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Figure 2 : a  Pointe L.M.I.S (Donnée F.E.I), b Schéma d’une source L.M.I.S 
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Figure 3: Représentation schématique d'un cône de Taylor. 
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2. Eléments et alliages utilisés dans les L.M.I.S 
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3. Caractéristiques principales 

a. Durée de vie d’une source 
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�
Figure 4 : Distribution d'énergie à différents courants de source pour une LMIS Ga [11] 
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�
Figure 5 : Schéma d'une colonne filtrée en masse. 
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Figure 6 : Différentes configurations du faisceau en mode cross over 
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4. Sélection en masse 
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Figure 8 : Principe de séparation et de sélection des ions  
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Figure 9 : Représentation des différents cas d’alignement pour le diaphragme de masse.�
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Figure 10  : Schématisation de la forme du faisceau dans les cas suivants : a) Faisceau monocinétique, b) 
Forme réelle, c) Faisceau défocalisé. 
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Figure 11 : Les différents phénomènes induits par les interactions ions/matière. 
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b. Chocs inélastiques 
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�
Figure 12 : Conséquences d'un choc inélastique : a) l’électron est déplacé sur un niveau d’énergie 
supérieur, b) l’électron est éjecté. 
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2. La pulvérisation ionique 
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Figure 14 : Evolution du taux de pulvérisation en fonction de l'angle d'incidence [20].  
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Figure 15 : Evolution du taux de gravure en fonction de la masse atomique des ions [20]. 
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3. L’implantation ionique  

� ���������������������������������� �� ����
������������
������� 
��������
�����


��
����'� ��� �����	&��� ��
	�����
��� ����� ��� �����
���� ��� �����	&��� ����� A����

������
�����������/���������9���������������
�
��'�����
����
	������������������
��������

 K#� ��� �������� ��� 	���
��  =�#�� ��
	�����
��� ���� 	7
	��� ����� ���� 
��
������

���	���(���������������������������
������$���$����H�����
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Figure 16 : Schéma 2D représentant la trajectoire d’un ion entrant dans un matériau avec un angle 
d’incidence nulle. 
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Figure 17 : Profil d’implantation 
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b. Sections efficaces 
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c. Simulation SRIM 

� /X�3� ���� ��� ���
�
��� ��� �
	���
��� ��
	�����
��� ���� ���� �� �
	���
��� 3�����

����+11-� ��������	�������
��������
	���
���������I����
�����
������������	���
�7'����

��7����������
��
��������

.����
���������
�
�(�����I����
������$�����
�����
��������������
�
�
�	� /
1V#'������ =�1V#'����

���
�	�  KV#� ��� ��� ���	�
�	�  K�1V#� 9��� �������
��	���� ����� ��	���� ��	
$��� ,E'�

)6'�4,����41������
��������������
�
������������������������������������&����/X�3����	���

��� �
	����� � ��
��������� ��� ��	���� ��� ��
��� ���� �� ��I����
��� �� ��
�� ���	���
�'�	
��

���
��������������������
	�����
�����

�

���� >�	������	
$���\� 2����
�� H��#� X� ]#� SX�� ]#� SX� ]#�

/
1V� ,E� 4*� LEL� 44*� 1E*�

KV� 4,� 4*� 1J6� 6,� )*�

K�1V� 41� 4*� EJ4� ,EJ� ,,4�

=�1V� )6� 4*� 41,� )4� GL�
Tableau 4 : Simulation SRIM. Evolution de Rp,  �Rp et �R en fonction de la masse des atomes, pour une 
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Figure 18 : Simulation SRIM. Étude de trajectoires de différents ions pour une énergie de 30 keV et un 
angle incident de 0° dans du silicium. Chaque courbe rouge représente la trajectoire simulée d’un type 
d’ion. Pour chaque espèce, on a simulé 1500 trajectoires. 
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X�� ]#� SX�� ]#� SX� ]#�2����
��

 H��#� /
1V� =�1V� /
1V� =�1V� /
1V� =�1V�

,*� 4,*� ,)1� ,E4� E4� ,*4� 41�

1*� G)L� 1G1� 1E1� J*� ,)E� EJ�

4*� LEL� 41,� 44*� )4� 1E*� GLE*�
Tableau 5 : Simulation SRIM de l’évolution des paramètres Rp,  �Rp et �R pour les ions Au et Si en 
fonction de l’énergie d‘accélération.  

�
Figure 19 : Simulation SRIM de l’évolution de la profondeur d’implantation d’un ion  Si et Au dans du 
Si(111) en fonction de leur énergie d’accélération pour un angle d’incidence nul  
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IV. Dual beam FIB/MEB  
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2. La station TESCAN 
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Figure 20 : a) Station à double faisceaux TESCAN, b) Vue intérieure de la chambre  
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V. Utilisations 

1. Dépôt 

a. Principe dépôt  
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Figure 21 : Schéma montrant le positionnement du capillaire par rapport au faisceau F.I.B. 
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b. Applications 
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�
Figure 22 : Eléments dissociés incorporés comme impuretés  
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c. Instrumentation 
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Figure 23 : a) Capillaires de G.I.S imagé par MEB, b) Dépôt de W par GIS (donnée Orsayphysics). 
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2. Micro-usinage 

a. Principe 
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b. Le re-dépôt : 
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Figure 24 : a) Gravure demandée, b) Gravure réelle.
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c. Solution : La gravure sélective 
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Figure 25 : Schéma de principe de la gravure sélective 
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Figure 26 : Image MEB montrant la différence de gravure avec ou non présence du gaz XeF2 (donnée 
Orsayphysics). 
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d. Applications 
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Figure 27 : Motif "escalier" utilisé pour la fabrication d'une "cross section" FIB. 
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Figure 28 : Schéma montrant le principe de gravure pour la fabrication d'une lame M.E.T�
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Figure 29 : Différente étapes de la fabrication d'une lame MET 
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Figure 1 : Tension d'extraction en fonction de la température de chauffage pour Au82Si12, Au73Ge27 et 
Au77Si14Ge9, ibeam = 10 µA. [12] 
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II. Motifs réalisés avec l’ion or 
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Figure 2 : Spectre de masse pour une source Au82Si18 [12]. 
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1 Dépôt de réseaux de plots par balayage  FIB uniques 
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a. Influence de la résolution de l’image 
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Figure 3: Evolution des motifs Au en mode balayage : a) 512×512, b) 768×768, c) 1024×1024. Images AFM 
5µmx5µm. Les plots d’or ponctuels apparaissent en clair. 
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Tableau 1: Effet de la résolution sur le nombre de plots. 
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Tableau 2 : Effet de la résolution sur la taille et la hauteur des plots. 
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b. Influence de la vitesse de balayage  
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Tableau 3 : Caractéristiques des différentes vitesses de balayage. Les vitesses de balayage en unité 
arbitraire sont celles données par le logiciel Tescan. 
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Figure 4 : Évolution de la hauteur des plots en fonction de la vitesse de balayage utilisée: a) vitesse 8, b) 
vitesse 9. 
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Tableau 4 : Mesure AFM de la  hauteur des plots en fonction de la vitesse de balayage utilisée. 

c. Influence du nombre de balayages  
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Figure 5 : Evolution de la forme des plots en fonction du nombre de balayage : a) 1 balayage, b) 4 
balayages. 
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Tableau 5 : Influence du nombre de balayages sur la hauteur et la taille des plots. 
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d. Etude des réseaux de plots par microscopie AFM  et KPFM  
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Figure 6: Observation AFM et KPFM de motifs d'or déposés à différentes résolutions: a) 512×512, b) 
768×768. 
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Tableau 6 : Tailles des plots mesurées en AFM et KPFM. 
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e. Influence du recuit 
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Figure 7: Image AFM d'un motif d'Au fait en mode imagerie: a) avant recuit, b) après recuit. 
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Tableau 7 : Effet d'un recuit à 380°C pendant 1h sur des plots d'Au. 
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f. Conclusion 

� ����
���	�� ��� 
�������� �	��� ���	����������� 
�� ��� ���� ������� ��� ���	����

	��
������������ �Z	��	�������������
	�����	���N�������������������������������������
��
 �������
�	������� 	���������������/�����
	��������������������

��%J'',�OJ'',�(������
���������� ����� <���� 
���� ���� 
��� ��	�
����� ��� 
����	�� ��� �	����� ��� �	���� ���
������������	������
	����������	����������B����������!�
����
	�������������������������
�������	������%*�J''���(����
���A�����������	���0
�����������
������������������������
�����
	����L	����  �������������������A�����������������	����������	�� 
�  ������ ��� 
��
�������� ��	��� ��
�����!� 
�� �	��	��	�� �/����� ��� 
�� ���������� �����

��� ���� �
	���
%����	���	������	���T	����
�����(��
�
����� ��� ���	��� ������ �������	��;�	��� �� 
�� 
������ ���� ����������� ��� �������� ���� 
��
�����������
����	 	�����������	� �!�
	������
���
���	�����"#$��



�
�
�

J��

2 Réseau de motifs réalisés par gravure FIB : optimisation des 

gravures 
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Tableau 8 : Tests effectués pour étudier l’effet du pas sur les motifs gravés. 

�

0

20

40

60

80

100

120

140

160

180

200

0 100 200 300 400

Pas (nm)

D
ia

m
è
tr

e
 (

n
m

)

0

0,5

1

1,5

2

2,5

3

3,5

P
ro

fo
n

d
e
u

r 
m

e
s
u

ré
e
 (

n
m

)

Diamètre

Profondeur mesurée

�
Figure 8: Evolution de la profondeur et du diamètre des motifs en fonction du pas. 
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Figure 9 : Evolution d'un motif de points en fonction du pas: a) pas = 500 nm, b) pas = 80 nm 
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Figure 10 : Evolution de la profondeur des motifs en fonction du réglage de l'astigmatisme.  
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Figure 11 : Evolution d'un motif F.I.B en fonction du réglage de l’astigmatisme 
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III. Motifs réalisés avec l’ion gallium 
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a. Effet du nettoyage chimique 
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Figure 12: Image AFM d'un motif FIB au gallium: a) Avant HPM, b) Après HPM, c) Après Shiraki 
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b. Influence de l’angle de gravure 
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Figure 13 : Vue de coupe de l’échantillon lors de la gravure. αααα représente l’angle d’incidence du faisceau 

ionique. 
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Tableau 10 : Temps nécessaire pour creuser un point (tDT) en fonction du paramètre expérimental affiche 
(hd). 
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Figure 14 : Evolution de la profondeur demandée en fonction de l'angle de gravure. 
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c. Influence du pas entre motifs 
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Figure 15 : Evolution de la taille des motifs (profondeur et diamètre)en fonction du pas : a) profondeur 
demandée = 10 nm, b) profondeur demandée = 100 nm. 
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d. Comparaison des modes de gravure en série et en parallèle 
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Figure 16: Comparaison entre la profondeur demandée et la profondeur réelle selon le mode de gravure. 
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e. Optimisation de la focalisation du faisceau 

�
� ��� ���������� ����������� 
�� ��

���� �	���0
�� ��� 
�� ��

�� ���� ���	���������
%�������� T� ��	 	�����(� ���� 
��  	��
���	�� ���  �������� L	��� ������� ��� ���������!� ������
��	�����
��
�� 	��
���	�������
�������������
������%"	(!��	�����	������������������������
�	� ��������  ����������
���������	��;�������; 	��
���	����
�

0

0,5

1

1,5

2

2,5

3

3,5

16200 16400 16600 16800

Objectif (keV)

P
ro

fo
n

d
e
u

r 
m

e
s
u

ré
e
 (

n
m

)

0

50

100

150

200

250

300

350

400

D
ia

m
è
tr

e
 (

n
m

)

Profondeur mesurée

Diamètre

�
Figure 17 : Evolution du diamètre et de la profondeur des motifs en fonction de la focalisation du faisceau. 
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Tableau 11 : Profondeurs et diamètres mesurés en fonction de la focalisation du faisceau. 
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Figure 18 : Evolution du diamètre et de la profondeur des motifs en fonction de la focalisation. 
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f. Conclusion 
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Figure 19 : Image AFM d'un réseau de points gravés au Si 2+ avec � =0°. 
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Figure 20: Image AFM d’un réseau de motifs gravé avec Si 2+ à � = 10° .       
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Figure 21: Evolution de la profondeur du motif en fonction de l'angle de gravure. 
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II. Dépôt d’or par évaporation 

1. Protocole expérimental 
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Types de motifs Pas (nm) Profondeur (nm)

500 

250 Réseau de points

150 

20, 50, 100 

Réseau de lignes 1000 500 
Tableau 1 : Paramètres des motifs FIB réalisés sur couche d'or. 
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2. Résultats et discussions 
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a. Gravure FIB 
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Figure 4 : Image BSE (électrons rétrodiffusés)  d’une couche d’or gravée au Ga. Le pas du motif de la 
zone gravée est égal à 500 nm.  
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�
Figure 5 : Image AFM d'un motif FIB réalisée sur une couche d'or de 1.6nm. Le pas est égal à 500 nm. 
L'échantillon a été recuit a 600 °C.�
�
������ �������������	������������ �	������� �����������������)���	��� �������4���� ����
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#��� 
�������6����9���������� ����!�������
�	�� ������������ ���������;EE�H������������
�������	���������������	������������

�
Figure 6 : Superposition des images BSE et AFM du motif décrit précédemment. 
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Figure 7 : Image SEM d’un motif FIB réalisé à l’or avec un pas de 500 nm, sur une couche d’or de 
quelques nanomètres. 
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b. Influence du courant de gravure 
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���� ���� ���� ���� �����������������
���������������	����������
�

4��������� #�&�(� �	�&�(� ����$��

�������>�� -9E� -E� 3E�

�������>$� -EE� -E� ;E�
Tableau 2 : Récapitulatif des caractéristiques des motifs. 

� �
Figure 8 : Influence du courant de gravure (iprobe) : a) iprobe = 30 pA, iprobe = 60 pA . 
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c. Influence de la dose  
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d. Influence du pas 

�
� #�������������	���	������$���	������ ��� ��� ������ ����������������
��	��$�����	���
	������� 	�� ��.�$2���� ����������� ���� ������ �%� ���� 	�� ����� ������ ����� ���� G����
��� �������������)�����������	��	�����������������������������	����������	��������������
������$���������������������������������	��������%���������	�����������������������
	�����������	��
�����'�������������	�������

���	������	�����������	��������������������
	�

�������&Tableau 3 : (��#�����������������)����� ���������������������;EEH���
#����������	�����������+9E��-9E����9EE���
�

� ��	�����+� ��	�����-� ��	�����3�

�	&�(� -E� +EE� -E�

���&�=(� 3E� 3E� ;E�
Tableau 3 : Liste des conditions expérimentales utilisées 
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i. Condition 1 : ip=30pA ; hd=20nm 
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Figure 10 : Influence du pas sur les motifs pour iprobe = 30 pA : a) hd = 500 nm, b) hd = 250 nm. 

�
Pas (nm) Diamètre des zones d’or (nm) 

500 140 

250 80 
Tableau 4: Evolution du diamètre des gouttes en fonction du pas du motif. 
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Figure 11 : Image SEM d'un motif FIB ayant un pas de 150 nm.�
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ii. Condition 2 : ip=30pA ; hd=100nm 

� #������������ 	�� ��� 	���� &���
�	���� 	�� ����
� 	���	��(� ��������	� �� ���
�����������	��������	����� ������������
�&������$��������(���
�

�
Figure 12 : Image SEM d'un motif FIB ayant un pas de 500 nm. 
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� �
Figure 13 : Image SEM d'un motif FIB avec une profondeur demandée de 100 nm : a) dx = 250 nm, b) dx 
= 150 nm.�
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iii. Condition 3 : ip=60pA ; hd=20nm 
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Figure 14 : Influence du pas pour un courant de gravure de ip=60 pA : a) dx = 200 nm, b) dx = 100 nm. 
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Tableau 5: Tableau comparant l'effet du pas à fort et à faible courant. 
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Figure 15 : Schéma d'une gravure FIB réalisée à forte dose. 
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Figure 16 : Réseau de lignes gravé à la surface de l'échantillon. 
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�
Figure 17 : Observation SEM d’une couche d'or gravé à l'ion Ga. 
�

�
Figure 18 : Etude EDX des différentes zones de l'échantillon. 
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III. Dépôt d’or par déplacement galvanique  
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Figure 19 : Processus de déplacement galvanique [14]. 
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Figure 20 : Courbe représentant l'évolution du diamètre des gouttes d'or en fonction du paramètre R de la 
microémulsion [25]. 
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Figure 21 : Image SEM représentant une zone non gravée (en haut à droite) et une zone gravée au Ga (en 
bas à gauche).  

Sur la Figure 21, on observe un motif de lignes orthogonales gravées par FIB à l’ion Ga. 4�
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Figure 22: Image SEM de dépôt d'or fait un substrat gravé au Ga. 
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Figure 23 : Dépôt d'or sur motif Ga. L'échantillon a été nettoyé avant le dépôt. 
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Figure 24 : Image SEM de la surface après un dépôt d'or par DG. 
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Figure 25 : Image SEM d'un dépôt d'or par DG: a) Durée dépôt =1 min, b) Durée du dépôt = 5 min. 

4� �$��� ��� ��� Figure 25� �� ��������� ���� ��� 	������ 	�� ������ �� ��� ���
���� 	��
���������������������������	�����	��	��"���������M9�����������������������������������
	�� ������������ ����� ������� �M+�����#�� �  ��������	�� ������	��	��"���������	���	��
	��������������������	������������
����	����������������
#���%	������������ ������� ��� �������� &���	��� ���	��"�(� �����!���	�����.�!������	� ���
�������� 	���%	�� �� ������� ����� ��� �������� ���������� #�� �������� 	���� ����� 	��� �����
����������	����������	����������	��'=#����������!���	�����	����������&�������-;(��

10 µm 10 µm

a b

10 µm10 µm 10 µm10 µm

a b

Figure 26 : Image SEM d'un motif sur SiO2 : a) Dépôt AL, b) Dépôt NAL. 
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Figure 27 : a) Gravure sur Si. Le substrat de Si est au préalable nettoyé chimiquement afin d’éliminer les 
impuretés ainsi que l’oxyde natif, b) Gravure sur SiO2. 
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Tableau 6 : Récapitulatif. �
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�
Figure 28 : Dépôt d'or sur substrat de SiO2 après enlèvement de la couche d'oxyde. 
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Figure 29 : Schéma de l’échantillon avant et après HF. 
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Figure 30 : Image SEM d’un dépôt d’or réalisé sur un réseau de trous. Gravé dans du SiO2 : a) Avant 
bain de HF, b) Après bain de HF. 
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2. Résultats et discussions 
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 Température de recuit Densité de gouttes/cm2 Diamètre moyen (nm)

Echantillon a 380 °C 3,6.1010 18,5 

Echantillon c 600°C 4,5.109 45,5 
Tableau 7 : Evolution de la densité de gouttes en fonction de la température de recuit. 

Figure 31 : Evolution de la taille et de la densité de gouttes en fonction de la température de recuit : 
a)Recuit à 380°C, b) Recuit à 600°C. 
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Figure 32 : Evolution de la quantité d’or déposée en fonction de la profondeur du motif. :a) hd = 250 nm, 
b) hd = 500 nm, c) hd = 750 nm, d) hd = 1 µm. 
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III. Approche ascendante 
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2.  Mécanisme de croissance Vapeur-Liquide-Solide 
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3.  Résultats et discussion 
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a. Croissance de fils utilisant un catalyseur d’or déposé 
par évaporation 
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b. Croissance de fils utilisant un catalyseur d’or déposé 
par déplacement galvanique 
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 Dans cette annexe sont décrites les différentes techniques utilisées au cours de ce 

travail de thèse, pour l’élaboration et la caractérisation des différents échantillons.  

Dans un premier temps nous décrirons la technique d’épitaxie par jets moléculaire (EJM) 

utilisée pour les études de démouillage ainsi que pour les étapes de dépôt et de croissance. 

Dans un second temps nous nous intéresserons aux deux techniques permettant de 

caractériser la morphologie des échantillons : la microscopie par force atomique (AFM) et 

la microscopie électronique à balayage (MEB). 

 

I. Epitaxie par jet moléculaire

1. Principe

L’épitaxie par jet moléculaire est une technique de croissances sous ultravide (10-11 

Torr). Les éléments à déposer,  contenus dans des creusets chauffés à haute température, 

sont évaporés et vont se déposer par transport thermique sur la surface du substrat, plus 

froide mais à température assez élevée pour permettre le déplacement et le réarrangement 

des atomes en surface.  

 

Figure 1: a) représentation schématique de la chambre de croissance, b) Bâtit MBE (Equipe NSE).

Le dépôt se fait sur un substrat, porté à une température comprise entre 300 et 800°C, par 

mode de germination bi-dimensionnelle ou par avancement de marche (step-flow) suivant 

la température du substrat. 

Le bâti utilisé par l’équipe NSE (Figure 1) est situé dans une salle blanche (classe 10000 et 

classe 100 en zone de préparation) et équipé de sources solides. Plus précisément 4 

cellules : Silicium, Germanium, Bore et Antimoine, ainsi qu’un canon à électrons pour le 

dépôt du Silicium. Ce dernier est constitué d’une charge contenant le silicium massif qui 

est chauffé par bombardement électronique ce qui permet de vaporiser les atomes de Si. 

En raison de la focalisation du bombardement électronique, la charge de Si se modifie au 

(a) (b)
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cours des dépôts et la zone d’impact du faisceau d’électrons change, ce qui influe sur le 

taux d’évaporation obtenue par bombardement électronique. Pour cela, une étape de 

calibration de l’épaisseur est nécessaire afin de déterminer la vitesse d’évaporation  du 

Silicium. En ce qui concerne le dépôt par effet Joule (Ge, Sb, B),a calibration est moins 

importante car les flux ne changent quasiment pas au cours des dépôts. La calibration des 

flux est réalisée  grâce à une technique de diffraction électronique de haute énergie en 

incidence rasante(RHEED) qui permet de déterminer précisément la rugosité atomique 

de la surface et donc la vitesse d’évaporation. Le principe du RHEED ainsi que le 

procédé de calibration du silicium sont expliqués ci-dessous. 

 

2. L’épitaxie

a. Principe

 C’est une technique utilisée pour faire croître des couches minces épitaxiées 

(quelques angströms à quelques nanomètres). Si l’on veut une épitaxie cohérente, le 

substrat doit être choisi avec un paramètre de maille proche de celui du dépôt 

monocristallin que l’on veut obtenir. 

On distingue couramment deux types d’épitaxies : 

 La première appelée homo-épitaxie (Figure 2) correspond à la croissance d’un matériau 

identique au substrat, qui peut être dopé différemment. 

Figure 2: Croissance de Si sur Si.

La seconde est appelée hétéro-épitaxie :, dans ce cas, le matériau que l’on fait croitre a un 

paramètre de maille différent de celui du substrat. Trois cas peuvent être observés : la 

croissance Van der Merwe (couche par couche), la croissance Stranski Krastanov (couche 

par couche jusqu’à une épaisseur critique et ensuite en îlots), la croissance Volmer Weber 

(croissance en îlots 3D). Dans le cas de la croissance SK que l’on rencontre par exemple 

pour l’épitaxie des alliages SiGe, deux situations se présentent, selon la valeur de 

l’épaisseur déposée.  

 

 

Substrat Si

Epitaxie = continuité cristalline 
(Epitaxie cohérente = Pas d’interface visible)

aSi
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 E !"##$%&'() *#)$'+', !"##$%&'-&"."/%$  

Lorsque l’épaisseur déposée est inférieure à l’épaisseur critique le matériau déposé 
conserve le paramètre de maille du substrat. On dit alors qu’il est contraint. Pour le SiGe 
sur Si, étant donné que son paramètre de maille est 4.2% supérieur à celui du Si, la 
contrainte est compressive. 

 

 , !"##$%&'() *#)$'0', !"##$%&'-&"."/%$ 

Lorsque l’épaisseur déposée devient supérieure à une épaisseur critique, le matériau 
épitaxié reprend son paramètre de maille ce qui permet de relaxer l'énergie élastique 
emmagasinée par un réseau de dislocations d’interface. On dit alors que la couche est 
relaxée. 
 

Le désaccord de maille est un facteur limitant pour l’hétéro-épitaxie. Celui-ci peut 

entraîner des défauts au niveau de l’interface substrat/couche épitaxiée. En effet dans un 

premier temps les atomes adoptent la structure cristalline du substrat mais lorsque 

l’épaisseur augmente, l'énergie élastique emmagasinée devient trop importante, et les 

atomes se réorganisent et reprennent la maille du matériau pur (, ce qui entraine la 

formation des dislocations à l’interface entre les deux matériaux.  

 
Figure 3 : Valeur de l'épaisseur critique en fonction du pourcentage de germanium.

  La Figure 3, donnant l'évolution de l'épaisseur critique en fonction de la composition 

en Ge, montre que selon le pourcentage de germanium la valeur de l’é6paisseur critique 

change fortement. Plus la concentration en germanium sera faible plus l'épaisseur  à 

déposer pour obtenir une couche relaxée sera importante. 
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b. Modes de croissance

Pendant la croissance, les atomes se déplacent et s’organisent sur la surface. A l’échelle 

atomique on distingue trois régimes de croissance en fonction de la température du 

matériau déposé et du substrat : 

Régime rugueux ou 3D (à basse température) : La mobilité des adatomes à la 

surface est quasi nulle, l’atome est incorporé et adsorbé quasiment au même 

endroit 1'2!'-*%-3$'4*&5)$'$#.'!5*& 3$'*%' *##6($'%7'8&!7('7*59&$'($'()4!%.#'

(Figure 4). 

Figure 4: Régime 3D

Régime de germination bi-dimensionnelle (à température intermédiaire) : La 

température est suffisante pour permettre la diffusion des ad-atomes. Ces derniers 

diffusent jusqu'à des sites de germination préférentielle que sont par exemple des 

crans ou des marches monoatomiques. Les germes bi-dimensionnels formés, s’ils 

dépassent une tille critique, vont croître et coalescer jusqu’à la complétion 

complète d’une couche monoatomique. La croissance se fait alors couche par 

couche (Figure 5). 

Figure 5: Régime de germination bi-dimensionnelle.

Régime de croissance par avancée des bords de marches ou step flow (à haute 

température) : la longueur de diffusion des ad-atome est suffisante pour leur 

permettre de diffuser jusqu’au bord des marches. Toutes les marches avancent en 

parallèle (Figure 6).  

Figure 6: Régime Step Flow.
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c. La technique RHEED (Reflexion High Energy Electron Diffraction)

Il s'agit d'une technique de diffraction électronique  (Figure 7) qui consiste à 

focaliser  sur la surface un faisceau  d'électrons de haute énergie (10-100 KeV) avec 

une incidence rasante (~1°) et à visualiser le résultat de l’interaction 

surface/électrons sur un écran fluorescent. Les électrons sont diffractés par les 

atomes de surface. Le cliché de diffraction permet ensuite de déterminer : 

           - la structure cristalline de la surface. 

           - les paramètres de maille. 

           - les reconstructions de surface. 

           - la vitesse de dépôt et donc l'épaisseur (et dans certains cas la composition) 

du film déposé. 

Figure 7: Principe du RHEED.

Le RHEED est utilisé in situ dans le bâtit de MBE durant la phase de croissance. 

Les paramètres importants sont : 

:;)7$&8"$'($#')2$-.&*7#'<=>'?$@'+','+'=>>'?$@A : Lors des manipulations nous 

prendrons une énergie de 10 keV se qui équivaut à une longueur d’onde de 

0.0146nm. 

L’angle d’incidence du faisceau très faible sera compris entre 0.5 et 3°.  

Le cliché de diffraction donne des informations sur le dernier plan cristallin (en surface) 

de l’échantillon et est enregistré dans la direction de diffraction c'est-à-dire dans la 

direction perpendiculaire à la surface. 

 

Une rotation de l’échantillon autour de sa normale (perpendiculaire à la surface) permet 

d’explorer la structure cristalline suivant différentes directions cristallines azimutales. 

d. Calibration du Silicium 
 

Le RHEED permet de suivre in situ la croissance dans le régime couche par couche d’un 

film mince et donc d’en déduire la vitesse du dépôt par l’enregistrement des oscillations 

d’intensité de la t RHEED.. 
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Figure 8 : Oscillations RHEED 
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Dans notre cas le calcul est le suivant : 

La vitesse de dépôt du silicium dans le cas présenté figure 8, est donc de 18.3 Å/min. 

La cinétique de croissance (flux) est un paramètre très important qui peut modifier les 

modes de croissance en particulier des alliages SiGe. 
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II. Microscope électronique à balayage

1. Principe de fonctionnement

La microscopie électronique à balayage (MEB) est une technique basée sur les 

interactions électrons-matière, capable de produire des images haute résolution (de l’ordre 

du nanomètre) de la surface d’un échantillon. 

La surface de l'échantillon est balayée par un faisceau d'électrons focalisé (accélérés à une 

tension de 5 à 30 kV). Ces électrons primaires vont interagir avec la matière engendrant 

divers phénomènes physiques (Figure 9). Les électrons incidents subissent des diffusions 

inélastiques ou élastiques qui conduisent à l’émission de particules (électrons secondaires, 

Auger et rétrodiffusés) et de rayonnement (rayons X). L’acquisition des différents signaux 

émis suite à ces interactions, par des détecteurs appropriés, permet d’étudier la 

topographie et la composition chimique de la surface.  

Echantillon

Faisceau d’électrons incidents

Es : Electrons secondaire

er : Electrons rétrodiffusés

eA : Electron Auger

Rx : Rayons X

et : Electrons transmis

et

Rx

eser eA

Echantillon

Faisceau d’électrons incidents

Es : Electrons secondaire

er : Electrons rétrodiffusés

eA : Electron Auger

Rx : Rayons X

et : Electrons transmis

et

Rx

eser eA

Echantillon

Faisceau d’électrons incidents

Es : Electrons secondaire

er : Electrons rétrodiffusés

eA : Electron Auger

Rx : Rayons X

et : Electrons transmis

et

Rx

eser eA

 
 Figure 9 : Différents types d’électrons réémis après interaction électrons/matière.

Chaque catégorie d’électrons donne un certain type d’information sur le matériau 

observé. Celles sont fonction des chocs que subissent les électrons incidents. Intéressons 

nous aux électrons secondaires et rétrodiffusés.  

Un électron peut donc subir de type de chocs lorsqu’il rentre en interaction avec le 

matériau cible : chocs élastique et chocs inélastiques. Un choc élastique n’entraine aucune 

perte d’énergie pour l’électron, celui-ci est dit rétrodiffusé. Leur énergie étant importante 

ils pénètrent assez profondément dans le matériau (Figure 10a). La résolution des images 

rétrodiffusées n’est donc pas très bonne. Cependant les différents éléments produisent 

plus ou moins d’électrons rétrodiffusés selon si leur numéro atomique est plus ou moins 
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élevé. De ce fait les éléments ayant un numéro atomique élevés auront une brillance très 

supérieure (couleur blanche). Les électrons rétrodiffusés ont un fort contraste de phase et 

donc permet de distinguer les différents éléments présent grâce à leur numéro atomique et 

nous renseigne donc sur l’espèce chimique.  
 

Zone de production des
électrons secondaires

Zone de production des
électrons Rétrodiffusés

Zone de production des
électrons secondaires

Zone de production des
électrons Rétrodiffusés

a b

Zone de production des
électrons secondaires

Zone de production des
électrons Rétrodiffusés

Zone de production des
électrons secondaires

Zone de production des
électrons Rétrodiffusés

a b
 

Figure 10 : Poire d'interaction électrons/matière

Lors d’un choc élastique l’électron perd de son énergie à chaque fois qu’il rentre en 

contact avec un atome. Leur énergie cinétique devient très faible au regard de celle des 

électrons rétrodiffusés. Ces électrons sont dit secondaires. De par leur faible énergie, ils 

pénètrent peu profondément dans le matériau (Figure 10b), les images obtenues ont un 

très bon rapport signal sur bruit ainsi qu’une très bonne résolution. Le contraste de phase 

est lui par contre faible. Les électrons secondaires permettent de renseigner sur la 

topographie de surface. 

2. Colonne électronique

 Un MEB se compose de: 

    - Un canon à électrons 

    - Une colonne optique électronique 

    - Un circuit de pompage pour l'obtention d'un vide secondaire 

    - Des détecteurs permettant de capter les différents signaux émis par l'échantillon 

- Une électronique pour gérer l'ensemble des fonctions 
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Figure 11 : Schéma d'un MEB 

Le canon à électrons permet l’émission d’un faisceau d’ion qui va balayer la surface de 

l’échantillon à imager ou à analyser. La qualité des images est fonction de la taille du 

faisceau sur la surface en effet pour une image de très haute résolution celle-ci doit être à 

la fois fine, intense et stable. Une forte intensité dans une tache la plus petite possible 

nécessite une source « brillante ». 

Le principe du canon à électrons est d’extraire les électrons d’un matériau conducteur  

vers le vide où ils sont accélérés par un champ électrique. Le faisceau d’électrons est 

ensuite traité par la colonne électronique qui en fait une sonde fine. 

Il existe deux types de sources à électrons (Tableau 1) selon le principe utilisé pour 

extraire les électrons : 

- l’émission thermoïonique, avec les filaments de tungstène et pointes LaB6 ;  

- l’émission par effet de champ.  

Sources thermiques 
Source à émission de champs F.E.G 

FE ''froid'' FE Schottky 

HT  de 0.2 à 30 keV HT  de 0.2 à 30 keV HT  de 0.2 à 30 keV 

Filament W ø 0.15 mm 
Cristal de LaB6 (100) 

Pointe W(310) 
Pointe W (100) + 

ZrO2 

Chauffage du filament de 1.5 à 
3 A 

Nécessité du dégazage chauffage 
flash 

Chauffage permanent 
pas de flash 

 Emission instable et bruyante Emission stable 
Tableau 1: Différents types de  sources à électrons 
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Suivant le principe d’extraction et le mode de fonctionnement, les canons à électrons ont 

des propriétés et des caractéristiques différentes. Ils sont caractérisés par deux grandeurs 

physiques principales. La principale est la brillance mais la durée de vie est également très 

importante, ainsi que la stabilité. La résolution des images dépend aussi fortement de la 

qualité du canon à électrons puisque celle-ci dépend de la taille de sonde. Plus la taille de 

sonde sera faible plus les détails possible à imager seront de petite taille.  

Le M.EB rencontre des limites. Les lentilles contenues dans la colonne optique entrainent 

un certain nombre d’aberrations optiques qui déforment et modifient la taille de sonde et 

donc entraînent une imprécision des images. 

3. Aberrations optiques

Le diamètre de sonde est défini par : 
2222

csdiffg ddddd $$$"  

Avec dg : diamètre Gaussien 

ddiff : disque de diffraction dus les diaphragmes 

ds : diamètre aberrations sphériques 

dc : diamètre aberrations chromatiques 

Les aberrations se classent selon deux types (Tableau 2): Les aberrations sphériques et 

chromatiques. 

 
Aberrations sphériques Aberrations chromatiques 

Aberrations sphériques Astigmatisme 
Déterminer par le type de source 

d'électron. 
Dépend de la construction 

des lentilles 

Déformation de 

l’image 
Tableau 2 : Les différentes aberrations optiques

Le réglage de l’astigmatisme est fondamental pour obtenir une image nette d’une parfaite 
résolution.  

Le MEB est un outil indispensable pour l’observation de structures réalisées en EJM. Il 

permet d’obtenir des informations de topographie grâce aux électrons secondaire ainsi 

que des informations sur les différentes espèces présentes à la surface grâce aux électrons 

rétrodiffusés. 
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III.Microscope à force atomique (AFM)

1. Principe

 La microscopie à force atomique est basée sur les interactions  qu’il existe entre la 

pointe qui est approchée de l’échantillon et les atomes de la surface de celui-ci. Elles 

permettent de mesurer des forces qui peuvent être attractives (de Van der Waals) ou 

répulsives (coulombienne) selon le mode que l’on utilise. L’AFM est une technique de 

mesure topographique à très haute résolution latérale et en Z. Dans des conditions 

expérimentales optimales, il est possible de résoudre l’atome.   
 

Modes Distances pointe/surface Forces misent en jeu 

Contact  !"#$%&'(&)*+ 
Force répulsives de courte 

portée 

Non contact Importantes (de 3Å à 100Å) 
Forces attractives de longues 

portées (Van Der Waals) 
Intermittent 
(Tapping) 

Contact physique intermittent du 
levier avec la surface. 

Forces répulsives et attractives 

             Tableau 3 : Régimes de fonctionnements en fonction de la distance pointe-surface.

 Un microscope à force atomique opère suivant trois régimes de fonctionnement  

(Tableau 3) principaux, à savoir le mode contact, le mode non contact et le mode de 

contact intermittent. 

(1) Le mode contact correspond à des distances pointe/surface faibles de l’ordre de 

quelques Å, pour lesquelles les forces de contact sont répulsives. 

(2) Le mode non contact correspond à des distances pointe/surface importantes de 

l’ordre de quelques Å à quelques 100 Å, pour lesquelles les forces sont attractives (Van 

der Waals). 

(3) Le mode contact intermittent (Tapping mode TM) correspond à une combinaison 

des deux modes précédents. 

2. Fonctionnement  

 L’AFM est composé d’un levier (cantilever) au bout duquel est fixé la pointe qui va 

permettre d’imager a surface. La pointe est en silicium et son rayon de courbure est égal à 

8 nm dans notre cas.  Lorsque l’on approche la pointe de la surface, les forces qui 

apparaissent (de natures différentes selon le mode de travail utilisé : voir Tableau 3) créent 

une déviation du levier. La mesure de cette déviation (qui évolue selon la surface) permet 

d’obtenir une topographie de la surface, en tenant compte de l’erreur induite par le rayon 

de courbure de la pointe. 
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Figure 12 : Schéma de principe du microscope à force atomique.

 Le mode utilisé dans notre cas est le mode Tapping. Le levier vibre à sa fréquence 

de résonnance avec une certaine amplitude. L’image est obtenue par asservissement de la 

distance pointe/surface, pour maintenir cette amplitude. Ce mode permet un faible 

endommagement de la surface de l’échantillon. 
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