
Florence Robaut
Consortium des Moyens Technologiques Communs (CMTC) - Institut  polytechnique de Grenoble

ANALYSE DE COUCHES MINCES 

SUPERFICIELLES

A BASSE TENSION



Microanalyse X – R�solution en profondeur m�diocre 

Microanalyse X :
m�me dans la situation favorable (En.e-~1 keV  g�n�rer RX de faible En.)
 profondeur de production des RX ne peut �tre inf�rieure �  ~ 10 �g/cm2

i.e. 10 nm pour mat�riau de densit� 10 g/cm3

50-100 nm : solides les plus l�gers 5-10 nm : solides les plus lourds

Donn�es J.L. Pouchou

Cas de cibles pures 

performante que techniques de spectrom�trie Auger, de photo-�lectron, SIMS
1�res couches atomiques

Profondeur ultime d’ionisation = f (HV) dans des cibles pures -selon le mod�le PAP-



Microanalyse X – Bonne sensibilit� � la surface  

Vol. mati�re analys� en surface << �m3

 Sensibilit� �lev�e � la surface

Caract�risation de couches minces de surface :

▪ Raie de faible Energie
▪ Basse tension des e-

incident
 Faible profondeur d’excitation
 Taux d’excitation des niveaux �lectroniques suffisant

 rapport pic / fond continu satisfaisant



rayts de haute En. g�n�r�s � tr�s faible taux d’excitation : 
pas favorable � la d�tection de couches minces de surface

(voir donn�es quantitatives)



Microanalyse X – Bonne sensibilit� � la surface  

Si

Cu
Vol. mati�re analys� en surface << �m3 car sensibilit� �lev�e � la surface

► Capacit� de d�tection d’une couche mince :

( 2 nm)
( 2 �)

→ rayts de faible En. g�n�r�s sous faibles Vacc.

150 nA

( 2 nm)

( 2 �)

pic Cu L bien prononc�
(bon rapport Pic/FC)

d�tection encore possible !

WDS

EDSMoins bon rapport Pic/FC,
mais …

d�tecteur Si(Li)

Donn�es J.L. Pouchou

Cu   0.19 �g/cm2 (2 Å) : k-ratio Cu L : 3.2 % � 1.5 kV,  0.67 % � 3 kV  

E = 0.93 keV

E = 0.95 keV

Ei
L3(Cu) =0,933 keV Ei

L2(Cu) =0,953 keV

L2M4

L3M4,5
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Microanalyse X – Bonne sensibilit� � la surface  

Si

Cu

► Capacit� de d�tection d’une couche mince :

Cu : 8,9 g/cm3

En. Cu L = 0.93 keV

Ei
L3(Cu) =0,933 keV

Cu  L: L3M4,5

Cu (2 nm)

� 1,5 keV

--60 nm

Si

R�partition en profondeur de l’�mission X
primaire Cu L - (.z)

dans cible Cu pur

1,5 kV

4 kV

22,5 nm 45 nm

A 1,5 kV : Taux d’excitation = 1.6
L3(Cu) 11 nm



Donn�es J.L. Pouchou

LiF

TAP

100 nA

100 nA

A
MINIMISER

OPTIMUM: 
2 - 3 SUFFISt ELEVE

Prof. d’excit varie 
tr�s vite avec Vacc.


contr�le de 

l’exploration en 
profondeur difficile

( Donn�es WDS du tableau pour une cible Cu pur)

► pour obtenir : une faible profondeur d’analyse, � basse tension
un taux de comptage suffisant 
et un rapport Pic/FC raisonnablement �lev�  travail avec Cu L

meilleure sensibilit� qu’en travaillant en raie Cu K

WDS

Conditions optimales pour caract�riser une couche tr�s mince en surface
� basse tension
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Conditions optimales pour caract�riser une couche tr�s mince en surface
� basse tension

Meilleure sensibilit� � la surface :

▪ des raies L  p. r. aux raies K pour �l�ments de Z moyen
Mais aux raies L des m�taux de transition -expos� J. Ruste-

▪ des raies M  p.r. aux raies L pour �l�ments de Z �lev�

Donn�es J.L. Pouchou

Profondeur
d’excitation (nm)

Taux
d’excitation

Rapport
Pic / Fond Continu

Taux de comptage
coups / s.

Ei
M5(Pb) = 2,5 keV

Ei
L3 (Pb) = 13,05 keV



Conditions optimales pour caract�riser une couche tr�s mince en surface
� basse tension

Donn�es C. Merlet

Evolution des k-ratios en fonction de l’�nergie des e- incidents

Quand V :
k-ratio sont moins sensibles aux variations d’�paisseur du film

Ei
M5 (Au) = 2,22 keV

Ei
M5 (Ta) = 1,74 keV

Ei
L3 (Fe) = 0,71 keV

Ei
L3 (Ge) = 1,22 keV



film Au 0.5 nm / Ta

film Au 2.5 nm / Ta

film Au 1.5 nm / Ta

film Au 3.5 nm / Ta

Ei
M5 (Au) = 2,22 keV Ei

M5 (Ta) = 1,74 keV

Au M
Ta M

Quand V :
k-ratio sont moins sensibles aux variations d’�paisseur du film



Film Au 1,5 nm / Ta � 3 keV

--50 nm

Au 
(1,5 nm)

Ta

Au : 19.3 g/cm3

A 3 kV : Taux d’excitation = 1.35
M5(Au)

R�partition en profondeur de l’�mission X
primaire Au M - (.z)

dans cible Au pur

5 kV

3 kV

52 nm

En. Au M = 2,12 keV

Ei
M5 (Au) = 2,22 keV

26 nm



Quand V :
k-ratio sont moins sensibles aux variations d’�paisseur du film

Ei
L3 (Fe) = 0,71 keV Ei

L3 (Ge) = 1,22 keV

film Ge 3 nm / Fe film Ge 5 nm / Fe

film Ge 7 nm / Fe film Ge 9 nm / Fe

Ge L
Fe L



Analyse � basse tension : Attention � la pr�paration de la surface 

Haute sensibilit� � la surface
↓

pr�paration rigoureuse des �chantillons et des t�moins 
↓

�viter erreurs li�es � la pollution de surface
involontaire et incontr�l�e

(pollution, oxydation, contamination sous le faisceau,..)

Sensibilit� � la surface de la microanalyse X

CEA



Sensibilit� � la surface – Pr�paration d’�chantillon

k-ratio O K :
3,5 % � 3 kV     Pic/FCWDS=5   Pic/FCEDS=1.7
1,3 % � 5 kV
0,4 % � 10 kV

Cas de cette couche
d’oxyde

► M�me pour les �l�ments tr�s l�gers : sensibilit� �lev�e � la surface

Qt�. d’O bien au-del� de la limite de d�tection

WDS

Doct J.L. Pouchou

Ech. Al poli m�caniquement
 oxyde (Al203, �p.  5 nm) form�

� la surface

EDS

Si (Li)

Ei
K(O) = 0,53 keV

En. O K = 0,52 keV
3 keV



Ech. Al poli m�caniquement
 oxyde (Al203, �p.  5 nm) form� � la surface

� 3 kV

Al 

Al203

� 10 kV

Al203

Al 

5 nm 5 nm

Ei
K(O) = 0,53 keV

--200 nm --1,5 �m

10 kV

3 kV

R�partition en profondeur de l’�mission X
primaire O K - (.z)

dans cible Al2O3

A 3 kV : 
Taux d’excitation = 5.6

K(O) 

alumine : 3,9 g/cm3

En. O K = 0,52 keV

128 nm



Sensibilit� � la surface de la microanalyse X

Analyse d’une couche (compos� Zn) � fra�chement � �labor�e
(suppos�e parfaitement propre)

T�moin utilis� : � vieux � t�moin Zn d�clar� pur, mais oxyd� !

Tableau : erreur relative sur I�ch/It�moin Zn L , li�e � l’oxydation du t�moin Zn

Calculs - mod�le XPP - doct J.L. Pouchou

Analyse � basse tension : Attention � la pr�paration de la surface 

Ei
L3(Zn) = 1,02 keV

Ei
K(O) = 0,53 keV

En. Zn L = 1,01 keV



COMMENT CARACT�RISER

QUANTITATIVEMENT

CES COUCHES MINCES DE SURFACE ?



Logiciels d'analyse de couches minces / multicouches

HISTORIQUE :

 M�thode d’analyse des �chantillons stratifi�s
d�velopp�e au d�but des ann�es 1990

- adaptation des mod�les (.z) d�finis initialement pour �ch. homog�nes

- mise au point d’un algorithme (J.-L. Pouchou)
→ r�solution des cas d’analyse par it�ration automatique

- int�gr� dans logiciel STRATA (J.-L. Pouchou) commercialis� en 1991

- logiciel Xfilm (Claude Merlet) – 1995

- logiciel STRATAGem (J.-L. Pouchou) - 2002



 calcul :
des �paisseurs massiques (�g/cm2) 

et des compositions des couches
et la composition du substrat si n�cessaire

 simulations :
dont les r�sultats peuvent �tre directement 
appliqu�s � la mesure de l'�chantillon


On d�finit la composition et l’�paisseur suppos�es de(s) couche(s)

→ d�termination des tensions d’analyse

Logiciels d'analyse de couches minces / multicouches

e-

substrat

h



Calcul des �paisseurs massiques et des compositions des couches

Hypoth�ses :
couche de composition uniforme (pas de gradient)
interfaces abruptes (pas de diffusion, pas de rugosit�)

PRINCIPE :

 bon accord entre :
Courbes des k-ratio calcul�s en fct. de tension

pour Compo. et Ep. massiques d�termin�es
et les valeurs mesur�es

Par une proc�dure it�rative :
Ajustement des Compositions et Ep.massiq.

D�finition de la
structure 

Importation des Int.relatives mesur�es


Exemple :



Outil de simulation : d�termination des tensions d’analyse
Exemple :

substrat Si

Sm-Ni-O

En.ionisation K et L



Exemple d’application

� l’analyse

de couches minces de surface



substrat Si

Cu  900 nm
Ni   50 nm

Cu  1.7 nm

Courbes des k-ratio Cu L → pour V<3 kV :
indice de la pr�sence de la couche de surface

Doct J.L. Pouchou – D. Boivin

M�me �l�ment pr�sent dans plusieurs couches

couche fine de Cu en surface
couche de Cu en profondeur

Cu L

Ni K
Cu K

Ei
L3(Cu) = 0,933 keV

Ei
K (Cu) = 8,98 keV

Ei
K (Ni) = 8,33 keV



M�me �l�ment pr�sent dans plusieurs couches

substrat Si

Cu  900 nm
Ni   50 nm

Cu  1.7 nm

substrat Si

Cu  900 nm
Ni   50 nm

Pr�sence de la couche Cu en surface Absence de la couche Cu en surface

Importation des
k-ratio mesur�s


Analyse d’un m�me �l�ment (Cu) avec plusieurs raies



Doct J.L. Pouchou – D. Boivin

Info. sur la surface  → raie L
Info. sur la profondeur→ raie K

Ei
L3(Cu) = 0,93 keV

Ei
K (Cu) = 8,98 keV

Ei
K (Ni) = 8,33 keV



▪ Depuis les ann�es 1990 :

diverses exp�riences r�alis�es dans l’analyse des couches minces et multi-couches

→ m�thode d’analyse X des �chantillons stratifi�s
-avec un programme d�di�-

arriv�e � maturit�

► M�thode performante
pour l’analyse de couches de surface � basse tension

Conclusion



doct C. Merlet 

Conclusion



Cu 1,7 nm / Ni 50 nm / Cu 900 nm / Si

Cu
1,7 nm

Ni
50 nm

� 2,5 kV � 3 kV

Cu
1,7 nm

Ni
50 nm

� 15 kV
--1 �m

--60 nm --60 nm

Cu 1,7 nm
Ni 50 nm



Depuis les ann�es 1990 :
diverses exp�riences r�alis�es dans l’analyse des couches minces et multi-couches
→ m�thode d’analyse arriv�e � maturit�

Pr�cision sur la d�termination :
- d’�paisseur de couche superficielle  5 %
- de la composition de couches minces  celle de l’analyse d’�ch. homog�nes

Niveau de performance �quivalent � celui de la technique RutherfordBackScattering

Conclusion

T. Calligaro, C2RMF


