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Résumé : Cet article présente des travaux pratiques sur les technologies
de fabrication et la caractérisation de résistances fabriquées a partir de
nanofils de silicium synthétisés par la méthode vapeur liquide solide
utilisant l'or comme catalyseur. Les résistances issues de deux
technologies de fabrication sont observées par microscopie optique
confocale et microscopie électronique a balayage, puis caractérisées
électriquement par mesures I-V en fonction de leur géométrie et du taux
de dopage des nanofils. La mesure de la valeur de la résistance électrique
permet de déduire la résistivité moyenne des nanofils et les résistances
d’acces a l'interface entre les nanofils et [’électrode.

Cette formation est proposée a des étudiants de 2¢ année de Master ou
équivalent suivant un enseignement en nanotechnologies.

Mots clés : résistances, nanofils de silicium, dopage in-situ, résistivité
¢lectrique

Abstract: Fabrication and characterization of resistors

based on silicon nanowires

This article presents practical work on manufacturing technologies and
the characterization of resistors made from silicon nanowires synthesized
using the vapor-liquid-solid method with gold as a catalyst. The resistors
produced using two manufacturing technologies are observed using
confocal optical microscopy and scanning electron microscopy, then
electrically characterized by I-V measurements based on their geometry
and the doping rate of the nanowires. Measuring the electrical resistance
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allows to deduce the average resistivity of the nanowires and the access
resistances at the interface between the nanowires and the electrode.

This course is proposed to second-year Master's students or equivalent
studying nanotechnology.

Keywords: resistors, silicon nanowires, in-situ doping, electrical
resistivity

1. Introduction

Les progrés récents dans les micro et nanotechnologies pour la fabrication de nano-
objets (nanofils, nanodots,...) compatibles avec la technologie du silicium offrent
de grandes opportunités pour le développement de composants nanoélectroniques
[1] entrant dans 1’¢laboration de circuits €électroniques intégrés a trés haute densité
d’intégration (conforment a la loi prédictive de Moore [2]). Un autre domaine
d’application en plein essor concerne I’¢laboration de capteurs chimiques et
biologiques [3, 4]. En raison de leurs propriétés spécifiques a I'échelle nanométrique
(rapport surface/volume ¢élevé, confinement des porteurs), les nano-objets (dont les
nanofils) sont des candidats prometteurs en tant qu'éléments sensibles pour la
détection d’especes chargées électriquement, grace a la mesure de variation de
conductivité ¢électrique sous 1’effet de ’apport de charges. Les capteurs a base de
ces nano-objets peuvent étre intégrés a tout circuit ou systeéme de conditionnement
et de traitement du signal d’un microcapteur.

L’objet de cet article est de présenter une séance de travaux pratiques en salle
blanche dédiée a la fabrication et la caractérisation électrique de résistances a base
de nanofils de silicium. Ces TP sont en complément du cours de ['unité
d’enseignement intitulée « Nanotechnologies » dispensé a des étudiants de 2¢ année
de Master « Nanosciences, Nanomatériaux, Nanotechnologies » de 1’université de
Rennes. Cette séance est proposée par le Centre Commun de Microélectronique de
I’Ouest (CCMO, pdle CNFM de Rennes) tres impliqué dans 1’offre de formation en
technologies micro et nano électroniques [5].

La session de formation dure 2.5 journées comprenant trois parties : fabrication de
résistances (2 jours), observation au microscope confocal et au microscope
¢lectronique a balayage (1,5h), et enfin caractérisation électrique (1,5h) des
dispositifs étudiés. Le travail demandé se fait par groupe de 3 a 5 étudiants.

2. Motivations

Ce stage pratique en salle blanche a pour objectif de faire découvrir aux étudiants
les technologies de fabrication de composants en technologie silicium a 1’échelle
micro et nanométrique, ainsi que des moyens de caractérisation physiques
(microscopies confocales et électronique) et électriques associés.

Ce type de formation constitue un complément a la dizaine d’heures de cours sur
les Nanotechnologies dispensées dans le module du Master « Nanosciences,
Nanomatériaux, Nanotechnologies ».
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L’autre point fort de ce TP est la mesure de la résistivité électrique d’un nanofil. En
effet, les méthodes le plus souvent utilisées mobilisent des moyens technologiques
sophistiqués pour 1’adressage électrique de celui-ci. L’avantage de la démarche
suivie dans ce type de séance de TP, est de remonter a la résistivité a partir d’un
modele macroscopique facile a exploiter a partir d’outils de caractérisation
¢lectriques classiques

3. Technologie des résistances

Les résistances a base de nanofils de silicium étudiées sont fabriquées a partir d’un
procédé de fabrication simple (a deux niveaux de masquage) décrit figure 1.

Les ¢électrodes sont en forme de peignes inter-digités (fig.1-a). Celles-ci sont
constituées d'une couche mince de silicium amorphe fortement dopé in situ,
déposée par technique de dép6t chimique en phase vapeur basse pression (LPCVD)
a 550°C, puis cristallisée en phase solide par un recuit thermique a 600°C.

Polysilicon heavily
in-situ doped

Y o 4

Silicon substrate
(a)

Au
(b)
é Nanowires

(©)
Figure 1. [llustration des étapes de fabrication des résistances a base de nanofils de
silicium avec des électrodes en forme de peignes inter-digités

Une fine couche d’or est localement déposée sur les dents des peignes par un
procédé lift-off (fig. 1-b). Des nanofils de silicium sont alors synthétisés localement
par le mécanisme VLS (vapeur liquide solide) a 460°C en utilisant de I'or comme
catalyseur et le silane (SiH4) comme gaz précurseur. Le diamétre et la longueur des
nanofils de silicium sont respectivement de 100 nm et de plus de 20 um. Apres
croissance, en s’inter-croisant , les nanofils établissent alors des interconnexions entre
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deux dents adjacentes et assurent ainsi la connexion électrique entre les deux électrodes en
silicium polycristallin fortement dopés (fig. 1-c).

Le dopage des nanofils est assuré pendant la croissance des nanofils. Celui-ci est ajusté en
fixant le rapport molaire phosphine/silane (I' = [PH3],[SiH4]). Des résistances ont été ainsi
fabriquées pour différents taux de dopages des nanofils (0 < I' <4x10™).

L'utilisation potentielle comme capteurs de gaz (ammoniac) a haute sensibilité de ces deux
types résistances a base de nanofils de silicium a été précédemment rapportée [6,7].

4. Contenu

4.1. Fabrication des résistances en peignes inter-digités (durée 2
jours)

La durée moyenne de fabrication pour chaque type de résistances est de 2 jours. Les
¢tudiants participent a leur fabrication qui se déroule dans la salle blanche de la
plateforme technologique Nanorennes [8] de I’Institut d’électronique et de
Télécommunication de Rennes (IETR) dont le CCMO est partenaire et partage des
équipements.

La contribution des étudiants dans la fabrication des résistances est comme suit :
1 étape de photolithographie pour la définition des électrodes en forme de

peignes inter-digités (1°" niveau de masquage),

- Gravure par plasma RIE (Réactive lon Etching) de la couche de silicium

polycristallin dopé in-situ préalablement déposé sur un substrat de silicium oxydé

(fig. 1. ()

- Délaquage de la résine photosensible

- 2° étape de photolithographie pour la définition des zones d’or (2° niveau de

masquage)

- Dépdt de la fin couche d’or par canon a électrons

- Gravure par lift-off de I’or (fig. 1 (b))

La croissance VLS des nanofils de silicium est ensuite réalisée dans un réacteur
LPCVD (fig. 1 (c)).

Dans cette partie du TP, les étudiants découvrent les moyens technologiques de
fabrication des résistances (réacteurs de dépdts CVD, graveurs a plasma réactif,
fours d’évaporation et de recuit, outils lithographiques...), ainsi que les
problématiques associées (alignement, qualité¢ et définition des motifs....). Cette
partie permet aussi de faire le lien avec le cours théorique sur les nano-et micro-
technologies

4.2. Observation au microscope confocal et analyse chimique au
microscope ¢électronique a balayage (durée 1,5h)

La fabrication des résistances finalisée, celles-ci sont observées dans un premier
temps au microscope confocal (fig. 2). Celui-ci permet d’avoir une premicre
approche de la topologie générale des dispositifs réalisés, dont les dimensions
géométriques des €lectrodes inter-digitées. Le microscope confocal ne permettant
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pas d’avoir une visualisation des nanofils réaliste en 3D, leur observation est faite
ensuite au microscope électronique a balayage (fig.3).

Apres une visualisation d’ensemble des structures, les étudiants effectuent des
relevés pour différentes géométries des dispositifs (espacements des électrodes,
nombre de dents, longueur et diamétre des nanofils). Lors de ces observations des
analyses par spectrométrie d’énergie de rayons X a dispersion d’énergie (analyses
EDS - Energie dispersive X-ray spectrometry) sont réalisées (fig. 4). Ces analyses
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Figure 2. Observation au microscope confocal des résistances a base de nanofils
réalisées: vue 3D générale (a), imagerie en en topologie 2D(b), profilométrie des dents (c)
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permettent de mettre en évidence les constituants chimiques élémentaires en
concentrations relatives a I’extrémité supérieure et le long d’un nanofil. Cette partie
constitue une approche de la microscopie é€lectronique. Les étudiants sont alors
initiés aux fonctions de base d’un microscope é€lectronique a balayage (mise au
point, relevés métriques, prise de clichés...), sous le controle d’un formateur du
CCMO.

15.0kV LED

(b)

Figure 3. Vue de dessus au microscope électronique a balayage des résistances a base de
nanofils avec électrodes en forme de peignes inter-digités (a), zoom sur la structure (b)

Figure 4. Image MEB de nanofils de silicium et spectres d’analyses chimiques
confirmant la présence de SiO; en surface (emplacement ¢), ainsi que la présence d’or au
niveau de la nanoparticule située a I’extrémité du nanofil (emplacement d)
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4.3. Caractérisation électrique (durée 1,5h)

La derniere partie du TP est consacrée a la caractérisation électrique des résistances
avec des ¢électrodes en peignes inter-digités. Ces structures présentent 1’avantage
d’un nombre de dents pouvant différer de I'une a 1’autre (pour une valeur fixe de
I’espacement entre deux dents adjacentes).

Le nombre de nanofils interconnectés (chemins conducteurs) entre deux dents peut
varier. De méme, les dimensions des nanofils (longueur et diametre) sont réparties
autour d’une valeur moyenne, ce qui signifie que la valeur de la résistance électrique
¢lémentaire entre deux dents, Ro, correspondante peut fluctuer.

Cependant, afin de simplifier, et en raison du nombre élevé de nanofils, nous
supposons que les caractéristiques électriques et géométriques sont identiques pour
tous les nanofils interconnectés. Dans ce cas, les résistances élémentaires sont
supposées identiques. Ainsi, le circuit électrique équivalent de I'ensemble de la
résistance représentée sur la figure 1 aboutit a 2n résistances élémentaires
connectées en paralléle (fig. 5). Par conséquent, la résistance totale du dispositif
peut étre exprimée comme suit :
R:?:2RS +% (1)

Ou Rs représente la résistance d’acces au niveau de chaque électrode, et n le nombre
de dents de chaque électrode interdigitée. Dans ces conditions, un mod¢le théorique
macroscopique pour le calcul de Ro a déja été établi pour estimer la résistivité
¢lectrique moyenne d'un nanofil suivant la relation [9] :

R, =pywxK 2

Ou pnw représente la résistivité électrique moyenne des nanofils et ou K est un
facteur géométrique dépendant des chemins conducteurs associés aux
interconnexions des nanofils, et du niveau de dopage de ces mémes nanofils. Dans
le cas ou les nanofils ne sont pas dopés K = 3x10* cm!, alors que K = 8x10’cm’!
lorsque ceux-ci sont fortement dopés [9].

Les résistances sont caractérisées €lectriquement a I’aide d’un testeur sous pointes
couplé a un microscope optique et a un analyseur de parameétres semi-conducteurs
Agilent B1500A (fig. 6). Apres une description et une prise en main des différentes
fonctionnalités de ce type d’analyseur, les étudiants collectent les courbes I-V
statiques des résistances (fig. 7).

Pour le TP les étudiants disposent de deux wafers en silicium (taille 2 pouces) sur
lesquels les résistances ont été fabriquées.

Pour cette partie, ils travaillent en totale autonomie (visualisation, repérage des
dispositifs, positionnement des pointes, paramétrage de 1’analyseur, saisie des
courbes I-V). Les mesures sont effectuées a température ambiante sur des
résistances présentant un nombre de dents différent, chaque dent étant espacée de
W = 5um. Les performances électriques sont analysées et comparées.
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Figure 5. Représentation schématique de la résistance a base de nanofils de silicium avec
des électrodes en peignes interdigités (a), équivalent électrique (b)

Figure 6. Station microscope + testeur sous pointes pour la caractérisation électrique des
résistances a base de nanofils. Photo de dessus : vue a I’écran d’une résistance testée sous
pointes
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Figure 7. Caractéristique ¢électrique statique -V d’une résistance électrique a base de
nanofils de silicium obtenue a I’aide de I’analyseur Agilent B 1500 A

Dans un premier temps, les valeurs de la résistance totale (R) sont déduites des
courbes I-V pour trois valeurs du nombre de dents (20, 40, 100) puis reportées sur
la figure 8 en fonction de 1/n.



Le comportement linéaire des graphes dans chacun des cas permet de valider le
modele électrique donné par (1), et de donner une estimation de la valeur moyenne
de Ro déduite de la pente des droites, sachant que le diamétre moyen des nanofils
relevé lors de [’observation sous microscopie électronique est de 100nm,
connaissant la valeur du facteur géométrique [9]. L extrapolation des droites avec
I’axe des ordonnées permet de déterminer les résistances d’acces Rs pour les deux
types de résistances a base de nanofils. Les résultats sont résumés dans le tableau
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Figure 8. Variations de la résistance électrique globale en fonction de I’inverse du
nombre de dents (n= 20, 40, 100), (a) nanofils non dopés, (b) nanofils fortement dopés.

Tension de polarisation U =3 V.

Tableau 1. Paramétres électriques de résistances déduits des mesures [-V

Nanofils fortement Nanofils non
dopés dopés
Ro () 6,6x10° 8,2x107
Rs (Q) 2,9x10° 1,6x10°
pnw (Q cm) 0,2 2,2x103
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5. Retour des étudiants

A I’issue de ce TP, un compte rendu par groupe de 4 pages maximum est demandé
aux ¢tudiants. Une note est attribuée sur la base de ce compte rendu. De plus, un
questionnaire d’évaluation du TP est soumis aux ¢tudiants. Notons que les tres
bonnes appréciations résumées dans le tableau 2 sont a relativiser puisqu’elles
concernent une promotion de 7 étudiants, mais constituent néanmoins un bon
indicateur. A cela s’ajoute I'intérét de la découverte de la salle blanche aussi
mentionné par les étudiants.

Tableau 2. Résultats du questionnaire soumis aux des étudiants concernant I’évaluation
du TP

Suffisants (86%)
Insuffisants (14%)
Sans réponse (0%)

Bonne (100%)
. Moyenne (0%)
Qualité des supports Insuffisante (0%)
Sans réponse (0%)

Satisfaisant (100%)
Moyen (0%)
Insuffisant (0%)
Sans réponse (0%)
Adaptée (100%)
Inadaptée (0%)
Sans opinion (0%)
Sans réponse (0%)

Pré-requis

Lien entre cours et TP

Evaluation du TP

6. Conclusion

Le contenu de ce stage pratique en salle blanche couvre un large spectre de
compétences allant des technologies de fabrication de composants micro- et nano-
¢lectroniques, en passant par les techniques de caractérisations (physiques et
¢lectriques) associées.

De plus, ce type de formation, bien apprécié¢ des étudiants, constitue un bon
complément aux enseignements de nanotechnologies, nanocaractérisation et de
nanoélectronique.

Par ailleurs, le travail demandé aux étudiants s’appuie sur des résultats
expérimentaux issus d’une ¢étude menée au département Microélectronique et
Microcapteurs de I’IETR [9], ce qui permet aux étudiants de master de faire le lien
avec des activités de recherche liées aux nanotechnologies.
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