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Introduction générale



Introduction générale

Aux débuts de la microélectronique, la méthode dominante utilisée pour l'introduction des
dopants dans les plaquettes semi-conductrices fat la diffusion. Cependant, celle-ci n’a pas pu
répondre aux besoins croissants de l'industrie car les jonctions obtenues étaient assez
profondes. Les progrés de la recherche scientifique ont permis I'apparition d’'une nouvelle
technique dite Implantation lonique. Cette derniere a été brevetée en 1954 par William
Shockley mais elle n'a été mise en ceuvre que dix ans plus tard. Elle a été adoptée vu les
avantages importants qu’elle présentait, par rapport a la diffusion, tels que le choix des
espéeces dopantes avec sélection de la charge, le réglage de I'énergie d’accélération et de la
direction du faisceau d’ions ainsi que la maitrise de la profondeur de pénétration du dopant
dans la cible. Cependant, cette méthode est souvent accompagnée par des endommagements

dans la cible nécessitant des recuits thermiques pour leur guérison.

Ce mémoire de Magister est considéré comme une contribution au travail de recherche de
'équipe ‘rayonnements et applications’ du laboratoire ‘physique atomique et subatomique’ de
‘I'Université Constantine 1'. Il consiste a dépouiller les résultats ayant été obtenus par les
membres de cette équipe. Dans le cadre de ce travail, on se propose d’étudier les propriétés
résultant de I'implantation des ions d’antimoine ou d’arsenic dans les cibles de Si(111). En
particulier, les analyses effectuées par spectroscopie de rétrodiffusion Rutherford (Rutherford
Backscattering Spectroscopy, RBS), en modes random et canalisé, seront expeipies,

les mesures de la micro-dureté des spécimens seront également investiguees.
Ce mémoire de Magister est constitué des chapitres suivants :

Dans le premier chapitre, les concepts théoriques de lI'implantation ionique et des interactions

ion-matiere seront étudiés.

Dans le deuxieme chapitre, on passera en revue les principes théoriques des techniques de

caractérisation RBS et micro-dureté.

Le troisieme chapitre sera consacré a une description détaillée du logiciel RBX mis en ceuvre
pour la simulation des spectres RBS expérimentaux

Le quatriéme chapitre sera consacré a la discussion des résultats RBS obtenus sur les
échantillons élaborés.

Dans le cinquieme chapitre, on abordera la discussion des résultats de micro-dureté.

1



Par la suite, une conclusion générale de ce travail sera donnée et les points essentiels seront

soulevés. Aussi, hous proposerons les perspectives possibles pour ce travail.

Enfin une annexe sera proposée pour donner quelques détails concernant le code de la
simulation SRIM 2013.



Chapitre 1

Notions Generales sur les interactions

lon-matiere



1. Introduction

Les matériaux semi-conducteurs dopés par I’implantation ionique ont connu un progres
technologique rapide notamment dans 1’industrie des circuits intégrés. Le dopage d’un semi-
conducteur consiste a introduire des atomes impuretés (d’une espéce désirée) dans des sites
substitutionnels du matériau car les impuretés en positions interstitielles sont électriquement
inactives. Les éléments les plus utilisés pour le dopage du silicium sont le bore, le galium ou
I’indium pour rendre la cible du type p et le phosphore, I’antimoine ou I’arsenic pour avoir le
type n. Les deux derniers éléments cités sont particulierement intéressants a la fabrication des
composants aux jonctions superficielles comme les transistors MOSFET et les diodes LED

en optoé¢lectronique [1,2,3,4].

II. Principe

Un faisceau de dopants ionisés est accéléré, par ’application d’un champ électrique, a une
énergie suffisante au bombardement uniforme de la surface d’un film. Les ions primaires ont

une dose comprise entre 10% et 108 ions cm™2

et un courant variant de 1 A a quelques
centaines de milliampeéres. Ils pénetrent dans I’échantillon en perdant de leurs énergie via des
collisions nucléaires et électroniques jusqu’a ils deviennent finalement implantés a une
profondeur prédéterminée [2,5]. Généralement, les profondeurs typiques des espéces
implantées sont de quelques nanometres a un micrometre. Une conséquence accompagnant

souvent ce processus se manifeste par le déplacement d’un nombre important d’atomes hotes

de leurs sites [6,7].



III. Avantages et inconvénients de I’implantation ionique

Ci-dessous, nous exposons les avantages et les inconvénients du processus d’implantation

ionique dans les matériaux.

II1.1. Avantages
Les principaux avantages sont [8,9,10,11] :

Technique simple et rapide

Technique de surface (profondeur limitée).

Processus propre, net, sec et appliqué sous vide.

C’est un traitement athermique.

Dose totale des ions implantés est facilement mesurée.
Uniformité de la concentration des impuretés sur le film.
Distribution du profil des dopants est précisément controlée.

Pas de surépaisseur ni de risque de la délamination (pas de variation dimensionnelle).

YV V.V V V V V V VY

Elle est indépendante de la pureté des matériaux a implanter car les ions sont séparés
magnétiquement.

> Possibilité d’implanter a travers une couche mince passive (Si0,, SizN,).

II1.2. Inconvénients
Les principaux inconvénients sont [7,8,9,10] :

» Epaisseur du masque, couche d’oxyde, augmente a cause des défauts créés.
Distribution latérale du profil de dopants sous le bord du masque.

Production de défauts dans la cible jusqu’a que cette derniére devienne amorphe.
Pulvérisation du film.

Possibilité de canalisation des 1ons dans la cible.

YV V V V V

Recuit systématique, des films implantés, a haute température pour la guérison des

défauts d’irradiation.



IV. Description d’un implanteur ionique

Il se compose principalement d’une chambre d’ionisation, systéme d’analyse de la masse, un
tube d’accélération, des lentilles électromagnétiques, un systéme du scan électrostatique et

une chambre de la cible [12,13], (Fig.1).

IV.1. Source des ions

Elle contient essentiellement un récipient clos dans lequel la matiére a ioniser est introduite
sous la forme d’un gaz pur ou de composés moléculaires gazeux. Il est également possible
d’introduire des liquides ou des solides vaporisés au préalable dans un four prés de la chambre
d’extinction 4 une pression approximativement égale a 1073 torr et une température entre
300 et 700 °C [12]. Par exemple, I’ionisation des gaz d’arsine AsH3, de phosphine PH; et du
trifluorure de bore BF; donne des ions d’arsenic As*, de phosphore P* et de bore B
respectivement, tandis que les ions I’antimoine Sb* proviennent de 1’oxyde d’antimoine
Sb,03; qui est une source solide [14]. Un filament chauffé maintient le déchargement
¢lectrique du gaz ou de la vapeur contenant les éléments désirés. L’application d’un voltage
de 10 a 30 KV permet d’extraire les ions du gaz et de les pré-accélérer vers 1’aimant

d’analyse [2,12].

IV.2. Systéme d’analyse magnétique

Un aimant d’analyse dévie a 90 les trajectoires des ions accélérés et les sépare selon leurs
masses atomiques, et seulement les ions sélectionnés franchissent I’ouverture de la sortie et
entrent dans le tube d’accélération. La résolution moyenne d’un aimant est M; /AM; ~ 100 ce

qui signifie qu’il peut faire différencier entre la masse 100 et celle 101 [2,12].

IV.3. Tube d’accélération

Dans le tube, les ions sont accélérés a une énergie qui varie de 0.5 a 500 KeV par I'utilisation
d’électrodes rondes (jusqu’a 20 électrodes) sous un vide qui peut arriver jusqu’a 1076 torr

pour se débarrasser des éléments résiduels [2,15].



IV . 4. Focalisation et balayage x, y

Apres P’accélération électrostatique, des lentilles électromagnétiques refocalisent le faisceau
divergé sortant avant son passage aux pastilles du scan électrostatique ou les ions subissent
une déflection horizontale, x, suivie d’une autre verticale, y, pour assurer une uniformité du

faisceau incident sur la surface de 1’échantillon [10,12].

IV.5. Mesure du courant ionique

La méthode la plus répondue pour la mesure du courant des ions est I’utilisation des cages de
Faraday. Elles sont électriquement isolées et dans lesquelles les ions du faisceau sont
collectés. La charge est mesurée via un résistor, calibré de 101° 4102 2, dans un circuit
¢lectronique approprié. Quand un faisceau ionique percute un métal ¢électriquement isolé, ce
dernier gagne une petite charge nette tandis que les ions deviennent neutralisés. Le métal peut
étre déchargé pour mesurer un petit courant équivalent au nombre des ions percutant
I’échantillon. Pour un faisceau ionique continu, un courant des ions / et une aire mesurée A, le

nombre des ions par unité d’aire (pendant un temps t) est donné par [2] :

@(ions/cm?) =% Otédt (1)
Ou:
@(ions/cm?) : Dose implantée mesurée.
A : Aire implantée en cm?.
I : Courant du faisceau en ampere.

q = n e : Charge portée par un ion a un état de la charge n et e est la charge élémentaire en

coulomb.

t : Durée entic¢re de I’implantation en seconde.



L’erreur introduite pendant la mesure du courant ionique net ( [,,;) en raison de I’influence des
¢lectrons secondaires et des ions secondaires est corrigée via l’utilisation d’une cage a une
¢lectrode électro-statiquement négative (appelée ’antiparasite cylindrique) ou une cage a
écran magnétique (nommée I’antiparasite magnétique). Cette cage permet de supprimer
(antiparasiter) le courant des €lectrons secondaires (I, ) et celui des ions secondaires chargés
négativement (I;s~ ). Des cages ayant un coefficient bas de la pulvérisation doivent étre
installées afin de minimiser le courant des ions secondaires chargés positivement (I;;*). En

finalité, on écrit [2] :

Iy = Ii+ + I +1is — Iis+ (2)

Aimant danalyse Lentille de

Tfocalisation

- “
Pieges pour
} newtres et scan X Scan 'y

*.

Acceleration
de 0 4 180 KV

Extraction 20 KV

Source d'ions

Figure 1 : Schéma simplifié d’implanteur ionique [12].



V. Interaction ion-matiére

Les ions primaires énergétiques interagissent avec les atomes des matériaux cibles (noyaux et
¢lectrons) par des collisions ou un transfert d’énergie a lieu. A chaque collision, on note un
ralentissement des ions (pénétrant la cible) et également une déviation de la trajectoire. Ces
collisions se manifestent par les processus d’arrét des projectiles, leurs parcours et leurs
distributions dans le solide. D’autre part, elles sont a 1’origine de I’endommagement de la
cible comme le déplacement des atomes du réseau, I’excitation électronique et la production

des phonons [2,16,17], (Fig.2).

Produits de

0 atrodiffuseé o .
lons retrodift s réaction nucléaire

Emission :lu photon Electron Auger

Atome de recul emis /rayons-X
Atome lon Suiface du
pulérisér mateériau
AN\ AN
a ) )
Diffusion Diffusion lonisation
ion noyau v ion-électron " =
L -
s-électrons Electrons
Cascfu!e g Auger rayons-X
collision .
Electrons
oo o B secondaires
Deplacement o o
Paires de , atomique < /  Paires ét Changements de
Frenkel ~ ‘ a liaison chimique
-
-
Dislocations / fautes iy Bt id
d’empilement N ¢ Excitons RS,
" - emmagasinée
E . » Phonons
-
et Chaleur

emmagasinée

Figure 2 : Représentation schématique des différents phénomenes ayant lieu par interaction

ion-matiere [17].



V.1. Potentiel interatomique d’interaction

La connaissance du potentiel interatomique est un facteur crucial, par 1’étude des interactions
ion-solide, car il permet de déterminer le taux de la perte d’énergie des ions qui pénétrent le
matériau. Considérons deux atomes de masse M; et M, et de nombre atomique Z;et Z,

respectivement. Si 7 est la distance d’interaction entre ces deux atomes, 7, est I’espacement

entre deux atomes voisins et a, rayon de Bohr (ay = 0.53 A), trois cas peuvent étre envisagés

[14].
e > T

A ces distances interatomiques relativement élevées, le potentiel interatomique est proche de
zéro. Cependant, lorsque deux atomes s’approchent de sorte que les niveaux externes (la
valence) se chevauchent, des interactions attractives apparaissent par le potentiel de Lennard-

Jones [14]. Il s’exprime par [18] :

12 6
0 =1e @) -
D’ou:
€ : Profondeur du puits du potentiel au minimum de V ().
o : Séparation entre particules a V(r) = 0.

o r<<a0:

Dans ce cas, les noyaux des deux atomes deviennent le pair le plus proche de particules
chargées dans le systetme. Leur potentiel interatomique coulombien (interaction entre deux

noyaux) s’écrit [14,19] :

Z1Z,e?

V(r) =22 @)

L] a0<r<T0:

A ces distances intermédiaires, une énergie potentielle positive se produit avec une force
répulsive entre les deux atomes. Les contributions majeures a ce potentiel sont : la répulsion
¢lectrostatique entre les deux noyaux positivement chargés et I’énergie requise quand le

processus de chevauchement des électrons augmente.
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Ainsi, il y a une réduction du potentiel interatomique coulombien a cause de 1’écrantage
¢lectrostatique des charges nucléaires par la charge d’espace des électrons internes. Le

potentiel interatomique est alors un potentiel coulombien écranté qui s’écrit [14,19,20] :

2
OEECSNG ()
Ou y(r) est la fonction d’écran.

En réalité, la fonction d’écran tend vers zéro pour les distances interatomiques longues

contrairement aux distances courtes ou elle tend vers 1’unité.

V.1.1. Types des fonctions d’écran

Le développement de la fonction d’écran exige un modele atomique comme un point du

départ.

V.1.1.1. Modéle classique

Les modeles statistiques sont les plus simples, ils permettent de calculer facilement la
distribution de la charge des atomes en collision. Les principales distributions classiques de la
charge sont données par Thomas-Fermi, Bohr, Moli¢re et Lenz-Jensen [14]. Elles ont été
développées en se basant sur le numéro atomique et sans tenir en compte des informations sur
la structure de la coquille électronique [14,20]. L’approche de la création des fonctions
d’écran interatomiques, pour des atomes classiques, est basée sur 'utilisation du potentiel
d’un atome singulier puis sur I’ajustement du rayon d’écran pour le potentiel de deux atomes

[20].
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Les expressions des fonctions d’écran utilisées pour le calcul de la distribution de charge

(collision entre deux atomes) sont citées ci- dessous :

e Fonction de Thomas-Fermi

La fonction d’écran de Thomas-Fermi ne peut pas étre résolue analytiquement, mais il existe
des formes approximatives suggérées. La forme la plus récente et la plus connue est appelée

I’asymptotique de Sommerfeld [14,20], elle est exprimée par :

-3

Xrr(x) = (1 + (g)/l>7 (6)
Ou:

A =0.8034 et a = 122/3

x=r/arr
Tel que :
0.8853 q,
arr(Qringhara) = —2 =z, (7)

(23 +23)2

p ¢ oulier - _0.8853ag
our un atome singulier : arp = — 73

Toutefois, on note qu’il existe deux autres formes plus simples et plus approximatives

proposées par Lindhard et al. [14], il s’agit de :

r

xrr(r) =1-— Gr o )
xrr(r) =1— 2 9

11



e Fonction de Bohr

La forme la plus simple est donnée par la relation ci-dessous [20] :

Xponr(x) = exp(—x) (10)
Tel que :

¢ X = r/agyn, pour I'utilisation de I’atome de Bohr (modéle atomique de Bohr).
Ou

agonr - Rayon d’écran de Bohr pour deux atomes (Z; et Z,)

Ao

2/3 2/3
(22 + 72312

Aponr =

a, : Rayon de Bohr pour un atome singulier.

% x = r/arp pour I'utilisation de I’atome de Thomas-Fermi

e Fonction de Moliére

Elle est valable pour les grandes valeurs de x, elle a la forme suivante [20] :

xm(x) =[0.35 exp(—0.3x)] + [5.5 exp(—1.2x)] + [0.1 exp(—6.0x)] (11D
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e Fonction de Lenz-Jensen

Elle est exprimée par la forme fonctionnelle suivante [20] :

X1y (x) = [0.7466 exp(—1.038x)] + [0.2433 exp(—0.387x)]
+[0.01018 exp(—0.206x)] (12)

On note que les expressions des fonctions d’écran données précédemment sont valables pour
deux atomes en collision. Dans le cas d’un atome singulier, il suffit de remplacer le rayon

d’écran a;r (pour deux atomes) par celui d’un seul atome.

V.1.1.2. Modéle Quantique

A T’encontre des fonctions précédentes, il y a un autre type des fonctions d’écran qui repose
sur le modele atomique quantique de Hartree-Fock. Il est adéquat pour les paires atomiques
arbitraires. L’utilisation des distributions des charges basées sur ce modele crée des
changements importants dans les détails du potentiel d’interaction. Ziegler, Biersack et
Littmark prolongerent, en 1985, 1’étude faite par Wilson et al. (1977) en performant des
calculs détaillés des potentiels interatomiques pour 261 paires atomiques [14]. Le calcul du
potentiel total d’interaction a permis de produire la fonction d’écran universelle, y, (x), qui

s’écrit [14] :

Xu(x) = 0.1818 ¢ 732X + 0.5099 ¢ 09432X + (0.2802 ¢ 704928% 4 0.02817 ¢~02016* (13
u
Tel que :

x=r/a,

a,, : Parametre d’écran proposé par ZBL, sa formule est [14] :

0.8853a,

Ay = =552 o093
Z$'23 +Zg'23

(14)
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V.2. Mécanismes d’interaction ion-matiére
V.2.1. Matériau amorphe

Pendant le ralentissement d’ion dans un matériau, 1’ion projectile délivre son énergie aux
atomes de 1’échantillon ciblé selon deux voies de la perte d’énergie, nommées ¢€lastiques et
inélastiques. Dans le cadre de la théorie LSS (Lindhard, Scharff et Schiott) qui s’intéresse aux
interactions des ions avec les matériaux amorphes, on suppose 1’absence de I’effet de la
canalisation, de la diffusion et des interactions avec les défauts. La perte d’énergie par
collisions élastiques est appelée le pouvoir d’arrét nucléaire (dE/dx),. En plus, une autre
perte provient des collisions inélastiques avec les ¢€lectrons dans la cible, c’est le pouvoir

d’arrét électronique (dE /dx), [2].

L’approximation que ces deux pertes d’énergie peuvent étre traitées indépendamment ou la
perte totale d’énergie par unité de la longueur est donnée par la somme de ces deux

contributions [21] :

(&)~ (). ), as)

V.2.1.1. Pouvoir d’arrét nucléaire
e Cas du potentiel de Thomas-Fermi (LSS)

Le pouvoir d’arrét nucléaire peut étre dérivé d’un potentiel coulombien écranté qui est
originalement donné par Lindhard, Scharff et Schiott pour calculer le parcours des ions dans

le solide (Fig.3). Le pouvoir d’arrét nucléaire s’écrit [22] :

(%)n = —N S,(E) = —N f TmadeZ(TE) dr (16)

Tmin
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Tel que :
S, (E) : Section efficace d’arrét nucléaire.
N : Densité atomique volumique.

T : Energie transférée a 1I’atome cible.

do(E)
dr
atome cible.

: Probabilité pour qu’une particule perde une énergie entre T et T + dT au profit d’'un

La forme de , 0(E), dépend de la fonction du potentiel entre I’ion et ’atome cible. L’énergie
minimale transférée pour déplacer un atome de son site dans le réseau est souvent de 20

a30el.

Dans la plupart des cas, une énergie non dimensionnelle (énergie réduite), €, et un parcours
sans dimension, §, remplacant 1’énergie dimensionnelle E et le parcours dimensionnel x sont

utilisés [22].

- _H g 17
T M+ M, Z,Z,e2 a7
5 = xNMAr a,? — (18)

2 LM+ My)?
a;, : Rayon d’écrantage de Lindhard pour I’interaction de Thomas-Fermi (arr) (€q.7).
Donc, I’énergie réduite s’écrit [22] :

-1/2
32,53 My(22 +22°) E(KeV) (19)

€ = e

My + M;)Z4Z,
Ou

M, : Masse du projectile.
M, : Masse d’atome cible.

E(KeV) : Energie du projectile en KeV/.
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La relation entre la section efficace d’arrét dimensionnelle, S, (E), et non dimensionnelle,

S, (€), est donnée par [22] :

S _ ZyZMy 5
W(E) = M, + M, 4me*ay Spy(€) (20)

Donc :

Z,2,M
S (E)(eVem?) = 8.462 10715 172 1

Sn(€) (21)
1/2 °n
(M, + My) (227 + 227%)

Donc, le pouvoir d’arrét nucléaire est [22] :

dE 7,7, M

(E) (eVnm=1) = 509.6 it 5O 22)
n My (M, + My) (227 + 72/%)

Ou:

p : Densité massique (g cm™3)

Une expression analytique simple pour S,,(€) basée sur un potentiel appelé krypton-carbone

Kr-C a été proposée par Wilson et al. [22] :

0.5In(1 +¢)
€+ 0.10718 037544 (23)

Sn(e) =

Notons que la fonction d’écran appropriée au potentiel Kr-C s’exprime par [22] :

Xir—c () = 0.190945 ¢~0131825x 4 (0473674 ¢~0-63717% 4 (0335381 ¢~ 1919249%  (24)
Tel que :

x=r/a,
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e Cas du potentiel universel

Le calcul demeure celui utilis¢ dans le cadre de la théorie LSS mais I’interaction de Thomas-
Fermi est remplacée par celle de ZBL. Les résultats obtenus en utilisant le potentiel universel
ZBL sont plus précis et I’intervalle de I’énergie réduite, €, est plus large que celui de Thomas-
Fermi (utilisé dans la théorie LSS) [19]. La figure (3) représente la comparaison entre la
section efficace d’arrét nucléaire calculée par le modele ZBL et celles calculées par des autres

modeles classiques.

L’énergie réduite de ZBL est [4] :

__M g 25
CTM, + M, Z,Z,e2 (25)
Ainsi,

32530 M
€ 2 E(eV) (26)

(M, + My)2,2,(23 + 23)

La section efficace d’arrét nucléaire universel de ZBL d’un ion d’énergie E, dans le systeme

du laboratoire (ou I’atome cible est en repos c'est-a-dire pas de recul) est donnée par [19,23] :

8.462 10715 7,7, M,

STl(EO)(evcmZ/atome) = (M1+M2) (Zi).23+Zé).23) S'l’l(E ) (27)
Tel que :
0.5In(1+1.1383 ) )
= <
S"(e) €+0.01321 €9-2116.40,19539 €05 ° Ste <30 (28)
l )
S,(e) = ’;(EE) ,Sie>30 (29)
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Figure 3: Comparaison entre la section efficace d’arrét nucléaire calculée par le modele ZBL

(courbe continue) et celles calculées par autres modeles classiques [19].

La section efficace d’arrét nucléaire est identique pour toutes les fonctions d’écrans si € > 10,

mais il a y une différence remarquable pour les valeurs inférieures a 10.

V.2.1.2. Pouvoir d’arrét électronique

Le calcul théorique du pouvoir d’arrét électronique est plus compliqué que celui nucléaire.
Son approche est concue comme une collision binaire entre un ion et un ¢électron de la cible

solide [24].

Il existe deux régimes d’arrét €électronique [19] :

V.2.1.2.1. Régime basse énergie

Le pouvoir d’arrét électronique peut étre décrit par le modele de Firsov ou celui de Lindhard-
Scharff-Schiott (LSS). Dans cette gamme d’énergie, les ¢lectrons internes de la cible
participent moins a 1’arrét électronique et la probabilité¢ de la neutralisation augmente [19,22,

24].
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e Modzé¢le de Firsov

La description théorique du pouvoir d’arrét ¢lectronique est basée sur un modele géométrique
d’échange des moments entre le projectile et 1’atome pendant la pénétration dans le nuage

¢lectronique [24].
e Modele LSS

Le milieu dans lequel se produit I’interaction est décrit comme un gaz des ¢lectrons libres ou

un plasma [16,23]. La section efficace d’arrét électronique s’écrit [19,22] :

3.8310715 2,7/6 7,
(Z2/3 + 72/3)3/2 M11/2

Se(E)Lss = E(KeV)'2 (eVem?) (30)

Le pouvoir d’arrét électronique s’écrit [22] :

dE ALY B
_ (EL = 231.6 p(gem B)W E(KeV)Y? (eVnm™1) (31)

p : Densité massique de la cible (gem™3).

En notation réduite (forme indimensionnelle), on utilise la méme conversion appliquée pour

la perte nucléaire [22] :

Z1Z,M, 2
Se(E) = m 4me“a, Se(E) (32)

Donc [19,22] :

3/2
7,23 7,112 (1 + %)

1/2 = Kel/2 23
12.6 (Z2/3 + Z2/3)3/4 M21/2 € € (33)

Se(e) =

Avec K de ’ordre de 0.1 2 0.2.
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V.2.1.2.2. Régime haute énergie

Le probléme est traité par la théorie de Bethe-Bloch. La section efficace d’arrét électronique

s’exprime comme [19] :

4me*7, 7,
Se(€) = WL(U) (34)
Avec
2m,v? v\ v? C vy
L(v)—ln< I )—ln(l—ﬁ>—ﬁ—z—2—§ (35)

I : Energie moyenne d’excitation, pour la plupart des ¢léments [ = 10 Z, eV

En absence des corrections concernant la vitesse relativiste et la structure électronique, on

obtient [19]:

- (d—E) = NS, () =

(36)

dx

4me*Z,* NZ, n <2mev2>
i

m,v?

- dE . -
Lorsque NZ, estennm™1 et esten eV, (E) est donnée en eVnm™1.

e
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V.2.2. Matériau cristallin
V.2.2.1. Canalisation

L’effet de la canalisation exige que les ions incidents soient alignés par rapport a un axe ou un
plan du cristal de sorte que cette orientation ne dépasse pas un petit angle dit 1’angle critique
qui est défini comme 1’angle maximal des projectiles incidents pour qu’ils demeurent dans la
trajectoire du canal (Fig.4). Cet angle, typiquement moins de 5 dépend de 1’énergie du
projectile, de son espéce et du substrat. Une estimation raisonnable de I’angle critique auquel
la canalisation se produit peut étre obtenue théoriquement par I’approximation de Lindhard
(1965) [14]. Selon ce dernier, un potentiel transversal écranté (généralement sous la forme de
Thomas-Fermi) décrit la collision entre I’ion et les atomes constituant le canal. Ce modele
classique de la collision est uniquement valable pour : de petits angles de la diffusion, des
collisions fortement corrélées, des collisions ¢€lastiques entre deux corps et la perfection du
cristal. La perte d’énergie, principalement ¢lectronique, est plus basse ce qui donne un
parcours plus long que ceux des ions non canalisés [2]. Les ions qui subissent un arrét

¢lectronique élevé produisent un pic élevé de la canalisation [25].

Figure 4 : Représentation schématique de la trajectoire d’un ion canalisé [2].

L’expression de I’angle critique axial qui est préférée pour des ions lourds aux énergies en

kilo-électron volt s’écrit comme [14] :

1/2

ye = (2 -20) 37)
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Ou I’angle caractéristique, 1, est [14] :

 (22,7,e*\"* .
gy = (2 (38)

Tel que :
arr : Rayon d’écran de Thomas-Fermi.
E : Energie des particules incidentes.

d : Distance entre deux atomes successifs le long du canal.

La canalisation planaire signifie que les ions énergétiques sont conduits par des plans

atomiques du réseau, I’expression de 1’angle critique dans ce cas est [2]:

1/2
7T21Z262Nd CaTF
p=( ’ (39)

E
Tel que :
N : Densité atomique de la cible.

d,, : Distance interplanaire.

C : Constante de Lindhard qui égale approximativement 3%

V.2.2.2. Distribution des ions canalisés

La distribution des ions canalisés dépend de la préparation de la surface, la température du
substrat, I’alignement du faisceau et du désordre produit deés le processus de 1’implantation
lui-méme. Les ions canalisés pénétrent plus profondément dans la cible que ceux non
canalisés formant une distribution gaussienne caracterisée par le parcours projete (R,) et la

deviation standard (AR,) (Fig.5) [14].
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La partie canalisée des ions implantés a une distribution de la forme [14] :
N(x) = exp(=x/4.) (40)
Tel que :

A¢ : Parcours maximal des ions canalisés.

N(x)

Figure 5 : Distribution des ions d’As (100 KeV') implantés dans Si. La courbe continue traduit
I’implantation canalisée le long de ’axe < 100 > et la courbe pointillée pour I’implantation

non alignée [2].

V.2.2.3. Réduction de la canalisation

La procédure la plus connue pour minimiser la canalisation est de tilter (désorienter) la
surface du cristal, par rapport a la direction du faisceau ionique incident, généralement par 7

de sorte que le réseau semble dense a cette orientation. Néanmoins, les atomes restent alignés
par un groupe de plans hautement symétriques ce qui laisse produire une canalisation planaire
comme le cas de silicium par exemple. Donc, les cristaux doivent aussi étre orientés a une

direction azimutale (rotation) appropriée pour obturer les canaux planaires [2].
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VI. Distribution des ions implantés
VI.1. Introduction

Une des plus importantes considérations dans la description des interactions ion-matiere est la
distribution des ions implantés en profondeur. Des travaux expérimentaux et théoriques ont
été consacrés pour maitriser les processus de la perte d’énergie qui gouvernent cette
distribution. Par exemple, pour des ions mono-énergétiques a des doses modérées dans un
substrat amorphe, on obtient approximativement une distribution typique de forme
gaussienne. Celle-ci est caractérisée par le parcours projet€ (R,) la déviation standard (AR,)
et la déviation latérale (AR ) [26]. Ces paramétres peuvent étre prévus (calculés) pour tout
ion et substrat via la théorie LSS [25]. Cependant, les cibles cristallines ne conduisent pas a
des profils gaussiens surtout si le faisceau ionique est incident le long d’un axe
cristallographique majeur (canalisation). Des déviations considérables se produisent par
rapport a la distribution gaussienne et une forme asymétrique décrite par la distribution de

Pearson IV est obtenue [27].
VI1.2. Distribution gaussienne

Sur la figure ci-dessous, on représente un profil de concentration N(x) de forme gaussienne.
Les paramétres R, et AR, sont €galement représentés. D’apres la littérature [28], ces deux
quantités sont dépendantes des valeurs des masses M; et M, du projectile et de la cible

respectivement (Fig.7).

Concentration d'impureté

'|.|'-|'|_ '||'-|'|_
Profondeur

Figure 6 : Représentation de la distribution gaussienne symétrique d’un profil d’ions

implantés [28].
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(a) M, =M,

{b) M, > M,

Concentration
Concentration

Frofondeur Frofondeur

Figure 7 : Distribution en profondeur des ions implantés dans une cible amorphe pour

M, < M, et M, > M, [28].

VI1.2.1. Moments de la distribution gaussienne

Comme mentionné précédemment, la distribution gaussienne posseéde une forme symétrique

qui est caractérisée par les moments suivants:

e Parcours des ions implantés

Le parcours R d’un ion avec une énergie initiale E; dans un matériau cible peut étre déterminé

a partir des pouvoirs d’arrét nucléaires et électroniques (Sn (E),S.(E )) [29]:

R= ! [ dE 41
_Nof S,(E) + S.(E) (41

Ou N est la densité de la cible solide.
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e Parcours projeté

La projection du parcours des ions implantés sur la direction de 1’orientation du faisceau

ionique (Fig.8) est appelée le parcours projeté (R,). Sa formule générale s’¢crit [30,31] :

R, = %f x N(x) dx (42)

Ou:
N(x) : Concentration des ions implantés au point x.

@ : Dose des ions implantés (¢galement appelée le facteur de la normalisation). Elle s’exprime

par [14,30] :

0= f ' N(x)dx (43)

Une expression analytique approximative du paramétre R, a €t€ proposée par Lindhard et al.

(1963) [14,19] :

R
R. =
P14+ (M,/3M,)

lon & basse
Energie
—

lon & haute
Energie

(44)

’ 3

Figure 8 : Illustration du parcours genéral et du parcours projet€ R, des ions implantes dans

une cible [6].
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e Déviation standard (straggling)

La formule générale de 1’écart au parcours projeté est donnée par [30,31] :

1 +
== f (x—R,) N(x) dx (45)
0

L’écart projeté des ions peut également étre approximé en mati¢re du parcours projeté et les
masses M; et M, caractérisant les ions implantés et les atomes de la cible respectivement.

D’aprées Lindhard et Scharff [2], la déviation standard s’exprime par :

(46)

e Déviation latérale AR
C’est I’écart du parcours projeté sur le plan perpendiculaire a la direction d’incidence, il
s’écrit [31] :

2 _1,0+ 9
AR ? = @fo y% N(y) dy 47)
Ou:

N (y) : Concentration des ions implantés sur la direction y perpendiculaire a celle x.

VI1.2.2. Profil de la concentration
La distribution des ions implantés dans milieu considéré amorphe s’écrit comme [32] :

(x - Rp)z

48
" 20R,? (45)

N(x) - max exp [

I1 est également possible de donner une distribution selon les deux directions perpendiculaires

x et y via ’expression suivante [25] :

R
N(x,y) = Niax €xp [ AR”3 ] exp [ " 2] (49)
Ou le maximum du profil de la concentration (pour x = R,) est donné par [2,14] :

1) 04(25
Nimax N( p) \/_AR ARp

(50)
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V1.3. Distribution de Pearson IV
V1.3.1. Moments de la distribution de Pearson IV

Le parcours projeté (Rp) et la déviation standard (AR,) demeurent eux-mémes mentionnés

précédemment, la distribution de Pearson IV est aussi caractérisée par [27] :

e Obliquité y (Skewness)

Elle caractérise I’asymeétrie de la distribution (c'est-a-dire le positionnement du sommet de la

courbe par rapport a R,), elle estimée par la relation [27,31] :

1

0 AR

% f+ (x —R,)> N(x)dx (51)
0

e Ecrasement du pic £ (kurtosis)

Son expression est donnée par [27,31] :

!
@ AR}

I f+ (x — Ry)* N(x)dx (52)
0

On note que pour y = 0 et § = 3, la forme du profil de la concentration est gaussienne.

V1.3.2. Profil de la concentration

La concentration d’un dopant dans la cible est donnée par [27] :

-m

N(x)=C [1 + (xa;)l)zl exp [—v tg1 (x — A)] (53)

a

C : Constante de la normalisation (dose implantée) obtenue par la formule (43).
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En pratique, les moments, Ry, AR%, y et 8 sont connus et les paramétres recherchés sont [27] :

6(8 —y%—1
r=2m-n=30—L " (54)
e r(r—=2)y (55)
J16(r — 1) — y2(r — 2)2
a= %\/16(7‘ —1) —y2(r —2)2 (56)
1
Asz—Z(r—Z)yARp (57)

VII. Endommagements causés par I’implantation ionique
VII.1. Défauts et cascade des collisions

Comme I’ion incident est ralentit dés sa pénétration dans la cible, il fait des séries de
collisions avec les atomes hotes. Si ces atomes du réseau regoivent une énergie supérieure a
I’énergie du seuil du déplacement (par collision nucléaire) et qui est & I'ordre de 20 a
50 el ils seront reculés de leurs sites. Des lacunes seront créées pour former des défauts
simples (appelés les paires de Frenkel) ou des défauts plus compliqués. Cette création dépend
du rapport M; /M, de 1’énergie d’ion, de la dose, du courant et de la température de la cible.
Lorsque le transfert d’énergie est relativement grand, ces atomes déplacés (défauts) peuvent
causer a leur tour des déplacements d’autres atomes pour former une cascade des reculs. Pour
des énergies de projectiles suffisamment élevées (E, > quelques KeV), la distance entre les
atomes du premier recul PKA (primry knock-on atoms) est appréciable et chacun d’eux peut
étre considéré par entamer une sou-cascade indépendante. A chaque sou-cascade, certains
atomes de la cible regoivent une énergie suffisante pour qu’ils soient €jectés de leurs sites,
dans réseau, en formant des reculs secondaires. Ceux-ci continuent le méme processus aussi
longtemps que 1’énergie est encore suffisante. Une fois 1’énergie ne permet pas de faire les

sou-cascades, elle est dissipée comme une chaleur au réseau [2,32].
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A la lumiere de cette notion de cascade de collisions, les programmes de simulation de Monté
Carlo (collisions binaires indépendantes) ont été élaborés pour étudier les déplacements
atomiques. Quand I’énergie devient inférieure a quelques centaines d’¢électron-volts,
I’approximation de collisions binaires ne s’applique plus. Les déplacements atomiques sont
alors produits par des collisions de remplacement auxquelles un atome remplace de ses
voisins au lieu de reculer loin de son site initial. C’est la conception de la simulation de la
dynamique moléculaire. En comparaison avec la distribution des ions implantés, le maximum

de la distribution des défauts en profondeur est toujours décalé vers la surface [2,32].

Sur la figure ci-dessous, on voit que les ions lourds pénétrent moins que les ions 1égers mais

ils créent plus de défauts locaux [33].

lon léger #{f_ lf/w{ﬁﬂ N _ _
Incident X I l/IT_Z' _<L ~

(a)

lon lourd
an lour r—%}ﬁ“*ﬁ

Incident

(b)

Figure 9 : Schématisation des endommagements causés par ion léger (a) et ion lourd (b) avec

la méme énergie [33].

VIL.2. Nombre des défauts ponctuels

Le nombre moyen d’atomes déplacés dans une cascade produite par un atome du premier
recul est dit la fonction des défauts. Celle-ci a été proposée par Kinchin et Pease (1955). La
cascade est supposée étre créée par des séries de collisions binaires élastiques (i.e. ’arrét
¢lectronique et n’importe quel effet de la structure du cristal sont négligés). Un atome du
réseau recevant une énergie moins que celle du seuil du déplacement E; n’est pas déplacé ;
ceux recevant une énergie entre E; et 2E; sont déplacés mais ils ne peuvent pas produire des

déplacements supplémentaires.
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La prise en compte de 1’arrét électronique et des interactions atomiques permet de donner la

fonction modifiée de défauts de Kinchin-Pease qui s’écrit comme [1,19] :

0 0<E<E,
1 £, <k <td
N4(E) = ¢ 3 (58)
E 2F
SZV( ) dSE<
2E, $
Tel que :

¢ = 0.8 : Facteur d’interaction atomique, il dépend faiblement de la forme du potentiel

écranté.

v(E) : Energie totale déposée, elle est de 20 a 30 % moins de la section efficace d’arrét

nucléaire (2 cause de la perte électronique).

VIL.3. Dose critique d’amorphisation

Elle est approximativement estimée par la formule suivante qui suppose que tous les atomes

de la cible sont déplacés [2]:

8. — 2 E;N,; -
« = (E/dv), 9
Tel que :

N; : Densité atomique de la cible.

E; : Energie du seuil du déplacement.

(dE /dx),, : Perte d’énergie par unité de la longueur a une collision nucléaire.

Toutefois, on note une sous-estimation de cette dose a cause des effets d’annihilation (recuit)
pendant I'implantation comme par exemple la diffusion des lacunes a ’extérieur et les

collisions avec les atomes déja déplacés [2].
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Le tableau suivant donne des résultats calculés des doses d’amorphisation pour des ions

implantés dans le silicium a I’ambiante.

Ion Masse molaire Dose critique d’amorphisation
atomique (g.mol™) (ions cm~2%)

B 11 8.10%°

Al 27 >5.10"

P 31 6.101*

Ga 70 2.1014

As 75 2.1014

Sb 122 1.10

In 204 1.104

Bi 209 5.1013

Tableau 1 : Dose critique d’amorphisation des ions communs dans le silicium a la température

ambiante [2].
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VIII. Recuit thermique

L’objectif principal du recuit thermique, d’un matériau endommagé par implantation ionique,

est I’activation électrique des dopants et la guérison des défauts.

Le recuit thermique conventionnel est un traitement qui a été initialement appliqué autour de
450 °C. Comme il a été insuffisant pour permettre 1’activation électrique des dopants et la
guérison complétes des défauts, une augmentation de la température de 650 a 1200 °C a été

appliquée [34].

La recroissance des défauts se fait par épitaxie en phase solide (EPS) ou une couche amorphe
se recristallise épitaxialement, I’interface amorphe/cristal bouge vers la surface, sur un
substrat monocristallin a une température inférieure du point de la fusion. Dans le cas du
silicium, la croissance EPS devient perceptible a partir de 500 °C . La vitesse de la croissance
EPS differe significativement selon ’orientation du substrat, sa température (Fig.10) et les

impuretés présentes dans 1’échantillon [35].

Figure 10 : Dépendance des vitesses d’EPS avec la température pour les orientations (100),

(110) et (111) d’un substrat de silicium [35].
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IX. Conclusion partielle

L’implantation ionique est un processus précis et rapide, il permet d’introduire des ions
désirés dans une cible solide. La description de la collision (élastique ou inélastique) du
projectile avec 1’atome cible repose sur le potentiel d’interaction. Le déplacement des atomes
du matériau cible cause des endommagements dans ce matériau qui sera traité thermiquement

pour la guérison des défauts et I’activation €lectrique des dopants.
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Chapitre Il

Notions génerales sur les techniques de

caracterisation RBS et micro-durete



I. Spectrométrie de Rétrodiffusion Rutherford (RBS)
I.1. Introduction

C’est une technique d’analyse surfacique des matériaux [36]. Cette méthode repose sur la
détection des particules chargées positivement et qui sont rétrodiffusées élastiquement par les
noyaux constitutifs du matériau a analyser. Elle permet, en principe, de séparer les éléments

en fonction de leurs masses et de déterminer leurs distributions [37].

I.2. Principe

L’échantillon est bombardé par un faisceau ionique d’hydrogéne ou d’hélium. Par la suite,
une rétrodiffusion des ions, pénétrant la cible, a lieu a cause des collisions élastiques avec les
atomes du spécimen. La mesure d’énergie des particules rétrodiffusées et la répartition de ces

dernieres permet d’obtenir un spectre RBS [37].

I.3. Avantages et inconvénients
Cette technique de caractérisation possede des avantages et des inconvénients [38] :
1.3.1. Avantages
- Non destructive et rapide.
- Utile pour étudier la cristallinité des matériaux.
- Mesure de 1’épaisseur des couches minces.

- Connaissance de la steechiométrie, la nature, la quantité, la distribution en profondeur des

¢léments dans un échantillon et les profils de la diffusion.
- Etude du contact matériau-matériau.
- Analyse des échantillons soit conducteurs ou isolants.

- Possibilité d’analyser des plaquettes complete jusqu’a 300 mm.
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1.3.2. Inconvénients

- Sensitivité non sévere a des éléments 1égers comme B, C, N et O dans la présence des

¢léments lourds.

- Difficulté de distinguer entre un signal d’une masse légere a la surface et celui d’une masse

lourde située en profondeur.

- Aire analysée réduite (2 mm au diamétre).

1.4. Instrumentation

Un systetme RBS se compose d’une chambre évacuée (source des ions) contenant un
générateur des ions d’hélium ou de protons, un accélérateur, un analyseur magnétique, un
collimateur, une chambre d’échantillon, un détecteur et un systéme de 1’amplification et de la

sauvegarde (Fig.11).

Analyseur
magnétigue ﬁ .__-::u‘___
-

1 Accélérateur - — — —D*" - “
““Détecteur

Courant de cible

Analyseur
rmulti-canaux

Figure 11 : Schéma du dispositif expérimental RBS [39].
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I.5. Concepts principaux de RBS

I.5.1. Facteur cinématique

Lorsqu’une particule de masse M; et d’énergie cinétique E, = % M;v,? fait des collisions
¢lastiques avec les atomes stationnaires de la cible M, un transfert d’énergie vers ces atomes
a lieu (Fig.12). La collision entre deux particules isolées reste élastique si 1’énergie du
projectile est trés grande en comparaison avec I’énergie de liaison des atomes de la cible [36].
L’application des principes de la conservation d’énergie et d’impulsion permet de calculer le

facteur cinématique dont la masse d’atome cible est déterminée.

On écrit [40]:

~Myv? = SMyv? + - M,v? (60)
M;ivy = M,v; cos 0 + M,v, cos @ (61)
0=M;v,sinf — M,v,sin® (62)
Ou:

vy : Vitesse initiale du projectile.

v, : Vitesse du projectile apres la collision €lastique.
v, : Vitesse d’atome cible apres la collision €lastique.
6 : Angle de la rétrodiffusion du projectile.

@ : Angle du recul d’atome cible.
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Atome cible

Figure 12 : Schéma représentant une collision élastique entre un projectile de masse M;et un

atome cible de masse M, au repos [39].

En absence de recul, le rapport entre les vitesses de la particule est [40] :

, 2
V1 l +(M2-M?sin?0)/2+M,cos6 ]
Vo M1+M2

On prend le signe (+) pour M; < M,.

D’ou

. 2
Ey [ (M2 -M?sin?0)/2+M,cos6 ]

Ey M,+M,

Ce rapport est appelé le facteur cinématique K.

. 2
K = l (M2 -M?5in?0)Y/2+M cosb ]
M.{+M,
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1.5.2. Section efficace de la rétrodiffusion

La probabilité de la rétrodiffusion d’un ion pénétrant un spécimen est en général décrite par la
section efficace de la rétrodiffusion d’un atome cible. La notion de la section efficace

différentielle de la rétrodiffusion est donnée par [41] :

do(0) Nsc,dn
0 = —sedd

Ou:

do(6)

10 df : Section efficace différentielle de la rétrodiffusion.

Nscan - Nombre des particules rétrodiffusées dans un angle solide différentiel d{2 par unité du

temps
Ninc - Nombre des particules incidentes sur la cible par unité du temps.

(Nt) : Densité de la cible en cm™2.

La section efficace différentielle de rétrodiffusion Rutherford peut étre calculée par le modéle
classique d’une force unique négligeant ainsi I’effet d’écran (entre deux charges positives). La

force de répulsion F est donnée par la relation [36] :

_ lezez

r2

F (67)
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La section efficace de la rétrodiffusion dérivée par Rutherford est [40] :

_ Z1Ze% 5 1
a(8) =( 4E ) sin*(0/2) (65)

Ou:

E : Energie du projectile juste avant la rétrodiffusion.
Z; : Numéro atomique du projectile.

Z, : Numéro atomique de 1’atome cible.

0 : Angle de la rétrodiffusion.

La section efficace totale de la rétrodiffusion est la somme des sections efficaces

différentielles sur tous les angles différentielles de la rétrodiffusion d{2, on écrit [40] :

o= | (d—") dn (69)

an

La section efficace totale de rétrodiffusion Rutherford est [36]:

2

2 1/2
2 [cos 19+<1—M—12 sin29> ]
1 M3

0ot (0) = (222) (10)

2E sin%0
[1

172
2
M ,
—— smze]
M>

Tel que [42] :

e2\?

(£) =2.073107% cm? = 0.02073 barns pour E = 1 MeV.

40



1.5.3. Perte d’énergie

Quand les projectiles 1égers pénétrent un matériau solide, ils perdent leur énergie a travers des

interactions électroniques qui provoquent des excitations et des ionisations des atomes de la

cible, le rayon du noyau atomique est trés petit par rapport aux dimensions atomiques ce qui

aboutit a la négligence des interactions nucléaires [40].

, . _dE iy .
Nous supposons que la perte d’energlea , par unit¢ de la profondeur, causée par chaque

atome est constante le long de la distance parcourue.

L’énergie totale perdue pendant le parcours a I’entrée s’écrit [40] :

t/cosB, dE dE t
) /o5t 2E gy =

0 dx dx |in cos 64

AE;, =

L’énergie totale perdue pendant le parcours a la sortie s’écrit [40] :

t/cosB, dE dE t

AE, ., = dx = — —
out fO dx dx 'OUt cos0,

La différence d’énergie d’un signal appropri€ a un film de profondeur t s’écrit [40] :

K dE 1 dE
AE = KE, — E{(t) zt[cost% Elin malout]
. 1 dE
Sie = E a
On écrit :
K 1
AE = Nt [COS o e(E) +— 5 e(kE)] = Nt [€]
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D’ou:

N: Densité atomique de la cible.

t : Epaisseur qui correspond la différence d’énergie AE.
6, : Angle d’incidence.

6, : Angle de sortie.

€ : Section efficace d’arrét.

[€]: Facteur de la section efficace d’arrét.

1.5.3.1. Différence d’énergie en approximation de la surface

Pour les couches de trés faible épaisseur, la variation relative de 1’énergie le long du trajet
parcourue est tres faible. La section efficace d’arrét et la section efficace de la rétrodiffusion

sont prises a E,, et on écrit [39] :

K

cos 64

1

cos 6,

e(Ey) +

AE = Nt[ s(kEO)] = Nt[e,] (75)

Un fit polynomial des sections efficace d’arrét semi-empirique €(E,) et €(kE}) pour

I’hélium H, est évalué par les deux relations suivantes [39] :
e(Ey) = Ag + ALEy + AE)* + A3E,® + A4Ey* + ASEy® (76)
g(kEo) = AO + Al(kEO) + Az(kEo)Z + A3(kE0)3 + A4(kE0)4 + As(kEo)S (77)

Les valeurs des coefficients Ag, A;, A,, Az, A4 et As sont tabulées par J.F. Ziegler et W.K.

Chu. Ces coefficients sont donnés en 10715 eV cm? /atome tandis que 1’énergie E est prise

en MeV.
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Pour le silicium on a :

4o

Ay

57.97

56.59

-77.66

36.41

7.624

0.5995

Tableau 2 : Valeurs des coefficients Ay — Ag en 1071 eV ¢m? /atome utilisées pour le

calcul de la section efficace d’arrét pour le silicium [39].

1.5.3.2. Résolution de la profondeur

La relation de la résolution de la profondeur 8t et celle d’énergie SE est extraite de I’équation

(73), elle s’écrit comme [40] :

6E
Ot = %z 1_dE (78)

cos 64 Hlin teos 05 a|out

Deux facteurs interviennent a la résolution de la profondeur : la résolution d’énergie 6E et

I’angle de la rétrodiffusion 6.

1.6. Hauteur du spectre d’énergie

L’échantillon est divisé en sous couches d’épaisseurs Ax; de sorte que la largeur d’énergie (&)
reste constante (largeur du canal). La hauteur du spectre pour une sous couche d’épaisseur Ax;

est donnée par [39] :

H; = d(E;)2QN Ax;/ cos 6, (79)
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D’ou:

o(E;) : Section efficace de la rétrodiffusion dans la sous couche i.
£ : Angle solide du détecteur.

Q : Nombre des particules incidentes.

N : Densité de la cible.

Pour I’approximation d’énergie en surface, la hauteur s’écrit [39] :

Hy = 0(E()2Q #

cos 04 (30)
1.7. Profil de la concentration

L’expression de la concentration en profondeur d’une impureté Imp dans une matrice M est

inspirée de I’expression (80), elle s’écrit [39] :

Himp (ESR") om(Eo) (B mp em (B
HM(EO) O-Imp(E-hn) [S(Eo)]% SM(KImpE;ln)

Nlmp(x) = Ny (81)

Tel que la sous couche n se trouve au point x.

Pour le calcul des facteurs qui se trouvent dans 1’expression (81), on se sert des programmes

pour simuler le profil de la concentration.
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I.8. Détermination des paramétres d’implantation ionique par RBS
1.8.1. Introduction

La premicre application de la spectrométrie de rétrodiffusion Rutherford fut I’investigation

des processus de I’implantation ionique [39].

Dans I’exemple, ci-dessous, on représente un spectre RBS d’une cible de silicium implantée a
I’arsenic ¢élucide les résultats qui peuvent étre retirés du signal pour récolter des informations

sur I’échantillon dopé [40], pour élucider les résultats qui peuvent étre obtenus de ce signal.

Les expressions sont prises en approximation de I’énergie en surface et les valeurs de la

section efficace d’arrét et la section efficace de la rétrodiffusion sont tabulés.

Figure 13 : Spectre d’énergie des ions de He (2 Mev) rétrodiffusés d’un cristal de silicium

dopé par ’arsenic a une dose de 1.2 101° jons cm™2 et a une énergie de 250 KeV [40].
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1.8.2. Dose des dopants implantés

La dose d’implantation des dopants d’arsenic distribués en surface de la cible de silicium est

calculée par I’expression suivante [39] :

(NASAX) — Aps0si(Ep) § (82)

Hsi oas(Eo)[&o]si

1.8.3. Concentration maximale

La concentration maximale, en cm™3, des dopants est estimée de la hauteur des deux signaux

de I’arsenic et du silicium. Son expression est donnée par [39].

.
Nas _ Has 0si(Ep) [€0]as
Ng; Hgsi 04s(Eo) [€0]si

(83)

1.8.4. Parcours projeté R,

Si la distribution des ions implantés est gaussienne, on utilise le parcours projeté et la

déviation standard pour décrire le profil de la profondeur, le parcours projeté s’écrit [39] :

R, = —=2 _ (84)

p NSi[So]ils
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I.8.5. Ecart du parcours projeté AR,

C’est la déviation standard de la distribution en profondeur, elle est reliée a la largeur

compléte a mi-hauteur (FWHM) par I’expression [39] :

FWHM corrig

AR, = 2.355 Ng;i[£0]3% (85)
On peut écrire [39] :

FWHMorrig = \/ FWHM}, — FWHMZ,; — FWHMZ, (86)
Tel que :

FWHM, : Largeur compléte & mi hauteur mesurée du signal de As.

FWHMs,,s: FWHM de la résolution du systeme, il s’écrit comme [39] :

FWHM;,s = |E(0.88 Hg; o) — E(0.12 Hg; )| (87)

FWHM : FWHM d’écart d’énergie des ions de H, dans le silicium, il s’écrit comme [39] :

FWHMZ, = 2.355% 47 (Z1€)? Z, Ng; R, = 2.355% (88)

Tel que [42] :

e? =1.4410"1 MeVcm
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1.9. Spectrométrie de rétrodiffusion Rutherford en canalisation RBS/C
1.9.1. Introduction

La combinaison de la spectrométrie de rétrodiffusion Rutherford avec la canalisation est une
technique essentielle dans la caractérisation des matériaux. Lorsqu’ un faisceau ionique est
aligné avec un axe cristallographique majeur (Fig.14), le nombre des particules rétrodiffusées
baisse par rapport, au mode random, a cause de la diminution de la probabilit¢ de
rétrodiffusion. Il est impossible d’effectuer une canalisation dans un matériau amorphe pour

des raisons liées a sa structure.

Figure 14 : Canalisation dans un cristal.

1.9.2. Principe de RBS/C

Les particules énergétiques alignées le long d’un canal, formé d’une chaine atomique,
subissent un potentiel coulombien continu le long de ce canal (Fig.15). Lorsque les ions sont a
une distance assez loin des noyaux des atomes de I’axe cristallographique, plus de 0.01 nm
[40], ils s’écartent d’un angle trés petit par rapport a 1’orientation initiale. En fait, cet écart a
un impact insuffisant sur la trajectoire qui demeure canalisée ce qui réduit le facteur de la

rétrodiffusion des ions (Fig.16).
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Figure 15 : Illustration schématique de RBS/C [2].

Figure 16 : Spectre RBS/C en comparaison avec un autre random [2].
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1.9.3. Paramétres typiques de la technique RBS/C

Certaines caractéristiques fondamentales concernant le faisceau ionique, la manipulation de

I’échantillon et d’autres considérations sont élucidées dans le tableau ci-dessous :

Faisceau Espéce d’ion : He ou H
Ionique Energie d’ion : 1-3 MeV
Courant de faisceau : 1-50 n4
Collimation : < 0.05°

Taille de faisceau : 1 mm au diamétre

Manipulation Résolution angulaire (goniométre): < 0.05°

d’échantillon Limites rotationnelles : minimum de = 90° a chaque axe de rotation
Autres Angle de rétrodiffusion proche de 180°

Considérations Profondeur atteinte : 1-10 um

Résolution en profondeur : 1-10 nm
Résolution latérale : 1mm
Dur¢ d’analyse : 3-30 min

Analyseur multicanaux : mode MCS (Multichannel Scale).

Tableau 3 : Regroupement des parametres typiques de RBS/C [43].
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1.9.4. Applications essentielles

La canalisation est largement appliquée dans le domaine des sciences des matériaux, elle

permet d’étudier [40,43] :

- Transformations des phases comme les martensitiques.

- Croissance épitaxiale d’une couche amorphe.

- Distribution de désordre dans un cristal endommagé.

- Composition et I’épaisseur de la couche amorphe en surface.

- Localisation des impuretés dans le cristal.

1.9.5. Concepts de la canalisation en RBS

Tout ce qui suit va concerner la canalisation axiale car la canalisation planaire n’est pas
extensivement utilisée pour évaluer le profil du désordre et déterminer les impuretés en

substitution.

1.9.5.1. Demi-angle axial ¥4/,

Dans un cristal parfait, ’angle auquel le rendement est égal a la moiti¢ de la somme des deux
., H+H . .
rendements en surface obtenus en mode random H et en canalisé Hy, %, est dit demi-angle

axial 1, /,. Il représente I’angle critique de la canalisation axiale [39,44], (Fig.17).

(H+H )2
Hy |

= Angle detilt —

A min = H

Figure 17 : Profil du rendement angulaire mesuré aux régions proches de la surface [39].
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1.9.5.1.1. Calcul du Demi-angle axial ¥/,

Les valeurs de I’angle critique 14/, sont estimées approximativement par le modéle continu

de Lindhard (1965) ou calculées avec plus de précision par la procédure de Barrett (1971).
» Formule de Lindhard

Lindhard introduisit 1’angle caractéristique y; pour décrire le cas dans lequel la distance (la
plus proche d’une particule d’énergie E au centre d’un axe atomique d’espacement d) est

approximativement égale au rayon d’écran de Thomas-Fermi arp [39].

Yy (degr ) = (2 Z,Z,€*/E d)/? (39)

L’angle critique s’écrit [44]:
Y12(degr ) = ayh, (90)
Ou:
Z, : Nombre atomique du projectile.
Z, : Nombre atomique de la cible.
a : Valeur entre 0.8 et 1.2, elle dépend de I’amplitude vibrationnelle des atomes du réseau.

> Formule de Barrett

Barrett donna une formule semi-empirique valable seulement aux énergies non relativistes

[43].

Yi(degr ) = 0.8 F,() vy on

Tel que :

x=12u/a

a : Rayon d’écran de Thomas-Fermi.

u, : Amplitude de la vibration thermique a une seule dimension.
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Les valeurs de F,(x) peuvent étre obtenues via la figure ci-dessous :

Fp (X}

gl o sdede oo Bao e b doe o

Figure 18 : Valeurs de F4(x) en fonction de x [43].

1.9.5.2. Rendement minimal Y ;.

Dans un cristal parfait, le rapport entre la hauteur du spectre, en mode aligné, en surface H, et

la hauteur du spectre, en mode random, en surface H est dit le rendement minimal [39].

Xmin = Ha/ H (92)

1.9.5.2.1. Calcul du rendement minimal

Selon la formule de Lindhard, il s’écrit [39] :
Xmin = NdT (2 uy + a?) (93)
Tel que :

N : Densité atomique de la cible.
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Selon la formule de Barrett, il s’écrit [43] :
Xmin = 188 Ndu (1 + ~H)? (94)
Tel que :

== 126 ul/lpl/z d

1.9.6. Epaisseur de la couche amorphe

Soit un spectre RBS en mode canalis¢ d’un cristal qui contient un désordre causé par
I’implantation ionique. La mesure de la largeur compléte a mi-hauteur de 1’énergie de

rétrodiffusion (FWHM) en surface (pour le signal des atomes de la matrice) permet d’estimer

I’épaisseur (AX), de la couche amorphe, via I’expression [39] :

FWHM = AE = Ax Ny, [,]4 (95)

L’indice M représente les atomes de la matrice.

1.9.7. Profil de la concentration du désordre

Les défauts dans un cristal sont supposés al€atoirement distribués et le rendement de
rétrodiffusion augmente quand les ions atteignent une région défectueuse. En effet, les ions
rétrodiffusés proviennent de deux contributions : I’une est la rétrodiffusion directe des ions
des qu’ils entrent en collision avec les défauts ; I’autre est due a la déflection des projectiles
en raison de I’interaction ion-atome. Ce défaut conduit a la possibilité de rétrodiffuser les
projectiles déviés par n’importe quel atome dans la cible. Il s’agit d’un rendement al€atoire et

on dit que les ions sont décanalisés, (Fig.19).
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a) Cristal parfait

1
E w
E o
(1-Xg) =
' 2 E |
Xa |:|_'| E |
Xsg o
1MIN
Energie rétrodiffusée
b} Cristal imparfait i Pic de
Random retrodiffusion
/e ~0 T directe
_— g [=g
(1- %) =2
A (143
X =
T oa, O Xy o =
~ fa s i .
'“-q_.._._“,_»‘ i . - N -
Couche Energie rétrodiffusée
endammagee

Figure 19 : Illustration de la canalisation, la décanalisation et la rétrodiffusion directe dans un

cristal parfait (a) et imparfait (b) [43].

1.9.7.1. Fraction des particules décanalisées

Elle est approximée par I’expression suivante [39,43] :

Xr(¥) = xy() + [1 = xy (0)]P(x,6c) (96)
Tel que :

xv(x) : Rendement minimal du cristal vierge.

1 — yy(x) : Fraction canalisée dans un cristal vierge.

P(x,8,) : Probabilité de rétrodiffusion a un angle critique 8, dans le systéme du centre de
masse par un défaut situé a un point x. Cette probabilité est proportionnelle avec le nombre de

défauts. Elle est proche de zéro pour les couches surfaciques.
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On écrit [43] :

P(x,0;) =1 —exp(— [ op ¢ Np(R)d2) (97)

1.9.7.2. Fraction totale des particules rétrodiffusées

Elle regroupe la rétrodiffusion directe et la décanalisation dans un cristal endommagg, elle

s’écrit [43]:

xp(x) = xr(x) + [1 = xg(X)] f Np(x)/N (98)
Tel que :

[1 — yg(x)] : Fraction non décanalisée.

f : Probabilité de la rétrodiffusion directe, elle égale a 1 en surface.

Np(x): Densité des défauts (désordre).

N : Densité atomique de la cible.

1.9.7.3. Concentration du désordre en surface

La canalisation est proportionnelle avec le nombre de défauts dans le cristal. Quant a la
densité¢ de défauts, elle est minimale en surface ce qui nous mene a dire que le rendement
comprend en majorité des rétrodiffusions directes. La fraction totale des particules
rétrodiffusées dans les couches peu profondes, dans un cristal contenant des défauts, s’écrit

[39] :

xp(0) = xv(0) +[1 = xy(0)] Np(0)/N (99)
Tel que :
xv(0) = :(((S)L‘:l : Rendement minimal en surface d’un cristal vierge, yz(0) = xy(0)

pour P(x,0;) =0.
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Ainsi, la concentration du désordre en surface est [1,39] :

Np(0) = N [xp(0) — xy(0)] / [1 — xv(0)] (100)

1.9.7.4. Concentration du désordre dans le cas général

La simplification de I’expression yp(x) en mettant f = 1 permet de déduire I’expression

générale de la concentration du désordre [43] :

Np(x) = N [xp(x) — xg ()] / [1 — xr(x)] (101)

La détermination précise de la distribution de défauts en profondeur exige une estimation
réelle de la contribution de la décanalisation yz(x). L’application alternative des deux
équations de yg(x) et Np(x) aboutit a calculer la concentration a chaque point de 1’épaisseur

de la couche amorphe [43].

1.9.8. Fraction des impuretés substitutionnelles

Les signaux des impuretés et des atomes de la matrice permettent d’estimer la fraction des
impuretés en sites substitutionnels dans le cristal de la matrice. On 1’obtient via 1’expression

suivante [43] :

S = 1=Ximp (102)

1=Xmatrice

Tel que :

Ximp €t Xmatrice SONt les rapports des rendements aligné et random pour les impuretés et les

atomes de la matrice respectivement.
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1.9.9. Parcours maximal des ions canalisés

Lorsqu’un ion pénétre dans la partie centrale d’un canal axial ou planaire a un indice bas,
I’arrét nucléaire sera considérablement réduit (Fig.20). Tenant compte que ’arrét des ions
canalisés est principalement déterminé par I’interaction ¢électronique et que cet
arrét (S, (E)) est considéré proportionnel avec 1’énergie (E'/?) dans le régime de Lindhard-

scharff. On a [26]:

_1(E dE__ 2B _ 1/2
Rmax =5 Jo 5.5 = Wy = A F (103)

Tel que :
A : Constante.

Les parcours des projectiles avec une énergie (E) de 50 a 150 KeV, le long des directions
cristallographiques principales dans un cristal, peuvent excéder leurs parcours dans une cible

amorphe avec un facteur de 2 a 50.

Il y a une autre expression du parcours maximal proposée par Fichtner et al. pour les ions bien

canalisés, elle s’écrit comme [30] :

Rmax = S (1 + Bbyns)® (104)
Tel que :

d : Distance atomique.

E : Energie d’ion.

n : Nombre des atomes projetés dans ’aire normale a la direction de la canalisation.

bax - Distance maximale de collision.

A(eVY?) et B(cm™1) : Deux constantes dépendant du systéme par exemple (Pour Ag dans Si,

A=290eVY%2etB=1210"m™1).
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Le calcul du parcours maximal a partir d’un spectre RBS/C s’obtient via la relation (74), on

écrit [39] :

K 1
AE = NR,,, [mS(E) + m&'(kE)] = NR,,,, [£] (105)

A
Fic de décanalisation
Pic random
E
‘m
=
[k}
&
Y
-
0 Profondeur T
Frmax

Figure 20 : Distribution des ions implantés le long de la direction de la canalisation [29].
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I1. Micro-dureté
II.1. Introduction

La mesure de la dureté est une technique simple et utile pour caractériser les propriétés
mécaniques des matériaux [45]. Elle est définie en sciences des matériaux comme la
résistance d’un spécimen a la pénétration d’un autre matériau. La dureté d’un matériau est
reliée a sa force, sa ductilité, sa résistance a 1’usure et a la fatigue, ce lien de la dureté avec les
propriétés mécaniques rend la technique un moyen commun pour le contrdle de la qualité
industrielle des matériaux. Par conséquent, la dureté est une caractéristique, non une propriété
fondamentale. Les données de la dureté mesurée sont des valeurs dépendant du systéme. Pour
cela, le test de la dureté nécessite une combinaison des matériaux références et des machines
de calibration certifiées afin d’établir et de maintenir des échelles internationales uniformes

[46].

Ils existent différents tests statiques pour la mesure de la dureté. Par exemple, les techniques
Brinell et Rockwell sont utilisées pour la mesure de la macro-dureté, Vickers et Knoop pour
la micro-dureté et Berkovich pour la nano-dureté. Les éléments pénétrateurs sont en général
des balles, des cones ou des pyramides fabriquées d’un matériau qui est plus dur que
I’échantillon [45,47]. Le terme de la micro-dureté réfeére a la mesure de la dureté dans des
régions treés locales d’un matériau comme les phases microstructurales ou les couches en
surface [48]. Ainsi, le pénétrateur joue le role d’une microsonde mécanique ou on suggere que
I’extension de la formation de fissures soit minimale [49]. Dans les tests de Vickers et Knoop,
I’empreinte est généralement inférieure a 19 pm en profondeur [50]. Dans ce qui suit, nous
allons décrire les méthodes de Vickers et Knoop qui sont destinées a la mesure de la micro-

dureté.
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11.2. Méthode de Vickers
I1.2.1. Principe

Un élément pénétrateur, en diamant de forme de pyramide droite a base carrée formant un
angle de 136° entre les faces opposées, est forcé dans la surface du spécimen pendant une
durée généralement de 10 a 15 secondes (Fig.21). I en résulte une échancrure considérée
similaire a la forme d’élément pénétrateur. Les poids utilisés varient de 1 a 100 Kg pour les
mesures de la macro-dureté contrairement a la micro-dureté ou I’intervalle des poids est de 1
a103g [48]. L’angle entre ’axe de la pyramide et I’axe du porte-pénétrateur n’excéde
pas 0.5°, et le rayon de la pointe doit étre inferieur & 500 nm pour les micro-mesures [47].
Apres I’enlévement du poids appliqué, la mesure de la longueur des diagonaux (d; etd, ) et
de I’aire projetée de ’empreinte est réalisée par un microscope spécifique. L utilisation de la
longueur moyenne du diagonal, dans la formule générale de la dureté, permet de minimiser
I’erreur du calcul [48]. La profondeur de I’échancrure de Vickers est généralement égale a
1/7 de la dimension du diagonal [51] qui est typiquement moins de 0.5 mm [52]. Sa mesure
est réalisée en millimetre pour une macro-échancrure tandis qu’elle est prise en micromeétre

pour les essais de la micro-dureté.

Figure 21: Principe de test de la dureté de Vickers [46].

La formule de Vickers est le rapport obtenu par la division du poids appliqué sur 1’aire
projetée de I’impression. Elle est valable aussi bien pour le calcul de la macro-dureté que la

micro-dureté

HV = P/A (106)
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L’aire projetée de 1’impression, 4, est exprimée en fonction de la longueur moyenne du

diagonal d et I’angle du pénétrateur, ainsi [48]:

HV = 2P sin(136/2) d? (107)
D’ou
HV = 1.854 P/d? (108)
Ou:

HV: Dureté de Vickers.

P: Poids du pénétrateur exprimé en kilogramme.

d: Longueur du diagonal de I’aire projetée de I’impression.

La formule de Vickers en fonction de la profondeur de la pénétration, t, s’écrit [49] :

HV =37.831073 P/t? (109)

La formule précédente peut étre réécrite en fonction de la force (F) exprimée en newton (N)

ou la longueur (d) est prise en métre, nous avons [53] :

F =Pg (110)
Tel que

g = 9.80665 m s : Accélération de la gravitation terrestre.
HV = 0.189 F/d? (111)

Pour illustration, on rteprésente sur la figure (22), la micrographie de deux empreintes de

Vickers ainsi que les d éformationsobtenues dans le cas de 1’acier [51].
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Figure 22 : Micrographie de deux empreintes de Vickers ainsi que les déformations autour

d’elles (cas d’acier) [51].

11.2.2. Dureté de Vickers aux normes internationales

Les normes ISO (International Organization for Standardization) répartisssent le test de la
dureté de Vickers en trois intervalles selon la force appliquée aux matériaux métalliques.
Cependant, les normes ASTM International (American Society for Testing and Materials)

répartissent le test de Vickers en deux intervalles uniquement [46].

Dans les tableaux (4,5), on regroupe les caractéristiques des codes ISO 6507-1 (dureté de

Vickers chez ISO), ASTM E 92 (macro-dureté de Vickers et Knoop chez ASTM) et ASTM E

384 (micro-dureté de Vickers et Knoop chez ASTM).

ISO
Intervalle de Vickers Intervalle de force du test Intervalle de dureté
(ISO 6507-1) F(N)
Dureté a grande force F > 49.03 HV =5
Dureté a une faible force 1.961 < F < 49.03 0.2<HV <5

Micro-dureté de Vickers

0.09807 < F < 1.961

0.01 < HV <0.2

Tableau 4 : Représentation des intervalles du test de la dureté de Vickers chez ISO [46].
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ASTM International

Intervalle de Vickers Intervalle de force du test Intervalle de dureté
F(N)
Dureté de Vickers 9.807 < F <1177 1 < HV <120
(ASTM E 92)
Micro-dureté de Vickers 0.0098 < F <9.807 0.001 <HV <1
(ASTM E 384)

Tableau 5 : Représentation des intervalles de test de la dureté de Vickers aux normes ASTM

International [46].

Le test de la dureté de Vickers est spécifié en ISO pour les longueurs du diagonal de 0.02 a

1.40 mm tandis que ASTM International est utilisée pour les diagonaux inférieurs de

0.02 mm [46].

I1.2.3. Avantages et inconvénients

I1.2.3.1. Avantages

Les avantages de la méthode de Vickers sont [46,54] :

>
>

Large application de la méthode (spécimen dur ou mou).

Possibilité de mesurer la dureté des surfaces, des couches minces, des petites pieces,
des tubes minces a paroi, des revétements minces et durs et des micro-constituants
individuels.

Mesure de la dureté pres des bords.

Dans la plupart des cas, la petite échancrure n’a pas d’influence sur la fonction ou
I’apparence des matériaux ou produits examinés.

Valeur de la dureté habituellement indépendante de la force exercée (HV = 0.2)
Fiabilit¢é de la mesure méme dans le cas d’extension limitée de 1’échantillon par
rapport a la direction de la force appliquée.

Mesures peuvent €tre converties en termes de valeurs de contrainte.
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11.2.3.2. Inconvénients
Les inconvénients de la méthode de Vickers sont [46,54] :

» Nécessité d’un grand effort pour la préparation des surfaces adéquates au test
(moulage et polissage).

» Durée du test est relativement longue a cause de la mesure des deux longueurs
diagonales.

» Réalisation des pointes en diamant est trés cotiteuse.

» Pointe en diamant est sensible aux endommagements en raison de sa finesse.

» Dans le cas d’échancrure relativement petite, la valeur de la duret¢ dépend des
déviations du pénétrateur et également de la préparation des surfaces.

> Trés sensible aux effets de vibrations surtout dans le domaine de micro-dureté.

I1.3. Méthode de Knoop
I1.3.1. Principe

L’¢élément pénétrant de Knoop est en forme de pyramide en diamant a base rhombique
allongée, avec deux angles différents dans les faces opposées (I’angle
longitudinal, 172 30 (172.5 ), et I’angle transversal, 130 ,). Cette pyramide posséde deux
diagonaux qui difféerent clairement en longueurs. Le diagonal long est sept fois supérieur au
diagonal court (Fig.23). L’application d’une force perpendiculaire pendant un temps de 10 a
15 secondes au pénétrateur produit une échancrure de dimension varie de 10 a 100 pm dans le
spécimen [48,52]. Seulement I’empreinte résultant du diagonal long est exigée a étre mesurée

par un microscope spécifique apres 1I’enlévement du pénétrateur [49].
Pour illustration, on représente sur la figure (24) la micrographie de I’empreinte de Knoop.

Les tests de la micro-dureté sont pris a des poids légers permettant des mesures tres localisées

(100 m?)[53].
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Figure 23 : Principe du test de la dureté par la méthode de Knoop [54].

La formule de la dureté de knoop s’exprime par [54] :
HK === P/CL?

Ou:

P : Poids appliqué en kilogramme.

A : Aire projetée de I’empreinte.

L : Longueur du diagonal long.

(112)

C : Constante de 1’¢lément pénétrateur reliant 1’aire projetée de I’empreinte au carré de la

longueur du diagonal long.

La constante, C, est exprimée par [55]:

B
tan2

"~ 2tan
2

pour f =130 eta =172.5,C =0.07028
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Ou:

a: Angle longitudinal

B: Angle transversal

Ainsi,

HK = 14.229 P/d? (114)
La formule de Knoop donnée en fonction de la force exercée, en newton, s’écrit [55] :

HK = 1.451 F/d? (115)

Figure 24 : Micrographie montre I’empreinte de Knoop et les déformations autour d’elle dans
I’acier [51].
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11.3.2. Forces recommandées

FElles sont élucidées dans le tableau ci-dessous :

Force exercée en newton F(N) Valeur de la micro-dureté de Knoop HK
0.09807 0.01
0.1961 0.02
0.2452 0.025
0.4903 0.05
0.9807 0.1
1.961 0.2
2.942 0.3
4.903 0.5
9.807 1

Tableau 6 : Forces recommandées en essai de Knoop [55].

I1.3.3. Avantages et Inconvénients

11.3.3.1. Avantages

Les avantages de la méthode de Knoop sont [46] :

>

Elle est pratiquement convenable aux pieces étroites comme les cordes en raison de la
grande longueur de I’'un des deux diagonaux.

Elle est plus adéquate aux films minces (ou les revétements) que le test de Vickers car
la profondeur de I’échancrure est quatre fois plus petite pour la méme longueur du
diagonal.

Elle est convenable aux matériaux fragiles a cause de la tendance faible a la
fissuration.

Elle est convenable a 1’é¢tude de I’anisotropie des matériaux parce que I’essai de
Knoop dépend de la direction sélectionnée du diagonal long dans chaque cas.

Dans la plupart des cas, la petite échancrure n’a pas un effet sur la fonction ou
I’apparence des matériaux et les produits testés.

Pratiquement, pas de limite pour I’application de cette méthode.
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11.3.3.2. Inconvénients
Les inconvénients de la méthode de Knoop sont [46] :

Nécessité d’avoir une surface suffisamment fine.

Temps de test est relativement long en raison de la mesure du diagonal long.
Dépendance remarquable de la dureté en fonction de la force exercée.
Pointe du pénétrateur possédant une sensibilité a I’endommagement.

Appareillage colteux du test de la surface pour arriver a des empreintes symétriques.

YV V. V V VYV V

Mesure de longueur du diagonal est plus difficile que celle de Vickers.

11.4. Amélioration de la mesure

Le diagonal de I’empreinte est généralement mesuré par un microscope spécifique apres
I’enlévement du poids. La formation des fissures dans les matériaux fragiles complique la
localisation précise des bords de I’empreinte ce qui influe la valeur mesurée du diagonal.
L’utilisation de la mesure de la profondeur durant 1’action du poids est récemment devenue
trés répandue. La variation de la profondeur aprés qu’on retire le poids appliqué donne des

informations sur la reprise €lastique de I’impression [49].

I1.5. Comparaison entre les méthodes Vickers et Knoop

Chacune des deux méthodes posséde quelques avantages par rapport a ’autre (les figures
(25,26)) [54] :

» Seulement une longueur sera mesurée chez 1’essai de Knoop tandis que chez Vickers
les deux diagonaux seront mesurés.

» Pénétrateur de Vickers pénétre plus profondément que celui de Knoop.

» Pénétrateur de Vickers est moins sensible aux différences minutieuses en surface que
celui de Knoop, parce que sa pénétration est relativement plus profonde.

» Comme I’échancrure de Knoop un diagonal plus long que ce celui de Vickers, elle est

moins sensible aux erreurs mesurées.
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Figure 25 : Dureté de Vickers et Knoop en fonction de la force appliquée pour 1’alumine 60-
spinelle 40 [56].

Echancrures de knoop Echancrures de Yickers

Figure 26 : Comparaison entre les empreintes produites par les pénétrateurs de Knoop et

Vickers dans le méme métal et pour le méme poids [54].

70



II1. Conclusion partielle

Les techniques utilisées pour I’investigation des échantillons sont la spectrométrie de
rétrodiffusion Rutherford (RBS) et la mesure de la micro-duret¢ de Knoop. La premiére
méthode (RBS) repose sur la détection des particules d’hydrogéne ou d’hélium chargées
positivement et qui sont rétrodiffusées ¢lastiquement par les noyaux constitutifs du matériau a
analyser. Nous pouvons déterminer les ¢léments constituant la cible, leurs distributions, la
dose implantée et I’épaisseur de la couche amorphe. Quant au test de Knoop de la micro-

dureté, il permet d’étudier la micro-dureté en surface du spécimen.
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Chapitre 111

Le code de simulation RBX



1. Introduction

La premiére version du code RBX a été développée par Endre Kotai en 1984 a I’institut de
recherche pour les particules et la physique nucléaire, Hongrie. Il a été écrit sur un petit
ordinateur et son langage de programmation était le Delphi. Il permet de simuler et d’analyser
les spectres expérimentaux RBS (Random et aligné). En 1989, il a ét¢ modifié pour traiter la
rétrodiffusion non-Rutherford et ERDA (Electron Recoil Detection Analysis). Plus tard, il a
¢té¢ adapté pour la simulation des spectres Forward scattering et NRA (Nuclear Reaction
Analysis). Ce programme peut contrdler 1’analyseur multicanaux (MCA) de Canberra ou
Norland, démarrer et arréter le MCA, utiliser n’importe quelle combinaison particule-cible et
lire les données des spectres mesurés. Il se caractérise par un temps trés rapide de la
simulation, une résolution du détecteur simulée par une convolution du spectre idéal avec un
fit gaussien, une énergie de bombardement comprise entre 100 KelV et 10 MeV et une
calibration linéaire d’énergie. Ce code peut seulement générer les spectres de rétrodiffusion
des échantillons aux couches et éléments multiples. Plusieurs fonctions de fit sont construites

dans ce programme, par exemple la section efficace peut étre linéaire, polynomiale,... [57].

La version 5.0 (2008) fonctionne sous Windows® 98, ME ou Windows® NT 4.0, Windows
2000, XP, Vista et Windows 7.

I1. Bases théoriques du programme RBX
I1.1. Géométrie de la diffusion

On considere que les événements de la diffusion se produisent dans une petite tranche de la
cible d’épaisseur dx a une profondeur donnée x. Les particules arrivant a la surface frontale
possédent une énergie aprés la rétrodiffusion E; et KE;. Quand elles sortent de la cible
I’énergie devient E,,;. La différence entre E,, E;, KE; et E,,; est due a la perte d’énergie

pendant I’entrée et la sortie [57]. Nous avons (Fig.27) :
0 : Angle de la détection.
« : Angle entre la direction du faisceau et la normale a la surface.

p : Angle entre la direction des particules sortant et la normale a la surface.
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Figure 27 : Illustration de la rétrodiffusion des ions d’une cible solide [57].

II.2. Rendement

On prend en compte la contribution des isotopes dans chaque sous couche de 1’échantillon et
on néglige les fluctuations statistiques dues a la résolution instrumentale du systéme et a
I’écart d’énergie des particules. Ainsi, la couche de I’élément numéro i se situant entre Ef
et EB (Fig.28) est divisée en des sous-couches d’épaisseur 8x. Si la largeur d’énergie de la
sous couche de 1’élément numéro i est é¢gale a la largeur du canal §E, le rendement détecté

dans cette sous couche est [57] :

do;(E(x),8) niy(x) 6E gj(Ein)

1
N N H j = numéro de
d Neorar(®) cosa [(ER))] ]sous coeuche &j(Eout)

H(E) = [ dxQ [d (116)
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Ou:

n;(x) : Concentration de 1’élément numéro i a la profondeur x.

Neorar (X) : Concentration totale des éléments a la profondeur x.

Q : Nombre des particules incidentes.

d : Angle solide différentielle de la rétrodiffusion.

do;(E(x),0) : Section efficace de la rétrodiffusion de I’élément numéro i.
[e(E(x))] : Facteur de la section efficace d’arrét.

&j(En) : Section efficace d’arrét de la sous couche numeéro j dés ’entrée.

& (Eoue) : Section efficace d’arrét de la sous couche numéro j dés la sortie.

Apres I’intégration, on a [57] :

HE = Qo) "0 [ 28w (117)

Niotal COSA [E(E)]i . &j (Eout)
j =layers

Et ’aire du signal d’élément numéro i est [57]:

Ai= Qa(E)n nsl (118)

cosa
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Figure 28 : Concept appliqué pour estimer la hauteur du spectre [57].

11.3. Section efficace de la rétrodiffusion

Dans les méthodes Standard RBS, il est supposé que la section efficace différentielle de
rétrodiffusion est celle de Rutherford. Cette supposition est valable dans I’intervalle 800 —
2400 KeV pour H, et 50 — 700 KeV pour H. Dans le cas des ions d’hélium, les atomes légers
possedent certaines résonances au dessus de cette énergie mais la déviation de la section
efficace de Rutherford peut étre négligée a partir de 4 MeV. Pour des ions d’hydrogéne ayant
une énergie supérieure a quelques centaines de KeV/, la section efficace des éléments differe
de celle de Rutherford. Par conséquent, la section efficace en fonction de I’énergie, ne peut

pas étre décrite par une fonction analytique générale et pour tous les éléments [57].
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Pour les faibles énergies avec un numéro atomique d’élément ¢€levé des, 1’effet d’écran se
manifeste et réduit la valeur de la section efficace de Rutherford. L’Ecuyer, Davies et
Matsunami donnérent une équation analytique au facteur de correction qui est di a

I’écrantage. Ainsi [57] :

4
do(E) (da(E))lab 0.049Z,7,3 (119)
d d ). . EcylKeV]
Ou:

E¢y : Energie d’ion dans le systéme de centre de masse (i.e. présence du recul).

La méthode la plus facile pour évaluer la section efficace non-Rutherford est ’utilisation des

valeurs tabuluées.
La version 5.0 applique aussi la correction de H.H.Andersen [58].

Pour les mesures RBS et ERDA, I’angle solide du détecteur est relativement petit. Ainsi,
I’integration de la section efficace sur 1’angle de détection est remplacée par la valeur

moyenne de la section efficace au centre du détecteur.

11.4. Facteur de la section efficace d’arrét

Selon Chu et al., le facteur de la section efficace d’arrét de 1’élément numéro i est défini

par [57]:
[e(E)]; = Kie(E) + e(KE) (120)

Les valeurs € sont calculées, d’une part, en utilisant la formule d’arrét de Ziegler pour les ions
d’hélium, et d’autre part, on applique la méthode du calcul de Ziegler, Biersack et Littmark
pour I’hydrogene et les ions lourds. Pour les matériaux composés, la régle de Bragg est

utilisée. Dans la version 5.0, il existe des bases de données de ZBL et de la canalisation.
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II.5. Rendement au canal

Le code RBX crée un analyseur multicanaux virtuel et fait la sommation des rendements des
différents ¢éléments dans les différentes sous couches. La premiere étape du calcul est de

déterminer 1’énergie des ions pénétrant au début et au bout des sous couches Ef, et EZ

won
(face, back).

La deuxiéme étape consiste a calculer 1’énergie détectée de la particule rétrodiffusée EJf,, et
EZ,, etle rendement a ces énergies en utilisant la formule (116). Le comptage du rendement
de la sous couche entre Ef,, et EZ,, est basé sur la supposition que 1’énergie des ions
pénétrant et le facteur d’arrét varient linéairement dans cette couche mince. Ainsi, le

rendement au canal numéro j est exprimé par [57]:

9(Efon — ) (h" + ;)

H = (121)
/ e +;

Ou:
F _ HF[elF - .

h" = pral Rendement normalisé au début de la sous couche (face).

ej : Pente de la variation d’eénergie d’ion pénétrant pour le canal numero j.
y; : Rendement normalisé€ pour le canal numéro j.
p; : Facteur d’arrét pour le canal numéro j.

Pour des résonnances nucléaires faibles, o(E) est remplacée par sa valeur intégrée sur la

couche mince. Cette supposition est valable uniquement pour des épaisseurs minces.

La largeur maximale de ces sous couches dépend du pouvoir d’arrét au parcours d’entrée et de
sortie dans cette sous couche. Si le parcours d’ion dépasse la largeur maximale, le programme
coupe automatiquement cette couche mince a des largeurs égales ou inférieures de cette

valeur.
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I1.6. Ecart en énergie

Le code RBX calcule I’écart en énergie en utilisant la théorie de Bohr et 1’écart géométrique.
La déviation standard de Bohr de la perte d’énergie dans une sous couche est donnée par

[57]:

2 = 4n (Z;e?)2Z, z Nt (122)

j= 1l ments
Z; : Numéro atomique du projectile numéro i.

Z, : Numéro atomique de la cible.
N; : Concentration des €léments numéro j dans cette sous couche.

t : Epaisseur de la sous couche.
La version 5.0 utilise également 1’écart d’énergie de Chu, Yang et Tschalér [58].

Le calcul d’effet d’écart géométrique en fonction de la profondeur est basé sur les calculs de

Szilagyi. Il est supposé que tous ces €carts ainsi que la résolution du détecteur sont gaussiens.

I11. Synthése du spectre

Un spectre RBS est affiché comme le rendement des particules rétrodiffusées (ou normalisé)
en fonction de I’énergie E (ou numéro du canal). La premiére étape avant le calcul est

d’introduire les parametres suivants [57] :
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e Faisceau ionique : ’espéce du projectile, son énergie initiale en KeV/, nombre des

particules incidentes en nC et le courant ionique en nA.

File Edit Spectrum Group ROl Target Simulation Profile MCA Report View Tools Help

ﬂﬂ Spectra E ﬂ M echrandom

[=.
oy

Plot |Param:ters | Layers | ROIs ‘ PW'“CS“ Log | F\:pnrll Pictun:sl

3 o
i : Spectrum properties = g
.
g x Spectum £ B2am | Sample | Detector | Plot | Frofle | Channeling | Parameters | jl:j
h | B
an Hed
: Ll
- Energy [kev] 2000 f
: =
i - . Dose [nCoulormb] 24000
*
Cunent [nd] 10 !
.
: Shape Spread 4
: m Eneragy [ket] 0.000 ﬂ
- * ,7
. frguler [degree] [ooon
Ll

eglam ‘ Copyto | oK ] | Help ‘

o
+

- > 392 862.4 keV 2615 Element| 18.98 |F k= B

e Cible : I’orientation de la cible (random ou canalisée), le tilt et sa température en °C.

File Edit Spectrum Group ROl Target Simulation Profile MCA Report View Tools Help

Al ol G >l 4]s|elslkle] slH0
ﬂﬂ Spectra E ﬂ ﬁ echrandom

[=
[y

Plot |F‘alam:(ers“ Layers | ROIs | Profiles | Log ‘ Repnn.‘ Pictures | ﬂ
o
B “ Spectrum properties (=) g
g k Spectum | Beam Q_S__E_M_q!e“j Detectar | Plet | Profile | Channeling | Parameters | :Ej
. Position |
Driertation ’ﬁ
: Flandom E
i ! . Tit [degree] [om [ooo ﬂ
. dzmnth degree] [GR0 ﬂ
- Posion ¥ [000 v [ooo ﬂ
: Temperatwe[C] 27 ﬂ
.

Sample structure

. Laperfie [
ExwiEn | B ‘ oK Cancel ‘ Help |

ol
}

- > 392 2615 Element] 18.98 | F I+ b

79



o Détecteur : type de la mesure (RBS, ERDA, FORWARD ou NRA), I’angle de
détection en degré, I’angle solide en msrad, la résolution du détecteur en KeV, la

géométrie IBM ou CORNELL et les constantes d’étalonnage qui sont considérées

.
linéaires.
File Edit Spectrum Group ROl Target Simulation Profile MCA Report View Tools Help
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IV. Simulation du spectre RBS expérimental

Le code RBX considere la cible comme une gamme de sous couches superposées ou chacune
d’elle possede une composition uniforme.
Les parametres d’entrée de chaque sous couche (sublayer) sont :

- L’épaisseur soit a en A ou d en cm™2

- La composition de la sous couche
Si on choisit I’épaisseur en , il faut ajouter la densité de cette sous couche n(cm™3)

Pour la canalisation, on ajoute également I’orientation de la sous couche o, le type du cristal c,
et la distance atomique r. Lorsqu’il y a des défauts, on ajoute par exemple le mot points

pour désigner les défauts ponctuels puis la concentration.
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Parfois, on doit ajouter des facteurs d’activation a 1’option type du cristal ¢ pour obtenir une

bonne coincidence. Ces facteurs servent a activer le pic de la surface, le rendement minimal

du spectre canalisé et la décanalisation.

V. Simulation du profil de la concentration

Apres I’obtention du spectre simulé, on détermine I’intervalle d’énergie ROI (Range Of

Interest) sur le spectre et d’élément visé. Le programme affiche la concentration en fonction

de la profondeur selon la méthode de calcul choisie. Les étapes sont illustrées ci-dessous :
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V.1. Approximation de la surface

Elle est trés simple et rapide, mais elle est seulement appréciable en surface des couches
minces ou le changement de la section efficace et au pouvoir d’arrét peuvent étre négligés. On

écrit [57]:

H;[e(Ep)];

M) = =05 (Eo) OF

(123)
Ou
H; : Rendement d’¢lément numéro i mesuré apres 1’élimination du bruit de fond.

OE : Largeur d’énergie du canal.

Notant que n;(x) est affichée par RBX comme une fraction entre la concentration volumique
de cet ¢lément et la concentration volumique totale de I’échantillon cible. Pour une faible dose
d’un dopant dans une cible, on prend seulement la densité de cette cible par exemple un film

mince de silicium.
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V.2. Comparaison entre deux éléments

Pour effectuer une comparaison entre deux ¢léments, on établi un calcul de la concentration

relative des deux éléments a partir de leurs rendements. On écrit [57]:

ng ﬂ [e(Eo)]y 02(Ep)
ny  Hy [2(Bo)], 21 (By) (124)
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VI. Simulation du profil de défauts

Pour simuler le profil de défauts, on doit sélectionner simultanément, un spectre simulé en
mode canalisé, un spectre simulé en mode random et un spectre vierge simulé en mode aligné.

Par la suite, on doit choisir le type de défauts que 1’on désire simuler.

File Edit Spectrum Group ROl Target Simulation Profile MCA Report View Tools Help

Eld ks o € > 44 ke t[Eo B
ﬂﬂ Spectra E ﬂ ﬂ sample 1 ali

Plot | Parameters | Layers | ROls  Profiles ‘Lng | Report| Pictures |
2

Concentration

21t |8

e

[« [ |=

T T T
500 1000 1500 20(

Depth = 83847  Concentration = 0519 Layer = Si ..'

VII. Analyse du spectre

L’objectif d’analyser un spectre est d’obtenir toutes les informations disponibles sur

I’échantillon a savoir.

Identification des éléments de la surface, calcul et affichage du profil d’un élément donné,
calcul de la densité (cm™2) d’un élément en surface, calcul d’énergie des ions pénétrant avant

la diffusion, calcul de 1’énergie d’un canal et calcul d’aire ou I’intégral d’un pic [57].

VIII. Conclusion partielle

Le code de simulation RBX permet de simuler les spectres expérimentaux RBS obtenus en

mode random ou canalisé. Il peut donner les profils simulés de la concentration de dopants et

de défauts.

84



Chapitre IV

Caracterisation et simulation RBX des
spectres expérimentaux RBS



|. Introduction

Dans ce chapitre, nous allons traiter les résultats expérimentaux RBS qui nous ont été fournis
dans le cadre de la collaboration de notre équipe de recherche avec le centre de recherche
nucléaire d’Alger (CRNA). Les détails des analyses sont mentionnés dans le paragraphe 11.1.
Les échantillons sont des couches minces de silicium Si(111l) implantés par des ions
d’antimoine a une énergie d€0 KeV pour une dose dex 10° Shtcm™2. Par la suite, un
traitement thermique sous vidB £ 107%torr) a été effectué pour activer le dopant guérir

les dégats induits par I'implantation ionique. Le traitement des spectres RBS se fera par
simulation en utilisant le code RBX qui nous a été fourni par son éditeur Pr. A. Kotali,
Hongrie. Les valeurs obtenues &g et AR, seront comparées aves celles données par
simulation SRIM (Stopping and Range of lons in Matter). Nous commencons par les

spécimens non traités thermiquement puis nous aborderons les échantillons recuits.

Il. Etude des échantillons avant traitement thermique

[I.1. Conditions expérimentales mises en ceuvre

L’analyse des échantillons de siliciufif, = 28.086 uma) dopés par des ions d’antimoine

(M, = 121.75 uma) est effectuée dans un appareil RBS dont l'accéldérast de type Van

de Graff produisant des ions d’héliy; = 4.003 uma) d’énergie de2 MeV avec un
courant del00 nA. L'angle d’incidencef; est égal &° et I'angle de sorti@, est égal a
15°.Ceci induit un angle de détectiBregal al65° pour une géométrie IBM (les faisceaux
incident, sortant et la normale a la surface du film sont dans le méme plan). L'angle solide du
détecteur a barriere de surfa€k, est pris .4 msr. Sa résolution est égale a 50 Kdd

largeur du canaJ est 2.183 KeVet la distance entre I'échantillon et le détectestii @ cm.

Il .2. Etalonnage expérimental du détecteur

La calibration d’énergie est déterminée par le réglage a I'amplificateur. Les constantes de
conversiom, et ¢ sont mesurées a partir du spectre RBS expérimental via deux méthodes en

utilisant I'expression suivante [59,60] :

E=a0+a1C
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Ou:

E : Energie des projectiles rétrodiffusés.

a, : Energie par canal.

a, : Energie lorsque le numéro du canal est égale a zéro.

C : Numéro du canal.

* Le choix de deux positions du cang] et C; a mi-hauteur correspondant a deux
éléments connugl et B respectivement dont I'énergie d’incidence Egt Souvent,
ces deux éléments convenables peuvent étre trouvés a la couche surfacique dans la

plupart des échantillons étudiés.
EA = KAEO = aO + ach

EB == KBEO == ao + ach

* Le choix de deux positions du cargl et C, a mi-hauteur pour un seul élément dans
les deux spectres RBS obtenus pour deux énergies incidentes difféfgates,

respectivement.

E=KE1 =a0+a1C1
E=KE2 =a0+a1C2

L’obtention d’'une bonne précision implique que les masses des élémeait® ou les

enggieskE; et E, doivent étre choisies en prenant une différence remarquable entre eux.
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Les constantes de la conversion correspondant a nos spectres RBS, pour des impuretés

d’antimoine implantées dans le silicium, sont :
0 ®6.50 KeV
a, = 2.18 KeV /Canal
Cs; = 513

Cs, = 800

Il .3. Section efficace de la diffusion élastique

Les valeurs de la section efficace de la rétrodiffusion des atomes de silicium et d’antimoine
fournies par RBX pour des projectiles d’hélium accélérés a une érgrgie2000 KeV et

déectés a un angle = 165° sont figurées dans le tableau suivant.

asi(Ep) asp (Ep)

0.252 x 1072* cm? /ster 3.481x 1072* cm? /ster

Tableau 7 : Valeurs de la section efficace de la rétrodiffusion fournies par RBX a I'énergie

E, = 2000 KeV.

Il .4. Section efficace d'arrét

Notre cas consiste en des projectiles d’hélium accélérés a une éhergl000 Kel/ et une

cible solide de silicium contenant une concentration élémentaire d’anti$oings0).

Les deux tableaux suivants élucident les valeurs de la section efficace d’arrét d’antimoine et

de silicium fournies par RBX.

e(E O)SiSb e(KspE O)SiSb [80]39;'9519

47.1x 10715 eVem? 50.20 x 10~1° eV em? 93.26 x 10712 eV cm?

Tableau 8 : Valeurs de la section efficace d’arrét d’antimoine fournies par RBX.
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£(Ey)StsP (Ks;Eo)SisP YR

47.1x 10715 eVem? 59.0x 10~1° eVem? 87.61x1071% eV cm?

Tableau 9 : Valeurs de la section efficace d’arrét de silicium fournies par RBX.

[1.5. Simulation et analyse des spectres RBS en mode random et canalisé
[1.5.1. Echantillon vierge en mode canalisé

La figure (29) représente la superposition des spectres RBS/C d’échantillon Si(111) vierge
(....) et simulé par RBX (—) en mode canalisé. Un petit décalage en surface est observé (de
1072 a11190 KeV), qui est di a l'erreur systématique des énergiesurées des ions
rétrodiffusés via ce mode aligné. De plus, une légere contamination est observée a
1526.1 KeV qui est probablement le cobalt ou le nickel. Ces ddrmiers sont parmi les

éléments lourds qui contaminent généralement le silicium [61,62].

T T T T T T T T T
700+ ’ = = <Expérimental
T | — Simulé RBX

’q;] 600 . —
= | A
— [
'5 500 + : Signal C 1
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‘O 400 . ]
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o »
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200 H X ]
e
(D) 4 ] J
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[¢)) b
= ,,Z

0 T T T T v T T T ' T !
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Energie (KeV)

Figure 29 : Superposition des spectres RBS/C d’échantillon Si(111) vierge (....) et simulé par

RBX (—) en mode canalisé.
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[1.5.2. Echantillon implanté non recuit en mode random

D’apreés la figure (30), le signal du dopant Sb se troul/g53.2 KeV (canal 800) et le signal
de Silicium Si se trouve al126.5KeV (canal 513). Nous remarquons une bonne
supeposition des spectres RBS expérimental (....) et obtenu par simulation RBX (—). Le

signal des dopants Sb possede une forme gaussienne selon la figure (31).
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o ' _
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= 20004 .
[} )
=
()] »
-O )
ch:) 1000 ! Signal Sb ]
0 \ T \ T \ T \ T Y T 411 Y
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Figure 30 : Superposition des spectres RBS expérimental (....) et obtenu par simulation RBX
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Figure 31: Signal d’antimoine Sb agrandi.

11.5.2.1. Données et paramétres obtenus a partir du spectre RBS expérimental

Les valeurs du facteur de la section efficace d'dedtsont semi-empiriquement calculées
via les deux formules (76) et (77) qui évaluent les sections efficaces d@gétet (kE,)
(tableau 10). Pour obtenir une bonne précision au calcul de la dose implantée, la concentration

maximale et le parcours projeté, on a utilisé les valeurs fournies par RBX (tableaux 8 et 9).
L’'analyse de ce spectre random permet d’obtenir :

* Dose des dopants implantés

Le calcul semi-empirique de la dose des dopants d’antimoine (€g.82) a partir du spectre
expérimental, donne une valeur qui va2tl x 1015 Sb* cm™2, celle-ci est proche de la
valeur utilisée expérimentalement qui est égalexd 01> Sh* cm™2. Ce qui confirme qu’on a
dépassé la dose d’amorphisation qui est égald xa10'* ions cm™2 pour les ions

d’antimoine dans le silicium [2].
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* Concentration maximale

L’'application de deux formules (81) et (83) a permis d’obtenir les deux concentrations qui
sont égales &.49 x 101° Sb* cm™3 et 11.486 x 10° Sh* cm™3 respectivement, tandis que

le profii de la concentration simulé par RBX (Fig.32) donne une valeur
maximale(6.96 x 101° Sh*cm™3). On constate, d’'une part, que ces deux valeurs dépaka
solubilité limite d’antimoine dans le silicium a I'équilibré X 10° Sb* cm™32 a 1000 °C )

[63]. D’autre part, elles sont du méme ordre0'?) mais elles différent un peu de la valeur
fournie par le code RBX. En effet, ce dernier applique la formule (123) pour I'approximation

de la surface en introduisant des corrections [57].
e Parcours projeté et déviation standard

La valeur calculée du parcours projeté des dopants d'antimoirk, est69.69 A, elle
convient a celle donnée par Schenkel et al. pour des ions d’antimoine implantés a un film
de silicium pour un tilt d&°, une énergie d&20 KeV et dose de2x 10! cm~2 [64]. La

déviation standard selon la formule de Lindhard (éq.46)Bst= 122.27A

La simulation RBX donne également des valeurs assez prdthes470.00 A etAR, =
128.53 A. Quant & la simulation SRIM 2013, elle estime cekeura ar, = 622 A et
AR, = 156 A qui sont supérieures aux valeurs citées dans la littérature [64] et celles obtenues

pa RBX, ceci est probablement da a la difféerence dans les théories de base de chacune des

méthodes.
Le tableau suivant résume les données et les parameétres extraits du spectre expérimental.

Dans le tableau 10, on résume les différents résultats que nous avons pu obtenir a partir du

spectre de la figure (30) en utilisant le code RBX.
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Données Parametres

Ks; = 0.5633
Agp = 1547
Ks, = 0.8767
Hg; = 2304
g0(Ep)St = 48.61 x 10715 eVem?
HSb = 69
g0(KsiEo)St = 63.32x 1071 eVem?
[g0]3f = 92.942 x 10715 eVem?
AEg, = 21.8KeV g0(KspEo)St = 52.59 x 1071 eVem?

[g0]5 = 97.06 x 1015 eVem?

osi(Ey) = 0.252 x1072* cm? /ster
FWHMg, = 39.3KeV

osp(Ey) = 3.481 x 107%* cm? /ster
FWHM%1 = 20.01 KeV?

Ngpmax = 11.486 x 10 Sh* cm™3 (é(.83)

Ngymax = 4.493 x 10 Sh* cm™3 (éq.81)

Dose :(Ng,Ax) = 1.211 x 1015 Sh+ cm™2

R, = 469.67 A

AR, = 122.27 A (éq.46)

Tableau 10 : Données et paramétres extraits, du spectre expérimental en mode random, par

simulation a I'aide du code RBX.
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[1.5.2.2. Profil de la concentration des ions d’antimoine

Pour obtenir le profil de concentration des atomes d’antimoine dans la cible de silicium, nous

avons utilisé I'approximation en surface.

Le profil simulé est représenté sur la figure 32. Il est clair que la courbe commence de zéro et

ceci est probablement dd en raison de la dose d’antimoine élevée, la pulvérisation des atomes
de silicium en surface de la cible et l'arrét des ions par les ions déja implantés. Cet effet a

aussi été observé lors de I'implantation des ions lourds du plo2fKal pour des doses

élevées dans le silicium [65].

Par ailleurs, on remarque une asymétrie du profil ou une queue s’étend vers la surface. Ceci
suggere que la distribution la plus convenable est celle de Pearson IV qui est, en effet, proche
des distributions expérimentales [66]. L'obliquité de la courbe est négatiwed), ceci est

d( a la dose relativement élev€ex 101> cm™2) et la pulvérisation des atomes de silicium

qui se trouvent en surface par les ions lourds d’antimoine, Le coefficient de la pulvérisation
est lié au rapporM, /M,, I'énergieE et la température. Sa valeur la plus grande eshiatte

lorsque I'énergie correspond au maximum du pouvoir d’arrét nucléaire [12].

La pulvérisation des atomes d'antimoine est faible. Il est reporté que l'effet de la
pulvérisation causant la perte des dopants est négligé pour des doses d’antimoine et d’arsenic
inferieures de5 x 1015 cm™2 [67]. Par conséquent, 'augmentation de la dose des dopants
d’antimoine dans la cible de silicium va conduire & un arrét intense des autres ions
d’antimoine incidents surtout que la pénétration des ions lourds est souvent non profonde.
Cela a été constaté pdr-Sheng Lai et al. [68] lors de I'implantation des ions Sb a une dose

(1x 10 cm™=2) dans le silicium Si(100) pour des énergies enfieet70 KeV .

D’autre part, le taux de canalisation des atomes d’antimoine est faible. Ceci est attribué au
tilt d’échantillons lors de leur implantation et les endommagements créés par les premiers ions
pénétrant la cible. La méme chose a été observée&.gachenkel et a[64] ou le taux de
canalisation du profil simulé était vraiment faible pour un til7teune énergie d&20 KeV

etune dose qui valatx 10! cm™2.

On note que le décalage de la distribution des dopants vers la surface a également été constaté
pour des ions légers a une énergie élevée ou la rétrodiffusion vers la surface était importante a
cause de la collision nucléaire. C’est le cas du bore implanté dans le silicium pour des
énergies élevées [69].
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Dans le cas de notre spectre, la profondeur compléete de I'antimoine implanté est extraite du
profil simulé par le programme RBX, elle est égak78 A. Ce résultat est en accord avec
cdui calculé empiriquement soB46.67 A. Cette profondeur est adéquate & la fabrication des

jonctions ultra-superficielles exigeant une valeur inférieure@0d A [70].

T T T T T T T T T T T T
7x10*° .
_ Profil Sb simulé RBX
6x10% - - == Fit gaussien

5x10" 1
4x10" 1
3x10" 1

2x10" 1

Concentration (Sb “/cm?)

1x10"

T T T T T T T T T T T T
0 300 600 900 1200 1500 1800 2100
Profondeur (A)

Figure 32 : Superposition du profil de concentration d’antimoine simulé par RBX (
avec un fit de type gaussien (....).

[1.5.3. Echantillon implanté non recuit et analysé en mode canalisé

A partir de la figure, on observe une bonne superposition entre les spectres expérimental (....)
et simulé ) par le code RBX (Fig.33). La comparaison du sigtiahtimoine obtenu en

mode aligné avec le signal d’antimoine en mode random révele que la majorité des ions
d’antimoine se trouvent en sites interstitiels. Donc, ils sont électriquement inactifs. Ainsi, le
signal de silicium élucide un pic de surface élevé, ce dernier prouve que 'endommagement de
la cible est causé par l'implantation des ions d’antimoine. L’épaisseur de la couche

endommagée est estimé&1®0.83 A , cette valeur indique que la couche amorphe comprend
les ions d’antimoine implanteés.
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Figure 33 : Superposition des spectres RBS expérimental (....) et siuo(r un

échantillon Si(111) implanté (1 x 7§ Sh*cm™2) et non recuit.

[1.5.3.1. Profil de la concentration de défauts

Le profil de la concentration des défauts est simulé a partir du spectre d’échantillon implanté
en mode aligné. D’aprés la figure (34), le parcours projeté des defaatst égal 451.26 A.

Cdte valeur est assez inférieure au parcours projeté des ions implantés. Cela signifie que le
maximum de la distribution des défauts est plus proche de la surface que le maximum de la
distribution des ions. Cette observation a été reportée pour le bore implanté dans le silicium,
en dépit qu'il est léger, a une énergiecekeV oUR, = 0.8 R, [8]. Une forte concentration

du désordre se trouve proche de la surface ou elle dépasse la densité de silicium
cristallin N = 4.977 x 10?2 atomes cm™3. Elle reste relativement élevée en profondeur ot le
taux d’amorphisation atteint presqued % de la profondeur1100 A qui représente
appoximativement I'épaisseur de la couche amorphe. Par conséquent, il y a une couche
amorphe continue ce qui signifie qu’il s’agit d’'un dépassement du seuil d’amorphisation da a

cette dose [8].
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Figure 34 : Superposition du profil de concentration de défauts (Si) simulé par-RBavéc

un fit de type gaussien (....).
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lll. Etude des échantillons apres traitement thermique
[1l.1. Simulation et analyse du spectre RBS/C

On rappelle que I'échantillon est une couche mince de silicium Si(111) implantée par une
dose d’antimoinel x 10° jons cm™2 a une énergie de20 KeV. Le traitement thermique
conventionnel pendant 30 minutes a une température qui est égale a 900 °C a permis une

recristallisation par épitaxie en phase solide (EPS). Nous constatons une bonne superposition

entre les spectres expérimental (....) et simué. (

D’apres la figure (35), la profondeur de la couche amorphe est réduite en raison de la

recroissance EPS, et la chute considérable du signal des dopants en positions interstitielles.

1600 y T T T T T T T T T T T
| - = <Expérimental
. 14007 Simulé RBX
9 J J
§ 1200 — —
< 1000 . —
\q) - L] .
= 800 | s
= ] Signal Si ]
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Q | |
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5] | |
c .
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Figure 35 : Superposition des spectres RBS expérimental (....) et simupp(r un
édantillon Si(111) implanté (1 x 6 Sh*cm™?2) et recuit.
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[11.2. Simulation du profil de défauts apres recuit thermique

Nous constatons que la concentration des défauts a diminué aprés le traitement thermique. Les

défauts restant possedent un taux inférieur de 20 % et ils se trouvent & une profondeur moins

de 550 A(Fig.36).

i T T T T T " T " T ' !
” = Profil de défauts
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Figure 36 : Superposition du profil de concentration de défauts (Si) simulé par-RBa¢/éc

un fit de type gaussien (....).

[11.3. Comportement des ions d’antimoine

Comme il est connu, l'interface amorphe / cristal avance en surface lors de la recristallisation
par épitaxie en phase solide ou le désordre s’organise selon I'orientation de la partie cristal.
Des que linterface arrive a une impureté, cette derniére monte en un site substitutionnel. Ce
fait permet de mettre en substitution les dopants interstitiels ce qui explique la chute du signal

des ions d’antimoine (Fig.35) et par conséquent leur activation électrique.
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En effet, il y a une redistribution des ions d’antimoine a cause de la diffusion et I'oxydation.
Selon le spectre simulé en mode canalisé, la profondeur de la couche du dioxyde de silicium a
augmenté de00 A. Pendant 'oxydation, I'interface silice / siliciunouge de la surface vers

la profondeur, des atomes de silicium sont éjectés et poussés vers la région silicium de

l'interface en causant une augmentation des défauts (silicium interstitiel et lacunes).

Ce processus s’appligue également aux ions d’antimoine ou ils sont poussés et ségrégués au
bord de silicium a la nouvelle interfa8&),/Si, ce phénomene est appeléitowplow [71].

Cet effet est mentionné en littérature pour I'arsenic et I'antimoine dans le silicium [23], le
germanium dans la matriéeéGe [72] et le bore pendant la croissance du siliciuraidkel ou

le bore est poussé vers le silicium a l'interfaé¢esi/ p — Si [73].

La profondeur des ions d’antimoine interstitiels apreés le recuit a légérement augmenté en
dépit de la concentration qui a diminué. Nous supposons qu’il y a une diffusion interstitielle

limitée d’antimoine.

IV. Conclusion partielle

La simulation RBX des spectres RBS correspondant aux échantillons de silicium Si(111)
(vierge, implanté non recuit et implanté recuit en modes random ou canalisé) a permis
d’évaluer le parcours projet&R,) et la déviation standard (AR d'obtenir le profil de

conentration d’ions d’antimoine et de défauts et d’estimer I'épaisseur de la couche amorphe

avant et aprés le recuit.
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Chapitre V

Caracterisation des proprietées
mécaniques des échantillons



|. Introduction

Les tests de la micro-dureté sont réalisés sur les deux faces des films de silicium, c'est-a-dire
les surfaces polie et non polie. Chaque plaquette de silicium a été déposée sur un support en
acier afin de faire la mesure de la dureté. En raison de I'épaisseur faible des échantillons, la
dureté de Knoop a été utilisée avec un poids de 50 gf. Cinqg échancrures ont été prises et
enregistrées pour chaque essai. Les résultats sont exposés dans les tableaux ci-dessous pour
chaque échantillon. La dureté moyenne de Knoop peut étre calculée a partir de ces cing

mesures.
Il. Calcul de la dureté moyenne de Knoop et sa déviation standard
[I.1. Silicium vierge Si(111)

Le tableau suivant élucide les cinq valeurs de la dureté de Knoop obtenues pour chaque face

d’échantillon.
Numeéro
DU test Surface 1 polie £g/mm?) Surface 2 non polie K g/mm?)
1 1044 1085
2 1020 1129
3 1068 1138
4 1031 1130
5 1060 1145

Tableau 11 : Cing valeurs de la dureté de Knoop obtenues pour chaque face de I'échantillon.

Le tableau suivant indique la valeur moyenne de Knoop et sa déviation standard qui sont

calculées pour les deux faces d’échantillon.

Surface Valeur Moyenne (K g/mm?) Déviation Standard
(Kg/mm?)

Surface 1 1044.6 19.84

Surface 2 1125.4 23.50

Tableau 12 : Valeur moyenne de la dureté de Knoop et sa déviation standard calculées pour

les deux faces de I'échantillon.
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11.2. Silicium Si(111) implanté a5 E155b*/cm? pour 120 KeV

Le tableau suivant élucide les cing valeurs de la dureté de Knoop obtenues pour chacune des

deux faces du spécimen.

Numéro
Dutest | Surface non dopéeKg/mm?) Surface dopée K g/mm?)
1 1094 969
2 1085 801
3 1035 775
4 1078 857
5 1092 1094

Tableau 13 : Cing valeurs de la dureté de Knoop obtenues pour chaque face de I'échantillon.

Le tableau suivant indique la valeur moyenne de la dureté de Knoop et sa déviation standard

qui sont calculées pour les deux faces de I'échantillon.

Surface Valeur Moyenne (K g/mm?) Déviation Standard
(Kg/mm?)
Surface non dopée 1076.8 24.71
Surface dopée 899.2 131.97

Tableau 14 : Valeur moyenne de la dureté de Knoop et sa déviation standard calculées pour

les deux faces de I'échantillon.
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11.3. Silicium Si(111) implanté a 5 E158b*/cm? pour 120 KeV et recuit & 900 °C

pendant 30 minutes sous vide

Le tableau suivant élucide les cinq valeurs de la dureté de Knoop obtenues pour les deux

faces de I'’échantillon.

Numeéro
Du test Surface non dopéeK g/mm?) Surface dopée Kg/mm?)
1 920 1185
2 910 1273
3 1013 1261
4 1060 1230
5 997 1252

Tableau 15 : Cing valeurs de la dureté de Knoop obtenues pour chaque face de I'échantillon.

Le tableau suivant indigue la valeur moyenne de la dureté de Knoop et sa déviation standard

gui sont calculées pour les deux faces en question.

Surface Valeur Moyenne (K g/mm?) Déviation Standard
(Kg/mm?)
Surface non dopée 980.0 63.79
Surface dopée 1239.8 34.64

Tableau 16 : Valeur moyenne de la dureté de Knoop et sa déviation standard calculées pour

les deux faces du spécimen.
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1.4, Silicium implanté & 1.5 E16 As"'cm™2 pour 100 KeV et non recuit

Le tableau suivant élucide les cing valeurs de la dureté de Knoop obtenues seulement pour la

surface polie de I'’échantillon.

Numéro
DU test Surface polie €g/mm?) Surface non polie
1 975
2 985 Impossible de localiser I'échancrure de
3 1011 Knoop, donc la dureté n’a pas été
2 1045 mesurée.
5 1003

Tableau 17 : Cing valeurs de la dureté de Knoop obtenues seulement pour la surface polie de

I’échantillon.

Le tableau suivant indique la valeur moyenne de la dureté de Knoop et sa déviation standard

qui sont seulement calculées pour la face polie du spécimen.

Surface Valeur Moyenne (Kg/mm?) | Déviation Standard (Kg/mm?)

Surface polie 1003.8 27.07

Tableau 18 : Valeur moyenne de la dureté de Knoop et sa déviation standard calculées

seulement pour la surface polie de I'échantillon.
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11.5. Silicium implanté & 1.5 E16 As cm™% pour 100 KeV et recuit sous vidg3 x 10~°
torr) a 900 T pendant 30 minutes

Le tableau suivant élucide les cing valeurs de la dureté de Knoop obtenues pour les deux

faces de I'’échantillon.

Numéro
Du test Surface non dopéeK g/mm?) Surface dopée Kg/mm?)
1 980 1480
2 940 1510
3 963 1530
4 971 1493
5 948 1487

Tableau 19 : Cing valeurs de la dureté de Knoop obtenues pour les deux faces de

I’échantillon.

Le tableau suivant indique la valeur moyenne de la dureté de Knoop et sa déviation standard

qui sont calculées pour les deux faces.

Surface Valeur Moyenne (Kg/mm?) Déviation Standard
(Kg/mm?)
Surface non dopée 960.4 16.38
Surface dopée 1500.0 20.11

Tableau 20 : Valeur moyenne de la dureté de Knoop et sa déviation standard calculées pour

les deux faces de I'échantillon
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[1l. Discussion des résultats
[11.1. Silicium vierge Si(111)

La mesure de la dureté de I'échantillon de silicium vierge Si(111) sur les deux faces a révélée
gu’elle est différente pour ces deux surfaces. Ceci peut étre attribué a la différence de la
microstructure des deux parties et précisément la face 2. En effet, pour cette derniére presque
toutes les valeurs mesurées dépassent la valeur la dureté de Knoop citée en littérature pour le
silicium mono cristallin, c’est-a-dire ent&0 et 1100 Kg/mm? [74]. On suppose que la

face 2 contient des anomalies a la surface. En revanche, les valeurs de la micro-dureté de la
face 1 sont dans l'intervalle mentionné en littérature ce qui signifie que cette face possede une

cristallinité surfacique.
111.2. Silicium Si(111) implanté a5 E158b*cm~2 pour 120 KeV

Les résultats montre que la face non dopée (région brillante) n'est pas affectée par le
processus d’'implantation car les valeurs sont e8fifeet 1100 Kg/mm? [74]. Concernant

la surface dopée, il y a une diminution de la dureté sauf pour le cinquieme essai. Il est reporté
gue le dopage augmente généralement la dureté et celle-ci dépend beaucoup de la dose
implantée, I'énergie d’'implantation et surtout 'endommagement généré dans le substrat. En
effet, la dureté de la surface augmente proportionnellement avec la dose implantée jusqu’ a un
maximum correspondant a une dose critique. A partir de celle-ci, elle commence a diminuer
mais elle reste supérieure a la dureté originale de I'échantillon (surface) [49]. Ainsi, on
suggere que la dose élevée de l'antimoine implanté a créé une amorphisation énorme de la
surface si bien que cette derniere soit devenue tres molle a certains points de la surface, d'ou

ces valeurs non élevées de la dureté.

111.3. Silicium Si(111) implanté a5 E158b*/cm? pour 120 KeV ¢ recuit & 900 °C

pendant 30 minutes sous vide

Les résultats montrent que la dureté de la surface brillante demeure dans l'intervalle original
de silicium monocristallin non dopé. Pour la surface dopée, elle montre une hausse de la
dureté au point qu’elle dépasse la dureté de silicium monocristallin vierge. Ceci est prévisible
car généralement le recuit augmente la valeur de la dureté de surface [49]. Cette augmentation
qui dépend du degré de la guérison de la surface amorphe, elle prend des valeurs élevées au
fur et mesure que le temps de recuit s’éleve. Il faut noter qu’il y a un moment ou elle diminue

relativement mais elle reste comme méme appréciable [49].
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11.4. Silicium implanté a 1.5 E16 Ast'cm™2 pour 100 KeV et non recuit

Les résultats montrent que la surface brillante (polie) n'est pas affectée par I'dose élevée de

'implantation ionique.

111.5. Silicium implanté a 1.5 E16 As"'cm™2% pour 100 KeV et recuit sous vide (3 x 10°

torr) a 900 °C pendant 30 minutes

Les résultats montrent que la surface brillante (polie) n’est pas affectée par I'effet du recuit
bien que les valeurs aient relativement diminué a cause du chauffage relatif. Tandis que la
surface dopée a atteint une dureté super importante en raison de la guérison considérable de la

surface amorphe.
I\V. Conclusion partielle

L’arsenic a montré une dureté assez supérieure que celle produite par I'antimoine car la
recristallisation de la cible dopée par l'arsenic est meilleure que celle de I'antimoine. En

effet, 'amorphisation causée par I'antimoine est élevée par rapport a celle de l'arsenic.
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Conclusion genérale



Conclusion générale

Le travail présenté a abordé ['étude de I'mplantation ionique de I'antimoine ou I'arsenic
dans les couches minces de silicium. La spectroscopie de rétrodiffusion Rutherford (RBS) en
modes random et aligné a été utilisée pour obtenir des spectres sur les spécimens implantés a
'antimoine. Egalement, un test de la micro-dureté de Knoop a été performé pour des

échantillons implantés a I'antimoine ou a l'arsenic.

Expérimentalement, les couches minces analysées par RBS sont de silicium monocristallin
Si(111) vierge et implanté a I'antimoir& ™ par une dose d&x 10° ions cm™2 pour une
energie del20 KeV. Tandis que le test la micro-dureté de Knoop a #e&ktaé pour des
échantillons silicium monocristallin Si(111) implanté a I'antimois¥e*par une dose de
5x10° ions cm™2 pour une énergie d20 KeV ou a larsenicAs* par une dose de

1.5 x 10 ions cm™2 pour une énergie de)0 KeV. Tous les spécimens implantés ont subis

a un taitement thermique a 900 °C sous vide pendant trente minutes.

Les spectres RBS expérimentaux ont été simulés par le code RBX qui nous a permis d’estimer
les parameétres désignant I'implantation ionique. Les résultats obtenus étaient en agrément
avec ceux trouvés par simulation SRIM 2013 et avec la littérature. Grace aux spectres en
mode canalisé, le RBX a permis de donner les profils de la concentration des dopants et des
défauts respectivement et aussi d’estimer I'épaisseur de la couche endommagée, Ceux-ci ont
permis d’avoir une idée sur l'activation électrique des dopants et la guérison des cibles

endommagées. Il est a noter que le programme RBX dispose d’'un bon outil permettant une

simulation de précision élevée.

Quant au test de micro-dureté de Knoop, nous avons pu découvrir I'effet de I'implantation
ionique sur le durcissement de la surface des spécimens implantés qu’il soit avant ou apres le

recuit thermique.

Nous devons mentionner que les résultats obtenus ont été en bon accord avec ceux cités en

littérature.
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En perspective, les enjeux sont de doper une concentration trés précise a une profondeur
infiniment petite et un dégat minimal. Cela s’appuie sur I'utilisation des appareils modernes et
de jouer sur des paramétres comme la pureté des cibles a étre implantées et son espéce, la

nature des dopants et la cible, I'énergie et la dose.
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Annexe

La simulation par le code SRIM



|. Introduction

SRIM (Stopping and Range of lons in Matter) est un programme informatique généré par
Ziegler Biersack et Littmark. Il s’appuie sur les méthodes de Monté Carlo et il simule le
processus de pénétration et de ralentissement d’'un projectile dans un matériau cible [32]. Ce
code traite les matériaux cibles amorphes et I'interaction entre la particule incidente et 'atome
individuel est décrite par I'approximation des collisions binaires. Cette derniere s’articule sur
I'exclusion de deux collisions simultanées avec le méme atome cible. D'ou, I'absence
d’'influence du voisinage atomiqu26]. Le calcul du pouvoir d’arrét nucléaire est effiéct

par la formule donnée par Ziegler Biersack et Littmark (ZBL) (ég.27) dont Le potentiel
interatomique écranté utilisé est le potentiel universel (ZBL) [36]. Quant au pouvoir d'arrét
électronique, pour des ions lourds a basses vitesses, il est calculé en se basant sur la théorie
LSS (collision avec gaz d'électrons libres). Cette derniére est liée a I'approximation de
densité locale qui considere le gaz, avec lequel la particule interagit, est de densité différente.
Ce calcul est valable pour des collisions distantes. Pour les collisions proches, le pouvoir
d’arrét électronique doit étre corrigé en se basant sur la théorie de Brandt-Kitagawa pour
estimer la charge effective du projectile [20,23]. Pour les vitesses éleveées, le pouvoir d'arrét
électronique est calculé par la formule de Bethe (éqZdj) Le pouvoir d’arrét total est

obtenu par simple sommation des deux pouvoirs précédents qui sont considérés indépendants
[26].

Le programme SRIM inclut des applications multiples : des tableaux d’arrét et du parcours

des ions, transport des ions dans la matiere TRIM et I'application SR-module.
I.1 Tableaux d’arrét et de parcours

On obtient les valeurs du pouvoir d’arrét nucléaire, de pouvoir darrét électronique, du
parcours projeté, de I'écart au parcours projeté et de la déviation latérale. Ces valeurs sont

affichées selon le choix des parametres d’entrée cités ci-dessous [75].
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.2 TRIM

TRIM (Transport of lon in Matter) est une répétition successive d’un groupe des programmes
nommés SRIM (Stopping and Range of ion in Matter). Il accepte des cibles complexes
comprenant jusqu’a 8 couches différentes et il permet le choix des projectiles (énergie, angle
d’incidence, dose) et des cibles (les éléements constituants, I'épaisseur et I'état solide ou
gazeux) [75,76]. TRIM peut générer les données concernant la distribution finale en 3D, ainsi
gue les phénoménes associés a la perte d’énergie comme les endommagements de la cible, la
qguantité et la nature des atomes pulvérisés, I'ionisation et la production des phonons [75,76].
Le programme peut étre mis en pause a n’importe quel moment et repris plus tard car les

résultats du calcul peuvent étre enregistrés [75].

Dans le programme TRIM, on considére un ion incidéntd’énergieE. Apres sa collision
avec un atomeM,, I'énergie de l'incident devierff; et celle transférée a I'atome cible Bgt
Notant queE,; est I'énergie de déplacement d’un atome cible de son site, nous distinguons les

cas suivants [75] :
Si E; > E, etE, > E,4, 'atome cible quitte son site (création d’'une lacune).
S E; > E, etE, < E,4, 'atome cible vibre et ne quitte pas son site (création de phonons).

S E, < E, etE, > E4, 'atome M, prend le site deM, (remplacement) et dissipe I'énergie
E;, en vibration (création des phonons) lorsffijex M, . Sinon (si M; # M,) I'atome

M; prend un interstice et produit des phonons.

S E, < E; etE, < E;, 'atomeM,; occupe un site interstitiel et I'énerdig + E, donne des

phonons
1.3 L’application SR-module

C’est un programme exécutable indépendant qui peut étre utilisé pour d’autres applications

qui exigent les pouvoirs d’arrét et les parcours d’ion [75].
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Il. Calcul des défauts
La simulation des défauts se fait selon le choix de I'option de calcul :
» Calcul rapide

Ce choix ignore le calcul des cascades des atomes cibles et limite le calcul aux trajectoires des

ions. Il est basé sur la méthode de Kinchin-Pease [75].

» Calcul complet

En plus de la poursuite des projectiles, cette option poursuit chaque atome reculé jusqu’'a ce
qgue son énergie devienne insuffisante pour déplacer n'importe quel atome de la cible [75].
Lorsqu’une collision entre l'ion et I'atome cible conduit a faire reculer ce dernier, le code
TRIM s’arréte a suivre le trajet d'ion et commence a suivre le trajet de I'atome reculé
subissant a son tour des collisions qui peuvent mettre d’autres atomes cibles en mouvement.
Une fois tous ces atomes de recul atteignent une énergie de la coupure, le programme revient
a nouveau a suivre le mouvement de I'implanté original avec sa nouvelle énergie et direction
jusqu’a ce qu’une autre collision statistiguement sélectionnée a lieu avec sa branche de reculs.
La procédure continue aussi longtemps que I'énergie de la particule incidente demeure
supérieure de I'énergie du seuil du déplacemgrmutrement le code TRIM enregistre
I’historique de la collision de I'ion primaire et tous les événements secondaires puis il passe a

suivre le tir d'un nouvel ion dans la cible [77]
lll. Calcul des phonons

La création des phonons dans la cible se produit par la perte d’énergie des projectiles et aussi
par la perte dénergie des atomes de recul de la cible lorsque ces deux énergies sont
inférieures a I'énergie de seuil du déplacenignt_e nombre des phonons créés est déduit de

ces énergies produisant des vibrations dans le spécimen [75].
IV. Pulvérisation

L’atome de la cible qui atteint la surface peut quitter le matériau si cet atome dispose de

I'énergie et du moment suffisants [3].
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Study of implanted silicon thin films with antimony or arsenic

Abstract

In this work, the ion implantation of antimony or arsenic in silicon specimens was
investigated. This study was based on the simulation of experimental RBS spectra by RBX

code and the measurement of Knoop micro-hardness.

Experimentally, the samples which were characterized by RBS and simulated by RBX are the
virgin single crystal silicon Si(111) and the doped single crystal silicon Si(111) by antimony
ions Sh* with a dose of 1 x 101% jons cm™2 for an energy of 120 KeV. Those which were
characterized by the Knoop test are, in one hand, the single crystal silicon Si(111) wafers
which are doped by antimony ions Sh* with a dose of 1 x 105 ions cm™2 for an energy of
120 KeV. On the other hand, they are the other single crystal silicon Si(111) samples which
are doped by arsenic ions As*t with a dose of 1.5x 10 ions cm™2 for an energy of
120 KeV. A conventional thermal annealing under vacuum for thirty minutes was applied at

900 °C during 30 minutes

Regarding to the characterization of thin films, the wafers which are un-implanted or

2

implanted by antimony with a dose of 1x 10 ions cm™2 were analyzed by the RBS

technique with both random and channeling mode. The other implanted specimens by

antimony or arsenic with doses of 5 x 105 ions cm™2 or 1.5 x 10 ions cm™2

respectively
were analyzed by Knoop micro-hardness test. All the doped samples were characterized
before and after the thermal annealing. This characterization revealed the caused damages,

their restoration and their influence on the surface hardening.

The RBX simulation of RBS spectra in both random and channeled mode allowed us to
estimate the ion implantation parameters, these parameters are agreed with those which were
found by SRIM 2013 simulation and those which were calculated empirically. Furthermore,

the defect concentration profile has been obtained.

Key words: Silicon, antimony, arsenic, ion implantation, RBS, RBX simulation, Knoop

micro-hardness.



Etude de couches minces de silicium implantées a l’antimoine ou [’arsenic

Résumeée

Dans ce travail, 'implantation ionique d’antimoine ou d’arsenic dans des spécimens de
silicium a été étudiée. Cette étude s’est articulée sur la simulation des spectres RBS

expérimentaux par le code RBX et la mesure de la micro-dureté de Knoop.

Expérimentalement, les échantillons caractérisés par RBS et simulés par RBX sont le silicium
monocristallin vierge Si(111) et le silicium monocristallin Si(111) dopé par les ions
d’antimoine Sh* a une dose de 1x 105 ions cm™2 pour une énergie de 120 KeV. Ceux
caractérisés par le test de Knoop sont, d’une part, des échantillons de silicium monocristallin
Si(111) dopé par I’antimoine Sb*™ a une dose de 5x 10! ions cm™2 pour une énergie
de 120 KeV et d’autre part, des autres échantillons Si(111) dopés par ’arsenic As™ a une

2

dose de 1.5x 10 ions cm™ pour une énergie de 100 KeV . Un recuit thermique

conventionnel sous vide a été effectué a 900 °C pendant 30 minutes.

Quant a la caractérisation des couches minces, qu’elles soient non implantées ou implantés a
’antimoine ( 1 x 10'° ions cm™2), elles ont été analysées par la technique RBS en mode
random et canalisé. Les autres spécimens implantés a I’antimoine ou 1’arsenic par les doses

2 ou 1.5 x 10 ions cm™2 respectivement, ils ont été analysés par le test

5x 10 ions cm™
de Knoop de la micro-dureté. Tous les échantillons dopés ont été caractérisés avant et apres le
recuit thermique. Cette caractérisation a dévoilé les dommages causés, leurs guérisons et

leurs influences sur la dureté de la surface.

La simulation RBX des spectres RBS en mode random et canalisé€ nous a permis d’estimer les
parametres désignant I’implantation ionique, ils sont en accord avec ceux trouvés par la
simulation SRIM 2013 et ceux calculés empiriquement. De plus, elle a fourni le profil de la

concentration de défauts.

Mots clés : Silicium, antimoine, arsenic, implantation ionique, RBS, simulation RBX, micro-

dureté de Knoop.





