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Procédé de préparation d'une couche mince monodomaine en matériau ferroélectrique comprenant du

lithium.

@ Linvention porte sur un procédé de préparation d’'une
couche mince monodomaine (4) en matériau ferroélectrique
comprenant du lithium. Le procédé comprend la fourniture
d’une premiere couche (8) monodomaine en matériau ferro-
électrique comprenant du lithium, reportée sur un support
(2), la premiere couche (8) présentant une épaisseur super-
ficielle (11) riche en lithium. Le procédé de préparation com-
prend, une premiere étape de nettoyage par voie humide de
la face libre (9) de la premiére couche (8), I'étape de net-
toyage étant apte a éliminer la couche superficielle riche en
lithium. Il comprend ensuite une seconde étape de prépara-
tion visant a éliminer ou prévenir 'apparition de dendrites
(12) riches en lithium et en hydrogenes susceptibles de nu-
cléer sur la face libre (9) de la premiére couche (8) lors-
guelle est dépourvue de la couche superficielle riche en
lithium.
Figure a publier avec l'abrégé : Fig. 2
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Description

Titre de l'invention : Procédé de préparation d’une couche mince

monodomaine en matériau ferroélectrique comprenant du lithium
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DOMAINE DE L’INVENTION

L'invention concerne une structure du type piézoélectrique sur isolant (POI). Une
telle structure trouve son application notamment dans les domaines de la microélec-
tronique, des microsystemes, de la photonique. Elle peut notamment €tre exploitée
pour former des composants radiofréquences (RF) ou pour constituer de tels
composants, en particulier des filtres ou des résonateurs a base de composants a ondes
élastiques, par exemple a ondes élastiques de surface.

ARRIERE PLAN TECHNOLOGIQUE DE L’INVENTION

En référence aux figures la et 1b qui représentent des structures POI de 1’€tat de la
technique, une structure POI est typiquement formée d’une couche mince piézo-
électrique 4 reportée sur une premiere face d’un support 2. Une couche diélectrique in-
tercalaire 3 est disposée entre, et en contact avec, le support 2 et la couche mince 4.

La couche mince 4 est constituée d’un matériau piézoélectrique monocristallin, tel
que du tantalate de lithium ou du niobate de lithium. Ces matériaux présentent
également des propriétés ferroélectriques. On rappelle qu’un matériau ferroélectrique
est un matériau qui possede une polarisation €lectrique spontanée a 1'état naturel. La
couche mince 4 d’une structure POI se doit de présenter une polarisation uniforme,
c’est-a-dire que tous les moments dipolaires sont alignés parallelement les uns aux
autres suivant une direction donnée.

Le support 2 est préférentiellement choisi, quant a lui, en silicium. Il peut s’agir d’un
support constitué d’un substrat de base en silicium monocristallin qui peut présenter
une résistivité supérieure a 1000 Ohms.cm. Alternativement, et comme cela est re-
présenté sur la [Fig.1b], le support 2 peut étre formé d’un substrat de base 2a sur lequel
est disposée une couche de piégeage de charges €lectriques 2b. Dans cette alternative,
la couche di€lectrique intercalaire 3 est disposée en contact avec la couche de piégeage
2b.

Le document WO02020200986A1 propose un procédé de fabrication d’un tel substrat
POI permettant de préserver le caractere monodomaine de la couche mince. Ce
document prévoit de transférer sur le support 2 une couche prélevée d’un substrat
donneur comprenant un matériau pié¢zoélectrique, par I’intermédiaire d’une étape
d’implantation d’especes légeres conformément aux principes de la technologie Smart
Cut™. Suite a ce transfert, la couche prélevée est traitée au cours d’une séquence de

finition comprenant un traitement thermique suivi d’une étape de polissage, cette
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séquence de finition conduisant a former la couche mince 4 piézoélectrique, mono-
cristalline et monodomaine. Au cours de cette séquence, il a €t€ observé que le
traitement thermique conduisait a former une portion superficielle multidomaine sur la
couche prélevée, cette portion superficielle multidomaine étant ensuite éliminée par le
traitement suivant de polissage, ce qui conduit a fournir la couche mince 4 présentant
la qualité monodomaine requise.

Or, dans certaines conditions, notamment lorsque I’implantation des especes 1égeres
est réalisée a forte dose et/ou a fort courant dans le but d’accroitre les cadences de
production, il a ét€ observé la présence de défectuosités dans la couche mince 4. Un
premier type de défectuosités observées, en référence a la [Fig.2], consiste en la
présence de dépression D1, ou parfois méme d’une protubérance, en surface de la
couche mince, ces dépressions/protubérances D1 rendant I’épaisseur de la couche
mince 4 non uniforme. Ces défauts D1, désignés par « défaut de type dépression » par
simplicité d’expression, visibles sur I’insert de gauche de la [Fig.2], sont de formes
générales circulaires ou elliptiques dont la dimension (le diamétre ou le grand axe) est
de I’ordre de 1 micron a 100 microns, et qui peut présenter parfois un fort rapport de
forme. Ils présentent une profondeur ou une élévation typiquement comprise entre 1 a
30 nanometres par rapport a la surface exposée de la couche mince 4.

Un second type de défectuosités observé consiste en la présence de « défauts
triangles » D2. Ces défauts se présentent sous la forme de barreaux d’inversion de
domaines ferroélectriques présentant des sections triangulaires de 0,1 micron a 10
microns de c6té, comme cela est visible sur I’insert de droite de la [Fig.2]. Les
barreaux émergent en surface de la couche mince 4 et s’étendent dans 1’épaisseur de la
couche mince 4 pour, dans certains cas, la traverser. Ils sont orientés dans une direction
antiparallele a la direction de polarisation spontanée Ps de la couche mince 4 piézo-
électrique. Ces défauts triangles peuvent présenter une densité supérieure a 1073/cm?
sur la surface exposé€e de la couche mince 4.

Ces deux types de défectuosités, dépressions et défauts triangles, ont un impact si-
gnificatif sur les performances des dispositifs, par exemple les filtres acoustiques,
formés sur et dans les substrats POI.

OBJET DE L’INVENTION

Un but de I’invention est de remédier, au moins en partie, a ce probleme. Plus pré-
cisément, un but de I’invention est de proposer une structure du type piézoélectrique
sur isolant dont la couche mince piézoélectrique soit dépourvue de défectuosités de
type dépression ou de défauts triangles ou, pour le moins, qui présente des défec-
tuosités dans une densité moindre qu’une couche mince pi€zoélectrique obtenue par un

procédé de 1’état de la technique.
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BREVE DESCRIPTION DE L’INVENTION

En vue de la réalisation de ce but, 1’objet de I’invention propose un procédé de pré-

paration d’une couche mince monodomaine en matériau ferroélectrique comprenant du

lithium, le procédé comprenant :

la fourniture d’une premicre couche monodomaine en matériau ferroélectrique
comprenant du lithium, reportée sur un support, la premiere couche présentant
une épaisseur superficielle riche en lithium;

la finition de la premicre couche, cette finition comprenant une étape de
traitement thermique de la face libre de la premicre couche, suivi d’une étape
d’amincissement de la premiere couche pour former la couche mince mo-

nodomaine.

Le procédé de préparation est remarquable en ce comprend, avant le traitement

thermique :

une premicre étape de nettoyage par voie humide de la face libre de la
premiere couche, I’étape de nettoyage étant apte a éliminer la couche super-
ficielle riche en lithium ;

une seconde étape de préparation de la premicre couche visant a éliminer,
prévenir ou limiter 1’ apparition de dendrites riches en lithium et en hy-
drogenes susceptibles de nucléer sur la face libre de la premiere couche

lorsqu’elle est dépourvue de la couche superficielle riche en lithium.

Selon d’autres caractéristiques avantageuses et non limitatives de 1’invention, prises

seules ou selon toute combinaison techniquement réalisable :

la fourniture de la premiere couche comprend :

. une implantation d’especes légeres dans une premicre face d'un
substrat donneur ferroélectrique comprenant du lithium pour former
un plan de fragilisation et définir la premiere couche entre le plan de
fragilisation et la premicre face du substrat donneur ;

. I'assemblage de la premicre face du substrat donneur au support par
I’intermédiaire d’une couche diélectrique intercalaire ;

. la fracture du substrat donneur au niveau du plan de fragilisation
pour reporter la premiere couche sur le substrat support et exposer
une face libre de la premicre couche a I’atmosphere, cette exposition
conduisant a former 1’épaisseur superficielle riche en lithium.

la premiere étape de nettoyage comprend le brossage et la dispense d’eau

désionisée sur la face libre de la premiere couche ;

la seconde étape de préparation vise a €liminer les dendrites et est appliquée

50h au moins, de préférence 75h au moins, apres ’application de la premiere

étape de nettoyage ;
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. la seconde étape de préparation est une étape de nettoyage par voie humide de
la face libre de la premiere couche (8) ;

. la seconde étape de préparation comprend le brossage et la dispense d’eau
désionisée sur la face libre de la premiere couche ;

. la seconde étape de préparation vise a prévenir ou limiter I’apparition des
dendrites et est appliquée moins de 50h, de préférence moins de 10h, apres
I’application de la premicre étape de nettoyage ;

. la seconde étape de préparation comprend 1’exposition de la face libre de la
premiere couche a un plasma ;

. le plasma est choisi dans la liste formée d’un plasma O2, d’un plasma N2 et
d’un plasma a base de fluor, tel qu’un plasma SF6 ou CxHyFz, ou d’une com-

binaison de ces plasmas ; .

. le support est formé d’un substrat massif électriquement conducteur ou semi-
conducteur.
. le support comprend un substrat de base et une couche de piégeage, la couche

de piégeage étant disposée entre la couche diélectrique intercalaire et le
substrat de base ;
. la premiere couche et la couche mince sont constituées d’un matériau pi¢zo-

électrique monocristallin, tel que du tantalate de lithium ou du niobate de

lithium ;
. la premiere couche et la couche mince sont constituées de niobate de lithium ;
. la couche diélectrique intercalaire comprend au moins une couche d’oxyde de

silicium, d’oxynitrure de silicium ou de nitrure de silicium.

BREVE DESCRIPTION DES FIGURES

D’autres caractéristiques et avantages de 1’invention ressortiront de la description
détaillée de I’invention qui va suivre en référence aux figures annexées sur lesquels :

[Fig.1a]

[Fig.1b] Les figures la, 1b représentent des structures POI de 1’état de la technique ;

[Fig.2] La [Fig.2] représente les défectuosités présentes dans une couche mince d’une
structure POI ;

[Fig.3] La [Fig.3] représente les étapes de fabrication d’une structure POI ;

[Fig.4a]

[Fig.4b]

[Fig.4c]

[Fig.4d] Les figures 4a, 4b, 4c, 4d représentent I’état de la premiere couche et de la
couche mince d’une structure POI au cours des différentes étapes de sa fabrication ;

[Fig.5] La [Fig.5] représente un procédé conforme a I’invention.
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DESCRIPTION DETAILLEE DE L INVENTION

On rappelle tout d’abord les étapes d’un procédé de fabrication d’une structure POI 1
présentée dans la partie introductive de cette demande et représentée sur les figures 1a,
1b.

Ce procédé prévoit généralement de reporter une premiere couche ferroélectrique 8
sur un support 2, la premiere couche 8 étant prélevée d'un substrat donneur 5 ferro-
électrique monodomaine par une technique de transfert fondée sur I'implantation
d’especes légeres telles que des especes d'hydrogene et/ou d’hélium. Dans le cadre de
la présente divulgation, le matériau ferroélectrique du substrat donneur 5 comprend du
lithium. II peut s’agir par exemple de tantalate de lithium ou du niobate de lithium.
Outre les propriétés ferroélectriques, le matériau du substrat donneur présente
également des propriétés piézoélectriques. Le matériau ferroélectrique présente avanta-
geusement une direction cristalline comprise entre 30° et 60°RY. Le substrat donneur 5
peut correspondre a un substrat massif constitué enticrement du matériau ferro-
électrique et piézoélectrique, comme cela est représenté sur la [Fig.3], ou il peut s’agir
d’un substrat composite formé d’une partie massive, par exemple en silicium, sur
lequel repose une couche épaisse en matériau ferroélectrique et piézoélectrique dans
lequel est prélevé la premiere couche.

Dans certains modes de mise en ceuvre, le support 2 est constitué d’un substrat massif
conducteur ou semi-conducteur. Dans d’autres modes de mise en ceuvre, le support 2
comprend un substrat de base 2a muni d'une couche de pi¢geage de charges électriques
2b superficielle. Cette couche de piégeage 2b est disposée du coté de la premiere face
du support 2, qui est destinée a recevoir la couche mince 4. Dans ces modes de mise en
ceuvre, la couche diélectrique intercalaire 3 est en contact avec la couche de piégeage
2b et avec la couche mince 4.

Selon la technique de transfert fondée sur I'implantation d’especes légeres, et par
référence a la figure 3b, on implante de I'hydrogene et/ou de I’hélium dans une
premiere face 6 du substrat donneur 5 pour y former un plan de fragilisation enterré 7.
La dose d’implantation est supérieure a 8E16 at/cm”2 et/ou le courant d’implantation
est supérieur a 20 mA, afin de se placer dans les conditions conduisant a I’apparition
des défectuosités présentées dans la partie introductive de cette demande. On définit de
la sorte la premiere couche § entre le plan de fragilisation 7 et la premiere face 6 du
substrat donneur 1. Puis, comme cela est représenté sur la figure 3c, on assemble cette
premiere face 6 du substrat donneur a un face exposée 6’ du support 2, ici par
I’intermédiaire d’une couche di€lectrique intercalaire 3. A titre d’exemple, la couche
diélectrique intercalaire 3 peut comprendre ou étre constituée en oxyde de silicium, en

oxynitrure de silicium ou en nitrure de silicium.
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On fracture ensuite le substrat donneur 5 au niveau du plan de fragilisation 7, par
exemple a l'aide d'un traitement thermique modéré et/ou l'application d'un effort
mécanique. On libere alors la premiere couche 8 du substrat donneur 5 pour exposer
une face libre 9 de la premiere couche 8§, 'autre face 4 de la premiere couche 8 étant di-
rectement en contact avec la couche di€lectrique intercalaire 3 du support 2.

Une portion restante 5° du substrat donneur 5, apres le prélevement de la premicre
couche 8, peut étre reconditionnée afin d’y prélever une nouvelle couche, dans un
cycle de prélevement similaire a celui qui vient d’étre décrit.

Il est généralement nécessaire de prévoir la finition de la premicre couche 8
transférée et reportée sur le support 2, pour former une couche mince « utile » 4. Ces
étapes visent généralement a améliorer la qualité cristalline de la premicre couche 8 et
son €tat de surface (par exemple sa rugosité).

Comme cela a été rapporté en introduction de cette demande, cette finition
comprenant une étape de traitement thermique de la face libre 9 de la premicre couche
8, suivi d’une étape d’amincissement de la premiere couche 8 pour former la couche
mince monodomaine 4.

L’ étape de traitement thermique de la face libre 9 de la premiére couche 8 peut cor-
respondre a exposer cette couche a une atmosphere neutre ou comprenant de 1’oxygene
portée a une température comprise entre 300°C et la température de Curie du matériau
ferroélectrique composant la premiere couche 8, et pendant une durée comprise entre
30 minutes et 10 heures. On notera que cette étape de traitement thermique de la face
libre 9 de la couche 8§ est distincte de celle ayant conduit a la fracture du substrat
donneur 5. En effet, 1a couche 3 n’ayant pas encore €t€ entiecrement libérée lors du
recuit de fracture, ce traitement thermique ne peut en traiter une face libre.

L’ étape d’amincissement peut €tre mise en ceuvre par polissage mécanochimique.

Dans le but de comprendre 1’origine de la défectuosité de la couche mince 4 qui a été
présentée en introduction, la demanderesse a effectué une analyse tres précise de la
premiere couche 8 obtenue a 1’issue du procédé présenté sur la [Fig.3], c’est a dire a
précédent la finition de cette premiere couche 8 en vue de préparer la couche mince 4
monodomaine. Ces analyses ont été réalisées sur une premiere couche 8§ en tantalate de
lithium.

En référence a la [Fig.4a], la demanderesse a ainsi observé la présence d’une
épaisseur superficielle 11 riche en lithium sur la premiere couche 8 obtenue di-
rectement apres 1”étape de fracture. Cette épaisseur superficielle 11 est constituée de
Li2CO3. Sa formation semble étre favorisée par les conditions particulieres dans
lesquelles s’effectue cette €tape de fracture. La présence des especes 1égeres,
hydrogene et/ou hélium, et la température modérée a laquelle intervient la fracture

semblent rendre le lithium de la premiere couche 8 particulierement mobile et la
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surface de cette couche 8 particulierement réactive. Lorsque la portion restante 5° du
substrat donneur est retirée pour exposer la face libre 9 de la premiere couche 8 a
I’atmosphere, cette surface réagit avec le dioxyde de carbone, les hydrocarbures et
I’oxygene présent naturellement dans I”atmosphere, pour former I’ épaisseur super-
ficielle 11 en Li2CO3. Cette épaisseur superficielle, en recouvrement de la premiere
couche 8§, est de I’ordre du nanometre, voire plus. Elle est stable dans le temps,
c’est-a-dire qu’elle n’évolue pas en consistance ou en épaisseur lorsque la premicre
couche est maintenue exposée a I’atmosphere.

Cette épaisseur superficielle 11 est toutefois relativement fragile, et la demanderesse
a observé qu’elle pouvait étre éliminée par un nettoyage par voie humide de la
premiere couche 8.

La demanderesse a également observé que la premiere couche 8, dépourvue de son
épaisseur superficielle 11 riche en lithium, restait particulierement réactive. En
maintenant la face libre 9 de cette premiere couche 8 exposée a I’atmosphére pendant
une durée de temps étendu, des dendrites 12 amorphes, riches en lithium et en
hydrogene (et d’autres especes présentes dans 1’atmosphere tel que du chlore ou du
fluor) nucléent et se développent sur la surface libre 9 de la premiere couche 8. Ce dé-
veloppement est particulierement notable a 1’issue d’une période pouvant s’étendre
entre 50h et 75h. Comme cela est illustré sur la [Fig.4b], ces dendrites 12 sont réparties
de maniere non uniforme a la surface de la premiere couche 8 : ils s’accumulent
densément dans certaines zones a la surface de la couche 8, en particulier au niveau de
certaines topologies de cette surface, tel qu’une rugosité locale ou de topologies
provoquées par I’émergence de dislocations, alors que d’autres zones en sont en-
tierement dépourvues.

La demanderesse a appliqué 1’étape de traitement thermique de finition a la premicre
couche 8 pourvue de ces zones denses en dendrites 12 et de ces autres zones dé-
pourvues de ces dendrites.

La premiere couche 8 présentait ([Fig.4c]), a 'issue de ce traitement thermique, une
couche superficielle 13 multidomaine, comme cela est documenté dans la référence
citée en introduction de cette demande. Les dendrites 12 avaient disparu de la premiere
couche 8§, certainement dissous au cours du traitement thermique. Toutefois, dans les
zones de la premiere couche 8 qui étaient initialement denses en dendrites 12, la
couche superficielle multidomaine présentait une morphologie atypique 14, et distincte
de la morphologie de cette couche superficielle 13 multidomaine dans les zones ini-
tialement dépourvues de dendrites. Cette morphologie atypique 14 est caractérisée par
une épaisseur de couche superficielle multidomaine moindre, comme si la présence de
dendrites 12 dans les zones denses avait limité le phénomene de génération de cette

couche 13. Par ailleurs, la demanderesse a observé la présence de défauts triangles 15
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dans la premiere couche, dans une densité supérieure a 10"4/cm?.

La demanderesse a ensuite appliqué 1’étape d’amincissement, par polissage mécano-
chimique, a la premiere couche 8§ obtenue a I’issue du traitement thermique et ainsi
fournir la couche mince 4, représentée sur la [Fig.4d]. On notera que les défauts
triangles 15 sont rendus visibles a la surface de la couche mince 4, apres que la
premiere couche 8 ait été traitée par polissage mécano-chimique afin d’éliminer la
couche multidomaine superficielle 13. Ces défauts 15 étaient toutefois présents dans la
premiere couche 8 avant I’étape d’amincissement.

La couche mince 4 obtenue présentait des défectuosités de type dépression 16 au
niveau des zones a la morphologie atypique 14 de la couche superficielle multidomaine
13.

A partir de ces résultats et observations, la demanderesse a établi un procédé de pré-
paration d’une couche mince monodomaine 4 en matériau ferroélectrique comprenant
du lithium. Ce procédé s’applique a une premiere couche § monodomaine en matériau
ferroélectrique comprenant du lithium, reportée sur un support 2, comme cela a été
présenté en référence a la [Fig.3] de la présente demande. 11 est représenté sur la
[Fig.5]. Dans les conditions de fabrication de cette couche, la premiere couche présente
donc une épaisseur superficielle 11 riche en lithium, typiquement une épaisseur de
Li2CO3.

Le procédé de préparation s’applique avant la finition de la premiére couche 8§,
c’est-a-dire avant ’application de I’étape de traitement thermique de sa face libre 9, et
avant I’étape d’amincissement qui lui succede.

Ce procédé de préparation comprend une premiere étape de nettoyage par voie
humide de la face libre 9 de la premiere couche 8. Cette étape de nettoyage est apte a
éliminer la couche superficielle riche en lithium, typiquement formée de Li2CO3. Elle
peut comprendre ou consister a brosser la face libre de la premicre couche tout en
dispensant de 1’eau désionisée sur cette face libre. Les expérimentations menées par la
demanderesse ont montré que ce nettoyage est tout a fait apte a éliminer 1’épaisseur su-
perficielle 11 en Li2CO3.

Le procédé de préparation comprend également, apres la premicre étape, une seconde
étape de préparation de la premicre couche 8. Cette seconde étape vise a €liminer les
dendrites ou prévenir/limiter leur apparition. Ces dendrites 12 amorphes, riches en
lithium et en hydrogene sont susceptibles de nucléer sur la face libre de la premiere
couche 8 lorsqu’elle est dépourvue de la couche superficielle riche en lithium.

Cette deuxieme étape peut €tre mise en ceuvre selon plusieurs variantes.

Dans une premicre variante, on laisse les dendrites 12 se développer et se stabiliser a
la surface de la premiere couche 8. La seconde étape de préparation vise alors a

éliminer ces dendrites 12. Elle est donc appliquée 50h au moins, de préférence 75h au
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moins, a température ambiante, apres I’application de la premicre étape de nettoyage,
afin de que le développement des dendrites 12 soit effectivement stabilisé. Le stockage
des substrats a une température supérieure a la température ambiante pourrait réduire
ce temps d’attente minimum de 50h.

La seconde étape de préparation peut étre pratiquement mise en ceuvre par une étape
de nettoyage par voie humide de la face libre, par exemple une étape de nettoyage du
méme type que celle mise en ceuvre pour éliminer I’épaisseur superficielle 11 de
Li2CO3. Elle peut donc comprendre ou consister a brosser la face libre 9 de la
premiere couche 8 tout en dispensant de 1’eau désionisée sur cette face libre.

Dans une autre variante, on traite la face libre de la premicre couche pour prévenir
I’apparition des dendrites 12. Cette seconde étape de préparation est donc appliquée
moins de 50h, de préférence moins de 10h, apres 1’application de la premiere étape de
nettoyage. Elle peut comprendre I’exposition de la face libre de la premiere couche a
un plasma, par exemple un plasma choisi dans la liste formée d’un plasma O2, d’un
plasma N2 et d’un plasma a base de fluor, tel qu’un plasma SF6 ou CxHyFz, ou d’une
combinaison de ces plasmas.

Ainsi, un plasma RF (a 13,55MHz) d’azote (N2) de 30 secondes, d’une puissance de
150W et a une pression de S0mT, dans un flux d’azote de 75 SCCM, s’est montré par-
ticulicrement efficace.

De la méme maniere, une séquence de plasma RF (a 13,55 MHz) de 30 secondes,
d’une puissance de 150W et a une pression de SO0mT, dans un flux d’oxygene de 75
SCCM et de SF6 de 3SCCM s’est également montrée efficace pour traiter la face libre
9 de la premiere couche 8 et prévenir I’apparition des dendrites 12.

On rappelle que I’unité de mesure SCCM (« Standard Cubic Centimeters per
Minute » ou « centimetre cube standard par minute ») est une unité physique de débit
massique d’un gaz, en cm’/min, a une densité définie par des conditions standards de
température et de pression.

La demanderesse a observé que, de maniere inattendue, 1’application d’un tel plasma

prévenait/limitait la croissance et I’apparition des dendrites 12.

Etat de la Variante 1 Variante 2 Variante 2
technique (nettoyage) (plasma N2) (plasma
0O2/SF6)
Défauts >1E4-186/cm?  |<1E2 /cm? <1E2 /em? <1E2 /em?
triangles
Dépression 1F3-184/cm?  |Non détectée Non détectée Non détectée

Apres I’application de la premicre étape de nettoyage et de la deuxieme étape visant
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a éliminer ou prévenir/limiter 1’apparition de dendrites 12, le procédé€ de fabrication de
la structure POI peut étre poursuivi. Comme cela a déja été énoncé, il s’agit
d’appliquer la séquence de finition a la premiere couche 8, afin de former la couche
mince 4 monodomaine de la structure POI finale. Cette séquence de finition comme
par une étape de traitement thermique de la face libre de la premicre couche suivi de
son amincissement.

Avantageusement, notamment dans le cas de la premiere variante du procédé de pré-
paration, la durée séparant la seconde étape de préparation de la premicre couche de la
premiere étape de nettoyage est maitrisée pour €tre inférieure a SOh.

Bien entendu l'invention n'est pas limitée au mode de mise en ceuvre décrit et on peut
y apporter des variantes de réalisation sans sortir du cadre de l'invention tel que défini

par les revendications.
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Revendications

Procédé de préparation d’une couche mince monodomaine (4) en
matériau ferroélectrique comprenant du lithium, le procédé

comprenant :

— la fourniture d’une premiere couche (8) monodomaine en
matériau ferroélectrique comprenant du lithium, reportée sur
un support (2), la premicre couche (8) présentant une épaisseur
superficielle (11) riche en lithium;

— la finition de la premiere couche (8), cette finition comprenant
une étape de traitement thermique de la face libre (9) de la
premiere couche (8), suivi d’une étape d’amincissement de la

premiere couche pour former la couche mince monodomaine

4);

le procédé de préparation €tant caractérisé en ce qu’il comprend, avant

le traitement thermique :

- une premicre étape de nettoyage par voie humide de la face
libre (9) de la premiere couche (8), I’étape de nettoyage €tant
apte a éliminer la couche superficielle riche en lithium ;

- une seconde étape de préparation de la premiere couche (8)
visant a éliminer, prévenir ou limiter I’apparition de dendrites
(12) riches en lithium et en hydrogenes susceptibles de nucléer
sur la face libre (9) de la premiere couche (8) lorsqu’elle est

dépourvue de la couche superficielle riche en lithium.

Procédé de préparation selon la revendication précédente dans lequel la

fourniture de la premiere couche (8) comprend :

- une implantation d’especes légeres dans une premiere face (6)
d'un substrat donneur (5) ferroélectrique comprenant du
lithium pour former un plan de fragilisation (7) et définir la
premiere couche (8) entre le plan de fragilisation (7) et la
premiere face (6) du substrat donneur (5) ;

- I'assemblage de la premicre face (6) du substrat donneur (5) au
support (2) par I’intermédiaire d’une couche diélectrique in-
tercalaire (3) ;

— la fracture du substrat donneur (5) au niveau du plan de fragi-
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lisation (7) pour reporter la premiere couche (8) sur le substrat
support (2) et exposer une face libre (9) de la premicre couche
(8) a I’atmosphere, cette exposition conduisant a former

I’épaisseur superficielle (11)riche en lithium.

Procédé de préparation selon I’une des revendications précédentes dans
lequel la premiere étape de nettoyage comprend le brossage et la
dispense d’eau désionisée sur la face libre (9) de la premiere couche (8).
Procédé de préparation selon I’une des revendications précédentes dans
lequel la seconde étape de préparation vise a éliminer les dendrites (12)
et est appliquée S0h au moins, de préférence 75h au moins, apres
I’application de la premicre étape de nettoyage.

Procédé de préparation selon I’une des revendications précédentes dans
lequel la seconde étape de préparation est une étape de nettoyage par
voie humide de la face libre (9) de la premicre couche (8).

Procédé de préparation selon la revendication précédente dans lequel la
seconde étape de préparation comprend le brossage et la dispense d’eau
désionisée sur la face libre (9) de la premicre couche (8).

Procédé de préparation selon 1’une des deux revendications précédentes
dans lequel la seconde étape de préparation vise a prévenir ou limiter
I’apparition des dendrites (12) et est appliquée moins de 50h, de
préférence moins de 10h, apres 1’application de la premiere étape de
nettoyage.

Procédé de préparation selon la revendication précédente dans lequel la
seconde étape de préparation comprend I’exposition de la face libre (9)
de la premiere couche a un plasma.

Procédé de préparation selon la revendication précédente dans lequel le
plasma est choisi dans la liste formée d’un plasma O2, d’un plasma N2
et d’un plasma a base de fluor, tel qu’un plasma SF6 ou CxHyFz, ou
d’une combinaison de ces plasmas.

Procédé de préparation selon I’une des revendications précédentes dans
lequel le support (2) est formé d’un substrat massif électriquement
conducteur ou semi-conducteur.

Procédé de préparation selon 1’une des revendications 1 a 9 dans lequel
le support (2) comprend un substrat de base (2a) et une couche de
piégeage (2b), la couche de piégeage (2b) étant disposée entre la couche

diélectrique intercalaire (3) et le substrat de base (2a).
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Procédé de préparation selon I’une des revendications précédentes dans
lequel la premicre couche (8) et la couche mince (4) sont constituées
d’un matériau piézoélectrique monocristallin, tel que du tantalate de
lithium ou du niobate de lithium.

Procédé de préparation selon la revendication précédente dans lequel la
premicre couche (8) et la couche mince (4) sont constituées de niobate
de lithium.

Procédé de préparation selon I’une des revendications précédentes dans
lequel dans laquelle la couche di€lectrique intercalaire (3) comprend au
moins une couche d’oxyde de silicium, d’oxynitrure de silicium ou de

nitrure de silicium.
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