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1. Introduction

Les dép6ts chimiques en phase vapeur assistés par plasma froids a basse pression (Plasma
Enhanced Chemical Vapor Deposition) consistent a réaliser des dépbts de matériaux
diélectriques en couches minces sur un substrat solide tel que le silicium, le verre ou
I’arséniure de gallium, par exemple.

Lors d’un procédé PECVD, on introduit dans une chambre de dépdts (généralement sous vide
controlé) des précurseurs gazeux contenant les éléments chimiques que 1’on souhaite déposer
en couche mince sur un substrat. Sous I’action d’un plasma, le précurseur se décompose en
especes réactives (mécanisme de collisions inélastiques) qui vont réagir a la surface du
substrat (condensation, désorption, formation de molécules volatiles) [1].

De maniére générale, I’activation du plasma repose soit sur l'usage d'une tension continue,
soit d'une tension variable radio fréquence (13,56 MHz) ou bien micro-onde (2,45 GHz).
L'addition d'une polarisation sur le porte-substrat permet d’assurer le bombardement ionique
de la surface de dépét.

L'avantage qu'apporte la technique PECVD (Plasma Enhanced CVD) par rapport a la CVD
conventionnelle LPCVD (Low Pressure CVD) est que la présence du plasma autorise de
travailler a des températures de dépbt plus basses (<400°C). En effet, le plasma constitue un
apport d’énergie dans le réacteur, ce qui permet d’activer les réactions chimiques. 1l s’y forme
une variété d’espéces chimiques, des ions positifs et négatifs, des radicaux libres, des
électrons, des atomes énergétiques et aussi des metastables. Toutes ces espéces peuvent
interagir aussi bien entre elles qu’avec la surface du substrat donnant la croissance du
matériau voulu.

Parmi les differentes techniques PECVD, I’avantage qu’apporte la technique ICP-CVD
(Inductively Coupled Plasma CVD), est un plasma plus dense grace a un couplage inductif
d’un signal RF a I’aide d’un enroulement inductif autour d’un tube en quartz de la partie
supérieure de la chambre de dépodts. Cette technique est utilisée avec des pressions de travail
de I’ordre du mTorr.

Par ses caractéristiques, la technique ICPECVD offre la possibilité de déposer de facon
conforme des matériaux et également de réaliser des dépots de de type lift-off sur des résines,
sur des substrats souples et fragiles en temperature.

Dans la salle blanche du LAAS, les principaux matériaux diélectriques déposés par ICPECVD
sont du SiNXx :H, SiOx :H, a basse température (<100°C) avec des liaisons Si-H élevées et des
liaisons N-H faibles (concentration en hydrogene plus faible dans les films), de facon a
obtenir des indices optiques de ces couches minces proches des structures steechiométriques
du Si3Ny, SiO,, obtenues par LPCVD.
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2. Présentation du réacteur ICPECVD

L’équipement du LAAS (Figure 1) qui permet de déposer des matériaux SiNx :H, SiOx :H, a
basse température (<100°C) est un modele PlasmaLab System 100 de la société Oxford [2].

Figure 1 : Equipement ICPECVD Plasmalab 100 Oxford

Cet équipement se décompose en deux parties (Figure 2) :

1/ Un sas de chargement et déchargement des substrats posés sur un plateau métallique usiné
de 150 mm de diametre. Un bras robotisé assure le transfert jusqu’a la chambre. Ce sas est
mis sous vide a une pression de 5 10~ 2 torr a I’aide d’une pompe a vide primaire seche.

2/ Une chambre de dép6t, divisée en deux parties, la partie supérieure pour la création du
plasma et la seconde pour les dépbts. Cette chambre est sous vide secondaire, a une pression
10" 7 torr grace a une pompe turbo-moléculaire assistée par une pompe a vide primaire
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seche.

Les parameétres de dépots ajustables sur cet équipement sont :

La puissance ICP (entretien du plasma) : de 0 a 3000W a 13.56MHz
La puissance Bias (polarisation du substrat) : de 0 a 300W a 13,56MHz
La Temperature du plasma : de 0 4 400°C
La Pression de travail : de 2.a20mT
Les gaz et leur débit maximal : NoO 100 sccm (standards cubics centimeters per minute)
N, 100 sccm
O, 100 sccm
SFs 200 sccm
Ar 100 sccm
NHz; 100 sccm
SiH, 50 sccm
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Figure 2 : Vue en coupe du réacteur ICPECVD PlasmaLab 100
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3. Principe de fonctionnement

Les gaz (Ar, N, , O; , SF¢ , NH3 ) sont injectés par le haut de la chambre et ionisés dans un
plasma, a partir d’une spire inductive.

Le plasma est créé dans la partie supérieure de la chambre de dép6t. Il en résulte des especes
réactives et des ions qui vont interagir avec les molécules de silane injectées plus bas et
former a la surface du substrat, le dép6t de matériau (Figure 3).

Le gaz Silane réactif est diffusé plus bas par un anneau de gaz situé proche du substrat,
favorisant un dép6t de matériau plus dense.

Le matériau déposé SiNx :H, SiOx :H, a basse température (<100°C) est piloté par les
différents parametres que sont, gaz, pression, puissance plasma et température de dépdt
(Figure 4).

diélectrique
Bobine a
induction RF

Gaz SiH4
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Figure 4 : Photo d’un plasma de dép6t SiOx

4. Procédure de démarrage de PICPECVD

Dans ce chapitre nous détaillons la procédure de conditionnement de la chambre. Cette étape
est a faire apres tout redémarrage de 1’équipement, avant d’envisager des dépdts. Le chapitre
suivant détaillera la procédure de dép6t sur un substrat, qui sera donc faite aprés ce
conditionnement initial.

Avant le démarrage de 1’équipement,

e OQuvrir la vanne de silane située au rez-de-chaussée du batiment F, (Figure 5)

e Veérifier que la vanne d’air comprimé qui Se trouve sous la dalle, derriere les fours de
recuit AET en salle grise (vannes des gaz) est bien ouverte (Figure 6)

e Ainsi que les vannes de la boucle de refroidissement en eau DI de la panoplie murale
en doigt gris (Figure 7)

e Ainsi que les vannes d’Ar, N, , O, , SF¢ , NH; et SiH, en doigt gris (Figure 8).

Figure 5 : Vanne de silane  Figure 6 : Vanne d’air comprimé Figure 7 : Vanne de refroidissement

Figure 8 : Réseau des vannes de gaz
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Protocole de démarrage de I’équipement :

1) Appuyer sur I’interrupteur vert de mise en route du réacteur (Figure 9)

Figure 9 : Fagade avant du réacteur

2) Allumer le PC en doigt gris
3) Activer I’icone PC 2000 (Figure 10)

4) Enter Name « bou », Enter Password « bou » (Figure 11)

Notice d'utilisation de I’ICPECVD Plasmalab 100 OXFORD du LAAS-CNRS
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Figure 10 : PC 2000 Figure 11 : PC 2000

Le synoptique principal apparait a 1’écran (Figure 12).

Figure 12 : Page PUMP CONTROL

5) Démarrer le groupe de pompage du réacteur en activant sur « evacuate» a droite sur le
synoptique (Figure 12) et attendre quelques minutes le passage du voyant vert “’at speed”’,

qui signifie que la pompe turbo est opérationnelle.

6) Démarrer le pompage sas en cliquant directement sur la pompe primaire representée sur le

synoptique.

Cliquer sur « evacuate » a gauche pour pomper dans le sas.

oo System ][ Process ][ utiities | Manager  PUMPCONTROL | ' [
Load complete, wafer is in Loadlock
4R HOME =]
aRM EXTENDED. @
o Q
N2
Flow Rate
:
Démarrage pompage> o
Stopped Pumping/Venting Base pressure reached
Lid Lid CLOSED
Pirani Process interlock [T a0
[ 0secs | Penning
| OmTon |
[ Sy i FE ovn] ]
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7) Activer « Heater », commence alors un compte a rebours de 800 secondes avant de passer
a I’étape suivante.

8) Lorsque le groupe de pompage du réacteur est opérationnel (« evacuate » activé), cliquer
sur « process » et « chamber 1 » (Figure 13).

Figure 13 : Page PROCESS
9) Entrer la température de 100° C dans la fonction « HEATER TABLE Deg C ».

Valider sur « Start » puis sur « Stop », la température du réacteur va progressivement monter
jusqu’a 100 °C (Figure 14)

Figure 14 : Page CHAMBER 1

10) Valider « YELLOW ALERT » qui apparait lorsque le process est terminé en appuyant sur
« Accept » (Figure 15).
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Contenue

| Alarm aclive af 03/13/2020 08.44:52
[ End of process reached

Figure 15 : Page CHAMBER 1

11) Pour revenir sur le synoptique « PUMP CONTROL » cliquer sur « System » en haut a
gauche de la figure 13.

5. Chargement d’'une recette de dépot de matériau

Le protocole de réalisation d’un dép6t sur un substrat process nécessite impérativement
d’enchainer trois recettes (RECIPES) dans I’ordre suivant en utilisant un substrat de
conditionnement :

« Nettoyage du réacteur sans substrat a 1I’intérieur : Recipe Name « 06Adr100C Clean ».
« Conditionnement du réacteur avec un substrat test : Recipe Name «04BRCond97A/mn 100C ».

e Dépot sur substrat process :

SiOx Recipe Name : 00SiOxHQDer100C.
Ou SiNx Recipe Name : 01SiNxHQDer100C.
Ou SIiON Recipe Name : 02SiOxNyDer.

Les gaz utilisés sont : le silane (SiH,), le protoxyde d’azote (N,O), I’ammoniaque (NH3) et
I’oxygeéne (O,).

12) Activer « VENT » pour une remise a pression atmosphérique afin d’ouvrir la porte du sas
(Figure 16).
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| Manager  PUMPCONTROL |
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[ Load complete, wafer is in Loadlock Lid -m
Pirani 8.62e-02 Ton

Vent Time Left

0 secs

N2
Flow Rate

[evacuste @] sTop Of vENT @

Figure 16 : Page PUMP CONTROL

13) Ouvrir le sas et poser le substrat sur le plateau (Figure 17).

Figure 17 : Sas de chargement et dechargement

14) Fermer la porte du sas, activer « EVACUATE » pour pomper dans le sas (Figure 18).

| Manager | PUMPCONTROL |,

. Stopped Pumping/Venting
Load complete, water is in Loadlock LH m
Pirani 8.62e-02 Ton

Vent Time Left [0

Figure 18 : Page PUMP CONTROL

N2
Flow Rate

15) Attendre que le vide du sas atteigne 5.107 torr (information dans « Pirani »).

16) Lorsque le vide primaire est inférieur a 5 10~ 2 torr (information dans « Pirani ») activer
le mode « Process » pour charger une recette (Figure 19).
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Figure 19 : Page RECIPES

(€

17) Activer « Load » (Figure 19), pour faire apparaitre la fenétre « Load Recipe ».

18) Sélectionner la recette dans la fenétre « Load Recipe » et dans « Recipe Name » puis
activer « Ok » (Figure 19); pour cela :

o Veérifier les étapes écrites dans la recette en cliquant sur chacune d’elles (Figure 19).

e NE PAS MODIFIER LES RECETTES DE NETTOYAGE ET DE
CONDITIONNEMENT.

e Pour la recette de dépot, il est important de modifier la durée du dépdt dans 1’onglet
« MANAGER » en cliquant sur « Steps commands » et « Edit Step » (Figure 20). La
fenétre « STEP EDIT » apparait (Figure 21), modifier la valeur « STEP TIME » et
activer « OK » (Figure 21).

e Activer sur « RUN » (Figure 22) : Le transfert du substrat posé sur le plateau se fait
dans la chambre de dép6t. La vanne d’isolation entre la chambre et le sas s’ouvre et le
bras robotisé rentre dans la chambre, dépose le plateau sur le porte substrat et revient
dans le sas, la vanne d’isolation se referme. La recette de dép6t démarre.

[ ayvien | mrocons |G uaamen | Wanagu REQPES —1:—3—1 oime w8 T (vafod ST
s (il el o] - v e~ ——
M O :.“Iu:u-_wlﬂ:m_ — ':.:'__;—.-H -.ﬁ =]
Coared el R - o rE::: ey S :*
Faces Lo oo i NS Ry |
= = el | B S 2
o Bﬂ RS o -
o [ o | (S e
(o | _3 e |
gl | — — ] oy
lraen Sieg —— ——
Dbits T el & !
Cerd s |
[ Laadioc T S | e o] —f esis’ 1o ol i
Figure 20 : Page MANAGER Figure 21 : Page STEP EDIT
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Figure 22 : Page MANAGER
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19) Pour la recette de nettoyage, « 06 Adr 100C Clean » par plasma O, et SF¢ a 100°C, il
s’agit d’une gravure des résidus de dép6t dans le réacteur. A ce niveau-1a, 'ICPECVD est
équipé d’un détecteur optique qui contrdle en temps réel la quantité de fluor consommée lors
de la gravure des résidus de dépots dans le réacteur. En observant sur le synoptique (« Optical
émission » de la figure 23), on suit I’intensité du rayonnement plasma a la longueur d’onde du
fluor. L’intensité du signal émis par le plasma de nettoyage diminue progressivement pour
confirmer la propreté du réacteur.

Cela correspond au niveau de la courbe de suivi a un palier horizontal nécessaire pendant une
minute, puis arréter la recette de nettoyage en cliquant sur « STOP » (Figure 23).

| e spotum | e roacenn | Gl ummmes |

R I—T

e [EEEEE PN ]
Figure 23 : Page CHAMBER 1

20) Pour la recette de conditionnement, «04BRCond97A/mn 100C», il s’agit de déposer une
couche d’oxyde de silicium de quelques nanomeétres a I’intérieur du réacteur sur un substrat
poseé sur le plateau, introduit auparavant. Pour lancer la recette de conditionnement, reprendre
le protocole 15).

21) Pour un dépot de matériau (SiOx :H, SiNx :H, SiON :H), sur un substrat posé sur le
plateau, introduit auparavant, il faudra selectionner la recette appropriée.

22) Une fois le dépot realisé, il faut sortir le plateau du réacteur dans le sas. La vanne
d’isolation entre la chambre et le sas s’ouvre et le bras robotisé récupére le support du substrat
sous vide pour le ramener dans le sas.

Un message d’alerte « YELLOW ALERT » apparait. Pour confirmer le retour du plateau dans
le sas, Activer « Accept », puis « System » (Figure 24).
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Figure 24 : Page CHAMBER 1

23) Pour récupérer le substrat, activer « Vent » : commence un décompte de 120 secondes
qui s’affiche dans « Vent time left ». L’affichage « 0 sec » confirme que le sas est a pression
atmosphérique et que la porte du sas peut s’ouvrir pour récupérer le substrat traité (Figure
25).

Figure 25 : Page PUMP CONTROL

6. Procédure d’arrét de ’ICPECVD

En priorité, s’assurer qu’un « clean » a été réalisé avant d’arréter le systtme de pompage du
réacteur (pompe turbo assistée par une pompe primaire) en cliquant sur « stop » les vannes se
ferment en rouge (Figure 26).
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Figure 26 : Page PUMP CONTROL

Durant ce temps, il est impératif de ne pas arréter la pompe primaire avant ’arrét total de la
pompe turbomoléculaire.

e Arrétdu « HEATER » d’un simple clic (Figure 26).

e Arréter le réacteur, interrupteur rouge (Figure 9).

e Fermer les vannes des gaz (Figure 8).

e Fermer la vanne d’air comprimé sous la dalle (Figure 6), les vannes de la boucle de
refroidissement de la panoplie murale en doigt gris (Figure 7) ainsi que les vannes
d’Ar, N, , O, , SF¢ , NH; et SiH, en doigt gris (Figure 8).

e Eteindre le PC par le logiciel « Shut down » et arréter le disque dur dans le doigt gris

e Fermer la vanne de silane située au rez-de-chaussée du batiment F (Figure 5)

7. Dépodts de matériaux SiOx :H et SiNx :H
Pour chaque dép6t de matériau, la vitesse de dépdt évolue au cours du temps du dép6t.

Dans le cas du dép6t de SiOx :H sur silicium par exemple (courbe 1), 1I’évolution de la vitesse
expérimentale (courbe bleue) suit le modeéle (courbe orange) issu d’une simulation numérique.
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En deca de cing minutes, il est difficile d’obtenir une vitesse de dépot reproductible, il y a trop
de variations (jusqu’a 400%) de la vitesse. Pour assurer la reproductibilité en épaisseur d’un
dépdt a un autre, il faut un minimum de cing minutes de dépot.

Vitesse dépdt SiOx

25
20
15

—a—V (nm,/min)
10

Vitesse nm/min

s— Modéele

] 5 10 15 20 25 30 35
temps (min)

Courbe 1: Vitesse de dépdt SiOx :H en fonction du temps

Dans le cas du SiNx :H sur silicium (courbe 2), I’évolution de la vitesse expérimentale
(courbe bleue) suit le modele (courbe orange) issu d’une simulation numérique.

Mais contrairement au SiOx :H, la variation de la vitesse de dép6t en dega de cing minutes est
plus faible (30%), il est alors possible de faire des dépbts de faibles épaisseurs contrdlables.

Vitesse dépot SiNx

—e— V (nm,/min}

Vitesse nm/min

- o— modéle

0 2 4 6 8 10 12
Temps{min)

Courbe 2 : Vitesse de dépot SiNx :H en fonction du temps
Mise en garde :

En cas de probléme extréme, dés I’apparition de la fenétre de dialogue, « RED ALERT »
(Figure 27) veuillez informer les responsables de la zone CVD
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Figure 27 : Page PUMP CONTROL
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