Mécanique & Industries 8, 267278 (2007)
© AFM, EDP Sciences 2007
DOI: 10.1051 /meca:2007048

Mécanique
& Industries

Fabrication, caractérisation et modélisation de micropoutres
multimorphes intégrant un film piézoélectrique d’AIN comme

actionneur

ALEXANDRU ANDREI!, KATARZYNA KRUPA!, MICHAL JOzZWIK2, PATRICK DELOBELLE®?,
LAURENT HIRSINGER?, CHRISTOPHE GORECKI', LUKASZ NIERADKO! ET CATHY MEUNIER?

! LOPMD, FEMTO-ST, UMR CNRS 6174, Université de Franche-Comté, 16 route de Gray, 25000 Besancon, France

2 Institute of Micromechanics and Photonics, Université de Technologie de Varsovie, 8 sw. A. Bokoli, 02.525 Varsovie, Pologne
3 LMARC, FEMTO-ST, UMR CNRS 6174, Université de Franche-Comté, 24 chemin de I’Epitaphe7 25000 Besancon, France
4 CREST, FEMTO-ST, UMR CNRS 6174, Université de Franche-Comté, 4 place Tharradin, 25200 Montbéliard Cedex, France

Regu le 15 mars 2007, accepté le 7 juin 2007

Résumé — Cet article présente les potentialités de films d’AIN piézoélectriques comme éléments ac-
tionneurs pour les MEMS. Le cas de micropoutres constituées d’'un empilement de différents films
(6lectrode/AlIN /électrode/substrat Si) est présenté. Un dispositif interférométrique de type Twyman-Green
permet de quantifier précisément les déformées et les déplacements ce qui permet de calculer, & 1'aide des
équations non simplifiées, différentes grandeurs physiques des films d’AIN, par exemple le module d’Young
lié & Dorientation (002) des cristallites, les contraintes résiduelles consécutives au mode d’élaboration, le
coefficient de dilatation « ainsi que le coefficient piézoélectrique dsi. On retrouve sensiblement les valeurs
du matériau massif.

Mots clés : Nitrure d’aluminium / film mince / contrainte résiduelle / coefficient piézoélectrique

Abstract — Fabrication, characterization and modelling of multilayered cantilevers with piezo-
electric AIN ceramic as actuator. This paper treats a wide range of subjects related to the use of
AIN as actuation layer in MEMS, from its deposition conditions to accurate interferometric device char-
acterization and physical parameters extraction. The case of AIN driven multilayered cantilevers has been
considered. Parameters such as Young’s modulus associated to the (002) orientation of the crystallites,
residual thin film stresses, thermal expansion coefficient a and piezoelectric coefficient ds; have been cal-
culated using non approximated equations capable of taking into account multiple film stacking. The well

oriented thin film exhibit approximately the same properties as the bulk material.

Key words: Aluminium nitride / thin film / residual stress / piezoelectric coefficient

1 Introduction

Le nitrure d’aluminium (AIN) est un semi conducteur
du type III-V a large bande gap directe et qui est utilisé
dans de nombreux domaines d’applications. Ses propriétés
piézoélectriques associées a la vitesse élevée de propaga-
tion des ondes ultrasonores, sa bonne stabilité thermique
et sa faible température de déposition (en dessous de
400 °C) compatible avec le post-traitement de la technolo-
gie des circuits imprimés, en font un bon candidat pour les
applications ondes acoustiques de surface dans la bande
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du GHz (SAW) [1,2] et des filtres d’onde acoustique volu-
mique (BAW) [3,4]. En marge du marché toujours crois-
sant de la communication sans fils, I’AIN a aussi été uti-
lisé comme capteur de pression, de gravimétrie et méme
comme capteur chimique en utilisant la propagation des
ondes de Lamb sur des membranes AIN/Si [5,6]. Pour
ce qui concerne 'actionnement, les films de PZT élaborés
avec la technique sol-gel sont préférentiellement utilisés
pour leur fort coefficient piézoélectrique (9 & 10 fois
supérieur a celui de ’AIN) et leur possibilité d’étre déposé
en couche épaisse. Cependant, I’AIN reste une bonne al-
ternative pour l'actionnement de certains MEMS [7] en
offrant un certain nombre d’avantages [8]. En plus de sa
compatibilité avec la technologie des circuits intégrés liée
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a sa faible température de déposition, I’AIN possede une
excellente stabilité chimique, une constante diélectrique
cent fois plus faible que celle du PZT, un champ de cla-
quage élevé (>800 KV.cm™1) et il ne requiert aucune
polarisation préalable puisqu’il n’est pas ferroélectrique.
Ainsi I’AIN semble prometteur pour les applications ou de
faibles pertes diélectriques, une faible dérive thermique et
un grand rapport signal sur bruit sont requis. L’objectif
du présent travail a été de développer des micropoutres
de haute qualité & base d’AIN pouvant étre utilisées dans
des MEMS plus complexes, comme la microscopie optique
champ proche sur puce proposée par Bargiel et al. [9].
En plus du procédé d’élaboration, cette étude se focalise
sur le controle de l'orientation des cristallites des films
déposés ainsi que sur le niveau des contraintes résiduelles.
En général, une orientation (002) des cristallites est faci-
lement obtenue par déposition en phase vapeur (PVD)
comme la pulvérisation cathodique. Cependant, 1’orien-
tation (002) conduit & des propriétés électromécaniques
légerement plus faibles que pour lorientation (100) [10].
Il y a de trés nombreux parametres qui controlent la crois-
sance du film [10-16], comme la distance entre la cible
d’aluminium et le substrat, la pression de gaz, la puissance
du réacteur,... Dans cette étude on s’intéresse a I'influence
sur la cristallographie de la nature du métal de I’électrode
inférieure (CrNi, Pt) sur laquelle est déposé le film, le ni-
veau de contrainte et les propriétés piézoélectriques des
films synthétisés.

2 Procédures expérimentales
2.1 Fabrication des structures

Les microsystemes poutres sont fabriqués a partir de
wafers de Si de 3" orientés (100) et de 380 pm d’épais.
Les étapes de fabrication sont présentées sur la figure la.
Apres avoir réalisé une membrane de Si de 15 um d’épais
par attaque KOH sur la face arriere du wafer (étape 1),
sur sa face supérieure trois films sont successivement
déposés, deux épaisseurs en CrNi par PVD (0,15 pm a
Pétape 2 et 0,35 pum pour l'étape 3) entre lesquelles se
situe le film d’AIN. L’alliage Crggo, Nigge, a été pulvérisé
sur un substrat chaud (200 °C) pour une puissance de
230 W (0,5 A) sous une pression d’Ar de 0,93 Pa. Le film
d’AIN a été déposé (étape 3) dans un réacteur DC de
pulvérisation réactive pulsée sur un substrat non chauffé
placé & 70 mm de la cible en Al avec une puissance de
650 W et un rapport gaz Ar/Na de 0,65 sccm/6 ssem
pour une pression de 0,65 Pa. Ces conditions conduisent
4 une vitesse de déposition d’environ 17 nm.min~!, ce
qui est en accord avec les résultats de Kusaba et al. [13].
Deux wafers différents ont été utilisés avec des épaisseurs
d’AIN différentes, 1 pm pour le wafer 1 et 1,4 pm pour le
wafer 2.

La température du substrat étant seulement
dépendante de 1’échauffement du plasma, sa valeur
n’excede jamais 130 °C a la fin du processus de
déposition de I’AIN.

(a)
‘ | (4)

Bottom Electrode (CrNi)

Upper Electrode (CrNi)

Fig. 1. Etapes de fabrication des microsystémes poutres (a)
et exemple de réalisation (b).

L’électrode supérieure en CrNi, réalisée a ’étape 4,
a été utilisée comme masque dur durant les attaques de
PAIN et du Si (étapes 5 et 7). Une étape intermédiaire
(6) est nécessaire pour la déposition et la mise en forme
de plots d’aluminium de 0,5 pm d’épais pour le sou-
dage des fils des connexions électriques. L’AIN a été at-
taqué en utilisant une solution liquide basique. Le Si qui
n’est pas protégé par le masque en CrNi est attaqué
par RIE, transformant la membrane initiale en un réseau
de micropoutres encastrées-libres. Elles ont une largeur
constante de 50 pm et des longueurs variables de 200
a 900 pm. A noter que ’épaisseur exacte des poutres
(215 pm) a été déterminée par image MEB. Un exemple
de réseau de poutres de 200 pum de long est donné sur
la figure 1b. L’actionnement des poutres est réalisé par
Papplication d’une tension (<15 V) entre les électrodes
supérieure et inférieure. La figure 2 présente une image
MEB du microsysteme une fois découpé et connecté a
son environnement.

Précédant la fabrication de ces systemes, deux séries
de structures tests ont été réalisées. Elles permettent
la mesure des contraintes dans les différents films sui-
vant les étapes du procédé, ainsi que d’étudier I'influence
de la nature de I’électrode inférieure sur "amplitude de
ces contraintes. Ces structures tests sont des réseaux de
poutres de 13 pum d’épais, de 0,5 mm de large pour des
longueurs comprises entre 0,5 et 3,5 mm. Deux types
d’électrode inférieure ont été testés; 0,16 pm d’épais de
CrNi et 0,24 pm d’épais de Pt.
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Fig. 2. Image MEB du systéeme avec son environnement.
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Fig. 3. Schéma de la plate forme interférométrique.

Le CrNi a été déposé de la méme facon que pour les
microsystemes alors que le Pt a été pulvérisé sur un sub-
strat non chauffé sous une puissance de 120 W (0,22 A)
et une pression d’Ar de 1,1 Pa. Apres la mesure de la
déflexion de ces poutres, un film d’AIN de 0,8 pm d’épais
a été déposé dans les mémes conditions que celles des mi-
crosystemes présentées précédemment.

2.2 Mesures interférométriques

Aussi bien les structures tests que les microsystémes
ont été caractérisés en utilisant une plateforme basée sur
un interférometre de type Twyman-Green et dont les per-
formances ont été préalablement validées [16,17]. La fi-
gure 3 présente un schéma de la plateforme. Cette tech-
nique permet des mesures en statique et en dynamique.
L’utilisation d’un module de controle thermique (module
Peltier) permet de fixer la température entre 15 °C et
60 °C avec une précision de 0,01 °C. Les mesures statiques
consistent en I’évaluation de la déflexion des poutres lors-
qu’aucune tension ou une tension continue (entre +15 V)
est appliquée entre les électrodes. Cing interférogrammes
avec un décalage relatif de phase de 90° sont enregistrés

20

10
= 6e- 07

Fig. 4. Exemple d’interférogramme utilisé dans l'algorithme
5 images pour la mesure du profil des poutres (a) et profil 3D
correspondant (b).

et ensuite traités numériquement a ’aide d’un algorithme
de décalage de phase a cinq images pour déterminer de
fagon précise le profil complet des poutres (20 nm de
précision sur le déplacement vertical) [16, 17]. La figure 4a
présente un exemple d’interférogramme et la figure 4b
de déformée reconstruite de trois poutres adjacentes de
800 pum de long lorsqu’aucune tension n’est appliquée
(1,4 pm ’AIN d’épais). Pour les mesures dynamiques,
une tension sinusoidale de 8V créte-créte est appliquée
aux bornes des électrodes et le premier mode de résonance
est déterminé par la technique du temps moyenné [16].
Comme ces mesures sont utilisées pour 'estimation de
grandeurs physiques, par exemple les contraintes ou le
coefficient piézoélectrique, la connaissance précise de la
métrologie des micropoutres est nécessaire. Ainsi, pour
chacun des réseaux de poutres d’un wafer, les épaisseurs
d’AIN et des électrodes ont été mesurées par profilométrie
mécanique (quelques nm de précision). De méme, les
épaisseurs du Si ont été déterminées par MEB avec une
précision de 0,2 pm.

2.3 Mesures par nanoindentation

Des essais de nanoindentation ont été réalisés sur
les films d’AIN des structures tests a l'aide d’un na-
noindenteur I1%(Nano-Instrument) équipé d’une pointe
Berkovich. Cette étude est conduite en utilisant la tech-
nique de mesure de la rigidité en continu [18] avec une
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fréquence de 45 Hz pour une amplitude de vibration
de 1 nm pendant la pénétration de l'indenteur dans
I’échantillon. Ceci a permis de déterminer les valeurs du
module d’indentation M.y~ et de la dureté Hppi> des
films d’AIN déposés sur les électrodes de Pt ou de CrNi.

Pour chaque échantillon testé, la séquence de me-
sure consiste en 15 indents espacés entre eux de 50 pum,
sur trois ou quatre zones différentes du film (soit 15 x
3/4 indents), avec une profondeur de pénétration maxi-
male de hmax = 200 nm et couvrant ainsi une aire
de 200 x 200 um? pour chaque zone. La vitesse de
pénétration n’est pas constante mais croissante avec la
profondeur de 1 & 8 nm.s~!. Rappelons que I’épaisseur
des films d’AIN est de 0,8 pm.

2.4 Mesures par microscopie a force atomique, AFM

L’écart type obtenu sur les mesures de nanoindenta-
tion est fortement correlé a la rugosité de surface des
films [19,20]. Ainsi la rugosité moyenne R,s a été évaluée
avec un AFM (PSIA, XE 150) en mode non contact.
Une aire de 7 x 7 um? a été scannée sur trois endroits
différents de la surface de fagon a ce que ces images soient
représentatives de la surface des films. On trouve pour
les films d’AIN, Rys = 2,4 + 0,4 nm pour AIN/CrNi et
R = 2,0 £ 0,3 pour AIN/Pt.

2.5 Mesures de diffraction des R.X.

On utilise la raie K, du Cu sur un systeme X'Pert
MPD PANalytical pour acquérir les informations 6-26
dans une configuration Bragg-Brentano avec un pas de
0,02° (20) et un pas de temps de 5 s. Les films d’AIN
étant hautement texturés, des {2 scans ont été réalisés
sur la raie de diffraction (002) de AIN, & 6 = 18° avec
un pas de 0,04° (20) pour un pas de temps de 2 s et un
AL = 20°. Pour le calcul de la largeur une simple fonc-
tion est extraite des données brutes par déconvolution
avec une résolution de §6 = 0,01°.

3 Equations pour les poutres multimorphes

Depuis les premiers travaux de Stoney en 1909 [21]
plusieurs modeles théoriques traitant de 1’état de
contrainte dans un film mince déposé sur un substrat iso-
trope épais ont été publiés [22-24]. Les modeles relatifs
aux films multimorphes élastiques sont apparus depuis
les années 80. De plus, le comportement d’un bimorphe
piézoélectrique sous 'action d’un champ électrique a été
analysé en détail par Smits et Choi [25], puis I'extension &
des structures et des configurations plus complexes a été
réalisée par quelques auteurs [26-28].

Dans des travaux précédents [29,30], a l'aide de la
théorie des composites stratifiés (CLT) appliquée & une
poutre composée de trois films dont un piézoélectrique
avec un comportement linéaire, les relations entre la

déflexion de la structure en fonction des contraintes ap-
pliquées ou résiduelles, de la tension appliquée ou de la
température ont été établies. Ce sont ces relations qui
seront appliquées dans le présent article (Eqs. (1) a (8)).

3.1 Contrainte résiduelle liée a la déflexion de la
poutre

L’utilisation du méme métal pour les électrodes
inférieure et supérieure et leur faible épaisseur a permis
de simplifier le probleme en considérant que la poutre
en Si ne supporte que deux films; un film d’AIN et un
film d’électrode en CrNi dont I’épaisseur est la somme
des épaisseurs des deux électrodes. On traite donc le
probleme d’un trimorphe. Les contraintes dans I’AIN et
le film métallique créent une déflexion mécanique d,, de
la poutre telle que :

3 (1 —v) Eshg — (thf + Eehe) (he + hf)

Om =
Eeqhgq FEshg + Eehe + Eohe

LQUO
(1)

avec la contrainte globale o, :
Ufhf + Uehe + Ushs

0 hen (2)
et ou Eji, h; et 07 avec i = s, f, e sont le module d”Young,
Pépaisseur et la contrainte dans le substrat en Si (s), le
film A’AIN (f) et le film d’électrode (e). L représente
la longueur de la poutre et v le coefficient de Pois-
son considéré comme identique pour les trois matériaux.
L’épaisseur équivalente hqq est égale a la somme de hy, hs
et he alors que le module équivalent E,, est donné par :

K + Ko + Kz + K4 + K; (3a)
(thf + Eshs + Eehe)hgq

Foq =

avec
K, = E}h{ + E?h? + E2h? (3b)
Ky = 2E.E.hihe(2h% 4 2h2 + 3hgh,) (3c)
K3 = 2E;Echsthe(2hf + 2h% + 3hsh,) (3d)
Ky = 2E;Eshihs(2h% 4 2hZ + 3hghy) (3e)
K5 = 12E,Fihshtheheg (3f)

Il est intéressant de noter que le développement au pre-
mier ordre des équations (3), considérant he = 0et o5 =0
dans les équations (1)—(3), donne une généralisation de
I’équation de Stoney :

Esh26, Erhg 3he
=gz | T T ER| T 2 )

—— ~—

A B

L’équation (4) est en bon accord avec la relation établie
par R6ll [20], seul le terme B differe. Dans notre cas par-
ticulier, 'utilisation de ’équation de Stoney aurait in-
troduit une sous-estimation conséquente de la contrainte
dans le film puisque les valeurs des termes A et B sont
0,78 et 0,11. Dans notre cas E¢/Es = 2,6 et he/fs =
7,510 x 1072,
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[Eshg — (thf + Eehe)(he + hf)] [Oés (thf + Eehe) — (EfOéfhf + Eeaehe)]

oth = 3

Eeqhgq(thf + Eshs + Eehe)

L AT (8)

3.2 Déflexion induite par la piézoélectricité et premier
mode de résonance

Pour une tension appliquée V', les propriétés
piézoélectriques linéaires de I’AIN géneérent une
déflexion supplémentaire 6, qui est reliée au coeffi-
cient piézoélectrique ds; par :

3 Ef(Eshs + Eehe)

6 = —
r Eeqh2, Eshs + Eths + Eche

ds; L*V  (5)

Cette expression est en accord avec celle développée par
Wang et al. [26] pour une poutre symétrique a trois films.
En posant he = 0 dans I’équation précédente on retrouve
aisément I’équation classique pour un film piézoélectrique
déposé sur une poutre épaisse [25,29, 30].
Le premier mode de résonance pour un multimorphe
s’écrit :
i heq [Eeq
47T\/§ L2 Peq

ol heq est DI'épaisseur équivalente et E.q le module

fi = (6)

équivalent défini précédemment (Eq. (3)). Le terme p;
vaut 1,875 et poq est la masse volumique équivalente
définie par :

pshs + pehe + pehe (7)
heq

Peq =

3.3 Influence de la température

Sous un chargement thermique AT, la déflexion cor-
respondante de la poutre oy, fonction des coefficients de
dilatation des trois films, as, af, a., est donnée par :

voir équation (8) ci-dessus.

4 Résultats et interprétations
4.1 Résultats XRD

La figure 5 montre les spectres de diffraction X des
films d’AIN déposés sur les électrodes en CrNi et Pt.
Les cristallites du film d’AIN sont parfaitement orientées
(002) pour l'électrode en CrNi, l'axe ¢ de la structure
hexagonale est perpendiculaire a la surface du substrat.
Les différents pics du CrNi sont identifiés. Cependant, la
présence de pics additionnels (notés avec une étoile sur la
Fig. 5) correspond & des composés de I’électrode non iden-
tifiés, certainement en relation avec la nature de la cible
(oxy-nitrure de CrNi?). Pour I’électrode de Pt, orientée
(111), la direction (002) des cristallites est toujours la
plus prononcée mais un pic assez large au voisinage de
45° semble révéler la présence d’une partie amorphe.

100000 £ AIN (002)
— AIN/CrNi/Si
— AIN/PY/Si
r (Cr,Ni)
10000 +
_ i si
M N
J : -
> ; *
£ 1000 ¢ * (Cr,Ni)
2 E
g E
E - * *
4 e St
100 gk t 7
h I (cts+100)
Pt (111)
L e e E t t i
25 30 35 40 45 50 55 60

26 ()

Fig. 5. Diagrammes de diffraction X des films d’AIN sur CrNi
et Pt.

Dans ce cas, la morphologie du film d’AIN est plus com-
plexe; des cristallites bien orientées (002) cotoyant des
parties plus ou moins amorphes. La FWHM du scan {2
du plan (002) de ’AIN est plus petit pour 1’électrode de Pt
(1,37°) que pour celle en CrNi (2,68°), ce qui indique une
meilleure orientation dans le cas d’une électrode de Pt.
Ces différentes observations, en relation avec les condi-
tions de déposition mentionnées précédemment sont en
bon accord avec les résultats de Ishihara et al. [10].

L’électrode CrNi semble meilleure pour les applica-
tions MEMS puisque dans ce cas, ’AIN ne présente
qu'une seule orientation (002) trés bien définie puisque
FWHM = 2,68°.

4.2 Valeurs des modules d’indentation

En nanoindentation, le module My~ mesuré sur un
monocristal dont la normale a la surface a pour cosinus
directeurs oy est donné par [31,32] :

-1

27
M_ypgs = 1672 [/ amﬁkn'll(c’ij’Y)akd’Y}
0

1 1— 12 -t
avec Mopps = {ﬁ — < EV ) ] and
T ind

4
N ) L
M, = -~ A(he) = 24,5h2 + Y (anhl/™),

25V dh (he) n=1( )

hC:h—s(g) (9)

A est aire de contact projetée, P la charge appliquée,
S = (dP/dh) la rigidité a la décharge mesurée a la pro-
fondeur d’indentation h, § = 1,034 et ¢ = 0,72 pour une
pointe Berkovich. (E/1 — v?)inq est le module réduit du
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Tableau 1. Valeurs des rigidités élastiques et des modules d’indentation My .

Cii Ci2 (O3 Cia Cse  Mcoor> Mcioo> Ref
Pulvérisé Haute Qualité 360 123 410 116 119 342 319 [35]
Faible Qualité 326 122 401 99 108 316 286 [35]
Epitaxié 345 120 395 118 110 335 306 [36]
Volumique 396 108 373 116 129.5 329 344 [37]
diamant de 'indenteur, v I’angle dans le plan de la sur- @ 280 ‘ ‘
face et Brm (Cyj,y) une matrice trés compliquée fonction 260 | Mean values
des constantes élastiques Cj; et de « [31,32]. Dans ce cas, S +:::;§tr/r;i_15i (29),ef=0,8 um ]
. . . . . . —— - i (59), ef=0,8 ym
en fonction de 'orientation des cristallites se produisant 220 — = e~ AIN/Glass (92), ef=1,18 pm ||
durant la phase de dépdt, le module M.y~ ne doit pas T a0 l— o] T
~ o s
étre constant. € 5o —
La dureté mesurée est donnée par : = —
é 260 —_ \\\I
240
Hypcnias = g (10) 220 i si <100>
200
En général il n’existe pas de solution analytique a 180 .
Iéquation (9). Cependant, pour quelques configurations, 0,000 0,025 0,050 0,075 0,100 0,125 0,150 0,175 0,200 0,225 0,250 0,275
quelques solutions tres proches des résultats numériques hint
résultant de I’équation (9) sont disponibles. Ainsi, pour
la symétrie hexagonale qui est le cas de 'AIN (isotropie  (b)
transverse : Cg6 = (C11 — C12)/2); on montre que [33] : 00
28,0
— .
Mcgo1> = 2 (11) 26,0 pLd —— —
_Cn (L + #) 240 [
\/011033—0123 Cay VC11C33+Cis 5220 //'/
Iy /
= / Mean values
2 2 < 20,0 ; A
Mci00> = Mci10> = \/ 70110 Ciz % M<oo1> (12) £ 100 ,7// o AINIPUS (59), ettt
11 33 160 J —e— AIN/Glass (92), ef=1,18 ym
Entre ces deux valeurs il n’existe pas de solution ' | si |
analytique, seulement des solutions numériques ap- 140 ‘—,_[—'
prochées [34]. Différentes valeurs des constantes élastiques 12,0 —
C;; sont disponibles pour IAIN volumique [35-37], déposé 0,000 0,025 0,050 0,075 0,100 o,1z:lh(;,1so 0175 0,200 0,225 0,250 0,275
par pulvérisation cathodique [35] et pour une croissance
épitaxiale & haute température [36,37]. Il a été montré
que les valeurs de ces constantes pour les films pulvérisés © 04 ‘
dépendent d’une facon non négligeable de la microstruc- 03751 AN s s ) [ M<o0t>
ture des films elle-méme fortement affectée par les condi- 0,325 {L 0~ AIN/Pt (25+50 nm, 2‘5T meT-) : A
tions de déposition. Le tableau 1 donne les valeurs des s ] Metoe> 7
Ci; et celles de M.gp1> and Mcigo> calculées avec les g 0,25 M(?) ! / "
équations (11), (12). g "0 1
Les figures 6a et b représentent les évolutions des 3’001:: _,J \
valeurs moyennes du module M y> et de la dureté 0125 // LY A \\
Hy<ni> en fonction de la profondeur réduite d’inden- 0(:’7'; /3 g AN
tation h/hs pour les deux types d’électrode (CrNi/Si 0,05 /,/7 / \ \/& —
and Pt/Si) ainsi que pour I'AIN sur le verre [38]. Pour 008 e e JI e S
étudier ’évolution de ces parametres avec la morpholo- 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480
M<hkI> (GPa)

gie de la microstructure des films déposés, tout en pre-
nant compte de la présence du substrat, il est nécessaire
d’analyser les résultats pour les faibles profondeurs d’in-
dentation, typiquement pour h/hs < 10 % [39,40]. Ainsi,
on étudie les réponses pour h = 25, 50 and 75 nm (3,1 <
h/hs < 9,4%). Le module d’indentation est une fonction
décroissante de h/hs (Fig. 6a) puisque Mcpis (AIN) >
M 100> (Si) = 189 GPa. Ceci est également vrai pour le
substrat verre puisque M (Si02) = 80 GPa. Pour h/h¢ = 0,

Fig. 6. Evolution du module d’indentation Mcnas (a), de
la dureté Hp<nus (b) en fonction de la profondeur réduite
d’indentation pour ’AIN déposé sur des substrats en Pt, CrNi
et verre. Histogrammes des valeurs de Mcpis (c).

les valeurs moyennes calculées sont M px> = 340 £
10 GPa pour AIN/CrNi/Si, Mcpas = 305+ 10 GPa for
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AIN/Pt/Si et Mcpas = 270 £ 10 GPa pour AIN/verre.
Concernant la dureté (Fig. 6b), Hy<pk> est une fonction
d’abord croissante de la profondeur réduite h/hy < 10 %
et ensuite légerement décroissante puisque la dureté du
silicium est inférieure & celle des films, Hp(AIN) >
Hg(Si)= 13,5 GPa. Cependant, comme ’a montré Xue
et al. [41], pour les faibles profondeurs d’indentation, la
forme sphérique de la pointe de 'indenteur dont le rayon
est estimé a 400 nm dans la présente étude, conduit a une
décroissance de la dureté pour les tres faibles profondeurs
d’indentation. Ainsi, seules les valeurs pour h/h¢ > 10 %
peuvent étre considérées comme celles de la dureté Ber-
kovich des films. Pour les trois types de substrat, la va-
leur moyenne de la dureté des films est de Hp<pk> =
26,0 £ 1,5 GPa.

Cependant, 'écart type relatif og/Emoy (et 01/ Hmoy)
ol By est la valeur moyenne du module d’Young me-
suré sur un matériau isotrope et og I'écart type déterminé
sur plus de 25 mesures [19] est relié au parametre adimen-
sionnel Ry,s/h par la relation [19,20] :

OFE - (Rms)m
Ernoy h
Pour de nombreux matériaux déposés par pulvérisation,
les valeurs de a et m ont été identifiées; v = 0,346 et

m = 0,64 [20]. Si Pon prend les valeurs mesurées de Ry
(2,0 < Ris < 2,4 nm), le rapport 72— = 9L

mean (1-v2)Mcpia>
(avec v = 0,25) devrait étre de 7 % et 5 % respective-
ment pour h = 25 nm et 50 nm. Expérimentalement, on
obtient 11 % et 7 % pour AIN/CrNi, 18 % et 12 % pour
AlIN/verre et 35 % et 24 % pour AIN /Pt. Ces valeurs
sont supérieures a celles estimées avec 1’équation (13), le
facteur multiplicatif est d’environ 1,4, 2,4 et 5,2 respecti-
vement. Comme il I’a été montré sur des films minces de
PZT [42,43] ce facteur peut étre considéré comme un in-
dicateur du degré de désorientation des cristallites. Ceci
est en accord avec les spectres XRD (Fig 5) : pour les
cristallites bien orientées (002) pour AIN/CrNi il y a un
assez bon accord entre les valeurs expérimentale et cal-
culée, le rapport n’est que de 1,4, alors que pour les films
plus polycristallins, AIN/verre [38] et AIN/Pt ou les cris-
tallites orientées (002) sont plus ou moins entourées de
phase amorphe, ce facteur est égal a 2,4 et 5,2 respective-
ment. Pour analyser la signification de ce facteur les histo-
grammes des valeurs mesurées de M pi> pour h = 25 et
50 nm et pour chaque type de film sont reportés sur la fi-
gure 6¢. Pour les cristallites bien orientées (002), le cas de
AIN/CrNi (facteur 1,4) il n’apparait qu'un seul pic centré
a Mpx> = 332 GPa, proche de la valeur moyenne, et cor-
respondant a M o1 calculé avec les valeurs des Cy; pour
les films pulvérisés de haute qualité (M<gp1> = 342 GPa)
et épitaxiés (M<pp1> = 335 GPa), tableau 1.
Cependant, pour '"AIN sur verre (facteur 2.4 et va-
leur moyenne égale a 270 GPa) il y a deux pics bien
définis, le premier centré & M px> = 335 GPa et cor-
respondant a l'orientation (002), comme pour AIN/CrNi
et le second & Moy 260 GPa. Pour AIN/Pt (facteur
5,2 et valeur moyenne égale a 305 GPa) il y a aussi
deux pics, & 370 GPa et 260 GPa. Le premier (370 GPa)

(13)
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Fig. 7. Mesure de la déflexion des poutres tests avant et apres
déposition de I’AIN en fonction du carré de leur longueur.

est certainement di aux cristallites extrémement bien
orientées selon (002). Concernant le pic & 260 GPa, soit
FE = 244 GPa pour v = 0,25 , et la valeur correspondante
de la dureté Hp<pks = 17 GPa, ces valeurs semblent
trop élevées pour étre attribuées a une phase amorphe :
E =140 GPa et Hy, = 9,2 GPa [44] et 80 < E < 220 GPa
pour 3,5 < Hy, < 20 GPa [45]. Cependant, ces valeurs
sont plus en accord avec celles de la phase cristalline Al
ON obtenue sur des substrats de Si et de verre a haute
température : £ = 261 GPa, H, = 17,8 GPa [44]. A
noter que l’absence de cette phase pour 1’électrode en
CrNi est peut-étre due a 'oxydation de I’électrode comme
on peut 'observer sur le spectre XRD, figure 5a. La du-
reté Berkovich associée a l'orientation (002) est d’environ
Hy,002) = 25 + 2 GPa. Entre les deux types d’électrodes
testées, le CrNi semble le meilleur choix puisqu’il conduit
a des cristallites bien orientées (002) et & un module d’in-
dentation Mg~ tres bien défini. La valeur du module
d’Young calculée & partir des valeurs des Cj; [35] est égale
a 333 GPa dans la direction ¢, proche de Mg~ et de
284 GPa dans une direction perpendiculaire.

4.3 Valeurs des contraintes résiduelles dans les films
minces

La flexion des poutres des structures tests avant et
apres déposition de "AIN sur les électrodes en CrNi et
Pt donne des informations sur les niveaux des contraintes
dans les électrodes et le film lui-méme. Comme le montre
la figure 7, déflexion mécanique dy,, fonction du carré
L? de la longueur des poutres, la contrainte est ten-
sive pour le film de CrNi et compressive pour le Pt.
Le changement de pente apres déposition de ’AIN in-
dique que la contrainte est compressive quel que soit
le type d’électrode. L’évaluation numérique a 1’aide des
équations (1) a (3) avec o = 0, Egi = 129 GPa,
FEain = 330 GPa, Ecni = 237 GPa et Epy = 168 GPa
avec v = 0,3, donne oc;n; = +1110 MPa pour le film
de CrNi et opy = —700 MPa pour le film de Pt. Apres
la déposition de I’AIN, en tenant compte des valeurs de
contrainte dans les électrodes et en appliquant & nouveau
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Fig. 8. Contrainte calculée dans le film d’AIN en fonction de
son épaisseur (a) et du temps de déposition (b).

les équations (1) a (3), on calcule ooy = —220 MPa pour
AIN/CrNi et ooy = —564 MPa pour AIN/Pt.

Le CrNi conduit donc & un niveau de contrainte plus
faible qu’avec le Pt. De plus, si les épaisseurs des films
CrNi et AIN sont bien choisies, il est possible d’obtenir
une structure non défléchie d,,, = 0 avec une contrainte
globale voisine de zéro, ce qui est presque le cas reporté
sur la figure 7.

La contrainte compressive de I'AIN est, d’apres la
littérature [16], directement liée & la puissance DC
du réacteur; plus elle augmente plus la contrainte est
compressive. W.J. Meng [46] a aussi rapporté que la
contrainte était une fonction de I’épaisseur du film, son
amplitude présente un minimum pour une épaisseur com-
prise entre 0,5 pum et 1 pum puis croit ensuite avec
I’épaisseur. Ces observations sont confirmées dans cette
étude. En effet, la figure 8a montre les contraintes cal-
culées en fonction des épaisseurs des films, non seulement
pour les structures tests mais également sur les poutres
des microsystemes avec des épaisseurs d’AIN de 1 pum et
1,4 pm. La contrainte compressive dans 'AIN croit en
valeur absolue avec ’épaisseur du film.

Cependant, dans la présente étude, tous les films ont
été déposés avec la méme vitesse =17 nm.min~! ce qui
rend impossible de distinguer l'effet de ’épaisseur de celui
du temps de pulvérisation. Durant la phase d’optimisa-
tion du procédé, quelques expériences ont été réalisées sur
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Fig. 9. Déflexion statique en fonction de la température pour
trois poutres de 800 pum de long.

de PAIN déposé sur une électrode d’Al [48]. La puissance
était de 150 W donnant une faible vitesse de déposition
de T'ordre de 3 nm.min~!. L’épaisseur finale des films
était de 0,4 um. La figure 8b montre, pour toutes les
poutres testées, la dépendance de la contrainte oaN avec
le temps de pulvérisation. Elle semble étre une fonction
croissance du temps de pulvérisation ce qui indique une
forte dépendance entre la structure du film, sa cristalli-
nité et son mode de croissance, en accord avec les résultats
d’Auger et al. [14].

4.4 Détermination du coefficient de dilatation

Le module de contrdle thermique (module Peltier)
permet de fixer la température des microsystemes entre
15 °C et 60 °C et ainsi déterminer le coefficient de di-
latation des films d’AIN (Eq. (8)). La figure 9 montre
les variations de la déflexion totale 6, -+ d75 en fonc-
tion de la température pour trois poutres différentes.
L’application de I’équation (8) connaissant la pente des
courbes (Adry/AT) et les parametres matériaux (hy =
1 pm, hy = 16,05 um, he = 0,506 nm, L = 800 um,
as = 2,44 x 107 K71 a, = 9,5 x 1076 K~1) permet
d’accéder & af = aan. On obtient 4,3 x 1070 < aan <
4,6 x 1079 K=, ce qui est en bon accord avec les va-
leurs reportées dans la littérature pour le matériau vo-
lumique : 4,4 x 1076 < aany < 5,3 x 1076 K~ [48] et
4,03 x 1076 < aan < 4,84 x 1076 K1 [49].

4.5 Mesure des fréquences de résonance

Un signal sinusoidal (8 V créte-créte) est appliqué aux
bornes des électrodes. La méthode d’interférométrie par
temps moyenné permet de déterminer le premier mode
de résonance f1 des micropoutres. Comme il est montré
sur la figure 10a et selon 1'équation (6), fi est propor-
tionnel a l'inverse du carré de la longueur des poutres et
varie telle que 37 KHz < f; < 500 KHz pour 200 um
< L < 800 pm. Les fréquences déterminées sur les mi-
crosystemes AIN/Al/Si sont aussi reportées [47]. Il y a
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un assez bon accord entre les valeurs calculées et les va-
leurs expérimentales (Eq. (6) et Fig. 10a), excepté pour
les plus faibles longueurs ou la fréquence est tres haute
(f1 = 500 KHz pour L = 200 pm) et les incertitudes sur
la géométrie exacte des poutres plus prononcées.

Une analyse plus précise pour différentes poutres de

méme longueur L = 800 pm, mais provenant du wa-
fer 1, hy = 1 pm, 15 poutres testées, et du wafer 2,
hy = 1,4 pum, 22 poutres testées, a été réalisée. La fi-

gure 10b présente en fonction de la déflexion initiale &y,
les valeurs expérimentales et théoriques du premier mode
f1 en tenant compte des épaisseurs mesurées de chacun
des films constituant les poutres. Les valeurs théoriques
sont toujours plus faibles que les valeurs expérimentales
de Vordre de 3,1 % et 6,5 % pour les wafers 1 et 2.
Cette différence peut s’expliquer par la présence d’im-
perfections géométriques au voisinage de l’aire d’encas-
trement dues a un léger désalignement des deux masques
durant l'attaque anisotrope du Si (étapes 5-7 de l'organi-
gramme). Le dépassement des plans (111) du Si sous les
poutres affecte la valeur réelle de la longueur d’encastre-
ment, les valeurs réelles étant plus faibles que les valeurs
mesurées sur la face supérieure des poutres. Pour obtenir
les fréquences expérimentales, L devrait étre de 'ordre de
788 pm (—12 pm) et 774 pm (—26 pm) respectivement
pour les wafers 1 et 2. De plus, pour chaque wafer, ’écart

relatif entre valeurs expérimentales et théoriques de f;
varie approximativement comme 1/L (voir par exemple
sur la figure 10a, L = 200 ym, 1/L? = 2,5 x 10~°um?) ce
qui est en accord avec I'explication précédente.

4.6 Détermination du coefficient piézoélectrique ds;

Lorsqu’une tension continue est appliquée aux bornes
des électrodes (£15 V pour hy = 1,4 pm et £10 V pour les
films avec hf = 1 pm) un déplacement supplémentaire dp
(Eq. (b)) s’ajoute au déplacement mécanique om lié aux
contraintes résiduelles (Eq. (1)). Comme on le montre sur
la figure 11a, le déplacement lié a 'effet piézoélectrique
est linéaire en fonction de la tension appliquée. La pente
pour le wafer 2 est plus grande que pour le wafer 1 puisque
Iépaisseur d’AIN est plus épaisse dans le premier cas (le Si
et les électrodes ont sensiblement les mémes épaisseurs).
Cependant, en utilisant ’équation (5) et comme montré
sur la figure 11b pour différentes poutres, la valeur du co-
efficient d3; pour le wafer 2 (hy = 1,4 pm) est de —2,0 +
0,15 pm.V~! et de —1,3 £ 0,1 pm.V~! pour le wafer 1
(h¢ = 1 pm). La premiere détermination —2,0 pm/V est
en accord avec les valeurs rapportées dans la littérature
pour des films obtenus par pulvérisation DC réactive
pulsée & 200 °C et 90 °C, d3; = —2,0+ 0,1 pm.V~!
et d33 = —1,6 £ 0,1 pm.V~! respectivement [50] et
pour des films élaborés par croissance épitaxique, d3; =
—1,840,1 pm.V~1 [51]. Cependant, dans cette étude tous
les films sont déposés sur un substrat relativement épais
ce qui inhibe la déformation dans le plan du film et réduit
donc la déformation selon I'axe ¢ perpendiculaire au plan
du film. Ainsi, la valeur du coefficient mesuré sur ces films

<, est plus faible que celle d'un matériau volumique db,
libre de toutes conditions aux limites. De plus, pour un
cristal de type Wurzite d3; = 7%d33. Il est alors possible
de calculer db; & partir de d$; mesuré sur les films avec
la relation [50,51] :

b C
# = -2 (2 T
«a est un facteur dépendant des conditions de liaison du
film au substrat (0 < a < 1) et les S;; sont les compliances
élastiques a champ électrique constant déduites des va-
leurs des C;; (Tab. 1, [35,36]). L’application numérique
de T'équation (14) pour un film parfaitement encastré,
a =1, donne di; = 5,7 pm.V~! pour d§; = —2,0 pm.V~!
et dbs = 3,7 pm.V~! pour d$; = —1,3 pm.V~L. La
premiere valeur est tres proche de celle déterminée pour
un matériau volumique : d3; = 5,6 pm.V~! [51] et
db; = 5,0 pm.V~! [52].

Cependant, pour le wafer 1, la valeur de db; est un
peu faible comparée a celle d'un matériau volumique,
ce qui tendrait a montrer que le procédé de déposition
nécessiterait d’étre encore optimisé. Une autre explica-
tion possible pourrait étre la dépendance du coefficient «
avec I’épaisseur du film. Le facteur « est plus grand pour
une plus faible épaisseur, ainsi pour la méme valeur de
db,, d$; devrait décroitre avec o puisque Sp3 est négatif.
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Fig. 11. Déplacement induit par I'application d’une tension
continue sur des poutres de 800 pum de long pour des épaisseurs
d’AIN de 1 pm et de 1,4 um (a) coeflicient piézoélectrique dsy
fonction de I'épaisseur des films (b).

Ceci pourrait conduire a une relation entre la valeur des
coefficients piézoélectriques et ’épaisseur du film.

4.7 Effet Joule sur quelques poutres

La résistance R de chacun des réseaux de poutres
des wafers 1 et 2 a été mesurée. Généralement, R =
oo puisque les électrodes ne se touchent pas et que le
film d’AIN agit comme isolant. Cependant, sur quelques
réseaux, R est fini, ce qui montre que les électrodes sont
en court-circuit. Dans ce cas, lorsqu’une tension est ap-
pliquée, il apparait un déplacement important 6 >> dp
proportionnel au carré de la tension appliquée (Fig. 12a)
et qui a l’effet Joule pour origine. On remarque également
qu'une tension de 15 V est quelquefois trop élevée pour
les poutres avec hy =1 pum, conduisant a un endomma-
gement des électrodes et peut-étre du film d’AIN. Ainsi,
on passe d’un comportement linéaire a un comportement
parabolique.

0,0E+00 1,0E-03 2,0E-03 3,0E-03 4,0E-03 5,0E-03 6,0E-03 7,0E-03 8,0E-03
1/nR (ohm)-1

Fig. 12. Déplacement induit par ’application d’une tension
sur les réseaux de poutres en court-circuit (a). Evolution du co-
efficient Az, en fonction de I'inverse de la résistance électrique
mesurée aux bornes des réseaux court-circuités (b).

De la figure 12a on peut déduire la relation :

5Th = Aepr2 (15)

qui combinée avec I’équation (5) donne :

voir équation (16) ci-dessus.

Un modele thermique simpliste ; un mur chauffé sur I'un
de ses cotés par une résistance électrique r montre que :
AT =0 U72 et donc, puisque les résistances des n poutres
formant un réseau sont associées en parallele :

" g
Agp = s (17)
La représentation Ay, = f(1/nR) pour tous les réseaux

de poutres en court-circuit, généralement formé de n = 8
a 9 poutres, est donnée sur la figure 12b. La pente des
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droites tracées donne 400 < 3 < 590 K.W~!. Ce modele
simpliste conduit a :

hs;i
)\SibLs

B = (18)
ol \g; est la conductibilité thermique du silicium, b la
largeur des poutres et Lg la longueur a partir de l'en-
castrement ou s’est formé le court-circuit. En prenant
Asi = 150 W/m K (T = 50 °C) on trouve que 3 pm
< Ls < 6 pum, ce qui est tres proche de 'encastrement.
Ceci se vérifie sur les images MEB des poutres qui sont
passées d’'un comportement linéaire & un comportement
parabolique aprés endommagement et qui présentent des
zones d’endommagement bien visibles de type oxydation
liées a I’échauffement au voisinage de ’encastrement des
poutres.

5 Conclusion

On présente le procédé de fabrication de micropoutres
multimorphes d’AIN pouvant étre activées grace aux pro-
priétés piézoélectriques du film. Le CrNi comme électrode
inférieure semble étre un bon choix puisque dans ce
cas I'AIN présente une orientation tres bien définie de
type (002), une valeur peu dispersée et élevée de mo-
dule d’Young correspondant a cette orientation et enfin
des contraintes résiduelles plus faibles qu’avec le Pt. L’in-
fluence de I'épaisseur du film d’AIN sur 'amplitude de
ces contraintes a aussi été étudiée et des lors il semble
possible de réaliser en optimisant 1’épaisseur des films
d’AIN et des électrodes en CrNi des structures avec des
contraintes globales tres faibles. Le coefficient de dilata-
tion des films a également été déterminé grace a des me-
sures a différentes températures. Les dispositifs réalisés
avec la plus forte épaisseur d’AIN (hy =1,4 pm) présentent
les meilleures propriétés piézoélectriques avec un coeffi-
cient d3; = —2,0 pm.V~1, ce qui conduit & un db; volu-
mique tres proche de celui des céramiques AIN massives.
A noter que tous les parametres ont été calculés avec des
équations analytiques non simplifiées tenant compte du
substrat, du film et des électrodes. D’un point de vue
matériau, pour cette orientation (002), les films d’AIN
présentent des propriétés électro-thermo-mécaniques, Cj;,
@, d5; voisines de celles du matériau volumique.
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