs situés au
niveau du cryostat et au niveau de léchantillon. Un controleur de température
permet de chauffer le cryostat grace a une résistance chauffante et dlasservir la
température avec une précision nominale de 50 mK. Les expériences ont montré
qulén régime permanent a 77 K, la différence de température entre les deux sondes
ne dépassait pas 0.3 K. La station cryogénique est équipée de 6 micromanipulateurs
de pointes avec trois degrés de liberté. Les pointes sont constituées diin alliage de

1Le vide est limité par la présence dine fuite au niveau du cryostat de la station qui a été
mise en évidence avec un détecteur de fuite par spectrométrie de masse a l1Hélium.
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cuivre/béryllium ou en tungsténe avec un rayon a liéxtrémité inférieur a 50 um. Ceci
permet de poser plusieurs pointes sur un plot de contact de 100x100 pum? Les
premiers essais ont mis en évidence une vibration importante des pointes lors du
pompage liée a la longueur importante des bras supportant les pointes. Pour
remédier a ce défaut, qui conduit a un endommagement des plots de contact, nous
avons ajouté un systeme de découplage du groupe de pompage. Ce systéme est
constitué diun tuyau fixé dans une masse de plusieurs dizaines de kilogrammes relié
au groupe de pompage et a la station par des tuyaux flexibles. Les tests ont montré
que ce systeme simple était efficace pour amortir la transmission des vibrations du
groupe de pompage a la station.

Comme détaillé dans les parties suivantes, cette station a été adaptée pour y
rajouter un systéme de flexion de puce. Cette modification slést appuyée sur un
modéle CAO (Conception Assistée par Ordinateur) de la station avec le logiciel
SolidWorks (Figure 1) pour faciliter la conception précise des nouvelles piéces
mécaniques nécessaires.

3.1.2. Mise en uvre des mesures électriques des nanofils

La station sous-pointe cryogénique décrite ci-dessus a permis dléffectuer des mesures
électriques sous pointes et sous atmosphére controlée. En particulier, des mesures
quasi « quatre fils » de résistance des nanofils ont pu étre réalisées en plagant deux
pointes par plot de connexion pour slaffranchir de la résistance de contact pointe/plot
(Figure 2). Pour ces mesures, les deux pointes extérieures sont reliées & une source
de courant et les deux pointes intérieures, qui mesurent la différence de potentiel,
sont reliées & un voltmétre dimpédance élevée (GQ) (Figure 2). La Figure 2 montre
également une image des pointes sur les plots de contact lors diine mesure.

AlSI

- ; — Résistance de contact
Porte échantillon —
ML” Si0,
ML,, mm échantillon

Figure 2 : Principe et image diune mesure électrique « quatre fils » sous pointes dlun
nanofil

Chaque pointe est équipée de connecteurs triaxiaux permettant de garder
électriquement le potentiel mesuré et de limiter les courants de fuite. Pour les
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mesures de résistance des nanofils, nous avons utilisé une source de courant pouvant
délivrer un courant continu ou alternatif (Keithley 6221) de 100 fA & 100 mA, un
nanovoltmeétre (Keithley 2182) pour les mesures en régime continu et un détecteur
synchrone (Signal Recovery 7280) pour les mesures en régime alternatif.

Un exemple typique de mesure de résistance de nanofil est présenté en Figure 3. Il
correspond a une mesure « quatre fils» sur un fil de longueur 6 pm, de section
250X250 nm? et de dopage au Bore de 5x10° cm-3. Ce résultat est trés représentatif
de la mesure de résistance de nos nanofils : la caractéristique courant tension est
toujours tres linéaire et la résistance mesurée est toujours supérieure a celle prédite
a partir de la résistivité du silicium massif.
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Figure 3 : Exemple de mesure de résistance diin nanofil de silicium (longueur = 6
um, section = 250X250 nm? dopage Bore = 5x10" cm™)

Pour une série de mesures successives sans retrait des pointes, la reproductibilité est
estimée a 0.5%. Elle se dégrade fortement si on compare des mesures successives
obtenues avec retrait et ré-appui des pointes. Dans cet exemple, la résistance
nominale calculée du nanopont est de R =pdopage(L/S) = 2208 Q 0l pdopage est la
résistivité déduite du dopage de la puce. Les valeurs mesurées se situent dans la
gamme de 2322 Q a 2339 Q. Nous verrons en détails plus loin dans cette partie que
cette différence pourrait étre attribuée, a liéxistence dhine zone de déplétion des
porteurs pres des surfaces du nanofil.

Bien sir, la présence diine zone de déplétion ne peut expliquer seule lécart de
résistance entre la résistance mesurée et calculée pour la plupart des nanofils.
Didutres explications peuvent étre : un écart dimensionnel da a la fabrication ou un
dopage différent de celui prévu par la fabrication.

Les appareils Keithley ont également un mode de mesure propriétaire ou le
nanovoltmetre est synchronisé avec la source de courant. Une étude statistique sur
ce Delta-Mode a montré que dans de bonnes conditions, liérreur sur la mesure de
résistance est de £1,5%. Cette erreur est principalement due aux dérives temporelles
sur plusieurs heures. Cette erreur ne prend pas en compte la reproductibilité des
mesures sur le long terme ou din nanofil a llautre.
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Toutes les mesures avec le nanovoltmeétre, la source de courant, le contrbleur de
température et le capteur de pression ont été automatisées a ldide dun PC via le
bus IEEE-488 (aussi connu sous le nom GPIB: General Purpose Interface Bus).
Linterface logicielle de cette communication a été intégralement codée avec
MATLAB pour faciliter un post traitement des données.

Pour estimer la résistance de contact entre le plot de contact en métal et la couche
supérieure des substrats SOI dans laquelle sont fabriquées les nanofils, nous
utilisons la méthode TLM détaillée dans le chapitre précédent.

Malgré une tres bonne linéarité des résistances et de trés bonnes conditions
expérimentales, nous avons constaté une trés faible reproductibilité des mesures
successives. En effet, il niétait pas rare de constater une importante variation de la
résistance mesurée sur un méme nanofil Gusqud 20 %) aprés plusieurs expériences.
Liorigine de cette variation nld pas pu étre clairement identifiée. Une premiére
raison pourrait étre la variation de la résistance de contact liée a un
endommagement des plots de contact consécutif a des poses multiples des pointes.
Cependant la résistance de contact reste globalement faible devant celle des nanofils.
Une autre raison pourrait étre une évolution de la résistance des nanofils induite par
une variation des charges de surface liée a leur histoire et a leur environnement.
Cette évolution peut effectivement étre importante. R. He et al. ont par exemple
montré une variation de plusieurs ordres de grandeur de la conductance de nanofils
de silicium selon leur traitement de surface [HE 06]. Une solution serait de passiver
les nanofils de silicium mais ce procédé nld pas pu étre étudié et développé pendant
la these.

La plupart de nos nanofils ont une section carrée ou rectangulaire et ont un rapport
daspect Longueur/Largeur ou Longueur/Epaisseur suffisamment grand pour étre
approximés a des structures unidimensionnelles. Leur résistance nominale peut
alors étre calculée par la formule :

L
Rgéométrique = Pdopage < (1)

OU pdopage €st 1a résistivité déduite du dopage du nanofil, L est la longueur du nanofil
et S'sa section.

Examinons maintenant le cas des nanofils utilisés pour les mesures in-situ de
piézorésistance avec chargement par un actionneur MEMS. Nous verrons dans le
chapitre 4 consacré a cette structure que ces nanofils ont une géométrie particuliere :
des zones de transition en forme de trapezes ont en effet été prévues pour limiter la
concentration de contraintes mécaniques aux extrémités du nanofil libéré (Figure 4).
Ces zones de transition changent la résistance globale du dispositif.
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y

7 X

Figure 4 : Géométrie des nanotfils attachés aux actionneurs MEMS

Cette résistance peut étre approximée en considérant le modele purement
géométrique suivant :

La largeur b(x) du trapéze vaut :

x(w — b)

b(x) = b+
le

@)

Ou wla largeur du nanofil et I; la longueur de la zone de transition.

On vérifie bien que b(0) = b; b(l) = w. En considérant les lignes de courant
rectilignes, on peut estimer la résistance totale du fil :

ke dx l
Rgéométrique = Pdopage 2 o b(x)t + E (3)
OU pdopage €st 1a résistivité, ¢ 1iépaisseur du trapeze selon z On peut alors déduire la
résistance du nanofil complet.
21 w

Rgéome’trique = Pdopage [E + mln (E)] (4)
En prenant comme exemple : /=2 pm, w= 250 nm, b= 2 pm, t= 250 nm, I; =1 pm,
Ddopage = 2.337x10-5Q.m. On obtient R = 1048 Q.

Il est intéressant de comparer ce résultat a une simulation par éléments finis? qui
prend en compte la vraie géométrie des lignes de courant. Cette simulation a été
effectuée en prenant comme conditions aux limites, un courant injecté de 1 pA sur
les faces situées aux extrémités des zones de transition des nanofils. La Figure 5
montre la densité de courant et la distribution de potentiel résultante.

2 Avec ANSYS Workbench
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4 0]
0,00033656
L] 0,00022437
0.00011219
0Min

Figure 5 © Simulation par éléments finis du comportement électrique des nanofils
avec des zones de transition trapézoidales a '@ Densité de courant c: Potentiel
électrique

La résistance globale calculée a partir de la différence de potentiels aux extrémités
est de 1010 Q soit une valeur 3.5% plus faible que la valeur du modéle analytique (4).
La méme tendance est retrouvée pour un nanofil de plus grande largeur (Tableau 1).

Tableau 1: Comparaison des résistances globales de nanofils avec zones de
transition trapézoidales calculées avec le modéle analytique et a partir des
simulations par éléments finis

Type de nanofil
d épaisseur ¢ =250 nm Res1sta}nce Resistance ANSYS Erreur relative
analytique
(largeur, longueur)
250 nm, 2 um 1048 1010 3.5%
350 nm, 2 ym 796 763 4.2%

Le modeéle analytique surestime donc légerement la résistance globale. Lierreur est
due a lhypothése que le vecteur du champ électrique est uniforme sur une section
infinitésimale dans le modéle analytique. Dans la simulation aux éléments finis, le
courant empreinte le chemin le plus court et énergétiquement favorable, la
résistance est donc légerement plus faible.

Nous allons maintenant nous intéresser aux écarts entre les valeurs expérimentales
des résistances et celles calculées analytiquement avec le modele géométrique.
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La Figure 6 montre lécart entre la résistance mesurée Rmesurée €t la résistance du
modele géométrique Rgsométrique pour des nanofils de différentes tailles et de différents
dopages issus de différents lots de fabrication. Les différents lots présentés
contiennent tous des nanofils fabriqués par usinage de surface (approche top-down).
Le dimensionnement et la fabrication des nanofils des lots CAL2 et MEMS? sont
décrites dans les chapitres 2 et 4. Les nanofils du lot T066 ont été fournis par le
CEA-LETI dans le cadre du projet ANR Ariane.

Pour pouvoir comparer ces nanofils de différentes sections, nous avons introduit une
taille caractéristique définie comme étant la racine carrée de la section. Par analogie
avec léquation (1), on peut définir la quantité Rmesuwe/(IL/S) comme étant la
résistivité effective du nanofil. Pour les nanofils avec zones de transition
trapézoidales la  résistivité  effective est calculée par la  formule
Runesurse/(L/S+21:*In(w/b)/((w-b)t) .

8

7

. 14

. \ Lot © |Dopage :
\ + CAL2 [1.5x10cm-?
Rimesurée *
g SO T \ = T0O66 5x10¥%em-3
= 3 \ '
Pdopage § e k + MEMS| 5x10*cm-3
2 T~
NL—-—-—.‘. —modéle
1 ! A Iy
0

100 150 200 250 300 350 400

épaisseur caractéristique =S (nm)

Figure 6: Modéele géométrique de résistance et résistances mesurées tracés en
fonction de lépaisseur caractéristique du nanofil. Les diamants bleus représentent
des fils issus du lot CALZ2, les carrés rouges des nanofils du lot TO66 et les triangles
violettes des nanofils attachés avec des MEMS.

On remarque que, pour des nanofils venant de plusieurs lots de puces, i1l y a une
tendance globale a s@écarter largement Gusqui@ 8 fois pour les plus faibles sections)
de la résistivité déduite du dopage. On constate également de grandes variations
pour des nanofils de méme sections probablement attribuables a des dispositifs
endommagés ou a des états de surfaces non-contrélés.

De telles variations et écarts peuvent sleéxpliquer par une grande sensibilité des
nanofils aux effets de surface malheureusement peu maitrisés dans cette étude a
cause du manque de passivation. En particulier, on introduit une densité de surface
Ns de charge a la maniére de [KIM 06]. Cette densité surfacique de charge induit

3 Qui comprennent des zones de transition trapézoidales
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une zone de déplétion dépaisseur 6 dans la section du nanofil semi-conducteur
(dopage P) (Figure 7). La concentration en dopants accepteurs (Bore) est notée Na.

Zone de conduction (porteurs libres)
Densité volumique de dopant: N,(cm™3)

Zone de déplétion de porteurs
(supposée complétement ionisée)
de largueur 6

Charges de surface
Densité surfacique: Ng(cm2)

w

& S

< >

Figure 7 Coupe schématique d'un nanofil semi-conducteur dopé P avec une zone de
déplétion et des charges surfaciques

Pour une section S =wxt et dans lhypothese diine totale désertion et de dopants
complétement ionisés, 1i€lectroneutralité siécrit a partir de considérations purement
géométriques *

Ng(2w + 2t) = Np(28(w + t — 25)) 5)

On résout cette équation pour 6 et on obtient? :

1 Ng
§=—[t+w— [(t+wW)2—-8—(t+ w) 6)
4 Na

Comme on suppose la zone de déplétion vide de tout porteur, la section effective de
conduction est réduite par rapport a la section géométrique du nanofil (Figure 7).
Cette section effective vaut :

Seff=wt—26(w+ t—26) (7)

En utilisant (6) et (7), On peut donc expliquer le rapport entre la résistance mesurée
et la résistance géométrique de la Figure 6 par :

L
Rmesurée _ Pdopage Seff _ S Ns
- - = 1 t1_ (8)
R éométrique L Seff NA
g 9 Pdopage E

4 Le produit de la densité de surface par la surface est égal au produit de la charge volumique
en dopant par le volume de la zone de déplétion.

5 Llautre solution du polynéme supposerait une largeur de déplétion plus grande que la plus
petite dimension du nanofil, elle a donc été éliminée.
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Cette formule ne tient pas compte des résistances des zones de transitions
triangulaires des nanofils du lot « MEMS » car ces résistances sont négligeables.
Grace a ce modele simple, on peut ajuster® le rapport Ns/Na qui explique les écarts
de résistances. On trouve Ns/Na =2.4x10® m''. Soit Ns compris entre 3.6x10'% cm-? et
1.2x10* cm-? suivant le dopage considéré. Ces valeurs ne sont pas réalistes car elles
ne sont pas cohérentes avec les densités de charges fixes et d@états dinterfaces
observés dans les films trés minces de silice sur silicium qui sont de lardre de 101° &
102 cm2,

La présence de charges a la surface ne peut donc pas, a elle seule, expliquer
laugmentation de la résistance des nanofils de faibles tailles. A linstar des films
minces, il est possible quiine réduction de la mobilité des porteurs dans les nanofils
soit également partiellement responsable des cette augmentation de résistance.

3.1.3. Conclusion de la partie

Un bilan global des mesures de résistance des nanofils de silicium a été présenté.
Dhine maniére générale, les résistances mesurées sont supérieures aux résistances
calculées a partir de la géométrie et de la résistivité du silicium massif. Ces
résistances sont tres variables dans le temps et din nanofil a un autre de méme
géométrie. Ces écarts sont principalement attribués diine part a la présence de
charge non contrélées a la surface des nanofils qui induisent des zones de déplétion
de porteurs au voisinage des surfaces des nanofils et, a moindre mesure, a la
dégradation des plots de contact par les pointes de test.

Nous verrons dans la suite qulén dépit de ces variations importantes et peu
controlées de la résistance absolue des nanofils, les mesures des variations relatives
de la résistance des nanofils en fonction de parametres comme la température et la
contrainte peuvent étre précisément mesurées de fagon assez reproductible.

6 Pour l'ajustement on considére w =~ t ~ /S
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3.2. Bancs de flexion de puce

La mesure de la piézorésistivité des nanofils nécessite liapplication diine contrainte
mécanique controlée sur les nanofils. Nous nous intéressons ici au cas dun
chargement mécanique externe (mesure ex situ). Une alternative qui a aussi été
étudiée dans cette thése est un chargement mécanique in-situ a ldide din micro
actionneur intégré en technologie MEMS. Ce cas sera traité dans le chapitre 4.

Une premiére possibilité pour réaliser un chargement mécanique ex-situ est de
monter la puce a nanofils dans une micromachine de traction. Nous avons cependant
considéré que cette technique était difficile a appliquer sur des substrats fragiles,
relativement complexe a mettre en [Tuvre et trop encombrante.

En fait, la méthode la plus immédiate et la plus employée pour générer une
contrainte sur des nanofils est de fléchir la puce sur laquelle les nanofils sont

/ Puce déformée

Déformation
38 um

fabriqués.

0

Figure 8 Principe de la flexion de puce par pressurisation [KUR 10]

Ceci peut étre réalisé, comme dans un capteur de pression a membranes ou dans la
méthode classique de gonflement de membrane (bulge test), en pressurisant la puce
avec un fluide a travers une ouverture réalisée dans le support sur lequel est fixée la
puce (Figure 8). Cette technique a été appliquée récemment a 1TEF pour étudier
lieffet des contraintes sur les propriétés optiques de substrats de germanium [KUR
10]. Cette technique a été écartée car elle a pour inconvénients de générer une
contrainte biaxiale (et inhomogéne) dans la puce et d@étre difficilement compatible
avec des mesures sous vide ou/et avec variation de la température.

Une méthode ex-situ plus courante pour la caractérisation de lieffet des contraintes
dans des nanofils ou des micro/nano dispositifs est de fléchir la puce uniaxialement
par chargement mécanique externe. Deux techniques de flexion de ce type ont été
explorées pendant cette thése : la flexion indirecte de puce et la flexion directe de
puce. Dans le premier cas nous avons choisi détudier un systéeme de flexion simple et
dans le deuxiéme cas un systéme de flexion quatre points.
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Cette partie présente les systéemes de flexion qui ont été développés, ainsi que les
modélisations et les tests qui ont été effectués pour les concevoir et les évaluer.

3.2.1. Flexion simple indirecte de puce

3.2.1.1Introduction

- i
2 ™ B
ksl --x,’:-?ﬁh i Sinanowire — 'E
-~ bridge _—"
— 501 substrate
Steel plate
— 00 0
‘ Directions of

uniaxial stresses

Figure 9: Schéma de principe de la flexion indirecte quatre points diine puce a
nanofils. (Diapres [HE 06])

La flexion indirecte de puce quatre points (Figure 9) est la technique la plus
employée dans la littérature pour étudier lieffet des contraintes sur les nanofils et
plus généralement sur les micro et nanodispositifs. Cette technique, est par exemple
celle qui a été utilisée par Peidong Yang et al pour leurs travaux sur la
piézorésistivité géante des nanofils de silicium publiés dans la revue Nature [HE 06].

Cette technique consiste a fléchir directement une lame ou une poutre sur laquelle
est collée la puce de nanofils a tester. La lame ou la poutre pouvant étre
arbitrairement grande, lécartement entre les appuis peut étre choisi librement et
donc aussi la gamme et la résolution de la contrainte appliquée. Ciést le principal
intérét de cette technique. Toutefois, lmtilisation dRtine poutre ou lame
macroscopique de grande taille se révele aussi un inconvénient pour des mesures en
fonction de la température et/ou sous environnement controlé. En particulier, la
flexion indirecte de puce est difficile a mettre en [Tuvre dans un cryostat ou une
station cryogénique ce qui explique sans doute en partie le nombre assez réduit de
mesures de la piézorésistivité de nanofils en fonction de la température. Nous
verrons aussi que la nécessité de coller la puce peut étre une source importante
dimprécision si la puce nlintegre pas de jauge de référence.

y Encastrement

Puce collée

Coté libre

Figure 10 Principe de la flexion simple indirecte de puce
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Nous allons nous intéresser ici a la flexion simple indirecte de puce (Figure 10) qui
est plus simple a mettre en [Tuvre. Elle a été, entre autre, utilisée par Yongliang
Yang en 2009 [YAN 09]. Cette méthode a été étudiée au début de cette thése pour
contraindre les nanofils car elle ne nécessite pas un appareillage important. Le
principe de cette méthode est de coller une puce sur une poutre triangulaire
macroscopique qui est fléchie a lidide diine force externe connue a lextrémité libre
de la poutre (Figure 10). Lorsque cette poutre encastrée-libre est fléchie, les
contraintes a la surface de la poutre sont transmises a la puce et une contrainte
axiale est appliquée aux nanofils sfils sont orientés selon liaxe de la poutre. Cette
méthode suppose que la transmission des contraintes de la surface de la poutre a la
puce est bien maitrisée ou que la puce intégre une jauge de contrainte de référence.

3.2.1.2 Modélisation

Diapres la théorie de flexion diine poutre’, si on applique une force F en bout diine
poutre de longueur L, la contrainte axiale selon x sur la surface de la poutre
slexprime par :
Mfz(x) h
o(x,y=h) = =——— 9
2|GZ(X)
Ou Mg, h et Ig, sont respectivement le moment fléchissant selon laxe z, 1épaisseur
et le moment quadratique de la poutre. Dans le cas diine poutre a section constante,
Ig; nlést pas une fonction de x. Dans le cas de notre poutre a profil triangulaire, la
section de cette poutre diminue avec x, Io, niést pas constant et vaut (on suppose une
poutre parfaitement triangulaire):

Wy (1 —5) h3

60 = — 5 (10

Les variables de dimensionnement sont définies dans la Figure 10. Mg peut étre
calculé en appliquant le principe fondamental de la statique sur la poutre et en
effectuant une coupure virtuelle en x:

Mg, (x) = F(x—L) (11)

Ainsi la contrainte a la surface de la poutre ne varie pas avec x:

6FL
W1h2

o(x,y=h) = (12)
Clést linhtérét, en principe, de cette méthode : on obtient une contrainte qui ne
dépend pas de la position sur la poutre. On peut donc ainsi positionner une jauge de
contrainte a co6té de la puce comme mesure témoin. Toutefois on peut montrer que le

711 slagit de la théorie dEuler Bernoulli développée au milieu du 18me siecle. La méthode
pour déterminer la contrainte suite a une flexion sera plus détaillée, plus loin, dans le cas de
la flexion quatre points.
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poids a pour effet dintroduire une légere variation de la contrainte selon liaxe de la
poutre.

Liéquation (12) montre que la contrainte est indépendante du module de Young de la
poutre, ce qui enléve une source dincertitude mais la déflexion est évidemment plus
faible si le module de Young est élevé. En effet, on peut montrer que la déflexion v
est donnée par :

6FL3
Ew;h3

(13)

Ou FEest le module de Young de la poutre.

Une poutre rigide est donc utile pour limiter les effets non linéaires. Une rigidité
élevée est aussi souhaitable pour que liaccroissement local de rigidité due a la puce
collée soit négligeable. Ce point sera examiné dans la suite. Si on admet que pour
rester dans le régime linéaire la déflexion maximum doit étre inférieure a L/10; ceci
correspond a une charge maximum admissible Fuax donnée par :

_ Ewyh3

Fnax = 517 (14)

On peut déduire a partir des équations (12) et (14) que la longueur maximum pour
atteindre la contrainte maximum de surface omax pour la charge maximum est
donnée par :

Eh
~ 100max

(15)

En conclusion, la poutre doit étre triangulaire, rigide, légere et de longueur minimale
compatible avec la taille de la puce.

En pratique, pour conserver une largeur non nulle au point d@pplication de la
charge, la forme utilisée est celle de la Figure 10 ou les cotés du triangle convergent
vers le point dl@pplication de la charge et llextrémité de la poutre est rectangulaire.
Des simulations mécaniques par éléments finis ont été faites pour prendre en compte
la véritable géométrie de la poutre et pour évaluer lieffet du collage de la puce
(Figure 11 et Figure 12). En effet, si la colle est trés rigide, on siattend a une bonne
transmission des contraintes entre la poutre et la puce est attendue mais la
contrainte peut étre modifiée par li@djout local diine rigidité supplémentaire. Au
contraire, si la colle est peu rigide la contrainte est peu modifiée et mal transmise.
Pour les simulations, une rigidité tres élevée de la colle a été considérée comme le
pire cas de la premiére situation. En labsence de puce collée, un trés bon accord (1%)
a été trouvé entre la contrainte prévue par le modele analytique et la contrainte
donnée par les simulations 8 . Cependant, la présence de la puce change
considérablement le champ de contrainte: la contrainte est réduite jusqu'a 30 % par
rapport a la contrainte sans puce (Figure 12). De plus, les contraintes ne sont pas

8 Le modele analytique surestime légérement la contrainte
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parfaitement transmises entre la poutre et le sommet de la puce (différence de 10%)
et la contrainte a la surface de la puce est légerement inhomogéne. Liapplication de
cette technique de flexion nécessite donc une poutre trés rigide, et une jauge de
référence sur une puce semblable a celle testée ou réalisée sur la méme puce.

Figure 11° Simulation FEM de la flexion de la poutre triangulaire en l'absence de
puce collée. L= 18 cm, wi=3.5 cm, h=3 mm, Epoutre = 200 GPa

Figure 12: Simulation FEM de la flexion de la poutre triangulaire avec puce collée.
Dimensions de la puce : 20x20 mm?®x 725 um. Esi= 170 GPa

Il convient de souligner que cette difficulté est présente pour toutes les méthodes de
flexion indirecte et explique sans doute, en partie, la grande dispersion des valeurs
publiées des facteurs de jauges des nanofils de silicium.

La réalisation diin banc de test fondée sur cette technique a été entreprise
parallélement aux simulations (Figure 13). Il comprend une poutre en acier qui a été
fabriquée a 1TEF avec une fraiseuse a commande numérique pour garantir une
bonne précision de son profil. Le chargement est assuré par des poids calibrés
superposables sur une tige terminée par un crochet appliqué au point de convergence
des cotés de la poutre triangulaire. La puce en silicium a été fixée sur la poutre a
laide dune colle rigide (Araldite®) afin de maximiser la transmission des
contraintes a la puce et donc aux nanofils (Figure 13).Une jauge de contrainte
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commerciale de référence a été collée avec la méme colle sur la méme poutre pour
simultanément mesurer la contrainte. Ne disposant pas dhiine jauge de référence sur
silicium, une jauge tres flexible a été utilisée par défaut pour obtenir une valeur
proche de celle de la surface de la poutre. Les plots de connexions des nanofils sur la
puce en silicium ont été reliées électriquement par des microfils en or de 50 um de
diametre a des plots sur des embases en circuit imprimé ou ont été imprimées des
pistes en cuivre. Les plots de connexions sur la puce de nanofil testée étant des plots
de 150X150 pm? en AlSi le microcablage a été réalisé par wedge bonding
(thermocompression avec ultrasons). Enfin un systéme commercial de mesure de
jauges de déformation par pont de Wheatstone a été acquis pour la mesure des
jauges.

Le test complet de ce banc nia pas pu étre mené a terme car le microcablage siést
révélé tres dommageable pour les nanofils environnants soit pour des raisons
électriques, thermiques ou a cause des ultrasons. Compte tenu du nombre limité de
puces a nanofils disponibles, lidrigine exacte nla pas été recherchée.

Point d'appui des poids
&/

Planche en acier

/

lauge de référence
Piste en cuivre

/
&?{/Mmrutﬁbage

Puce et

/dispOSIrTfs

Figure 13. Poutre en acier sur laquelle sont collés une puce en silicium, des circuits
imprimés en PCB et une jauge de contrainte de référence.

On vient de montrer que cette méthode de flexion indirecte de puce comporte des
inconvénients majeurs: le microcablage détruit les nanofils environnants et les
contraintes sur la puce ne sont pas maitrisées. De plus et surtout, cette méthode de
flexion est difficilement applicable dans une enceinte sous vide. En conséquence,
malgré sa simplicité, cette méthode a été abandonnée au profit de la flexion directe
de puce qui sera décrite dans la partie suivante.

3.2.2. Flexion directe quatre points de puce

La flexion directe de puce consiste a appliquer sans lame ou poutre intermédiaire le
chargement mécanique sur la puce ce qui permet de s@ffranchir des problemes de
transmission des contraintes évoqués ci-dessus. Elle est plus difficile a mettre en
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TJuvre que la flexion indirecte car liécartement des appuis est maintenant
conditionné par la taille de la puce ce qui est contraignant pour la fabrication du
systéme de flexion et de la puce (taille de la puce assez grande). Mais ceci garantit
un faible encombrement compatible avec un cryostat ou dans notre cas une station
cryogénique sous pointes.

La technique que nous avons privilégiée pour appliquer des contraintes ex situ aux
nanofils de silicium est la flexion quatre points de puce sur laquelle sont fabriquées
les nanostructures. Apres avoir une présentation générale de cette technique, nous
détaillerons la théorie sous-jacente. Enfin, nous présenterons les systémes
expérimentaux de flexion directe quatre points de puce qui ont été réalisés et les
méthodes de mesure de la contrainte qui ont été réalisés et entrepris.

3.2.2.1 Modélisation de la flexion directe quatre points de puce

Zone 3 i

N
o
=]
®
—
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A 4

F 3
A 4
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Figure 14 Principe de la flexion quatre points.

La flexion directe quatre points de puce consiste a contraindre mécaniquement la
puce en lui appliquant directement un chargement divisé en quatre segments
(assimilés & des points dans le cadre diine modélisation 1D) (Figure 14). Nous
verrons que dans le cas idéal la partie centrale entre les appuis intérieurs ou sont
placés les nanofils est en flexion pure ce qui assure un champ de contrainte uniforme.
Ce cas idéal correspond a des forces équilibrées (F; = F>=TF/2) et des distances entres
les appuis extérieurs et intérieurs égales (a = b) (Figure 14). Pour la modélisation
mécanique qui suit, nous nous placerons dans le cas plus général ou ces égalités ne
sont pas respectées. Comme lépaisseur des couches supérieures (quelques centaines
de nm) ou sont fabriqués nos dispositifs est négligeable devant 1épaisseur totale de
la puce (typiquement 750 pm), nous considérerons que les contraintes sont
parfaitement transmises depuis la puce vers les nanofils.

Pour traiter analytiquement le probléeme, nous allons utiliser la théorie des poutres
dEuler-Bernoulli qui néglige lieffet du cisaillement. Le terme de « poutre » désigne
un objet dont la longueur est grande par rapport aux dimensions transverses (section
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fine). On se place également dans lhypothése de faibles déplacements ot la déflexion
de la poutre est faible par rapport a son épaisseur. Dans notre expérience, nous
allons fléchir une puce en silicium de géométrie carrée de c6té w et diépaisseur t. On
assimilera cette plaque a une poutre de longueur L et de section wxt. Nous verrons
que les formules de flexion de poutres peuvent étre corrigées pour considérer le cas
de notre plaque/puce.

3.2.2.1.a Calcul des réactions

Cette poutre est supportée par deux appuis sur sa section inférieure en A et B et
deux forces F: et F:> appuient sur sa section supérieure en C et D. Chacun des
supports inférieurs répond par des réactions Ra et Rp. En appliquant le principe
fondamental de la statique, on sait que la somme des moments des forces en B est
nulle. On en déduit alors la force de réaction Ra.

Fi(L—b)—R(L—a—-b)—F,b=0 (16)
Ry = BV —Fib a7

De méme en équilibrant les moments en A, on déduit Rp:

Fia+ Rg(L—a—b) —F,(L—a)=0 (18)
F,(L —a) — Fia
Rp = 19
B L—a-b»b 19)
On vérifie bien quil y a équilibre des forces :
F)(L—a) — Fia F(L—b)—Fb
= + = + 2
Rp.R, [p— [p— Fi +F, (20)
3.2.2.1.b Calcul de Ieffort tranchant et du moment fléchissant le long de la poutre.

Pour un point M di@bscisse x, on définit le torseur des efforts intérieurs (aussi appelé
torseur de cohésion) dans le cas diine flexion [BOU 07]:

T,
Tint(x) = {M;}Z((sz)}M (21)

Ou Mg(x) et Ty(x) sont le moment fléchissant et est lieffort tranchant au point M.
Pour effectuer ce calcul, on utilise le principe de la coupure. On scinde la poutre par
la pensée. On a donc deux objets sur lesquels il faut exercer des forces et des
moments pour revenir a la situation avant la coupure. Pour cela, nous identifions
trois zones pour trois coupures :

Zonel:0<x<aMelC, Al
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On a équilibre des forces en M:

~F+T,=0

De la méme maniére pour les moments calculés en M:
Fix — Mg, (x) = 0
Mfz(x) = le

Zone2:a<x<LbMelA BI

En appliquant un raisonnement similaire :
T, —F,+ Ry =0

a _ Eb—Fa
= h=Re= 70Ty

Et
—Mg,(x) + Fix —(x—a)R, = 0

Fi(L—b) —F,b

M, (x) = Fix — Ry(x — a) = Fix — A

(x —a)

Zoned:L-h<x<LMEe[B,DI

(22)

(23)

(24)

(25)

(26)

27)

(28)

(29)
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v

<

v

X

Pour la troisieme zone en écrivant liéquilibre des forces en M:

T,—F,+R4+Rg=0 (30)

Ty=F —Ry—Rg = —F, (31)
Et 1'équilibre des moments :

—Mg,(x) + Fix —Ry(x —a) —Rp(x —(L—Db)) = 0 (32)

Mg, (x) = F>(L — x) (33)

Dans la zone 2 centrale, Il y a flexion pure quand leffort tranchant est nul. Cela
correspond a la condition : Fr.a=F2b

3.2.2.1.c Calcul des contraintes normales

Pour une poutre soumise a une flexion, la contrainte longitudinale est donnée par :

Mfz(x)y

IGz

o(x,y) = (34)

3
Ic- est le moment quadratique de la poutre fléchie selon laxe z et vaut I;, = % dans

le cas dhine poutre a section rectangulaire ou ¢ est 1iépaisseur selon y et w sa largeur
selon z. A la surface de la poutre y=t/2:

6Mfz (X)
= (35)

o(x,tl2) =

En combinant les équations (25), (29), (33) et (35), on peut alors déduire toutes les
contraintes dans chacune des trois zones. En particulier dans le cas favorable ou
Fi=F:=F/2 et a=b, dans la zone 2 :
3Fa
o(x,tl2) = — 36,
(x,t/2) = —3 (36)
La contrainte est alors constante quel que soit x dans cette zone. Sinon la contrainte
varie linéairement avec la position dans la zone centrale.
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3.2.2.1d Calcul de la déflexion

Pour le calcul de la déflexion, intervient le module de Young de la puce selon la
direction de flexion. Notre puce est orientée selon la direction cristallographique
[110]. Le module corrigé pour une plaque doit étre choisi [HOP 10] :

El110] pout
E= E[llO],plaque = ﬁ (37)

Dans le cas du silicium : Ef100] plaque=170 GPa

Soit v(x) a la déflexion de la poutre due a la flexion. Dans le cas de flexion linéaire,
on relie la dérivée seconde de la déflection avec le moment fléchissant en tout x:

_ Mfz(x)

El (38)

v'(x) =

En prenant les expressions des moments précédemment calculées (25),(29) and (33):

3

Fix
—Elvy(x) = =+ Cx + G, (39)
Fix® F{(L—Db) —F,b (x? x?
{ —Elv,(x) = 16 - 1L—a—b2 <E—a? + C3x + Cy (40)
x?  x3
L —Elvz(x) = Fz(L?_E) + Csx + Co (41)

Pour calculer les déflexions dans chacune des trois zones (v: vz et vs), on utilise les
conditions aux limites suivantes. On prend les appuis (x = a et x = L-b) comme
origine de la déflexion et on utilise la continuité de la dérivée de la déflexion au
niveau de ces appuis :

vi(x=a)=0 (42)

va(x=a)=0 (43

vy(x=L—b)=0 (44

< vy(x=L—b)=0 (45
vi'(x=a)= v, (x = a) (46)

L v, (x = L—Db) = v3'(x=L—Db) “47)

Soient Ci...Cs les constants dintégrations, les conditions (42) a (47) sont décrites par
le systeme :
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Fya
6
Fla® F1(L-b) — F,b (a®
6  L—a-b (?)
Fy(L—b)® Fy(L—b)—F,b <(L . b)3>

aCy + G, = —

aC3+C4=_

— h)2 — h)3

(L= b)Cs + Co = —FL zb) R Gb)

_ F(L—b) —F,b (a?

B L—a-b (?)

(L—b)? F(L—b)—Fyb ((L—b)?
2 L-a-b ( 2 )

(48)

G =G

\63 —Cs = F,L(L—b) — (F, + Fy)
Le déterminant de ce systéme linéaire est non-nul, on peut donc linverser :

C, = —%[Fl(Za(L —b) + a?) + F,b(L — b — a)]

1
C, = 6[F12a2(L —b) + F,ab(L — b — a)]
C. = 1[F,a(a®? = 2(L — b)(a + L — b)) — F,b(2a(—a + b — L) + (L — b)?)]
J 37 6 L—b—a (49)
_ 1[Fya*(L — b)(2L — a — 2b) + F,ab(L — b)(L — 2a — b)]
*7 6 L—b—a
1
Cs = Z[Fiall — b = a) + Fy(=312 + b(2L + b - 2a))]

1
\ Co = gl~Fia(L = b)(L —a—Db) + Fy(L — b)(L* ~ bL + 2ab)]
Enfin, pour obtenir les expressions analytiques des différentes sections de la
déformée, il suffit de remplacer ces constantes dintégrations dans les expressions
(39), (40) et (41). Dans le cas symétriques (b = a, Fi1= F2= F/9) ces expressions se
simplifient et slécrivent :

_ 3 2027 _ _
() = EI(};T <ch_2+ a (3[i2 4a) _ax(L4 a)) (50)
4 vy(x) = Ef <a(a—x)(Z—L+x)> (1)
Gz
_ —F ((a=L+x)(I*> —=x(2L + a) — 2La + 4a® + x?)
\173(35) = EIGZ< 12 ) (52)

En particulier, la déflexion maximum au centre de la poutre vaut :

Ly_ F (a(a=L/))
V2 (E)‘ EIGZ< 4 ) 63)

On peut maintenant déterminer la contrainte au centre en fonction du déplacement

vertical d des appuis latéraux:
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t 3Fa
o <X,§) ey (54)
_ _ —F [(a?@3L-4a) .
Ord= Ul(O) = FGZ(T) donc :
( t) _ 3tEd (55)
7\*3) 7 T a3l - 4a) %5
3.2.2.1.e Tableau récapitulatif

Le Tableau 2 synthétise les formules du modéle de flexion quatre points dans le cas
1déal et dans le cas dlasymétries des forces ou des appuis.

a b

— \ X

——

10, (x,t/2) . 'I‘oxx(x,t/z?) %
" \ * v | X
—  ~ F IR

Figure 15° a) Diagramme des efforts intérieurs, de la contrainte et de la déflection
dans le cas symétrique (F1=F2=F/2, a=b) b) Dans le cas non symétrique

La Figure 15 montre que dans le cas symétrique idéal, le moment fléchissant, et
donc la contrainte, est constant sur la zone 2 ou sont placés les nanofils. Dans le cas
asymétrique, la contrainte varie linéairement avec x. Son écart maximum au cas
symétrique est égal a 6| Fia-Fzb| /wt>
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Tableau 2: Expressions de: leffort tranchant, du moment fléchissant, de Ia
contrainte a la surface et de la déflexion maximum dans les différentes zones dans le
cas idéal (F1a=F:b) et dans le cas diin déséquilibre des forces ou diine asymétrie des
appuis.

Zone 1 Zone 2 Zone 3
Me [C,A [ Me [A Bl Me [B,D |
Effort
tranchant F sz B Fla —F
1 - 5 2
Ty(x) L —a-— b
Si Fi=F2=F/2 F F (b — a) F
a#b 2 2(L—a—Db) 2
Si F1#F» F (Fz _ F1)a _F
1 2
a=b L —2a
Si Fi=F2=F/2 F F
— 0 -
a= 2 2
Moment E(L—b) —Fb
Fléchissant le Fx — %(x —a) FZ (L - X)
Me(x)
Si F1i=F2=F/2 Fx F (b—a) Fx
- I\ TIma-p* Y —
a*b 2 2
Si F1#Fe
F(L—a)— Fa
- Fix Fix - (x—a) F,(L — x)
a=b 2 2 2
Contrainte a
la surface
supérieure 3Fx 3Fa 3Fx
Si Fi=F, wt? wt? wt?2
a=b
Déflexion
v(x)
—F (x3 . a?(3L — 4a) ax(L—a) F fa(a—x)(a—L+x)\ | -F ((a—L+x)(L2—x(2L+a)—2La+ 4a2+x2)>
SiF=F: |El, (E 12 4 ) EIGZ( 4 ) Elg, 12
a=b
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3.2.2.2 Simulation par éléments finis
3.2.2.2.a Comparaison avec le modéle analytique

Le modele analytique précédemment décrit considére la puce en silicium comme une
poutre unidimensionnelle ou la plus grande dimension de la section est petite devant
la longueur de la poutre. En réalité, notre puce est une plaque carrée. En plus de la
correction sur le module de Young déja apportée, dans cette partie, nous allons
discuter la validité diine telle approximation en confrontant les valeurs de
contraintes obtenues analytiquement avec celles calculées par simulation par
élément finis. Nous comparons également la déflexion maximum.

Pour effectuer la comparaison, nous nous placerons dans le cas idéal et utiliserons
une plaque carrée de 2 cm de coté et de 725 pm dépaisseur. La longueur L entre les
deux appuis externes est de 18 mm et la distance a entre les appuis internes et
externes est de 8 mm. La force appliquée est de 9 N.

T _7ANSY'S

Noncommercial use only

18.817
15.234
11.652
8.0703
4.4852
0.90617
-2.6759
-6.258
-9.54
-13.422
-17.004
-20.586
-24.1638

/ -27.75 Min

Figure 16: Champ de contrainte normale (selon x) pour une puce en silicium
anisotrope fléchie a l'aide d'une force de F = 9 N. épaisseur t = 725 ym, L = 18 mm, a
=8 mm, w = 20 mm. La déformation verticale est exagérée 79 fois. La barre de
couleur donne la contrainte en MPa.

Les simulations ont été effectuées avec le code ANSYS avec linterface utilisateur
Workbench. Le matériau utilisé est du silicium anisotrope orienté selon la direction
cristallographique [110]. Lianisotropie du silicium a été prise en compte en utilisant
les coefficients de la matrice d@élasticité [HOP 10]:

(195 035 064 1

|035 1.95 064 (0) |
6[110]=|0.64 064 186 Ilonpa (56)

(0) 0 08 0 J

0 0 051

La densité du silicium est de 2329 kg.m3.
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Les éléments utilisés ont une géométrie hexaédrique ce qui donne de meilleurs
résultats quiin maillage tétraédrique. En effet, le maillage hexaédrique permet de
limiter les angles aigus entre les éléments ce qui améliore linterpolation entre les
éléments et diminue le bruit de maillage. Des éléments a 20 n[Juds ont été utilisés.
La fonction dinterpolation entre ces éléments est quadratique. La rigidité de ces
éléments est proche de la réalité et les résultats convergent plus rapidement qu'avez
des éléments a moins de nlluds. Un maillage de pas variable a été utilisé avec une
diminution de la taille des éléments aux alentours des appuis. Enfin, les éléments
ont un faible rapport dlaspect ce qui garantit également une meilleure convergence.

Pour comparer le modéle analytique de la section précédente a la simulation par
éléments finis, deux quantités ont été choisies: la contrainte et la déflexion
maximum dans la zone centrale. On regarde llerreur relative de ces deux quantités
en prenant comme référence celles données par la simulation (Figure 17).

Cette erreur est tracée en fonction du rapport dlaspect w/L. Pour une puce de largeur
faible par rapport a sa longueur, a un trés bon accord est trouvé, comme on pouvait
sly attendre, entre la simulation et le modele analytique. En effet, dans ce cas les
conditions de validité de la théorie d[Euler-Bernoulli sont respectées.

18.00% -
16.00% - u

14.00% - u ]

12.00% - u
10.00% - ]

8.00% -
6.00% - .
400% | B o *
2.00% M ¢

0.00% @ . : : . : .

@ Erreursur la contrainte

B Erreursur la déflexion maximum

( Ofem Omod )/ Ofem

0.00 0.20 0.40 0.60 0.80 1.00 1.20

Rapport d'aspect w/L

Figure 17 Erreur relative de la contrainte maximum et de la déflexion maximum
entre le modéle d'Euler-Bernoulli et la simulation par éléments finis en fonction du
rapport diaspect largeur/longueur. L = 18mm, t = 725 um.

Lorsque la largeur de la plaque augmente, les erreurs relatives entre le modele
analytique de flexion poutre et la simulation de flexion de plaque commence par
augmenter comme attendu, puis atteint un maximum pour un rapport w/L égal a
0.26 (w = 5 mm), puis rediminue pour des rapports di@spect plus grands. Ce
maximum a été confirmé pour plusieurs maillages.

Dans le cas de la contrainte, qui est la quantité qui nous intéresse, liérreur
maximum nlest que dlénviron 5%. En revanche, la déflexion maximum est erronée
dlenviron 15% par rapport aux éléments finis. Cela peut slexpliquer par le fait que
dans le cas du modeéele théorique seul un module d@élasticité effectif a été utilisé
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(Ef00l,plaque=170 GPa) [HOP 10] alors que les éléments finis tiennent compte de toute
la matrice délasticité.

3.2.2.2.b Effet des imperfections géométriques

Les piéces et assemblages mécaniques fabriquées ne peuvent pas étre arbitrairement
précis en dimensionnement et en orientation. Il est donc nécessaire de prévoir lieffet
de telles imprécisions sur la détermination de la contrainte dans la partie centrale de
la puce. Grace aux simulations FEM, nous comparons la contrainte maximum dans
la partie centrale obtenue dans le cas ou le chargement est parfaitement symétrique
avec la méme contrainte dans le cas asymétrique. Nous cherchons a connaitre quelle
asymétrie sera responsable diine erreur supérieur a 5% sur la contrainte. Pour cette
comparaison, nous considérons un chargement en déplacement et non en force.

On rappelle que la puce est fléchie en quatre appuis linéiques : appelés, au centre, A
et B et, appelés C et D sur les cotés. Dans le cas idéal, les appuis linéiques qui
fléchissent la puce sont parfaitement paralléles. De plus les déflexions imposées aux
couples dEppuis {A, B} et {C, D} sont identiques pour chacun des membres du couple®.

Nous introduisons dans la Figure 18 les différentes déviations géométriques (angles
ou déplacements) par rapport au cas idéal. Ce cas idéal correspond aux conditions :
6a=68 =0, 6c=6p, aa =aB =ac =ap =0, Ba =Br =Bc =Bp =0.

Hors-plan - a ,
Dans le plan F O /g «Bo
B o R

o /o

4

e
7, K .
z S,

, .

Figure 18° Résumé des désalignements et asymétrie dappuis.

Dans cette figure, les traits noirs en pointillés représentent les appuis linéiques
idéaux (paralléles et symétriques). Les traits plein en couleur représentent les
déviations par rapport a ces appuis idéaux. Les angles a; représentent les déviations
angulaires sur le plan horizontal sur l@ppui i. Les angles B; représentent les
déviations angulaires sur le plan vertical sur lldppui i. Les 6; sont les déflections
imposées pour les appuis i.

9 Similairement a la condition F1=F2=F/2 dans la discussion sur le modéle analytique.
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Le tableau suivant résume les conditions nécessaires pour avoir une erreur sur la
contrainte au centre inférieur a 5%.

Condition [Erreur sur la contrainte|
aa<l°ou ap<l1° <2.1%
ac<l°ou ap<l° <1.6%
|64 -68 |< 1 pm <3.9%
[6c (Bp |< 1 pm <1.22%
Bc =0 et Bp<0.1° <4.86%
Ba =0 et Bp<0.1° <1.4%

On remarque que le désalignement des appuis A et B a plus dinfluence sur lerreur
que celui des appuis C et D. Cela slexplique par la proximité des appuis A et B par
rapport au champ de contrainte au centre. Un désalignement des appuis selon les
angles Bi (hors plan) a plus dinfluence que le désalignement selon les ai (dans le plan)
sur llerreur sur la contrainte. Ce désalighement en 8 ne devrait pas étre présent pour
notre systéme de flexion 4 point comme nous le verrons dans la partie suivant.

3.2.2.3 Systémes expérimentaux de flexion quatre points.

Initialement nous avions prévu dldcquérir, dans le cadre du projet, un systéme de
flexion quatre points et dladapter dessus des manipulateurs pour réaliser des
mesures électriques sous pointes. Apres une étude préalable, nous avons finalement
choisi la solution inverse qui offre plus de possibilités de mesures: acquérir une
station sous pointes et concevoir des systéemes de flexion quatre points de puces pour
cette station.

Nous avons élaboré deux versions du systeme de flexion quatre points qui ont été
concues pour des puces de 20x20 mm?. Par souci de concision, ces deux versions
seront appelées flexeur 1.0 et 2.0. La premiére version du flexeur est un systéeme de
flexion manuel ne permettant que des flexions en régime statique de chargement. Ce
prototype intermédiaire a été la premiére étape vers la réalisation dhiin flexeur
automatique ou la déflexion est imposée par un actionneur piézoélectrique. Ceci
permet également des flexions en régime dynamique.

3.2.2.3.a Flexeur (1.0) : Systéme de flexion quatre points manuel

Pour pouvoir appliquer des contraintes de l'ordre de plusieurs centaines de MPa sur
les puces de 2x2 cm? et 725 pm dépaisseur, nous avons fixé la distance entre les
deux appuis cylindriques centraux a 2 mm et la distance entre les deux appuis
extérieures a 18 mm. Les nanofils sont placés dans le champ central ou la contrainte
est uniforme.
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Les deux appuis inférieurs sont maintenus en position a lidide dine pyramide ou les
deux cylindres viennent se loger dans deux rigoles (Figure 19a). Au centre de la base
de cette pyramide est placé un capteur de force!® en contact via une bille pour
assurer une liberté de mouvement autour de laxe z La pyramide et le capteur de
force sont logés dans un socle fixe. Les parois extérieures de ce socle cylindrique fixe
sont taraudées.

Les deux cylindres dlappuis supérieurs et externes sont encastrés dans une plus
grosse structure également cylindrique (en bleu sur la Figure 19b et c) ol une
ouverture a été usinée pour pouvoir contacter la puce fléchie par le haut. Dans cette
grosse structure dlappui supérieur, deux trous ont été percés pour permettre un
guidage par deux cylindres verticaux.

Sur cette structure d@appui supérieur est placée un stabilisateur en forme de bague
trouée (vert clair sur la Figure 19b et c). Un écrou moleté qui se loge sur les
taraudages du socle vient appuyer sur ce stabilisateur lorsqufil est vissé. Ce
stabilisateur est utile car il permet de limiter les a-coups dus au vissage.

Zone des b
> nanofils

Pyramide
de
positionnement Force

supérieur

Socle ou vis inférieure

Figure 19 : Schéma de fonctionnement du flexeur 1.0. a) schéma de principe, b) coupe
du modéle 3D, ¢) modeéle 3D, d) photo du prototype.

Ce systéme a ldvantage diétre compact et peut facilement étre placé dans la station
sous pointes ou les mesures électriques sur les nanofils sont effectués. Cependant,
comme ce flexeur est manuel (vissage), il nlést pas possible de changer le niveau de
chargement pendant les mesures électriques dans la station.

Ce prototype a cependant permis de valider la conception mécanique des appuis et
de tester le capteur de force placé entre la pyramide de positionnement et le socle. Il

10 De marque Honeywell
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a permis également de constater que les puces en silicium se clivaient pour des
chargements relativement faibles ce qui limite de niveau de contraintes atteignables
(Tableau 3). En effet, méme si le silicium massif peut supporter jusquid plusieurs
GPa de contrainte avant didtteindre sa limite de rupture, des amorces de rupture
situées a la périphérie des puces découpées ou clivées favorisent probablement le
clivage prématuré des puces. La puce se fracture alors que la contrainte maximum
au centre nlatteint que quelques centaines de MPa. La force minimum de rupture
observée pour ce faible nombre diéchantillons correspond a une contrainte maximum
de 217 MPa. Clest pourquoi des niveaux de contrainte plus faibles ont été utilisés par
la suite pour toutes les mesures par flexion quatre points de puce qui ont été
réalisées. Notons que les appuis correspondent a des directions de clivage des puces
de silicium, orientées (100), utilisées. Des valeurs plus élevées de contrainte
pourraient sans doute étre obtenues avec du silicium dGrientation (111).

Tableau 3: Valeurs des forces de rupture et de la contrainte maximum obtenues lors
des tests de flexion de puces Si (100).

Largeur w Epaisseur t Force de fracture F Contrainte au centre o
(mm) (pm) (N) (MPa)
20 525 54 250
20 525 2 333
19 525 65 317
20 525 117 541
20 525 47 217
3.2.2.3.b Flexeur (2.0) : Systéme de flexion de puce automatisé

Le deuxiéme flexeur a une géométrie comparable au premier prototype mais son
mode de fonctionnement difféere. Cette fois, la force est appliquée a l'aide d'un
actionneur piézoélectrique qui pousse sur les deux appuis supérieurs. Une boucle de
controle sur le capteur de force permet de maitriser la force appuyée. Ce nouveau
flexeur est aussi intégrable dans la station cryogénique sous-pointe. Une bride, sur
mesure de la station sous pointes, permet de venir appliquer une force par le dessus
a l@ide de deux colonnes amovibles (Figure 20 et Figure 21).
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—

Il Partie fixe Actionneur
B Partie amovible piézoélectrique Hublot
f=———— : | Bride
Systeme | customisée
; |
| optique Soufflets Colonnes
L = — .
_/ amovibles
VIDE . .
_———— Micromanipulateurs
;" N = Enceinte
| s — Sous
1 B %ﬁ%{*& e vide

L Capteurde force
AN Porte échantillon

e e |

Figure 20 En haut - Principe de fonctionnement du systéeme de flexion de puce
automatisé En bas: vue 3D des appuis de la puce en silicium (la pyramide de
stabilisation est en surbrillance verte)

Figure 21° mise en position du Flexeur 2.0 dans la station sous pointe a et b - vue 3D
de la bride customisée c : descente de la bride sur la station a lidide de cordages d :
vue du systéeme didppuis encapsulant la puce en silicium et en présence de
micromanipulateurs.
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Liactionneur piézoélectrique a une course totale de 180 pm, cependant des mesures
ont montré qulén raison de la flexibilité excessive de lldssemblage mécanique,
seulement une fraction de ce déplacement (environ 80 pm) est réellement transmise
aux appuis supérieurs sur la puce.

Un systéme optique placé au-dessus du hublot de la bride permet de visionner le
positionnement des pointes mais aussi de mesurer la déflexion de la puce sous-
jacente. Deux systémes de mesure ont été étudiés pour mesurer cette déflexion : une
technique dloptique géométrique utilisant la puce comme un miroir convexe qui
déforme une image et une technique interférométrique plus précise qui devrait
permettre une mesure de la déformation en tout point de la zone centrale de la puce.

a. Techniquedu miroir convexe

La technique du miroir convexe a été utilisée pour vérifier la cohérence avec les
mesures du capteur de force. Lors de la flexion de la puce, limage du hublot
circulaire sur cette puce est déformée en ellipse (Figure 22). En assimilant la puce
déformée a un miroir convexe, liexcentricité de li€llipse donne acces a la déformation
de la puce.
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Figure 22: Principe de mesure de déflexion par optique géométrique. a - sans flexion
le miroir est plan b en flexion le miroir est convexe ainsi produisant une image
elliptique du hublot circulaire Images de fond : images du dliublot en réflexion sur
une puce en silicium. ¢ hauteur en pixel de limage du petit et du grand rayon de
llellipse en fonction de la force appliquée.

Soit Do le diametre du hublot. Comme on peut le voir sur la Figure 22, puisque le
miroir ne se déforme que dans une seule direction, le cercle se déforme en ellipse sur
I'image projetée sur la matrice CCD de la camera. La hauteur hpx. diminue au fur et
a mesure que la puce se déforme tandis que hpx reste constant. Les quantités hpxa et
hpxp ont été mesurées par un programme MATLAB de traitement dimage qui ajuste
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une ellipse sur limage du hublot a partir de points manuellement placés a ldide du
curseur.

Dorénavant, pour étre concis, on désigne par hpx» =hpxbo=hpxo la projection du rayon
du hublot sur la matrice CCD sans déformation, hpxa =hpx est la méme projection
apres déformation. r est le rapport mesuré entre hpx et hpxo. d est la distance entre le
plan focal de la camera et la matrice CCD. Soit ao défini tel que tan(ao) = hpxo/d. Suite
a la déformation ao devient a (Figure 23).

\ i

Puce !
déformee \|:
AL

! p(h;..)=pente=(B-a)/2

Figure 23: Représentation géométrique du chemin optique depuis le hublot a la
matrice CCD dans la camera.

En 'absence de déformation on n'a également: tan(ao) = ho/(di+d2). d; est la distance
entre le miroir et le plan focale de la camera. d2 est la distance entre le miroir le
hublot. ho est la hauteur du hublot par rapport a I'axe optique (ho = Dy/2). Puisque
hpx=rhpxo, on calcul a en fonction de r:

rDy

tan(oc) = rtan(ao) = 2(dl—+dz)

(57)
himp est la hauteur d'impact du rayon liant le hublot a la camera. Ce rayon est
représenté sur la Figure 23. Soient a et £ les angles définis sur la Figure 23. Par une
analyse géométrique de la Figure 23 on montre les relations suivantes:

h —him
tan(B) = = (58)
2
Pimp(r) = tan(a)d, (59)
B—a
pente(himp(r)) = > 60)
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La pente du miroir qui est la dérivée de la déformée en himpy=L/2-x nous donne acces a
la force. D'aprés les expressions de la déformée (équations (50) et (51)):

2

(=F L . L
lmp(r)) 4 4EIGz <(himp(r) - E) - a(L - a)) S himp > E —a
I

penteln) = Fafiny (1) o L
2El,, imp < 5
La force est donc donnée en fonction de r:
—4E] L
|( ZGZ pente(r) i hjy,(r) > >—a
R(r) = 4 Pimp(1) = 3) — alL= ) 62)
|

2E1; . L
k —pente(r) si0< hjm,(r) < -—a
ahimp (1) 2
himp(@) et pente(himp(r)) sont déterminés a lidide des formules (59) (60). Cette force est
donc la force calculée pour les ratios mesurés de li€llipse r. On peut la comparer a la
force mesurée par le capteur de force. La Figure 24 compare ces deux forces en
fonction des ratios diellipse allant de 0.86 a 1.

On constate que la force donnée par (62) varie quasiment linéairement en fonction de
r. La raison est que tan(a) et tan(B) peuvent étre linéarisés car a et B sont petits
devant 1. La force mesurée est en moyenne 10 % supérieur a la force donnée par (62)
qui est déduite de la théorie des poutres et de lidptique géométrique. Cette sous sous-
estimation de la force théorique est cohérente avec liécart de 13% entre le modele
analytique et les simulations par éléments finis décrite dans la Figure 17. Apres
correction, lécart entre la force mesurée par le capteur a membranes et par la
technique optique nlést donc que de 3%. Ceci donne une estimation de la précision du
systeme expérimental. Dans la Figure 24, la dispersion des mesures est due a
lihcertitude sur la détermination du ratio r de lellipse qui a été faite
« manuellement » en comptant les pixels.
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A capteur de force
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Figure 24: Comparaison de la force mesurée par le capteur de force et de la force
déduite de la déformation de l'mage du hublot tracées en fonction du ratio de
]'e]]fpse r :.th/.thO

b. Mesureinterférométrique de ladéflexion

Des tests avec un poids posé sur le capteur de force dans la station cryogénique ont
montré que le capteur de force ne fonctionnait plus de maniére fiable en dessous de
200 K. En dessous de cette température une autre méthode doit étre utilisée pour
connaitre la contrainte de surface appliquée sur la puce lors de la flexion quatre
points.

D@pres léquation (55), dans le cas diine flexion quatre points idéale, la contrainte
de surface o(t/2) et la déflexion d des appuis extérieurs sont reliées par la formule :

t 3tEd

o (E) = 2L —am 63)

Pour une puce de longueur L, dépaisseur ¢ et de module de Young connus, la mesure
de la déflexion et de la distance a entre les appuis extérieurs et intérieurs suffit donc
pour évaluer la contrainte. Toutefois, des écarts importants ont été observés entre le
déplacement nominal imposé par le translateur piézoélectrique et le déplacement
réel des appuis au niveau de la puce. Une mesure plus directe de la déflexion de la
puce est donc nécessaire. La méthode optique décrite ci-dessus n/étant pas applicable
en cours de mesure, nous avons entrepris dl@ajouter un systéme optique permettant
une mesure de la déflexion v(x) de la puce entre les appuis intérieurs et en partie au-
dela.

La connaissance de cette déformée v(x) permettra de connaitre la contrainte a la
surface de la puce via la relation :

o(x) = Ev”(x)% (64)

103



Chapitre 3 : Mesures électriques et chargement ex-situ sur nanofils

La méthode optique qui a été choisie pour mesurer le profil de la déformée de la puce
est une technique interférométrique plein champ dont le schéma est présenté dans la
Figure 25.

<
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Figure 25° Schéma du systéeme optique de mesure plein champ de la déformée de la
puce. LED1, LEDZ2 : Sources LED rouge et verte. L1, L2 : Lentilles de collimation. F1,
F2 Filtres interférentiels largeur 10nm. BS1, BS2 Cubes séparateurs de faisceau non
polarisants. C: Lame de compensation. M1 : Miroir de renvoi. MZ2:@ Miroir de
référence. H : Hublot de la station cryogénique. S ° Puce-échantillon. CCD : caméra
CCD.

Ce systéme optique est constitué duin interférometre de TwymanGreen équipé de 2
sources quasi-monochromes a base de LEDs rouge et verte dont 1aitilité sera éclaircie
plus loin. Pour chacune des sources, la lumiére issue de la source est collimatée et
déviée par un miroir de renvoi et divisée en 2 faisceaux a llaide un cube séparateur.
Le premier faisceau est réfléchi via le hublot de la station sous pointes sur la puce et
le deuxiéme, aprés passage par une lame compensatrice identique au hublot de la
station cryogénique C, est réfléchi sur un miroir de référence translatable et
inclinable M2. Ces 2 faisceaux sont recombinés par le cube séparateur et les
interférences résultantes sont visualisées via une lentille et un zoom par une caméra
CCD. Le miroir de référence est translatable a 1'dide dun actionneur piézoélectrique
pour pouvoir réaliser une démodulation des interférogrammes par décalage de phase
(Phase Shifting Interferometry) [HAR 07] (voir plus loin).
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Figure 26: Image de la premiére version de linterférométre monté sur la bride de la
station sous pointes.

Linterférogramme enregistrée par la caméra peut étre décrit par léquation
classique diin interféromeétre monochrome a deux faisceaux:

I(x,z) = A(x,z) + B(x,y) cos(¢(x,y)) (65)

Ou A(x,y) est le fond continu, B(x,y) lamplitude des franges dinterférence et @la
phase des franges qui est reliée au profil z(x,y) de la surface de léchantillon par :

P(x,y) = W+ Aprs(x,y) (66)

Ou 1 est la longueur dionde moyenne de la source et Ag, la différence des déphasages
a la réflexion des faisceaux incidents sur le miroir de référence et sur 1échantillon.

Dans le cas qui nous intéresse diine puce silicium et din miroir de référence
métallique, Ag, est peu variable avec la position et peut étre négligé [BOS 07].
Linterférogramme est alors constitué de franges dinterférences correspondant a des
lignes de niveaux distantes de A/2. Le profil z(x,y) de la surface peut alors étre estimé
a partir de profils en intensité avec une précision de liordre de A/10 a 1/20 ou extrait
avec une précision beaucoup élevée en réalisant une démodulation de phase de
linterférogramme par décalage de phase.

Une premiére version de ce systéme optique a été congue pour étre installée sur la
station sous pointe cryogénique équipée du systéme de flexion de puces (Figure 26).
Toutefois elle nld pas encore pu étre testée dans cette configuration. Quelques tests
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ont cependant pu étre réalisés sur table avec une version légérement modifiée par
Alain Bosseboeuf (Figure 27).

Figure 27: Banc de test du systéme interférométrique.

Ces tests ont montré que le systéme de visualisation et la longueur de cohérence de
la source a LED filtrée permettaient lidbservation de franges sur un champ
supérieur a 1 cm? avec un bon contraste sur une profondeur supérieure a 10 um ce
qui est suffisant pour notre application.

Traitement des interférogrammes

La méthode classique de démodulation de phase prévue dans le systéme est la
démodulation par décalage de phase (Phase Shifting interferometry) qui est utilisée
depuis plus diine dizaine dldnnées dans le département. Elle consiste a enregistrer
plusieurs (>3) interférogrammes avec des pas de phase connus. En pratique, ces
décalages de phase sont obtenus par translation piézoélectrique avec une précision
nanométrique du miroir de référence. En choisissant de facon adéquate les valeurs
du pas on peut combiner les intensités pour slaffranchir des variations du fond
continu et du contraste des franges et extraire la phase modulo 2x. Si la surface ne
comprend pas des discontinuités supérieures a A/4 (soit ~125 nm dans le visible) un
dépliement (unwrapping) de la phase par continuité peut alors étre effectué pour
extraire la phase absolue. Cette étape est illustrée schématiquement dans la Figure
28 pour le cas 1D.
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Figure 28: Exemple de démodulation et dépliement de phase 1D: Intensité
Iumineuse, phase pliée et v(x) intégré.

Avec cette technique de démodulation de phase des interférogrammes, il est
usuellement possible de mesurer des profils de surface quasi-continues avec une
résolution <1 nm dans le visible.

Dans le cas qui nous intéresse (flexion diine puce a nanofils), la surface inclut des
gravures dont la profondeur peut atteindre 650 nm (épaisseur Si superficiel +
épaisseur silice enterrée) et donc il niést pas possible de déplier la phase sans
ambiguité. Si llon sintéresse quld la variation relative de la déformée, ceci nlést pas
génant mais si llon souhaite une mesure absolue du profil de surface, il faut résoudre
ce probleme. La solution connue est de combiner des mesures pour 2 longueurs
donde différentes A: et A2 Clést pourquoi 2 sources ont été prévues sur le systeme
optique. On peut montrer qufl est alors possible de mesurer des surfaces
discontinues a condition que les discontinuités ne soient pas supérieures a A/4 ou A
est la longueur dionde équivalente donnée par [CHE 84]:

A2
T a2 =21

En fait de nombreux auteurs ont montré que des méthodes de traitement
sophistiquées permettaient dlaugmenter la limite dl@ambiguité bien au-dela de A/4
mais lRitilisation dlalgorithmes sophistiqués nlést pas nécessaire dans notre cas.

Avec 2; = 625 nm (LED Rouge) et 12 = 530 nm (LED verte) la longueur dionde
équivalente est A = 3.49um soit A/4 = 871nm. Cette valeur est supérieure a la
discontinuité maximum que lion peut rencontrer dans les puces a nanofils
considérées dans cette thése et donc en principe linterférométrie a décalage de phase
a 2 longueurs dionde devrait permettre la mesure de la déformée de puces lors des
mesures de flexion quatre points.
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3.2.2.4 Conclusion de la partie

Dans cette partie nous avons décrit la méthode utilisée pour obtenir une contrainte a
la surface de la puce fléchie sur laquelle figurent les nanofils : la flexion 4 point.
Grace a une bride customisée congue et fabriquée pendant cette thése, ce systéme de
flexion directe de puce peut étre intégré dans une enceinte sous vide ou les mesures
électrothermiques sous-contraintes peuvent étre faites a différentes températures
dans un environnement controlé. La validité mécanique du banc de mesure a été
vérifiée optiquement. Ainsi la validité du modele analytique qui prévoie la contrainte
a la surface de la puce a été confirmée. Nous utiliserons ce banc expérimental dans
la partie suivante qui présente les résultats obtenus.
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3.3. Mesure du coefficient piézorésistif longitudinal des nanofils

Le systéme de flexion 4 point décrit ci-dessus a été appliquée pour caractériser la
piézorésistivité des nanofils du lot CAL2. On rappelle que ces nanofils libérés sont
dopés au Bore a 1.5x10%cm?™ et sont de longueurs et dépaisseurs fixes
respectivement égales a 2.5 pym et 160 nm. Leurs largeurs varient de 80 nm a 260
nm. Ils sont orientés selon la direction [110].

3.3.1. Mesures a température ambiante

Grace a une automatisation du systéme de flexion quatre points, des rampes de
forces en fonction du temps ont été appliquées a la puce CAL2. La résistance des
nanofils est mesurée en temps réel a laide des micropointes de la station

cryogénique. Un exemple de mesure de variation relative de résistance est présenté
en Figure 29.
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Figure 29: a)Contrainte longitudinale appliquée sur un nanofils du LOT CALZ2 en
fonction du temps b) Variation de résistance en fonction du temps (épaisseur=160
nm, largeur=260 nm, longueur= 2.5 ym, R= 9670 )

Un exemple représentatif de variation de la résistance en fonction de la contrainte
est tracé dans la Figure 30, La relation résistance-contrainte est parfaitement
linéaire, le coefficient directeur de cette droite est le coefficient piézorésistif
longitudinal. Les nanofils étant orientés selon la direction cristalline [110], le
coefficient piézorésistif longitudinal obtenu vaut donc :

m = 5(7&»4 + 1Ty + Tyq) 67)
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Puisque seuls des nanofils libérés et dans cette direction ont été mesurés, il nlést pas
possible a 1heure actuelle diavoir acces indépendamment aux trois coefficients.

7 ° mesure
‘ ‘ ’ ’ ——ajustement linéaire

5 10 5 20 25 30 35 40

1
Contrainte (MPa)

Figure 30: Variation de résistance tracée en fonction de la contrainte longitudinale
dans une nanofils de caractéristiques: épaisseur=160 nm, largeur=260 nm,
longueur= 2.5 ym, R= 9670 Q

Les travaux de Milne et al. [ROW 10] ont montré que la procédure de mesure était
importante pour déterminer des valeurs volumiques du coefficient piézorésistif de
nanofils. Ils préconisent une mesure dynamique pour s@@ffranchir des dérives
potentielles de résistance liées aux échanges de charges avec les pieges dans liaxyde
natif de surface et qui peuvent donner des coefficients piézorésistifs apparents
géants. Comme indiqué dans la Figure 31 nos mesures ont été effectuées en régime
dynamique et de plus elles ont été maintenues pendant plusieurs dizaines de
minutes pour vérifier la présence de dérives et éventuellement les corriger. (Figure
31).
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Figure 31:° Dérive temporelle de la résistance d'un nanofil de caractéristiques -
Largueur=80 nm, épaisseur= 160 nm, Longueur= 2.5 um.

Comme le montre la Figure 31, aucune dérive importante nla été décelée. Nous
avons donc considéré comme valides les mesures des coefficients piézorésistifs.

3.3.2. Mesures en fonction de la température

Nous nous sommes intéressés a la variation des valeurs de coefficients piézorésistifs
en fonction de la taille des nanofils et de la température. Le systéme de flexion
quatre points qui a été installé dans la station cryogénique permet dl@ppliquer des
contraintes tout en faisant varier la température. La Figure 32 montre une
compilation des mesures du coefficient piézorésistif longitudinal pour différents
largeurs de nanofils. Seules les valeurs mesurées au-dela de 200 K ont été retenus
car le capteur de force nlést plus utilisable en dessous de cette température. Les
valeurs mesurées sont comparées a celle du silicium massif données par Cho et al.

[CHO 08].
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Figure 32: Compilation des coefficients piézorésistifs longitudinaux tracés en
fonction de la température (épaisseur= 160 nm, Longueur= 2.5 pm)

Ces mesures montrent que le coefficient piézorésistif longitudinal des nanofils est
systématiquement supérieur a celui du silicium massif de méme dopage. Dlautre
part on observe une nette augmentation (facteur 3) de ce coefficient lorsque la
largeur du nanofil diminue de 260nm a 80 nm (Figure 33) : A température ambiante
les valeurs des coefficients longitudinaux varient de 40 a 118x10!'Pal (voir le
Tableau 4), ce qui est systématiquement supérieur a la valeur correspondant au
silicium massif au niveau de dopage considéré (1.5x101° cm™).
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Figure 33: Coefficient piézorésistif longitudinal a 300 K en fonction de la largeur des
nanofils de 160 nm diépaisseur. Courbe en pointillé - valeur pour le silicium massif.
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Ces mesures sont compatibles avec celles du groupe de Laurent Durrafourg du CEA-

LETI qui constate que les coefficients piézorésistifs sont plus importants pour les
nanofils suspendus [DUR 11]. En revanche ces résultats semblent en contradiction
avec les mesures de Jason Milne et al. [ROW 10] qui ne trouvent pas dieffet de
piézorésistivité géante avec la méme procédure de chargement dynamique pour
slaffranchir ou corriger lleffet des dérives. Toutefois dans notre cas les mesures sont
effectuées sous vide. On peut raisonnablement penser que ceci peut modifier de fagon
importante les échanges de charges avec les pieéges associés a la vapeur diéau qui ont
été identifiés par les auteurs précités comme étant responsables de la piézorésitivité
géante apparente. Dans notre cas des pieges de surface avec des constantes de temps
beaucoup plus longues pourraient étre mis en jeu.

Les Figure 31 et 32 laissent penser quil faudrait une trés grande variation de la
résistance sans contrainte au cours du temps pour expliquer les valeurs mesurées
des coefficients piézorésistifs a la maniere de J. Milne et al.

En conclusion les expériences indiquent clairement un effet de piézorésistivité
géante mais ne permettent pas de conclure si clést un effet apparent lié a des
échanges charges avec des piéges de surfaces de trés grande constante de temps ou a
un réel effet de nature volumique.

Les coefficients ici proposés ne tiennent pas compte de la concentration de contrainte
évoquée au chapitre 2 (équation 1). Cette correction est rarement prise en compte
dans la littérature (ou du moins pas mentionnée). Il est alors possible que de
nombreuses valeurs publiées des coefficients piézorésistifs soient surestimés.

Ce facteur correctif dépend du rapport de largeur du plot wz et celle du nanofil w
ainsi que du rapport entre rayon de courbure r et la différence t=w2z-w. Il dépend
également de la longueur de silicium libéré au niveau de léncastrement. Il est
cependant difficile diéstimer le rayon de courbure de la transition entre le nanofils et
le plot de connexion. Pour corriger ces résultats, il faudrait faire une observation
MEB systématiques de chacun des nanofils mesurés et, en fonction de la géométrie
de leéncastrement, effectuer des simulations par éléments finis pour connaitre la
contrainte précises dans le nanofil. On peut alors conclure que ces coefficients
mesurés sont surévalués et constituent une valeur supérieure.

De cette étude, il est possible dlextraire le coefficient en température du coefficient
piézorésistif longitudinal p en fonction de la température externe. p est défini par :

1 aT[longitudinal

P- T[longitudinal(soo K) oT (68)

Les valeurs de p, obtenues par régression linéaire des courbes de la Figure 32, sont
rassemblées dans le Tableau 4. Pour le dopage considéré, les valeurs des coefficients
en température sont négatives et proches de celle du silicium massif. Les mesures
sembleraient indiquer une tendance vers la diminution (en valeur absolue) de ce
coefficient lorsque la largeur du nanofil augmente mais diine part ceci nlest pas
systématique et dlEutre part ceci est a priori contradictoire avec le fait que le
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coefficient piézorésistif tend vers la valeur du silicium massif lorsque la largeur du
nanofil augmente.

Tableau 4 - Compilations de valeurs de coefficients piézorésistifs a 300 K et de
coefficient p.

Massif
largueur 80nm | 140nm | 200nm | 200 nm | 260 nm [CHaSSOS]
T 300K
nlongltudmal( ) 118 93 79.6 63.8 42 39
(x101 Pa’1)
p x10° K) 236 | -3.32 | -1.82 | -1.64 | -1.42 -2.30

Ces valeurs des coefficients p seront utilisées au chapitre 5 pour étudier la variation
de conductivité thermique avec la contrainte.

3.4. Conclusion du chapitre

Dans ce chapitre nous avons décrit les bancs expérimentaux et les méthodes de
caractérisation électriques et mécaniques des nanofils de silicium étudiés pendant
cette these.

Dans la premiére partie, apres avoir présenté la station de mesures sous pointes
cryogénique de mesure, nous avons présentés et discuté les résultats des mesures
électriques. Malgré une reproductibilité médiocre de la résistance des nanofils de
type p qui parait inhérente a leur sensibilité a llénvironnement et son histoire, une
tendance de la résistivité effective des nanofils a diminuer avec la section a pu étre
mise en évidence. Nous avons montré que cette diminution était cohérente avec la
présence diine zone de déplétion au voisinage des surfaces des nanofils.

Dans la seconde partie nous avons décrit les méthodes de chargement mécaniques
ex-situ qui ont été développées pour appliquer des contraintes sur les nanofils. Nous
avons finalement retenu la méthode de flexion quatre points directe de puce qui a été
mise en [Juvre dans la station sous pointes cryogénique.

Dans la troisieme partie, nous avons exposé les résultats de mesure de
piézorésistivité obtenus grace a ces bancs de mesures. Avec des mesures avec
chargement dynamique, un effet de piézorésistivité géante avec des valeurs du
coefficient piézorésistif longitudinal allant jusqud 3 fois celui du silicium massif pour
un nanofil de 80 nm de largeur a été mis en évidence pour des nanofils fortement
dopés de type p. Les expériences indiquent que si cet effet est 1ié a des échanges de
charges avec des pieges de surface, ces échanges ont des constantes de temps tres
élevées. Les coefficients en température du coefficient piézorésistif longitudinal des
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mémes nanofils de silicium sont négatifs et proches du silicium massif sans effet de
taille systématique.

Il sera intéressant dans lavenir de compléter les résultats par des mesures sur des
nanofils identiques mais non libérés, sur des nanofils de de type p avec dldutres
niveaux de dopage et sur des nanofils de type n.
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4.1 Introduction

Dans ce chapitre, nous présenterons une méthode pour appliquer des contraintes
de manieére in situ sur les nanofils. Un micro-actionneur électromécanique est utilisé
pour appliquer des contraintes compressives et extensives sur des nanojauges
attachées a cette microstructure. En mesurant la résistance du nanofil en fonction de
la contrainte appliquée, on peut ainsi caractériser leurs piézorésistances.

Diautres structures MEMS attachées a des nanofils réalisés de maniere bottom-
up [ZHA 11] ou top-down [MIL 10][ARE 08] existent déja dans la littérature. Comme
détaillé dans ce chapitre, ces structures sont attachées directement aux nanofils ce
qui limite lélongation maximum du nanofil et la course de la structure MEMS.
Cependant, cet attachement direct peut aussi étre un avantage pour étudier la limite
de rupture des nanofils. Par exemple, M. S. Steighner et al. ont utilisé un actuateur
thermique MEMS pour appliquer des contraintes en tensions sur des nanofils
bottom-up de différentes orientations cristallines [STE 11].

Une méthode alternative, présenté en Figure 1, de chargement mécanique in situ
est dmtiliser la contrainte résiduelle de films déposés de SiNx [PAS 11]. Mais cette
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méthode ne permet pas dldjuster simplement et de maniére continue la contrainte
appliquée.

Nanofils
SOl wafer
Top-silicon
etch

W

SiN
deposition

SiN etch
] _—

M Silicon-nitride
B Top-silicon

Buried silicon-oxide
B Bulk-silicon

Figure 1° Principe de génération dlune contrainte sur un dispositif libéré
doublement encastré a ldide diun film déposé présentant une contrainte résiduelle
élevée [PAS 11]

Nous verrons enfin que le dispositif MEMS/NEMS, présenté dans ce chapitre, a
pu démontrer que de large amplitudes course de mouvement de la structure peut
étre détectée grace a un systéme de démultiplication entre la nanojauge et la masse
suspendue du MEMS. La conception et le dimensionnement ainsi que la
caractérisation de ce dispositif ont été fait a ITEF. La fabrication du dispositif a été
faite au CEA-LETI.

4.2 Conception et dimensionnement des dispositifs MEMS
intégrant une détection par nanofil

Dans cette partie, nous présenterons briévement les étapes de fabrication de notre
dispositif puis nous détaillerons sa conception.

4.2.1 Technologie M&NEMS

La technologie SOI M&NEMS du CEA-LETI permet dintégrer des motifs de 10
um diépaisseur (partie MEMS) avec des motifs diine faible épaisseur de 250 nm
(partie NEMS) [ROB 09]. Une des applications notables de cette technologie a été le
développement de gyrométre MEMS avec des nano jauges de contrainte intégrées
[MIL 10]. Cette technologie a été exploitée pour intégrer des microactionneurs
électrostatiques servant a appliquer in situ une contrainte mécanique sur un nanofil
lors des mesures de piézorésistivité. Un des avantages par rapport aux mesures ex
situ avec flexion directe ou indirecte de puce (voir chapitre 3) est de pouvoir
malitriser la transmission de contrainte entre lldctionneur et le fil. Cela peut
également faciliter les mesures en fonction de la température. En effet, la puce
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microfabriquée peut étre directement positionnée sur le doigt froid de la station sous-
pointe cryogénique’.

Le procédé de fabrication, présenté ci-dessous, contient plus de 26 niveaux de
masques et est propriétaire du CEA-LETI. Seules les principales étapes pertinentes
a notre application seront décrites.

4.2.1.1 Etapes de fabrication (Figure 2)

Premiérement, le silicium supérieur du wafer SOI de 200 mm de diameétre est
aminci jusquid 250 nm par oxydations seches et gravures successives dans de llacide
fluorhydrique tamponné (BHF). Le silicium aminci est ensuite dopé au Bore par
implantation ionique et recuit avec une concentration de 5.19x10'9 /cm?.

Les motifs des nanofils (partie NEMS) sont délimités par des étapes de
lithographie aux ultra-violet profonds (DUV) et gravure séche (Figure 2a). Cette
partie avec des motifs de taille nanométrique a besoin détre protégée pour les étapes
suivantes du procédé technologique. Un oxyde de protection de 500 nm dépaisseur
est déposé et structuré (Figure 2b).

Ensuite, une épaisseur de 10 pm de silicium monocristallin dopé au Bore est
épitaxiée sur le substrat (Figure 2c). Pour les mesures électriques, des plots de
contact en alliage AISi de 650 nm dépaisseur sont déposés par pulvérisation et
micro-structurés par lithographie DUV et gravure seche. La partie MEMS issue de
liépitaxie est ensuite micro-structurée également par lithographie DUV et gravée par
gravure ionique réactive profonde (Figure 2d).

Enfin, les parties NEMS et MEMS sont libérées par gravure en vapeur HF des
couches dioxyde enterrée et de protection. (Figure 2e et Figure 2f)

~~Oxyde de
Protection

P \

-

Figure 2: Schéma simplifié du procédé de fabrication M&NEMS de notre actionneur.

1 Dans le cas de la flexion quatre points, il existe des piéces mécaniques intermédiaires et
un capteur de force entre la puce et le doigt froid.
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4.2.2 Conception du micro dispositif MEMS de test.

Les nanofils fabriqués dans la couche NEMS sont contraints longitudinalement en
traction ou compression par un MEMS de 10 pm dépaisseur actionné par deux
peignes électrostatiques placés axialement (Partie a sur Figure 3).

Figure 3: Schéma expliquant le principe du fonctionnement du dispositif N/MEMS.
a ‘ Plots de connexion métalliques. 8- Silicium ancré et solidaire a la couche dioxyde
sous jacente. y- Silicium suspendu ou la couche dioxyde sous-jacente a été libérée. a:
peigne électrostatique tirant (ici) ou poussant suivant lemplacement des dents. b :
quatre ressorts de suspension. ¢ ‘ ressort damplification du mouvement (ou ressort
démultiplicateur). d - masse centrale suspendue. e : capteur capacitif.

Les entrefers de part et didutre de chaque dent du peigne de la partie mobile sont
dissymétriques. Leurs gaps, dans la direction du mouvement, sont respectivement de
g1=1 pm et gz=3 pum. En fonction du sens de cette dissymétrie, le peigne permet
d'induire des contraintes en compression ou en extension. La partie principale du
MEMS est constituée par une masse centrale parsemée de trous carrés de libération?
de 1.2 uym de coté (partie d, Figure 3). Compte tenu de ses grandes dimensions par
rapport a celles du nanofil, cette masse est considérée comme parfaitement rigide. La
masse est maintenue par quatre ressorts a bras repliés (parties b, Figure 3) qui ont
une faible raideur relative dans la direction du mouvement (indiquée par la fléche au
centre de la Figure 3) et des raideurs plus importantes dans les deux autres
directions perpendiculaires au mouvement pour minimiser le mouvement latéral de
la structure. Un autre ressort (Partie c, Figure 3) est placé entre le nanofil et la
masse centrale. Ce ressort a pour but de réduire le déplacement de llextrémité libre
du nanofil par rapport a celui de la masse sismique. En effet, le déplacement
maximal de l'extrémité libre du nanofil est limité a quelques dizaines de nm avant
rupture (voir Chapitre 1). La détection de ce mouvement ne peut donc se faire
quindirectement via la mesure du mouvement de la masse centrale. Un simple
modele permet de conclure quiun ressort de raideur 9 fois inférieure a celle du
nanofil réduira le mouvement diin facteur 10. Le mouvement dans le plan de la
masse centrale est aussi détecté de maniére capacitive a lldide duine électrode de

2 Pour permettre aux vapeurs HF de simmiscer sous la masse centrale et de graver la
silice sous-jacente.
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2000 pm? attachée a liextrémité de la masse centrale et parallele a une autre
électrode fixe formant un gap initial de 1 um (partie e, Figure 3). Le mouvement peut
étre également détecté optiquement par traitement sub-pixel dimages.

Figure 4 : Dimensionnement du MEMS (Les dimensions sont en microns)

Différents dispositifs ont été congus pour tirer et pousser sur des nanofils de
section variant entre 250 x 250 nm? et 250 x 500 nm?, et de longueur entre 2 pm et 4
pm. Llépaisseur des nanofils est fixe. Elle est de 250 nm. Au total, il y a donc 6
géométries de nanofils®. Dans le but de réaliser un capteur de mouvement, cette
taille de section est idéale. En effet la section est suffisamment petite pour
concentrer la contrainte et suffisamment grande pour limiter les effets parasites de
surface comme des charges piégées dans lioxyde. Pour chacune de ces configurations,
les MEMS ont été disposés selon trois orientations cristallines dans le plan (100) du
substrat: [110], [100] (soit a 45° par rapport a [110]) et a 22,5° par rapport a [110]
(Figure 5).

3 Les géométries sont respectivement [largeur (en nm), longueur (en pm)l: [250,4],
[250,3.5], [250,3], [250,2], [350,2] [500,2]
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cristallin
{100)

-:’f" a=0° <110>

Figure 5° Représentation schématique des différentes orientations de chaque
MEMS sur le wafer.

Pour chacune de ces configurations il y a un MEMS pousseur et un MEMS tireur.
Il y a donc au total 6x3x2=36 dispositifs différents étudiés. Sur la Figure 6, On peut
voir un apercu de tous les dispositifs sur limage du fichier GDSII du dessin du
masque avec les différents niveaux. Le GDSII a été dessiné sur le logiciel Cadence
Virtuoso. La Figure 7 montre la photo diin dispositif complet avec un nanofil attaché.

Figure 6: Dessin complet du masque des dispositifs de test M&NEMS.
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Nanofil Ressort Peignes d actionnement

Mesure de
déplacement
capacitif

Figure 7: Image de microscopes électronique et optiques du dispositif complet et
de ses parties.

4.2.3 Dimensionnement et simulations du dispositif de test.

La contrainte longitudinale qui sera subie par les nanofils dans les gyromeétres du
projet ARTANE a été limitée a +/-100 MPa. Cigst donc la contrainte minimale que
doit générer les microactionneurs intégrés pour les tests. La Figure 8 montre que
cette contrainte correspond a des forces maximales pouvant atteindre 20 uN pour les

nanofils les plus larges.

40

t=250 nm

Force (uN)

5 . .
100 150 200 250 300

Contrainte (MPa)

Figure 8: Force a appliquer sur des nanofils de section wxt pour générer une
contrainte longitudinale dans la gamme 100-300 MPa
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Pour atteindre une contrainte sur le nanofil silicium de quelques centaines de
MPa, il est important de bien dimensionner la structure pour balayer cette gamme
de contraintes par application diine tension choisie inférieure a 50 V et sans trop
engendrer de contraintes parasites sur la structure. Il existe deux types
dlactionnements par peigne électrostatiques appelés respectivement parallele
(déplacement paralléle aux dents) et latéral (déplacement perpendiculaire aux dents).
Pour un méme nombre de dents et pour une géométrie identique, ces deux types
dactionnement ont été comparés. Les calculs montrent que lidctionnement latéral
offre de meilleures performances en termes de contrainte pour une tension donnée.
La Figure 9 montre une comparaison entre la force issue de lidctionnement latéral
Flate et celle de liactionnement paralleéle Fpa.. La force engendrée par une tension V
pour un gap entre deux électrodes (dents) est calculée, puis elle est multipliée par le
nombre de dents N.

Epaisseur=h

F ...=NVZ2gh/g,

para

Nombre de dents=N ‘

F

para

~ bl ‘ 72 2
Flate ~ 8Ol'oh/(2g1 ) Ly
500 :
) N=20
Epaisseur=h ~ 400! 81=1um
& Lo=80pum | [ gy,,,=Fj,s/Section
> h=10 um
L, <300
E
= 200
=
S 100} »
00 10 20 30 40 50

Tenstion (V)

Figure 9° Comparaison entre les deux actionnements par peignes électrostatiques.

Pour llactionnement latéral, il est a noter quil suffit dlavoir seulement 20 dents
sur chacun des deux peignes pour atteindre la gamme de contraintes voulues (~ 500
MPa) pour une tension de liordre de 20 V. Le calcul a été effectué pour un nanofil de
section 250 X 250 nm?, pour des dents se recouvrant sur une aire de 80 X 10 pm?
avec un gap entre les dents de 1 pm.

Pour les ressorts de suspension de la Figure 3b, des structures du type double
poutres repliées ont été choisis (Figure 10).
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Figure 10: Schéma de la suspension choisie, Lyi = 200 um, Lyz = 100 um, L« = 40
um, Le2= 50 um, wp =4 pm, wt = 10 um

Par un modéle de treillis [FED 94], la constante des ressorts (dans le sens du
mouvement principal) a été estimée a 39.5 N.m'! alors que les constantes de raideur
dans les autres directions perpendiculaires au mouvement ont été estimées a 800 et
1000 N.m. La formule est donnée en Annexe B. Ceci garantit un mouvement
principal du MEMS tres peu perturbé. La Figure 11 montre la rigidité longitudinale
kx, 1a rigidité transverse ky et la rigidité verticale k, en prenant £ =165 GPa et v =0.3
en fonction de la largeur ws et des autres dimensions indiquées. Idéalement la
rigidité des suspensions doit étre minimum dans le sens de ldctionnement et
maximum dans les autres directions. En pratique la force de rappel longitudinale Fx
doit étre tres faible devant la force des peignes, soit Fx=kxx <<quelques uN. Pour les
nanofils choisis le déplacement maximum est de 15 nm et donc la rigidité
longitudinale doit idéalement étre <<100 N/m.
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1000

100 k

10—+

Constante de raideur (N.m1)

Largeur de poutre wy (um)

Figure 11° Coefficients de rigidité kx, ky, k, de la suspension double pliée de la
Figure 10 en fonction de la largeur de la poutre wy. Les formules analytiques de
[FED 94] ont été utilisées.

Au-dela de wr= 3 pm les rigidités transverses et verticales sont peu variables avec
wp et supérieures a 20 fois la rigidité longitudinale. Celle-ci est voisine de 30 N/m et
donc suffisamment faible selon le critéere défini précédemment. Des simulations par
éléments finis plus précises ont montrées que chaque ressort a des raideurs de kx=40
N.m"1, k.= 25k« et ky= 26kx pour wpy= 4 um. Clest la largeur retenue car une largeur
plus faible aurait risqué de compromettre la survit de la structure suite a la
fabrication.

Contrairement a didutre travaux similaires [ZHA 11, MIL 10, ARE 08], les
nanofils de ne sont pas attachés directement a la partie MEMS du dispositif. Si le
nanofil est directement attaché a la masse centrale du MEMS en mouvement, le
déplacement maximum de celle-ci est limité par lélongation maximale que peut
supporter le nanofil. Clést pour cela qula été rajouté le ressort démultiplicateur qui
absorbe une partie du mouvement de la masse centrale permettant a cette masse de
pouvoir se déplacer plus amplement (diine centaines de nanométres) sans trop
allonger le nanofil et risquer de le rompre. Liajout de ce ressort démultiplicateur
constitue un point original de ce dispositif. Il permet diaugmenter la gamme de
mesure de déplacement de la masse sismique ou di@augmenter la résolution des
mesures de piézorésistivité du nanofil.

Dans un premier temps, si on assimile le nanofil et le ressort démultiplicateur a
des ressorts unidimensionnels orientés selon une direction x. On peut déduire la
relation entre le déplacement de la masse centrale Axsn (sm: shuttle mass) et
lélongation du nanofil ALn,w (aw: nanowire). On introduit alors la constante de
raideur du ressort démultiplicateur ke (cs : coupling spring) et celle du nanofil knw.
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Ax
ALy, = ——2 (1)

Figure 12 Elongation du systéme : nanofil + ressort démultiplicateur

Le rapport knw/kes peut étre arbitrairement choisi pour ajuster lamplitude de
mouvement maximum de la masse suspendue pour que ALxw ne soit pas excessif et
que la contrainte dans le nanofil ne dépasse pas la limite diélasticité. Pour ce
dispositif, le rapport a été choisi de telle sorte que ALnw/Axsm soit égal a environ 1/10.
En fait, par souci de simplicité, plutot que dadapter kes pour chaque nanofil, kes a été
fixé etdonc kuw varie dun nanofil a lidutre. Cependant le rapport entre les constantes
reste dans le méme ordre de grandeur puisque k» varie peu diin nanofil a liautre.

Pour connaitre plus précisément les différentes constantes de raideur du dispositif,
des simulations mécaniques par éléments finis ont été faite a ldide du logiciel
ANSYS (Figure 13). Pour ces simulations, a chaque élément, une matrice délasticité
compléte est associée pour chacune des trois orientations du dispositif : <110> (a= 0°),
<100> (a = 45°) et lorientation intermédiaire? (o = 22.5°). Il a été démontré que le
module de Young effectif de nanostructure en silicium diminue drastiquement pour
une section inférieure & 50 nm [SAD 10]. Cependant, les nanofils de cette structure
ont une plus petite dimension égale a 250 nm. On utilise donc les constantes
délasticité du silicium massif.

Dans un repere orthonormée, x, y, z seéxpriment, en utilisant les notations de
Woldemar-Voigt, par xx=11—1, yy=22—2, zz=33—3, yz=23—4, x7=13—5, xy=12—06,
la matrice délasticité est définie par :

4 Les indices de Miller ne sont pas explicites pour a=22.5°
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l05 Cs1 Csy Cua Csu Css Cse l£5J

%6 Ce1r Cez Cas Cos Cos CoeltCo

Ou oi et & sont la contrainte et 1élongation selon la direction 1 € [xx, yy, zz, yz, xz,
xyl. Puisque le MEMS est fabriqué sur un wafer (100), dans le modéle ANSYS, la
direction z représente toujours liaxe [001]. Dans la littérature [WOR 65], la matrice
délasticité est souvent donnée telle que x représente laxe [100] et y [010]. Cette
orientation correspond dans notre cas a a = 45°.

[166 064 064 1
|064 166 064 (0) | .
_lo64 064 166 [ 11 3
Ca=as0 = | 08 0 o |0 Pa
l (0) 0 08 oJ
0O 0 08

En appliquant une matrice de rotation Q autour de liaxe z [001], on peut déduire
les matrices diélasticité dans les autres orientations. Pour le détail du calcul voir
[KAA 09].

[cos(—a+n/4) sin (—a + n/ 4) 0] )
Q= |-sin(—a+m/4) cos(—a+mn/4) O
0 0 1
(1805 0495 064 0 0 -0145
0495 1805 0.64 0 0 0145 |
|064 064 1.660 00 0 |1O11P )
Ca=225° = | o 0 0.800 o 0 | a
[ 0o 0 0 J
—0.145 0145 0 0 0.655
(195 035 064 1
035 195 0.64 (0) |
Ca:oo—|064 064 166 s o0 o IlO“Pa ®)
l (0) 0 08 O J
0 0 051
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Figure 13° Simulation FEM du dispositif de test MEMS. a) vue rapprochée sur le
nanofil. Carte de couleur: contraintes. b) vue général du MEMS avec carte de
déplacement. NB : les peignes électrostatiques nlont pas été simulés puisque leurs
forces, ou le déplacement qulils induisent, peuvent étre directement imposés a la
Sstructure.

Nanowire

l

Les simulations par éléments finis (Figure 13a) ont montré que le nanofil nétait
pas uniquement étiré (ou comprimé) horizontalement : un moment de flexion est
exercé par le ressort démultiplicateur. En effet, le nanofil est attaché a la base de
lépaisseur du ressort démultiplicateur alors que la résultante de la force
électrostatique responsable du mouvement du MEMS est située au milieu de
lépaisseur. Cet effet est probablement présent dans des travaux déja publiés [ZHA
11], mais nla pas été identifié ni discuté. Nous allons voir ci-dessous que ce moment
de flexion modifie de maniére non négligeable le champ de contrainte dans le nanofil.

Comme le montre la Figure 13, le nanofil est attaché au ressort démultiplicateur
via des zones de transition triangulaires. Ces dernieéres permettent de diminuer
lieffet néfaste de concentrations de contraintes aux angles droits. En contrepartie, le
nanofil neést plus parfaitement parallélépipédique. Il y a donc une ambiguité pour
choisir sa longueur. Nous avons choisi de définir la longueur du nanofil comme étant
la distance entre les extrémités libres des zones de transition. Ce choix se justifie par
le fait que la contrainte normale (ou longitudinale) oxx moyennée sur la section du fil
chute considérablement dans les zones de transition (Figure 14). Alors que la
contrainte normale moyennée dans le nanofil de section constante est constante avec
la position selon x. Il est donc naturel de choisir le nanofil comme étant entre les
ancrages.
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Figure 14: Contraintes normales moyennées sur la section diin nanofil de 250 nm
de largeur, 3.5 um de longueur orienté selon la direction <100> (alpha = 45°). Dans
cette simulation, un déplacement de la masse suspendue de 75 nm est imposé comme
condition aux limites. La courbe bleue est la contrainte selon la position x du nanofil
dans le cas du dispositif réel ou le nanofil est accroché a la base de la hauteur du
MEMS .La courbe rouge en pointillés trace la contrainte dans le cas idéal ou le
nanofil est accroché au milieu de la hauteur du MEMS.

La Figure 14 montre que la distribution de contrainte oxx change nettement entre
le cas 1déal et le cas réel. La contrainte normale moyennée dans la section du nanofil
est 30% inférieur dans le cas réel (avec un moment de flexion). Dans ce cas, la
contrainte qui aurait di se concentrer dans la section du fil se dilue dans le ressort

démultiplicateur.

Les autres composantes de la contrainte ont également été calculées. Via le
coefficient de Poisson, la contrainte o0, est non nulle et vaut dans le cas présenté en
Figure 14 : 10 MPa. Les quatre autres composantes du tenseur de contrainte® sont

négligeables.

Pour la détection capacitive, ont été prévu deux électrodes en paralleles de 200 um
de long, 10 um de haut (hauteur de la partie MEMS) et séparées diin gap de 1 um.
Cette capacité a une valeur de Cp =18 fF. Enfin des plots de 150 um X 150 pm ont été

prévus pour les contacts électriques.

En plus des simulations statiques pour déterminer la contrainte, des simulations
modales ont été faites, pour déterminer liallure des modes de résonances de la
structure MEMS et leurs fréquences propres associées (Figure 15). On utilise une
densité effective pour la masse trouée et on néglige la masse des peignes. Le premier

5 Oyy, Oyz, Oxz, Oxy
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mode de la structure correspond a un mouvement résonant hors-plan et sa fréquence
de résonance est calculée autour de 53 kHz. Ce mode ne peut pas, en principe, étre
excité électrostatiquement par les peignes car ils induisent un mouvement
perpendiculaire a ce mode. En revanche, le deuxieme mode de résonance de la
structure correspond a mouvement dans le plan parallele au mouvement induit par
liexcitation électrostatique des peignes. Sa fréquence propre est située autour de 62
kHz.

Mode 1: 53 kHz Mode 2: 62 kHz

Figure 15° Simulation modale de la structure MEMS. Carte de couleur :
déplacement relatif.

4.3 Caractérisation du dispositif MEMS

Comme expliqué dans la partie précédente, le dispositif de test MEMS fabriqué au
CEA a pour but de contraindre en tension et en extension des nanofils accrochés a
son extrémité. Le dispositif peut également étre utilisé comme capteur de
mouvement de la masse centrale avec le nanofil comme jauge de contrainte. Une
partie des mesures dynamiques ont été effectuée avec lidide de Seifeddin Marroufi
dans le cadre de son stage de Master.

4.3.1 Comportement du MEMS en chargement quasi statique

Toutes les mesures électriques sur ce MEMS ont été effectuées dans liénceinte
cryogénique décrite au chapitre 3. Les mesures de piézorésistance du nanofil ont été
effectuées avec un courant I = 10 pA. Des simulations par éléments finis
électrothermiques ont montrées que ce courant nlélevait la température dans la
nanostructure que de 0.1 K (voir chapitre 5). Le calcul est décrit au chapitre suivant
dédié a létude thermique des nanofils. Les résistances des nanofils ont été
déterminées en mesurant la tension entre un plot de contact situé a la masse et le
plot de contact qui touche le nanofil. Entre le plot de contact a la masse et lextrémité
du nanofil, une partie de la partie MEMS est traversée par les lignes de courants. La
résistance de cette partie micrométrique est négligeable devant celle du nanofil du
fait de sa grande taille par rapport a celle du nanofil.

Le chargement mécanique a été réalisé en appliquant, aux bornes des peignes
électrostatiques, une tension triangulaire symétrique de 10 V pic a pic diamplitude et
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de fréquence 0.02 Hz (chargement quasi statique). Le changement de résistance a
été mesuré continiment comme illustré dans les Figure 16 et Figure 19. Cette
méthode de mesure permet de pourvoir détecter et corriger les dérives temporelles
de la résistance. Avec un signal dlexcitation triangulaire du MEMS, la réponse
piezoresistive une fonction parabolique périodiques car la force du peigne
électrostatique transmise au nanofil est proportionnelle au carré de la tension
dlexcitation.
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Figure 16: Corrélation entre a) variation relative de la résistance du nanofil et b)
le déplacement du MEMS mesuré par recalage sub-pixel dliimages. Cet exemple de
mesure correspond a un fil de 2 um de long et de section 250x250 nm?. L'orientation
du fil est <110>

Comme le montre leéxemple de la Figure 16, pour vérifier que la variation de
résistance mesurée est simplement due a un effet piézorésistif, le déplacement du
MEMS a été mesurée optiquement par microscopie optique avec traitement sub-pixel
dimages. Cette technique permet de mesurer a la cadence vidéo le déplacement
horizontale dhine structure vibrante. Elle repose sur lidnalyse des variations du
gradient dintensité lumineuse au bord des motifs de la microstructure lors de son
déplacement dans le plan (Figure 17). La limite de détection dépend du
grossissement de liobjectif, du bruit, du contraste et du contenu de limage. Des
travaux précédents a ITEF ont montré que cette mesure pouvait permetre de
détecter dans les meilleurs cas des déplacements inférieurs a 1/100 de pixel [PET 04].
Ceci correspond a environ 4 nm pour la caméra et liobjectif de microscope utilisés.
Les motifs utilisés pour cette détection sont les trous de libérations de la masse
suspendue. La comparaison entre la mesure piézorésistive et la mesure optique
(Figure 16) montre la proportionnalité entre les deux. Ceci valide que le changement
de résistance est bien dit au mouvement du MEMS et donc a un effet piézorésistif.
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Figure 17 Principe de détection optique du déplacement horizontal du MEMS.

La mesure de piézorésistance a été également comparée avec une détection, cette
fois-ci capacitive et quantitative, du déplacement du MEMS. Lorsque le MEMS se
déplace diine distance Axsm la capacité située a son extrémité varie selon® :

(7)

Cmesurée = C(Axsm) = C, + £°g+Tsm

Ou C, représente les capacités parasites présentes du circuit; &£ est la
permittivité du vide; S et g sont respectivement la surface des électrodes en vis-a-vis
et le gap qui les séparent. Soit Cpla capacité initiale mesurée sans déplacement:

8

C C,+ S
= En—
0 D Og

Suite a la mesure de la capacité, il est possible dinverser 1équation et didbtenir le
déplacement de la masse suspendue.

. ( CO - Cmesurée ) g z (9)
SOS - (CO - Cmesurée ) )

Mgy =

Par exemple, pour un nanofil de 250 nm de largeur, 3.5 pm de longueur contraint
en compression, si on mesure Co= 1.7956x1012 F et Cmesurée= 1.7945x1012 F, ce qui
correspond a un déplacement de -6.8 nm.

Pour mesurer ces changements de capacité, une carte électronique fondée sur le
circuit AD7747 de la société Analog Device a été concue et réalisée en collaboration
avec Fabien Parrain (Maitre de conférences). Ce circuit est un convertisseur
numérique de capacité ayant une résolution de 24 bit. Ce circuit a été choisi car il
permet de mesurer une capacité entre deux électrodes dont une connectée a la masse.
Il sidgit de liélectrode constituée de la masse suspendue. La fréquence dlacquisition

6 On peut négliger les effets de bord si g est petit devant les autres dimensions
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des données peut aller jusquld 45 Hz. Ces données sont récupérées par un
microcontroleur via le bus I2C. Une fois les données traitées par le microcontroleur,
elles sont envoyés sur un PC via une liaison série de norme RS-232. La Figure 18
présente la boucle de mesure ou la capacité et le changement de résistance du
nanofil sont mesurés simultanément.

AD 7747
: Microcontrdleur
CAPDAC(#) 3— ] 10
QFF OxFFFFFF
_________ - EINEY | / DATA

i CAPDIFF =1 0...8pF :>
I CIN(-} coC

]

1
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Figure 18° Boucle de mesure de détection capacitive

La Figure 19 montre un exemple de mesure de déplacement comparé a la
variation relative de résistance du nanofil. Pour cet exemple, un nanofil de 250 nm
de largeur, de 2 um de longueur et orienté selon <110> a été utilisé.
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Figure 19: Corrélation entre la variation relative de résistance d'une jauge a
nanofil de 250 nm de largeur et 2 um de longueur (orientation <100>) et la mesure
de déplacement capacitive.

La valeur RMS du bruit de cette mesure capacitive a été estimée a 48 aF. Cette
valeur est proche du bruit de mesure de 11AD7747 qui, didpres le constructeur, est de
liordre de 18 aF. Ce bruit, en supposant les parameétres g et S parfaitement connus
induit correspond a un bruit RMS en déplacement du MEMS de 2.8 nm.

La Figure 19 montre que la mesure de variation de la piézorésistance du nanofil
est nettement moins bruitée. Le bruit RMS de cette variation relative de résistance
est estimé a 5.10° Ohm/Ohm. En utilisant la mesure capacitive pour étalonner le
déplacement, ce bruit peut étre converti en bruit de déplacement. Il correspond a une
limite de détection en déplacement de 0.7 A. Cest environ 40 fois moins bruyant que
la mesure réalisée par la méthode capacitive. Ainsi nous pouvons conclure que, pour
la mesure de déplacements nanométrique diin MEMS, la jauge de contrainte
piezoresistive a nanofil présente de trés bonnes performances.

Différentes mesures capacitives avec différent nanofils ont montré que la course
maximale détectable dans le régime linéaire de piézorésistance peut atteindre 180
nm. Ceci a été mesuré pour des nanofils de 250 nm de largeur et de 4 um de longueur.
Par comparaison, cette course correspond a plus de la moitié de la distance avant
pull-in? [KAA 09] de liactionnement du MEMS qui est diénviron 1000/3=333 nm.

La Figure 20 montre une tres bonne linéarité entre la variation de résistance et le
déplacement de la masse suspendue. Cette courbe a été obtenue en compilant les
résultats de deux dispositifs MEMS différents : un qui tire sur le nanofil et un qui le
comprime. Pour cet exemple, les déplacements de la masse suspendue induisent une
contrainte dans la gamme -175 MPa a 175 MPa dans le nanofil. Cette estimation a

7 Cette distance correspond a une instabilité inhérente au peignes électrostatiques.
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été faite a l@ide de simulations par éléments finis. La méme linéarité a été observée
pour les autres nanofils didautres dimensions et di@autres orientations.
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Figure 20 Exemple de variation relative de résistance en fonction du déplacement
de la masse suspendue pour un nanofil de 250 nm de largeur, 3.5 um de longueur
orienté selon la direction <100>.

Pour quantifier les performances de mesure de la jauge piezoresistive, nous
introduisons le rapport s entre la variation de résistance AR/R et le déplacement de
la masse suspendue Axsm. Ce rapport est proportionnel au facteur de jauge du nanofil
et a son coefficient piézorésistif longitudinal. A linstar des coefficients piézorésistifs,
ce rapport s est fonction de liorientation des nanofils: il décroit avec liangle par
rapport a la direction <110> comme prévu par [BAR 10]. Cette décroissance a été
observée comme indiqué dans le Tableau 1. Malgré les différentes tailles et
longueurs de nanofils testés, la dépendance avec la géométrie de la jauge de ce
rapport s nld pas pu étre mise en évidence. Cette absence de variation de
piézorésistance avec la section du nanofil pouvait étre attendue pour des nanofils
dont la plus petite dimension est supérieure a 100 nm [ROW 10]. En diautres termes,
les nanojauges de 250 nm de largeur et de 250 nm dépaisseur ont un comportement
piézorésistif identique au silicium massif a ce niveau de dopage.

Dans cette étude, il nlést pas possible dleéxtraire les trois coefficients indépendants
du tenseur de piézorésistance. En effet a cause des orientations choisies initialement
au tout début de la these pour dessiner les masques, la matrice liant les trois
changements de résistance selon les trois orientations cristallines avec les trois
coefficients piézorésistifs (111, me et ms niest pas inversible pour les orientations a=
0, 22.5, 45° de <110>. En effet dans le cas diin nanofil parallelipédique contraint
longitudinalement, la variation de résistance selon la direction 8=-a+m/4 (8 est liangle
par rapport a <100>) vaut (voir chapitre 1)
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AITR(H) = 0,,[m;,(cos*(8) + sin*(0)) + m,,2c0s%(0) sin*(8) + m,, sin(20) cos(H) sin (6)] (10)

Pour chacune des trois orientations du MEMS on peut extraire AR/R(0) (selon
<100>), AR/R(1/8) (a=22.5°) et AR/R(11/4) (selon <110>). On obtient alors la matrice :

[ 2 ]
| 7O
|?(T[/8)|=O'xx 34 1/4 1/4||T12
AR 1 0 0 11TTss
l?(ﬂ/4)J

Cette matrice nlést pas inversible. Il nlést donc pas possible de déduire les trois
coefficients piézorésistifs indépendants a partir de la mesure de ces trois variations
de résistances. Cependant, il est possible de déduire les coefficients longitudinaux
selon chaque orientation comme le montre le Tableau 1. Ces valeurs sont en accord
avec les valeurs du silicium massif pour le méme dopage.

Tableau 1 : Différents facteurs piézorésistits en fonction de liorientation cristalline

a = Angle depuis <110> 0° 22.5° 45°
Rapport s AR / R
(X10.4 nm.l) S(a) - xs 7-4 3.3 0.87
Coefficient piézorésistif
longitudinal
mesuré (@) = AR/p (@)  x,s(a) 34.8 20.2 1.93
A e (@) Tane(@)|  (36.68)|  (21.64)|  (6.79)
avg avg
(silicium massif)
(x10°11 Pa'l)
Facteur de jauge effectif GF(a) = () 588 30.73 05

E young ( a)

Enfin, la variation de la piézorésistance des nanofils a été étudiée en fonction de
la température dans la gamme de 77 a 300 K. En accord avec les résultats publiés
par Cho et al. [CHO 08], la variation avec la température est linéaire et décroissante.

. ’ , 1 0s
Le coefficient en température mesuré est —or s -2.8x103 K1,
0
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Figure 21° Variation du rapport s normalisé par rapport a sa valeur a 300K en
fonction de la température. (Pour un nanofil de 250 nm de largeur, 4 um de longueur
orienté selon <110>)

4.3.1 Comportement du MEMS en chargement dynamique

Afin de démontrer linhtérét dmutiliser une nanojauge de contrainte pour
caractériser les vibrations din MEMS, des mesures dynamiques de mouvement du
MEMS ont été réalisées. Pour ces mesures le MEMS a été excité en vibration en
appliquant une tension sinusoidale sur les peignes électrostatiques avec un
générateur de fonction double voies. La tension aux bornes de la nanojauge
piézorésistive a été mesurée avec un détecteur synchrone. Les mesures ont été
effectuées pour plusieurs tensions dléxcitation en balayant la fréquence autour de la
premiere fréquence de résonance du MEMS estimée a 56 kHz a partir de simulations
par éléments finis. Notons quiin courant continu a été injecté dans la jauge.

Liamplitude et le déphasage de la tension aux bornes de la jauge sont tracés dans
la Figure 22 en fonction de la fréquence diexcitation du MEMS et pour différentes
tensions dleéxcitation Vi Les mesures ont été effectuées a pression atmosphérique
(Figure 22 a et b) et sous vide & P=4x103 mbar (Figure 22 c et d). On observe bien la
présence de pics de résonance en amplitude associés a un déphasage dlénviron -90°
qui sont caractéristiques de la résonance mécanique diin systéeme résonant du 2¢me
ordre du type masse/ressort. Le facteur de qualité de la résonance du MEMS extrait
des courbes est de 7 a pression ambiante et de 30 000 a 4x103 mbars. Ce
comportement classique est cohérent avec la présence din amortissement visqueux
dominant a llair qui est éliminé sous vide. La valeur du coefficient de qualité sous
vide reste, a cette pression, limitée par dldutres sources dlamortissement comme les
pertes aux ancrages et llamortissement thermoélastique. Notons que le coefficient le
qualité assez élevé sous vide permet des mesures avec des tension dlexcitations tres
faibles (quelques mV). Lorsque la tension dlexcitation des peignes augmente, on
observe une diminution de la fréquence de résonance. Cet effet non linéaire est
fréquemment rencontré dans les MEMS et connu comme lieffet de ressort mou (ou
soft-spring effect) [TAY 00]. Cet effet apparait lorsque la force de rappel du ressort
ne dépend plus linéairement du déplacement de masse et présente un terme cubique
avec un coefficient positif.

138



Chapitre 4 : Actionnent in situ de nanofils avec actionneur MEMS

~~ -3

10; T T ]
2" -7 al
"g S Vd=10V — +++*++ ]
S 107 T T
B e
g 40°  TSva=2v | |
< 3 4 5 6 7 8
6150’ T T
0 A b
m100ﬁ ++++++++I+i =
S £
o S0 Vd=10V . 1
Q@ o Vd=5V £ |
L Vd=2V FE s ot ox oz ozt 4
T ) , | | |

3 4 5 6 7 8

V4
Fréquence (104Hz)

10°° Q=30000c

Amplitude (V)

5.66 5.68

Figure 22 Amplitude et phase de la tension au borne de la jauge piezoresistive
tracées pour différentes tensions diexcitation du peigne électrostatique Vd. (a,b):
mesure a pression atmosphérique (c,d): mesure en vide moyen a 4x10% mbar.

Ces mesures démontrent lintérét dintégrer une détection par nanojauge
piézorésistive dans un dispositif MEMS résonant a basse fréquence.
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4.4 Conclusion et perspectives

Dans cette partie nous avons décrit les résultats de dimensionnement de
caractérisation diin MEMS relié a une nanojauge piézorésistive via un ressort
démultiplicateur du mouvement. Ce dispositif a été a la fois utilisé comme moyen de
caractérisation électromécanique de nanofils top-down mais aussi comme prototype
démonstrateur de la détection par nanojauge piézorésistive du mouvement
horizontale dun MEMS. Nous avons montré que la détection par nanojauge
piézorésistive présentait une limite de détection de déplacement trés faible (<1A) et
meilleure quline détection intégrée capacitive classique. Les coefficients
piézorésistifs longitudinaux de nanofils de différentes orientations ont été extraits de
la mesure. Ces coefficients sont trés proches des coefficients piézorésistifs du silicium
massif ce qui était attendu pour des nanofils fortement dopés de dimensions
moyennes. Ces coefficients ont une dépendance avec la direction dans le plan
conforme aux prédictions théoriques. Enfin, i1 a été montré que la jauge
piézorésistive peut étre utilisée comme moyen de caractérisation dynamique dRin
MEMS ou comme méthode de détection intégrée de capteurs MEMS résonants.

Une deuxieme version du dispositif MEMS a été dessinée. La fabrication de ce
dispositif a été entreprise par le CEA-LETI mais nous nlavons pas eu le temps de
caractériser les puces. La Figure 23 présente les améliorations prévues :

-Afin de diminuer liéffet de la flexion parasite évoquée dans ce chapitre, le ressort
démultiplicateur a été déplacé loin du nanofil. De plus, didvantage de bras ont été
rajoutés pour augmenter le rapport kv/k. de ce ressort.

-Afin de pouvoir étudier la rupture des nanofils et les effets non-linéaires de la
piézorésistance, des dents ont été rajoutées au design des peignes électrostatiques
pour augmenter la force de ldctionneur.

-Une mesure capacitive différentielle a été incluse au bout de llactionneur pour
garantir une meilleure précision sur la calibration de la jauge piézorésistive.

-Les contacts de masses ont été simplifiés.
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Figure 23° Nouveau design de l'actionneur MEMS

Un analyse du bruit et des dérives a partir de la variance d/Allan de la jauge
piezoresistive du MEMS pourra également étre une contribution intéressante pour
fiabiliser le principe de mesure du déplacement.
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Ce dernier chapitre sera consacré a létude de la conductivité thermique des
nanofils en silicium monocristallin fabriqués par approche top-down. La premiére
partie sera un rappel de la notion de conductivité thermique ainsi que les principales
données bibliographiques traitant du sujet. Dans cette partie nous présenterons
également des résultats de simulation permettant de prévoir léchauffement duin fil
induit par effet Joule. Nous décrirons ensuite la méthode sélectionnée pour effectuer
les mesures : la méthode 3 oméga. La derniére partie discutera les résultats obtenus
sur des nanofils du lot CAL2.
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5.1 La conductivité thermiques des nanofils

Lintérét dune bonne connaissance de la conduction de la chaleur dans les matériaux
dans le domaine des micro/nanotechnologies est multiple.

Le premier intérét est lisolement thermique des micro/nano structures qui est
critique pour différents capteurs et microsystéemes comme les microbolomeétres et les
microcalorimetres. A cet égard, il est intéressant de noter que certains aérogels
produits par des procédés de nanotechnologie ont des conductivités thermiques
inférieures a celle de 1@ir [VOL 09].

Le second concerne la génération délectricité a partir de la chaleur. Les puissances
de chaleur dissipées dans nos sociétés sont de liordre du térawatt [HOC 08].
Récupérer 5% de ces pertes serait déja une avancée majeure. Pour répondre a cela,
les dispositifs thermoélectriques peuvent, par essence, transformer la chaleur en
électricité. Le rendement duin matériau thermoélectrique augmente avec son facteur
de mérite ZT est qui défini par [HOC 08] :

ZT = ST (1)

Kp

Ou S est le coefficient de Seebeck du matériau en V.K'!, T est la température absolue

en K, p et k sont respectivement la résistivité électrique en Q.m et la conductivité
thermique du matériau en W.K''.m™.

Diaprés léquation (1), la diminution de la conductivité thermique permet
daugmenter le facteur de mérite des générateurs thermoélectriques. A température
ambiante le ZT du silicium massif est de lordre de 0.01 [HOC 08]. Pour les nanofils,
toute choses étant égales par ailleurs, la conductivité est plus faible que pour celle
du matériau massif (et donc ZT est plus important). Dans le cas des nanofils de
silicium, des valeurs de Z7T égales a 0.6 (a 300 K) et a 1 (& 200 K) ont ainsi été
respectivement obtenues a Berkeley par 1équipe de Peidong Yang [HOC 08] et par
James R. Heath et al. au Caltech [HEA 08]. Ces valeurs de ZT sont comparables a
celle du tellurure de bismuth(IIl), qui est un des matériaux, couramment utilisé,
ayant un facteur de mérite le plus élevé (ZT = 0.8). Il est bien connu quiine grande
quantité d@énergie est dégagée par les circuits intégrés complexes comme les
microprocesseurs. Les nanofils peuvent étre de bons candidats comme récupérateurs
thermoélectrique dénergie pour ce type de dispositifs.

Du point de vue fondamental, le transport de chaleur dans les nanodispositifs, en
particulier dans les nanofils et les nanotubes, est intéressant car de nombreux
phénomeénes de la physique des semi-conducteurs jouent un réle dans la conduction
de chaleur. Un phénomeéne notable est la quantification de la conductance thermique
a tres basse température. Cette thése na certainement pas la prétention détudier de
maniere exhaustive le transport de chaleur dans les nanofils de silicium. Nous
tenterons simplement dl@pporter une contribution expérimentale dans le cas de

! Le record de ZT est autour de 3. Il nly a pas de limite théorique.
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nanofils réalisés par approche descendante. Dans ce chapitre, seront successivement
examinés la conductivité thermique dans le silicium et son comportement aux basses
dimensions.

5.1.1 Conductivité thermique
5.1.1.1 Définition

Similairement a la conductivité électrique, la conductivité thermique est la grandeur
physique qui caractérise la capacité din matériau a conduire la chaleur. Elle est
souvent notée k (ou parfois A) et siéxprime en W.m1.K'1.

Classiquement, la conductivité thermique est le coefficient de proportionnalité entre
la densité de flux de chaleur q (en W.m™) et le gradient de température VT (en Km-1).
A linstar de la loi de diffusion de Fick ou plus simplement de la loi dOhm locale,
cette proportionnalité slexprime selon la loi semi-empirique de Fourier :

q= —«xVT @)
Diin point de vue atomique, la conductivité thermique dans un solide est
principalement liée a deux phénomeénes :

-Le mouvement des porteurs de charges dans le matériau.
-La propagation des vibrations du cristal quantifiées par les phonons.

La proportion de ces deux contributions varie beaucoup diin matériau a lidutre. Pour
les métaux, le mouvement des électrons domine. Dans les isolants les phonons
dominent et pour les semi-conducteurs il y a une compétition entre les deux
contributions qui varient selon la température.

La conductivité thermique du silicium peut varier de plusieurs ordres de grandeurs
selon que lidn considére le matériau massif, un film ou un fil. La Figure 1 présente
une compilation de valeurs publiées de la conductivité thermique du silicium pour
différentes tailles de structure et pour différents niveaux de dopage. Plusieurs
tendances peuvent étre déduites de cette courbe. Au dela de 100 K, selon le dopage
ou la section, la conductivité thermique des films et des nanofils diminue avec la
température car la probabilité dinteraction phonon-phonon augmente et donc la
conduction de chaleur est limitée. Quelle que soit la structure considérée, la
conductivité diminue avec le dopage car les impuretés limitent le transport des
phonons et donc celui de la chaleur.
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Figure 1: Variations de la conductivité thermique en fonction de la température
pour différentes structures en silicium dopé et non dopé. Diaprés [GLA 64] [ASH 02]
et [LI 03], d est le diamétre du fil considéré, Na est la concentration en dopant.

5.1.1.2 Conductivité aux faibles dimensions

A léchelle macroscopique, la conduction de chaleur est régie par la loi de Fourier
qui est une loi de type diffusive. Cette loi suppose un comportement brownien des
phonons transportant la chaleur. Autrement dit, la distance parcourue entre deux
interactions est faible (voire négligeable a haute température) devant la taille du
systéme total. Pour des structures de faibles dimensions (nanométriques), ce libre
parcourt moyen peut devenir grand devant la dimension caractéristique de la
structure. Dans ce cas, le mode de transport devient balistique et les phonons se
déplacent avec des longues trajectoires rectilignes dans la nanostructure. Les
phonons nlont alors comme obstacle que les limites géométriques de la structure aux
interfaces [VOL 09]. Dans ce cas, la notion de conductivité thermique intrinséque a
un matériau perd son sens. On peut toujours cependant définir la conductance ou
résistance thermique de la nanostructure. Soit un matériau entre deux bains
isothermes de température 77 et T, traversé par un flux de chaleur @, la résistance
thermique Ru et la conductance thermique Kin sont définis par :

1 T,-T,
Rn= =25
Si la réflexion sur les interfaces du nanofil est spéculaire, c'est-a-dire que la

3)

collision phonon-interface est élastique, alors la conduction de chaleur niest pas
affectée dans la direction parallele a linterface. Si linteraction interface-phonon est
inélastique alors les phonons perdent de liénergie et la conduction de chaleur est
réduite: le régime de conduction de la chaleur reste diffusif et la conductivité
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thermique peut-étre définie. Diine maniére générale, les valeurs publiées de
conductivité thermiques dans les nanofils varient de plusieurs ordres de grandeurs
(Figure 4) comme détaillé ci-dessous.

Données publiées sur la conductivité thermique des nanofils de silicium

Le nombre de travaux expérimentaux sur le transport thermique dans les nanofils
de silicium est assez réduit. Liéquipe dArun Majumdar et PeiDong Yang ont
notoirement mesuré la conductivité thermique de nanofils bottom-up de différentes
tailles entre 20 et 320 K [LI 03] (Figure 1 et Figure 4). Les conductivités thermiques
mesurées sont trés variables avec le diameétre des nanofils. Cet effet de taille est
attribué aux chocs diffusifs des phonons sur les surfaces. Pour les nanofils diéncore
plus petite taille (22 et 37 nm) cette explication nlest pas suffisante : la modification
de la vitesse de groupe des phonons consécutive a leur confinement deviendrait la
cause dominante de la réduction de la conductivité thermique. Diine maniere
générale, la conductivité thermique des nanofils de tres faibles sections est encore
mal comprise [LI 03] [HER 09].

Le protocole expérimental de léquipe de A. Majumdar repose sur la connexion diin
nanofil suspendu entre deux structures également suspendues et recouvertes de
platine (Figure 2). Ces structures jouent a la fois le role de résistances chauffantes et
de thermo-résistances. La connaissance de la différence de température et de la
puissance générée par effet joule donne la conductance du nanofil. Cette méthode est
élégante mais nécessite un dispositif dédié a la mesure de la conductivité thermique.

— 100 1!

Figure 2: Image du dispositif de mesure de conductivité thermique de nanofils de
silicium de Majumdar et al. [LI 03]

Didutres travaux du méme laboratoire ont démontré une trés forte diminution de
la conductivité thermique de nanofils de silicium (Bottom-up) lorsque leur surface
est rugueuse [HOC 08] (Figure 4). Clést ainsi quiin factuer Z7T égal a 0.6 a pu étre
obtenu a température ambiante.
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Liéquipe dQlivier Bourgeois, de linstitut Néel a Grenoble, a également étudié le
transport de chaleur dans des nanofils en silicium [BOU 07]. Comme dans cette
thése, les nanofils ont été fabriqués par technologie top-down et mesurés par la
méthode 3w décrite dans la suite. Ces mesures ont été réalisées a tres basse
température (Figure 3). Avec cette méthode, la chaleur est générée par effet Joule ce
qui permet de si@ffranchir des résistances thermiques de contact.

La conductance thermique suit la loi habituelle en T® a basse température (Figure 3).
La conductivité mesurée par léquipe d@livier Bourgeois nla pas été rajoutée sur la
Figure 4 car a cette échelle de températures, pour les nanofils, la notion de
conductivité thermique est sujette a caution comme expliqué précédemment.

1 2

T(K)

Figure 3 Mesure de la conductance thermique de nanofils en silicium a quelques
Kelvin. [BOU 07]
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Figure 4: Conductivités thermiques de différents nanofils en silicium mesurées
par liéquipe de Berkeley. Les diamants désignent des nanofils lisses, les autres
symboles désignent des nanofils rugueux (annotés EENW dans la légende). [L1 03]
[HOC 08]

En 2010, Liéquipe de Ronggui Yang a modélisé par dynamique moléculaire (méthode
EMD : equilibrium molecular dynamics) la variation de conductivité thermique de
nanofils de trés faible section (5 nm?) avec la déformation mécanique (Figure 5) [LI
10]. Cette étude théorique prévoit une diminution de la conductivité de nanofils
contraints mécaniquement en tension. Notons que leur modéle ne tient pas compte
de la couche de silice entourant le nanofil. Les effets de surface jouant un role
prépondérant sur le transport électronique [ROW 10] et phononique [BOU 07], la
validité de ce modéle est discutable. A notre connaissance, la variation de la
conductivité thermique de nanofils avec la contrainte nla pas fait lidbjet de travaux
expérimentaux publiés. Un des objectifs de cette these était de combler cette lacune.
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Figure 5: Variation théorique de la conductivité thermique avec la contrainte a)
pour du silicium massif, b) pour des nanofils de silicium de 4.84 nm? et 19.4 nm? de
section. [LI 10]

5.1.2 Echauffement par effet joule dmn fil

Pour toutes les mesures par voie électrique des nanofils, 1l convient de bien vérifier
que le courant appliqué pendant la mesure ne soit pas excessif. Il ne faut pas que ce
courant produise une élévation de température incompatible avec les modeles ou une
fusion ou autre altération du nanofil. Pour évaluer liéchauffement par effet Joule
diin nanofil, nous avons comparé trois méthodes. La premiere est la résolution
analytique de léquation de la chaleur en ne considérant que les pertes par
conduction. La deuxiéme méthode est une résolution numérique de léquation de la
chaleur qui permet de tenir compte déchanges thermiques supplémentaires
(rayonnement, convection par ldir). Enfin nous comparerons les résultats a une
simulation 3D par éléments finis.

5.1.2.1 Calcul analytique

Soit un barreau de silicium unidimensionnel chauffé par effet Joule, léquation de
propagation la chaleur pour ce fil siécrit alors [FEN 09] :

OT(x,t) _ 0%T(x,t)  I*Ro[1+ a(T —Tp)] )
pCp ot T g9x2 + %

p est la masse volumique du silicium

Cy est la chaleur spécifique massique

K est la conductivité thermique

T est la température du nanofil

x est la position le long du fil a partir duine extrémité

I est le courant électrique

Ro est la résistance électrique du fil aTo

a est le coefficient du premier ordre en température de la résistance électrique
To est la température ambiante
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V est le volume du fil

Les conditions aux limites a liéxtrémité des nanofils de longueur L sont celles de
deux puits de chaleurs reliés a un thermostat infini a la température ambiante soit
T(x=0, t)=To et T(x=L, t)=To. De plus on suppose qui ¢ =0 la température du nanofil
vaut T soit T(x, 0) = To. Si on se place en régime permanent (‘;—: = 0), la solution de

cette équation différentielle du second ordre est [CHI 96] :

cos (v~ 3) 7"

1
T(x) = Ty+ — -1 ;)
a L [I?Rya
COS\ 2\ Tk

La température maximum au milieu du nanofil est :

L
Tmax =T (E) = TO + -1 (6)

| 1
- (3J5) |

En premiére approximation, 1iélévation de température maximum dans le barreau
peut étre estimée en faisant 1hypothese simplificatrice a = 0. Liéquation peut alors
se résoudre simplement et on obtient pour le profil en température léquation
suivante :

2

I“R
Toeo(%) = Ty + e

2Vk (L= x) @

La température maximum en x = L/2 est alors donnée par :

L
Tmaxg—g = Ty=o (—) =Ty +

2
Ou S= V/L est la section du fil.

I2R,L

8
8kS

Si on prend la limite de Tmax lorsque a —0, on retrouve bien Timaxq=0. Cette formule est
celle que nous avons utilisée pour estimer liélévation de la température des nanofils
pendant les mesures. Lierreur entre (6) et (8) est environ égale a :

ATmaxy—g — ATmax Tmaxg—o — Tomax 5I?RyLa

= ~ — 9
AT, Toow —To 48KS ©

Ce rapport est toujours tres inférieur a 1.
On peut aussi estimer la température moyenne (pour a =0) :

x=L I?RyL
T. -0 = T(x)dx =Ty +
moy,a=0 L:o (X) ve 0 12K’S (10)

Feng et al. [FEN 09] donnent la température moyenne en transitoire pour a = 0:
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8I2R, L i 1 —exp (—(2m — 1)2n%ktl (pC,L2))

Trmoy a=0(t) = To + y— 2m - 1) (11)
m=1
En régime permanent (t—o) on retrouve bien :
2R, L
Tmoy,oczO = TO + 12KS (12)

5.1.2.2 Calcul numérique 1D

Avec un programme MATLAB, on résout léquation de la chaleur en tenant compte
des pertes par rayonnement et par convection. En se basant sur les travaux a 1IEF
dOlivier Legendre sur 1iétude des jauges Pirani, la nouvelle équation de propagation
de la chaleur peut sécrire [LEG 09] :
9AT (x,t) PAT(x,t) Rol2  (aRol? — A1G, — 4,G,)AT(x,t) + 0eA,q(AT(x,t) + To)"
CpS ST ae T T L

p est la masse volumique du silicium (kg.m)

C, est la chaleur spécifique massique (J.kg1.K1)

x est la conductivité thermique (W.m1.K1)

AT(x,t) est llaugmentation de température par rapport a To (K)

T, la température ambiante (K)

S est lidire de la section du nanofil (m2)

Ry est la résistance électrique du nanofil (Ohm) a To

I est le courant appliqué (Amp)

a est le coefficient du premier ordre en température de la résistance (TCR)

L est 1a longueur du nanofil (m)

G1 et Gz sont les conductances thermiques des couches diair séparant le nanofil de
parois environnantes. GI pour la couche ddir entre le fil est le substrat. G2 pour une
éventuelle couche d@ir entre le fil est une paroi de silicium voisine. (W.m2.K1)

A; et Az sont les aires en regard de ces couches diir.

o es la constante de Stefan-Boltzmann (W.m2.K*)

e est le facteur démissivité résultant du fait que le silicium n'ést pas un corps noir
parfait.

Avad est lidire depuis laquelle il y a rayonnement (m?2)

Les conductances thermiques des couches diair slexpriment ainsi [LEG 09] :

1) T, 1

Gi(PoTo,9:) = m/lo 1. 1 (13)
—= =
Py " Pra(9i)
avec (14)
99 —5 Ay 1
Pra(gi) = X —
y+ 1 %g gi

@, Ao, vy, Arer sont des constantes du gaz. To= 273.15 K, Poet To sont la pression et
la température ambiante. P:(gi) est appelée pression de transition et gi est le gap
diir.

Aux pressions auxquelles les nanofils sont testés, les termes de convection sont
négligeables.
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5.1.2.3 Calcul 3D

Compte tenu du rapport didaspect élevé des nanofils, il est probable que les effets 3D
de conduction thermiques peuvent étre négligés mais nous avons jugé cependant
intéressant de vérifier cette hypotheése. Pour cela, Des simulations ANSYS par
éléments finis on été réalisées en prenant des éléments SOLID 45 qui tiennent
compte des effets thermiques.

Figure 6: Simulation par éléments finis de I'échauffement d'un fil de géométrie
160 nm X 100 nm X 9 um

La Figure 6 montre un exemple de simulation pour un courant de 60 uA. Les
résultats montrent que la répartition de température selon la section est homogeéne

5.1.2.4 Comparaison des trois approches

Pour estimer le courant maximum, nous prenons le cas diuin nanofil de 9 pm de
longueur, de 100 nmx160 nm de section et de résistivité égale a 7.6x10° Q.m. La
géométrie et la résistivité de ce nanofil est assez représentative de lénsemble des
nanofils étudiés pendant cette theése. Les parameétres utilisés sont résumé dans le
tableau suivant.

Tableau 1: Valeur numériques utilisées dans les simulations

Conductivité thermique 107 W.m'LK!
Capacité thermique/chaleur spécifique 700 J. kg1 K1
Masse volumique 2327 kg.m™
Température ambiante 300°K
Coefficient au premier ordre en -

, L , . 3.103 K1

température de la résistance électrique

Résistivité 7.6.10° Q.m
Constante de Stefan-Boltzmann 5.67x108 W.m2. K™
Emissivité 1 (valeur supérieure)

Parameétres géométriques pour la contribution des couches ddires dans la
résolution numérique

@ | 0.9 [LEG 09]
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Ao 1.16 [LEG 09]

Y 1.4 [LEG 09]

Avet 8.11.103 [LEG 09]

Gaps g1 et g2 10"m et 1.6x10"m [LEG 09]

On constate quldvec les parameétres choisis, les trois approches donnent, comme on
pouvait sy attendre, des résultats trés similaires (Figure 7). En effet & basse
pression la convection est négligeable et en raison des faibles surfaces des nanofils,
les pertes par rayonnement sont négligeables. Pour un courant de liordre de 1 pA
liéchauffement du nanofil maximum nlést que de 0.1 K.

3

10°

9 | == Résolution analytique
= m  Résolution numérique 1D

° ®  Résolution numérique 3D

[ 2

E 10 -

-

-

o

g 10" l,,J“/

3 e

(] o

el /',/

g (o]

g |0 -

“ "

: —

= /1 Nanofil160nm X 100 nm X 9 pm
M 107 o

= o
/I
2
10
10° 10° 10™
Courant (A)

Figure 7: Elévation de température maximum en fonction de la température
calculée analytiquement, par résolution numérique et par simulation par éléments
finis

Puisque la résolution analytique approxime bien la résolution numérique 1D et
3D, on utilisera dorénavant léquation (6) pour estimer la température maximum
dans les nanofils étudiés.

5.1.3 Conclusion

Apres avoir rappelé sa définition, nous avons vu les principales méthodes issues
de la littérature utilisées pour mesurer la conductivité thermique. Les conductivités
thermiques des nanofils sont sensiblement inférieures a celle du matériau massif.

Nous avons également comparé 3 méthodes de calcul pour estimer léchauffement
dun fil par effet Joule. Cette étude a servi a estimer le courant maximum a fournir
pour effectuer les mesures électriques sur les nanofils.
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5.2 Banc de mesure 3 oméga

5.2.1 Pourquoi cette méthode ?

La méthode 3 oméga est une méthode de mesure par voie électrique de la
conductivité thermique, et éventuellement de la capacité calorifique, de matériaux
ou de fluides [CAH 89]. Cette méthode a été préférée a lmtilisation de la microscopie
thermique champ proche a balayage (Scanning thermal microthermography) avec
une sonde thermorésistive [VOL 09]. En effet, cette derniére technique nécessite de
connaitre (donc de modéliser) parfaitement les échanges thermiques entre cette
sonde et le dispositif a caractériser. Ces échanges dépendent, entre autre, de la forme
de la sonde (rayon de courbure), de sa distance a léchantillon et de létat de surface
de léchantillon. De plus, cette méthode nécessite la fabrication diine sonde
thermique dédiée de taille au moins inférieure a liabjet a étudier. Cette méthode est
donc difficile & mettre en [uvre pour 1étude des propriétés thermiques des nanofils.
En revanche, la méthode 3 oméga ne nécessite pas déquipements spécifiques et est
directement applicable a des nanofils dans les limites de validité de la Loi de Fourier.

5.2.2 Principe de la méthode

La méthode 3 oméga (@) repose sur la résolution de léquation de propagation de
la chaleur pour un barreau unidimensionnel?, échauffé par un courant sinusoidal
I=Iosin(wt) de pulsation w. Elle requiert simplement des connexions électriques aux
bornes du spécimen a étudier.

La chaleur engendrée par le courant est de la forme RI? (R étant la résistance du
barreau). Ainsi lélévation de la température AT par rapport a la température
ambiante 7o du barreau de silicium varie avec une pulsation 2w. Puisque la
résistance du barreau varie linéairement avec la température (pour un faible A7), il
se produit aussi une élévation de la résistance AR par rapport a la résistance a la
température ambiante Ro. Cette résistance supplémentaire varie elle aussi avec une
pulsation de 2w. Si lion mesure la tension électrique aux bornes du barreau, il y aura
apparition diine composante a la pulsation 3w en plus de la composante en @ qui est
bien str prédite par la loi dchm. Cieést cette composante 3w qui donne acces a la
conductivité thermique et a la chaleur spécifique du barreau chauffé.

Pour formaliser cette dépendance, considérons un spécimen en forme de barreau
quasi-unidimensionnel, de résistance E, de section quelconque S et de longueur L
soumis a un courant I(t) = Iosin(wt). Liévolution temporelle et spatiale de la
température le long du barreau est décrite par léquation de propagation de la
chaleur pour ce barreau, qui rappelons-le, repose sur la conservation de la chaleur et
la loi de Fourier:

(. )G (5, T) 2T, ) —(%(:c(x,m %T(x,t)) = Qune(x,0) (15)

2 Approximation valide compte-tenu du rapport ddspect important de nos nanofils
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Qint est la somme algébrique des sources et pertes volumiques de chaleurs par
unité de volume et unité de temps. Cp(x, T) x(x, T) et p(x,T) sont respectivement la
chaleur spécifique massique (en J.kg. K1), la conductivité thermique (en W.K'1.m1),
et la masse volumique (en kg.m™®) du (ou des) matériau(x). En supposant un
matériau uniforme et un échauffement limité on peut largement simplifier l€quation.
On suppose également que la génération de chaleur dans le barreau est uniquement
due au courant électrique. Si les pertes de chaleurs par convection et par
rayonnement sont négligées (ce qui est justifié pour les nanofils cf. §5.1.2), la
génération interne de chaleur @i slécrit:

H 2
Puissance _ RI(t) (16)
LS LS

Qi‘l’lt(x1 t) =~

En prenant « et C, indépendante de la température® et de la position, on a donc :

0 0° 12sinwt
2 e -9 7 - (17)
pC, atT(x,t) Ko T(x,t) IS [Ro + R(T(x,t) — T,)]
Avec les conditions aux limites :
T(0,t) =T,
T(L,t) =T, (18)
T(x,—OO) = TO

ou 7o est la température du substrat, que lion assimile a un thermostat et R/est
R

donné par: R’ = (d—) = Rya. Avec ale TCR.
dT T,
On définit également la constante de temps caractéristique du systéme et sa

pulsation de coupure:

2
_ (19)
D2 5
2D
v = (20)

Qui dépendent de la diffusivité thermique D = %

Pour résoudre cette équation on utilise le fait que lécart de température peut
slécrire sous la forme T(x,t) — T, = AT(x,t) = f_too z(x,t,7)dt ou z vérifie une nouvelle
équation différentielle dont la solution peut siécrire sous la forme de série de Fourier.
On peut montrer [LU 01] que cette équation différentielle peut étre simplifiée si la
condition suivante est vérifiée

3 Approximation valide si liéchauffement est faible devant leurs variations selon la
température.
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I2R'L
n2m2ks

K 1vn @1)

Ou n est lindice de sommation de la série de Fourier. Cette condition correspond
physiquement au fait que linhomogénéité de puissance due a la simple modulation
de la résistance 6R du spécimen est beaucoup moins grande que la puissance totale
due a la résistance Ro du barreau [LU 01]. Si cette condition est vérifiée, ce qui est
souvent le cas [LU 01]) on obtient en régime permanent:

AT(x,t) = A, Z %sin (@) [1 _Sin (20t + ¢n) 22)

L J1+ cot?e,

est llccumulation en courant continu de la

Nimpair=1
\ 2w 212R,L
Ou cote, = n_y et Aj= 2=

2

température au centre du barreau.

Autrement dit AT fluctue autour de Ao. On peut voir qulén comparant la pulsation
dlexcitation @ avec la pulsation de coupure w., il existe deux régimes. A basse
fréquence (w << @), le barreau a le temps de retourner a la température ambiante,
entre chaque pulsation de courant. A plus haute fréquence (o > @.), la température
du systéme ne suit que partiellement les évolutions du courant et la température
moyenne ne descend pas plus bas quiine certaine température. La Figure 8 illustre
cet effet en utilisant liéquation (22) pour un microfil de dimensions : épaisseurs=160
nm, largeur= 5 pm, longueur=100 pm.
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kappa=100; %thin £ilm
50 N 4 rho=2327:
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0 20 40 60 80 100
X (pun)

Figure 8: Exemple d'échauffement dlun microfil en silicium (0=30 000 rad.s) a) Elévation de
température en fonction du temps et de la position x le long du barreau. b) Coupe de lTélévation
de température en fonction du temps. c) Coupe de l[élévation de la température en fonction de x d)
Parameétres de simulation.
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Cette modulation de température induit une modulation de la résistance
électrique (ou de la résistivité) du systéme si son coefficient en température est non

nul. Cette modulation vaut :

/

L
SR(t) = %J AT(x,t)dx 23)
0

2 [ _sin (2wt + ¢y) 20

8R(t) = R'A 2 1
(t) 0 p— T+ cotZq,

Nimpair=1
La tension aux bornes du barreau est la quantité mesurée :
V(t) = Ipsin(wt)[Ry + SR(t)] 25)

Cette tension comprend plusieurs harmoniques : Vio et Vz. Clést lharmonique 3w
de cette tension qui nous intéresse car il est fonction de la conductivité thermique et
de la chaleur spécifique. Cet harmonique de rang 3, ne peut pas étre exprimée
simplement mais ll@nalyse de Fourier permet de nous donner une

expression générale:

Vs, (t) = azcos(3wt) + bssin(3wt) = y3c0s(3wt + @3) (26)

Avecx? = a3+ b3 ettan (®,) = —bs/az ou:
3 3

27)

R'I A, i 1 cos(¢y)

T 1n4w/1 + cot?,
w (e o , RI, Ay, ~ 1 sin
by = —J V(t)sin(3t'w)dt' = — —2>2 2 —4A 28)
TJ) n/e y n*./1+ cot?,

Les valeurs de xs et @3 a partir desquelles on peut tirer k¥ et C, peuvent
typiquement étre mesurées par détection synchrone. Cette expression peut se
simplifier a basse et haute fréquence.

® /W
ag= 2 j V(t') cos(3t w) dt’ =
s -1/

Ninpair=

Ninpair=1

A basse fréquence (wy — 0), la valeur RMS de Vs, ne dépend plus de la fréquence :

413RR'L
i (29)
T4k S
On peut remarquer que Vsorus permet de déterminer la conductivité thermique x
mais ne donne pas dihformation sur la capacité calorifique C,.

VBwRMS,,, 0 ~

A haute fréquence (wy — ), la valeur RMS de Vi est inversement

proportionnelle a la fréquence :

I3RR’
m (30)

Cette fois, on perd linformation sur k¥ mais on peut déduire C,.

V3WRMS o0 =
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Si la fréquence de coupure est dans la gamme de fréquences de mesure, il devient
possible dieéxtraire a partir de la courbe de réponse fréquentielle de la composante 3w
a la fois la conductivité thermique et la capacité calorifique. La Figure 9 montre la
réponse fréquentielle de Vs, On trace également 1élévation de la température en
fonction de courant pour le microfil de la Figure 8.

10- 7ﬁli T
. 10° 1
\\
10° - \\\ 1
\\ ~
~ % 10" - ]
> 10° ¢ : 9y
N’
17,) «
= =
o
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Figure 9: A gauche @ V3, en fonction de la fréquence. Courbe bleue @ Ip=1 u A,
Courbe verte: Ip=100uA A droite : Elévation de température pour différents courants
a pulsation fixe =2 x1000 rad.s™.

5.2.2.1 Discussion sur le choix de I.

Le choix du courant dleéxcitation Io est délicat car il est soumis a plusieurs
contraintes. Premierement, il doit étre suffisamment élevé pour que Vs.rms soit
grand devant les harmoniques parasites de la source de courant. Cependant
plusieurs phénomeénes empéchent de choisir Io arbitrairement élevé. Bien sir, la
raison la plus évidente est qufil ne faut pas que le courant induise une élévation de
température qui endommage le nanofil. De plus, la condition (21) doit étre respectée.
Enfin, il faut également que les pertes de chaleur par rayonnement et par convection
puissent étre négligées. Les calculs électrothermiques présentés précédemment
montrent que cette derniére condition est généralement vérifiée pour les nanofils. On
peut conforter cette analyse en remarquant que pour un barreau cylindrique les
pertes par rayonnement sont négligeables si [LU 01]:
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160 T3 L?
Kdm?
OU o = 5.64x10" W.m™.K* est la constante de Stefan-Boltzmann et € est lémissivité

« 1 (31)

du matériau. Pour le silicium & est environ égale a 0.7 au voisinage de la
température ambiante [RAV 01]. A température ambiante, dans le cas diin nanofil
de 2.5 um longueur, de section avec une diagonale de 100 nm, le membre de droite de
léquation (31) est compris entre 0.01 et 5x10°3 pour nos nanofils, donc on vérifie bien
que les pertes par rayonnement sont tout a fait négligeables.

5.2.2.2 Annulation de la composante V;,,

Il existe un probleme inhérent et connu a cette méthode 3w qui exclut de mesurer
directement avec un détecteur synchrone la tension aux bornes du barreau. En effet,
la composante V3, du signal est trés souvent plusieurs ordres de grandeur en
dessous du signal Vi, (de 2 a 4 ordres de grandeur pour nos structures)

Vie kS

~ 2
Vap  4IZRL (52)

Il est donc absolument nécessaire, au mieux d@nnuler, au moins de réduire
fortement la composante Vi, du signal. Avec la participation de Fabien Parrain
(Maitre de conférences du département), deux circuits électroniques ont été réalisés
pour filtrer cette composante Iw. Le premier est un simple pont de Wheatstone
équilibré, le deuxiéeme utilise des amplificateurs différentiels. Nous allons montrer
que bien que certaines équipes utilisent le pont de Wheatstone, il niélimine pas
parfaitement la composante 3w.

Pont de Wheatstone

Le premier circuit possible est basé sur lémploi diine structure voisine diin pont
de Wheatstone. La différence avec le pont de Wheatstone réside dans le fait que le
pont nlést pas alimenté en tension mais en courant via un générateur qui fournit un
courant harmonique io(t) de pulsation .
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| <R>

Figure 10 - Principe du pont de Wheastone

En raisonnant dans léspace temporel, la tension V() au bornes du nanofil peut
slexprimer comme ci-dessous :

V() = (R).i(t) + Vg (w, Ipsf) (33)

Ici Vio(w, Ler) est la composante a la pulsation 3m a mesurer et dont lamplitude
est proportionnelle au cube de la quantité L qui est la valeur efficace du courant i(¢)
qui alimente le dispositif testé. R est la valeur moyenne de la résistance du nanofil
testé en tenant compte de son échauffement moyen. On peut montrer que la tension
Vimes(t) mesurée par détection synchrone est telle que :

_ R,.(R) Ri.R; ) R,
Vines(t) = <R2 YR, R+ R, Ji(t) + msz(wJeff) (34)

Cette expression montre que lharmonique de pulsation o portée par le courant i(¢)

est annulée si la condition suivante est respectée :

Ri.R3; = R,.(R) (35)

Dans ce cas, la tension Vimes(t) est bien égale a la tension Vso(w, L) & un facteur
datténuation pres. Afin deffectuer correctement la mesure, il est nécessaire de
connaitre précisément la valeur de I.# et donc de connaitre liéxpression du courant
i(t). Ce dernier est tel que :

_ (Ry + R3).io(t) + v (w,l,zp)

(36)
R; + R, + R3 + (R)

i(t)

Si Vio(w, Let) est négligeable devant la quantité (Re+Rs).io(t), 1(2) est proportionnel a
io(t). Néanmoins, cette derniére expression montre que la tension Vso(e,len), le
courant i(¢) ainsi que <R> sont interdépendants de telle sorte que i(t) niést pas
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strictement composé dine seule et unique harmonique a la pulsation . Pour cette
raison nous nldvons pas retenu cette architecture dans le cadre des mesures que
nous avons réalisées.

Circuit de soustraction a amplificateurs différentiels

La seconde architecture proposée, qui met en Cuvre des amplificateurs
dinstrumentation de type AD620 du constructeur Analog Devives, est présentée
dans la Figure 11 :

o Cin 50  CUr gortie de controle
Vers générateur - '_'II 0) donnant limage
de courant du courant
A ': G=2VN
Composant sur I | Cv a * 500 Tk 500
supports tulipes | Rshunt [] —— AD620
I -
|
DUT - Nanofil N
<Raue> | > 5 Out
_:l_@"_’ Cout AD620 Vers détecteur
synchrone
b » ! +
I 1 ' l G=1VN ou 10 VV
I Cpdut J|

suivant interrupteur

Figure 11- Principe du circuit d’annulation de Vi

Ici une résistance de shunt nommée Rsnunt est placée en série avec le dispositif
testé de telle sorte que le courant qui les traverse est strictement le méme. Ceci est
vral en négligeant les courants dléntrées des amplificateurs dinstrumentation
utilisés qui sont de liordre de 0,5 nA en accord avec la documentation du
constructeur. Ainsi, la différence de potentiel aux bornes de Rsnun: st 1iimage exacte
de lharmonique de pulsation ® a éliminer sous réserve que Rswunt S0it précisément
égale a la résistance moyenne <RK> du nanofil testé. Cette condition est difficile a
assurer. La démarche utilisée afin di¥ arriver consiste a amplifier la tension aux
bornes de Rswunt par un gain différentiel de 2 V/V wvia ldmplificateur
dinstrumentation U1l avant de l@atténuer de maniére ad hoc par lintermédiaire dun
pont diviseur de tension. Une autre démarche possible aurait été dhitiliser
directement une résistance réglable a la place de Rsnunt. Néanmoins, celle-ci nla pas
été retenue car les potentiomeétres multi-tours nécessaires pour un réglage fin
présentent souvent une inductance/capacité parasite importante qui pourrait fausser
la mesure a haute fréquence. Dans le cadre de la solution que nous avons retenue,
ceci est moins préjudiciable du fait que le potentiometre de réglage se trouve au sein
diune maille de faible impédance* indépendante des caractéristiques du dispositif
testé. De plus, cette configuration permet de remplacer aisément la résistance Rshunt
par une autre (résistance connectée via un support) afin dddapter le systéme a la
caractérisation de nanofils ayant des résistances variant dans une trés large gamme.

4 Maille alimentée par une source de tension (ampli dinstrumentation) de faible
impédance de sortie.
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Le schéma du circuit montre la présence diine capacité variable Cy en paralléle de
Rshune. Cette capacité a pour role de compenser le déphasage de lharmonique de
pulsation @ aux bornes du dispositif sous test induit par la capacité parasite. Cette
capacité parasite est imputable, entre autre, aux plots de connexions et aux cables
utilisés. On peut facilement démontrer que la compensation est opérée si la condition
suivante est respectée :

R.Cpaut = Rshune-Co (37)

Il convient de noter que cette compensation nld de sens que dans le cadre de tests
réalisés a hautes fréquences. En effet a basses fréquences liéffet des capacités
parasites peut étre négligé.

En aval, de lldmplification dinstrumentation Ul, un second amplificateur, nommé
U2, retranche finalement a la tension apparaissant aux bornes du nanofil, la
composante dharmonique de pulsation ® dont lamplitude a été préalablement
correctement ajustée. Notons que cet amplificateur a un gain différentiel de 1 V/V (0
dB) ou de 10 V/V (20 dB) sélectionnable par luitilisateur. Ceci permet de réaliser une
pré-amplification du signal en amont du détecteur synchrone.

5.2.2.3 Validation de la méthode de mesure

La procédure de mesure a été validée sur un nanofil de silicium dopé en Bore a
1,56x10% c¢cm™ diépaisseur 160 nm, de largeur 260 nm et de longueur 2.5 um. Sa
résistance et son coefficient en température mesurés sont respectivement 1.5 kQ et
7x10* K1, La Figure 12 montre lharmonique 3w de la tension mesurée en fonction
du courant injecté pour une fréquence de modulation du courant de 1007 Hz, clést a
dire bien en dessous de la fréquence de coupure (située vers au-dela du MHz). Cette
fréquence a également été choisie pour ne pas étre un multiple de la fréquence du
secteur a 50 Hz.
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Figure 12: Troisieme harmonique de la tension aux bornes d'un nanofil en
fonction du courant alternatif de chauffage. Dimensions du nanofil: épaisseur=160
nm, largeur=260 nm, longueur=2500 nm. Résistance=1.5 kQ TCR=7x10*K.

Comme le montre la Figure 13, la tension 3w varie linéairement en fonction de I°.
En accord avec la théorie de la méthode 3w (Cf Eq.(29)).

0.8 — Ajustement linéaire
® Mesure

[ [

0.5 1 15 2
P (x1077 A%

Figure 13 Variation de Vs en fonction du cube du courant pour un nanofil de
dimensions : épaisseur=160 nm, largeur=260 nm, longueur= 2.5 uym

La conductivité thermique du nanofil déduite de cette courbe en utilisant la
formule (29) est x = 140 W.m LK. Cette valeur valide la méthode de mesure car elle
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est dans llordre de grandeur des conductivités thermiques déja tabulées dans la
littérature pour des nanofils de tailles similaires [LI 03]. Il est important de noter
que la précision numérique de cette mesure est proportionnelle aux précisions de
mesure de la résistance et de son coefficient en température. Nous verrons dans la
partie suivante que la variation de conductivité thermique avec la température et
avec la contrainte peut étre mesurée avec cette méthode.

5.3 Mesure de la conductivité thermique

5.3.1 Variation de la conductivité thermique avec la température

En utilisant la méthode 3w décrite précédemment, nous avons mesuré la
conductivité thermique en fonction de la température de plusieurs nanofils du lot
CALZ2. Ces mesures ont été effectuées avec ldide de Stéphane David-Grignot dans le
cadre de son stage de Master. On rappelle quld basse fréquence dlexcitation en
courant, lharmonique 3o est donné par (29).

On introduit le coefficient C mesuré tel que :

Vs, = CI3 (38)
La conductivité thermique peut alors étre calculée par la formule :
4RZal
K~ (39)

Cette formule montre que pour calculer la conductivité thermique, il faut
également mesurer la résistance Ko et le coefficient en température de la résistance a
dorénavant appelé TCR. La Figure 14 montre une compilation de résistances
mesurées en fonction de la température sur plusieurs nanofils du lot CAL2. Comme
expliqué au début du chapitre 3, la mesure de résistance est tres dispersée méme
pour deux nanofils de géométrie identique. Par exemple, deux nanofils de largeur
200 nm peuvent présenter des différences de valeurs de résistance allant jusquia 30%
en raison des effets de charges de surface non contrélables.
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Figure 14° Résistance en fonction de la température de plusieurs nanofils du lot
CALZ2. Epaisseur=160 nm Légende - largeur, épaisseur

Une régression linéaire a été faite sur chacune des variations de résistance pour
en déduire le TCR de chaque fil. Le tableau suivant rassemble les valeurs des TCR.

Tableau 2: Coefficients TCR pour différents nanofils du lot CALZ. Epajsseurzl 60
nm

Largueur, 80 nm, 140 nm, 140 nm, 200 nm, 200 nm, 200 nm, | 260 nm,
Longueur 5.2 pm 2.8 ym 2.5 ym 2.5 ym 2.5 ym 4 pm 5.2 pm
TCR (103 K1) 1.128 1.095 0.579 0.359 0.510 0.280 0.772

Les valeurs des coefficients TCR sont également tres dispersées mais ne semblent
pas étre liées a la taille du nanofil. On fait donc 1hypotheése din TCR unique pour
liensemble des nanofils de ce lot. Les valeurs varient de 0.4x103 K a 1.1x10% K. La
moyenne des TCR vaut 6.7x10* K'l. Cette valeur sera retenue pour calculer la
conductivité thermique dans 1équation (39). De plus, dans la gamme de température
des mesures, le TCR ne varie pas avec la température sans doute en raison du fort
dopage du silicium qui lui confére un comportement proche diin métal.

La Figure 15 compile les mesures de conductivités thermiques calculées a partir
de liéquation (39) en fonction de la température du substrat. En toute rigueur, ces
courbes devraient étre tracées en fonction de la température moyenne des nanofils
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mais la tendance serait la méme. Les conductivités thermiques expérimentales sont
comparées a celle du silicium massif intrinséque [GLA 64].

250 \\\ T T T T
\\ * 80 nm, 5.2 pym
- S 4 140 nm, 2.8 um
> N * 140 nm, 2.5 pm
' 200~ *\\ 4200 nm, 4 pm |
z \\ ® 200 nm, 2.5 pm
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Figure 15 : Conductivité thermique de différents nanofils du lot CAL2 mesurée en
fonction de la température ambiante pour différentes épaisseurs. Trait pointillés :
silicium massif intrinséque [GLA 64]. Points : données expérimentales.
Epaisseur=160 nm, Légende : largeur, longueur.

Les valeurs de conductivité thermiques sont également tres dispersées. Cette
dispersion est due a lincertitude de mesure du TCR mais également a lincertitude
de la mesure de résistance. Comme discuté au début de ce chapitre, la rugosité de
surface des nanofils a également un effet important sur le transport des phonons a
travers le nanofil ce qui provoque de grandes variations de conductivité pour des
nanofils de géométries nominales identiques. La variation relative de la conductivité
thermique en fonction de la température est cohérente avec une décroissance en 1/T
de la courbe correspondant au silicium massif.

Malgré le faible nombre de mesures di a un grand nombre déchantillons détruits
et malgré la forte dispersion, une tendance de diminution de la conductivité
thermique avec la taille du nanofil peut étre inférée. La Figure 16 montre la
variation de conductivité thermique a 300 K tracée en fonction de la largeur des
nanofils. On constate que les nanofils le plus larges (260 nm), ont une conductivité
thermique proche de la valeur du silicium massif (140-149 W.m!. K'?). Bien s{r, une
plus grande statistique serait nécessaire pour affiner cette tendance.
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Figure 16: Variation des conductivités thermiques mesurées en fonction de la
largeur des nanofils a 300 K, Epaisseur=160 nm, Légende: Largeur, Longueur

5.3.1 Variation de la conductivité thermique avec la contrainte

Pour terminer liétude de la conductivité thermique, nous allons nous intéresser a
sa variation en fonction diine contrainte mécanique axiale en tension. Cet effet a été
étudié théoriquement par Li et al [LI 10] Cette étude prédit une diminution la
conductivité thermique de nanofils de silicium en fonction de la contrainte en tension
appliquée. Nous avons tenté, a notre connaissance pour la premiere fois, de vérifier
expérimentalement cette dépendance. La contrainte a été appliquée par le systéme
de flexion 4 points décrit au chapitre 3. Dans la suite, on se servira des mesures de
coefficients piézorésistifs et des coefficients en température des coefficients
piézorésistifs mesurés par cette méthode.

Si on néglige la variation du TCR avec la température®, le changement de
résistance avec la contrainte longitudinale et la température peut s@écrire [CHO 08]:

R(,AT) — R,

Ro
Ou R(0,AT) est la résistance du nanofil contraint et chauffé de AT par rapport a la

= (1 + pAT)o + ay—oAT (40)

température de référence 7o, mo est le coefficient piézorésistif longitudinal du nanofil
a la température de référence To. as=0 est le TCR de la résistance a To en liabsence de
contrainte appliquée, p, comme expliqué dans le chapitre 3, est le coefficient en

5 Qu la variation quadratique de la résistance avec la température
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température du coefficient piézorésistif. Ro est la résistance a 7o et pour ¢ =0. Cette
équation peut se réécrire comme :

R(o,AT) — R
% = Moo + Ag—o(1+ qo)AT (41)
0

_ToD
Xg=0

Ou q représente la variation du TCR avec la contrainte. Avec cette hypothese,

la résistance du nanofil peut siécrire :

R(0,AT) = Ry + Rymyo + Ryaty—o(1+ qo) AT (42)

Si on remplace cette expression de résistance dans léquation de la chaleur (17),
on obtient par substitution :

A(R, + Ro”oU)RoCio:o(l + qo)L (13)
C(o)u’s

Les quantités mesurées en fonction de la contrainte sont Ry,(0) = (Ry + Rymy0) et

Cl):

k(o) =

4R, (0)Ryaty—o(1+ go)L (44)
C(o)m*S

k(o) =

En prenant o = 0, on retrouve bien léquation (39).0n constate donc que la
variation de la conductivité thermique avec la contrainte est conditionnée par la
valeur de q. On rappelle dans le Tableau 3, les valeurs de 1o, p et de ¢ mesurées dans
le chapitre 3.

Tableau 3: Compilations de valeurs de coefficients piézorésistifs a 300 K et des
coefficients p et q.

largueur 80 nm 140 nm| 200nm| 200nm| 260nm [CHl\glsgg]
m(300K) &I07 195 | 93 | 79.6| 63.8| 42 39

11 Pa-l)
p (x103 K1) -2.36 -3.32 -1.82 -1.64 -1.42 -2.30
q (x108 Pa'l) -0.41 -0.46| -0.22 -0.16| -0.088] -0.014

Dans la Figure 17, la variation de conductivité thermique avec la contrainte est
tracée pour différents nanofils en utilisant 1équation (44).
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Figure 17 : Varia tjqn de la conductivité en fonction de la contrainte pour plusieurs
largeurs de nanofils. Epaisseur=160 nm, Longueur=2.5 um

Malgré une bonne linéarité entre la variation de conductivité et la contrainte, il niést
malheureusement pas possible de tirer une tendance claire de cet ensemble de
courbes. Les pentes de ces courbes sont soit négatives soit positives et sont tres
dispersées. De plus, le coefficient directeur théorique publié par Li et al. [LI 10] est
sensiblement inférieur a ceux mesuré. On déduit de la Figure 5, que ces coefficients
théoriques valent respectivement pour le silicium massif ou pour un nanofil de 4 nm
dépaisseur :-3.66x10! Pa® et -1.45x10!! Pa'l. Les pentes mesurées sont de liordre
de -10° Pa'l.

Cette grande divergence par rapport au modele peut sléxpliquer par plusieurs
raisons :

1) La variation de conductivité thermique nlést pas découplée de la variation

. , . AR Ak .
piézorésistive de la résistance. En effet — et— sont du méme ordre de grandeur (10

0 0
Pa’).

2) La dispersion des mesures des coefficients p et q ou de la piézorésistance
influence directement les dispersions de k(o). Cette hypothése est illustrée par
lexemple de la Figure 18 ot on considére 3 cas : k(o) est calculée & partir de la valeur
minimum de p du Tableau 3, de la valeur maximum ou bien de la valeur mesurée
correspondant vraiment a la largeur du nanofil (cas de la Figure 17). On constate
effectivement que le choix p conditionne significativement la variation de
conductivité avec la contrainte.
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Figure 18° Variation de la conductivité thermique avec la contrainte en
choisissant des valeurs extrémes de p. Cas dun nanofil de dimensions
Epaisseur=160 nm, Longueur=2.5 um, largueur = 200 nm.

3) Le modéle de Li [LI 10] est peut-étre irréaliste car il ne considére pas lioxyde
natif et donc les effets de surfaces ni la rugosité qui ont un effet prépondérant sur les
transports électronique et phononique. Leur modéle ne considére quiin effet sur le
parameétre de maille et la modification de linteraction « volumique » des phonons. De
plus, leur nanofil ne fait que 4 nm dépaisseur alors que liépaisseur de lioxyde natif
est de liordre de 2 nm. Ainsi a linstar de la piézorésistance dans les nanofils, il est
raisonnable de penser que la modification des effets de surface par la contrainte
domine sa variation.

A lheure actuelle il niést pas possible de se prononcer définitivement sur la variation
de la conductivité avec la contrainte mais les hypothéses 2 et 3 semblent les plus
raisonnables pour expliquer les écarts avec les prédictions théoriques. On peut
cependant conclure que pour de futures expériences du méme type, une attention
toute particuliere devra étre donnée a la mesure des coefficients p et ¢ ainsi qula la
mesure absolue de la résistance et du TCR pour létude de la variation de
conductivité avec la contrainte.

5.4 Conclusion du chapitre

Par la méthode 3 oméga, nous avons mesuré la conductivité thermique de nanofils
en silicium monocristallin fabriqués par approche ascendante et dopés au Bore a
1.5x10% cm3. Les variations en température et les ordres de grandeur des
conductivités thermiques sont compatibles avec les valeurs précédemment publiées.
Une tendance a la diminution de la conductivité thermique avec la taille des nanofils
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a été observée. Enfin des mesures de variations de conductivité thermique avec la
contrainte ont été entreprises mais seules quelques mesures préliminaires ont pu
étre présentées. La mesure de conductivité thermique est fortement influencée par la
connaissance de la résistance et du TCR du nanofil. Une incertitude sur ces
quantités entraine directement une incertitude sur la conductivité thermique.
Globalement, ces mesures de conductivité thermiques confirment que le transport de
phonon est trés largement dominé par 1iétat de surface des nanofils. Des mesures
futures de conductivité thermique devront impérativement prendre en compte les
points évoqués ci-dessus.
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Conclusion générale et perspectives

Les travaux effectués au cours de ces trois années de these furent riches
dlenseignements car liétude des nanofils en silicium fut un bon moyen de pratiquer
de nombreuses disciplines scientifiques.

Tout dlabord, les mesures électriques sur les nanofils ont confirmé quiine zone de
déplétion périphérique de porteurs de charges jouait un role prépondérant dans la
conductivité électrique des nanofils. Malgré les précautions expérimentales utilisées
(mesures quasi 4 points, étude de reproductibilité) nous avons constaté des
dispersions importantes Gusquid 30%) des mesures de résistance de nanofils ayant
des géométries nominales identiques. Ces écarts ont été principalement attribués a
une dérive dans le temps de la concentration des charges de surfaces. Ils ont
constitué un frein majeur a une caractérisation fine des nanofils par voie électrique.
Le nombre limité de puces a nanofils qui ont pu étre fabriquées pendant la thése nia
malheureusement pas permis le développement diin procédé de passivation qui
pourrait étre une solution a ce probleme.

Une contribution majeure de cette these, pour le laboratoire, a été le développement
dun banc de flexion quatre points intégré au sein dRine station sous pointes
cryogénique. Cet appareil a permis de mesurer la variation du coefficient
piézoélectrique longitudinal de nanofils top-down suspendus dopés au Bore en
fonction de la température sous atmosphere controlé et en tenant compte de la dérive
de la résistance. En tenant compte de la contrainte nominale calculée a la surface de
la puce, les coefficients mesurés sont systématiquement supérieurs a ceux du
silicium massif et augmentent lorsque la largeur du nanofil diminue. Dans le cas de
nanofils de section 160x80 nm?, le coefficient est trois fois plus grand que celui du
silicium massif. Cependant des effets de concentration de contraintes dans les fils
laissent a penser que ces coefficients surestimés sont surestimés. Cet effet de
piézorésistivité géante apparente est observable en régime dynamique méme en
liabsence de dérives significatives et donc est soit volumique soit 1ié a des échanges
de charges de surface ayant une constante de temps trés élevée. Il montre que les
nanofils constituent donc bien de bons candidats comme jauges de contrainte ultra-
sensibles.

La variation avec la température de ces coefficients piézorésistifs mesurés par voie
ex situ ou in situ est compatible avec les tendances trouvées dans la littérature.

Du point de vue technologique, 1étude de nanofils par approche top-down initiée par
cette thése a permis de développer dans la centrale de technologie de 1IEF un
procédé de fabrication de dispositifs a nanofils a partir de substrat SOI trés minces
(160-220 nm), avec des largeurs de nanofils pouvant étre aussi faibles que ~20 nm.

Suite a la fabrication de nanofils 4 1TEF, nous avons pu observer un flambage latéral
de nanofils suspendus ayant un trés grand rapport dlaspect. Lidnalyse du post-
flambement de ces nanofils a permis de mettre en évidence la présence diine
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contrainte initiale en compression trés élevée (plusieurs centaines de MPa) dans ces
nanofils. Lhypotheése la plus probable pour expliquer cette contrainte est le fluage de
la silice enterrée lors de lloxydation ou des traitements haute température utilisés
pour llamincissement du film de silicium superficiel. Quelle que soit liorigine diine
telle contrainte, sa caractérisation est importante pour toute étude technologique de
nanostructures fabriquées a base de wafers SOI minces.

Une avancée importante de ce travail a été la conception et la caractérisation duin
dispositif MEMS relié a une nanojauge piézorésistive via un ressort démultiplicateur.
Ce dispositif a été utilisé comme moyen de caractérisation électromécanique de
nanofils mais aussi comme prototype démonstrateur de la détection par nanojauge
piézorésistive du mouvement din MEMS dans le plan du substrat. Nous avons
montré que la détection par nanojauge piézorésistive présentait une limite de
détection de déplacement trés faible (<1A) et meilleure quiine détection intégrée
capacitive classique. Les coefficients piézorésistifs longitudinaux de nanofils de
section 250x250 nm?, de différentes orientations ont été extraits de la mesure. Ces
coefficients sont tres proches des coefficients piézorésistifs du Silicium massif. Il a
également été montré que la jauge piézorésistive pouvait étre utilisée comme moyen
de caractérisation dynamique diin MEMS ou comme méthode de détection intégrée
de capteurs MEMS résonants.

Suite a ces caractérisations électromécaniques, la conductivité thermique de nanofils
suspendus a été mesurée par la méthode 3w. Les mesures indiquent, comme prévu,
une réduction de la conductivité thermique pour les nanofils de faibles sections. La
variation de la conductivité thermique avec la température est compatible avec les
résultats publiés. La mesure de la conductivité thermique étant fortement influencée
par la mesure du TCR du nanofil, une incertitude sur cette mesure entraine
directement une incertitude sur la conductivité thermique. Globalement, ces
mesures de conductivité thermiques confirment que le transport de phonon est tres
largement dominé par létat de surface des nanofils. Enfin la variation de
conductivité thermique avec la contrainte a été caractérisée pour la premieére fois.

Diine maniére générale, ce travail a permis dldplanir les premiéres difficultés pour
faciliter a liavenir 1étude des nanofils au sein du département Nano bio et micro et
Nano systemes de lInstitut dElectronique Fondamentale. Suite a cette thése, un
projet ANR a été déposé pour étudier diine maniére systématique la fiabilité des
nanofils en silicium comme jauge de contrainte intégrée dans les MEMS.

Perspectives

Cette thése est une premiére étape vers une caractérisation compléte des propriétés
électro-thermo-mécaniques des nanofils et devra dans l@venir étre complétée par des
mesures sur dlautres nanofils suspendus notamment des nanofils de type n de
différents dopages et dlautres nanofils de type p peu dopés. Pour éviter les problemes
de dérives de la résistance des nanofils, il faudra soit utiliser systématiquement des
mesure différentielles soit développer un procédé de passivation des nanofils par
exemple par oxydation contrélée des surfaces puis gravure chimique de llgxyde.
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Conclusion générale et perspectives

Concernant létude de la piézorésistance des nanofils, il serait intéressant de
mesurer les coefficients piézorésistifs de nanofils non-suspendus car leur niveau de
charges de surface devrait étre différent de celui de nanofils libérés. De plus, ceci
permettrait diappliquer des contraintes transverses et pas seulement longitudinales.
Il sera également important de rajouter des jauges de références piézorésistives
intégrées.

Enfin pour la mesure 3w, il faudrait utiliser un détecteur synchrone dont la bande
passante dépasse la fréquence de coupure thermique du nanofil. Grace a cela, il
deviendra possible mesurer la capacité calorifique des nanofils. Ainsi, tout le
potentiel de la méthode 3w pourra étre exploité. Pour la variation de la conductivité
thermique avec la contrainte, une étude dédiée de la variation du TCR avec la
contrainte devra étre entreprise.
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Annexe A . Calcul du Module de
Young effectif d’'une poutre composite
S0/ S/ S0z

Soit une poutre composite dont la section est composée diin cur en silicium et de
deux épaisseurs de silice: le c[Tur de module de Young Es;, dépaisseur c et de deux
couche superficielle de silice de module de Young Fox et diépaisseur tox. t est
lépaisseur de la poutre. w est la largeur de la poutre sans les couches dioxyde.
Puisque les nanofils font =160 nm dépaisseur, on néglige lieéffet de lioxyde sur les

deux faces selon lldxe y.

t
L
tox
*
Es w/2
- — - - b. - - —
vZ w/2
L = E.- —a
=oxX

Figure 1: coupe d'une poutre en sandwich

Soit D la rigidité en flexion de cette poutre en « sandwich » donnée par [ZEN 95]:
w

+o +toxtsy
szz+E5iJW szz+onJW z%dz

2

w
def Eefflpoutre T2
Dpoutre = f = Eox w

2 tox
3

2 3 w w w
Dpoutre = éontox + ESiE*’ 2on§tox (tox + E)

Le moment quadratique de la poutre totale siécrit :

(2tyr + W)3t
Ipoutre = T

On peut alors calculer le module de Young effectif de la poutre :



tD
_ poutre
Eeff - I

poutre

W3 + [S(tOx)3 + 6WZtOX + 12W(t0x)2]
(W 27 | o8 W+ 2ton)?

Eeff(W) = Es

[ZEN 95] D. Zenkert, [An Introduction to Sandwich Construction’] Engineering
Materials Advisory Services Ltd, UK, 1995,



Annexe B . Constante de raideur du
ressort de type double poutres
repliées

Cette annexe donne les constantes de raideur selon les trois directions de léspace du
ressort utilis€ comme suspension pour lldctionneur MEMS. Les images et les
formules sont tirées de la these de Gary Keith Fedder sur le design des MEMS.

Fy Mtio Fy Ex Fix Pty L2  Fy
=8 M}+ +(L }Mt:
t2L Fi
- truss, t1 +Mb2o truss, t2 ty
Mo~ Fy+Fty
"’*F Mb20+ 8
. Fx+Fix l -
€
beam, b1 beam, b2
5]
g
e o
M ]
Fad 0
(a) (b)

Figure 1 (a) Schéma sur ressort, (b) décomposition du treillis en poutres

FE est le module de Young de la poutre I,: est le moment quadratique correspondant a
la flexion de la poutre autre de liaxe z.

Constante de raideur selon x et y:

2_1[[ (120 (ZLH + L,:))Li,) + 6(1L7,)Lll -+ 4(1L,51L[) 14 Ll, Lf L, _)

k.=
N 1 60’ Lyp(2Ln + Lio)(1 + L3,)+
a(3Ln L} (4 + L)+
Zitliw(igz + 4f’:1?2 + 3L“ 4Lz + L)
2]:',%1]:[2(1 + zg;)
b= 24E1 Ly o*Lyz + 2a( Ly + L1p(2Li + Lis)) + 8Lu Ly
\ly - T

L 02 Lyy(2L41 + 3Lys) + 2a L (2L19(1 4 Lyy) + Ly Lyy) + 4E?1f42

Avec @ = L. ¢/L.4, Ly = Lyg/ Ly, Liy = L/ Ly €t Ly = Lip/ Ly



Constante de raideur selon la direction z:

85, | Set (.s‘.,, &4 S !,H) <
!"1‘ (2.“!‘:.“ f.;-._: F25::99h !.F._l f-.,-| b f!‘,—rﬁ.-_._,p. L 4 .‘?'”h‘_,_}r. !4._- j,” t .“i-“;‘_ !..,-| f.,-g)

252, 8s¢Lsa + 854S L3, — 128535 54L3, + 855 SeeLiy + 2525 3¢ L3,

85553 LeaLar + 254505 0¢ Loz Ly + 8525558 0¢ L3, Ly 12}-:.5,;..%',,. Ly, L+
8SenSLp, Ly + 85455 Ly L + z.s‘fr.s'_,_,},._,,,;,-,__, Loy + 85:45%8,5 Lya L2 4
854528 L LY + 854558 Lin L3 + 854528, L3 L3 4 .\.H:;_H:, sl +
2S:5SeSinSat Lol + 255545 St b Ll ¥ 252 SesSlna Ll
.s';}.s‘_.,m:.,,-i,--, b 552505 gt LoaLez — 25250802 L3, Lea zh'_—;.a'.,h.s'.,,!',-;T‘_,.",;_.-;
582 8:5SaeLis Ly + S48 S gLy Liz + 4SS S Loy L

Set$; }sf,f 1Ltz + 456524 S 8 Loa Ly L 4 Ih,,-.s;ﬁ.s'.,,.-',;._.f,,-;!',.-_-
6552, St Ly Ler Lz + 4555550 Lty Lt Lez + 456652, 592 Ly L Lea
1SepSESgp Ly LerLes + 50652, Sgt Ly Ly Les + ASe SeeS2, L3 Lot
12566 5% S gt Lia L) Lia + 1250552, Sqe L3, L Les + A8 S 52, Ly L

“il

L;‘_' }
4505 SeiSopSgi L ez + 125552 Lo L3 Lis + 8S e SexSgp Syt Lo L L
TSN I !”!,. F 452 5aSuLt Lis + Sep 52,5 e L Lesd

l" cht ..—r ?If'hlf'”f"n i 5,.‘\.'1 [.k:f !’rl J ‘1 "};fi !

Avec ! .‘7‘,—_-‘_\ f(}-!r‘.f-,. -5‘,—7* E f’_r__f. -5._,}..1’\ (iJ,. et 5 gt (r‘-)ff-.

I:¢ est le moment quadratique autour de liaxe x. G est le module de torsion défini
par:

E

C= T

v est le module de Poisson. J est une constante de torsion définie par :

192 ¢ s 1 LW
J=tw|l - == Z —tanh [ ——
3 o w . mddlS 21

Cette expression générale dépend de lépaisseur de la poutre ¢, la largeur de la
poutre w qui doit étre remplacée par wsr ou w: pour calculer respectivement J» ou J;
suivant qui llon considere la poutre « b » ou « t » définies dans la Figure 1.

[FED 94] G. K. Fedder, [Simulation of Microelectromechanical Systems(Ph.D.

dissertation, Eng.-Elect. Eng. and Comput. Sciences, Univ. California, Berkeley,
1994



Sujet : Etude des propriétés électro-thermo-mécaniques de nanofils en silicium pour leur intégration
dans les microsystémes

Les propriétés électro-thermo-mécaniques remarquables qui peuvent apparaitre dans les nanofils de
silicium font l'objet d'un nombre croissant de travaux de recherche. Ces travaux de thése de nature
fortement expérimentale, visent & donner une meilleure connaissance de ces propriétés dans le cas de
nanofils, en silicium monocristallin, fabriqués par approche descendante.

Pour caractériser la piézorésistivité, deux méthodes de chargement mécaniques ont ét¢ développées :
la flexion 4 points de puce et la traction/compression in situ avec un actionneur MEMS. La méthode
3m a été choisie pour des mesures de conductivité thermiques. Ces propriétés ont été étudiées en
fonction de la température et la contrainte dans une station sous pointes cryogénique.

Les résultats montrent que les nanofils fabriqués a partir de substrats SOI amincis peuvent, de maniere
inattendue, étre fortement contraints en compression aprés fabrication. Les nanofils de type p
présentent, méme en régime de mesure dynamique, des coefficients piézorésistifs élevés qui
décroissent fortement avec la température et permettent une détection intégrée de mouvement de
MEMS avec une limite de détection inférieure a I'Angstrom. Les mesures thermiques confirment
Ifeffet dléchelle attendu de la conductivité thermique, da décroissance avec la température est
compatible avec les résultats théoriques et expérimentaux précédemment publiés.

Mots clés : nanofil silicium, MEMS, NEMS, piézorésistance, conductivité thermiques, flambage, 3®

Subject: study of electro-thermo-mechanical properties of silicon nanowires for MEMS applications

Remarkable nanoscale electro-thermo-mechanical properties of silicon nanowires are increasingly
studies. This experimental thesis investigates such properties for top-down fabricated monocrystal
silicon nanowires.

A four points bending set-up and a MEMS actuator are developed to apply ex situ and in situ
mechanical stress on nanowires. Those devices are characterised in a cryogenic environment within a
microprobe station. Electrical properties and piezoresistivity are studied using those systems.
Moreover, the 3 method measures the thermal conductivity of these nanowires.

From buckling of silicon nanowires, unexpected high compressive stress (>100 MPa) was identified in
top silicon layers of SOI substrates.

Drift-compensated measurements show that p type silicon nanowires present large piezoresistive
coefficients which decrease with temperature. Additionally, the MEMS device demonstrates the
possibility to detect ample MEMS movements with sub-ngstrom resolution using the nanowires as
piezoresistive nanogauges.

The thermal conductivity was found consistent with previously reported values for silicon nanowires,
and expectedly decreases with temperature.

Keywords: silicon nanowire, MEMS, NEMS, piezoresistance, thermal conductivity, buckling, 3®




