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Introduction Générale

La diminution des dimensions minimales des grilles de trarsistor MOS est depuis
plusieurs dizaines dannées I'un des principaux buts des fabricants de puce
microélectronique. Cette diminution a plusieurs avantages : la réduction de la surface de
silicium utile a une fonction et/ou |’ augmentation des fonctions intégrables dans un circuit
microélectronique. De concert avec l'augmentation de densité des transistors, afin de
permettre d'intégrer de plus en plus de fonctions et aussi d'obtenir des performances bien
supérieures, l'intégration de composants passifs directement dans la puce est aussi depuis
guelques années un des objectifs des fabricants de puce microélectronique.

Parmi ces composants passifs, les capacités Méta-Isolant-Métal (MIM) sont
certainement les plus utilisées. Le parametre principal de ce type ce composant est sa
capacité par unité de surface appelée la densité. Par exemple, citons les capacités MIM
«standard » qui ont comme diélectrique de I’oxyde ou du nitrure de silicium et qui
permettent d’ obtenir des densités comprises entre 1 et 2 fF/umz2

Afin d'augmenter cette densité plusieurs solutions sont possibles:
> Introduire des diélectriques de plus fortes permittivités
» Développer de nouvelles architectures de capacités tridimensionnelles

De nos jours la nécessité d'obtenir des densités élevées (>10fF/um?), tend a obliger
les fabricants de puce a développer l'intégration d'un diélectrique de forte permittivité du
type High-k dans une architecture tridimensionnelle.

Néanmoins, remplacer un diélectrique par un autre présentant une permittivité plus
élevée nest généradement pas anodin. En effet, de nouveaux phénomenes jusgue la
potentiellement négligeables risque de ne plus I'ére. C'est en particulier le cas du
phénomene de relaxation diélectrique, qui a été reporté comme pouvant, dans certains
diélectriques High-k, perturber |e fonctionnement de circuit analogique.

L'objectif de ce travall est donc de caractériser, modéliser, comprendre et
minimiser la relaxation diélectrique de plusieurs diélectriques déposés dans un
environnement microélectronique.

Ce manuscrit est composeé de six chapitres.

Le premier chapitre (Cadre de I’ étude) commence par présenter les nombreuses
utilisations d’ une capacité dans un circuit électronique. Une fois les intéréts d’ introduire
directement dans des circuits microélectroniques discutés, plusieurs architectures de
capacités planaires ou tridimensionnelles seront introduites. Les différentes techniques de
dépdt des diélectriques utiles a I’ élaboration des composants étudiés dans ce manuscrit
seront rapidement présentées. Nous finirons ce chapitre en décrivant les différentes
performances électriques mesurées sur une capacité. Cela nous permettra d’introduire un
certains nombre de concepts nécessaires a la compréhension de ce manuscrit en particulier
les concepts de polarisation, susceptibilité et permittivité d’ un diélectrique.

Le deuxiéme chapitre décrit le phénomene de relaxation diélectrique et ses
méthodes de caractérisation. Trois moyens de caractériser ce phénomeéne sont détaillés, la
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mesure de variation de la permittivité et des pertes en fonction de la fréquence, la mesure
des courants de relaxation en fonction du temps et la mesure de I’ effet mémoire. Nous
décrirons le principe des mesures et les précautions a prendre ainsi qu’ une analyse de la
littérature de ces différents mécanismes.

Le troisiéme chapitre (Mise en évidence du phénomene de relaxation diélectrique)
présente différents cas pratiques de relaxation diélectrique étudiés pendant la these
illustrés gréce a des mesures de capacités et pertes diélectriqgues en fonction de la
fréquence. En particulier, des dépendances des phénomeénes « flat loss » et polarisation
d’interface seront étudiées au travers de plusieurs diélectriques amorphes ou cristallins.
Cette observation du phénomene de relaxation diélectriqgue ménera a identifier un certain
nombre de criticités, qui doivent dans certains cas étre prises en compte dans le modéle
éectrique de la capacité.

Pour cela, le quatriéme chapitre (Modélisation SPICE des phénoménes de
relaxation diélectrique) est consacré a la présentation du modele empirique introduit afin
de décrire le plus fidelement le comportement en terme de relaxation diélectrique d une
capacité. Nous verrons tout d’ abord le modéle de Dow et les modifications que nous lui
avons apporté. Puis nous présenterons un exemple d’ extraction du modéle effectué sur une
capacité MIM de 5fF/um? gréce au circuit de mesure de I'effet mémoire présenté au
chapitrell.

Le cinquieme chapitre (Etude de I'origine du phénoméne de relaxation
diélectrigue dans le Ta;Os) S intéresse tout particulierement au diélectrique Ta;Os et aux
mécanismes physiques a I'origine de la relaxation diélectrique. Tout d abord, nous
présenterons des résultats de mesures de stabilité de courant en fonction du temps. L’ éude
permettra de mettre en évidence I’ origine de ces larges instabilités de courant. Dans un
second et dernier temps gréce a des mesures de spectroscopie diélectrique et de courant
thermostimul és nous identifierons définitivement I’ origine de ces défauts.

Le sixieme et dernier chapitre (Suppression des instabilités de courant) présente le
travail réalisé sur des capacités a base de Ta;Os afin de supprimer les défauts observés et
donc leur manifestation décrites dans le chapitre V. Pour cela des empilements de
plusieurs diélectriques différents («stacks») et [’introduction d'un «nouveau»
diélectrique en remplacement du TayOs seul, vont étre présentés en terme de relaxation
diélectrique. Les performances éectriques genérales de ces capacités seront auss étudiées
afin d’identifier s ces composants permettent d’ atteindre de meilleures performances que
celle d'une capacité a base de TaxOs pure. En effet, nous ne pouvons pas nous permettre
d’'améliorer les performances d une capacité en termes de relaxation diélectrique sans
observer les effets induits par ces modifications sur les autres parametres électriques qui
sont tout aussi (voir parfois plus) importants que la relaxation diéectrique.
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Chapitre | — Cadre de I’ étude

Ce chapitre va permettre d'introduire les capacités MIM (Métal-1solant-Métal)
intégrées en microé ectronique dont nous étudierons par la suite certaines propriétés.

Tout d’abord, nous illustrerons les différentes utilisations possibles d'un
condensateur dans un circuit électronique analogique ou humérique. Dans un deuxieme
temps, les nombreux intéréts de disposer de capacités directement intégrées dans une puce
microélectronique seront discutés. Puis, nous présenterons les différentes fagons d’ intégrer
ces capacités auss bien dans la zone du «Front-End » que dans la zone du «Back-End ».
Cela nous permettra de reporter différentes architectures de capacités MIM, aussi bien
dans des géométries planaires que tridimensionnelles.

La présentation des diélectriques et des éectrodes étudiés dans ce manuscrit, nous
permettra de définir deux grandes familles de diélectriques : les diélectriques amorphes et
les diélectriques cristallins. Les modes de dépét utilisés en microélectronique pour ces
différentes couches seront aussi répertoriés.

Puis nous présenterons les principales caractéristiques électriques d’ une capacité
MIM : sa permittivité, les nonlinéarités en tension, les mécanismes de conduction et la
fiabilité des diélectriques.

11



Chapitre | — Cadre de I’ étude

.1 Les utilisations courantes d’une capacité dans un circuit
électronique

Les condensateurs sont trés largement utilisés en éectronique. Cette partie se
propose de décrire leurs utilisations les plus répandues :

Découplage:

Un condensateur de découplage fait office de source de courant présentant une
faible impédance ou de réservoir d énergie. Il est généralement placé au plus proche du
dispositif éectrique pour répondre rapidement aux appels de courant de celui-ci. Son role
est de réduire les variations de la tension d’ alimentation causées par ces appels de courant.
En effet, ces variations de tension d alimentation, si elles ne sont pas supprimées, peuvent
induire des problémes de fonctionnement du circuit et/ou du bruit.

Filtrage:

Les condensateurs de filtrage (ou de lissage) ont pour réle de lisser la tension a
leurs bornes. Une des utilisations typiques du condensateur de filtrage est en sortie d'un
circuit de redressement double alternarce : la capacité va alors permettre de lisser les
variations semi-sinusoidales de latension. La figure 1.1 illustre cette application.

Co

—Vsortie sans CO

sortie

—Vsortie avec CO

Figure 1.1 Redresseur double alter nance avec et sans capacité Co.

Liaison :

Les condensateurs de liaison permettent de bloquer la composante continue d’un
signal tout en laissant passer sa composante aternative. Ou plus généralement, ils
permettent de relier deux points d'un circuit ayant des potentiels continus différents. La
figure 1.2 permet d’illustrer cette application.

Générateur — Récepteur

0 i > ‘ ‘ 0 i Vf“\vf“\‘;

Figure 1.2: Illustration del’utilisation d’un condensateur de liaison

12
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Dans cet exemple, la tension continue du générateur V; est bloguée par le
condensateur de liaison. On retrouve donc la tension V; aux bornes de la capacité. Le
récepteur présente alors une tension continue nulle. Les capacités de liaison sont trés
largement utilisées dans les amplificateurs.

Mémoire:

Le condensateur peut jouer ici un role de stockage de I'information sous la forme
d’ une charge électrique. La capacité doit pouvoir garder la charge pendant un certain
temps : elle doit donc avoir de faibles fuites. On peut citer I’ exemple de la capacité utilisée
dans les convertisseurs analogique / numérique pour figer la tension analogique a
convertir. Un autre exemple est celui des mémoires DRAM, ou I'information contenue
dans la capacité est binaire (capacité chargée ou déchargée).

Accord :

Le condensateur peut-étre utilisé afin de générer en association avec un circuit un
temps ou une fréquence précise. On peut par exemple dter le cas de I'accord de la
fréguence de résonance d'un circuit oscillant (du type LC) ou bien de la génération d’ une
constante de temps générée par une bascule. Dans ce cas, la valeur du condensateur doit
pouvoir étre paramétrée précisément.

Stockage d énergie:

Le condensateur peut aussi étre utilise comme un générateur de tension constante
pendant un temps relativement long (par exemple pour les applications ayant une
alimentation inconstante comme par exemple les cartes a puce sans contact) ou pour
délivrer une puissance importante pendant un temps court (par exemple I’ utilisation de
supercapacités ou condensateurs électrolytiques qui sortent du domaine de la
microélectronique, dans les nouveaux véhicules hybrides).

13
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.2 Intérét des capacités intégrées en microélectronique

Toutes ces fonctions peuvent étre assurées par des capacités discretes, mais on
assiste depuis quelques années a une tendance de plus en plus importante a intégrer ces
composants directement dans la puce.

Cette tendance a intégrer un maximum de composants, en particulier les capacités
MIM, dans la puce elle-méme est appelée SoC qui est |’ acronyme de «System on Chip »
(Le systéme sur puce). Elle est désormais une nécessité pour tous les fabricants de semi-
conducteurs, afin d atteindre un niveau d’intégration maximum.

Les capacités intégrées directement dans un circuit microélectronique ont en effet
un avantage tres intéressant par rapport aux condensateurs placés a I’ extérieur de la puce
sur le circuit imprimé : en éant placées au plus prés des autres composants du circuit
(composants actifs dans le «Front-End » et passifs dans le «Back-End »), du point de vue
des performances éectriques, le circuit réalise avec des capacités MIM aura des
performances électriques accrues :

> Réduwction de la résistance et de I'inductance parasite du fat de la
diminution de la longueur des pistes électriques entre la puce et le
condensateur. Suppression aussi des soudures et des fils d'or reliant la puce
aux pattes de son boitier. Cela permet de limiter principalement le temps de
réponse du condensateur.

» Suppressiondu bruit ramené par I’ environnement extérieur.
Il existe d’ autres gains cette fois-ci pour la réalisation de la puce :

> Limitation des entrées / sorties de la puce & donc suppression d’ un certain
nombre de protection des entrées / sorties, comme par exemple les diodes
de protection anti-ESD (ElectroStatic Discharges: Décharges
électrostatiques).

» Diminution de lataille de la puce (moins de plots d’ entrées/sorties)

Pour finir, la suppression de composants externes et la réduction potentielle de la
taille du boitier de la puce permet aussi la réduction de la taille du circuit imprimé et donc
du produit fini.

Les figures 1.3 et 1.4 permettent de comparer visuellement la solution avec une
capacite discrete externe et celle avec une capacité MIM intégrée arelier jusgu’ aux points
1 et 2 danslapuce.

14
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Capacité externe
(type CMS)

[ L]
LT

1l i

Figure 1.3: Illustration dela solution avec une capacité discrete externereliée aux points 1 et
2 internesala puce.

Capacité MIM
(intégrée)

I ==

11| 12
Figure 1.4: lllustration de la solution avec une capacité MM intégrée planaire reliée aux
points1 et 2 internesala puce.

Dans le cas ou la capacité ou la fonction a rédiser (RLC) nécessaire au
fonctionnement du circuit est trop importante pour étre intégrée dans & puce, il existe
auss une solution intermédiaire. En effet, elle permet de s affranchir de certaines des
contributions parasites présentées précédemment. Cette solution consiste a assembler,
pendant la réalisation de I’ encapsulation de la puce dans son hoitier, une autre plaque (en
silicium ou verre) contenant des composants unitaires (généralement des résistances, des
inductances, des condensateurs et des diodes). C'est par exemple le cas du procédé IPAD
(Integrated Passive and Active Device) développé par STMicroelectronics dans son site
industriel de Tours [Bouy06]. Dans le chapitre 111, nous éudierons une capacité basee sur

le diélectrique PZT déposée dans ce type de plaque. Lafigure 1.5 permet de visualiser une
représentation d une telle intégration

Capacité interne
(type IPAD)

1l 2
Figure 1.5: Illustration dela solution avec une capacité r éalisée dans un | PAD reliée aux
points1et 2internesalapuce.

On voit bien pourquoi I’intégration de capacité dans une puce est intéressante pour
les performances de la puce, ains que pour sa miniaturisation et celle du circuit imprimé.
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|.3 Architectures des capacités étudiées

Avant de discuter des différentes intégrations possibles dans une puce en
microélectronique, nous allons tout d’abord séparer un circuit semi-conducteur en deux
parties.

Comme illustré sur lafigure 1.6, une puce est composeée de deux zones :

» Le substrat de silicium qui correspond a la zone «active » et sur laquelle
des composants sont élaborés (principalement des transistors MOS, mais
auss des diodes, résistances, condensateurs MOS, transistors bipolaire,
mémoires flash...). Cette zone est couramment appelée le «Front-End ».

» La zone au dessus du slicium est composée de plusieurs niveaux
métalliques (en aluminium ou en cuivre) séparés pas des couches de
didlectriques appelés niveaux d'interconnexions. Les différents niveaux
sont reliés entre eux par des liaisons métalliques appelées des vias. Cette
zone permet d’ assurer la connexion des différents composants du «Front-
End » entre eux et aussi de les relier avec les plots de sortie de la puce
positionnés dans le dernier niveau dinterconnexion. Cette zone est
couramment appelée le « Back-End ».

>« Back-End »

- j>« Front-End »

Figure 1.6 : Coupetransversale d’ une puce.

Afin d’intégrer des capacités MIM dans une puce, deux solutions sont possibles.
La premiére est de les intégrer dans le «Front-End » et la deuxiéme dans le « Back-End ».

[.3.1 Capacités intégrées dans le « Front-End »

Dans le «Front-End » plusieurs types de capacités peuvent étre intégrés: les
capacités MOS et les capacités MIM.

[.3.1.1 Les capacités MOS (Métal-Oxyde-Semi-conducteur)
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Ces capacités sont composées d'une électrode supérieure

Isolant métallique (appelée grille), d’ une couche d’isolant et d’une éectrode

inférieure semi-conductrice dopée de type p ou n [Nico82]. Méme si

: ce composant est a la base de tous les transistors MOS, il peut aussi

Si étre utilisé pour des applications de découplage. Mais la capacité de ce

composant présente de fortes variations avec la tension appliquée entre les deux électrodes
(voir lafigure 1.7) ce qui limite son utilisation dans des applications anal ogiques.
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Figure 1.7:: Valeur dela capacité en fonction delatension grille/ substrat appliquée sur la
capacité MOS de type p. M esure a haute et basse fréguence.

On peut observer sur lafigure 1.7 plusieurs zones :

La zone a) correspond a la zone d’ accumulation du semi-conducteur.

La zone b) correspond a la zone de bandes plates.

La zone c) correspond a la zone de désertion.

La zone d) correspond a la zone d’inversion. A noter que I’on ne retrouve
la capacité d'inverson qu'a basse fréguence lorsque les porteurs
minoritaires sont capables de suivre la fréguence de caractérisation.

Y VVY

[.3.1.2 Les capacités MIM (Métal-Isolant-Métal)

oYMl Ces capacités sont composées d'électrodes supérieure et

inférieure métalliques, entre lesquelles une couche d'isolant est

T déposée. Dans tout ce manuscrit nous ne traiterons que des capacités
T MIMm.

Isolant

Il est important de noter gu'a l'inverse des capacitts MOS présentées
précédemment, les variations en fonction de la tension d’une capacité MIM sont
généralement faibles (de I’ ordre voire trés inférieures a quelques pourcents sur toute la
gamme d’ utilisation en tension de la capacité). Cette caractéristique essentielle permet une
utilisation de ce type de composant dans des applications analogiques et radiofréquences.

Les capacités MIM dans le «Front-End », sont généralement réalisées en gravant
le silicium afin de former une tranchée et de la remplir par le dépbt successif d’un métal
pour |I'éectrode du dessous, d' un diélectrique et d’un autre métal pour I'éectrode du
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dessus [Cai04] [Blac04]. Un des gros avantages de ce genre de capacité est qu'il est
possible de faire des tranchées trés profondes (de I’ ordre de 100um) dans le silicium. Cela
permet d obtenir une surface effective de capacité tres importante (et donc une valeur de
capacité élevée) tout en ayant un encombrement sur la plaque limité. La figure 1.8
présente une de ces capacités ayant ses trois dimensions intégrées dans le silicium.

Métall 1r

Silicium

>10pm

LR R R N S

FEFFFyyyyyy

FFATRTFT TN

/
b
¥

Figure 1.8: Architectured’une MIM intégrée dansdu silicium [Baj006].

Néanmoins, avec ces capacités un certain nombre de problemes ou
limitations apparai ssent:

> Une importante surface de silicium est utilisée par ce type de capacité au
détriment de la densité surfacique des trarsistors.

» L’intégration de la capacité ne doit pas contaminer ou perturber les autres
dispositifs réalisés sur le silicium.

» Dans le «Front-End », les électrodes sont généralement réalisées en
polysilicium, qui présente une résistivité éevée. Des études ont montrées
gue cette résistivité élevée peut induire une forte résistance en série avec la
capacité réaisée et donc perturber le fonctionnement de la capacité en
haute fréquence [Bajo06]. Malgré ces défauts, la tendance a intégrer des
métaux dans le «Front-End » tend a se généraliser.

Des densités surfaciques de capacité de I’ ordre de 100fF/um? [Bgjo06] ont pu étre
obtenues avec ces dispositifs. Ces capacités présentent donc un intérét réel pour des
applications moyennes et basses fréguences du type découplage.

[.3.2 Capacités planaires intégrées dans le « Back-End »

Il existe un certain nombre de solutions d'intégration de capacité MIM dans le
« Back-End ». Nous alons présenter deux intégrations, qui se différencient par le métal
utilisé pour les interconnexions : I'aluminium pour des technologies CMOS ou BiCMOS
antérieures au noaud 0.13um ou le cuivre qui présente une résistivité inférieure a celle de
I”’aluminium pour des technologies postérieures. Cette diminution de résistivité permet de
réduire fortement les temps de propagations dans les interconnexions. Ces deux
intégrations, sont illustrées dans les figures 1.9 et 1.10.

18



Chapitre | — Cadre de I’ étude
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Figure 1.9: Architectured’'une MIM intégrée dans un « Back-End » aluminium [Gros03].

Métaln —— SiO,
TiN
Alu

I I L Via mmm MIM dielectric
= SiN
—, Barriére TaN
Métal n -1
__________________ Cu
Via

Figure 1.10 : Architectured’une MIM intégrée dans un «Back-End » cuivre [Crem06].

On peut remarquer que lorsgue le « Back-End » est en aluminium, I’ éectrode
inférieure de la capacité MIM peut étre facilement réalisée a partir du niveau de métal n-1.
Un niveau d auminium intermédiaire, entre le niveau n et nl est réalisé afin d’ obtenir
I électrode supérieure.

Inversement, lorsque le «Back-End » est en cuivre, il est plus facile, en terme
d’intégration, de ne pas réaliser |’ électrode inférieure avec le niveau n-1. En effet le cuivre
est connu pour avoir tendance a se réarranger lorsqu’il est soumis a un budget thermique
apres son dépdt et a générer des défauts connus sous le nom de «Hillocks » [InouQ7].
Parfois ce défaut a pour effet de court-circuiter ou générer des défaillances prématurées.
Deux niveaux métalliques intermédiaires (composes chacun d’ aluminium et de I’ électrode,
ici en TiN) sont une solution d’intégration pour réaliser la capacité entre les niveaux Métal
n et Métal nl. Cela permet de s affranchir du probléme des «Hillocks » (en revanche
I”encombrement peut devenir critique).

Les éectrodes éant composees d’auminium et de TiN, la résistance série est
généralement trés faible (entre 50 et 300mW/? selon les épaisseurs de métaux considérés).
D’autre part, le fait de positionner la capacité entre les deux derniers niveaux de métaux
d’interconnexion, permet d éloigner la capacité au maximum du silicium (~5um) : cela a
pour principal effet de réduire son couplage avec le substrat et donc d obtenir des
capacités avec de tres bonnes performances dans la gamme RF. (Facteur de qualité Q>50
pour une capacité de 1pF a 5GHz) Pour une utilisation dans le domaine RF, le silicium et
les interconnexions sous la capacité ne peuvent donc pas étre utilisées.

Toutefois, pour des applications non RF, le routage des niveaux d’interconnexions
sous la capacité est possible. De méme le silicium peut lui aussi étre utilisé. C'est en partie
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laraison du succeés des composants MIM, car leur intégration ne fait perdre aucune surface
desilicium.

Avec de telles architectures planaires, les capacités surfaciques Cp (valeur en
Farrad par unité de surface occupée) atteintes au sein de STMicroelectronics sont
présentées dans le tableau 1.1.

Tableau 1.1 : Densité de capacité atteinte avec une ar chitecture de MIM planaire.

1€ génération | 2°™ génération | 3°™ génération
Didectrique SO, Si3N4 Ta,0O5
Epaisseur (A) 350 320 450
Co (fF/um?) 1 2 5

A chague nouvelle génération, la densité des capacités est le principal parametre a
augmenter tout en essayant de maintenir les autres caractéristiques é ectriques constantes
(ces caractéristiques seront présentées alafin de ce chapitre).

L’ exemple du découplage d’un circuit permet d’ illustrer la nécessité d’ augmenter
au maximum la capacité surfacique. En effet, cette fonction peut en moyenne pour des
applications standard nécessiter une capacité de 50nF. Les composants actuels permettent
d atteindre des densités de capacité de |’ ordre de 5fF/um?, ce qui veut dire qu’il faudrait
avoir une capacité de 10mm? de surface. Cette surface est proche de la taille moyenne des
puces, donc pour I'instant il n'est pas possible de découpler compléetement une puce a
partir de capacités MIM intégrées directement dans les niveaux d’interconnexions d’une
puce. Il faudra donc gjouter ala puce un/des condensateur/s de découplage externe.

Néanmoins, pour des découplages de certaines parties critiques de la puce ou
d’ autres applications des capacités (voir partie 1.1) I'intégration de capacités MIM
planaires reste bien évidemment tres intéressante.

[.3.3 Capacités trois dimensions intégréees dans le « Back-End »

Afin d’augmenter la capacité surfacique, il est possible d’intégrer |’ empilement
MIM dans une architecture trois dimensions. Cela permet d’ augmenter la valeur de la
capacité tout en évitant au composant de prendre plus de place. Cela conduit
automatiquement a augmenter sa capacité surfacique.
Plusieurs architectures de capacité trois dimensions ont déja été publiées dans la littérature
certaines ont été développée pour des capacités DRAM [Vold91] [Rudo04]. Nous allons
en présenter deux qui ont été rencontrées pendant la these.

[.3.3.1 Les capacités trois dimensions intégrées dans le niveau d’un
via
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Cette premiére architecture consiste a intégrer une capacité trois dimensions dans
le niveau d’'un via. La figure 1.11 présente I’intégration de cette capacité dans les niveaux
d’interconnexion d’ une puce [ CremQ6].

[ dcu
M5 T|.N -
o I Diélectrique
i LI

M4

Figure 1.11 : Schéma en coupe et vue 3D d’ une capacité intégr ée dans une tranchée r éalisée

dansleniveau d’'un via

Cette capacité présente plusieurs points particuliers :

>
>
>

Elle est réalisée dans un «Back-End » cuivre.

Elle ne nécessite qu’ un seul masgue.

L’ électrode inférieure de la capacité est déposée sur un niveau de cuivre.
Comme on |’a dit précédemment, le cuivre peut créer des «Hillocks » qui
peuvent perturber le fonctionnement de la capacité. Le contréle de la
croissance du cuivre et la surface en contact sont donc des parametres
critiques. Des solutions ont été réalisees en minimisant la surface de cuivre
du méta 4 [CremQ7] [ThomQ7].

Aprés avoir réaisé la gravure de la tranchée I’ empilement MIM est déposeé.
Le cuivre est utilisé pour remplir la tranchée. Puis un polissage mécano-
chimique (CMP) est réaise pour définir le haut de la capacité.
Contrairement a toutes les autres architectures présentées, c'est la seule
dont les flancs de la capacité ne sont pas définis par une gravure. C'est une
étape critique des cette architecture [Perr06]. On peut voir ces trois étapes
représentées sur lafigure 1.12.

1¢re étape 2¢éme étape 3¢éme étape
M4 M4 M4

Figure 1.12 : Principales étapes de réalisation d’une capacité trois dimensions.

La figure 1.13 représente une coupe de ce type de capacité.
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Figure 1.13: Coupe d’une capacité MIM intégrée dans une tranchée r éalisée dans le niveau
d'un via.

Dans la gamme RF, de bonnes performances pour ce type d architecture ont été
reportées (facteur de qualité Q>50 a 5GHz pour une capacité de 1pF) [Segu07].

Plusieurs diélectriques ont été déposes et ont permis d’ atteindre des densités de
capacité surfacique importantes :

> Des diélectriques de permittivité modérée comme le nitrure de silicium
(SisN4) permettent d atteindre une capacité surfacique G de 5fF/um?2 et
d obtenir de tres faibles courants de fuites [Crem06].

> Des diélectriques avec de plus fortes permittivités comme le TayOs
permettent d’ atteindre une capacité surfacique G supérieure a 10fF/un?
[Jean07].

Au lieu d'étre déposé dans le niveau d’'un via, le méme type de capacité a éé
déposée cette fois-ci dans le niveau de métal. Dans certaines technologies, |’ épaisseur du
métal étant particuliérement importante (3 pm) et en utilisant du Ta,Os comme
diélectrique une densité surfacique de 30fF/um? a été atteinte [ Jean07].

1.3.3.2 Les capacités trois dimensions intégrées dans plusieurs
niveaux d’interconnexion

La seconde architecture consiste a intégrer une capacité trois dimensions sur
plusieurs niveaux de métaux. La figure 1.14 présente I’'intégration de cette capacité dans
les niveaux d'interconnexion d une puce [Baj0o06] [Gira07].

2 A

[ TiN

I Diélectrique
| U

Silicium

Figure 1.14 : Schéma et coupe d’une capacité intégr ée dans unetranchéeréalisée sur
plusieurs niveaux d’inter connexions
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Cette capacité présente plusieurs points particuliers :

> Elle est intégrée dans un « Back-End » aluminium.

» Lagravure de la tranchée est réalisée sur quatre niveaux.

» Le fait de réaliser une capacité sur quatre niveaux (du métal 1 au métal 5)
empéche I’ utilisation du silicium sous la capacité pour les dispositifs actifs.

> Larésistance série de ce type de composant peut étre importante du fait des
faibles épaisseurs d’ électrode et de la hauteur des tranchées.

En déposant de I’alumine Al,O3 dans ce type d’ architecture, une densité surfacique
Co de 35fF/um? a éé atteinte [Bajo06] [Gira07].

On it bien I'intérét d’ utiliser des architectures trois dimensions pour augmenter
la capacité surfacique. Par exemple 1a ou il falait 10mm?2 (Co=5fF/um?) pour découpler
une puce entiére, cette seconde architecture ne nécessite que plus que 1.42mmz2.

Maintenant que I’ utilité d’une intégration en trois dimensions a été démontrée, il
faut noter qu’au cours du manuscrit ¢ méme s certains diélectriques vont a terme étre
intégrés dans des architectures de capacité a trois dimensions, leurs études en terme de
relaxation diélectrique ne seront présentées que dans la cadre d une intégration planaire.
Cela permet de s affranchir de effet de I'intégration en trois dimensions (par exemple la
déplétion de gaz [ EgasO3] [Pinz06]) qui ne correspond pas a |’ objectif de cette étude.
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|.4 Présentation des diélectriques étudiés

Au cours de cette these deux types de diélectriques ont éte étudiés:

> Des diélectriques amorphes
> Des diélectriques ferroéectriques

[.4.1 Dielectriques amorphes

A I'inverse d'un diélectrique cristallin, on appelle amorphe un diélectrique dont les
atomes ne suivent aucun ordre particulier.

Ces diélectriques sont trés largement utilisés en microélectronique. Dans ce
manuscrit, 1a plupart des diélectriques amorphes étudiés sont des oxydes métalliques
smples MOy : AbOs, TaxOs, HfO2, ZrOs.

Ces didlectriques sont couramment appelés des diélectriques High-k. En effet,
comme on peut le voir dans le tableau 1.2, ils présentent des permittivités bien supérieures
a celle de I'oxyde de slicium SO, (3.9). L’introduction de diélectriques de plus forte
permittivité permet d’ atteindre des capacités surfaciques plus importantes.

Tableau 1.2 : Permittivité des diélectriques amor phes présentés dans ce manuscrit.
Si3N4 A|203 Ta,Os5 HfOz ZrOs
Permittivité 7 85 24 20 26

Lefait de déposer des diélectriques amorphes est dicté par plusieurs raisons :

Les températures du procédé de dépbt des capacités MIM sont volontairement
réduites (~400°C) &fin de limiter la diffusion des dopants du «Front-End » et pour rester
toujours inférieures aux températures limites supportables par I’'aluminium et le cuivre
(~450°C). Celainduit le fait que la température vue par ces diélectriques est toujours bien
inférieure a leurs températures de cristallisation.

Bien que généradement un diélectrique dans sa phase cristaline présente une
permittivité supérieure a celle dans sa phase amorphe (exemple du Ta,Os amorphe de
permittivité ~25 et cristalin de permittivité ~60), un diélectrique amorphe permet
d’ obtenir des performances en terme de fuite de courant bien meilleures [Aoya96].

1.4.2 Diélectriques ferroélectriques

On appelle ferrodlectricité la propriété selon laguelle un diélectrique cristallin
possede spontanément une polarisation éectrique. L'application d'un champ électrique
extérieur permet de renverser cette polarisation.

Méme s les didlectriques ferroélectriques sont peu utilisés en technologies CMOS
ou BiCMOS, ils sont particulierement intéressants a étudier, car ils présentent des
permittivités diélectriques généralement bien plus fortes et des comportements éectriques
souvent trés différents des diél ectriques amorphes.
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Dans ce manuscrit, le diélectrique ferroélectrique PZT est éudié. Ce diélectrique
est un mélange de solution solide PbTiO3 et PoZrOs. C'est un oxyde ferroélectrique ayant
une structure pérovskite ABO3 de formule générale Pb (Zry, Ti1-x)Os. Cette structure est

décrite dans la figure 1.15.
O O~

@

. Ti* ou Zr#*

Figure 1.15 : Description de la maille du PZT

Pour ce type de diélectrique, la permittivité dans des fréguences inférieures au
Mégahertz est généralement bien supérieure a 100. Elle est attribuée au déplacement du
cation (Ti** ou Zr*") placé au centre de la maille ferroélectrique qui sous I’action d un
champ extérieur va se déplacer entre deux positions d' équilibre.

Dans notre cas la proportion de PbTiO3; et de PbZrOs; est de 48% et 52%
respectivement [Bouy06]. Le diélectrique est déposé entre une éectrode inférieure de
platine (Pt) et une éectrode supérieure en oxyde d’iridium (IrOy).

On peut observer sur lafigure 1.16 la courbe de polarisation du PZT en fonction de
latension qui suit un cycle d hystérésis, obtenue a I’ aide d’'un montage de Tower-Sawyer
[Sawy30]. L’ application d’un champ électrique sur |’ échantillon induit une orientation des
domaines ferroélectriques qui composent le diélectrique. Plus ce champ éectrique est fort
plus le nombre de domaines qui s orientent est important. A fort champ tous les domaines
ferrodlectriques se sont orientés avec le champ, on atteint alors une saturation de la
polarisation appel € Psa+ 0U Ps-. Les polarisations rémanentes Pr.. et Pr. sont aussi visibles.
Elles correspondent a la polarisation dans le diélectrique quand la tension aux bornes de la
capacité est nulle apres qu’ elle ait été polarisée jusqu’ a Psa+ 0U Ps-. On peut identifier sur
cette courbe les tensions coercitives Vc- et Vc+ qui sont les tensions pour lesquelles le
didlectriqgue passe d'un état de polarisation a un autre et qui permet dannuler la
polarisation Psz+ OU Ps-.

50
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30T
20T
10 r
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-10 r
-20 [
-30
-40 :
-50

P (uC/cm?)

V(V)
Figure 1.16 : Courbe de polarisation du PZT [Bouy06]
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1.4.3 Méthodes de dépdt des diélectriques et électrodes

Dans ce manuscrit plusieurs diélectriques vont étre présentés. Ces diélectriques ont
éé déposés suivant plusieurs techniques de dépét. Le tableau suivant (Tableau 1.3)
présente ces différentes méthodes

Tableau 1.3 : Récapitulatif des méthodes de dépét des diélectriques et desélectrodes ains
gue des couples diélectrique/électrode présentés dans ce manuscrit.

Diélectriques Electrodes
Si3N4 A|203 Ta,Os5 HfOz ZrOs | PZT TiN | Pt IrO,
CVD X X
o PECVD X
‘@' MOCVD X
L PVD X
12{33 ALD X
2 PEALD X X X X X
‘g Sol-Gel X
Pulvérisation x| X
cathodique
B TiN X X X X X
s,
o g Pt
B
T IrO;
CvD [Paul04] (Chemical Vapor Deposition)
PECVD [Schu88] (Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition)
MOCVD [Kim91] (Metal Organic Chemica Vapor Deposition)
PVD [NouvO1] (Physical Vapor Deposition)
ALD [Sunt89] (Atomic Layer Deposition)
PEALD [Song01] (Plasma Enhanced Atomic Layer Deposition)

A noter que, a la fin de tout le procédé de dépbt des puces étudiées, un recuit
obligatoire est appliqué a la puce pour stabiliser les couches formant la puce. Ce recuit a
géné&ralement une température de I’ordre de 400°C appliquée pendant 30 minutes a 1
heure.

Pour le procéde IPAD latempérature de recuit est elle de 250°C.

Bien que plusieurs électrodes aient été testées au cours de la thése, il n'a été
reporté dans ce manuscrit que celle réalisées en TiN (sauf pour les capacités PZT) qui
permet pour nos architectures d’ obtenir les meilleures performances. On peut aussi noter
gue tous les diélectriques présentés dans ce manuscrit a I’ exception du PZT sont intégrés
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dans une structure éectrode/diélectrique/électrode symétrique. Tout au long du manuscrit
nous parlerons des performances éectriques d' un diélectrique, il est important de garder
en mémoire le fait que ces performances éectriques sont données dans le cadre d’ une
intégration en microélectronique. Elles représentent aussi |'association d’un couple
indissociable : électrodes/diélectrique.

27



Chapitre | — Cadre de I’ étude

.5 Propriétés électriques d’une capacité

Une capacité, qu’ elle soit intégrée en microélectronique ou pas, présente plusieurs
caractéristiques électriques. Au cours de cette partie nous allons présenter certaines d’ entre
eles:

> Lapermittivité réedlle et |es pertes dié ectriques
» Les nonlinéarités en tension.

» Les courants de fuite.

> Lafiabilité des diéectriques.

[.5.1 Notion de polarisation, susceptibilité et permittivité [Jons83]

En partant du principe particuliérement évident qu'aucun matériau ne peut
répondre instantanément a une consigne (seul le vide peut répondre instantanément), on
comprend pourguoi la réponse d un diélectrique dépend toujours du temps et donc de la
fréquence. En effet, tout type de matériau soumis a une sollicitation (électrique,
mécanique...) présente une inertie.

En appliquant cette constatation a un composant basé sur deux électrodes
paraléles espacées d une distance d entre lesquelles se retrouve un diélectrique, si on
applique une tension V(t) sur ce composant alors la charge induite aux électrodes sera la
somme de deux contributions. La premiere est la contribution instantanée du vide et la
seconde la polarisation qui dépend du temps On aainsi larelation:

D(t) =ey.E + P(t) 1.1
D est le déplacement diélectrique et donne la densité de charge totale induite aux
électrodes par unité de surface, E est le champ éectrique appliqué entre les électrodes, P

est lapolarisation et ey est la permittivité du vide.

Afin de calculer la polarisation, la fonction de réponse diéectrique f(t) est
introduite. Cette fonction caractérise la réponse du matériau diélectrique pour une
excitation éectrique donnée.

En intégrant cette fonction et le champ électrique, on obtient alors la polarisation.

¥
P(t) =&, O (1) E(t-t )t (12)
0

Le calcul de la transformée de Fourier de cette équation permet d’ obtenir la
polarisation en fonction de la fréquence.

P(w) =eqy.c * (w).E(w) (1.3
ol ¢ est appelée la susceptibilité, une fonction complexe qui permet d’ obtenir
I’amplitude et I’argument de la polarisation. On peut I’ écrire sous laforme :

28



Chapitre | — Cadre de I’ étude

¥
c*(w)=c'(w)- i.c"w)= o) (t)e " dt (14)
0
c' représente I’amplitude de la polarisation en phase avec le champ éectrique
E(w). c" représente quant a elle I’amplitude de la polarisation en quadrature avec le champ
éectrique E(w).

¥

c'(w) = Of (). cos(wt )t (15)
0¥

c" W) = o (©).sn(wt)ct (1.6)
0

Il est alors possible de calculer a nouveau la densité de charge totale induite aux
électrodes dans le domaine fréquentiel.

D(W) =ep{1+c'(W) - i.c"(W)}Ew) (1.7)
En introduisant la fonction e” (w) comme éant |a permittivité:

e*(w) = % (1.8)

On trouve alors:

e*(w)=eo._1{1+é ch(w)-i g c;(w)g (19)

Les sommes proviennent du fait que plusieurs types de polarisation peuvent
apparaitre dans un diélectrique :

» La polarisation éectronique : I'application d’un champ électrique sur le
diélectrique induit un léger déplacement du nuage éectronique de I’ atome
par rapport a son noyau. Un dipdle est aors crée. Cette polarisation
intervient pour des fréquences supérieures aux fréguences optiques (de
' ordre de 10%° Hz c’est adire I'ultra-violet lointain) et d’ aprés les équations
de Maxwell elle donne une permittivité réelle égale au carré de I'indice de
réfraction du matériau : € =2

E=0 E?0 E

Figure 1.17 : Polarisation éectronique
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» La polarisation ionique (ou polarisation atomique) : I’ application d’ un champ
électriqgue sur un diélectrique induit un déplacement des ions positifs par
rapport aux ions négatifs. Cette polarisation intervient pour des fréquences
inférieures au Téra Hertz (f<10*? Hz).

E=0 E?0 £
4—
+ - + -

Figure 1.18 : Polarisation ionique

» La polarisation dipolaire (ou polarisation d' orientation) : I'application d'un
champ électrique sur un diélectrique induit I’ orientation des dipdles dans le
sens du champ électrique. Cette polarisation intervient pour des fréquences
inférieures au Giga Hertz.

E?0 E
—

;\I Y | <A
| S

Figure 1.19 : Polarisation dipolaire

> La polarisation d' électrode (aussi gopelée polarisation de charge d' espace ou
d interface) : L’ application d’un champ électrique sur un diélectrique induit un
déplacement de charges mobiles. Ce déplacement a pour effet I'accumulation
de charges au voisinage des électrodes. Cette polarisation intervient pour des
fréquences inférieures au kilo Hertz voir extrémement basses.

E=0 E?0 E
4—

®OO®O®

0RO 92858

®OO®O® OOOO0

OOEO®O @O0®0O0

Figure 1.20 : Polarisation d’ électrode

La permittivité est donc la somme de ces différentes polarisations. Il est alors
possible de calculer la permittivité relative :

e*(w

e, * (w) _&'w)
€o

Et en décomposant ;" en une partie réelle € et uneimaginaire '’ on obtient :

=1+ chW)- ig cn(w) (1.10)

e *Ww)=e'(w)-ie"(w) (1.12)
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e'(w) =1+ c,Hw) (112)
e"W) = § cp(w) (1.13)

Dans la suite de ce manuscrit €' sera appel€ la permittivité réelle (ou permittivité
relative) et '’ les pertes diélectriques.

Nous pouvons d'ores et dga introduire I’angle de perte d qui est couramment
utilisé (figure 1.21).

|
0 e

Figure 1.21 : Visualisation de |’angle de perted en fonction dee’ et e”

tan(d) = Z— (1.14)

Ceterme permet de comparer trés simplement les pertes diélectriques par rapport a
la permittivité réelle. 1l représente le ratio de I'énergie dissipée par radian dans le
diélectrique sur I’ énergie accumul ée.

[l peut étre intéressant de remarquer que tan(d) est égal a I'inverse du facteur de
qualité particulierement utilisé dans le domaine des fréquences HF.

Nous allons maintenant définir la capacité d'un condensateur en fonction du ratio
de la charge Q induite sur les éectrodes divisée par la tension appliquée entre ces mémes

éectrodes :

_dQ
Y, (2.15)
A partir de I’ équation (1.7) on peut exprimer lavaleur de la charge Q comme suit :
Vv
Q:S.D:S.e*.E:S.e*.E (1.16)

avec S lasurface en regard des électrodes et d I’ épaisseur du diélectrique.
On obtient donc une valeur de capacité égale a :

e*.S

C= g (L.17)
En développant la permittivité complexe on trouve aors:

eole'w)- ie" (Ww)[.S , o
c = @IS _ o o) (L18)

d

Ces équations nous ont permis dintroduire les concepts de permittivité,
susceptibilité, polarisation... Elles serviront de base pour ce manuscrit, dans lequel les
phénomeénes a |’ origine de la relaxation diélectrique seront appréhendés dans le détail.
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|.5.2 Les non-linéarités en tension

Lorsgu’ une tension est appliquée sur un diélectrique, sa permittivité va présenter
des variations en fonction de la tension. Ces nonlinéarités peuvent, si elles sont trop
fortes, générer des distorsions dusignal et donc perturber le fonctionnement du circuit
dans lequel la capacité est utilisée [Becu06].

On peut identifier deux types de non linéarités :
> Lesfables nonlinéarités en tension

» Les fortes nonlinéarités en tension

|.5.2.1 Les faibles non-linéarités en tension

Les faibles nonlinéarités en tension sont généralement modélisables suivant une
loi parabolique en fonction de la tension appliquée sur les électrodes de la capacité (1.21) :

C(V) =Cy.(1+CLV +C,V?) (1.19)

Exprimée en fonction du champ éectrique global E=V/d (avec d I'épaisseur du
didlectrique), I’ expression (1.19) devient:

C(E) = Co.(1+b.E +a.E?) (1.20)

Ce type de dépendance parabolique des nonlinéarités avec la tension est
communément reporté dans les diél ectriques amorphes.

Co représente la vaeur de la capacité sous une tension continue nulle. Les
coefficients Cy, a, C, b sont les coefficients de nont linéarité. C; et b sont les coefficients
lindaires et C; et a sont les coefficients quadratiques de la caractéristique C(V). Dans la
suite de ce manuscrit, seul les coefficients C, et a seront présentés car ils sont intrinseques
au diélectrique. Les coefficients G, et b représentent quant a eux un état de charge du
diélectrique qui dépend fortement des procédés de dépbt de I’ empilement MIM.

A titre d exemple, lafigure 1.22 présente les variations en tension d’ une capacité a
base de HfO».
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cv)cov) | X g
1?038-( ) | & Données

—— Modéle Polynomiali 2

C(V)IC(OV) = 2.24E-04.V? + 4.13E-04.V + 1
R = 9.997E-01
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Figure 1.22 : Caractéristique C(V) d’une capacité HfO, de 420 A & 25°C.

Letableau 1.4 présente les coefficients C, et a de cing diélectriques amorphes qui

vont étre étudiés dans la suite de ce manuscrit.

Tableau 1.4 : Linéarités en tension de diélectriques amor phes pr ésentées dans ce manuscrit a

25°C, 10kHz et dans une gamme de tension comprise entre-5V et +5V.

Si3N4 A|203 T8.205 Hf02 ZrO;,
a (ppm/(MV/cm)?) 82 1680 1200 3950 2870
= gﬂgﬁ;ﬁﬁﬁ;ﬁgigiﬂw 47 660 60 280 121
SFF/um? (épai SSeurs associ des) (130A) | (160A) | (450A) | (375A) | (487 A)
Permittivité 7 8.5 24 20 26

Les coefficients a de I’aumine et de I'oxyde de tantale sont particulierement
proches. Néanmoins en termes de coefficient G, on voit que I’alumine présente des G
fortement dégradées par rapport a |’ oxyde de tantale pour une densité de capacité donnée.
L’ origine de ce phénoméne est uniquement due a la faible permittivité de |’alumine par
rapport a celle du Ta;Os qui oblige a avoir une couche d alumine tres fine et donc un
champ éectrique fort. On peut voir la méme tendance avec le nitrure de silicium ou a est
trés faible : pour atteindre une densité surfacique de 5fF/um? le diélectrique doit étre tres
fin ce qui conduit a avoir un coefficient C, comparable a celui du TayO:s.

En terme de spécification, un coefficient de nonlinéarité quadratique inférieur a
100ppm est généralement nécessaire au bon fonctionnement de n’importe quel circuit
anaogique.

[.5.2.2 Les fortes non-linéarités en tension

Certains diélectriques vont présenter de fortes norntlinéarités en tension. C'est par
exemple le cas des diélectriques ferroélectriques. Comme on peut le voir sur la figure
1.23, dans le cas d'une capacité composee de PZT, la permittivité est largement
dépendante du champ appliqué pour plusieurs fréquences et suivant le sens de parcours de
la tension une hystérésis apparait. En effet, |’ application d’une tension de +/-5V sur la
capacité induit une diminution de la permittivité de plus de 50% par rapport a la
permittivité a0V et de 75% sous +/-10V.
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A noter que ces échantillons ont une épaisseur de I’ ordre de 250nm, c'est-a-dire
gue pour une tension de 5V, le champ appliqué sur I" échantillon est de 200kV/cm.

100KHz 25°C

.~
——100KHz 25°C e

e _—
/N LA
7/ \\ AN

/% AN

/
/M

— —

S

-1Io 75 5 -zls Uo zl.5 5 7I5 v 1Io »1Io »7I.5 5 25 0 275 5 7.I5 \ 1Io
Figure1.23: e’ et €’ en fonction delatension continue appliquée sur I’ échantillon. Les
fléches représentent le sens de par cour s de la cour be. (Vac=200mV)

666 5 —— 100KHz 25°C
tan(d) 10KHz25°C
1KHz 25°C

/ B(/\\ — 100H225°C
75K

-:;.0 -7I.5 I5 -ZIAS 0 215 ; 7:5 \ lIO
Figure 1.24 : tan(d) en fonction delatension continue appliquée sur I’ échantillon
(Vac= 200mV)

On peut remarquer le fait que lors de I’ application d’une tension sur la capacité, la
permittivité d’ une capacité PZT décroit fortement. L’ origine de cette forte dépendance de
la permittivité avec la tension s expligue a partir de la configuration en domaines du
diélectrique. Plus le nombre de parois de domaines est élevé, plus la capacité est grande.
Sous I’ action du champ éectrique continu, le nombre d e domaine diminue et induit alors
une diminution de la permittivité. [Meno05]

Ce type de résultat en terme de non-linéarité en tension des capacités a base de
PZT limite donc leurs utilisations a des applications de découplage.

A noter que, la permittivité autour de OV est dépendante de la fréquence (e’ varie
d’environ 10% entre 100Hz et 100kHz), nous étudierons cette dépendance dans le chapitre
1.

[.5.3 Les principaux modes de conduction dans les structures MIM

Dans cette partie nous présentons succinctement les principaux modes de
conduction identifiés dans les structures MIM. Pour cela nous alons identifier deux cas :
les mécanismes de conduction limités par les interfaces et ceux limités par le volume.
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[.5.3.1 Conduction limitée par les interfaces

Plusieurs modes de conduction sont limités par les interfaces:

» Laconduction par émission thermoionique (Modele de Schottky)

Ce type de conduction apparait généralement pour des champs fables
(E<0.5MV/cm) et des températures élevées (T>200°C). Dans ce cas |'énergie des
électrons est supérieure a la barriere énergétique F o. Les électrons responsables de ce type
de conduction sont généralement appel és «porteurs chauds ».

T——\\

|Méta| 1| Diélectrique |Méta| 2|

Figure 1.25 : Diagramme de bandes d’ énergie pour une conduction par émission
thermoionique.

» Laconduction par courant tunnel direct (V<f o)

Lorsque les porteurs ont une énergie insuffisante pour franchir la barriere de
potentiel al’interface, on observe une conduction par courant tunnel direct (figure 1.17).
Typiquement, ce type de conduction est observable dans du SIO, a faibles champs
électriques pour des diélectriques d’ épaisseurs supérieurs a environ 3nm et quelque soit le
champ électrique s |’épaisseur du diéectrique est inférieure a 3nm. A la différence du
mode de conduction thermoionique qui utilise des «porteurs chauds», les éectrons

responsables de la conduction par courant tunnel direct sont généralement appelés
« porteurs froids ».
‘Ic\\___

le 4

Fo

o > F
Eg 41;

|Méta| 1| Diélectrique |Métal 2|
Figure 1.26 : Diagramme de bandes d’ énergie pour une conduction par courant tunnel
direct.

T———\\

» Laconduction du type Fowler-Nordheim (V>f )
Ce courant se rapproche du courant tunnel direct, mis a part le fait que la barriére
de potentiel vue par les éectrons est triangulaire au lieu d étre trapézoidale du fait du fort
champ électrique appliqué sur la capacité MIM (figure 1.18).
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| Métal 1] Diélectrique [Métal 2 |

Figure 1.27 : Diagramme de bandes d’ énergie pour une conduction du type Fowler-
Nordheim.

[.5.3.2 Conduction limitée par le volume

Plusieurs modes de conduction sont limités par le volume:

» Laconduction ohmique
Pour des champs éectriques trés faibles (E<0.1MV/cm), la conduction
électronique suit laloi dOhm :

J=s.E (1.21)
e s =N.gu (1.22)

avec s laconductivité, N le nombre de porteurs par unité de volume, q leur charge
et 1 lamobilité.

» Laconduction par sauts
Lorsque I’ énergie des porteurs est inférieure a la hauteur de barriére de potentiel,
on peut assister a une conduction par saut de porteurs de piéges en pieges plus connue
sous le nom de «hopping ». Ce courant se rapproche du courant ohmique puisqu’il est
directement proportionnel au champ électrique.

» Laconduction du type Poole-Frenkel
Ce type de conduction correspond a de I’émission thermoionique d éectrons
depuis un piége situé dans le diélectrique. Un fort champ éectrique tend & abaisser la
barriere énergétique du piege qui va pouvoir libérer plus facilement son éectron (figure
1.19).
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|Méta| 1| Diélectrique |Méta| 2|

Figure 1.28 : Diagramme de bandes d’ énergie pour une conduction du type Poole-Frenkel.

L’ expression de ce type de conducti on s écrit :

e qf . 0
J=CEepg i—tgeqog " JEz (1.23)
Et b = 89191/2 (1 24)
PF ep e o .

avec C une constante proportionnelle a la densité de pieges, F: la hauteur de
barriere du piege par rapport a la bande de conduction, E le champ appliqué sur le

diélectrique et b pr la constante de Poole-Frenkel.

[.5.4 La fiabilité des diélectriques

Sous I'application d'un champ éectrique les diélectriques se dégradent (création
de piéges dans le diélectrique, piégeage de charges...). L’ éape ultime de cette dégradation
est le claguage du diélectrique [Ribe0g].

C’est un phénomeéne localisé dans le didlectrique qui intervient a I’endroit ou il est
le plus faible. || gpparait généralement suite a la formation d’un chemin conducteur entre
les deux électrodes de part et d’autre du diélectrique. Ce chemin est appelé le chemin de
percolation. 1| mene a la destruction irréversible du diéectrique qui passe aors de I’ état
isolant al’ état conducteur.

Le claguage étant localisé a I’endroit le plus fragile du diéectrique (diélectrique
aminci induisant un champ éectrique plus fort, défauts localisés favorisant |’ apparition
d’'un chemin de percolation...), I'éude de la fiabilité d’une capacité devient aors une
étude statistique.

Il existe deux types de défauts dans un diélectrique : les défauts intrinseques et les
défauts extrinseques.

Les défauts intrinseques sont liés directement aux propriétés du diélectrique alors
gue les défauts extrinséques sont eux liés a des problemes dus aux procédés de dépots.

La figure 1.29 représente la courbe de I'évolution du taux de défaillance d’'un
composant avec le temps. Cette courbe appel ée courbe en «baignoire » permet d’identifier
trois zores :
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» Dans la zone 1 (temps courts), on trouve les claquages extrinséques ou
« défauts de jeunesse ».

» Dans la zone 2 (temps intermédiaires), on parle de claquages durant la vie
utile ou défauts aléatoires.

» Dans la zone 3 (temps longs) les claquages sont intrinseques au matériaul.
On parle également d’ usure.

Taux de défaillance

Zonel Zone2 Zone3

Temps i

Figure 1.29 : Courbe en «baignoire ». Taux de défaillance en fonction du temps

Dans ce manuscrit, tous les condensateurs étudiés ont pour objectif des taux de
défaillance inférieur a2 0.01% sur une durée de 10 ans sous une tension de 5V et 125°C.

Toutefois, tout au long de ce manuscrit, nous nous sommes efforcés de caractériser
électriquement les capacités étudiées dans des corditions de tension, température et temps
éloignés des limites de fiabilité des composants. En effet, il est important de noter d ores
et dga que toutes les mesures présentées dans ce manuscrit ne constituent pas un état de
dégradation électrique du diélectrique étudié.
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.6 Conclusion

Ce premier chapitre a permis de préserter le contexte de ce travail de these. Les
utilisations les plus courantes des capacités dans des circuits éectroniques ont été
discutées. Puis, les différents avantages dintégrer des capacités MIM dans une puce ont
été étudiés. En particulier, la présentation des différentes architectures permettant de
raccorder une puce a un condensateur, nous a aidé a démontrer I'intérét d' utiliser des
capacités MIM intégrées dans les niveaux d'interconnexions des circuits semi-
conducteurs.

L e dével oppement de capacités présentant des densités de plus en plus importantes
a été motivé par I’introduction de I’ exemple du découplage d’ une puce. Afin de permettre
cette augmentation de densité, deux approches sont proposees : I’ introduction de nouveaux
diélectriques présentant une permittivité supérieure ou I|'introduction de nouvelles
architectures de capacités MIM en trois dimensions.

Plusieurs architectures de capacité MIM deux ou trois dimensions ont été ensuite
présentées suivant la nature du "Back-End" (cuivre ou aluminium).

Les diélectriques étudiés pendant cette thése ont été présentés. La plupart de ces
diélectriques sont amorphes (SsN4, ALOs3, TapxOs, HfO, et ZrO,), un seul diélectrique
ferroélectrique cristallisé le PZT, sera étudié dans ce manuscrit.

Enfin, les propriétés diélectriques ont été décrites : concepts de polarisation,
susceptibilité et permittivité, nortlinéarité en tension, différents processus de conduction
(Schottky, courant tunnel direct, Fowler-Nordheim, ohmique, hopping, Poole-Frenkel) et
enfin la fiabilité des diél ectriques.
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caractérisation

CHAPITRE Il - Description du phénomene de relaxation
diélectrigue et de ces méthodes de car actérisation
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caractérisation

Apres avoir introduit le contexte et les principal es grandeurs physiques nécessaires
a cette étude, ce chapitre est consacré a la description du phénoméne de relaxation
didlectrique. Pour cela, trois fagons de caractériser ce phénomene vont étre décrites en
détail:

La premiere est basée sur la mesure des variations de la permittivité et des pertes
diélectriques en fonction de la fréquence. Cette partie nous permettra de présenter les
différents modéles de relaxation diélectrique reportés dans la littérature.

L'étude des différents courants traversant une capacité dans le temps permettra
didentifier la seconde facon de caractériser le phénomene de relaxation diélectrique
appelé le courant de relaxation. Cela donnera lui a la présentation de son effet sur une
mesure de courant en fonction de la tension appliquée a une capacité MIM.

La troisiéme fagon sappelle la mesure de I’ effet mémoire. Aprés avoir présenté cet
effet, la description du circuit de mesure réaisé pour le caractériser ains que ces
performances seront proposees.

Enfin, un autre type de caractérisation éectrique, moins direct, appelé mesure de
courants thermo-stimulés, sera également présenté.
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Il.1 Mesures fréquentielles

La caractérisation du phénomene de relaxation diélectrique grace a des mesures de
capacité en fonction de la fréquence, est certainement la méthode la plus simple et la plus
reportée dans lalittérature.

[1.1.1 Variation de la permittivité et des pertes diélectriques en fonction
de la fréquence

Comme nous |’avons défini dans le chapitre I, la constante diélectrique est une
fonction complexe (e*) de la permittivité réelle (e) et des pertes diélectriques (e'’).

er=g'-j e 2.1)

La figure 2.1 présente les différents effets sur la permittivité et les pertes
diélectriques des modes de relaxation et de résonance.

I Vibrations 1
e 5 c . Valence Inner
g/gy pace Charges Dipoles Atoms  Flecirons  Electrons

be {

(6)
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1 (H)j,—}f_znn
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10r'1Hz 1}-"1 UUHZ UkHz 1I'u1‘-|z lO‘GMHHuGHz I'I“Hz ID“THL DFHz 1 EHz 100 EHz

| Relaxations 11 Resonances ]

Figure 2.1: Présentation des différents effets sur la permittivité et les pertes diélectriques des
modes de relaxation et de résonance. [Jons33]

On peut remarquer sur lafigure 2.1 qu’ une variation de permittivité réelle induit un
pic sur les pertes diélectriques.

On retrowe sur cette figure le fait que la permittivité dans les fréquences
supérieures aux fréguences optiques est égale a 1 (contribution du vide). Puis en suivant
les fréquences décroissantes: les polarisations éectroniques et atomiques qui sont des
phénomeénes de résonance et les polarisations dipolaire et charge d espace qui sont des
phénomenes de relaxation. Ces polarisations ont d§ja été présentées dans le chapitre
précédent. La thése portant sur |'étude des phénomeénes de relaxation, nous nous
concentrerons sur la gamme de frégquences «basses » alant du mHz au GHz.

[1.1.2 Loi de Kramers-Kronig

La figure 2.1 montre que chaque type de polarisation induit une diminution de la
permittivité avec la fréguence ainsi gu’un pic de pertes diélectriques. Cette imbrication
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entre la permittivité réelle et les pertes diélectriques est décrite par les relations de
Kramers-Kronig [Jons33].

En effet, a partir des équations (1.5) et (1.6) présentées au chapitre 1, on peut
constater que c‘(w) et c"” (w) sont dérivées de la méme fonction f(t). La fonction f(t) a
donc été supprimée de ces éguations ce qui a permis d exprimer la partie réelle de la
susceptibilité complexe c'(w) en fonction de la partie imaginaire de la susceptibilité
complexe c"”(w) et inversement. Les équations R.2) et (2.3) sont appelées relations de
Kramers-Kronig. Ces relations sont la conséquence du principe de causalité.

2 ¥ xc"(x)

] == \
c'(w) . dixz- " X (2.2
c''(w) P %dx (2.3)
p X2- W

A partir de ces relations, il est possible d’ obtenir les variations de la permittivité a
partir des pertes diélectriques ou inversement. |l est vrai que généralement lors d une
mesure de permittivité en fonction de la fréguence, la mesure des pertes diélectriques se
fait automatiquement. Néanmoins, ces relations peuvent permettre d'identifier la
cohérence entre ces deux mesures. Par exemple, dans le cas de la mesure de la relaxation
diélectrique d’ une capacité présentant des fuites importantes, la conductivité peut masquer
totalement les pertes diélectriques. A ce momert 13, le calcul a partir de I’ équation (2.3)
peut fournir une représentation des pertes diélectriques sans la conductivité.

En appliquant I’ équation (2.2) dans le cas d’ une fréquence nulle, on obtient :

c'(0) = s SC—()dx = Q c"'(x)d(In x) (2.4)

Cela relie I'augmentation de permittivité a la somme des pertes diélectriques
tracées en échelle fréquentielle logarithmique.

C’est en partie pourquoi toutes les mesures de permittivité ou pertes diélectriques
en fonction de la fréguence présentées dans ce manuscrit sont en échelles logarithmique de
frégquence.

Il.1.3 Relaxations du type Debye

Comme nous I’ avons dga évoqué dans le chapitre |, la permittivité est due a des
dipbles présents dans le diélectrique, qui sous I'action d’'un champ éectrique vont
s orienter. Au début du XX°™ siécle, en sinspirant de diélectriques liquides, Debye a
constaté que s tous les dipdles ont le méme temps d’ orientation t et n’'interagissent pas
entre eux [Deby29], la permittivité complexe e* en fonction de la fréquence suit la loi
suivante :

e*(w)=ey +

1+iwt (25)

45



Chapitre Il — Description du phénomene de relaxation diélectrique et de ces méthodes de
caractérisation

avec De =e,. - e

epr est la permittivité basse fréguence, eqr est la permittivité haute fréquence, t est
le temps caractéristique de relaxation et w est la pulsation (en rad/s).

Cette réponse est dite idéale, car tous les dipbles participant au phénoméne de
relaxation ont le méme temps de relaxation t. Ce comportement a été principalement
observé dans des diélectriques liquides tels que I’ eau [Jons83]. En pratique, il est assez
rare d’ observer une telle relaxation dans des diélectriques solides. En effet, généralement
les interactions entre les dipbles ne peuvent pas étre négligées dans ces matériaux, ce qui
induit une dispersion du temps de relaxationt .

[1.1.4 Distribution des temps de relaxation

Dans le cas ou tous les dipbles n'ont pas le méme temps de relaxation mais qu’un
pic de relaxation est visble, on parle de distribution des temps de relaxation DRT
(Distribution of Relaxation Time). Il existe plusieurs modéles empiriques permettant de
décrire correctement ces types de relaxation. Ces modeles sont tous dérivés de I’ équation
de Debye.

[1.1.4.1 Relation de Cole-Cole

Cetterelation s écrit :

e* (w) =ey +.L (2.6)
1+ (@(wt)?

avec O<a £1

Cette relation empirique permet d' awir une réponse fréquentielle symétrique, mais
plus aplatie qu'une réponse de Debye. Il est la plupart du temps utilisé dans des
diélectriques solides amorphes. [Coledl]

11.1.4.2 Relation de Davidson-Cole

Cetterelation s écrit :

De

e*(w)=ey +—[1+i.w.t ]b

2.7)

avec O<b £1

Cette relation empirique permet d’ avoir une réponse fréguentielle asymétrique, qui
auit la courbe de Debye dans les basses fréquences et qui a une pente plus faible dans les
hautes fréquences. |l est assez souvert utilisé dans des diélectriques liquides. [Davi51]
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[1.1.4.3 Relation de Havriliak-Negami

Cetterelation s écrit :

e*(w)=ey + .De - (2.8
|1+(| .vv.t)al

avec O<a £leab£fl

Cette relation empirique permet d’avoir une réponse fréquentielle asymétrique, a
et b permettant de régler les pentes en haute et basse fréquences. On peut remarquer que
pour a=b=1 on retrouve une réponse du type Debye. [ Havr66]

Citons auss les modéles empiriques de Fuoss Kirkwood [Fuos4l] et de Jonscher
[Jons83] qui sont légeremert plus complexes et qui permettent de paramétrer
indépendamment |e comportement en haute fréquence de celui en basse fréguence.

[1.1.4.4 Comparaison des quatre modeles présentés avec le
modele de Debye

Ces modéles ont été simulés dans le domaine fréguentiel afin d'identifier chaque
comportement. Ces résultats sont présentés pour la permittivité réelle €', les pertes
diélectriquese’’ sur lafigure 2.2a et tan(d) sur lafigure 2.2b.

6 —Debye] 101 —Debye

) H-N H H-N
c-c o c-c
5 ﬁ

e — S
’ \\\ = / \\ :Z
Z AN /{ \\\1\

1

0 T T T T T T T 1 104 T T T T T T 1
0.01 0.1 1 10 100 1000 10000 100000 1000000 0.01 0.1 1 10 100 1000 10000 100000 1000000
freq (Hz) freq (Hz)

Figure 2.2a: Variation dela permittivité réelle et des pertes diélectriques en fonction dela
fréquence pour les différents modées. e, =1, eg=5, t =10%/(2*p) en secondes, a=0.6 et b=0.8.
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Figure 2.2b: Variation de la tangente deI’angle de perte en fonction de la fréquence pour les
différents modéles. e,=1, eg=5, t =10°%/(2*p) en secondes, a=0.6 et b=0.8.

On peut remarquer sur la figure 2.2a que les modéles empiriques permettent
d’ avoir des variations de permittivité réelle sur une gamme de fréquence plus large que
lors d’ une réponse du type Debye pure.

Sur la figure 2.2b, dans le domaine des basses et hautes fréquences, la pente (dans
un repére loglog) est reportée. Comme on peut le remarquer, le modéle d’'Havriliak-
Negami permet dguster chague pente (haute fréguence et basse fréguence)
indépendamment I’ une de I’ autre.

Un autre point essentiel, important a identifier, est le comportement du tan(d) en
fonction de la fréquence qui est tres proche du comportement des pertes diélectriques €'’
Néanmoins, on voit facilement que le pic n’est pas positionné a 100Hz i.e. a 1/(t.2p) . En
faisant le calcul du tan(d) a partir du modele de Debye on trouve :

tan(d)(w) = & = (Bor ~ Cur)t W
€gr T€e (W)
(2.9)

En calculant la fréquence du maximum du tan(d), on obtient :

1 €ar

Wy = ——.
2pt \e,

MAX (2.10)

On trouve donc que la fréquence du pic du tan(d) dépend alafois de t, mais auss
de egr et de eqr. Pour les autres modeles, la fréguence du pic dépend quant a elle des
mémes parametres, avec en plus les coefficientsa et b.

Ains tout raisonnement sur la fréquence du pic de relaxation visible sur le tan(d)
doit étre fait avec la plus grande prudence. En particulier extraire une énergie d’ activation
sur le pic du tan(d) pour déduire celle du phénomeéne de relaxation peut étre fait s et

seulement s les parametres esr, eqr, a € b restent constants quelle que soit la
température.

La figure 2.3 représente le graphe de Cole-Cole qui donne les pertes diélectriques
en fonction de la permittivité réelle pour les modéles présentés précédemment.
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Figure 2.3: Diagrammede Cole-Colee’’ €’).

Le modéle de Debye dans une représentation du type Cole-Cole est un demi-cercle
de diamétre egr-enr €t de centre Situé a 1/2(egrtenr) sur I’axe des e'. Le maximum des
pertes diélectriques est égal au rayon et intervient pour une fréquence égale a 1/ (2pt).
L’angle g, qui correspond a |’angle entre la courbe et I’ axe des x lorsgue les pertes sont
proches de 0, est égal a p/2. D’une fagon générale, et donc pour les autres modéles, la
valeur de cet angle est égale a:

q=2p.p (2.12)

avec p lapente de lacourbe €'’ a cette fréquence en échelle log log.

Ce type de représentation permet de mettre clairement en évidence le fait que le
maximum des pertes diélectriques est toujours corrélé au maximum des variations de
permittivité.

[1.1.4.5 Effet de la température sur le temps de relaxation t

Plusieurs dépendances du temps de relaxation t dans tous les diélectriques ont
déja été reportées, la principale est une dépendance suivant une loi en Arrhenius.

Cette loi permet a I’ origine de décrire, en fonction de la température, la variation
de vitesse d'une réaction chimique. Dans le cas du temps de relaxation, la fluctuation
thermique permet de fournir |’ énergie suffisante a un dipdle (au sens général, qu’il soit
d origine moléculaire, interfacial...) pour franchir la barriere de potentiel d’une position
vers une autre position d équilibre [Deby29]. Le temps de relaxation suit alors la loi en
température suivante :

Ea
t (T) =t o ekT (2.12)

avec to une constante en secondes, E I'énergie d activation et k la constante de
Boltzmann.

Citons auss le comportement en température de Vogel-Fulcher-Tammann (VFT)
[Garc89], essentiellement observé dans des diélectriques polymeres qui dépend alors de la
température de transition vitreuse.
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II.L1.5 Origines de la relaxation diélectrique

Plusieurs mécanismes ont été reportés dans la littérature comme étant a I’ origine
du phénomene de relaxation diélectrique, nous allons en présenter ici quelques uns qui
serort rediscutés dans ce manuscrit :

» Laconduction par saut
» Lapolarisation d' éectrode
> Relaxation interfaciale

[1.L1.5.1 Contribution de la transition par saut dans le comportement
fréequentiel

La présence de défauts dans le diélectrique peut mener a des variations de
permittivité avec la fréquence [Jons83]. En effet, ces défauts constituent des puits de
potentiel qui peuvent contenir des charges. Sous certaines conditions, ces charges peuvent
passer d’'un piege al’ autre et donc s déplacer dans le diélectrigue. On peut retrouver dans
lafigure 2.4 une représentation de ce modéle de transitionpar saut.

Figure 2.4 : Modéle de transition par saut sans champ éectrique (trait plein) et avec champ
électrique (trait pointillé).

Sans champ éectrique la probabilité des transitions entre les puits R; et R; sont
égales et la hauteur de barriére a vaincre pour passer d'un piege vers |’ autre est de DH. On
voit bien que I'application d’un champ éectrique a pour effet de diminuer la hauteur de
barriere pour sauter du point j vers i ou augmenter la hauteur de barriére pour sauter du
point i versj. Celaapour effet d augmenter la probabilité de saut R; et de diminuer R;. A
partir de ce modéle, Jonscher a réussi a montrer que quand le champ électrique est
sinusoidal une contribution du « hopping » ala polarisation apparait.

N 1

c(w)= n —
3KTe, 1+iwt

(2.13)

On peut remarquer qu’ elle est de type Debye pure.

A partir de cette théorie de transition, Jonscher a proposé un concept de réponse de
type «power-law frequency » (PLF) qui suit laloi suivante :
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c(w) p e(w) = B(iw)** (2.14)
avec B une constante et ¢ un coefficient comprisentre O et 1.

En décomposant la permittivité en partie réelle et partie imaginaire on obtient :

e W) = stng%ogmc'l (2.15)
e %]
e''(w)= Bcoscéae:?p(—:)\N‘*1 (2.16)
e (%]

On peut remarquer que les parties réelle et imaginaire de la permittivité ont toutes
deux les mémes dépendances fréguentielles. Cela induit que le tan(d) est indépendant de la
fréguence :

d)(w) = co=R2
tan(d)(w) cotg > (2.17)

Dans la suite de cette éude nous poserons le changement de variable n=1-c. Cela
permet d’ obtenir :

c(w) L e(w) =B(@iw) " (2.18)
2P 0

tan(d)(w) = teng=—>-> (2.19)

avec n comprisentre O et 1.

Jonscher aaussi discuté du coefficient n. Lorsgu’il est proche de 0 (ou ¢ proche de
1), les variations de permittivité réelle et des pertes diélectriques avec la fréquence sont
tres faibles. Ce cas intervient uniquement dans les diélectriques de trés bonne qualité
présentant peu de défauts. |l est appelé le comportement «flat loss » (pertes diélectriques

plates).

L’introduction de ce comportement en puissance est trés importante dans I’ é&ude
du phénomeéne de relaxation diélectrique. En effet, jusqu’ici nous avons présenté les pics
de perte comme étant a I’origine des variations de la permittivité en fonction de la
fréguence. Néanmoins, entre deux pics de relaxation diéectrique, les capacités n’ étant
jamais parfaites, les pertes diélectriques ne sont pas nulles. Et comme la loi de Kramers-
Kronig le stipule, toutes les pertes diélectriques induisent des variations de permittivité en
fonction de la fréquence. C'est pour cette raison que lorsgue I’ on mesure n’importe quel
didlectrique a une fréguence, on va obtenir une valeur de tan(d) non nulle méme s aucun

pic de relaxation n'en est al’ origine [ Segu98].
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[1.1.5.2 Contribution des effets d’interface dans le comportement
fréquentiel

D’autre part, dans la littérature, il a é&é montré qu'a I'interface entre deux
matériaux des mécanismes de relaxation peuvent apparaitre.

a) Lapolarisation d’ électrode

Cest justement le cas de la polarisation d'électrode qui intervient lorsgu’ une
couche de forte impédance apparait entre I’ éectrode et le diélectrique. Cette apparition
peut ére due a I’accumulation de charges qui ont migré dans I'échantillon ou a un
mauvais contact entre le diélectrique et I'électrode. Cela a pour effet une forte
augmentation de la capacité mesurée en basse fréquence (équation 2.20) et une
dépendance de la permittivité apparente en w2 dans le cas ou la couche de forte
impédance est del’air [Blyt79].

e'app = e'+— 0 S 2.2
w’eiC, (2.20)

avec Gy la capacité de la couche entre |’ électrode et le diélectrique, G la capacité
delal’échantillon et s la conductivité du matériau.

Le phénoméne de polarisation d'électrode a été aussi attribué a la dimension
fractale de I'éectrode. En effet, Liu a montré qu'en ssimulant la rugosité de I’interface
entre une éectrode et un diélectrique par un modéle fractal, on obtenait un phénomeéne de
relaxation diélectrique [Liu85].

b) Lapolarisation interfaciale

Le méme comportement gue la polarisation d’ électrode mais cette fois entre deux
diélectriques a éé présentée par Maxwell [Tunc0l].Ce comportement est appelé le
phénoméne de polarisation interfaciale. Elle peut notamment apparaitre quand des
espéces ou des charges s accumulent a une éectrode créant une capacité composée de
deux diélectriques de composition et donc de caractéristiques électriques différentes.

Il a montré que cette association de deux diélectriqgues de permittivité et
conductivité différentes induit inévitablement une relaxation du type Debye. Ce modéle
et appelé le modee de Maxwell-Wagner [Sent05] (aussi appelé fonctionnement de
double capacité), il est décrit d’ un point de vu physique dans la figure 2.5.
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§

Figure 2.5: Présentation du modéle de Maxwell-Wagner d’un point de vue physique.

Ce modéle physique peut étre traduit en un modéele éectrique présenté en figure
2.6. Ce modele est composé de deux impédances en série ou chacune des impédances est
composée d’ une capacité en paralléle avec une conductance. La capacité et la conductance
peuvent ére exprimées en fonction des parametres physiques C; = e..9d € la
conductance G; = si/d;. Avec e la permittivité du vide et Sla surface de la capacité.

Figure 2.6. Présentation du modéde de Maxwell-Wagner d’un point de vu éectrique.

La permittivité basse fréguence, la permittivité haute fréquence, le pic de
relaxation et la fréquence du pic de relaxation sont évidemment dépendants des variables
du systéme. Suivant ces variables (g; la permittivité, s; la conductivité et ¢ |’ épaisseur), il
peut étre de trés faible amplitude et intervenir dans des fréguences extrémement basses et
non mesurables.

Le fait que ce modéle éectrique permette de représenter uniquement un
comportement de type Debye pur peut parfois limiter son utilisation puisgue, comme nous
pourrons le voir dans la suite, la plupart du temps nous N’ observons pas de pic de Debye.
Néanmoins, nous verrons dans le chapitre V qu'il est quand méme possible de I’ utiliser
comme une premiere approximation afin d'identifier les variables du modele Maxwell-
Wagner décrit dans la figure2.5.

Notons aussi e modele de Maxwell-Wagner-Sillars [Sill37] [TuncO1] qui S inspire
directement de celui de Maxwell-Wagner, mais en travaillant sur le comportement d un
didlectrique contenant des impuretés de différentes formes. Ces impuretés ont comme le
diélectrique principal une permittivité et une conductivité propre. Sillars a montré que
suivant la forme de ces impuretés la permittivité apparente totale peut présenter de tres
fortes variations en basse fréquence, parfois bien plus fortes que celles du modele de
Maxwell-Wagner (voir figure 2.7).
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Figure 2.7: Modélede Maxwell-Wagner (a) et Maxwell—JVVagner Sillars (b, c, d).

[1.1.6 Méthodes de caractérisation des variations de permittivité en
fonction de la fréquence

[1.1.6.1 Introduction

Dans cette partie non-exhaustive, nous allons parler des différents appareils de
mesure utilisés pendant cette these pour caractériser les variations de permittivité et des
pertes diélectriques en fonction de la fréquence ainsi que des précautions a prendre pour
réaliser ou interpréter ces mesures. Ces appareils ont tous été raccordés a un banc de
mesure Sous pointes.

Trois types d’ appareils permettent d’ obtenir de telles mesures : les LCR-Meter, les
spectroscopes diélectriques et les analyseurs de réseaul.

11.1.6.2 LCR-Meter

Les LCR-Meter sont les appareils de mesure de capacité les plus communément
utilisés pour mesurer des composants passifs. I1s permettent d’ obtenir des résultats rapides
avec une bonne précision. De plus, leur mise en cauvre est aisée et leur gamme de
frégquence correspond a celle d’'une grande partie des applications. Cela permet de
caractériser les composants passifs dans leur future gamme d’ utilisation.

Durant la thése deux LCR-Meter d’ AGILENT ont été utilisés :

Le HP4284A
Le HP4294A

Les principales performances de chacun de ces appareils sont résumées dans le

tableau 2.1

Tableau 2.1 : Description de performances des deux L CR-M eter

HP4284A HP4294A
Gammedefréquence | 20Hz—1MHz | 40Hz-110 MHz
Tension continue +/- 40V +/- 40V
Gammed'impédance | 0.01W- 10° W 1W-10°wW

a) Principe de la mesure d’'un LCR-Meter

Comme on peut le voir sur la figure 2.8, la mesure d une capacité est réalisée en
appliquant une tension purement sinusoidale de fréguence gjustable sur la capacité a
caractériser e en mesurant simultanément le courant la traversant. Cette mesure de
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courant est effectuée gréace a un convertisseur courant/tension (amplificateur opérationnel).
L'amplitude du courant est comparée a celle de la tension dternative, cela permet
d’obtenir le module de I'impédance du dispositif mesuré. Le déphasage entre la tension et
le courant permet de calculer son argument (figure 2.9).

Zeomp R

Figure 2.8: Schéma de fonctionnement d’un LCR-Meter.
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Figure 2.9: Déphasage entre la tension appliquée par le capacimetre et le courant issu dela
capacité.

3

Afin de réaliser cette mesure un analyseur de réponse fréquentielle (ou corrélateur)
est utilisé. Cet appareil a pour but de numériser la tension appliquée sur I’ échantillon et la
tension image du courant issu de I’ échantillon. Ces signaux sont ensuite analysés par des
modules de corrélation qui permettent de faire la transformée de Fourier de ces signaux.
Cette transformée permet d obtenir facilement I’amplitude des signaux a la fréquence
d excitation fondamentale. Les corrélateurs sont synchronises avec le générateur ce qui
permet auss d'obtenir |’ angle de déphasage entre les deux signaux.

Dans le cas ou la réponse du dispositif mesuré est linéaire, les signaux réponses
vont avoir la méme fréquence que la tension d'excitation. Ains la transformée de Fourier
présentera un pic a la fréguence fondamentale et pour les autres fréguences uniquement du
bruit. Le corrélateur ne pouvant trouver aucune corréation entre le bruit et le signa
d entrée, va supprimer ce bruit et nous obtiendrons a sa sortie une réponse uniquement ala
fréguence fondamentale.

Dans le cas ou la réponse du dispositif mesuré est nonlinéaire, les signaux
réponses vont ére composes de fréquences multiples de la fréguence d excitation. Ces
fréquences, appelées généralement les fréquences harmoniques, sont caractérisées par une
amplitude et une phase qui peuvent, pour certains spectroscopes récents, étre étudiées afin
de fournir des informations sur le diélectrique. Encore une fois le corrélateur va supprimer
le bruit d0 a I’environnement de la mesure et d0 au circuit de mesure. En effet des
corrélations vont étre trouveées entre le signa a la fréquence fondamentale et les
fréguences harmoniques, mais aucune avec le bruit.

L’ utilisation du corrélateur fait office dans ces deux cas de filtre extrémement
puissant, puisqu’il permet de garder uniquement la partie du signal qui nous intéresse.

A partir de ces deux résultats (module et phase) qui décrivent parfaitement
I’'impédance complexe, une conversion est faite suivant le type de modéle équivalent
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demandé par I’ utilisateur. Dans notre cas, pour une mesure de capacité deux modéles
équivalents sont généralement privilégieés :

» Cpl/D : ce modele paralléle donne comme résultat la capacité et |a tangente
de I’angle de perte extraite. 1l est idéal pour la mesure de la densité de
capacité et du phénomene de relaxation.

» Cs-Rs: ce modéle sé&rie donne comme résultat la capacité et la résistance
série extraite. |l est idéal pour la mesure de la densité de capacité et &
valeur de larésistance en série avec la capacite.

b) Gamme de mesure d’'un LCR-Meter

Le HP4284A et le HP4294A permettent de mesurer une gamme de valeur de
capacités trés large allant du pF a plusieurs centaines de nF tout en gardant une bonne
précision

Néanmoins la mesure de fortes capacités peut étre perturbée en haute fréquence et
en basse fréquence.

Limitation en haute fréquence : Ce phénomene est smplement di a la valeur de
I’impédance de la capacité qui va devenir négligeable par rapport a la valeur de sa
résistance série. Par exemple pour une capacité de 100nF et une résistance série de 1W, la
fréguence de coupure (fréquence pour laguelle le module de I'impédance de la capacité est
la méme que celui de la résistance série) est d’ environ 1.5MHz, induisant I'impossibilité
de mesurer la permittivité de la capacité pour des fréguences supérieures a cette valeur.

Limitation en basse fréquence : La mesure de capacités de I'ordre du pF va étre
difficile a réaliser correctement dans les basses fréquences. En effet a basse fréguence
I’'impédance d'une petite capacité devient trés importante et donc difficile & mesurer
puisque le capacimetre doit alors étre capable de mesurer un courant tres faible. La mesure
effectuée par le LCR-Meter peut alors étre tres bruitée. Pour le HP4284A et le HP4294A
nous avons identifié expérimentalement qu’ une impédance Zynax de I’ ordre de la dizaine de
GW est la limite haute de mesure (résultat en accord avec la gamme d' impédance specifiée
par le constructeur). Cela, aussi bien pour la mesure de I'impédance de la capacité que
pour la mesure de I’impédance des pertes diélectriques.

L es éguations suivantes expriment les impédances mesurées par un capacimétre.

Ziotal™ = Zpertes -~ |-Zeapacite (2.21)
Zcapacité = Y(w.C) (2.22)
Zpertes = 1/(W.C.tan(d)) (2.23)

avecj = (-1)"2

A partir de ces mesures, on peut déduire que c’'est généralement la mesure des
pertes qui va étre la plus perturbée. En effet, en dehors des forts phénomeénes de relaxation
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diélectrique, le tan(d) d'une capacité est toujours bien inférieur a 1, c'est-a-dire que les
pertes diélectriques €'’ dans une capacité sont bien inférieures ala permittivité e’.

Pour illustrer cela, prenons I’ exemple de la mesure d’ une capacité Ta,Os de 24pF.
L’impédance de la capacité ala fréquence de 100Hz est égale & 66.3 MW. Cette valeur est
parfaitement mesurable puisque bien inférieure a Znax. Néanmoins, a 25°C, comme cette
capacité présente un tan(d) de 103, I'impédance des pertes sera de 66.3 GW. Cette valeur
ne va pas pouvoir ére mesurée correctement par le capacimetre. Concrétement, la mesure
des pertes avec cet appareil sera bruitée autour de Zyax. Ce résultat est illustré sur lafigure
2.10 a travers de la mesure d’une capacité de 24pF a base de Ta,Os effectuée avec un
HP4284A a25°C.

10%2 | < Impédance réelle
——Impédance théorique

1010) = = Sy=Fxn 50

Z (Ohms)
=
=

n
3 décades

106

capacité e VY +
Vo

10t 102 10 10* freq (Hz) - 10°

Figure 2.10 : Impédance d’une capacité Ta,Os et de ses pertes en fonction de la fréquence
(Vac 200mV) HP4284A

On peut remarquer que |I'impédance de la capacité semble étre confondue avec
I’ impédance théorique. Néanmoins, si I’on trace la valeur de la capacité en fonction de la
fréguence (figure 2.11) on peut observer que pour les basses fréquences la valeur de la
capacité est |égerement bruitée. C'est principaement di au fait que I'impédance de la
capacité dans les basses fréguences se rapproche de I'impédance limite mesurable Zyax.
Ainsi avec ce type d’ appareil pour optimiser des mesures dans les basses fréquences, il est
important de maximiser la valeur de la capacité.
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Figure 2.11 : Mesured’une capacité de 24pF en fonction dela fréguence (Vac 200mV)
réalisée avec un HP4284A

Pour augmenter la valeur de I'impédance limite mesurable Zmax, il est possible
d’ augmenter |I’amplitude du signal alternatif genéré par le LCR-Meter pour la mesure.
Néanmoins, deux remarques peuvent étre faites :
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» La premiere remarque est que Zmax suit une loi linéaire avec I’amplitude
de la tension alternative. C'est-a-dire que I'améioration de Zmax sera
rapidement limitée par les possibilités en termes de tension alternative du
LCR-Meter.

» Ladeuxieme remarque, qui limite le plus souvent I’amplitude de la tension
appliquée sur la capacité, est que s I'on augmente trop cette tension
aternative, le diélectrique va, sous I'action du champ éectrique, étre
traversé par un courant de fuite supérieur a1 courant de charge de la
capacité. Cela va perturber encore une fois la mesure. D’ un point de vue du
modéle équivaent de la capacité, cette fuite revient a mettre en paraléle
avec la capacité et les pertes diélectriques, une résistance image de la fuite.
Cette résistance, s elle est trop faible (c'est-a-dire des fuites trop fortes), va
masquer completement |’ impédance des pertes diélectriques.

c) Calibration d’un LCR-Meter

En accord avec la notice, lutilisation de ces appareils nous a permis d'identifier
gu’ au-dela de 100kHz la mesure peut étre particuliérement perturbée si aucune calibration
n'a été effectuée. De plus, en dessous de cette fréquence seule la correction OPEN est
absolument nécessaire, afin de supprimer la capacité parasite qui peut perturber la valeur
de la capacité mesurée. Bien sr, plus la capacité mesurée est petite et plus cette correction
est nécessaire.

Afin de réussir des mesures a des fréguences supérieures a 100kHz, il faut réaliser
les corrections OPEN + SHORT + LOAD dans la configuration de mesure (en termes de
pointe, cable de liaison entre |’ appareil, etc.).

La correction OPEN (ouvert) consiste a poser les pointes de mesure sur des
plots n’ étant reliés a aucun dispositif.

La correction SHORT (court-circuit) consiste a poser les pointes de mesure
sur des plots étant reliés entre eux grace a une ligne de résistance la plus
faible possible.

La correction LOAD (charge) consiste a poser les pointes de mesure sur
des plots éant reliés a une impédance de référence. Cette impédance de
référence est généralement une impédance rédlle de 50W, mais elle peut
étre auss une impédance de 100W, une capacité de référence ou une
inductance de référence. Certains appareils comme le HP4294A permettent
a I'utilisateur de choisir quel type d'impédance de référence sera utilisé
pour la caibration LOAD et savaeur.

Les impédances des cébles et des pointes doivent toujours étre prises en compte
avant une mesure. En effet, leurs impédances associées (Rs, Ls, Cp et Gp), décrites dans la
figure 2.12, perturbent la caractérisation de I'impédance réelle du composant a mesurer
Zcomp.
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Figure 2.12 : Impédances parasites

Les corrections OPEN et SHORT permettent de s affranchir, lors de la mesure de
I”impédance du composant a mesurer, des impédances parasites dues a I’ environnement de
mesure (voir figure 2.13). La capacité et la conductance totale entre les deux céables et les
pointes de mesure sont mesurées lors de la caibration OPEN (Yp = Gp+j.Cp.w). La
résistance et I'inductance totale des lignes et des pointes sont mesurées lors de la
calibration SHORT (Zs = Rstj.Lsw).

Rs Ls
/
| | N
Yp Cp—— GP|:] OPEN
z
N
Rs Ls
_|:|_NY\ e
hY)
- cp = Gp|:| SHORT
2

A%
Figure2.13: Calibration OPEN SHORT.

Ains, pendant la mesure d'un composant, le LCR-Meter peut supprimer
I’influence de Zs et Y p en appliquant I’ équation (2.24).

Zcomp = Zmes- Zs 52
1- (Zmes- Zs).Yp (2.24)

avec Zmes |"impédance mesurée par le LCR-Meter.

Quant a la correction LOAD, €lle permet de calibrer au mieux la détection de
phase du LCR-Meter.

Ces corrections sont géenéralement effectuées avant de commencer une série de
mesures. Dans notre cas, les calibrations OPEN et SHORT peuvent étre pratiquées sur des
structures dédiées sur la méme plague que les capacités, cela permettra de prendre aussi en
compte la capacité des plots de mesure. La caibration LOAD nécessite une impédance
parfaitement connue et stable, ¢’ est pour cela qu'il faut utiliser un substrat de calibration
généralement fourni par AGILENT avec le capacimétre.
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Le HP4284A permet de faire des corrections OPEN + SHORT. Néanmoins, il ne
permet pas de faire de correction LOAD sur toute la gamme de fréquence de I’ appareil, ce
qui empéche la mesure du phénomene de relaxation diélectrique avec cet appareil pour des
fréquences supérieures a 100K Hz.

Le HP4294A permet de faire des corrections OPEN + SHORT + LOAD sur toute
la gamme de fréquence de I’ appareil. Ainsi nous avons réuss a faire des mesures jusgu’ a
environ 100 MHz.

11.1.6.3 Spectroscope diélectrique

Le principe d’' un spectroscope diélectrique est globalement le méme que celui d’un
LCR-Meter. 1l est basé sur le principe de la mesure du courant parcourant une capacité
excitée par un champ éectrique aternatif. La aussi un corrélateur permet d’ extraire parmi
le bruit de mesure la partie du signa .Néanmoins, outre le fait que cet apparell est
gpécidement dédié a la mesure capacitive, deux différences maeures permettent au
spectroscope diélectrique d' atteindre des performances de mesures bien meilleures que
celle dun LCR-Meter en terme de largeur de gamme de fréguence et de précision de
mesure :

La premiere est quapres chague mesure de I'échantillon, le spectroscope
diélectrique mesure un condensateur de référence (figure 2.14). Cette mesure permet de
réaliser en quelque sorte une calibration durant la mesure du convertisseur courant/tension.
Cette technique améliore fortement la précision de mesure puisqu’elle permet d’'annuler
une grande part des dérivations de I’ appareil de mesure. Afin de rendre cette technique de
calibration particuliérement efficace, plusieurs condensateurs de référence de différentes
valeurs sont intégrés dans |’ appareil de mesure, afin que I’ appareil sélectionne celui le plus
proche possible de la capacité a mesurer.

Cref

| R

N
@ o C'comp 6)

v v v v
Figure 2.14 : schéma de fonctionnement d’un spectr oscope diélectrique.

La deuxieme différence majeure est I’ excellente précision de mesure de courant
qui est de I’ordre du pA. Cette précision est atteinte gréce a |’ utilisation de convertisseurs
courant/tension haute performance, d’une téte de mesure déportée du reste de |’ appareil
afin de réduire le bruit.

Ces modifications par rapport a un LCR-Meter standard permettent en particulier
de mesurer des impédances trés fortes, de I'ordre de la centaine de TW (~10** W). Ce
résultat est bien supérieur & celui des LCR-Meter qui est de |’ ordre de 10'° W.

Avec de telles performances deux possibilités s offrent anous :
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» La premiere est d'utiliser cet appareil pour mesurer des capacités tres
faibles. En effet théoriqguement il serait possible de mesurer des capacités
de I'ordre du femto Farad a 10Hz. Dans notre cas, le probléme des
capacités parasites ramenées par les cébles et plus générdement par
I’ environnement de mesure, va aors apparitre.

» Laseconde, et c'est |al’intérét principal des spectroscopes diélectrique, est
de permettre |'obtention de mesures dans des fréquences tres basses,
largement inférieure au Hertz sur des capacités de valeur supérieure au pF.

Durant cette these, nous avons utilisé un spectroscope diélectrique Novocontrol

Alpha

On peut aussi citer un autre spectroscope diélectrique, qui a des performances
guas équivaentes, le Solartron 1296+1260.
Les principales performances de chacun de ces appareils sont résumées dans le

tableau 2.2

Tableau 2.2 : Description de performances de deux spectroscopes diélectriques

Novaocontrol Alpha

Solartron 1296+1260

Gammedefréquence | 3.10°Hz—-20MHz | 1.10°Hz-32 MHz
Tension continue +/- 40V +/- 40V
Gamme d’impédance 0.01W- 10 W 1W- 10" W

Les mesures tres basses fréquences peuvent fournir des informations intéressantes
sur les matériaux étudiés, en particulier identifier le ou les mécanisme (s) al’ origine des
réponses fréquentielles des diélectriques. Néanmoins, ces mesures sont couteuses en temps
de mesure. Pour illustrer cela on peut voir sur la figure 2.15 le temps de mesure d’'une
capacité en fonction de la fréquence de mesure dans des conditions normales de mesure
(mesure de condensateur de référence, Vac=100mV). On peut observer que pour des
fréquences supérieures a 1Hz, le temps de mesure est globalement constant et égal a 2.5
secondes. Pour des fréquences inférieures & 1Hz, le temps de mesure suit une loi en

1/fréguence.

107
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10°

— Mesuré
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104
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Figure 2.15 : Temps de mesure d’une capacité en fonction de la fréguence de mesure.

Pendant |la caractérisation C(f) et tan(d)(f) d’ une capacité, le temps depuis le début
de lamesure a été enregistré et est présenté sur lafigure 2.16. On peut voir qu’ une mesure
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de 3 MHz jusgu'a 10 Hz prend environ 36 heures et que jusgu’a la fréguence limite de
|’ appareil 1a mesure peut prendre environ 2 mois.

7
10 ~2 mois

106 |1~ 14 jours A Mesuré
| — Extrapolé |

105 ~ 1.5 jours

104 | ’5_’ ~ 4 heures

108 rhbih~ 30 minutes

.~ 2.6 minutes
102 B verveve

temps de mesure total (s)

10t

100

10° 10* 102 100 102 10* 106
fréq (Hz)

Figure 2.16 : Exemple du temps nécessaire pour mesurer une capacité a plusieur s fréguences
(en partant des frégquences hautes versles fréguences basses).

Afin d'identifier les différents phénoménes présents dans un diéectrique, il est
particuliérement intéressant de mesurer ce diélectrique a plusieurs températures. Durant ce
travail de these, faire des mesures de plusieurs jours sous haute température (300°C)
N’ était pas acceptable pour des raisons de blocage du banc de mesure et aussi pour ne pas
dégrader les pointes de mesure. Un autre point est que les diélectriques sont susceptibles
d étre recuits s'ils restent trop longtemps a haute température et de voir donc leurs
propriétés physiques évoluer avec le temps. La qualité des contacts entre la pointe et les
contacts peuvent aussi fortement se dégrader. C’'est pour ces raisons gue nous avons la
plupart du temps limité nos mesures & des fréquences basses égales 4 102 Hz. Cela permet
d’ avoir un bon compromis entre une gamme de fréquence large et un temps de mesure de
I’ ordre de la demi- heure qui reste acceptable en terme de temps de recuit et qui permet de
mesurer plusieurs échantillons en une journée.

[1.1.6.4 Analyseur de réseau

Pour des mesures hautes fréquences (HF) il est nécessaire d' utiliser un analyseur
de réseau. Cet appareil permet de mesurer les ondes transmises et réfléchies sur un
dispositif sous test et d’ en déduire les coefficients de réflexion S; propre a ce dispositif.

Dans le cas de la mesure HF d' une capacité, ce composant peut étre représenté par
une matrice de paramétres S. Avec g étant I’ onde incidente et by étant I’ onde réfléchie on
peut schématiser les paramétres S; et les g et b; comme suit :

Figure 2.17 : Représentation desondes incidentes et réfléchie et des parameétres S.

A partir de lafigure 2.17 on trouve :
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bi=Sn.a+Spa (2.25)
b2 = Sn.a + Sp.& (2.26)

Dans le cas de la mesure d'un composant passif et une fois la mesure des
parameétres S effectuée sur toute la gamme de fréguence de |’ analyseur de réseau, il est
possible de convertir la matrice de paramétres S en une impédance équivaente et
d’identifier chacun des élément s suivant un modéle éectrique.

Pour des fréquences supérieures a 100MHz il est préférable de tenir compte dans le
modele électrique de I'inductance parasite due aux éectrodes, qui risque de perturber en
partie le comportement éectrique de la capacité. Ce modéle est décrit dans la figure 2.18.

Figure 2.18 : Moddle électrique utilisé afin de définir lespropriétésdu diélectrique dansla
gamme HF.

Pour des fréguences supérieures a 100MHz d'autres contributions jusque la
négligeables doivent aussi étre prises en compte. C'est le cas, notamment, de I’ effet de
peau, qui peut perturber |’extraction ou la valeur de la résistance sé&rie. En effet ce
comportement, qui dépend directement de la fréguence, provoque la décroissance de la
densité de courant a mesure que I'on séloigne de la périphérie du conducteur. 1l en résulte
une augmentation de la résistance du conducteur avec la fréquence.

Un des appareils de mesure RF utilisé durant la thése est I’ Agilent 8753 E. C'est
un analyseur de réseau vectoriel sur une gamme de fréguence de 30MHz a 50GHz.

[1.1.6.5 Comparaison des domaines fréquentiels mesurables.

La figure 2.19 permet de comparer les domaines fréquentiels de chaque appareil
utilisé pendant la these. En bleu les gammes données par le constructeur. En rouge les
gammes réellement utilisées pendant la thése.

_Alpha-A Novocontrol

HP 4294A
T
——gamme théorique
HP 4284A 8753E RF
>——0 *———o

—aa B—1

106 104 102 100 102 104 106 108 100
fréquence de mesure (Hz)

Figure 2.19 : Comparaison des gammes fréquentielles des principaux appareils de mesure de
capacité en fonction dela fréquence utilisés durant la these.
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On peut remarquer gque le HP4284A et le Novocontrol Alpha ont été utilisé jusqu’a
100kHz. En effet, méme s ces appareils peuvent effectuer une mesure de capacité dans
des gammes de fréquences supérieures, cette mesure est généralement fortement perturbée
par la résistance série induite par les cables des appareils et de la résistance série de la
capacité a mesurer. Cette perturbation ne permet plus de mesurer le phénomene de
relaxation diélectrique.

Les mesures de permittivité et des pertes diélectriques avec le spectroscope
Novocontrol Alpha dans le domaine des tes basses fréguences ont été généralement
limitées a une gamme de fréguence basse de 10mHz.

En conclusion, le domaine fréquentiel mesurable par |'association de plusieurs
instruments est de 10 Hz jusqu’ & 50 GHz, soit plus de 12 décades de fréquence.

[1.L1.7 Justification de la gamme d’étude fréquentielle

Dans ce manuscrit la plupart des études vont étre réalisées dans la gamme 10%Hz -
1IMHz sur des diélectriques amorphes du type oxyde métallique MyxOy. En effet ¢’ est dans
cette gamme de fréguence et plus particuliérement dans les tres basses fréguences, qu'il
sera possible d’identifier différents mécanismes a I’ origine du phénomeéne de relaxation
diélectrique.

Gréce a des mesures effectuées par un analyseur de réseau caibré avec des
structures open et thru (TO calibration) [Zhu03] et en utilisant la conversion de matrice de
parametres S vers Y [Yang06], il a été possible de mesurer les variations de permittivité
dans la gamme RF (80MHz — 50GHz). La mesure d’une capacité MIM Ta,Os de prés de
5pF est présentée dans la figure 2.20. On peut observer dans la gamme 80MHz jusgu’ a
prés de 1GHz que les variations de la capacité en fonction de la fréquence sont trés faible.
Au-dela du giga hertz, I'inductance parasite de la capacité intervient et induit une
résonarce vers 15GHz.

oy S0 (F) +psCo®P)

B0 @ 4847 (b)

B0 4.83

40— 182
i _J 481

0 400

20— 4,79
40 4.78

B 4773 |
A0 A |
14— ; 4757 | | =EENE
108 10° Freq (Hz) 1010 5.10% 108 Freq (Hz) 3.108 5.108 8.108 10°
Figure2.20 : (a) Mesured’une capacité MIM Ta,Os dans des fréquences RF.

(b) Zoom de la mesure (a) avant la résonnance.

Ces variations se sont révélées bien inférieures a celles observées dans d’ autres
études. En particulier deux publications [Ries06] [Krop06] ont fait état d’ augmentation
des pertes diélectrique dans la gamme de fréguence au-dela du méga Hertz. Les mesures
reportées sont par manque d'information (modele éectrique utilisé...) difficilement
interprétables. Nous n’avons jamais observé un tel comportement pour les capacités
étudiées dans ce manuscrit. Citons, par exemple, I'étude de Baniecki [Bani98] qui a
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montré que les \ariations de capacité en fonction de la fréquence présentaient une pente
constante en échelle de fréquence logarithmique sur une trés large gamme de fréguence
(AmHz — 20GH2).

La figure 2.21 présente les variations de permittivité réelle en fonction de la
fréguence sur une large gamme de fréquence extraites d’ une capacité a base de Ta,Os.
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Figure 2.21 : Permittivitérédle du Ta,Os en fonction de la fréguence pour plusieurs
températures.

On peut remarquer les fortes variations dans les basses fréguences. Alors que pour
des fréquences supérieures au Méga Hertz, aucune variation significative n’a été observee
mise a part la contribution de la self parasite qui perturbe la mesure en hautes fréquences
(figure 2.20a).

Par rapport a la Figure 2.1, il semblerait que dans les fréquences IMHz — 10GHz,
aucune contribution dipolaire N’ apparait. N’ avoir aucun pic de relaxation visible dans ces
fréquences est principalement dd au fait que les diélectriques étudiés dans ce manuscrit ne
présentent pas de contribution dipolaire (a |’ exception du PZT, mais nous n’ avons pas pu
le caractériser dans la gamme des fréquences RF).
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Il.2 Mesure du courant en fonction du temps

[1.2.1 Introduction

hY

Apres avoir présenté la mesure capacitive qui consiste a mesurer le courant
parcourant une capacité lorsgu'on lui applique une tension aternative, nous alons
maintenant présenter la mesure du courant parcourant une capacité lorsgu’ on lui applique
une tension continue. Nous allons voir que cet autre type de caractérisation éectrique
permet tout autant de caractériser e phénomene de relaxation diélectrique.

Lorsgu’ on applique un échelon de tension sur une capacité, cing types de courants
peuvent étre présents dans une capacité : le courant de charge de la capacité (1), le courant
de relaxation (2), la conduction (3), des instabilités de courant (4), le piégeage puis le
claguage (5). La figure 2.22 représente schématiquement ces différents phénomenes.
Généralement, a un temps donné, un courant prend le dessus sur les autres. Néanmoins, si
dans une gamme de temps un certain type de courant n’est pas visuaisé, cela ne signifie
pas qu’il est inexistant, mais qu’il est nettement inférieur au courant dominant.

log (N4
(1) @ (3) (4) (5)

U,/Ry

A

———— g =

|
[
[
|
[

conduction |
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t pic

t claquage |Od'(t)
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Figure 2.22 : Schéma de conduction en fonction du temps d’une capacité soumise a un
échelon detension et initialement totalement déchar gée. 5 zones ont étéidentifiées.

Dans la suite de cette partie nous allons décrire succinctement chacun de ces
phénomenes.

[1.2.2 Description des différents types de courant parcourant une
capacité

[1.2.2.1 Courant de charge de la capacité: zone (1)

L’ application d’un échelon de tension W, sur wne capacité déchargée induit une
augmentation exponentielle de la tension aux bornes de la capacité V¢ avec une constante
de tempst charge QUi dépend de la valeur de la capacité C et de la résistance Rs en série avec
la capacité (2.27). Notons que dans notre cas comme les polarisations ionique et
électronique sont tres rapide, nous faisons I’ approximation que C est la somme de la
polarisation du vide instantanée et des polarisations ioniques et électroniques.
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Ve(t) = Up.(1-€ Vo) (2.27)

AVGC t Charge = RSC

Le courant de charge de la capacité suit lui aussi une loi exponentielle.

I(t) = (U/Rs).e "

charge (2.28)

La résistance série Rs est I'association de plusieurs résistances: la résistance
interne du générateur de I’ échelon de tension, la résistance des amenées de courant et la
résistance des électrodes. Cette association de résistance est plus connue sous E nom de
résistance série équivalente appelée dans la littérature ESR (Equivalent Series Resistance)

Dans notre étude, la plupart des capacités mesurées étaient inférieures a la dizaine
de nF, la charge de la capacité avait généralement lieu pour des temps toujours inférieurs a
lps.

[1.2.2.2 Courant de relaxation : zone (2)

Le courant de relaxation ou courant de polarisation est la seconde représentation
électriqgue du phénomene de relaxation diélectrique. 1l est généralement visible lors de
I’ application d'un échelon de tension sur une capacité. Comme on pouvait le voir dans la
figure 2.22, il apparait généralement apres la charge de la capacité et avant d atteindre la
conduction. La figure 2.23 montre une courbe de polarisation d’une MIM a base de ZrO,.
Ce diéectrique présente un faible courant de fuite, ce qui permet de visuaiser sur
plusieurs décades de temps |e comportement du courant de polarisation.

" W,

T

1010 . . . . .
0.01 01 1 10 100 temps (s) 1000

Figure 2.23 : Courant de polarisation issu d’ une capacité MIM ZrO, de 660A & 125°C et
+5V.

La décroissance du courant traduit I’ évolution de la polarisation de I’ échantillon
Pour expliquer facilement ce comportement, on peut noter que, comme nous |I’avons vu, la
polarisation dépend du temps et donc lors de |’application d une tension constante la
charge aux bornes de la capacité va augmenter au cours du temps. Cette augmentation de
charge va entrainer I’ gpparition d’un courant que I’on nomme le courant de polarisation.

Apres une phase de polarisation du diélectrique, s la tension aux bornes de la
capacité est annulée, un courant de dépolarisation issu de la capacité va apparaitre. En
suivant |’ évolution de ce courant au cou's du temps on va observer un courant la plupart
du temps identique a celui de polarisation (au signe prés).
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Au début du XXeme siecle, Curie et Von Schweidler [Schw07] étudiérent le
phénomene des courants de polarisation et dépolarisation Ils firent la démonstration que
les courants de polarisation et de dépolarisation suivent tous deux une loi en puissance
dans un grand nombre de matériaux.

i)~ t" (2.29)

avec 0.5<n<2
Cette loi empirique est appelée la loi de Curie-Von Schweidler [Jons83] ou la loi
de Kohlrausch[Klie89].

Un certains nombre d études traite de ce phénoméne. On peut noter récemment
I’étude de Reisinger [Reis01] qui porte sur plusieurs diélectriques de faible, moyenne et
forte permittivités. Il a obtenu un coefficient n trés proche de 1 pour tous les diélectriques
gu’il a éudié. D’ autres études portant sur le courant de relaxation dans des empilements
de diélectriques High-k sont particuliérement intéressantes [ Xu04] [Jame03].

[1.2.2.3 Le courant de fuite : zone (3)

Comme on peut le voir sur la figure 2.22, le courant est parfois indépendant du
temps. Ce type de courant est attribué & un mode de conduction au travers du diélectrique.
Les différents types de conduction les plus répandus ont déja été présentés dans e chapitre
l.

[1.2.2.4 Instabilités de courant : zone (4)

Nous verrons dans la suite de ce manuscrit que certains diélectriques, lorsgu’ils
sont sollicités électriquement sous un champ éectrique constant, peuvent présenter des
fortes variations de courant de fuite dans le temps. Ces variations sont généralement
atribuées a des déplacements de charges dans le diélectrique. Elles peuvent mener a
I” apparition d’ un nouveau mode de conduction dans le diélectrique.

Ces ingtabilités, quand elles sont tres fortes en amplitude, peuvent parfois mener a
un claquage thermique du diélectrique [RemmO03]

Comme ces instabilités sont généralement attribuées a des mouvements de charges
dans le diéectrique, le temps tyic va étre tres dépendant de la température. |l peut aller de
plusieurs centaines de milliers de secondes a moins d’ une seconde.

11.2.2.5 Le piégeage de charge et le claquage : zone (5)

Comme on peut le voir dans la partie (5), la fin de vie d’ une capacité est composee
de deux parties. La premiére partie est assimilée a un phénoméne de piégeage de charges
et de création de défauts dans le diélectrique. Ce piégeage peut induire, des augmentations
de courant, mais auss des diminutions du courant en fonction du temps suivant que les
charges accumulées dans le diélectrique S gouteront ou non au champ électrique externe.

68



Chapitre Il — Description du phénomene de relaxation diélectrique et de ces méthodes de
caractérisation

Cette dégradation du diélectrique méne ensuite au claquage du diélectrique, qui a éé dé§a
présenté dans le chapitre |.

[1.2.2.6 Etude de I'effet du phénomeéne de relaxation diélectrique
sur la mesure de courant en fonction de la tension appliquée sur
une capacité MIM

Maintenant que les différents courants pouvant apparaitre dans une capacité ont été
présentés, nous allons décrire un cas ou le courant de polarisation venait masquer le
courant de conduction d’une capacité. Cela permettra d'identifier I’ intérét que peut avoir
I” é&tude des courants de relaxation.

En effet, la forte dépendance du courant au travers d une capacité avec le temps
peut induire certaines mauvaises interprétations. Comme on peut le voir sur la figure 2.24
[Delo05d], qui présente des mesures 1(V) basse température, la conduction du TaxOs
(MOCVD) est fortement activée en température. Par contre, le courant sous faible tension
ne présente globalement aucune dépendance avec la température et une dépendance avec
latension éectrique différente que celle observée a haute tension.

102
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Figure 2.24 : Mesure de courant en fonction de la tension effectuée sur une capacité MM
Ta,05 de 450 A de 300K a 50K par pasde 50K .

Pour identifier I'origine de ce courant a faible tension, plusieurs mesures de
courant en fonction du temps a 25°C sous différentes tensions ont été réalisées. On peut
retrouver ces mesures dans la figure 2.25. L’axe des ordonnées de cette figure est la
densité de courant J en A/cm? normalisée par la polarisabilité P=CV, avec C la valeur de
la capacité et V |atension appliquée.
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Figure 2.25 : Mesure de la densité de courant normalisée par la polarisabilité en fonction du
temps pour destensionsfaibles (de 2.5V a0.5V) et sur une capacité MIM Ta,0sde450 A &
300K .

Cette normalisation permet de ne plus étre dépendant du champ électrique appliqué
sur la capacité. On peut expliquer cela en partant de la définition de la polarisation en
fonction du temps.

P(t) =e,c (t)E (2.30)
avec P la polarisation, eg la permittivité du vide, ¢ la susceptibilité et E le champ

électrigue appliqué sur la capacite.
En calculant la densité de courant en fonction de la polarisation on obtient :

J :E:e TIC(t)E

i o (2.31)

Et divisant I'éguation de la densité de courant précédente par la polarisation on
obtient alors:

J_ 1 e

P c() 1t

(2.32)

On trouve que JP est bien indépendant du champ éectrique appliqué sur la
capacité.
On peut alorsidentifier deux phénomenes :

» Une diminution initiale du courant qui correspond au courant de
polarisation. Ce courant suit laloi de Curie-Von Schweidler avec n~0.7 sur
plus de quatre décades de temps. La normalisation JP permet de
superposer le courant de polarisation.

» Un éat stable plus facilement observable pour les tensions élevées qui
correspond a la conduction dans le TazO:s.
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A partir de la figure précédente (figure 2.25), il est possible de recréer une
caractéristique J(V) qui dépende du temps. On peut retrouver cette représentation dans la
figure 2.26.

107

108

10°

<
g 10-10 2= - ——0.28s
< —a—1s
: 1011 / —a—10s
/ 100s
1012 —x—1000 s
/ —sFtat stable
10-13 T T T T T 1
0 05 1 15 2 25 y 3

Figure 2.26 : Caractéristique courant en fonction de la tension recréee a partir delafigure
2.24.

On peut remarquer que, plus les mesures sont rapides et plus le courant de
polarisation influence le courant de fuite de la capacité. On a auss déterminé |’ éat stable
JV). Cet état stable a basse tension semble suivre le méme mode de conduction qu’ avec
des tensions supérieures. En effet, comme on peut I'observer sur la figure 2.27, si on
rattache la conduction identifiée dans la figure 2.24 et |’ &at stable extrait dans la figure
2.26, il semble que I’ on retrouve un mécanisme de Poole-Frenkel sur toute la gamme de
tension étudiée (voir figure 2.27).
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Figure 2.27 : Représentation de Poole-Frenke sur une capacité MIM Ta,0sde 450 A a
300K .

Ce type de conduction dans le Ta,Os a déja été publié [Del005a]. Cependant, gréce
a la détermination de I’ état stable, un unique mode de conduction a été identifié sur une
large gamme de tension (de 0.5V a 15V). Sans cette identification en détail de I’ état stable,
des mauvaises interprétations du mécanisme de conduction peuvent étre énoncées, en
particulier faire état de plusieurs modes de conductions dans le Ta;Os [RemmO3].

Aingi, afin d'identifier le courant de conduction présent dans une capacité, il peut
étre intéressant de pratiquer des mesures J(V) avec des temps de stabilisation longs ou de
pratiquer quelgues mesures de densité de courant en fonction du temps. De méme, quand
des mesures J(V) sont présentées nous conseillons de spécifier la rampe en tension ou le
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délai entre deux tensions de mesure pour clairement faire état des conditions de mesure et
de I'impact potentiel du courant de polarisation sur la mesure.

Le courant de polarisation n’influencera pas la fiabilité du composant. Néanmoins,
généralemert le modée de fuite en courant de la capacité ne prend pas en compte cette
contribution, alors qu’il peut influencer les performances de la puce. Par exemple, on peut
remarquer que pour le Ta;Os, a 0.5V de tension et 25°C, il faut attendre 100ks (~1jour)
pour atteindre I’ état stable. Pendant ce temps le vrai courant, parcourant la capacité, peut
étre plusieurs ordres de grandeur supérieur au courant a |’ état stable. 1l est alors intéressant
de modéliser le courant de polarisation dans une capacité.

[1.2.3 Méthodes de caractérisation des courants traversant une
capacité

[1.2.3.1 Introduction

On a vu précédemment que lorsqu’on lui applique une tension constante sur une
capacité, plusieurs types de courant peuvent la parcourir au cours du temps. Durant la
thése et dans ce manuscrit, ¢’ est principalement le courant de polarisation et les instabilités
de courant que nous avons voulu éudier. Afin de caractériser ces différents courants, il
faut donc un appareil pouvant mesurer un courant dans une trés large gamme de temps : de
la microseconde jusgu’a plusieurs dizaines de milliers de secondes aprés |’ application
d'une tension continue pendant toute la mesure sur I’ échantillon a caractériser.

11.2.3.2 Le HP4156

Cet appareil est tres utilisé dans le domaine dutest de composants aussi bien actifs
gue passifs. En effet, il comporte plusieurs entrées/sorties analogiques qui permettent de
caractériser électriquement n’importe quel type de composants (transistor MOS, transistor
bipolaire, diodes, composants passifs). Avec cet appareil, il est possible de faire des
caractéristiques du type courant/courant, courant/tension, courant/temps, tension/tension,
tension/courant, tension/temps.

Dans ce mémoire et la plupart du temps pendant la thése, deux type de mesures de
courant ont été effectuées sur nos capacités MIM

La premiere est une caractéristique courant/tension classique (voir la figure 2.24).
L’ appareil est configuré afin d’ appliquer une rampe de tension en escalier sur I’ échantillon
et de mesurer pour chacune de des tensions le courant |e parcourant. Ce type de mesure est
couramment utilisé pour caractériser le ou les modes de conduction dans des diél ectriques.
Néanmoins nous |’ avons rarement utilisé, car elle ne donne qu’ une représentation partielle
sur |’origine des courants parcourant la capacité caractérisée. En effet, comme nous
I”avons vu précédemment un seul type de courant traversant un diélectrique soumis a un
champ ne dépend pas du temps (le courant de conduction). A partir de cette constatation
on comprend qu’une caractérisation du type I(V) d une capacité MIM ne permettra pas
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d’identifier si le courant est réellement constant ou alors s'il évolue avec e temps, puisque
I’'information donnée par I'l(V) sera dépourvue de dynamique dans le temps. Une autre
remargue est que le HP4156, quand il est en mode standard, va mettre beaucoup plus de
temps & mesurer un courant tres faible qu’un courant fort. Par conséquent, une mesure
faible tension prendra plus de temps qu’ une mesure haute tension.

La deuxieme mesure et c’est celle-ci qui sera la plus utilisée durant la these pour
les raisons évoquées précédemment, est une caractéristique courant/temps. L’ appareil est
configuré afin d’'appliquer une tension constante sur I'échantillon et de mesurer en
fonction du temps le courant traversant la capacité. Plusieurs modes de mesure sont
paramétrables :

» Une mesure totalement automatique, pour effectuer des caractérisations
dans des temps trés longs. Cette mesure permet d obtenir un nombre
constant de points par décade de temps et le HP4156 régle
automatiquement ses calibres de mesure de courant. Cette configuration
permet d obtenir le premier point de I’ 1(t) autour de 10ms ou 1s suivant que
le courant est respectivement fort ou faible au début de I'I(t). Avec ce type
de mesure et puisque I’ échelle des temps est logarithmique, il N'y a pas de
limite de temps. Il est tout a fait possible de faire une mesure pour des
durées supérieures & 10° secondes.

» Une autre mesure automatique, mais cette fois pour effectuer des
caractérisations dans des temps moyens. Cette mesure est linéaire en temps
et le HP4156 regle automatiquement ses calibres de mesure de courant.
Cette configuration permet d obtenir le premier point de I'l(t) autour de
560us. Avec ce type de mesure et puisque I’ échelle des temps est linéaire,
la limite de temps est due au nombre maximum de points que le HP4156
peut enregistrer. Ce nombre est de 10001 et permet donc d avoir le dernier
point aux alentours de 5.6s avec le pas le plus petit (560us).

» Une mesure non automatique pour effectuer des caractérisations dans des
temps courts. Cette mesure est linéaire en temps et c'est | utilisateur qui va
spécifier le calibre de mesure de courant au HP4156. Cette configuration
permet d’ obtenir le premier point de I’1(t) autour de 60ps. Avec ce type de
mesure et puisque |’ échelle des temps est linéaire, la limite de temps est
due au nombre maximum de points que le HP4156 peut enregistrer. Ce
nombre est de 10001 et permet donc d avoir le dernier point aux alentours
de 0.6s avec le pas |e plus petit (60uS).

On peut remarguer que plus on «aide » le HP4156 pour faire sa mesure (échelle de
temps linéaire au lieu d’'une échelle logarithmique et cdibre fixé par I’ utilisateur au lieu
d’ un calibre automatique), plus le premier point de la courbe I(t) sera rapide (mais avec
une mesure moins robuste et moins préecise).

Finalement en couplant ces différentes caractérisations, nous pouvons obtenir une
mesure sur une large gamme temporelle de 60us jusgu’ a plusieurs centaines de milliers de
secondes. C'est-a-dire sur plus de neuf décades de temps.

D’une certaine fagon la gamme temporelle du HP4156 est comparable a la gamme
fréguentielle du spectroscope diélectrique Novocontrol Alpha (figure2.28).
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Novocontrol Alpha-A Domaine fréquentiel

Figure 2.28 : Compar aison des domaines fréquentiels et tempor els du HP4156 et du
spectroscope Novocontrol Alpha.

En terme de précision de mesure de courant et en configuration standard, le
HPA4156 est capable de mesurer ou de générer des courants tres faibles, de |’ ordre du femto
Ampere et des courarts assez €levés de 100mA. Néanmoins comme nous I’ avons présenté
précédemment le temps de mesure d’ un courant faible ou d’un courant fort sera totalement
différent. Le HP4156 peut aussi appliquer des tensions alant jusqu'a 200V sur
I’ échantillon.

I1.2.4 Variante aux mesures de courant en fonction du temps ou de la
tension: Les courants thermo-stimulés

Cette caractérisation couple alafois I’ électrique et la thermique. Elle n’est pas une
mesure directe du phénoméne de relaxation diélectrique comme celles présentées
précédemment. Néanmoins, cette mesure permet de mettre en évidence certains défauts
présents dans le diélectrique qui peuvent induire des mécanismes de relaxation [Turn80]
[Yosh04]. Nous alons tout d abord décrire les deux séquences typiques de caractérisation
de courant stimulé thermiquement, puis discuter les différentes informations que I’ on peut
retirer de ces caractérisations.

11.2.4.1 La TSC

La TSC (Thermaly Stimulated Current en francais le courant stimulé
thermiquement ou thermo-stimulé) consiste a chauffer suivant une rampe en température
un échantillon polarisé (voir lafigure 2.29).

Sous I’action combinée du champ électrique et de la température, le phénomene
d orientation dipolaire, la migration ionique ou la libération de charges piégées est activeée.

Prenons le cas de la libération de charges qui apparéit en fonction de la
température. Cela induit tout d abord une augmentation du courant dans le circuit de
polarisation et finalement une diminution de ce courant une fois que toutes les charges ont
€té évacuées.

Durant cette rampe le courant est enregistré ce qui permet d obtenir une
caractéristique courant en fonction de la température de I’ échantillon. Un pic de courant
sera donc obtenu a une température ou I’ orientation dipolaire, la migration ionique ou la
libération de charges piégées est activée. Comme la polarisation totale apparait
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généralement a partir d’une combinaison de plusieurs effets ayant plusieurs temps de
relaxation, la spectroscopie TSC est un moyen efficace d’avoir une vision compléte des
différents modes de relaxation propres aux diélectriques étudiés.

Figure 2.29 Séquence typique de TSC

Il est important de noter que comme on peut le voir sur la figure 2.29, en plus du
pic de courant du aux charges présentes dans le diélectrique, on peut aussi observer un
courant de conduction. Pour s affranchir de ce courant de conduction nous allons
maintenant introduire la TSDC.

[1.2.4.1 La TSDC

La TSDC (Thermally Stimulated Depolarization Current en francais courant de
dépolarisation stimulé thermiguement ou thermo-stimulé) est directement inspirée de la
TSC [Turn80]. Elle consiste a (voir figure 2.30):

» Polariser la capacité sous un champ non nul a haute température.

> Attendre que le courant parcourant la capacité se stabilise (La polarisation
devient négligeable par rapport au courant de conduction)

» Une fois le courant stabilisé et tout en laissant le champ appliqué il faut
diminuer la température de la capacité afin de «geler » le systeme.

» Une fois la température basse atteinte, le champ est forcé a 0 et la
température de la capacité est augmentée, gréce a une rampe en
température control ée.

Durant cette rampe le courant est enregistré ce qui permet dobtenir une
caractéristique courant en fonction de la température de I’ échantillon.
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temps

Figure 2.30 S&quence typique de TSDC

La TSC et la TSDC permettent de caractériser les mémes défauts. Néanmoins,
dans notre étude, la méhode TSDC sera préférée a la méthode TSC, car elle permet de
s affranchir du courant de conduction. Ce courant pouvant étre particulierement élevé, il
peut masguer complétement les phénomenes de réorganisation interne au diélectrique.

[1.2.4.3 Résultats obtenus

A partir des représentations courant en fonction de la température, on peut obtenir
plusieurs informations intéressantes sur les défauts présents dans le diéectrique [ Turn80].

Ces deux méthodes de caractérisation de défaut dans le diélectrique sont
particuliérement intéressantes. En effet, elles permettent :

» D’extraire la profondeur de piége des défauts a partir de la température
pour laquelle ils répondent majoritairement. Citons la loi la plus
couramment reportée B=23kTyic. (Avec B la profondeur des défauts, k la
constante de Boltzmann et Ty latempérature du pic en Kelvin)

> De fournir des pistes qui peuvent permettre d’ obtenir I’ origine des pieges a
I’ origine des pics de courant observeé sur les spectres de TSC ou TSDC.

[1.2.4.4 Appareils de mesure utilisés pour la TSC et la TSDC

L’ appareil utilisé afin de pratiquer des mesures de TSC et TSDC sur des capacités
est un Keithley 6517A. Il sagit d'un électrométre qui présente des caractéristiques tres
proches d’un HP4156 en terme de résolution de mesure de courant (~1fA) et en terme
d’ amplitude de tension applicable (100V).

Afin de récupérer les données des mesures un convertisseur anal ogique/numerique
USB relié a un PC est connecté a une sortie analogique en face arriére de I’ électrométre.
En terme de rapidité de mesure ce module permet de récupérer une mesure par seconde.
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En synchronisant le début de la mesure et le début de la rampe en température, il est aors
possible d’ obtenir facilement une caractéristique courant/température.

Un contréleur en température Linkam permet de régler au dixiéme de degré prés la
température du support d’échantillon mesurant environ 5cm2. Il permet d appliquer a
I’ échantillon des rampes en température de plus d'un degré seconde en montée en
température comme en descente. La température maximale est de 300°C et minimale est a
I’ azote liquide.
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1.3 Mesure de I’effet mémoire

[1.3.1 Introduction

Ce troiseme effet du phénomene de relaxation diélectrique est appelé «effet
mémoire » ou «méthode de retour de potentiel » (de I'anglais «recovery voltage
method ») parce qu’il correspond a la tendance qu’'a une capacité a se recharger apres
avoir été déchargée.

[1.3.2 Description de la séquence de mesure

Des trois représentations du phénomene de relaxation diélectrique présentés, |’ effet
mémoire est certainement le plus difficile a caractériser. En effet, I'amplitude de I’ effet
mémoire peut étre relativement faible (inférieure au millivolt) d’ou la nécessité pour
I’observer d’avoir un circuit particulierement performant [Manc06a]. Il doit permettre
d appliquer la sequence de tension décrite dans la figure 2.31. Une premiére tension Venarge
est appliquée sur la capacité pendant un temps long thage- PUiS une deuxieme tension
Vaecharge (9€N€ralement OV) est appliquée sur la capacité pendant un temps court techarge-
Apres cela, la capacité est laissée flottante (libre de toute tension électrique) et pendant
cette période latension a ses bornes Vi im est enregistrée. Laforme et I’amplitude de cette
tension est une image du phénomene de relaxation diélectrique dans la capacité.

Tension appliquée Tension mesurée
AV Mim
Vtharge a )
X
CHARGE % EFFET MEMOIRE
O
a
Vecharae
ar ge i >
tcharge tdécharge temps

Figure 2.31: Schéma de la séquence detension typique

L’ origine de ce phénomeéne est particulierement facile a expliquer. En effet aprés
un temps de charge long un certains nombre de dipdles ont le temps de s orienter avec le
champ appliqué. Puis, lors de la décharge (avec toujours tehage>>tdechage) tous les dipdles
présents dans le diélectriqgue n'ont pas le temps de relaxer. Ains pendant la phase
flottante, la tension aux bornes de la capacité va évoluer en fonction des dipbles non
relaxeés.

On peut remarquer que la mesure de I’ effet mémoire est particuliérement proche
du principe de la mesure du courant de polarisation/dépolarisation. Dans les deux cas la
mesure est basee sur |’ application d’' une tension éectrique permettant une orientation des
dipdles présents dans le diélectrique suivi d’une mesure pendant laguelle les dipbles vont
se réorienter. La principale différence est due au fait que dans un cas la mesure est une
mesure de courant sous tension électrique (on force la tension aux bornes du condensateur
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a0V) et dans I'autre la mesure est une mesure de tension en laissant la capacité flottante
(aucun courant ne doit parcourir la capacité pendant cette période).

Par rapport aux deux autres représentations du phénomene de relaxation
diélectrique, la méthode de mesure de I’ effet mémoire est particuliérement intéressante car
la séquence de mesure est tres proche de certaines utilisations réelles des capacités MIM
dans les circuits microélectronique. Cette séquence peut étre comparée a celle d'un
échantillonneur bloqueur d’'un convertisseur analogique numérique qui va décharger
pendant un temps important une capacité puis qui va la charger rapidement a la tension a
convertir. Puis, pendant le temps de conversion la capacité est laissée globalement
flottante. Sa tension va alors varier a cause de |’ effet mémoire. Cette mesure permet donc
de tester des sequences de tensions afin d'identifier les erreurs qui peuvent ére commises
a cause du phénomene de relaxation diél ectrique.

Maintenant que I’on a présenté la séquence de mesure, nous alons présenter le

circuit qui a été réalise afin d’ appliquer cette séquence et de mesurer le phénoméne de
relaxation diélectrique.

[1.3.3 Caractéristiques du circuit de mesure de I'effet mémoire

[1.3.3.1 Schéma de principe

Afin de générer la séquence décrite précédemment, il est nécessaire de faire un
circuit éectronique [Zanc03] [Fatt90] [Kuen96] [Ning07]. La figure 2.32 présente un
schéma simplifié de ce circuit.

CMD_charge
R
Vcharge .
[> /
CMD_décharge
Br---=-==a - —_—
) Vsortie
Vdécharge '
[> ~ +
—— MM
Vi >

Figure 2.32 : Schéma du circuit utilisé pour mesurer |’ effet mémoire.
L e schéma présenté dans la figure 2.32 est composé de :

Deux interrupteurs pour appliquer successivement les tensions de charge et
décharge (Vcharge et Vdécharge). Chague interrupteur est commandé
gréce aun signa (CMD_charge et CMD_décharge).

Un amplificateur opérationnel (AOP) monté en suiveur afin d’avoir une
tension de sortie Vsortie égale a la tension aux bornes de la capacité. Tout
en laissant la capacité libre de tout e contrainte électrique extérieur.
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Lacapacité MIM a caractériser en terme de relaxation diélectrique.

Généralement Vm est relié ala masse du circuit.

[l aurait été possible de ne dessiner qu’ un seul interrupteur et de générer la tension
de charge et de décharge avec un générateur de signaux classique (du type HP81110A).
Mais cette solution ne permet pas, pour des raisons de capacités parasites, d’ atteindre des
temps de charge et décharge de I’ ordre de la microseconde.

Une séguence de mesure typique se déroule de la fagon suivante (figure 2.33) :

Une phase de charge

Une phase de décharge

Une phase «effet mémoire »

ACMD_charge
1
termps
CMD_décharge P
1 |
AVMIM temps
L
Vcharge. 8
CHARGE % EFFET MEMOIRE
P
[a)
V décharge;

temps
Figure 2.33 : Séquence décrite par lesinterrupteurset tension aux bornes de la capacité en
fonction du temps.

[1.3.3.2 Réalisation du circuit

Deux circuits ont été réalisés :

Un premier circuit prototype a été réalise en assemblant sur un circuit imprimé des
composants disponibles dans le commerce. Ce circuit (figure 2.34) nous a permis de
vé&rifier que la technique de mesure de I’ effet mémoire était réalisable. Néanmoins, une
premiére limitation est apparue : la caractérisation dans les hautes fréguences de la
relaxation diélectrique était limitée a environ 100kHz.
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Amplificateur
opérationnel

e
- sy (Fe
Figure2.34: Photograbhie du circuit imprimé du prototype

Capacié
intégrée dans un
boitier DIP16

Apres ce prototype, le circuit a éé entierement dessiné dans une technologie
anal ogique 130nm de longueur de grille. Ce circuit comporte tous les composants présents
dans lafigure 2.34 y compris dans certains cas la capacité MIM a caractériser en terme de
relaxation diélectrique.

Une fois fabriquée la puce est encapsulée dans un boitier TQFP64 (64 pattes).
Chague TQFP est compose de cing circuits(voir tableau 2.3). Cette puce est ensuite
assemblée sur une carte de test (circuit imprimé) qui permet de fournir pour chacun des
cing circuits[Manc06a :

v/ L’aimentation du circuit.

v Lestensions Vcharge, Vdécharge et Vm.

v' Lessignaux numériques CMD_charge et CMD_décharge.
v' Larécupérationde latension en sortie de I’ AOP.

Tableau 2.3 : Description des car actéristiques de chacun des cing cir cuits

Position .d('ela Caractéristique Description
capacité
o Capacité . . .
Circuit 1 intégrée Capacité rectangulaire Capacité standard
Circuit 2 Capa(:lt © Matrice 3.5um* 3.5um Plus eurs capecites M M sont
intégrée reliées entre elles afin
oo Capacité : d identifier d’ éventuels effets
Circuit 3 intégrée Matrice 10um* 10 pm périmatriques
Circuit 4 Capacité Capacitérectangulaire | Permet d effectuer des mesures
intégrée positionnée en inverse | sous champs éectrique négatif
Circuit 5 | Capacité externe / Mesure d"une Capacite externe
au circuit

Les quatre premiers circuits permettent de caractériser différentes configurations
de capacité MIM (rectangulaire, en matrice...). Le circuit pour lequel la capacité est
positionnée en externe a plusieurs avantages :

Il permet de caractériser certaines performances de la puce (par exemple en
terme de courant de fuite et efficacité des interrupteurs)
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Il permet de tester n’importe quelle capacité encapsulée dans un boitier
DIP16 (16 pattes) & donc de réutiliser le méme circuit pour différentes
technologies de capacité.

De plus comme la capacité externe est encapsulée dans un DIP16, il est
possible de chauffer avec un doigt thermique ce boitier. Cela permet de
caractériser la relaxation diélectrique pour différentes températures sans
chauffer le TQFP (ce qui induirait obligatoirement une dégradation des
performances en termes de courant de fuite des interrupteurs et de I’ AOP).

Par contre comme la capacité est placée a I’ extérieur du boitier TQFP, la mesure
de la tension aux bornes de la capacité est susceptible d’ étre plus perturbée par le bruit
extérieur inhérert a tout type de mesure.

De méme que pour le circuit intégré, le circuit imprimé a éé optimisé afin de
réduire au maximum toutes les impédances parasites. Néanmoins, certains effets parasites
étaient impossible a éliminer, tel que par exemple I'inductance gjoutée par chaque fil d or
reliant éectriquement un plot de la puce a une patte du TQFP (de I’ ordre du nH).

C'est pour cela que beaucoup d attention a éé portée a la comparaison des
performances du circuit externe par rapport a celles des circuits internes.

La figure 2.35 présente une photographie du dessus du circuit imprimé réalisé. Au
centre on peut voir la puce encapsulée dans un boitier TQFP. En haut & gauche du TQFP
on retrouve le boitier externe dans lequel des capacités MIM sont intégrées afin de les
tester en température.

Capacité
intégrée dans un
boitier DIP16

TQFP contenant
les cing circuits

Figure 2.35 : Photographie du circuit imprimé

11.3.3.3 Amélioration de la précision du circuit

Lors de la phase pendant laquelle la capacité est flottante, elle se «recharge » du
fait du phénomeéne de relaxation diélectrique. On peut voir dans les éguations (2.33) et
(2.33) ang que sur lafigure 2.36 que s un des composants du circuit présente un courant
de fuite lryiTe, ce courant peut charger la capacité, ains la mesure de |’ effet mémoire
risque d’ étre fortement perturbée.

Veur = Vrelax + Veuite (2.33)

_ - Yroat
Veure =leuite —— (2.34)

CCUT
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caractérisation
0.03 -
V] © [fuite= 400fA J \
0025 | # uite= 100 | fuitg
X |fuite= 10fA
—Ifuite= 0A

0.02

0.015

0.01

0 1 2 3 4 t(9 5

Figures2.36: Influence du courant de fuite sur la mesure de |’ effet mémoire dans lestemps
longs.

La tension due au phénomeéne de relaxation diélectrique est généralement faible
(quelques mV) et suit une loi temporelle logarithmique. L’ effet du courant de fuite sur la
tension de la capacité (linéaire dans le temps) peut donc fortement perturber la mesure,
spécialement dans le cas de temps de caractérisation longs.

Une solution serait d augmenter la valeur de la capacité utilisée pour la mesure.
Ains I'influence de VkuiTe Sera réduite. Néanmoins, augmenter la valeur de la capacité
augmentera d autant le temps minimum de décharge de celle-ci, ce qui induit que la
mesure dans la gamme du MHz risque d’ étre compromise.

Un compromis doit donc étre trouvé entre le temps de commutation et la
perturbation du courant de fuite.

Une autre fagon de réaliser des mesures précises est de faire attention a toutes les
sources potentielles de fuite dans le circuit que I’ on aréalise. Généralement les principaux
contributeurs aux fuites de courant dans ce type de circuit sont les interrupteurs.
L'utilisation de la carte prototype nous a permis d'identifier que chacun des deux
interrupteurs N’ ont pas le méme réle et n’ont pas a avoir les mémes performances. C’ est
pour celaqu’il afallu réaliser deux types d interrupteurs bien différents :

L’interrupteur de charge voit les tensions les plus fortes (V charge), C' €St pour
celagu'il aété dessiné de petite taille, afin de minimiser safuite.

L’interrupteur de décharge est optimisé en terme de commutation pour
décharger la capacité jusgu’ & Viecharge €N environ 10ns. Ains il est possible
de correctement caractériser larelaxation diélectrique jusqu'a a IMHz. Par
contre pour réussir a avoir des commutations rapides, il a fallu dessiner un
interrupteur large qui risgue de présenter des fuites de courant.

Aprés avoir optimisé les interrupteurs, un autre phénoméne a été observé sur le
circuit avec la capacité externe. Un courant d absorption a été mis en évidence et a été
estimé de |’ ordre de 10fA pour gquelques millivolts disponibles aux bornes de la capacité.
A partir de cette limitation et de différents parametres du circuit nous pouvons définir un
temps maximum de mesure de I’ ordre de 5s pour notre circuit. On peut observer sur la
figure 2.37 la mesure de I’ effet mémoire dans des temps tres long. Aprés 6 secondes le
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courant d’ absorption est plus fort que le courant de relaxation ce qui induit une diminution
de latension aux bornes de la capacité.

Veur
[smvidly, . ..

-

-
Figure 2.37 : Mesuredel’effet mémoired’'une MIM Ta,Os pour destempstréslongs
(tchargezlo S, tdécharge::l- S, 1:flottant=60 S)-

Ce courant a été attribué aux diodes ESD ajoutées au circuit pour lequel la capacité

MIM n'est pas intégrée pour protéger I’entrée du TQFP contre les ESD (ElectroStatic
Discharges) pouvant venir de |’ extérieur (voir figure 2.38).

ChargeCMD F=============s=cccssscsc=o==-=-=
Bro=---- bR TQFP !

1 '
Vcharge
je ' /
L]

'
Discharge CMD * '
Broomees 01 - '+ Vout
A ] i bt
leschgrge T + 0
'

T
1

1

' ESD

' diodes

cut

Vbottom |

Figure 2.38 : Schéma simplifié du circuit de mesure de la relaxation didlectriqued’une
capacité disposee a I’ extérieur du circuit.

[1.3.3.4 Gestion des mesures

Un programme Labview a éé développé afin d automatiser la génération des
séguences de charge et décharge, tout en mesurant la tension aux bornes de la capacité
testée.

Les signaux de commande des interrupteurs de charge et décharge ont été générés
par un HP81110A en mode «Séquences » (mode permettant de former un flux de données
composé de signaux logique binaire). Cet appareil était relié au PC central sur lequel
Labview est installé via un connecteur GPIB.

La mesure de la tension en sortie de |I’amplificateur opérationnel est réalisée par
une carte (N14911) au format PCI. Cette carte est un convertisseur anal ogique/numérique
haute résolution connecté sur le bus PCI d' un PC. Ce type de convertisseur est bien moins
rapide que les oscilloscopes numériques actuels, néanmoins il permet de mesurer

simplement des tensions faibles (inférieures au mV) et les données sont directement
récupérées sur le PC.
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La figure 2.39 donne un exemple de séquence générée automatiquement par le
programme Labview. Le temps t=0s correspond au début de la séquence de décharge de la
capacité. On peut observer le faisceau de courbe pour différents temps de décharge.

0.012

oor toéchargd¥ N e

0.008 4

0.006 7

ZﬁZZ /W
s

—0.002 t

V cAPA

0. 001 0. ooz 0 003 0.00 0.005
temps (s)

Figure 2.39: Effet du temps de décharge sur I"effet mémoire. Venarge=2V, Vascharge=0V,
teharge=D MS aNd tygcnarge from 1 psto 2 ms. (T=25°C)

11.3.3.3 Amélioration de la séquence de mesure

Apres une séquence typique de mesure de I’ effet mémoire «Charge, Décharge,
Flottant » il reste des charges dans le composant. Ainsi si on relance la méme séquence, le
résultat sera influencé par la séquence précédente. Afin de supprimer cette erreur de
mesure (environ quelques pourcent de la tension de I’effet mémoire aux bornes de la
capacité) une commande de remise a zéro (RAZ) a été gjoutée apres la période flottante.
Le temps traz a €té choisi une décade plus longue que le temps de charge tcharge-

[1.3.4 Conclusion sur le circuit de mesure de I'effet mémoire

Un circuit a éé développé pour mesurer |'effet mémoire sur une gamme
fréguentielle de 10Hz jusqu’a IMHz [Manc06a]. Gréce au circuit ou la capacité est placée
al’extérieur du boitier TQFP, il est possible de faire des mesures en température. Plusieurs
améliorations ont été effectuées afin de faire des mesures | es plus précises possibles.

D’autres circuits originaux et particuliérement intéressants ont été reportés dans la
littérature [ZancO3] [Fatt90] [Kuen96] [Ning07]. Notamment I’ étude la plus récente de
Ning et al. , publiée a la conférence ICMTS, qui présente un autre circuit de mesure de
I’effet mémoire qui permet gréce a des compensations hardware de s affranchir de
plusieurs contributions indésirables tel que :

La capacité parasite ramenée par le circuit
Les fuites des interrupteurs

Au final la gamme fréquentielle de caractérisation de ce circuit est comprise entre
1kHz et IMHz.
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[1.4 Conclusion

Ce chapitre nous a permis de présenter trois manifestations du phénomene de

relaxation diélectrique:
» Les variations de permittivité et pertes diélectriques en fonction de la

fréguence.
» L'apparition d'un courant de polarisation et dépolarisation.
» L' «effet mémoire » ou « méthode de retour de potentiel ».

Pour chacune de ces manifestations, des méthodes de mesure pour les caractériser
électriquement ont été proposées. Nous pouvons désormais comparer leurs gammes de
mesure (figure 2.40).

Mesures capacitives

L

o
v

Mesures de courant

o
2 4

A

Mesures de
I'effet mémoire
r—

106 104 102 10° 102 104 105 108 10w
fréquence de mesure (Hz)
Figure 2.40 : Comparaison des gammes de mesur e des trois manifestations du phénoméne de
relaxation diélectrique.

En terme de gamme de mesure fréquentielle ou temporelle, les mesures capacitives
permettent d'atteindre des fréguences tres hautes (50GHz) inatteignables par les deux
autres caractérisations. Des mesures de courant sont elles possibles dans des temps tres

longs.

Finalement les techniques de mesure de courants thermo-stimulés du type TSC et
TSDC ont été présentées.
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CHAPITRE Ill - Mise en évidence du phénomene de relaxation
diélectrique
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La théorie et la facon de mesurer le phénomene de relaxation diélectrique étant
présentées nous alons montrer quelques cas classiques de relaxation diélectrique sur
différents matériaux étudiés au cours de la thése.

Dans ce chapitre, les deux fonctionnements propres a la relaxation diélectrique
vont étre étudiés.

Dans un premier temps, nous verrons le fonctionnemernt dit «flat loss » au travers
de plusieurs diélectriques amorphes, grace a des mesures de capacité en fonction de la
fréguence. Ce fonctionnement a déja été décrit rapidement dans le chapitre 11 (11.1.5.1).

Puis on identifiera sur ces mémes diélectrigues amorphes, encore une fois grace a
des mesures de capacité en fonction de la fréguence, un fonctionnement généralement
observable dans la plupart des diélectriques, le phénomene de polarisation d’ électrode.

Finalement, I’ é&ude d’'un diélectrique ferroélectrique révélera des résultats en partie
similaires a ceux présentés précédemment. Un nouveau comportement va aussi étre mis en
évidence.
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l1l.1 Fonctionnement « flat loss » dans des diélectriques
amorphes:

[1.1.1 Comparaison de plusieurs diélectriques

Nous alons comparer les niveaux de «flat loss» de plusieurs diéectriques
amorphes rencontrés durant cette thése. Le tableau 3.1 permet de présenter la méthode de
dépdt choisie pour chacun de ces diélectriques.

Tableau 3.1 : Didlectrigues étudiés, méthode de dépbt et per mittivité atteinte a 10KHz.

Diél&:trique Si3N4 A|203 Ta205 HfOZ Zr02
Méhodededépdt | PECVD | CVD PEALD PEALD | PEALD
Permittivité 7 8 24 22 26

Pour chacun de ces diélectriques des électrodes en TiN ont été utilisées a la fois
pour I’ électrode supérieure et pour |’ électrode inférieure.

Sur la figure 3.1a, on peut observer la dépendance en fréquence de la permittivité
de tous ces diélectriques a température ambiante et sur la figure 3.1b, la dépendance du
tan(d) en fonction de la fréguence. Ces mesures ont été effectuées avec un HP4284A. 1| est
intéressant de remarquer que toutes les réponses fréquentielles présentent une diminution
de la permittivité linéaire lorsque I’ échelle fréguentielle est logarithmique. De méme, sur
la figure 3.1b, on peut remarquer que le tan(d) semble indépendant de la fréquence. En
termes d’ amplitude de variation les permittivités mesurées diminuent de moins d’ un demi-
pourcent par décade de fréquence.

0.1
1.008 T & AI203 8- AI203
) tan (d) b —=—Ta205
a) —=—Ta205 ,
—e—Si3N4 —=—Si3N4
—&-Hf02 —B-Hfo2
1.004 7B m— —&-7r02 o -8~ 7r02

€(f)/€(10KHz)

-

0.996

T r — % 0.0001 r r .
102 108 10¢  f(Hz2) 10° 10? 108 104 f (Hz) 10°

Figure 3.1: Variation de la permittivité et du tan(d) en fonction dela fréguence a 25°C pour
plusieurs diélectriques (Vpc=0V).

Ce comportement a éé présenté dans le chapitre précédent comme étant le
phénomeéne «flat loss ». |l est possible d’extraire grace a I’ équation (2.18) le coefficient
nepour chaque diélectrique a partir de lafigure 3.1a. De méme, a partir de lafigure 3.1b et

gréce a I’équation (2.19), on peut extraire un Nian). ON peut alors comparer ces deux
valeursde n dans lafigure 3.2.
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Figure 3.2: Comparaison du ne et du nenq extraits a partir desvariations de per mittivitéen
fonction dela fréquence et du tan(d).

On peut remarquer que Ne €t MNan(g) SONt trés proches. Cette concordance permet de
valider que le phénoméne mesuré dans les figure 3.1a et figure 3.1b est bien le phénomene
de relaxation diélectrique.

Comme la figure 3.3 le présente, les diélectriques amorphes que nous avons
étudiés ne présentent aucune corrélation entre leur permittivité et leurs pertes diélectriques
du type «flat loss » & 25°C et 10kHz.
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0.0025

0.002

0.0015

tan(d)
o

0.001
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0.0005
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0

0 5 1‘0 1‘5 ZIO 2‘5 el 3‘0
Figure 3.3: Corréation entrela permittivité des diélectriques éudiés pendant la thése et les
pertes diélectriques.

Tous les diélectriques mesurés ont toujours présenté a une température
généralement inférieure a 50°C et une fréquence généralement supérieure a 100Hz, un
comportement du type «flat loss ». De méme, dans la gamme de fréquence 10Hz et 1IMHz
et de température -100°C a 25°C, aucune variation du coefficient n n'a &é observée.
Néanmoins, pour des températures supérieures a 25°C, un autre comportement apparait. 11
sera discuté dans la partie 111.2.

Il est auss intéressant de noter que lorsque I’on mesure le phénomeéne «flat loss »
sur des capacités identiques d'un point de vue procédé de dépdt, n est globalement
constant. Cela montre bien que les «fla loss» sont bien dues au couple
électrode/diélectrique pour un procédé de dépbt donné intrinseque au systeme caractérise.
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Pour confirmer ce résultat nous avons mis en place une mesure statistique de la
relaxation diéectrique. Le paramétre mesuré est la différence de densité de capacité entre
500Hz et 10KHz. Il est présenté dans I’ équation (3.3).

aC(500H2) 6
Relax500 10k = f—— 2 - 121000
© - gC(lokHz) l,; (3.3)

Relax500_10k est donc un calcul de la pente de la courbe de capacité en fonction
de la fréquence ; c'est-a-dire une image du phénomeéne de relaxation diélectrique. Cette
mesure a été ajoutée aux autres mesures effectuées a la fin des différentes étapes de
procédé menant a la fabrication des puces. En effet, une fois finis, certains composants
sont testés afin de contréler leurs performances et d identifier rapidement une éventuelle
dérive.

On peut voir le résultat de ce type de mesure dans la figure 3.2 pour 144 capacités
a base de TaOs issue d’ une méme plaque 25°C.
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Figure 3.2: a) Cartographie du paramétre dereaxation Relax500_10k sur 144 capacités

disposées sur une méme plaque. b) dispersion du paramétre de relaxation sur 25 plagques.
Mesureréaliséea 25°C sur descapacitésMIM Ta,0Os.

La mesure du paramétre Relax500 10k est particulierement intéressante,
puisqu’ elle permet de montrer que le comportement «flat loss » est reproductible sur une
méme plague.

L’origine du fonctionnement « flat loss » n'est pas totalement compris. |l a été
atribué a des inhomogénéités par Gevers et Garton [Gart46], ou parfois relié a la
dimension fractale de la rugosité des électrodes, ainsi qu’a de la conduction au travers
d impuretés... Néanmoins ce phénomeéne a toujours été relié a des défauts localisés dans
le diélectrique ou al’interface entre le diélectrique et |les éectrodes.

[11.1.2 Etudes de la dépendance des «flat loss » avec le procédé de
dépot.

Méme s la compréhension de I’ origine du phénomene de relaxation diélectrique
«flat loss » est difficile, une comparaison qualitative d'un diélectrique déposé suivant
deux procédeés différents peut permettre d'identifier qu’un des deux diélectriques présente
des défauts ou une meilleur qualité par rapport al’ autre.
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En effet, il a éé possble gréce a des modifications du procédé de dépbt
(volontaires ou pas) d’ émettre des hypothéses sur |’ origine du comportement « flat 10ss ».

l1.1.2.1 Dégradation du diélectrique due a la densification des
électrodes TiN

Afin de réaiser des capacités avec de bonnes performances dans la gamme des
fréguences RF, il est important d’ obtenir une résistance série la plus faible possible. Le
TiN déposé par CVD utilisé en tant qu’électrode pour une capacité a base d’alumine a
I’ avantage de pouvoir étre intégré dans des tranchées. En effet, ce type de dépdt est dit
conforme (toute la surface du substrat, quelque soit sa topologie, va étre recouverte par la
méme épaisseur de matiere déposee). Cela peut permettre de réaliser des capacités dans
des architectures a trois dimensions. Néanmoins, une fois déposg, ce métal présente une
résistance importante. Afin de réduire fortement cette résistance, un plasma (N2-H;
[Bajo07]) est appliqué ala couche de TiN déposée afin de la densifier.

Prenons le cas de I'AbQOs, lorsque la densification est appliquée sur I’ éectrode
supérieure, c'est a dire apres gque |’éectrode inférieure et que le diélectrique aient éé
déposés, il a éé identifié que le niveau de relaxation diélectrique «flat loss »de la
capacité déposée augmentait fortement. Les figure 3.4a et figure 3.4b présentent ces
résultats. Le coefficient n de I’équation (2.18) pouvait étre doublé passant de n=0.0015
sans densification 4n=0.003 avec. Le tan(d) passe alors de 2.3.10° 44.7.10°°.

1.015 =—e(f)/le (10KHz) ————————————]—6— Avec Densification 1 —e— Avec Densification
‘ a) —83- Sans Densification | b) —&- Sans Densification
4 Vg

0.99 T T 9 0.001 4 T T 1
102 103 104 f (Hz) 105 102 103 104 f (Hz) 105

Figure 3.4: Variation dela permittivité (a) et du facteur dedissipation (b) del’alumine en
fonction dela fréquence avec et sans densification du TiN de I’ @ectrode du haut a 25°C

Cette augmentation du niveau de tan(d) apres densification de I’ électrode est due a
une dégradation du diélectrique. En effet, pour mettre en évidence cette dégradation, la
méthode de DiMaria [DiMar6] a été appliquée sur des échantillons avec et sans
densification de I’ électrode supérieure. La méthode de DiMaria consiste a mesurer les
charges piégées dans le diélectrique pendant une sollicitation électrique a courant constant
pour un diélectrigue possédant une conduction de type Fowler-Nordheim comme
I’ alumine.

On peut observer sur la figure 3.5 [Bgo07] que la densfication augmente
I’ aptitude du diélectrique a piéger des charges négatives. Cette corréation permet de faire
le lien entre la qualité du diélectrique et le phénomeéne de relaxation diélectrique.
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—A—Electrode supérieure non densifiée
—O—Electrode supérieure densifiée
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Figure 3.5: Méhode de DiMaria appliquée sur une capacité MIM d’alumine planaire avec
et sansdensification du TiN del’éectrode supérieure.

L’ origine physique du phénomeéne de piégeage de charge dans |’alumine a dgjaété
attribuée a des lacunes en oxygene [Jonn0Q] [Carr04]. En effet, si une quantité d énergie
suffisante est fournie il peut se créer du TiNxOy entre des couches de TiN déposees sur de
I’alumine [Jard97]. Le plasma fourni donc ici I’ énergie nécessaire a la création de lacunes
d’ oxygene, qui vont alors devenir des centres de piégeage. La mise en évidence de ces
lacunes d’ oxygene par des caractérisations physico-chimiques n’a pas pu étre réalisée. En
effet, & partir de la figure3.5 le nombre de charges piégées a été évalué autour de 8.10°’
Clcm2. Cette valeur correspond a seulement 100 ppm de lacune d’ oxygéne dans la couche
d’alumine, ce qui N’ est pas détectable avec des techniques physico-chimiques classiques.

Le méme phénomeéne a été observé lorsgue I’ alumine est remplacée par du nitrure
de silicium SgN4. En effet, sans densfication de |’éectrode supérieure de TiN, le
coefficient n vaut 0.00015 et augmente a 0.0006 avec densification. Néanmoins, |’ analyse
avec la méthode de DiMarian’a pas pu étre réalisée En effet, le mode de conduction dans
le nitrure de silicium ne suit pas une conduction du type Fowler-Nordheim nécessaire a
I’ étude par la méthode de DiMaria. Néanmoins, des mesures de linéarité de ces capacités
ont montré que les capacités ayant les électrodes densifiées présentaient des coefficients
C, bien plus élevés que ceux des capacités n'ayant pas les éectrodes densifiées (C
respectivement égaux a 400 ppm/V et 150 ppm/V). Cela permet d'identifier [aauss le fait
gue beaucoup plus de charges sort présentes dans le diélectrique aprés densification de
I électrode supérieure.

[11.1.2.2 Contamination du diélectrique et effet sur la relaxation
diélectrique

Comme nous l'avons présenté précédemment, la mesure du parameétre
Relax500 10k permet d'identifier une dérive du procédé de dépbt. Cette mesure nous a
permis d'identifier une plaque présentant une relaxation diélectrique plus importante. Les
figures 3.6a et 3.6b présentent la mesure de permittivité et tangente delta en fonction de la
fréquence d une plaque standard et de la plague présentant une relaxation diélectrique plus
importante.
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Figure 3.6: Variation dela permittivité (a) et du facteur dedissipation (b) du Ta,Osen
fonction dela fréquence d’une capacité MIM provenant d’une plaque standard et d’une
capacité MIM provenant de la plaque non standard a 25°C.

e'(f)/e'(10kHz)

On voit bien que la plague atypique présente un tan(d) et une variation de
permittivité avec la fréquence bien plus importante que la plaque standard.

Pour des fréguences supérieures a 10kHz, I'angle de perte augmente |égérement.
Ce phénomene est principalement dd a la résistance série du composant mesuré (électrode
+ longueur de ligne) qui va perturber I’ extraction du tan(d) dans la gamme des fréquences
hautes. On retrouvera, plusieurs fois au cours, du manuscrit, ce probléme de mesure.

En pratiquant des analyses EELS (qui permet d’ obtenir la concentration chimique
en fonction de I’ épaisseur) sur une capacité MIM provenant d'une plaque standard et sur
une capacité MIM provenant de la plaque atypique, une contamination au chlore (Cl) a été
mise en évidence. On peut voir les variations de concentration en chlore dans ces capacités
dans la figure 3.7. Comme on peut le voir, comparé a une MIM standard, une forte
contamination en chlore est présente dans le diélectrique Ta;Os. En effet, dans la zone du
TaxOs proche de I’électrode supérieure, la concentration en chlore augmente de deux
décades par rapport au cas standard.
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Figure 3.7 : Concentration de chlore (Cl) dansune capacité MIM Ta,Os.
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Nous venons encore une fois de mettre en relation la relaxation diélectrique avec
des défauts ou des impuretés dans le diélectrique.

[11.1.2.3 Conclusion sur le fonctionnement « flat loss »

Ces exemples démontrent I'impact du procédé de dépbt sur le phénomeéne de
relaxation diélectrique au travers de la modulation de défauts présents dans le diélectrique.
Cela peut expliquer certaines fortes variations du parametre de la relaxation diélectrique
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dans la littérature. Par exemple, I’analyse de Zanchi [Zanc03] sur du nitrure de silicium,
présente une relaxation diéectrique dix fois supérieure ala notre (nx10).

En conclusion, méme s le phénoméne des «flat loss» est particuliérement
difficile & attribuer a une cause plutdt qu’'a une autre, |I’analyse de ce paramétre peut se
révéler tres intéressante. Elle peut livrer beaucoup d’'informations quant a la qualité du
diélectrique.
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1.2 Polarisation d’électrode

Dans la partie précédente, la mise en évidence du phénomeéne «flat loss » nous a
cantonné a faire des mesures dans des températures relativement basses (toujours
inférieures a 50°C). Pour des températures supérieures, on peut généralement observer un
nouveau phénomene qui est couramment appel € le phénomeéne de polarisation d é ectrode,
déja présenté dans le chapitre 11..

[11.2.1 Exemple du diélectrique Ta,05

En pratiquant des mesures de spectroscopie diélectrique basse fréquence sur une
capacité a base de TaOs a plusieurs températures, on peut observer, dans le domaine des
basses fréguences et des hautes températures, une forte augmentation de la permittivité et
des pertes diélectriques. Cette augmentation est due a un pic de relaxation diélectrique. On
peut voir sur la figure 3.8a le comportement fréquentiel de la permittivité, sur la figure
3.8b le comportement fréguentiel des pertes diélectriques et sur la figure 3.9 celui de la
tangente de I’ angle de perte.
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Figure 3.8: Comportement fréquentiel de la permittivité (a) et des pertesdiélectriques (b)
en fonction de latempérature de 25°C jusqu’a 300°C par pasde 25°C.
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Figure 3.9: Comportement fréquentiel de la tangente del’angle de perte en fonction dela
température de 25°C jusqu’a 300°C par pasde 25°C.

On peut constater que la température a pour principal effet le fait de décaler en
fréquence la permittivité réelle, les pertes diélectriques ainsi que I’angle de perte. 1l est
important de noter que la permittivité réelle & 10°Hz atteinte 4 300°C est prés de cent fois
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supérieure a celle a 25°C. En effet, a cette fréquence la permittivité «apparente » réelle du
TapOs atteinte & 300°C est de I'ordre de 2600, bien loin des 25 observé dans des
conditions plus «normales ». Néanmoins, il faut noter que ces fortes augmentations de
permittivité apparente, interviennent simultanément avec une tangente de I’ angle de perte
tan(d) supérieure a 1. Avoir un tan(d) (le rapport entre |’énergie dissipé par radian et
I’ énergie accumul ée dans | e diélectrique) supérieur al’ unité veut tout ssimplement dire que
le composant mesuré dans ces conditions de température et de fréquence n'est plus
vraiment une capacité, puisgue I'énergie dissipée est supérieure a I’ énergie accumulée
dans le diéectrique.

On peut aussi remarquer, en observant la courbe €'’ (f), que le pic de relaxation, a
I’origine de la forte augmentation de permittivité réelle, est peu visible. En effet, il est en
partie caché par une contribution de pente -1 en échelle log-log. Cette contribution est
associée a de la conductivité. La température de I'échantillon étant particuliérement
élevée, la tension sinusoidale appliquée par le spectroscope diélectrique sur I’ échantillon
mesuré va induire un courant de fuite. Cette nouvelle composante va intervenir dans la
mesure des pertes diélectriques et du tan(d).

L’apparition d'un tel type de relaxation dans des fréquences basses est
particulierement bien connue. Il est généralement attribué a une polarisation d’ électrode.
Du fait du champ éectrique appliqué sur le composant, des charges vont se déplacer dans
le diélectrique et venir s'accumuler aux électrodes suivant leur polarité. Cela induit un
fonctionnement du type Maxwell-Wagner comme décrit dans le chapitre |1.

Ce type de phénomene est le principe méme du fonctionnement d’'une super-
capacité. Néanmoins, dans notre cas la mobilité des espéces a I’origine de cette
polarisation d éectrode est trés faible a température ambiante. C'est pour cela qu'a
température ambiante le pic n'est pas visible dans la gamme de fréquence mesurée. Afin
d’obtenir un pic de relaxation diélectrique dans une gamme de fréguence de plusieurs
dizaine de Hertz, il faut donc augmenter fortement la température appliquée a la capacité.
La capacité étudiée n'est donc pas réellement une super-capacité, puisqu’il fau la
positionner a haute température (plus de 300°C) pour avoir un fonctionnement super-
capacitif.

La température de mesure a été volontairement limitée a 300°C. En effet, le banc
de mesure du spectroscope diélectrique (en particulier les pointes de mesure) ne pouvait

pas supporter de température supérieure. Cette remarque est valable pour toute la suite de
cette étude.

l1.2.1.1 Effet de la température de dépot

Plusieurs capacités ont été déposées en utilisant le mode de dépdt PEALD. En
ayant exactement les mémes conditions ce dépbt en terme de pression de précurseur,
puissance plasma et temps de cycle, on peut voir sur lafigure 3.12 que plus la température
de dépbt du diélectrique est importante et plus I’augmentation de permittivité due au
phénomeéne de polarisation d’ électrode intervient dans des fréguences basses.
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Figure 3.12 : Permittivitéen fonction de la fréquence pour trois capacités déposéesen
PEALD atroistempératures différentes. Latempérature de mesure est de 300°C.

Ce comportement a déja été reporté par Itoh [1toh99]. En effet il a montré que la
température de dépo6t du diélectrique a pour principal effet de faire varier la position
fréquentielle du pic de relaxation diélectrique vers des basses fréquences avec
I’augmentation de la température de dépbt. Par contre, la permittivité basse fréquence
ateinte, ains que |I’amplitude du pic de relaxation ne présentent aucune dépendance avec
latempérature de dépot.

l1.2.1.2 Effet de la méthode de dépét : MOCVD et PEALD

Plusieurs néthodes de dépbt ont été utilisées au cours de ce travail pour réaliser
des couches de Tay;Os : par MOCVD et par PEALD [Delo0O5b]. Pour chacune de ces
méthodes de dépbt plusieurs essais ont été réalisés afin de trouver un point du procédé de
dépdt optimal en terme de performances électriques (fuite, claguage, linéarité...). Au final,
les performances atteintes en MOCVD et PEALD sont équivalentes.

Bien que le dépdt PEALD soit réalisé a des températures bien inférieures a celles
du dépét MOCVD (~200°C au lieu de ~400°C), pour des performances électriques
(linéarité, fuite...) identiques, a peu prés aucune différence significative en terme
d’ amplitude de variation ou de la position fréguentielle du pic de perte n’'a été observée.
On peut observer ce comportement sur la figure 3.13.
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Figure 3.13 : Permittivitéen fonction de la fréquence pour deux capacités déposées avec des
méthodes et destempératures de dépbt différentes. Latempérature de mesure est de 300°C.
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Ce résultat peut sembler en désaccord avec la partie précédente qui traitait de
I’ effet de la température de dépdt, mais il ne I’est findlement pas. En effet, le mode de
dépdt PEALD est assisté par un plasma qui permet de fournir |’ énergie nécessaire a un
dépbt de bonne qualité. C’est en partie pour cela que ce mode de dépbt est intéressant, car
il permet d’ obtenir un diélectrique présentant de bonnes performances éectriques, tout en
étant déposé sous une température relativement basse par rapport aux températures
habituelles. Le budget thermique de la puce est donc diminué, ses performances sont donc
potentiellement meilleures.

Une autre remarque est que comme les performances électriques atteintes en
MOCVD et PEALD sont similaires, on peut facilement imaginer que les diélectriques
déposes, bien que leurs modes de dépdts soient différents, sont aux finals physiquement
proches.

La température de dépdt n’est donc qu’ une partie du parametre qui va définir la
position du pic de relaxation. Le paramétre influant sur cette position est donc une somme
des températures vues par la capacité (dépbt des interconnexions au dessus de la capacité,
recuit final...) pondérée par les temps respectifs a ces températures ainsi que la puissance
et le temps de I éventuel plasma utile au dépbt du diélectrique.

Dans k chapitre V, nous éudierons plus en détails le phénoméne de polarisation
d’ électrode des capacités a base de Ta,Os. Cela hous permettra de mettre en évidence la
nature des especes a l'origine du phénoméne de polarisation d électrode dans nos
capacités a base de Ta,Os. Nous éudierons en particulier, I’ effet de I’ épaisseur de Ta;Os
sur le phénomene de polarisation d* électrode.

[11.2.2 Autres diélectriques

Tous les autres didlectriques étudiés pendant la these ont montré des
augmentations de permittivité dans les basses fréquences. En effet, ce comportement a été
méme observé dans le cas des diélectriques de trés bonne qualité, comme le nitrure de
silicium qui présente un tan(d) trés faible (~10* & 125°C et 10kHz). Nous allons présenter
deux diélectriques en particulier qui se sont montrés des cas d’ étude intéressants.

[11.2.2.1 L’alumine (Al,O3)

Les résultats présentés sont la permittivité réelle e’ (figure 3.14) et la tangente de
I’angle de perte d en fonction de la fréquence (figure 3.15).
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Figure 3.14 : Comportement fréquentie de la permittivité d’ une capacité d’alumine en
fonction de la température de 25°C jusgu’a 300°C.
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Figure 3.15 : Comportement fréguentiel de la tangente de |I’angle de perte d’ une capacité
d’alumine en fonction de la température de 25°C jusqu’a 300°C.

On peut observer que pour les basses températures jusqu'a 125°C, la relaxation
diélectrique de la capacité a base d’alumine est indépendante de la température dans la
gamme fréguentielle étudiée.

Pour des températures supérieures a 125°C, on peut observer dans les basses
fréquences une forte augmentation de I’ angle de perte. Cette augmentation est corrélée a
une augmentation de la permittivité dans la méme gamme de fréquence.

Il n"est pas possible de confondre |’ augmentation de la tangente de I’ angle de perte
avec de la conductivité puisgue tan(d) et la permittivité réelle sont corréées par les
relations de Kramers-Kronig [Jons83]. Ainsi, ce type de courbe (permittivité réelle et
tangente de I’ angle de perte) mene a un pic de perte que I’ on pourra la encore associer a un
phénomene de polarisation d'électrode. Malheureusement, il n'a pas éé possible de
visualiser de pic de perte. Pour avoir des temps de relaxation t acceptables (visibles au
dessus de 10°Hz de fréquence), il aurait falu chauffer le substrat sur lequel la capacité
MIM était déposeée largement au-dessus de 300°C. Malheureusement cette température est
la température maximale supportée par le banc de mesure de spectroscopie diélectrique
disponible au laboratoire.

Il n'est évidement pas possible de prévoir la position du pic de perte apartir des
courbes présentées en figure 3.14 et 3.15 mais nous pouvons certifier qu’il existe.
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[1.2.2.2 L’oxyde d’hafnium (HfO,)

Les résultats présentés sont la permittivité réelle e’ (figure 3.16a), les pertes

diélectriques €'’ (figure 3.16b) et la tangente de I'angle de perte d en fonction de la
fréguence (figure 3.17).
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Figure 3.16 : Comportement fréquentid de la permittivitérédle (a) et des pertes
diéectriques (b) d’'une capacité d’ oxyde d’ hafnium a différentestempérature (de 25°C
jusqu’a 300°C).
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Figure 3.17 : Comportement fréguentiel de la tangente deI’angle de perte d’ une capacité
d’ oxyde d’hafnium a différentestempérature (de 25°C jusqu’a 300°C).

On peut observer sur les figures 3.16a, 3.16b et 3.17 que le comportement est tres
proche de celui du Ta,Os. Un pic de relaxation est visible sur le tan(d). La limitation en
température induit que la caractérisation de ce phénomene de polarisation d’ électrode ne
peut se faire completement afin d'obtenir le temps de relaxation et la vaeur de la
permittivité atteinte en tres basse fréquence.
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I11.3 Etude du PZT en terme de relaxation diélectrique

l1.3.1 Variations de permittivité en fonction de la fréquence et de la
température.

La permittivité a été étudiée grace a un spectroscope diélectrique basse fréquence
Novocontrol Alpha. Le procédé (IPAD) étant ealise a basse température (~250°C), la
température de mesure haute a été volontairement limitée a 200°C.

On peut identifier sur les figures 3.18a 3.18b et 3.19 les mémes phénomenes que
ceux observés précédemment pour les diélectriques amorphes :
» Pour des températures basses et fréquences hautes on retrouve un
fonctionnement du type «flat 10ss ».
» Pour des températures hautes et fréquences basses on retrouve un
phénomene du type polarisation d’ électrode.
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Figure3.18: e’ (a) ete’’ (b) en fonction dela fréquence en échellelogarithmique pour
différentestempératures. (Vac=100mV, Vdc=0)
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Figure 3.19: tan(d) en fonction dela fréquence en échelle logarithmique pour différentes
températures. (Vac=100mV, Vdc=0)

Toutefois, plusieurs comportements de ce diélectrique sont assez difficiles a
expliquer. Tout d'abord, il peut étre intéressant de remarquer une dépendance du niveau
du tan(d) du type «flat loss » avec la température. Ce comportement est di a la forte
augmentation des pertes diélectriques avec la température entre 25°C et 75°C. En effet,
entre ces deux températures, les pertes diélectriques augmentent de prés de 50% alors que
la permittivité réelle n’ augmente que de 15%. Cela induit une augmentation du niveau du
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tan(d). Nous n'avons pas observé ce type de comportement pour les diéectriques
amorphes étudiés

On peut remarquer sur la figure 3.18a que les variations de permittivité réelle avec
la fréquence sont moyennes (de I’ ordre de 3% par décade de fréquence) et I activation de
la permittivité réelle avec la température et assez forte (augmentation de 47% entre
200°C et 25°C a 1kHz).

On retrouve bien comme dans les diélectriques amorphes, un comportement du
type polarisation d électrode. Néanmoins, le sommet du pic de perte n’est visible car la
température de mesure est limitée a 200°C.

[11.3.2 Variation de la permittivité et des pertes en fonction du champ
alternatif

A partir des mesures de permittivité en fonction de la tension continue appliquée
sur |’échantillon (vues dans le chapitre 1), nous avons pu conclure sur le fait que les
variations de permittivité sont liées au nombre de parois de domaine présents dans le
diélectrique ferroélectrique. Il peut alors étre intéressant de mesurer la permittivité du PZT
atension continue nulle, mais a amplitude de tension alternative variable.

Les figures 3.20a et 3.20b représentent les variations de permittivité réelle et
complexe a différentes fréquences en fonction de I’amplitude du signal alternatif généré
par le capacimétre sans tension continue (Vdc=0V).

2200 —a—100 Hz 500 —=—100 Hz
e

' —o—1 kHz e b —o—1kHz
a) / —A—10 kHz ) —&—10 kHz
1900 400 ——100 kHz
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/
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Figure3.20: e’ (a) ete’’ (b) en fonction de la tension alternative appliquée sur |’ échantillon
sous plusieurs fréquences. (Vdc=0V & 25°C)

On peut observer qu'il existe une trés forte dépendance de la permittivité, ala fois
réelle et complexe, avec |I’amplitude de latension alternative appliquée sur la capacité. En
effet, dans la gamme de fréguence et de tension éudiée, I'amplitude de la tension
alternative permet de pratiqguement multiplier par trois la permittivité réelle. L’ origine de
ce phénomeéne peut étre attribuée, encore une fois, a la modulation de la structure en
domaine par le champ électrique alternatif. Plus la tension alternative sera importante et
plus le nombre de parois de domaine va étre grand, induisant une augmentation de la
permittivité et des pertes. De telles variations de permittivité et de pertes par rapport au
champ éectrique alternatif appliqué pour la mesure, n'ont pas été observées dans les
diélectriques amorphes étudiés dans ce manuscrit.
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Ce type de comportement, spécifique aux diélectriques ferroélectriques, a d§ja été
reporté comme étant le fonctionnement de Rayleigh [Rayl87] [Hall99] [Pere00].

John William Strutt Rayleigh plus connu sous le titre de Lord Rayleigh (1842-
1919) est un physicien anglais qui a obtenu le prix Nobel de Physique en 1904 «Pour
avoir inventé le réfractometre interférentiel, et pour sa découverte de |'argon ». Au cours
de ses travaux, il a aussi mis en évidence le fait que certains matériaux peuvent présenter
de fortes variations de permittivité en fonction du champ alternatif.

L’ échantillon de PZT présentant une épaisseur de I’ ordre de 250nm, on peut donc
présenter les variations de permittivité et pertes en fonction du champ éectrique alternatif
appliqué (voir figures 3.21a et 3.21b).
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- a) = == Linear (30 Hz) (o)) b) — — Linear (30 Hz
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Figure3.21: e’ ete’ en fonction du champ alternatif en échelle logarithmique appliqué sur
I’échantillon a 30Hz. (Vdc=0 & 25°C)

Rayleigh proposa de décrire ce comportement par un polynéme de degré un ou
deux. Comme on peut le voir sur lafigure 3.21a et 3.21b, cette dépendance est plus proche
d’ un polynéme de degré deux.

En dehors du fait qu'un polynéme de degré deux permettra toujours de mieux
représenter une courbe expérimentale gu’ un polyndme de degré un, il est évident que les
variations de permittivité réelle ou complexe sont bien paraboliques.

En effet, en utilisant le polyndme de degré un sur les variations de permittivité
complexe (les pertes diélectriques) on obtient un €’ (Vac=0V) négatif ce qui est
impossible. Cela confirme I’ utilité de la modélisation des variations avec un polynéme de
degré deux.

D’ apres ces courbes, on comprend pourquoi il est nécessaire de toujours spécifier
les conditions de mesure lorsque I'on donne la permittivité dun diélectrique
ferroélectrique. Une autre solution lorsque I’on donne la permittivité d'un diélectrique
présentant un fonctionnement de Rayleigh, serait de donner €' (Vac=0V) &t €'’ (Vac=0V)
ains que les coefficients du polyndme. Cela permettrait de décrire parfaitement le
comportement de la permittivité réelle et complexe du diélectrique étudié en fonction du
champ alternatif appliqué.

Pour certaines applications, de telles variations de permittivité peuvent induire des
problémes de fonctionnement. Par exemple, dans le cas d’ un filtrage en sortie d'un circuit
redresseur double alternance, la valeur de la capacité utile a la fonction de lissage va
dépendre de I’amplitude du signa issu du redresseur. |l peut ére alors intéressant de
prendre en compte ces variations dans le modéle électrique de la capacité.
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Ce type de caractérisation peut permettre d’ obtenir facilement la permittivité réelle
d'une capacité utilisée dans une application «continue » (du type découplage). Il suffit
aors de polariser la capacité sous la tension de découplage et de mesurer cette permittivité
sous plusieurs amplitudes d’ excitation alternatives, Vac. En utilisant laloi polyndmiale on
peut alors obtenir €' (Vac=0V). On remarque alors que la permittivité «continue » peut
étre bien inférieure a celle mesurée avec un capacimetre.

[1.3.3 Conclusion sur le diélectrique PZT

Bien que les didlectriques ferroélectriques cristallisés soient physiquement tres
différents des diélectriques amorphes, en terme de variations de permittivité, on retrouve
les mémes comportements : « flat 1oss » et polarisation d’ électrode. On peut aussi noter
gue les faibles performances de ce type de diélectrique en termes de tan(d) (toujours
supérieure a 0.02) peuvent limiter leur utilisation a des applications peu sensibles au
phénomene de relaxation diélectrique (par exemple le découplage). En effet ce niveau du
facteur de dissipation, particulierement élevé, risque de dégrader fortement les
performances d'applications analogiques (par exemple dans un convertisseur
anal ogique/numérique).

Par rapport aux diélectriques amorphes on peut noter la principale différence en
termes de performance électrique du PZT: les variations de permittivité mesurées en
fonction de I’ amplitude du signal alternatif. L’ origine de ce comportement comme celui de
la permittivité, a été attribué ala configuration en domaine de ce pérovskite.

Nous n’avons pas pu réaliser de mesures haute fréquence sur ce diélectrique. Il
serait intéressant de caractériser la permittivité du PZT dans la gamme de fréquence
10MHz10GHz &fin d'identifier son comportement dans la gamme RF.
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1.4 Conclusion

Nous venons de voir dans ce chapitre le comportement de dié ectriques amorphes
et cristallins. Leur comportement en terme de relaxation diélectrique s est révélé, en terme
d amplitude, étre particulierement différent mais les mémes caractéristiques (« flat loss »
et polarisation d’ électrode en basse fréquence) ont été observés.

Dans le cas des diélectrique amorphes et en particulier pour le diélectrique TaOs,
on a pu identifier que les variations en terme de permittivité du diélectrique, étaient bien
plus fortes dans le cas du phénoméne de polarisation d’ électrode que dans celui des « flat
loss ». En effet, dans le cas du phénomene de polarisation d’ électrode la permittivité a
haute température et basse fréquence est 100 fois supérieure a celle communément
reportée pour ce diélectrique [Delo05b].

Evidemment, dans le cadre d une utilisation courante, les capacités ne sont jamais
utilisées a des températures supérieures a 150°C. Les variations de permittivité dans une
ganme de fréguence comprise entre 10Hz et 1MHz sont aors beaucoup moins
importantes. Néanmoins, I’ identification du phénomene de polarisation d’ électrode, nous a
permis de mettre en évidence I’ origine de ces variations de permittivité.

Dans le cadre de I'utilisation d'une capacité MIM dans une application
potentiellement sensible au phénoméne de relaxation (du type convertisseur
analogigue/numeérique), il peut étre nécessaire de prendre en compte ce phénomeéne dans le
modele électrique de la capacité MIM. En effet, lors de la simulation électrique du circuit,
les concepteurs pourront alors identifier si ses performances risquent d’ étre dégradées ou
pas. Dans le cas ou les performances sont dégradées, des modifications du circuit peuvent
alors étre réalisées, afin qu’il ne soit plus perturbé par ce phénomeéne.
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CHAPITRE IV - Modélisation SPICE des phénomenes de
relaxation diélectrique
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Comme nous venons de le voir dans le chapitre précédent, comparé a du nitrure de
silicium, les diéectriques de fortes permittivités dits « High+k » présentent un phénomene
de relaxation diélectrique «flat loss » bien supérieur [ReisO1]. Nous avons aussi identifié
gue dans ces diélectriques une polarisation interfaciale, intervenant dans le domaine des
basses fréquences, pouvaient apparaitre, induisant une augmentation du phénomene de
relaxation diélectrique.

Ce phénomene est connu pour dégrader les performances pour certaines
applications particulierement sensibles, comme par exemple les convertisseurs
anal ogiques/numériques [Zanc03] [Fatt90] [Krop06], les oscillateurs contrélés en tension
[Kuen96]. En I’ occurrence, I’ é&ude de Zanchi, qui est la plus aboutie, a permis de montrer
gue la relaxation diélectrique d une capacité a base de nitrure de silicium (SgN4) peut
réduire la résolution d'un convertisseur analogique numérique. En effet, son convertisseur
de type «pipeline » 14 bits est perturbé par la relaxation diélectrique qui n’a alors plus
gu’'une résolution de 12 bits. Il peut alors étre nécessaire de prendre en compte la
relaxation diélectrique dans le modéle é ectrique des capacités. Ce modele est alors intégré
sous le simulateur SPICE, ce qui permettra de simuler |’ effet que la relaxation diélectrique
peut avoir sur les performances du circuit lors de sa conception.

Un modéele électrique drectement intégrable dans le simulateur SPICE va étre
proposé, il est basé sur le modéle de Dow [Dow58]. Ce modéle va étre intégré au modéle
standard des capacités MIM. Nous discuterons des améliorations que nous avons apporté
au modéle de Dow afin de permettre de faciliter I’ extraction des paramétres et d’ obtenir
une utilisation plus robuste [Manc06a] .

Pour caractériser, sur une large gamme de temps, le phénoméne de relaxation
diélectrique, nous utiliserons le circuit base sur la mesure de I’ effet mémoire décrit dans la
chapitrell.

Finalement, I’exemple de I'extraction du modéle sur une capacité MIM Ta,Os
5fF/um?2 sera présenté [Manc06a]. Aprés I’ extraction du modéle, sa validation sera réalisée
gréce a des mesures de permittivité et pertes diélectriques dans le domaine fréquentid.
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IV.1 Description du modele de Dow

Ce modele empirique est basé sur le modéle standard d’ une capacité hors domaine
RF (cf. Figure 4.1). Le modéle standard est compose de Cp une capacité idéale en parallele
avec Rex Une résistance idéale image des fuites de courant. Le tout en série aveC Rycces
une résistance idéale qui est la somme de la résistance des lignes amenant a la capacité
ains que de la résistance des électrodes de la capacité (et plus généralement tout ce qui
peut contribuer alarésistance série).

Rﬂ(‘(‘l‘s

Rieak
||

Rﬂ(‘{‘l‘s
| I
Figure 4.1 : Schéma du modélestandard d’une capacité.

Afin de décrire n’importe quel type de relaxation diélectrique (pic de perte, flat
loss...) il suffit d’'gjouter en paraléle a Cp et Reak Une ou plusieurs branche(s) RC (comme
illustré sur la figure 4.2). Une branche RC va avoir une réponse en terme fréquentiel du
type Debye pure.
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Figure 4.2: Schéma du modéle typique d’une capacité avec I’ ajout de plusieurs branches

Ce modéle a été propose en premier par Dow [Dow58]. Il proposait d gjuster R et
C; din de décrire le plus efficacement possible le ou les différent(s) comportement(s)
fréquentiel(s) du diélectrique.

Méme extrémement simple, ce modéele est particulierement puissant puisgu’il
permet de modéiser n’importe quelle réponse diélectriqgue. Comme il consiste uniquement
a gouter en paralléle ala capacité une série de composants passifs, il peut étre simplement
simulé aussi bien dans un domaine temporel que fréquentiel :

Dans le domaine temporel aprés un temps de charge assez long pour
permettre de charger Cp et toutes les capacités Cj, un court-circuit trés
rapide a I'échelle de t; = R.C; permet de décharger uniquement Co. En
laissant le composant flottant, Co va étre rechargée par les SCi.Vchage
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charges accumulées dans les branches RC. L’évolution de la tension aux
bornes de la capacité Cy permet donc de modéliser I’ effet mémoire.

Dans le domaine fréguentiel, b capacité G va uniquement participer a la
capacité totale pour des fréquence inférieures a fi=l/(2.p.R.C). Si la
fréguence est supérieure a f; cette branche RC; ne participera pas a la
capacite totale.

A noter que le cas le plus ssimple correspond a une configuration ou il faut
modéliser un pic de relaxation du type Debye (voir Figure 4.3). 1l suffit d’ gjouter un seul
couple RC (i=1) en paralléle avec le modéle typique de la capacité. L identification des
composants du circuit donne :

Coest égaleaCs.

Clest égalea DC=Cpc-Cs.

R1 permet d'guster la position fréguentielle du pic de perte suivant
I’ équation : fyic = 1/(2.p.R1.Cy).

= Cladal

.r=
%qu : I Lanid)
".‘.ﬂ:l

(Ememn~m%
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1 in 108 fei] (ECIT AT
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Figure 4.3: Comportement fréquentiel d’une capacité en paralléle avec un pole RC.
[llustration d’un pic derelaxation detype Debye.

Le fait que ce modéle éectrique soit ssimulable aussi bien en temporel gu’'en
fréquentiel sans que ses composants n’aient de dépendance temporelle ou fréquentielle est
absolument nécessaire en vue d une utilisation sous le simulateur SPICE.

D’autres modeles pourraient étre envisagés a la place du modéle de Dow
[Kund04], par exemple en remplacant la capacité G dans la figure 4.1 par les modeles
empiriques présentés dans le chapitre Il (Havriliak-Negami, Cole-Cole...). Néanmoins,
ces modéles ne permettent de représenter que des comportements fréquentiels. A I’inverse,
d’autres modeles empiriques permettraient de décrire correctement le domaine temporel
mais pas le domaine fréguentiel. Dans ces cas |3, il faudrait donc pour les simuler alafois
dans le domaine temporel et le domaine fréguentiel, utiliser une transformeée de Fourier ce
qui complexifierait beaucoup les calculs du smulateur dans lequel le modéle de la
relaxation diélectrique est intégré.
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V.2 Modele de Dow amélioré

Comme on I'a vu précédemment le modéle de Dow permet de décrire assez
facilement une réponse du type Debye pure. Néanmoins, dans le cas d’ une réponse du type
« flat loss » ou lors d une distribution du temps du pic de relaxation (voir chapitre I11), le
choix du nombre de pbles i a positionner en paralléle avec la capacité pure G et le choix
des valeurs R, et G peut mener a plusieurs solutions et a un temps d gjustement des
paramétres particulierement long.

Afin d’ obtenir une solution unique, notre proposition est de fixer le positionnement
fréquentiel (et donc aussi temporel) de chaque pbles RC; en définissant le nombre de
poles par décade n. De méme, comme nous I’ avons vu dans le chapitre 111, la relaxation
diélectrique de certains matériaux dépend de la température (par exemple le Ta;Os). Pour
gue le modéle prenne cela en compte, nous avons introduit une dépendance en
température. Avec ces deux modifications du modéle de Dow standard, le modéle devient
donc:

A-—

t;,=R"C =10 " (4.1)

Ci(M=a(T) Cy (4.2)
t 10A'ln

R (T)=— (4.3)

CM &) C

avec A une constante permettant de positionner le premier pole basse fréquence et
T latempérature de I’ échantillon.

Cette facon de fixer la position des pdles présente plusieurs avantages :
» Passer de deux inconnues par pble (R et C;) aune seule: g.

» Avoir une parfaite répartition des pdles sur toute la gamme fréquentielle et
temporelle.

» Obtenir une solution unique.

IV.2.1 Choix du nombre de pbles par décade

Nous alons maintenant discuter du nombre de pdles n a positionner par décade de
fréquence. Pour cela, un comportement du diélectrique du type «flat loss » pour lequel la
valeur de la angente de I'angle de perte tan(d) se situe & 10 va ére modélisé grace &
notre modéle de Dow amélioré. La gamme de fréguence pour laquelle nous voulons
modéiser le comportement flat loss est de 10Hz jusgu’a 100kHz. Dans un premier temps
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nous avons choisi de positionner un pble par décade de fréguence (n=1) a partir de 10 Hz
jusqu’a 100 kHz.

Afin de calculer les variations de capacité et de la tangente de |’ angle de perte en
fonction de la fréquence, il faut traduire le modéle en C paraléle a G (la conductance). La
résistance d' acces Racces a été négligee.

Cror (W) = CO(1+-a—1 1+(t| ) (4.4)
tiaw?
Gror W) = RLEAK +Co:a1 1+ w0)? (4.5)
_e _  Gw)
tan(d) = 70 f.o) (4.6)

avec w la pulsation en radians par seconde (Ww=2.p.f) et t le nombre total de pdles
chois par I utilisateur.

La smulation du comportement électrique de ce modéle est présentée dans la
figure 4.4 pour les variations de capacité en fonction de la fréquence et la figure 4.4b pour

les variations du tan(d) en fonction de la fréquence.
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Figure4.4: variation dela capacité (a) et du tan(d) (b) en fonction de la fréguence - 1 pble
par décade et g contant (5 pblesentre 10Hz et 100K Hz, §=0.0015)
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Dans le cas particulier des «flat loss», on peut constater qu'un paramétre a
constant pour toutes les branches RC permet de décrire le plus fiddement le
comportement du diélectrique modéisé. On voit bien sur la figure 4.4b I’ effet de chacun
des pbles RC aur le tan(d). En positionnant 1 pble par décade on constate des |égeres
ondulations du tan(d) autour de 10°3. De méme, les variations de permittivité en fonction
du logarithme de la fréguence ne sont pas parfaitement linéaires (faibles ondulations
autour d’une réporse linéaire).

On peut auss remarquer que les g constants conduisent au fait que le
comportement du tan(d) n’est pas parfaitement décrit dans les fréquences extrémes (10Hz
et 100kHz). Ce comportement est facilement explicable par le fait que pour une fréquence
donnée ¢’ est principalement le pdle positionné a cette fréquence qui va jouer, mais aussi
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ses deux plus proches voisins (le pble basse fréguence le plus proche et le pble haute
fréquence le plus proche). Afin de s affranchir de ce probléme nous avons identifié deux
solutions :

La premiére est d’augmenter la valeur des deux a positionnés aux
fréquences extrémes ce qui permettrait d’avoir un tan(d) plus constant sur
toute la gamme de fréquence du modele. Néanmoins, en augmentant les
pbles extremum, les variations de la permittivité en fonction du logarithme
de la fréguence ne sont plus linéaires.

La deuxiéme solution, que nous avons tendance a privilégier, est d’ ajouter
au modele un pble basse fréquence (1Hz) et un pble haute fréquence
(AIMHz).

On peut observer ces deux solutions sur lafigure 4.5.
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Figure4.5: Variation de la capacité (a) et du tan(d) (b) en fonction de la fréguence.

Afin de diminuer les ondulations du modéle autour de la courbe expérimentale on
peut augmenter le nombre de pdles RC par décade de fréquence. Cette augmentation n’est
pas pertinente a partir du moment ou ce modéle a pour but d'étre utilisé lors de la
simulation d’un circuit complet et complexe, gouter trop de pdles conduit a aourdir le
calcul du ssmulateur et induire une forte augmentation du temps de calcul voire méme a
des non convergence du simulateur.

Nous conseillons de choisir un nombre de pdles n par décade compris entre 1 et 2.
En effet, comme on peut le voir sur la figure 4.6, en reprenant I’exemple de la figure 4.4
(«flat loss») passer de deux pbles par décade a trois ne permet pas d améliorer la
précision de la modéisation électrique. Positionner 2 pdles par décade permet d’ obtenir un
tan(d) constant.
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Figure 4.6 : Comparaison dela réponse d’'un modéle utilisant 2 pbles par décade (9 pdles, a
=0.00075) et 3 pbles par décade (13 pdles, a =0.0005).

De méme, moins d'un pble par décade tendrait a avoir de fortes variations du
tan(d) et ure variation de la capacité en fonction du logarithme de la fréquence qui est loin
d étre linéaire, comme on peut le constater sur lafigure 4.7.
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Figure 4.7 : Comparaison delaréponse d’'un modée utilisant 1 pble par décade (5 pbles, a
=0.0015) et 0,5 pdle par décade (3 pdles, g =0.003).
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IVV.3 Description du circuit utilisé pour I’extraction du modéle

Comme on pourra le voir sur certaines courbes d’ effet mémoire, la tension aux
bornes du composant lorsqu’il est flottant est de I’ordre de quelques milli Volts voire
parfois moins. De méme dans le chapitre Il nous avons pu voir que les variations de
permittivité sont souvent inférieures a 0.25% par décade de fréquence. Cela montre bien
gue le mécanisme de relaxation diélectriqgue est un mécanisme particuierement fin a
caractériser.

Afin d’ extraire le modéle présenté précédemment, nous avons choisi d utiliser le
circuit de mesure de I’ effet mémoire présenté dans le chapitre 1. Ce choix a été fait pour
différentes raisons :

Permettre de mesurer sur une gamme temporelle la plus large possible le
phénomeéne de relaxation diélectrique.

Permettre une validation grace a des mesures de capacités en fonction de la
fréguence.

L’ effet mémoire a auss un avantage : en choisissant correctement les temps de
charge et de décharge (tchage=10.taschage) Seulement deux podles répondront, ce qui
permettra de simplifier la stratégie d’ extraction.

IV.3.1 Définition de la gamme temporelle et fréquentielle du circuit de
mesure de |I'effet mémoire

D’ aprés la plupart des éudes (Jonscher [Jons83] et Itoh avec du TapOs [Itoh99]), et
méme s les amplitudes de la relaxation diélectrique reportées sont bien supérieures aux
notres, la relaxation diélectrique des matériaux considérés intervient principalement dans
le domaine des basses fréquences.

En effet, dans le chapitre Il on a vu que la plupart des diélectriques étudiés
présentent deux comportements :

> Le premier est le comportement «flat loss » : le diélectrique présente des
pertes faibles et indépendantes de la fréquence.

> Le second est une forte augmentation des pertes dans les basses
fréquences : la polarisation d’ électrode.

Ce dernier comportement, étant généralement bien plus fort que le premier en
amplitude, il peut potentiellement étre & I’ origine de dégradation des performances dans
les circuits. A partir de cette constatation et en prenant en compte les applications des
circuits utilisant ces composants MIM, le circuit doit pouvoir permettre des mesures sur la
gamme fréquentielle entre 10Hz et IMHz.
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IV.3.2 Positionnement de notre circuit par rapport a la littérature

D’autres circuits ont été reportés dans la littérature [Fatt90] [Kuen96] [ZancO3]
[Ning07]. Ils présentent tous des originalités particulierement intéressantes. Notamment
I’étude de Ning, publiée ala conférence ICMTS a présenté un circuit de mesure de |’ effet
mémoire particuliérement innovant. Ce circuit permet gréce a des compensations
« hardware » de s affranchir de plusieurs contributions indésirables telles que :

La capacité parasite ramenée par le circuit
Les fuites des interrupteurs

Leur circuit est plus complexe que le notre et les auteurs pratiquent |’ extraction des
coefficients de relaxation sans simuler le circuit. Au final la gamme fréquentielle de
caractérisation de ce circuit est comprise entre 1kHz et IMHz.

Dans notre cas le circuit est composé de composants performants, mais sans
compensation hardware. Par contre lors de I’ extraction du modéle, la smulation totale du
circuit est pratiquée. En effet, afin d extraire les coefficients du modele éectrique le plus
correctement possible, les modeles SPICE des interrupteurs et de |'amplificateur
opérationnel du circuit de mesure de I’ effet mémoire ont été affinés. Ainsi I’ extraction de
la relaxation diélectrique nécessite la ssimulation compléte du circuit test sous SPICE afin
de prendre en compte les performances réelles de chague composant. La gamme
fréguentielle de caractérisation de notre circuit est comprise entre 1Hz et IMHz.

La solution ultime pour réaliser une extraction du modéle la plus précise possible
et sur la plus grande gamme de fréguence ou de temps est évidemment issue de
|’ association de ces deux techniques de correction (correction hardware + software).
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V.4 Exemple d’extraction: Application a une MIM Ta,O5 5fF/um?

Apres avoir présenté le modéle mis en place et les performances du circuit de
mesure de I'effet mémoire, dans cette partie, nous alons présenter I’'extraction des
parametres g d’une capacité MIM Ta,Os de densité 5fF/umz2. Puis une validation de cette
extraction sera faite gréace a des mesures de capacité en fonction de la fréquence. Enfin,
grace a une éude statistigue de la relaxation diélectrique, la définition des coins

(dispersion) de latechnologie sera possible.

Comme nous I’avons vu, notre circuit permet de caractériser |’ effet mémoire de
10Hz a IMHz. Ains pour décrire cette gamme de fréguence de 5 décades, 6 branches RC
ont éé gjoutées (i=1..6) au modéle standard de la MIM avec un pble RC positionné par

décade (voir figure 4.8). Cy est égale ala capacité mesuréeal MHz.

C (T)=a,(T)" C, (4.7)
t. 107
) = ! = 4.8
" M &M G 48
Ra(‘(‘es
1
| I |
1 <1 <[ el €[] e
E|:| S— o o o o x 12
- e 1 € = s 1 .1 ¢
Racces = | = | = | = | = | = |
| I |

Figure 4.8 : Schéma du modéle typique d’une capacité avec six branches RC.

IV.4.1 Extraction des g

Des mesures sont faites pour voir la dépendance de g avec latension de charge (de
1V jusgu'a 3V) et latempérature (de 25°C a 125°C). Les figures 4.9 et 4.10 présentent la

comparaison des mesures avec le modéle simulé sous SPICE.
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Figure 4.9 : Effet delatension de charge sur I’ effet mémoire. Trés bonne superposition des
mesures et dela smulation. (Veharge= 1V, 2V, 3V Vyeharge=0 V tenarge=10 MS tagcharge=50 HS)
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Figure 4.10 : Comparaison des mesures en température del’ effet mémoire dansle casd’une
capacité MIM a base de Ta,Os et des simulations SPICE. (Venarge=2V, Vaecharge=0V, teharge=1MS
and tyecharge=SHS)

La figure 4.11 présente les résultats de I’ extraction des g pour deux températures.
Cette figure confirme plusieurs points :

» La relaxation diélectrique de ce type de diélectrique est fortement activée
en température.

» Cette activation est principalement localisée dans les basses fréguences.

» Lamodédisation de larelaxation diélectrique a des fréguences supérieures a
1 MHz n'est pas nécessaire, puisgqu’elle apparait négligeable par rapport
aux basses fréguences.

45
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35 u\
30 \
25 \ 3 25°C |
20 \ —8—125°CL
15 \

0 o~

s \s\
e e S

Figure 4.11 : Résultats de I’extraction desa a 25°C et 125°C.
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On retrouve bien sur la figure 4.11 le fait que le phénoméne de relaxation
diélectrique a principalement lieu dans les basses fréguences.

IV.4.2 Validation du modeéle.

Afin de valider I’ extraction des parametres a, Nous alons comparer les résultats
obtenus en ssmulant le modéle en fréquentiel et en pratiquant des mesures de capacité en
fonction de la fréquence effectuées avec un capacimetre LCR-Meter.

Comme nous avons pu le voir dans le chapitre |1, la mesure d’ une capacité réalisée
par un capacimétre peut donner deux résultats: C la capacité en Farads et G la
conductance en Siemens. Afin de réaliser cette comparaison, nous alons donc traduire le
modele de Dow amélioré en C paraléle a G en fonction de la fréquence.

Rieak
Ra(D)
R4(T)
Rs(T)
R(w(T)

[45)
(D
(D)
(M

Cs(D

Co(T)y

Figure 4.12 : Schéma du modée typique d’ une capacité avec six branches RC converti en
modéle équivalent C//G.

Il faut alors réutiliser les équations 4.4, 4.5 et 4.6 présentées précédemment dans la
section 1V.3.1.

On peut voir sur la figure 4.13 la tres bonne correspondance entre la mesure de la
relaxation diélectrique avec un HP4284A LCR-Meter sur la gamme 20 Hz / 100 kHz et le
modéle. Pour des fréquences supérieures a 10 kHz on peut remarquer que la mesure du
tan(d) ne correspond plus au tan(d) modéise ; cette différence est due a un probleme de
correction de résistance série par le HP4284A.

1.0z —4—Simulation en fréquence du modéle MIM5 [~ T 101
—4-Mesure d'une MIM5 avec un HP4284A
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1
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Figure 4.13 : Comparaison de C(f)/C(10KHz) et tan(d) mesuré et modélisé. (T=125°C)

A partir des mémes données que celles présentées dans la figure 4.13, ka figure
4.14 présente une représentation de type Cole-Cole (e = fct(e') ). Notons encore une fois
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I’ excellente adéquation entre le modéle et la mesure. On peut également noter que chaque
branche RC correspond a un Debye, ce qui équivaut dans une représentation de type Cole-
Cole aun demi cercle ayant son centre sur |I’axe des e’ (€'’ =0).

0.3

. —O—Simu.modélf A m———————
€ —3— Mesure

-
1 o
305 H | 1Influence delaresstance: f’o
>

: de contact et des cables 1
- —— - - — - F o5
02+ " ta z =

215 T—1;

0.1

\n”“‘» - < ‘ P ~\‘-:o' - .(
@-’ta’i/ ta | ts 't2 IJtl .
24.8 249 25 251 25.2 253 54 € 255
Figure 4.14 : Représentation de Cole-Cole (e” = fct(e') ) per mettant de comparer le modéle et
lamesuredelareaxation d’ une capacité MIM Ta,Os 5fF/pm3.

On peut voir dans la figure 4.13 et la figure 4.14, que la modélisation du
phénomeéne de relaxation diélectrique est trés bonne de 20 Hz jusqu’'a 10 kHz. Méme si la
correspondance N’ est pas prouvée sur toute la gamme de fréquence du modéle, elle nous
permet de valider que le modéle a été correctement extrait grace au circuit de mesure de
I’ effet mémoire.

IV.4.3 Définition des coins de la technologie.

La définition des «coins d'une technologie » permet d’ obtenir |a dispersion de
cette technologie autour de son comportement typique. Dans notre cas, cette étude permet
de définir la relaxation typique d’ une capacité en recentrant le modele par rapport a la
moyenne de la relaxation diélectrique de la technologie. Elle permet aussi de positionner
les pires cas du paramétre modélise (relaxation minimum et maximum a Xs) en étudiant
la dispersion réelle de ce parametre. Pour étudier la dispersion du phénomene de
relaxation diélectrique dans cette technologie, nous avons donc mesuré un nombre
significatif de capacités.

Contrairement a |’ effet mémoire, qui est une mesure particulierement difficile a
mettre en cauvre, la mesure de la capacité en fonction de la fréquence C(f) et de la
conductance en fonction de la fréquence G(f) est tres facile aréaliser lors du test électrique
des capacités qui est appligqué systématiquement a la fin des éapes du processus de
fabrication des plagues (test paramétrique).

Pour cela un paramétre C(500Hz) / C(10kHz) - 1 a été gjouté aux autres mesures
réalisées lors du test paramétrique. Ce paramétre donne une représentation de la pente de
la capacité en fonction de la fréquence. La figure 4.15 représente une illustration de cette
étude statistique de la relaxation diélectrique.
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Figure 4.15 : Comparaison deladispersion d’un lot utilisé pour le modée par rapport ala
technologie en termede relaxation didlectrique (T=25°C).
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A partir de cette analyse statistique il est possible de définir les coins de la
technologie i.e. les pires cas possibles en terme de relaxation diélectrique sur la
technologie considérée. Les figures 4.16 et 4.17 montrent la comparaison entre des
mesures et les coins maximum, typique et minimum dans le domaine fréquentiel et
temporel respectivement.
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Figure 4.16 : Comparaison de larelaxation diélectrique dans le domaine fréquentiel de 58
capacités et les coins maximum typique et minimum a 125°C.
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Figure4. 17 : Comparaison delarelaxation diélectrique dans le domaine temporel du
maximum, typique e minimum mesur €s et les coins maximum typique et minimum a 125°C.
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V.5 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons présenté le travail réalisé afin d’ obtenir le modele de
relaxation diélectrique de capacité MIM [Manc06a).

Dans un premier temps nous avons propose une version du modéle de Dow, qui est
de notre point de vue «améliorée ». Ce modéle permet d extraire facilement a partir de
mesures de capacité en fonction de la fréguence ou de I’ effet mémoire, les paramétres
décrivant n'importe quel phénoméne de relaxation diélectrique pour différentes
températures.

Pour extraire des parametres du modée sur la gamme fréguentielle 10 Hz - 1 MHz,
un circuit specifique a été développé, il est basé sur la mesure de I'effet mémoire. Ce
circuit est entierement smulé lors de I'extraction des paramétres de relaxation
diélectrique, afin d’obtenir la précision adégquat. La validation de |’extraction et la
définition des coins de la technologie ont été réalisés grace a des mesures de capacité en
fonction de la fréguence.

Le modéle de la relaxation diéectrique de la capacité MIM Ta,Os 5fF/um? a éé
extrait. Il est désormais utilisé lors du design de circuits pour prendre correctement en
compte les mécanismes de relaxation diéectrique dans les circuits et mettre au point des
circuits de compensation de ces mécanismes.
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CHAPITRE YV - Etude de I’ origine du phénomene de relaxation
diélectrique dansle Ta,Os
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Ce chapitre va se focaliser sur le diélectrique Ta,Os afin de comprendre |’ origine
de phénoménes tels que la forte augmentation de la permittivité dans les basses
fréguences. En effet, comme rous I'avons vu dans le chapitre 1V, le TapOs présente des
variations de permittivité réelle dans les basses fréquences tres importartes (permittivité
multipliée par 100). Ge phénomene est a I'origine de I’ activation en température de la
relaxation diélectrique dans la gamme 10Hz — IMHz.

Dans un premier temps, |’ étude des variations de courants de fuite en fonction du
temps dans les capacités MIM Ta,Os sera effectuée. Cette analyse nous permettra
d'identifier le phénoméne dit de « dégradation de résistance ». Gréace a une étude détaillée
des parametres influents comme la température, I’ épaisseur du diélectrique et la tension
appliquée sur la capacité MIM, I’ origine de ces instabilités de courant ainsi qu’ un schéma
de conduction seront proposes.

Apres I’éude du phénomene de «dégradationde résistance», des mesures de
spectroscopie diélectrique basse fréquence seront présentées. Des parameétres influents sur
le phénoméne de relaxation diélectrique seront présentés (Epaisseur du diélectrique,
température). Ces résultats seront confrontés au schéma de conduction proposé. Le lien
entre les mesures de spectroscopie diélectrigue basse fréquence et de stabilité de courant
seraalors éabli.

Pour compléter cette éude, une mesure de stabilité de courant réalisée avec un
capacimeétre sera présentée. Cela permettra de mettre en évidence un nouveau phénomene.
Enfin, des mesures de TSDC réalisées sur des capacités MIM TapOs seront confrontées
aux résultats précédents.
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V.1 Phénomeéne de « dégradation de résistance ».

V.1.1 Mise en évidence du phénomeéne de « dégradation de
résistance »

Comme on peut le voir sur lafigure 5.1 lorsque I on applique une tension continue
aux bornes d' un condensateur a base de TaxOs, le courant issu de cette capacité présente
trois composantes au cours du temps :

A basse tension et basse température, une diminution du courant dans les
temps courts apparait. Cette partie correspond au courant de polarisation.
Apreés le courant de polarisation, un courant indépendant du temps apparait.
Cette partie correspond au courant de conduction dans le TayO:s.

Pour une tension plus forte, le courant de polarisation n’est plus visible.
Aprés le courant de conduction on peut observer que le courant commence
a augmenter. Ce phénomene est plus facilement observable pour une
température supérieure. I est en forme de cloche et est communément
appelé «dégradation de résistance ». Le pic de courant intervient au temps
t et pour une densité de courant J(t).
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Figure 5.1 : Mesure de courant en fonction du temps. Observation de trois phénomeénes.
(capacité MIM Ta,0s de450 A déposé par MOCVD)

Le phénomene de dégradation de résistance a é€té reporté dans plusieurs
diélectriques (généralement des « High-k »). Par exemple dans du Ta,Os [RemmO03] et des
diélectriques de type pérovskite tel que BT, BST, ST, PZT [Zafa98] [Bouy05b] [Meye05]
[Numa9s].

Afin de comprendre I’ origine de tels pics de courant dans le TaOs, la densité de
courant en fonction du temps a été suivie en fonction de la température, de I’ épaisseur du
diélectrique et de latension appliquée.

V.1.2 Effet de la température

Afin de mettre en évidence I'effet de la température sur le phénoméne de
dégradation de résistance, plusieurs mesures de densité de courant en fonction du temps
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sous tension constante ont été effectuées pour des températures alant de 25°C jusqu’a
200°C.

A noter que chaque mesure a été effectuée sur une capacité vierge et que chacune
de ces capacités provient de la méme plaque (les mesures sont donc toutes entierement
répétables). Les électrodes comme pour toutes les capacités étudiées dans ce manuscrit
(mise apar le pour le PZT) sont en TiN.

Une tension constante de +/-5V est appliquée sur |’ électrode supérieure alors que
I’éectrode inférieure est connectée a la masse. Cette tension de +/-5V a été choisie
principalement parce que cette capacité (MIM TaxOs 450A) est vendue pour pouvoir
fonctionner & 5V pendant 10 ans. Les temps de mesure réalisés dans cette éude étant
généralement inférieurs a une journée, on s affranchit ains de tous les mécanismes de
claguage et de dégradation du diélectrique.

Les figures 5.2 et 5.3 présentent respectivement I'évolution de la densité de
courant pour des tensions négatives et positives.
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Figure 5.2 Evolution dela densité de courant en fonction du temps sur desMIM composées
de 450A de Ta,0s MOCVD a-5V (de 25°C &200°C avec un pas de 25°C).
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Figure 5.3 Evolution dela densité de courant en fonction du temps sur desMIM composées
de 450A de Ta,0s MOCVD a+5V (de 25°C & 200°C avec un pasde 25°C).
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Lorsgu’on applique une tension négative sur la capacité (Figure 5.2), on peut
observer que le pic de dégradation de résistance (présent pour un temps t et un courant
Jt)) est fortement activé en température en terme d’amplitude et de temps. Le temps t
diminue avec |’ augmentation de la température : il est de I’ ordre de plus de 4 mois a25°C
et quelques secondes a 200°C pour une tension de -5V.

Sous tension positive (Figure 5.3), on peut observer que la densité de courant est
fortement activée en température, mais contrairement au stress négatif, elle ne présente
pratiquement pas d’ évolution en fonction du temps. Une autre remargue est que I’ on peut
observer |’ apparition de deux pics de courant de faible amplitude. Ce phénoméne n’est
pour I'instant pas bien compris. Néanmoins, le fait que le phénomeéne de dégradation de
résistance est beaucoup moins visible en positif gu’ en négatif peut étre expliqué par le fait
que comme on peut le voir sur la figure 5.4, la capacité MIM Ta,Os 450A présente une
conduction supérieure sous une polarisation positive par comparaison aune polarisation
négative. Ains en positif, cette conduction étant du méme ordre de grandeu que le
courant de dégradation de résistance, les pics sont plus difficilement visibles.

L’ origine de la dissymétrie de la caractéristique courant-tension est certainement
liée a la différence de qualité microstructurale des électrodes supérieure et inférieure. A la
fin de ce chapitre une explication de cette différence sera proposee.
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Figure 5.4: Mesure de courant en fonction delatension d’une capacité MM composee de
450A deTa,0s MOCVD. (de 50°K & 300°K avec un pas de50°C)

V.1.2 Effet de I’épaisseur

Afin de confirmer |a derniére hypothése selon laquelle la conduction standard dans
le didlectrique masque en partie le pic de dégradation de résistance, nous avons fait des
mesures de densité de courant en fonction du temps sur plusieurs capacités de différentes
épaisseurs de TapOs. Lafigure 5.5 présente ces résultats.
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Figure 5.5. Dépendance du courant avec I’ épaisseur de Ta,Os delaMIM déposée par
MOCVD a150°Cet +5V.

Lafigure 5.5 permet d’ observer:

Pour le diélectrique le plus fin, une décroissance continue assimilable a du
courant de polarisation cache le pic de dégradation de résistance. Cette
observation permet de comprendre pourguoi aucun fonctionnement du type
dégradation de résistance n’'a été reporté pour des composants du type
DRAM et capacité MOS, ou le Ta,Os a dgja été largement étudié. En effet
ces applications requiérent des épaisseurs de diélectrique particuliérement
fines.

Pour le diéectrique le plus épais on retrouve a peu prés le pic de
dégradation de résistance comme observé pour une tension négative.

On peut dans un premier temps noter que la position du temps du pic est
faiblement dépendante de I'épaisseur du diélectrique (dans une échelle logarithmique).
Cette dépendance sera présentée et discutée plus en détail dans les pages suivantes.

Comme on vient de le voir, dans le cas du phénoméne de dégradation de
résistance, le courant peut augmenter de plusieurs ordres de grandeur par rapport a la
conduction typique du diélectrique. Cette augmentation doit étre prise en compte lors de la
modélisation du courant de fuite du condensateur. En effet un condensateur fonctionnant
SOUS une polarisation continue passera par cet état. De plus, cette augmentation du courant
peut dans certains cas induire des problemes de fiabilité reliés a des claquages thermiques
[Alle02] [RemmO3] ce qui va rendre particulierement difficile la prédiction des durées de
vie des capacités. Pour ces différentes raisons, il est important de caractériser au mieux ce
phénomene.

V.1.3 Théorie du courant limité par charge d’espace (« space-
charge-limited current »)

Comme présenté précédemment le phénoméne de dégradation de résistance est
beaucoup plus visible lors d’ une mesure de la densité de courant en fonction du temps
Sous tension négative et avec une épaisseur de diélectrique suffisante. Ainsi, dans cette
partie, nous allons nous concentrer sur des mesures sous tension négative appliquées sur
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une capacité MIM TayOs de 450A. Grace & ces mesures, la relation entre le temps du pic
decourant t et latension de stress appliquée pourra étre établie.

Evidemment, comme pour chacune des mesures présentées jusgu’ici dans ce
chapitre, chaque mesure est effectuée sur une capacité vierge n'ayant vu aucun stress
électrique.

V.1.3.1 Dépendance de t avec la tension de stress

La figure 5.6 présente I’ évolution de t en fonction de la tension appliquée Vgias
Deux régions peuvent étre clairement identifiées:

Pour des tensions inférieures a 10V (région A), la position du pic de
courant due au phénomene de dégradation de résistance présente une
dépendance linéaire avec |L/Vgag. Cette dépendance est prédite par la
théorie de courant limité par charge d espace [Zafa98]. En effet cette
théoriedit quet est relié a Vgjaspar I’équation :

_ 0.78xd?
MXVg|as (5.1)

t

Avec d |'épaisseur du diélectrique, i la mobilité des charges mobiles
présentes dans le diélectrique et Vgias la tension de stress appliquée. On
peut constater dans la figure 5.6 que I'équation (6.1) ne permet pas de
représenter correctement la région A Toutefois, en gjoutant une constante
dans I’ équation (5.1), il est possible d’ extraire une mobilité constante dans
toute la région A. Cette constante sera discutée plus en détail dans les
lignes qui vont suivre.

Pour des tensions supérieures a 10V (région B), la dépendance linéaire
n‘est plus vérifiée. On peut noter que dans cette région la mobilité est bien
supérieure a celle de larégion A, et que manifestement cette mobilité N’ est
pas constante. De rapides considérations menent au fait que: t est
obligatoirement toujours positif, t=0s doit étre atteint uniquement pour
1/V=0 et la courbe t=f(1/V) doit ére continue. L’existence de ces deux
régions peut s expliquer comme suit : Dans la région B, le fort courant de
fuite induit par la tension de stress appliquée supérieure a 10V (>2MV/cm)
entraine un échauffement du composant [Mart08]. La mobilité des défauts
al’origine de ce comportement doit donc augmenter avec la température et
elle peut étre extraite uniguement dans larégion A quand la température est
constante. Aing, la constante gjoutée a I'équation (V.1) traduit la non
idéalité de I’ évolution de la mobilité avec 1/V.
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Figure 5.6: Dépendance det avec [1/Vg ag pour uneMIM Ta,0s 450A. T=125°C.

Lathéorie de courant limité par charge d’ espace dit que I’ application d’ un échelon
de tension induit des variations de courant et un pic de courant s un grand nombre de
charges sont disponibles au voisinage de I’ électrode injectante. Notre supposition est que
le phénomene de dégradation de résistance est di a des charges ioniques qui migrent dans
le diélectrique. Pour valider cette hypothése nous nous sommes appuyés sur |’ étude de
Zafar [Zafa98]. En effet, en introduisant la relation d Einstein qui relie la diffusion a la
mobilité dans I’ éguation (5.2).

KTu=qD (5.2

avec k la constante de Boltzmann, q la charge de I’ion mobile et T |a température.
En utilisant le fait que la diffusivité D d’une charge ionique est activée thermiquement
suivant I’ équation :

E
D =gexp(- k—$ (5.3)

avec b I'énergie d activation. Les équations (5.2) et (5.3) induisent que pT doit
étre activé thermiquement :
T = gqe><|0( EO)
(5.9

Si le courant limité par charge d’ espace est di a des charges ioniques qui diffusent
dans le didlectrique, I’ équation (5.4) doit étre vérifiée.

Nous avons donc étudié la dépendance de t pour différentes épaisseurs QOOA,
450A et 900A), sous différentes températures (75°C, 125°C, 150°C et 200°C) et sous trois
tensions afin d' obtenir la pente de la figure 5.6 (dans la zone A). Gréce a ces résultats et a
partir de I’ éguation (5.1), nous avons extrait |L.

La figure 5.7 présente le graphe d’ Arrhenius de uT. On peut observer que pT est
effectivement activé en température avec une énergie d' activation d environ 1eV q7 elque
soit |I’épaisseur. Les ordres de grandeur de la mobilité (p alant de 102 & 10") sont
réalistes par rapport al’ é&ude de Zafar [Zafa9g].
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Cela confirme que le phénoméne de dégradation de résistance peut étre
correctement expliqué par de la diffusion d'ions dans le diélectrique. On peut aussi
observer que U est bien auss activée thermiquement suivant une loi en Arrhenius.
L’ énergie d activation est trés proche de celle de uT.

V.1.3.2 Origine physique du pic de dégradation de résistance

Comme présenté précédemment, t diminue lorsque la température augmente. Nous
rappelons quet peut étre de I’ ordre de plusieurs mois a température ambiante et de |’ ordre
de la seconde a 200°C. Ces constantes de temps sont proches de celles de diffusion
ionique. De plus, gréce alarelation d’ Einstein, nous avons démontré gque le phénoméne de
dégradation de résistance est di a de la diffusion ionique. De méme, d’ aprés la théorie du
courant limité par charge d espace, ces défauts sont positionnés prés des électrodes. Ces
résultats sont en parfait accord avec des caractérisations physiques effectuées sur nos
composants [Delo05c]. En effet, cette étude a réuss a mettre en évidence que des lacunes
d’ oxygene sont présentes dans le TaxOs a l’ interface entre le diélectrique et les électrodes.
Durant le dépbt du TaxOs sur I'électrode inférieure en TiN et du dépbt de I’ électrode
supérieure de TiN sur le Ta,Os une réaction apparait et TiOxN et TapOsy sont créés. Ce
type de défaut est particuliérement connu dans les dié ectriques du type oxyde métallique.
En particulier pour le TapOs ce défaut a déja été reporté [Ramp03]. De plus une énergie
d activation de I’ ordre de 1eV est assez communément attribuée a la diffusion de lacunes
d’ oxygene.

L’ origine du phénomeéne de dégradation de résistance étant attribué a des lacunes
d’ oxygene, nous alons donc proposer une explication physique quant a I’origine des
larges instabilités de courant.

Les lacunes d’ oxygéne sont chargées positivement. Ainsi sous un champ électrique
elles peuvent migrer dans le diéectrique. Nous faisons |'hypothese que ces défauts
peuvent étre des chemins de conduction, ce qui veut dire que leurs positions peuvent
influencer la conduction dans le diélectrique [Ries99]. L’ origine du pic de courant de
dégradation de résistance peut alors ére expliquée : le courant mesuré aux bornes de la
capacité est assisté par les lacunes d’ oxygene.

Initialement les lacunes d’ oxygene sont principalement localisées dans le
diélectrique prés des électrodes.
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Lors de I’application de la tension aux bornes de la capacité, a t=0", les
lacunes n’ont pas le temps de bouger de leur position, menant a un courant
de fuite «normal » composé du courant de charge de la capacité, du
courant de polarisation et de la conduction.

Pendant le stress éectrique, les lacunes d’ oxygene vont se déplacer. Pour
une répartition donnée des lacunes d oxygene dans le diélectrique le
courant sera maximum (t=t).

Finalement les lacunes doxygene vont continuer a bouger dans le
diélectrique jusqu'a atteindre I'éectrode opposee et étre accumulées a
I"interface entre le diélectrique et I’ éectrode. Cela méne a une diminution
du courant traversant le diélectrique.

Un schéma de cette conduction est illustré dans la figure 5.8.
Migration and conduction through V*

Accumulation of V*
at the interface

'temps'g) "

Figure 5.8. Schéma de conduction du phénomene de dégradation derésistance.

Afin de confirmer ce type de modéle de conduction, des cycles de tensions ont été
effectués sur une méme capacité

Tout d’'abord nous avons appliqué une tension négative puis positive sur une
capacité MIM a150°C (cycle dit de configuration c1, voir le chronogramme inséré dans la
figure 5.9). Ce cycle est ensuite répété plusieurs fois (c2 et ¢3). Dans lafigure 5.9, on peut
observer, que pour chaque changement de polarité de la tension, un pic de dégradation de
résistance apparait. La préserce d' un pic pour chaque polarité signifie qu’avant chague
changement de polarité les défauts a I’ origine de ces pics ont migré vers une électrode et
gu’ apres I'inversion elles se déplacent dans la direction opposée.

A noter, que le temps entre chague renversement de polarité (to) a été chois
beaucoup plus long que t afin que la plupart des lacunes d’ oxygéene aient eu le temps de
migrer d’ une électrode al’ autre.
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Figure 5.9: Mesure dela densité de courant aux bornesd’ une capacité a 150°C pendant des
cycles de tension opposés. L es cour bes présentées sont celles aprés un cycle de configuration
(c1). Notons que pour chaque courbe la référence de temps (t=0) correspond a l’inversion de
polarité.
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V.2 Mesures par spectroscopie diélectrique

D’ apres les mesures de dégradation de résistance, nous avons montré que ce
fonctionnement est particulierement lent a I’ échelle des mesures électriques typiques et
des utilisations des capacités mesurées. En effet les temps les plus rapides sont de I’ ordre
de la seconde. Afin de caractériser ces défauts qui sont al’ origine d'instabilités de courant
et analyser leur effet sur la permittivité, nous avons effectué des mesures de spectroscopie
diélectrique basse fréguence.

Cela donnera I'opportunité de caractériser les mémes défauts d'une fagon
totalement différente et de voir leur effet sur larelaxation diélectrique.

V.2.1 Effet de la température

Cette partie identifie I'influence de la température sur la permittivité du
diélectrique. Les figures 5.10a, 5.10b et 5.11 présentent les mesures de spectroscopie
didlectrique effectuées sur une capacité MIM TaOs de 450A MOCVD. Les résultats
représentés sont la partie réelle de la permittivité €', les pertes diélectriques €'’ et le
facteur de dissipationtan(d) en fonction de la fréquence.
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Figure5.10: e’ et €” fonction dela fréquence pour différentestempératures (de25°C a
300°C par pasde 25°C)
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Figure 5.11: tan(d) fonction de la fréguence pour différentestempératures (de 25°C a 300°C
par pasde 25°C)

La constant diélectrique €' présente, comme déja reporté précédemment dans le
chapitre 111, une large augmentation dans les basses fréguences. Cette augmentation de la
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permittivité est associée a un pic de perte en partie visible sur la partie imaginaire de la
permittivité '’ figure 5.10b. Le pic (et donc I’augmentation de la permittivité) intervient
dans des fréguences de plus en plus hautes lorsque I'on augmente la température de
mesure. L amplitude du pic de perte est pratiquement indépendante de la température. On
peut donc dire que la température a pour unique effet le fait de décaler en fréquence les
courbes €' (f), €'’ (f) et tan(d)(f).

Lafigure 5.11 représente la tangente de I’ angle de perte d. Il faut noter que le pic
vishble sur le tan(d) n’est pas positionné a la méme fréguence que le pic visible sur €'’
Néanmoins, ces pics sont tous deux dus au phénomeéne de relaxation diélectrique. 1l peut
auss étre intéressant de remarquer qu'il est possible d extraire la fréquence du pic de
relaxation a partir de la permittivité réelle en visualisant le point d'inflexion de la courbe
lorsque la permittivité est tracée en échelle linéaire. Néanmoins, comme la permittivité
réelle est représentée sur la figure 5.10a en échelle logarithmique cela peut perturber
I extraction de ce paramétre.

La figure 5.12 présente le graphe d’ Arrhenius de la fréquence du pic visible sur le
tan(d). Nous avons choisi d extraire le pic du tan(d) uniquement par commodité puisgque
ce pic est plus facile a obtenir a partir du tan(d) qu’a partir de la partie imaginaire de la
permittivité. A partir de cette figure il est possible d' extraire une énergie d’ activation qui a
été évaluée 80.98eV.
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Figure 5.12: Graphique d’Arrhenius de la fréquence du pic de perte pour 450A de Ta,Os.

V.2.1.1 Modéle empirique

Afin de représenter la réponse diélectrique basse fréquence d une capacité MIM
Tap,Os 450A le plus fidélement possible, I’ association de plusieurs comportements a été
nécessaire : le modéle d' Havriliak-Negami, la conduction DC et le modéle «flat loss ». Ce
modele est décrit par I’ équation (5.5) :

* — €dc - Cx Sdc(T) s ooan-1
S w0 59

avec ey la permittivité dans les hautes fréquences (~26), eq la permittivité dans les
trés basses fréquences (~1500), t . le temps de relaxation (a ne pas confondre avec le temps
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du pic de dégradation de résistance en V.2 appelé t), a e b sont les paramétres pour
affiner la largeur du pic de relaxation en terme de symétrie et d’ asymétrie, s est la
représentation de la conduction DC et finalement A et n sont les parameétres «flat 10ss ».
Seul t et s sont dépendants de la température. t suit la loi d’'Arrhenius avec la méme
énergie d’ activationque celle présentée dans la premiere partie de ce chapitre.

La figure 5.13 présente un graphe de Cole-Cole composé de la partie réelle de la
permittivité e’ sur I’ axe des abscisses et la partie imaginaire de la permittivité e’ sur |’ axe
des ordonnées. Le graphe de Cole-Cole permet de visualiser rapidement les différents
mécanismes qui gouvernent le diélectrique et I’ identification de certains des parametres du
modéle (par exemple eg €t ex).
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Figure5.13: Graphede Cole-CoIed une capacité MIM Ta,0s de 450A MOCVD & 300°C et
OV detension continue. Eninsert on retrouve un zoom du graphe de Cole-Cole avec un pic
derelaxation du type Debye pure super posé (croix).

La figure 5.14 présente une comparaison entre la mesure et le modéle présenté
dans I’ équation (5.5).
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Figure 5.14 : Comparaison entre une mesure de spectroscopie diélectrique sur une MIM
Ta,05 450 A 4 300°C et le mod&e empirique (5.5).

On peut noter |e bon accord entre les deux courbes. La dépendance en température
introduite sur le temps de relaxation t ¢ est du type Arrhenius avec une énergie d’ activation
de 0.98eV.

V.2.2 Effet de I'épaisseur

Afin de continuer a éudier dans le détail 1a capacité a base de Ta,Os nous alons
maintenant étudier I’ effet de I’ épaisseur sur le phénomeéne de relaxation diélectrique. Pour
celacing capacités présentant des épaisseurs de Ta,Os différentes (200 A, 300 A, 450 A,
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600 A et 900 A) ont été mesurées gréace au spectroscope basse fréquence. On retrouve le
méme comportement quelque soit |’épaisseur de TapOs en basse fréquence que celui

présenté précédemment (5.10 et 5.11). L’ énergie d activation de la fréquence du pic de
toutes les épaisseurs est comprise entre 0.95eV et 1.05eV (Voir figure 5.15). Le fait que
I”’évolution soit monotone en fonction de I’ épaisseur est a priori due a I'imprécision de la

position du pic visualisable sur le tan(d).

100
—©—200A

—8-300A
—A— 450A
5% 600A

g\ & 900A
1 \E

0.1

10

Fréquence du pic de tan( d)

/

o
Q
2

1.6 1.7 1.8 1.9 2 2.1 2.2
1000/°K (K-1)

Figure 5.15: Graphique d’ Arrhenius de la fréquence du pic de perte pour cing épaisseurs.

En partant de ces constatations, nous pouvons donc comparer les cing épaisseurs a
une méme température, non pas en termes de positionnement fréquentiel, mais plutdt en
terme de variation de permittivité. Pour cela, la figure 5.16 présente la densité de capacité
par um? et lafigure 5.17 le tan(d) en fonction de la fréquence pour les cing épaisseurs.
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Figure 5.16 : Mesures de spectroscopie diélectrique: densité de capacité en fonction dela

fréguence pour cing épaisseursa 300°C.
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Figure 5.17: Mesures de spectroscopie diélectrique: tan@l)2n fonction de la fréquence pour
cing épaisseursa 300°C.
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A partir de ces deux figures, plusieurs remargues peuvent étre faites :

La densité de capacité dans les moyennes fréquences (>1 kHz) dépend de
I’ épaisseur (on retrouve bien le fait que 450 A méne bien & une capacité
surfacique de I’ ordre de 5fF/pmg)

La densité de capacité basse fréquence (<1 Hz) est indépendante de
| épaisseur de diélectrique de la capacité.

L’ amplitude du pic du tan(d) est globalement indépendante de |’ épaisseur
de diélectrique.

On peut observer que tan(d) dans les tres basses fréquences (<0.1 Hz)
dépend de I’ épaisseur du diélectrique. On peut facilement déduire que cette
contribution peut étre reliée a de la conductivité DC, puisgque cette forte
augmentation du tan(d) pour le didectrique le plus fin n'induit aucune
différence de variation en fréquence de la permittivité réelle par rapport aux
autres épaisseurs (On ne suit plus les relations de Kramer-Kronig). Ce
résultat est cohérent puisque la conductivité (image des fuites de courant)
est plus forte pour un diélectrique fin que pour un diélectrique épais.

Ces remarques menent a la conclusion que le fonctionnement basse fréquence peut
étre attribué a un mécanisme de polarisation d' éectrode relié a I’ accumulation de charges
mobiles aux éectrodes. Cette accumulation est indépendante de |’ épaisseur de
I” échantillon; ains aux basses fréquences chague échantillon présente la méme valeur de

capacité.
V.2.3 Utilisation du modele de Maxwell-Wagner

En se basant sur I’hypothése que la forte augmentation de permittivité dans les
basses fréquences est due a une accumulation de charges mobiles, nous avons utilisé le
modele de Maxwell-Wagner (M-W). Ce modele, déja présenté dans le chapitre I, consiste
physiquement en une capacité composée de deux diélectriques. Ces diélectriques ont
chacun trois paramétres physiques les caractérisant : e; la permittivité, s; la conductivité et
d; I’ épaisseur.

L’ une des capacités représente le volume du diélectrique, I’ autre représente la zone
ou viennent s accumuler les charges mobiles. La figure 5.14 présente la comparaison faite
entre les mesures et B modéle. Comme on peut I’ observer, méme s la correspondance
N’ est pas totalement parfaite, le modele M-W correspond bien avec la mesure. En effet le
modele permet d'avoir une position fréguentielle correcte du pic de relaxation avec la
mesure et les bons ordres de grandeur de la permittivité basse fréquence. Néanmoins,
comme on peut le voir, en particulier sur tan(d), la pente de la courbe est moins forte dans
le cas de la mesure que dans le cas du modele M-W. Ce phénomene est du au fait que le
modele de Maxwell-Wagner permet de décrire un mécanisme du type Debye alors qu’ en
réalité laréponse n’est pas idéae (distribution des temps de relaxation).
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Afin d obtenir la correspondance présentée sur la figure 5.14, il a falu faire la
supposition que la permittivité dans la zone 1 et dans la zone 2 du Ta,Os sont du méme
ordre de grandeur. Ainsi nous avons obtenu une épaisseur de couche d accumulation de
I’ ordre du nanométre (d; ~ 1nm). En partant de I’ hypothése que la couche d’ accumulation
est pratiqguement égale alalongueur de Debye LD, I’équation (5.6) permet de calculer que
la densité de charge mobile dans |e diélectrique est de I’ ordre de n ~ 10%° cm®.

di ~ LD = (ekT/ng?)¥? (5.6)

V.2.4 Origine des fortes augmentations de permittivité dans les
basses fréquences.

On vient d'identifier que les larges augmentations de permittivité visibles dans les
basses fréquences sont dues a une accumulation de charges mobiles dars le diélectrique au
voisinage des éectrodes. De méme, gréce aux mesures de spectroscopie diélectrique en
température, une énergie d activation de |’ ordre de 1 eV a été obtenue.

Ces résultats sont en accord total avec ceux de la partie V.2 qui ont permis
d'identifier que des lacunes d’ oxygeéne, se déplacant dans le diélectrique, créaient des
instabilités de courant. L’ origine des fortes augmentations de permittivité dans les basses
fréguences semble donc étre due a des lacunes d’ oxygene s accumulant aux électrodes.

L e fonctionnement du type Maxwell-Wagner est alors facile a comprendre : méme
S le spectroscope diélectrique basse fréguence ne génére gu’'une tension aternative
d’amplitude faible (Vac~0.1V) pour mesurer la permittivité complexe de I’ échantillon, la
fréquence est s basse (jusqu’a 10 Hz) et la température si haute (300°C) que les lacunes
d’ oxygene se déplacent d’ une électrode a |’ autre dans un temps bien inférieur a une demi-
période. Ains pendant le reste de la demi-période (300°C et Vpc=0.1V sur une capacité de
450 A de TaxOs, le temps de déplacement des lacunes a éé évalué de I’ ordre de 0.59), les
lacunes seront accumulées et bloquées a une éectrode, permettant leur caractérisation. Les
lacunes resteront dans la méme position jusgu’a ce que le champ dans le diélectrique soit
inversg, ou elles partiront s accumuler a I'autre électrode. Cela permet de comprendre
pourquoi le modéle de Maxwell-Wagner qui est un modele statique, peut correctement
représenter des mesures de spectroscopie diélectrique basses fréquences.

Cette explication est en accord avec le schéma proposé précédemment dans ce
chapitre (V.1.3.2).

La densité de charges mobiles dans le diélectrique calculée précédemment peut
étre comparée a la densité d’atomes d’ oxygene dans du TaOs pur qui est de I’ordre de
4.10% cm®. Autrement dit, la quantité de lacunes d’ oxygéne dans notre film de Ta,0s et
de I’ordre de 2000ppm. Cette quantité est particuliérement faible et explique en partie la
difficulté a mettre en évidence par des analyses physico-chimiques la présence de ces
lacunes.

V.3 Mesure des instabilités de courant avec un capacimetre
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Les mesures de spectroscopie diélectrique ont toutes été réalisées sous tension
continue nulle et uniquement avec un champ électrique aternatif utile & la mesure.
Inversement les mesures de courant en fonction du temps sont effectuées sous tension
continue différente de zéro et sans tension alternative.

Certains spectroscopes diélectriques basse fréguence (<1Hz) permettent
d’ appliquer une tension continue pendant la mesure. Malheureusement, durant la these,
nous N’ avons pas eu acces a de tels appareils de mesure.

Néanmoins, nous avons pu effectuer des mesures d’instabilités de courant avec un
capacimetre HP4284A. En effet lorsque les fuites en courant sont importantes, la
conductivité s apparait dans la mesure des pertes diélectriques, généralement données par
le capacimeétre sous la forme de la conductance G (en Siemens). De plus, pour identifier si
la conductance est bien due a la conductivité il suffit de vérifier s G en fonction de la
fréquence est constant. Grace a un balayage en fréquence pendant I’ application de la
tension constante, il est possible d éudier les variations de permittivité en méme temps
gue les variations de courant en fonctiondu temps.

En utilisant un programme dinterffacage du HP4284A développé par
STMicroelectronics, nous avons lancé en boucle la mesure de capacité et de conductivité a
plusieurs fréquences (31 fréguences réparties de fagon logarithmique allant de 100kHz
jusgu’ a 20Hz). Pour chaque point de mesure a une fréguence donnée, le temps par rapport
au premier point est enregistré ainsi que la capacité et la conductivité. Ainsi il est possible
d obtenir la capacité et la conductivité en fonction du temps et de la fréquence.

Afin de limiter le nombre des mesures, un temps d’ attente a été gjouté entre deux
boucles de mesure. Ce temps est calculé afin d’avoir au fina un nombre constant de
points par décade de temps. Evidemment, pendant ce temps d’ attente la tension continue
est toujours maintenue appliqguée sur la capacité. La figure 5.18 représente un
chronogramme de la séquence de mesure.

Temps d'attente 1 Temps d attente 2 Temps dattente 3

Mesure 1 € Mesure2 > Mesure 3 Mesure 4 €~
100kHz — 20Hz 100kHz — 20Hz 100kHz — 20Hz 100kHz — 20Hz
{ f f f f f f —>
+ temps

t=0
Figure 5.18 : Représentation de la séquence de mesur e de capacité et conductance au cours
du temps.

Au bout d un temps tnax défini par I’ utilisateur la mesure s arréte. On obtient donc
n mesures. |l est aors possible de tracer une représentation a trois dimensions dans
laquelle I'axe des x est le logarithme du temps, 'axe des y est le logarithme de la
fréquence et I'axe des z est la valeur de la permittivité réelle e’ atteinte au cours de la
mesure.

Le comportement en terme de permittivité en fonction de la fréquence ou du temps
d’ une capacité MIM Ta,0s de 450 A 4125°C et 2.5V pendant 46800 secondes (13 heures)
est représenté dans la figure 5.19. 92 mesures ont été réalisees. On retrouve dans la figure
5.20 la représentation tridimensionnelle de la permittivité en fonction du temps et de la
fréguence.
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log(Temps) ' " log(Fréquence)
Figure5.19: Variations dela per mittivité en fonction du tempsou de la fréquence.
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Figure5.20 : Variations de la per mittivité en fonction du tempset de la fréguence.

On peut observer sur ces figures que la permittivité basse fréquence présente au
cours du temps une forte augmentation. Cette augmentation intervient en méme temps que
I”augmentation du courant traversant la capacité. Pour identifier cela on a auss tracé la
figure 5.21, ou on retrouve la conductance G en Siemens, obtenue lors de la méme
mesure. Elle est tracée dans le méme repéere tridimensionnel que la figure 5.19 mis a part
gue I’axe z est le logarithme de la conductance. Afin de comprendre plus facilement le
comportement de la conductance en fonction de la fréquence ou du temps, lafigure 5.22 a
été goutée.

Le comportement en terme de conductance en fonction de la fréquence ou du
temps lors de la méme mesure que dans les figures 5.19 et 5.20 est représenté dans la
figure 5.21. On retrouve dans la figure 5.22 la représentation tridimensionnelle de la
conductance en fonction du temps et de la fréguence.
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Figure5.21 : Variations de la conductance en fonction du tempsou de la fréguence.
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Figure5.22 : Variations de la conductance en fonction du tempset de la fréguence.

La courbe de la conductance en fonction du temps et de la fréquence peut étre vue
comme une demi-selle de cheval. Dans les basses fréquences on peut observer un pic de
conductance au cours de la sollicitation électrique. Dans les hautes fréquences le pic est
beaucoup plus écrasé.

Afin d'identifier chacune des contributions observées sur ces figures, nous allons
rechercher la dépendance de la conductance en fonction de la conductivité et des pertes
diélectriques.

L’ équation de Maxwell (1) définit la densité de courant comme étant le courant de
fuite traversant le diélectrique (représenté par la conductivités et exprimée en Wtcm?) et
du courant de déplacement (qui est la dérivée de la densité de charge totale en fonction du
temps).

D
J(t) =s .E+W (5.7)

Avec Jen Alcm?, s en Wiem? et E en V/em.
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En appliquant la transformée de Fourier sur I’ équation (5.7) afin d' obtenir la méme
équation dans le domaine fréguentiel on trouve :

J(w) =s .E(w) +iw.D(w) (5.8
Gréce al’équation (1.7) donnée dans le chapitre 1, on obtient :

J(w) =s .E(w) +iw.(e'-i.e")E(w) (5.9
En identifiant partie réelle et partie imaginaire de J(w) on obtient :

Jw)=(s +we").E(w)+iwe.Ew) (5.10

On retrouve bien la partie réelle de cette équation qui correspond aux pertes
diélectriques et ala conductivité.

On aauss :
J:EGE 11
5 (5.11)

avec d I'épaisseur du didlectrique et S la surface de la capacité. On peut alors

facilement trouver que la conductance dépend de la conductivité et des pertes
diélectriques.

G(w) =§'(S +we') (5.12)

On peut remarquer dans cette équation que lorsque la conductivité est non nulle, la
contribution des pertes diélectriques intervient plutét dans les hautes fréquences.

A partir de la conductance G mesurée dans les basses fréquences le courant
traversant le diélectrique peut donc étre recalculé et comparé au courant mesuré sous les
mémes conditions. On peut voir cette comparaison dans la figure 5.23.

102 —— mesuré (HP4156)
= calculé (HP4284A)

N

0.1 1 10 100 1000 10000 100000
temps (s)

=
o
[

J (Alcm?)
[
o
IS

=
o
&

Figure 5.23 : Comparaison entrelesinstabilités de courant mesur ées dir ectement avec un
HP4156 et cellesextraitesde la mesure réalisée avec un HP4284A.
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On a une excellente correspondance entre les deux résultats. Cela confirme bien
gue I’on peut mesurer les instabilités de courant au travers d’'une capacité en utilisant un
capacimetre LCR-Meter. Les Iégeres différences visibles entre les deux courbes viennent
du fait que la mesure N’ a pas été réalisée exactement sur la méme capacité.

Maintenant que I’on a bien identifié le fait que le pic observé sur la conductivité
est bien le pic de courant de dégradation de résistance présenté en début de ce chapitre,
nous pouvons discuter de I’ origine du pic de permittivité en fonction du temps observeé sur
lafigure 5.19.

Avant tout on peut remarquer gue le pic du courant et le pic de permittivité ne sont
pas parfaitement superposés (pic de courant a 2600s et pic de permittivitéa 10000s).

Pour I'instant I'origine de ce comportement reste incertaine. En effet, il est
impossible de dire si I’augmentation de permittivité est due a un déplacement fréquentiel
du pic de perte des lacunes d oxygéne vers les hautes fréquences, a une augmentation de
I"amplitude de ce pic de perte ou bien a un tout autre phénomene physique qui apparait
pendant la sollicitation électrique.

Notons quand méme le modele de Maxwell-Wagner-Sillars [Sill37] que nous
avons rapidement présenté dans le chapitre 1. En effet, on pourait supposer que lors de la
contrainte éectrique les lacunes se déplacent dans le diéectrique et étant réparties au sein
du diélectrique, elles induisent un comportement de Maxwell-Wagner-Sillars. Lorsque les
lacunes atteignent I’ électrode opposée, elles s'y accumulent et forment alors une couche,
' est pour cela que I’ on obtient un comportement de Maxwell-Wagner.

La mesure avec un HP4156 permet d atteindre des temps de mesure bien plus
courts et des sensibilités de mesure de courant bien meilleures que lors de la mesure avec
un HP4284A. Toutefois, la méthode de mesure avec un capacimetre permet de suivre les
instabilités de courant tout en observant les variations de permittivité. Cela peut fournir
des informations intéressantes sur le comportement du diélectrique durant |’ application
d'un champ électrique. Ce type de mesure peut théoriquement étre réalisé avec un
spectroscope diélectrique qui permettrait de mesurer les variations de permittivité a des
fréguences plus basses. Maheureusement, nous navons pas eu |’ opportunité de réaliser
cette mesure sur ce type d appareil.
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V.4 Mesures TSDC

Les techniques de mesure basées sur la stimulation thermique de courant
permettent de caractériser assez simplement les défauts présents dans le diélectrique.

La mesure de TSDC a été préférée a celle de TSC afin de s affranchir des courants
de fuites présents dans le Ta,Os.

V.4.1 Description de la séquence de mesure

Afin de réaliser la mesure du spectre de TSDC, une capacité a éé polarisée
pendant dix minutes a 250°C sous +1V et une autre sous-1V. Apres ce temps d’ attente, la
température de |’ échantillon a été diminuée jusgu’'a atteindre 20°C tout en laissant la
polarisation sur la capacité. Puis alors que la tension aux bornes de la capacité était forcée
a 0V une rampe de température de 0.5°C/s était appliquée a I’ échantillon. Le courant est
alors mesuré en fonction de la température ce qui permet d obtenir les deux spectres
TSDC delafigure 5.24.

250
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100 \

“ \\
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-50 /
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-150

I (pA)

-200 T T T T T T 1
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Figure 5.24: Mesures de TSDC effectuées sur une capacité MIM Ta,0s de 450 A sous stress
positif et stress négatif.

[l est important de noter que pour chacune des deux mesures une capacité vierge de
tout stress éectrique a été utilisée. D’ autre vitesse de montée en température ont été testé,
on obtient toujours un pic localisé a la méme température. La rampe en température étant
relativement importante I’ erreur entre la température de la mesure et la température réelle
de I’ échantillon a été jugé inférieure a 3°C.

V.4.2 Discussion des résultats obtenus

La figure 5.24 présente le spectre TSDC pour une capacité MIM Ta,0s 450A. On
peut remarquer qu’un pic de courant est visible pour les deux polarisations aux aentours
de 390K. De plus, I’amplitude du pic de courant du spectre TSDC apres une sollicitation
électrique négrtive est supérieure a celle obtenue aprés une sollicitationpositive.

La température du pic de courant du spectre permet de calculer I'énergie
d’activation des pieges a I'origine de ce pic. En utilisant le formule Ea=23kT nous
obtenons Ea~0.8eV.
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Des résultats similaires ont été reportés dans du Ta;Os par Lau [Lau06]. Dans son
étude il propose que le défaut, a I'origine de ce pic de TSDC, soit le premier niveau
d’ionisation des lacunes d’ oxygene présentes dans le diélectrique.

[l faut noter que le fait d’ obtenir une énergie différente de celle extraite a partir des
mesures de dégradation de résistance et de spectroscopie diélectrique, n'est pas
surprenante. En effet, dans le cas de la TSDC nous avons caractérisé la profondeur des
pieges alors que dans les autres cas nous avions caractérisé leur mobilité.

Lefait d’avoir une amplitude du pic aprés un stress négatif supérieure a celle aprés
un stress positif, peut étre assez facilement expliqué : lorsque le processus de dépét de la
capacité est fini, on sait qu'il y a plus de lacunes d’ oxygene pres de I’ électrode inférieure
que prés de I'électrode supérieure. Cette différence est smplement due au fait que
I"interface TiN/ Ta,Os inférieure voit un budget thermique supérieur a celle de I’ interface
supérieure. Ains la réaction entre le TiN et le TapOs est probablement plus importante a
I"interface inférieure qu’'a I'interface supérieure. Cela peut expliquer les dissymétries
identifiées sur les caractéristique courant-tension.
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V.5 Conclusion

Dans ce chapitre trois types d’ amelyses éectriques ont éé menés sur une capacité
MIM TaxOs afin de caractériser les défauts présents dans ce diélectrique. La premiere s est
concentrée sur I'éude de I'origine des instabilités de courant dans ce composant. La
seconde s'est focalisée sur I’ étude de I’ origine des fortes augmentations de permittivité
apparente dans les basses fréquences et hautes températures. Ces deux analyses ont mis
chacune en évidence une énergie d activation des piéges de I’ ordre de 1eV. De plus dles
nous ont permis de conclure que ces piéges étaient des charges, qui sous I’ action d’un
champ, se déplacaient dans le diélectrique. Ces charges étaient d origine ionique.

Une mesure de courant originale basée sur |’ utilisation d’ un capacimétre a été
présentée et a permis de mettre en évidence un nouveau comportement de la permittivité
réelle lors de la sollicitation électrique.

Finalement, des spectres TSDC réalisés sur un empilement MIM TaxOs ont permis
de montrer, en accord avec la littérature, la présence de lacunes d oxygene dans le
diélectrique.

Durant une précédente étude [Delo05c], E. Deloffre a mis en évidence gréace a des
analyses physico-chimiques le fait que des lacunes d’ oxygene étaient présentes dans notre
TapOs prés des éectrodes supérieure et inférieure de la capacité.

C'est donc en accord avec cette étude physico-chimique et les trois analyses
effectuées précédemment que nous pouvons corclure que les lacunes d’ oxygene présentes
dans le Ta,Os sont a I'origine de phénomenes électriques, tels que des instabilités de
courant et des larges augmentations de permittivité apparente dans les basses fréquences.

Enfin un schéma expliquant a la fois les instabilités de courant et I’ augmentation
de permittivité a été proposé. Ce schéma, particulierement simple, a été proposé pour la
premiére fois pour expliquer les instabilités de courant.

Gréace a I’introduction du modele de Maxwell-Wagner une évaluation de la
guantité de lacunes présente dans le TapOs a été faite. La proportion de lacunes d’ oxygene
par rapport au Ta,Os dans une MIM d’ épaisseur 450A MOCVD a été évaluée a environ
2000ppm.
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Dans le chapitre précédent, nous avons montre que les instabilités de courant et les
fortes augmentations de permittivité dans les basses fréquences dans le Ta,Os sont dues a
des ions mobiles se déplacant dans le diélectrique. D’ aprés les énergies d’ activation de ces
phénomenes et en accord avec des caractérisations physico-chimiques nous avons
considéré que la nature de ces ions correspond a des lacunes d’ oxygéne créées lors du
dépbt du Ta,Os sur le TiN (électrode inférieure) et du TiN sur le TayOs (électrode
supérieure).

Afin d'amédliorer les performances de notre composant, et plus particuliérement
limiter au maximum les instabilités de courant, nous allons présenter dans ce chapitre deux
approches: la premiére consiste a réaiser des capacités composées de plusieurs
didlectriques, en introduisant un diélectrique plus stable que le Ta;Os entre ce dernier et
les électrodes pour empécher la formation de lacunes d oxygene. La seconde est
d’introduire un «nouveau » diélectrique pour remplacer le Ta;Os.

Toutes les capacités seront déposees en planaire avec une densité surfacique visée
de 4fF/um?2 en utilisant des couches déposées par PEALD. Cette technique nous permet
d’avoir un trés bon contrdle de |’ épaisseur de diélectrique déposé sur toute la surface de la
plague de silicium quelle que soit |a topol ogie considérée (méme au fond d’ une tranchée).
Il est aors possible d'effectuer le dépdt dans des architectures de capacité a trois
dimensions. Ainsi il sera possible, une fois qu’'une capacité de 4fF/um?2 présentant de
bonnes performances éectriques sera obtenue, de I'intégrer dans une architecture a trois
dimensions et d atteindre une capacité surfacique d au moins 10fF/um?. Ce chapitre va
nous permettre de présenter les résultats de ces différents dépots.
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VI.1 Premiere solution proposée : le dép6t de stacks

Le dépbt d une capacité composee de plusieurs diélectriques est communément
appelé «stack ». La rédlisation de stacks a pour but datteindre des performances
électriques intéressantes en terme de courant de fuite, linéarité en tension...

Les premiers stacks sont apparus au niveau de la grille d un transistor MOS afin de
réduire les fuites de celle-ci tout en gardant une capacité MOS importante. Ces stacks sont
donc généraement composés de I’ oxyde de silicium thermique, qui permet de garder une
excellente interface avec le silicium, sur lequel on va déposer un diélectrique de plus forte
permittivité du type (ALO3, TaxOs, HfO,...). Cette démarche peut-étre bien sir appliquée
ades capacités MIM &fin de réduire leurs courants de fuite.

Le dépbt de deux diélectriques dans la méme capacité peut auss permettre de
réduire voire annuler les nonlinéarités en tension de la capacité totale (en déposant par
exemple deux diélectriques ayant des nontlinéarités de signe opposé). La majorité des
didectriqgues amorphes intégrés en microélectronique (SgNa4, AlOs, TapOs, HfO-,
ZrO,...) présente un coefficient de nonlinéarité G pogtif. Le SIO,, diélectrique le plus
utilisé en microélectronique, est I’ un des rares diélectriques disponible ayant un coefficient
C, négatif.

Dans notre cas, nous avons vu que les lacunes d'oxygéne sont a I’origine
d’instabilités de courant dans nos capacités MIM a base de Ta;Os. Pour réduire ces
instabilités de courant la solution de déposer des stacks s'est imposée d’ elle-méme. En
effet, puisque le TapOs réagit avec le TiN et crée des lacunes d’ oxygéne, dans un premier
temps nous allons déposer, entre les électrodes et le Ta,Os, un second diélectrique sensé
moins réagir avec le TiN.

En particulier deux diélectriques ont été introduits entre le Ta,Os & le TiN :
I’alumine (AlO3) et I'oxyde d hafnium (HfO,). Les parties suivantes vont décrire les
performances de chacun de ces empilements.

VI.1.1 Les stacks a base de Ta,0Os et Al,O4

VI.1.1.1 Description des dépots

Le choix de déposer de I'alumine entre le Ta;Os et I’électrode de TiN est du a
plusieurs raisons :

» L’aumine est chimiquement plus inerte que le TayOs.

» Elle est connue pour avoir une trés bonne stabilité avec des électrodes TiN
[LimO1].

> Elle a une largeur de bande interdite importante (~8eV) et suit
généralement une conduction du type Fowler-Nordheim [Oh89].

L’ alumine présente cependant quel ques désavantages :
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> Sa permittivité est assez faible au regard de celle du Ta;Os (~8 au lieu de
~25).

» Elle présente de fortes nortlinéarités en tension (voir la partie traitant des
nortlinéarités en tension dans le chapitre 1).

Gréce a la bonne stabilité de I'alumine avec les éectrodes TiN, nous pouvons
supposer que le dépbt de I'alumine sur le TiN (électrode inférieure) ou inversement
(électrode supérieure) ne devrait pas créer un nombre de lacunes équivaent a celui présent
dans le cas ou le Ta;Os est déposé directement sur le TiN. De méme pour le dépbt de
I’ oxyde de tantale sur I’ alumine et inversement.

Plusieurs types de d échantillons ont été déposés avec trois épaisseurs d’ alumine
(30 A, 50 A, 70 A). Pour une épaisseur de 30 A d’alumine intercalée entre le TiN et
I’ oxyde de tantale, un comportement dégradé en termes de courant de fuite a été observé.
On obtenait des courants de fuites bien supérieurs a ceux d'une capacité Ta,Os pure.
Quant & |’ épaisseur de 70 A, le comportement électrique général se rapprochait beaucoup
trop de celui de I’alumine. Un compromis a donc €té trouvé pour une épaisseur d’ alumine
de 50 A. Cette épaisseur d’alumine permet d obtenir des performances en terme de
congtante diélectrique globale, tension de claquage, linéarité en tension proches de celles
des capacités a base de TayOs.

Nous allons donc dans la suite de cette étude présenter des résultats de stacks
d’ oxyde de tantale et d’ alumine d épaisseur 50 A. L’ épaisseur de TaxOs est choisie pour
obtenir des densités de capacité surfacique de |’ ordre de 4fF/um? en partant du principe
gue I’ oxyde de tantale a une permittivité de 25 et I’ alumine une permittivité de 8. Plusieurs
combinaisons ont été élaborées. Elles sont décrites dans le tableau 6.1 qui fournit
également quel ques performances électriques.

Tableau 6.1 : Caractéristiques éectrique des différents stacks a 25°C (Ta,0Os/Al,O; signifie
quel’ Al,O; est déposée sur le Ta,0s)

Co C VeD
(fF/pm?) | (ppm/V3) | (V)
Echantillon 1
TiN/TaOs/TIN D 3.99 50 ~30
565 A
Echantillon 2
TIN/TaxOs/AlL,O3/TIN D 3.94 100 ~30
420A / 50A
Echantillon 3
TiN/AIzOnga205/AI203/ TiN : 3.84 200 ~27
50A / 280A / 50A

L’ échantillon 1 est une capacité MIM composée uniquement de 565 A de TayOs. I
servirade référence.

L’ échantillon 2 est un stack composé d'une couche d’aumine déposée sur du
TapOs afin d’amédliorer I'interface avec I’ électrode supérieure.
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L’ échantillon 3 est un stack composé d’ une couche d’ alumine de part et d autre du
TapOs afin d’améliorer Iinterface avec les électrodes supérieure et inférieure.

L es résultats é ectriques présentés dans le tableau 6.1 (densité de capacité, linéarité
en tension et tension de claquage) ont é&é obtenus sur des capacités vierges de tout stress
éectrique a 25°C. Chague configuration de stack a été déposée sur trois plagues de
silicium. Aucun probleme de répétitivité n’ a été observe pendant les mesures é ectriques.

On peut observer que les densités de capacité Cy sont proches de la valeur visée de
AfF/um2. De méme, toutes les tensions de claquage sont supérieures a 25V a 25°C, ce qui
est une bonne indication quant a leur fiabilité future. On peut remarquer aussi que le
parameétre C,, représentatif des non-linéarités en tension de la capacité, augmente plus la
part d aumine dans la capacité est importante. Ce résultat était prévisible, car comme
nous avons pu le présenter dans le chapitre |, I’aumine est moins linéaire que |’ oxyde de
tantale. Une linéarité en tension de 200ppm/V2 peut dégrader les performances
d’ applications particulierement sensibles. Néanmoins, ce niveau de linéarité est acceptable
pour la plupart des applications analogique/RF (Radiofrégquence).

VI.1.1.2 Mesure de stabilité de courant

La figure 6.1 présente la dépendance du courant de fuite parcourant les trois
échantillons en fonction du temps & 125°C sous +5V et -5V.

101

B (+) Echantillon 1
O () Echantillon 1

102+ @ (+) Echantillon 2 T,
O (-) Echantillon 2 O, H
10344 4 (+) Echantillon 3 =0 a#gf
A (1) Echantillon £ n‘-lj:pnu o°° T °°<:0%o ':'nn
o oo o

&

J (Alcm?)

105

(o]
——4 % 0%
10 % ?.“MMAMMMA
107 MAAA

AANMARRR
—~—

~.

108 T T T T 1

0.01 0.1 1 time(s) 1o 100 1000

Figure 6.1: Densité de courant de fuite traver sant les différents échantillons en fonction du
tempsa 125°C et +5V/-5V.

L’ échantillon 1 (TayOs pure) présente de larges instabilités de courant aussi bien
pour des tensions positives que pour des tensions négatives. Pour les deux polarités de
tension, un pic de courant est observable aux aentours de 100 secondes avec une
amplitude proche de 10mA/cm?.

L’ échantillon 2 (deux diélectriques avec I'alumine sous |’ électrode supérieure)
donne des résultats intermédiaires car asymétriques. En effet, comme le Ta,Os est dépose
sur |’ électrode inférieure, des lacunes d’ oxygene peuvent étre localisées a I’ interface entre
cette électrode et le TapOs. Pendant le stress électrique sous tension négative, ces lacunes
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étant chargées positivement vont migrer vers |’ éectrode supérieure, donnant lieu un large
pic de courant. Par contre, lorsque le champ électrique est positif les lacunes présentes
dans le diélectrique sont toutes attirées vers |’ électrode inférieure. Les lacunes d’ oxygéne
présentent a |’ électrode inférieure ne bougent pas et comme moins de lacunes sont créées a
I’ électrode supérieure grace au dépdt de la couche de 50 A d’alumine, les instabilités de
courant sont fortement réduites. Cette asymétrie confirme le schéma de conduction
précédemment proposé au chapitre V (figure 5.8).

L’ échantillon 3 (avec de I’aumine déposéede chagque ctté de I’ oxyde de tantale)
présente par rapport a I’ échantillon 1 une tres forte diminution des instabilités de courant
pour les deux polarités. Pour latension positive, le courant décroit continument en suivant
une loi en puissance du type Curie-Von Schweidler (3~t") qui est associé au phénomeéne
de courant de polarisation. Ce type de réponse en courant atteste que le «vrai » courant de
fuite (ou courant de conduction) est négligeable en comparaison du courant de
polarisation. En effet, un courant de conduction d’environ 100nA/cn? est atteint apres
100s quand le courant de fuite devient plus ou moins indépendant du temps. Pour une
tension de stress négative un léger pic de courant apparait. Cela voudrait dire qu’ une faible
guantité de lacunes d’ oxygene est encore présente dans le diélectrique et plutot située prés
de I'électrode inférieure. Néanmoins I'intensité du pic est bien inférieure a celle d'une
capacité MIM composée uniquement de TapOs pur (environ trois décades de différence).

Le comportement en température est trés proche de celui présenté au chapitre V
aur le TapOs pur (figure 5.2 et figure 5.3). En effet, le fait d augmenter la température
induit une augmentation de I’ amplitude des instabilités du courant de fuite. Ces instabilités
du courant de fuite vont également intervenir plus vite avec cette augmentation de
température.

Pour conclure la partie sur les mesures de stabilité du courant de fuite traversant les
trois échantillons, on voit bien que I'introduction d'une fine couche d aumine entre
I’électrode de TiN et le Ta,Os permet de considérablement réduire I’amplitude des
instabilités de courant et donc de réduire d'autant les pertes de puissance dans ce
composant, tout en gardant des performances anal ogiques proches du TaxOs.

VI.1.1.3 Mesure de spectroscopie diélectrique basse fréquence

Comme dans le chapitre précédent nous avons effectué des mesures de
spectroscopie diélectrique sur les différents échantillons. Trois résultats sont donnés pour
chague échantillon en fonction de la température :

> la permittivité réelle €' globale calculée a partir de la capacité mesurée
directement par le spectroscope et en connaissant |’épaisseur déposée
cumul ée des diélectriques.

> la permittivité imaginaire €'’ globale calculée a partir de la permittivité
réelle globale et du tan(d) globa mesuré.

» tan(d) global mesuré directement par |e spectroscope

Lesfigures 6.2 et 6.3 présentent les résultats de I’ échantillon 2.

Lesfigures 6.4 et 6.5 présentent les résultats de I’ échantillon 3.

L’ échantillon 1 présente les mémes résultats que le Ta,Os présenté dans les figures
5.2et5.3.
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Figure 6.2: Echantillon 2 : e’ ete’’ en fonction de la fréquence pour différentes
températures.
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Figure 6.3: Echantillon 2 : tan(d) en fonction de la fréquence pour différentestempératures.
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Figure 6.4: Echantillon 3 : e’ ete’’ en fonction de la fréguence pour différentes

températures.
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Figure 6.5: Echantillon 3 : tan(d) en fonction de la fréquence pour différentestempératures.
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On peut observer sur ces courbes plusieurs points particuliérement intéressants :

> Lefait d'avoir diminué fortement les courants de fuite dars les échantillons
(diminution de la conductivité s) permet de visualiser plus facilement le
pic de perte sur €'’ en fonction de la fréguence.

» On retrouve comme dans le cas du TaxOs pur un pic de relaxation
Cependant ce pic apparait dans des fréguences supérieures et des
amplitudes inférieures par rapport au Ta;Os pur. En fait, plus le ratio des
épaisseurs d’'AbO3 et de TapOs augmente et plus |I’amplitude du pic de
relaxation diminue.

» Comparativement aux mesures de spectroscopie diélectrique du Ta;Os pur,
on voit clairement qu’'un deuxiéme pic de relaxation se profile aux trés

basses fréquences et a haute température.

Le décalage en fréguence du pic de pertes est uniquement di au fait que le dépot
des plagues a éé particulierement simplifié par rapport aux plaques étudiées dans le
chapitre V. En effet, I empilement capacitif est déposé directement sur le silicium, puis
une gravure de I’ électrode supérieure est réalisée. Du fait du peu d’ opérations a réaliser, ce
type de dépbt permet d’ obtenir des composants fonctionnels tres rapidement. Pour venir
tester ces capacités il suffit alors de poser une pointe sur |’ électrode supérieure et une autre
sur I’ @ectrode inférieure.

Toutefois plusieurs points doivent étre soulignés :

> Puisqu’élles ne sont pas encapsul ées, ces capacités risquent de se détériorer
rapidement au contact de I’ air.

> Aucun recuit fina (généralement obligatoire en microélectronique) ne peut
étre réalisé. Pour le diélectrique, le fait qu'il ne soit pas recuit, a, comme sa
température de dépdt, pour principal effet de décaler la fréquence du pic de
relaxation (voir chapitre 111).

L’ énergie d activation de ce pic (figure 6.6) auss bien pour I’ échantillon 2 que
pour I’ échantillon 3 est équivalente a celle observée lors de la mesure du Ta,Os pur.

161



Chapitre VI — Suppression des instabilités de courant

100 { @ fréquence(pic)
\ —Expon. (fréquence(pic))
0
\ 1.01ev
y = 7E+106 174
R’ = 0.9997

Echantillon 2 . \ . Echantillon 3

0.1
15 17 1.9 21 23 25 2.7 1.6 17 1.8 1.9 2 2.1 2.2
1000/T°K 1000/T°K

Figure 6.6 : Echantillon 2 et 3. Graphique d’Arrhenius de la fréquence du premier pic visble
sur les pertes diélectriquese’.
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Ces résultats montrent que les échantillons 2 et 3 contiennent encore des lacunes
d’ oxygene mais leur quantité est plus faible. En utilisant le modele de Maxwell-Wagner et
en faisant les mémes hypothéses que dans le chapitre V, nous avons pu estimer que
I”’échantillon 2 comporte environ 2.5 fois moins et I échantillon 3 environ 7 fois moins de
lacunes d' oxygéne que le Ta;Os pur.

Le fait gu’un second pic de relaxation se profile dans les trés basses fréquences et
haute température est facilement observable sur la mesure de la permittivité réelle e’. Par
exemple sur I’ échantillon 2 a 300°C, €' augmente a nouveau progressivement a partir de
1Hz pour atteindre e’ (10°Hz)/e’ (1HZ)~4 & 300°C. On peut aussi observer sur tan(d) a
300°C une saturation autour de 10°Hz qui, bien qu’aucune descente ne soit doservée,
laisse supposer I'existence d’ un pic. Ces deux constatations permettent de certifier qu’ un
deuxieme phénomene de relaxation est présent.

L'origine de ce deuxieme pic est particulierement difficile a déterminer.
Néanmoins, deux hypothéses peuvent étre avancées. L’ une d’ entre elles est probablement
la cause de ce deuxieme pic.

La premiére hypothése est que les lacunes se déplacant dans le diéectrique vont
probablement avoir une mobilité différente dans les deux diélectriques. La mobilité de ces
lacunes dans le Ta;Os a été déterminée (cf. chapitre V). Celle de I’aumine par contre est
moins connue. L’alumine étant chimiguement inerte et beaucoup plus stable que I’ oxyde
de tantale, la mobilité dans I’alumine est certainement beaucoup faible que celle dans le
TapOs. Ces deux mobilités, si elles sont tres différentes (Mrazos>>pai2os), vont induire
deux pics de relaxation distincts.

Pour comprendre physiquement ce qu’il peut se passer dans le diélectrique on peut
suivre la progression de lacunes dans le diélectrique de I’ échantillon 2 (voir figure 6.7).
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Figure 6.7 : Echantillon 2 Présentation dela position supposée (trait en pointillé) des
lacunes d’ oxygene dans le diélectrique pendant le stress électrique : a) pour une fréquence de
100Hz et b) pour une fréquence de 10%Hz & une température de 300°C

Lorsque le champ est appliqué les lacunes se déplacent avec une vitesse qui
dépend du champ appliqué sur I’ échantillon.

Pour une fréguence de 100Hz et a 300°C, les lacunes d’ oxygene ont juste le temps
de parcourir le diéectrique de l'interface TiN/TayOs inférieure jusgu'a I'interface
TapOs/ALO3. La permittivité est donc a ce moment la la somme des contributions des
polarisations habituelles (électroniques...) et de I'accumulation des lacunes a I’interface
aumine/ TayOs.

Pour une fréquence de 10°Hz, |e temps de parcourts des lacunes d’ oxygéne dans le
TapOs est trés négligeable par rapport a une demi-période. Dans I’alumine les lacunes
d oxygene ont le temps de parcourir le diélectrique de I'interface TapOs/Al,O3 jusgu’a
I’interface TapOs/TiN du haut. La permittivité est donc a ce moment la |’ addition des deux
contributions.

La deuxiéme hypothése est basée sur |le modele de Maxwell-Wagner présenté dans
le chapitre 11. Ce modéle dit que le fait d’ avoir deux diélectriques ayant des permittivités
et conductivités différentes pris en sandwich entre deux éectrodes, fait apparaitre un
comportement du type Debye d’ amplitude et de fréquence dépendant des parametres de la
double capacité. Autrement dit, dans le cas ou on dépose un stack, on aura toujours une
relaxation diélectrique du type Debye. La fréquence d’ apparition de ce phénoméne étant
reliée a la fois aux permittivités, aux épaisseurs et aux conductivités des diélectriques,
dans le meilleur des cas cette relaxation peut intervenir dans des fréquences extrémement
basses et donc n’induire aucune perturbation. Dans ce cas, I’ apparition de deux pics de
relaxation diélectrique serait donc di dans un premier temps aux lacunes d’ oxygene et
dans un deuxiéme temps au fait que deux diélectriques de permittivités, conductivités et
épaisseurs différentes sont en présence. Nous serions aors en présence d un modele de
Maxwell-Wagner a trois diélectriques : TapOs, TapOs4, AloO3. Cette explication n'a pas
pu pour I"instant étre vérifiée physiquement.

VI.1.2 Les stacks a base de Ta,0O5 et HfO,

VI.1.2.1 Description des dépots

Le choix de déposer le didectrique HfO, a éé dicté par le fait que ce matériau est
I’'un des seuls diélectriques facilement intégrable en microélectronique présentant une
permittivité relativement éevée (~20). Ce diélectrique est connu en microélectronique
depuis de nombreuses années et est désormais utilise comme oxyde de grille (exemple
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d'Intel en technologie 45nm). Néanmoins, un diélectrique qui peu satisfaire a des
applications du type oxyde de grille et/ou capacité DRAM, ne va pas forcément convenir
pour une utilisation dans une MIM (épaisseurs différentes, densité de courant de fuites
acceptables en DRAM mais pas pour desMIM...).

Le méme raisonnement que pour les stacks Ta,Os et Al,O3 a éé appliqué pour ces

dépdts. Le choix a été fait de présenter des stacks ayant une épaisseur de HfO, de 50 A
(tableau 6.2).

Tableau 6.2 : Caractéristiqueséectriques des différents stacks a 25°C (Ta,0s/MHfO, signifie
que leHfO, est déposé sur le Ta,0Os)

Co Co VD
(fF/um2) | (ppm/V2) | (V)
Echantillon 1
TiIN/Ta,Os/TiN 3.99 50 ~30
565 A
Echantillon 4
TiN/Ta,Os/HfOL/TIN 412 44 ~25
500A / 50A
Echantillon 5
TiIN/HfO»/TaxOs/HFOL/TIN : 3.84 51 ~22
50A / 430A / 50A

Par rapport al’ gout d’alumine avec du TaOs, I’ gout d’ oxyde d hafnium présente
deux différences significatives en terme de performances éectriques. La premiére est
I’ obtention d’ une linéarité proche de celle du Ta;Os pure. La deuxieme est une diminution
significative de la tension de claguage du composant. En effet en déposant ce diélectrique
seul dans une MIM, le champ électrique de claquage a été évalué a environ 3MV/cm. Ce
résultat est bien inférieur au champ de claquage du Ta;Os qui est de |’ ordre de 5SMV/cm.

VI.1.2.2 Mesure de stabilité de courant

Des mesures de stabilité de courant ont été réalisées sur les échantillons présentés
dans le tableau précédent. La figure 6.8 présente ces résultats.
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Figure 6.8: Densité de courant de fuite traver sant les différents échantillons en fonction du
tempsa 125°C et +5V/-5V.

On peut observer que I’échantillon 4 présente de fortes instabilités de courant
lorsgue la tension de stress est négative. D’ aprés I’ étude effectuée dans le chapitre V, cela
veut dire que des lacunes d oxygene positionnées du c6té de I’ électrode inférieure se
déplacent dans le diélectrique. Ce qui est logique puisque la couche d' oxyde d’ hafnium est
déposée entre le TapOs et I’ électrode TiN du haut.

Lorsque la tension de stress est positive, cette fois-ci aucun pic ne semble
apparaitre. Cela valide encore une fois le schéma proposé au chapitre V. Par contre
comme on peut le voir sur la figure 6.8 aux alentours de 300 secondes un claguage
intervient. Plusieurs capacités ont été soumises au méme stress éectrique et il semblerait
gue le temps jusgu’ au claguage soit faible.

Pour |'échantillon 5 composé de HfO, de part et d autre du Ta,Os, on peut

remarquer que le comportement en terme d’instabilité de courant en positif et en négatif
semble globalement symétrique.

VI.1.2.3 Mesures de spectroscopie diélectrique basse fréquence

Lesfigures 6.9 et 6.10 présentent les résultats de I’ échantillon 5.
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Figure6.9: Echantillon 5 : e’ ete’’ en fonction de la fréguence pour différentes
températures.
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Figure 6.10 : Echantillon 5: tan(d) en fonction de la fréquence pour différentes
températures.

On peut observer le méme comportement que pour les stacks ALO3/TayOs.

Comme on peut le constater sur lafigure 6.11, on retrouve une énergie d’ activation
du pic derelaxation de |’ ordre de 1eV.
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Figure 6.11 : Echantillon 3 Graphique d’Arrhenius de la fréquence du premier pic visible
sur les pertes diélectriquese’.
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D’'un point de vue des mesures de spectroscopie didlectrique, les stacks
HfO,/Ta,Os présentent le méme comportement que les stacks AlL,O3/TapOs.

VI.1.3 Conclusion sur les stacks diélectriques

L es stacks permettent de fortement réduire I’ amplitude des instabilités de courant.

Le stack avec I'alumine est celui qui permet le mieux de limiter le nombre de
lacunes dans le diélectrique. Le seul inconvénient majeur de ces stacks constitués d’ ALO3
est |’accentuation de la non linéarité de la capacité. Ce dernier probléme n’ apparait pas
avec les stacks de HfO», qui pour leur part vont présenter un probléme de faible tension de
claguage inhérent a ce diélectrique.
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V1.2 Deuxiéme solution proposée : le dép6t du diélectrique ZrO,
pur

Jusqu’ici dans ce chapitre nous avons proposé une gproche qui est de faire des
stacks diélectriques utilisant les performances du Ta,Os. Dans un deuxiéme temps nous
avons voulu éudier I'introduction d'un nouveau diélectrique sans I’intégrer dans une
architecture de type stack. Un diélectrique intéressant pour la réalisation de capacités MIM
et le ZrO,. Afin de le tester, nous avons réalisé trois échantillons d’ épaisseurs différentes
de ZrO, PEALD amorphes entre des électrodes de TiN. Les résultats obtenus sont

présentés dans le tableau 6.3.

Tableau 6.3 : Caractéristiqgueséectriques des capacités a base de ZrO, a 25°C.

Co C, VD
(fF/um32) | (ppm/V3) | (V)
Echantillon 6
TiIN/ZrOo/TIN 3.80 66.7 ~27
660 A
Echantillon 7
TiIN/ZrO,/TIN : 7.40 338.9 ~13
330 A
Echantillon 8
TiIN/ZrO,/TIN : 10.79 789 ~9
220 A

Comme dans la partie précédente qui traitait des stacks diélectriques, deux types de
mesures ont été realises :

> Les mesures de stabilité de courant sous champ électrique constant.

» Les mesures de spectroscopie diélectrique basse fréguence.

VI.2.1 Mesures de stabilité de courant

Pour étudier |a stabilité du courant, nous avons effectué des mesures de courant en
fonction du temps pour les trois échantillons a 125°C et +/- 5V. Les résultats sont

présentés sur lafigure 6.12.
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J (A/lcm?)
10,2 —f3- (+) Echantillon 6
ZrO2 660A
——— (-) Echantillon 6
- ZrO2 660A
10 3 (+) Echantillon 7
ZrO2 330A
-) Echantillon 7
104 $hos 50a
—ff} (+) Echantillon 8
ZrO2 220A
105 () Echantillon 8
Zr02 220A

e

10°®
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108
10 : . . . .
0.01 0.1 1 10 100 Temps (s) 1000
Figure 6.12 : Densité de courant en fonction du temps sur lestrois échantillonsde ZrO, a

125°C et +/-5V.

Pour le diélectrique de 660 A et 330 A |a courbe ne présente, dans la gamme de
temps éudiée, qu’' un courant de polarisation qui suit la loi de Curie-Von Schweidler avec
n~0.55.

On peut observer que I'on obtient le claquage pour le didlectrique le plus mince.
Ce résultat est normal puisgue, pour cet échantillon, 5V équivaut a un champ électrique de
I’ordre de 2.22MV/cm.

VI.2.2 Mesures de spectroscopie diélectrique basse fréquence

Lors de la mesure effectuée sur le banc de spectroscopie diélectrique basse
fréquence disponible au laboratoire du CNRS, une limitation de température de
caractérisation est apparue. |l semblerait qu'a partir de 125°C, les pointes de mesure
passaient au travers de I'éectrode supérieure de |'échantillon, ce qui provoquait sa
destruction. En tenant compte de cette limitation, on retrouve sur le figure 6.13 et 6.14 les
mesures obtenues jusgu’ a 125°C avec |e spectroscope diélectrique.

29.5 —o—25°C 10
o —a-75°C
l\ —a—125°C
28.5

255 T T T T
0.01 0.1 1 10 100

0.01

1000 10000 0.01 01 1 10 100 1000 100
freq (Hz) freq (Hz)

Figure 6.13 : Echantillon 6: e’ ete’’ en fonction de la fréquence pour différentes
températures.
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——25°C
—8—75°C
—A—125°C

o tan(d)

-

.h: .

0.001

0.01 0.1 1 10 100 1000 10000
freq (Hz)

Figure 6.14 : Echantillon 6: tan(d) en fonction de la fréguence pour différentes
températures.

On retrouve un comportement en terme de relaxation diélectrique compose de
«flat loss » a basse température et haute fréquence et du comportement de polarisation
d’ électrode a haute température et basse fréquence.

VI.2.3 Effet du recuit sur les propriétés électriques du ZrO,

Ces différents résultats éectriques permettent de montrer que le diélectrique ZrO-»
semble étre trés intéressant comme remplacant du Ta;Os pour des futures capacités. En
effet sa permittivité réelle (proche de 26 pour les conditions de dépbt et épaisseurs
étudiées), la linéarité (66ppm/V2 pour 3.8fF/um?) et sa tension de claguage sort trés
proches du Ta;Os. Par contre, en terme de stabilité de courant et de courant de fuite, le
ZrO; présente des résultats bien meilleurs que le Ta;Os pur.

Afin d éudier la stabilité des couches de ZrO», des recuits ont été effectués sur les
échantillons 6 et 7. lIs consistent a placer les échantillons dans un four sous gaz neutre N>
pendant une heure a 400°C la plague de silicium sur laquelle les capacités de ZrO, sont

déposées. Le tableau 6.4 présente les caractéristiques éectriques des échantillons avant et
apres recuit.

Tableau 6.4 : Caractéristiqueséectriques des capacités a base de ZrO, a 25°C

. Apres Recuit
Avant Recuit (1h 2 400°C sous Ny)
Co Cz VBD Co CZ VBD
(fF/um?) | (ppm/V3) | (V) | (FF/um?) | (ppm/V3) | (V)
Echantillon 6
TIN/ZrOo/TIN 3.80 66.7 ~27 4.43 75 ~25
660 A
Echantillon 7
TIN/ZrO,/TiN : 7.40 338.9 ~13 8.62 435 ~11
330 A

On peut voir que le recuit induit une dérive des performances éectriques. En
particulier la capacité surfacique augmente d’ environ 16%. Nous pensons que ce recuit a
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pour principal effet de densifier le diélectrique, d ou I’augmentation de la capacité
surfacique Cp et du C; et la diminution de la tension de claguage. D’ un point de vue des
instabilités de courants et de la mesure du phénomene de relaxation diélectrique, aucune
différence significative n’ a été remarguée suite au recuit.

VI.2.4 Conclusion sur le diélectrique ZrO,

Pour conclure sur ce diélectrique, d’un point de vue du dép6t du diélectrique ZrO,
il reste du travail afin qu'il soit parfaitement stabilisé aprés le recuit final de la plague qui
cléture les différentes étapes de fabrication d’ une puce en microélectronique.

Néanmoins, les performances électriques atteintes avec ou sans recuit sont
particuliérement bonnes et permettent d’ envisager, si sa stabilisation est possible, une
intégration de ce diélectrique dans les futur es générations de capacités MIM.
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V1.3 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons étudié deux solutions pour les futures technologies de
capacité MIM.

La premiére solution est basée sur le dépbét d'un diélectrique plus stable
thermodynamiquement que le TaOs de part en d autre du Ta;Os permet de diminuer
largement les ingtabilités de courant. De plus, en déposant le diélectrique stable
uniquement sur une des deux éectrodes, on a montré que notre hypothése est confirmée.

Deux diélectriques ont été intégrés avec la TapOs dans les stacks. L’alumine donne
des résultats en terme de nortlinéarité en tension |égerement dégradés, mais acceptable
pour la plupart des applications analogiques. L’intégration d’ oxyde d’hafnium a eu pour
effet de diminuer la tension de claquage de la capacité, ce qui va potentiellement limiter
son utilisation.

La deuxiéme solution est basée sur le remplacement du Ta,Os par le dépbt d' un
« nouveau » diélectrique, I’ oxyde de zirconium. Mis a part un probleme de stabilisation du
diélectrique, ses performances se sont révélées particulierement intéressantes et ce
matériau peut constituer une bonne solution pour les futures technologies de capacité
MIM.

Les performances en terme de fuite de courant de conduction des solutions
proposees dans ce chapitre sont décrites dans le tableau 6.5.

Tableau 6.5 : Récapitulatif des courants de conduction mesuréssur leséchantillons1, 3, 5 et

6.
Ta205 A|203/Ta205/A|203 HfOQ/TaQO5/HfOZ ZrOZ
Max(|J]) (A/cm?3) _ 3 N 7 N 6 8
3 125°C +5V/ 4.10 110 6.10 <<10
Max(|J]) (Alem?) | _ 2 _ -6 _ -6 -8
3 195°C 5V 1.5.10 3.10 6.10 <<10
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Durant cette these, nous avons étudié le comportement en terme de relaxation
diélectrique de plusieurs diélectriques intégrés en microélectronique dans des composants
Métal-1solant-Métal.

Apres avoir présenté le contexte de |'étude, le phénomene de relaxation
diélectrique a été introduit. En particulier, trois représertations de ce phénoméne ont été
décrites :

» Les variations de permittivité en fonction de la fréquence, mesurables avec
un LCR-Meter, un spectroscope diélectrique et un analyseur de réseau
Cela nous a permis de présenter les différents modéles de relaxation
diélectrique reportés dans la littérature.

» Lecourant de relaxationaussi appelé courant de polarisation/dépolarisation
a été identifié parmi les autres courants parcourant une capacité au cours du
temps sous tension continue.

» L’effet mémoire, pour lequel un circuit de mesure permettant de mesurer la
relaxation diélectrique a été réalise. Plusieurs optimisations ont été
effectuées afin de permettre la caractérisation sur une large gamme de
temps de ce phénomene.

Puis, au travers de plusieurs caractérisations électriques, nous avons pu observer
expérimentalement deux comportements obtenus pour chacun des diélectriques étudiés :

> Lecomportement « flat loss » qui a été relié a des défauts présents dans le
diélectrique et qui entraine une diminution de la permittivité linéaire
lorsque I’ échelle fréquentielle est logarithmique.

> Le comportement de polarisation d’électrode relié lui a une accumulation
de charge pres d'une électrode qui entraine une augmentation de
permittivité dans les basses fréquences.

L’ étude d’'un diélectrique ferroélectrique nous a aussi permis de constater que ces
deux phénomenes étaient présents dans ce type de diélectrique. Par contre, contrairement
aux diélectriques amorphes, le fonctionnement de Rayleigh a auss été identifié.

Dans un premier temps, slite a la caractérisation du phénomene de relaxation
diélectrigue, une technique de modélisation de ce phénomene a été proposée. En effet, il a
déja été montré dans la littérature que ce phénomeéne peut perturber le fonctionnement de
certains circuits sensibles. Le modéle est basé sur celui de Dow, auquel des améliorations
ont été proposées afin de permettre une extraction plus aisée de ses paramétres. Afin de les
extraire, I'utilisation d’'un circuit de mesure de I’ effet mémoire a éé nécessaire. Puis la
validation de I’ extraction a été réalisée grace a des mesures capacitives. Ce modéle est
désormais directement intégré au modéle éectrique des capacités MIM. Lors du design
d un circuit, larelaxation diélectrique peut alors étre prise encompte.
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Dans un second temps, nous avons proposé une étude détaillée du comportement
de relaxation du diélectrique Ta;Os. En commencant par analyser le comportement des
fuites en fonction du temps sous tension éectrique constante dans ce diélectrique, un
phénomene de dégradation de résistance a été observé. L’ éude de ce phénomeéne nous a
permis de montrer que ces instabilités de courant sont dues a de la migration ionique dans
le diélectrique. La mobilité de cesions a été obtenue et suit une loi thermique d’ Arrhenius
avec une énergie d'activation de 1eV. En accord avec des précédentes caractérisations
physico-chimiques réalisées sur les mémes capacités MIM Ta,Os, |” hypothése a été faite
gue ces charges ioniques sont des lacunes d’ oxygene créées pendant le dépét de Ta,Os sur
I’électrode de TiN et de TiN sur le Ta,Os. Un schéma de conduction a été proposé. Celui-
ci propose que les larges pics de courant en fonction du temps soient dus a de la
conductiond’ électrons au travers de lacunes d’ oxygene qui migrent dans le diélectrique.

Des mesures de spectroscopie diélectrique basse fréguence ont auss été réalisées
sur ces capacités MIM. L’ étude de la forte augmentation de la permittivité des capacités
MIM caractérisées dans les basses fréquences et hautes températures arévélée la encore la
présence de charges S accumulant aux éectrodes. Une énergie d’ activation d’ 1eV a auss
été obtenue. L’ utilisation du modéele de Maxwell-Wagner nous a permis de quantifier la
part de lacunes d’ oxygenes dans le diéectrique (de I’ ordre de 2000ppm).

En réalisant des mesures d'instabilité de courant avec un capacimeétre, nous avons
pu observer un comportement original. En effet, un pic de permittivité intervient
globalement en méme temps que le pic de conduction. Pour expliquer ce comportement le
modele de Maxwell-Wagner-Sillars a été propose. D’ autres analyses restent a faire pour
clairement définir I origine de ce phénomeéne.

Des mesures de courants thermostimul és ont aussi été réalisées et en accord avec la
littérature, le pic de courant obtenu a été relié au premier niveau d’ionisation des lacunes
d’ oxygene présentes dans le diélectrique.

Partant de I'hypothese, plusieurs fois confirmée, que le Ta,Os présente des
caractéristiques éectriques perturbées par la présence de lacunes d oxygéne, nous avons
propose, dans le dernier chapitre de ce manuscrit, de nouveaux types de dépdt. Deux
solutions sont proposees :

La premiere est de déposer des empilements de plusieurs diélectriques (stacks).
Ces empilements sont basés magjoritairement sur du Ta;Os autour duquel un diélectrique
plus stable est déposé afin de prévenir la création de lacunes d oxygene. Cette technique
nous a permis de fortement réduire les instabilités de courant tout en gardant de tres
bonnes performances éectriques et de confirmer notre schéma de conduction.

La seconde solution est de déposer un diélectrique relativement nouveau pour ce
type d application, |I’oxyde de zirconium. De tres bonnes performances ont été obtenues,
méme si un probléme de stabilité thermique a été observé.

Ce travail représente une base pour I’ éude de la relaxation diélectrique de futurs
diélectriques. Il serait intéressant de pouvoir entiérement modéiser la migration des
lacunes d’oxygene dans le diélectrique TapOs. L’étude en détail du PZT devrait aussi
permettre de clairement comprendre les différents comportements al’ origine des réponses
obtenues.
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Etude du phénomeéne de relaxation diélectrique dans les capacités M étal- | solant- M étal.

L’introduction de diélectriques de forte permittivité dit «High-k » peut faire apparaitre
des comportements jusgu’ici négligeables. C'est le cas du phénomene de relaxation
diélectriqgue. Ce mémoire traite de |’ étude e ce phénomene dans les capacités Métal-
Isolant-Métal intégrés en microélectronique. Au travers de plusieurs diéectriques
amorphes et d’'un diélectrique ferrodlectrique, deux comportements sont identifiés, le
comportement de «flat loss » et celui de polarisation d' éectrode. Comme la relaxation
diélectrique peut dégrader les performances de certains circuits, une modélisation a été
proposée géce a la réaisation d'un circuit de mesure de I’ effet mémoire. Puis I’ étude
détaillée du comportement du diélectrique Ta,Os, aussi bien en terme de stabilité de
courant gu’ en terme de variation de permittivité dans les basses fréguences, permettra de
mettre en évidence la migration de lacunes d’ oxygéne dans le diélectrique. Finalement,
deux solutions sont proposées afin de réduire le phénomene de relaxation diélectrique
tout en obtenant de bonnes performances éectriques. La premiere consiste a déposer des
stacks diélectrique basés sur les performances du Ta;Os. La seconde propose I’ intégration
d'un nouveau diélectrique, I’ oxyde de Zirconium.

Analysis of the dielectric relaxation phenomena in Metal-Insulator-Metal capacitors.

The introduction of high permittivity dielectrics so-called «High-k » can induce the
appearance of until now neglected electrica behaviours. It is the case of the dielectric
relaxation phenomenon. This thesis deals with this phenomenon in Metal-1nsulator-Metal
integrated in microelectronic. Through several amorphous dielectrics and one crystalline
dielectric, two behaviours are identified, the «flat loss» one and the electrode
polarization one. Since dielectric relaxation can degrade some chip performances, a
model is proposed thanks to the creation of a memory effect test chip. Then a Ta,Os MIM
capacitors detailed analysis in term of leakage current stability and of low frequency
permittivity variation, will alow identifying oxygen vacancies migration in dielectric.
Finally, two solutions are proposed in order to suppress this issue. The first one consists
in dielectric stacks deposition based on Ta,Os performances. The second one proposes
the integration of a new dielectric, the Zirconium oxide.




