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Résumé : Des cycles d’hystérésis piézoélectriques locaux réalisés en microscopie a force
atomique ont ét¢é mis a profit pour mesurer localement les tensions coercitives de couches
minces ferroélectriques de Pby(Zr,T1); O3 déposées sur des substrats de TiOx/Pt/T10,/S10,/Si
et TiOx/Pt/MgO. Les valeurs des tensions coercitives ont été reliées aux orientations
cristallographiques des cristallites et aux rapports des parametres de maille ¢/a.

Les couches minces de Pb(Zr,Ti)Os (PZT) sont actuellement étudiées par de nombreux
groupes dans le monde en raison de leurs propriétés piézoélectriques, pyroélectriques et
ferroélectriques remarquables. Les applications impliquant ces films sont nombreuses :
mémoires non-volatiles, systémes micro-¢lectro-mécaniques, etc. En vue d’accroitre les
performances des dispositifs et augmenter leurs caractéristiques, une idée consiste a prendre
en considération les propriétés anisotropes de ces oxydes. Dans cette optique, des films
texturés et hétéroépitaxiés ont été synthétisés. Les caractéristiques diélectriques (constante
di¢lectriques €, champ coercitif E....) ont été mesurées. Le rdle joué par |’orientation
cristallographique du film sur ses propriétés diélectriques mesurées a 1’échelle
« macroscopique », c’est a dire en considérant un nombre important de grains et de joints de
grains lors de la mesure, a été montré.

Avec le développement des nanotechnologies, un des enjeux est de réduire la taille des
dispositifs. Il est bien connu que la ferroélectricité disparait au-dessous d’une taille limite et
que I’existence de défauts présents dans le film, tels que les joints de grains, peut altérer les
mesures ¢lectriques. Des domaines cristallographiques désorientés dans la matrice
ferroélectrique orientée peuvent également modifier localement les propriétés électriques
locales du film. I1 apparait donc clair qu’une étude des propriétés électriques a I’échelle locale
de ces films reste a entreprendre. Pour cela, la microscopie a force piézoélectrique apparait
comme la seule technique valable et convenable a utiliser.'

Des films de composition PbZrjs3Tig4705 (épaisseur 90 nm) ont été déposés par
pulvérisation cathodique sur deux types de substrats, TiOx/Pt/Ti0,/S10,/Si et TiOx/Pt/MgO.
Les diagrammes de diffraction de rayons X réalisés en mode 0/20 indiquent que les films sont
orientés avec 1’axe ¢ perpendiculaire au plan du substrat. Les cycles d’hystérésis enregistrés a
I’échelle « macroscopique », englobant plusieurs grains et joints de grains, indiquent que les
champs coercitifs moyens sont égaux a 210 kV/ecm et 120 kV/ecm sur TiOx/Pt/MgO et
TiO4/Pt/T10,/S10,/Si respectivement. Les images de la morphologie de surface des films



réalisées par microscopie a force atomique montrent qu’ils sont denses et granulaires. Aucune
corrélation « topographie - image piézoélectrique » n’est mise en évidence par microscopie a
force piézoélectrique.

Afin d’obtenir des informations sur
les propriétés de basculement des films a
I’échelle locale, des cycles d’hystérésis 1801
piézoélectriques locaux ont été réalisés
« sous-champ » (figure 1). Pour chaque
mesure, la pointe est positionnée au centre
du grain. Pour chaque film considéré,
cinquante cycles sont enregistrés. Quel que 01
soit le substrat considéré, les mesures
mettent en évidence [’existence d’une 15 10 -5 0 5 10 15
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Afin de relier les valeurs de tensions coercitives locales aux propriétés structurales des
films, des études ont ét¢ menées par diffraction de rayons X quatre cercles sur les deux types
de films. Sur TiOy/Pt/Ti0,/Si0,/Si, les figures de pdles obtenues indiquent que 70% du
volume de I’échantillon est orienté avec I’axe ¢ perpendiculaire au plan du substrat, 30% de
ce méme volume est orient¢ avec 1’axe a perpendiculaire au plan du substrat. Sur
TiO4/Pt/MgO, I’interprétation des diagrammes indique que la valeur supérieure limite pour le
volume orienté avec I’axe a perpendiculaire au plan de I’échantillon est d’environ 10%.

L’interprétation des résultats expérimentaux obtenus conduit a la conclusion
suivante : le pourcentage des grains orientés (001) et (100) correspond au pourcentage des
valeurs des tensions coercitives « faibles » et « élevées » respectivement et cela pour chaque
type de film. Les tensions coercitives « faibles » et « élevées » obtenues pour les grains
orientés (001) et (100) sont expliquées en prenant en compte 1’orientation de 1’axe polaire par
rapport au plan du substrat. Dans le cas des cristallites orientés (100), les valeurs de tensions
coercitives les plus importantes sont obtenues pour les films ayant le plus grand rap;oort ca.
Elles sont attribuées aux contraintes structurales imposées par le substrat dans le film.

Nous montrons que la microscopie a force piézoélectrique est trés puissante pour
accéder aux propriétés électriques locales des films et notamment pour « cartographier » les
tensions coercitives de films ferroélectriques.
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