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Réflectométrie D%
u
LInteracticvn de Rayons-X avec interfaces et couches minces IEM

Reflectivité versus diffraction

Diffraction : interférence par ordre a longue distance, trés souvent
3D
plan de diffusion : plan réticulaire fictif

Réflectivité : interférence par contraste de densité électronique,
toujours 1D
plan de diffusion : surface ou interface physique

diffraction
; reflectivity
air

surface

lattice planes
matter
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La réflectométrie de rayons-X est une technique de diffusion
permettant de trouver la densité électronique au travers d'un
milieu stratifié
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L Définitions

La réflectométrie de rayons-X est une technique de diffusion
permettant de trouver la densité électronique au travers d'un
milieu stratifié
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LInteraction de Rayons-X avec interfaces et couches minces IEM

L Définitions

Unités et grandeurs

efikr
Asc = _Ain bi

» b est le pouvoir de diffusion ou longueur de diffusion et
est exprimé en unités de [longueur].

> électron : b = ry longueur de diffusion de Thomson
(=2.82.107% A)
» noyau : b = b. longueur de diffusion cohérente

Pour un composé (multi-éléments) on définit la densité de
longueur de diffusion (SLD ou p) par :

_Xbb XY Zin
Vin Vim
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L Définitions

Unités et grandeurs

La densité de longueur de diffusion est exprimé en [aire] =2 et liée a
la densité électronique pe et massique py, par :

P = ropPe
et

C,'Z,'
p= NArOPm%

En réflectométrie on essaie a déterminer p (ou pe ou pm)
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L Définitions

La réflectométrie de rayons-X est une technique de diffusion
permettant de trouver la densité électronique au travers d'un
milieu stratifié

0'1:[

e
d

os |

Avdl



Réflectométrie
i . i u
LInteractlon de Rayons-X avec interfaces et couches minces IEM
MONTPELLIER

L Définitions

La réflectométrie de rayons-X est une technique de diffusion
permettant de trouver la densité électronique au travers d'un
milieu stratifié
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L Définitions

La réflectométrie de rayons-X est une technique de diffusion
permettant de trouver la densité électronique au travers d'un
milieu stratifié
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Réflectométrie de rayons-X

Densité électronique
perpendiculaire a la surface

Avdl



Réflectométrie
L . . . -
Interaction de Rayons-X avec interfaces et couches minces IEM
MONTPELLIER

L Définitions
: :

Réflectométrie de rayons-X

It

Densité électronique ou massique

/V

Densité électronique _
——» Epaisseur

perpendiculaire a la surface

T

Rugosité
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L Définitions
: :

Réflectométrie de rayons-X

It

Densité électronique ou massique

/V

Densité électronique _
—— P Epaisseur

perpendiculaire a la surface

T

Maximum 3 couches

Rugosité
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LSneII—Descartes et Bragg

Loi de Snell-Descartes : cos 6; = n¢ cos 6}/
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LAngIe critique et densité électronique

L'angle critique pour la reflexion totale est :

cosb.=nf=1.0— 2.2 Pe (1)
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LAngle critique et densité électronique

L'angle critique pour la reflexion totale est :

cosb.=nf=1.0— 2.2 Pe (1)

Pour avoir de I'interférence constructive la différence de longeur
de chemin optique respecte :

ne cos @ ) )

mA = 2d(sin 9  tan@
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LAngle critique et densité électronique

L'angle critique pour la reflexion totale est :

0 10 o (1)
cosbe=n=10—- —
c f 472 Pe

Pour avoir de I'interférence constructive la différence de longeur
de chemin optique respecte :

ne cos @ )
sin@  tanf’

mA\ = 2d< (2)

La loi de Bragg que I'on dérive en utilisant (1) and (2) devient :

. m2\2 ) m2X\2  A2p
sin2 6 = 12 +sin 6, = Pe

442 T
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LAngle critique et densité électronique

Quelques angles critiques (A = 1.5405A)

densité densité angle
composé volumique électronique critique
(gem™—2) (eA~3) )

Si 2.333 0.701 0.224
Al; O3 3.998 1.181 0.287
Ge 5.893 1.588 0.333
Zn0O 5.653 1.589 0.334
InN 6.921 1.811 0.356
Au 19.283 4.656 0.571
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\—Interaction de Rayons-X avec interfaces et couches minces

LAngle critique et densité électronique

Quelques angles critiques (A = 1.5405A)

. 232 .
sin?f = ’Zd’; +sin? 0. =

Avdl

242 2
m\ AZrope
4d? + T

densité densité angle
composé volumique électronique critique

(gem™—2) (eA~3) )

Si 2.333 0.701 0.224

Al; O3 3.998 1.181 0.287

Ge 5.893 1.588 0.333

Zn0O 5.653 1.589 0.334

InN 6.921 1.811 0.356

Au 19.283 4.656 0.571

Pour 8 > 6. :
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\—Interaction de Rayons-X avec interfaces et couches minces

LAngle critique et densité électronique

Quelques angles critiques (A = 1.5405A)

densité

sin20 = 2’\2 + M—

Avdl

o + e

densité angle
composé volumique électronique critique
(gem™—2) (eA~3) )
Si 2.333 0.701 0.224
Al; O3 3.998 1.181 0.287
Ge 5.893 1.588 0.333
Zn0O 5.653 1.589 0.334
InN 6.921 1.811 0.356
Au 19.283 4.656 0.571
Pour 8 > 6. :



Réflectométrie

\—Interaction de Rayons-X avec interfaces et couches minces

LAngle critique et densité électronique

Quelques angles critiques (A = 1.5405A)

densité

sin20 = 2’\2 + M—
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densité angle
composé volumique électronique critique
(gem™—2) (eA~3) )
Si 2.333 0.701 0.224
Al; O3 3.998 1.181 0.287
Ge 5.893 1.588 0.333
Zn0O 5.653 1.589 0.334
InN 6.921 1.811 0.356
Au 19.283 4.656 0.571
Pour 8 > 6. :

m?)? +§<:> sinf = 79

mA\ = 2dsin@
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P,

Do = Np/2
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Réflectivité
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L|nf|uence de contraste et rugosité

10

contraste 5.5%

p (eA®)

0 Cl ]
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Réflectivité
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L|nf|uence de contraste et rugosité

:

Réflectivité
A
[T [T

| T 3
Si nu 0=5A, p=0.7(lJeA
Si nu 0=5A p=0.70eA’>; couche d=30A 0=3A, p=0.66eA”
Si nu 0=5A p=0.70eA’>; couche d=30A =34, p=0.59eA™
Si nu 0=5A p=0.70eA>; couche d=30A 0=3A, p=0.52eA™
Si nu 0=5A p=0.70eA>; couche d=30A 0=3A, p=0.35eA >
Si nu 0=5A p=0.70eA>; couche d=30A 0=8A, p=0.35eA™
Si nu 0=5A p=0.70eA™®; couche d=30A =34, p=0.07eA > 3

10 0.1
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LInﬂuence de contraste et rugosité

j | T R
or — Sinuo=5A, p=0.7(l)e)3\3
— Sinuo=5A p=0.70eA'3; couche d=30A 0=3A, p=0.66eA'3
Si nu 0=5A p=0.70eA’>; couche d=30A 0=3A, p=0.59eA™
Si nu 0=5A p=0.70eA>; couche d=30A 0=3A, p=0.52eA™
Si nu 0=5A p=0.70eA; couche d=30A 0=3A, p=0.35eA >
Si nu 0=5A p=0.70eA>; couche d=30A 0=8A, p=0.35eA™
Si nu 0=5A p=0.70eA>; couche d=30A 0=3A, p=0.07eA™ 3

Réflectivité
A
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Réflectivité
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— Sinuo=5A, p=0.7(l)e)3\3
Si nu 0=5A p=0.70eA'3; couche d=30A 0=3A, p=0.66eA'3
Si nu 0=5A p=0.70eA’>; couche d=30A =34, p=0.59eA™
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|—Détection de multiples couches

150 nm 150 nm

1OInm

Monocouche Bicouche

pm,1 = 1.36 gem™3; pm,2 = 1.80 gem™
di =150 nm; d» = 10 nm

01 =05nm; 02 =0.4nm; 03 =0.3nnm

pm = 1.36 gcm™
d =150 nm

o1 =0.5nmm; 0, = 0.3 nm

vV vy VvVyy

>
>
>
>

substrat silicium substrat silicium
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LE><périence et Analyse

» dimensions d'échantillon : 20 mm x 20 mm
» échantillon doit étre plan sur une échelle macroscopique

» diffractometre de laboratoire (40 kV, 30 mA) avec détecteur
Nal suffit normalement

» mesures 'multi-intervals’ avec pas et temps de comptage
variable

» cristallinité n'est pas nécessaire
» durée de la mesure : 5 min < tpesure < 24h

> durée de I'analyse : 5 min < typa1yse < 1 semaine
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uelques Considérations Expérimentales
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L Limites et contraintes

v

épaisseur comprise entre 2 et 450 nm

v

contraste de densité supérieure a 3%

v

rugosité inférieure a 4 nm

v

couche doit étre homogene

v

difficile (mais pas impossible) de faire la distinction entre
"interdiffusion’ et 'vraie rugosité’

Interdiffusion
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L Limites et contraintes

v

épaisseur comprise entre 2 et 450 nm

v

contraste de densité supérieure a 3%

v

rugosité inférieure a 4 nm

v

couche doit étre homogene

v

difficile (mais pas impossible) de faire la distinction entre
"interdiffusion’ et 'vraie rugosité’

olo

Interdiffusion RMS rugosité
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L Une formule pratique

>G4
pe = Napm=——+

Pour 2 < Z <18 = Aj = 2Z
et par conséquent :

2
“Pe <

Na
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Une mesure typique d’une couche organique
de 68 A

014 . B i

001 ]

1E-3 '-._,—/_\ ]

1E-4 4 A p

165 ._.. /-\ ]

1E-6 PR

Reflectivity

1E-7 4 i ]

I
00 02 04 06 08 10 12 14 16 18

Incident angle (°)
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Les données brutes de la courbe précédente

140000 ¢ : ; . . . . .
120000 - 4
100000 - ) ]
80000 |- 200s b
N
€ L 1s .
3 60000 | 4
© 500
i S
swooo | 38 : -
'f- . .
/L s -
o000 f .t . . 30s , 200s
VA 5 .
0 L. M\/TN- 1 et N A ——
00 05 10 15 20 25 30 35

Detector angle (°)

. Temps de comptage pour les différents intervals
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Les données brutes de la courbe précédente

140000 ; — T
120000 |- p
A20=0.04°
100000 |- . §
, 8ooot §
= i A20=0.04"
3 60000 4
o
40000 | . A20=0.01° .
20000 |- o, ) .
0’ | | N T L . =) n
16 17 18 1.9 2.0 2.1 22
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Quelques regles de bases

En conséquence de sa dynamique tres large (6-7 ordres de
magnitude) la mesure de réflectométrie est en général
multi-interval. Pour chaque interval on définit un temps de
comptage et un pas optimal.

Les pas et les temps de comptage

> les pas
> déterminez la taille typique A d’une frange
d'interférence
> le pas optimal est donné par A(20) = A/10
> prenez un pas plus petit autour de I'angle critique et
aux 'creux’ pour les franges tres larges
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Quelques regles de bases

En conséquence de sa dynamique tres large (6-7 ordres de
magnitude) la mesure de réflectométrie est en général
multi-interval. Pour chaque interval on définit un temps de
comptage et un pas optimal.

Les pas et les temps de comptage - suite

> le temps de comptage

» écart-type d'un comptage de N photons (statistique de
Poisson) : 1/(N)

> |'erreur relative o sur un comptage de 1000 photons :
Vv
Y- = 0.93

» chaque point de mesure > 1000 coups — o < 0.03
partout

> exemple (prémesure) : 1(20 ) =50 cps - T =20's

Avdl
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