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Analvse d’échantillons stratifiés :
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Analvse d’échantillons stratifiés :

S HISTORIQUE :

R. Castaing

w J. Philibert

¢ 1950 (travaux de R.cCastaing)-milieu 1980 : méthodes d’analyse X quantitative appliquées
aux éch. homogeénes en composition (micro-volumes [11 um3)

¢+ 1960 : J.Philibert tentait d’appliquer son modele a la dét. épaisseur d’'une couche mince
Cu / Ni

¢+ Outils d'analyse X évolués, définis initialement pour éch. homogénes, disponibles dés le
milieu des années 1980
- extension aux éch. stratifiés

[modeles analytiques réalistes, généralement de type ®d(p.z), pour calculer
I'Int. X émergente]

¢ Méthode d'analyse des échantillons stratifiés développée au début des années 1990
-mise au point d’un algorithme (J.L.Pouchou) pour la résolution

des probléemes par itération automatique
- intégré dans logiciel STRATAGEMUO (J.L.Pouchou-SAMXx)
-autre logiciel : XFILMO (C.Merlet)-Synergie4-




Logiciels d'analyse des échantillons stratifiés

lls permettent :

@alcul des épaisseurs massiques \

des compositions des couches
de la composition du substrat si nécessaire

* les simulations de données d’analyse X - K .. - POUr une définition
donnée de I'échantillon stratifié

détermination des conditions de mesure de I'échanti llon

U

composition et épaisseur supposeées de(s) couche(s)
\ — détermination des tensions d'analyse /




Calcul des epaisseurs massiques et des compositions des cesich

PRINCIPE : Exemple d’un cas simple : Définition de la structure :
B Description de I'Echantillon tratagem
Couche  Elément Conc I__) # atomes Ep. massique Epaisseur Densité
o A /e (nm)
1 C k 1.0000 1.0000 k 3.40 15.00 2.27
2 0 u 0.0000 0.0000 u 3.60 10.00 3.60

Mg u 0.0000 0.0000

Substrat  Sj k 1.0000 1.0000

+ Importation des k-ratios mesurés

+ Hypothéses de calcul :
couche de composition uniforme (pas de gradient)

interfaces abruptes (pas de diffusion, pas de rugosité)

0.20_|

C Ka

I I I
20.0 30.0

o oo TENSION

Par une procédure itérative :

Ajustement
des Compositions et Ep.massiques
— bon accord entre
Courbes des k. calculésen fct. de la tension

pour Compo. et Ep. massiques données

ET les valeurs des k .mesuréees



RAPPEL : Distribution ®(p.z) en profondeur de l'ionisation - Ech . homogene

nbre. d’'ionisations sur niveau de coeur dans couche d(p.z)

P(p.2)= "y
nbre. d’ionisations dans couche d(p.z) située dans le vide P.Z : masse par unité de surface
—_ associée a un volume d’analyse
électrons
®(p.z) est définie par 4 parametres primaires
®(z=0) \ .
O¢mene de diff. élast. aux grands
®(p.2) 1 0 angles complet
< : longueur des traj. e - max. dans d( pz)

/ ® renforcement de l'ionisation par BSE
Max. pP.Z, - d(0.2) 1 m ——— / \

d(p.2)

F = Aire sous la courbe

Int. primaire engendrée
profondeur ultime d’ionisation :

p.Z v/ D(P-Z,time )=0

Microanalyse X — acces aux masses par unité de surface : p.z (ug/cm?)
e echantillon homogene en composition — concentration massique
» échantillon stratifié¢ — épaisseur massique (pg/cm?) et composition



Distribution ®(p.z) en profondeur de I'lonisation

ECH. HOMOGENES en COMPQOSITION :

Parametres de ®(p.z) pour un rayt donne déependent de :
- En. e incidents

- raie analysée

- nature de la cible

— description de @(p.z) doit étre souple

- prof. ultime d’ionisation
- lonisation superficielle  @z=0)
- prof. & @&p.z) MAX
- aire F de &p.z)

ECH. STRATIFIES : -
Ces 4 parametres dépendent de la localisation en profondeur des couches de Z faible

et fort
— calculés comme étant ceux d’éch. homogenes virtuels,

éch. # pour chacun des 4 parametres

Prise en compte de I'influence des # couches via 4 lois # de pondération

Approximation : pour un ray! donné, pas de discontinuité brutale de &(0.z) aux
interfaces




Quelgques exemples de distributions
en profondeur de l'lonisation

dans le cas d’eéchantillons stratifiés




Distributions en profondeur de I'ionisation — Ech. s tratifié

Exemple : ionisation niveau K de la couche Al — Différentes natures de substrat
T | T T 1 T 1 T T LI T _‘; : D 7z )
AI/Ag W B = 5 7 T L3 Y v
251 : E=10keV - ]
i 1 s e Al 7 substrats
N Al/Cu t=27 pg/em’ S Al/Ag
a ) ® i
2ol AVAL - ép. AIZ100 nm | Eo= 10 keV
# substrats /i — Al | 2.5 Al/Cu J
r!; ....... Al'B I Al/AI [H] KC!]
! v s ol Al: 300 nm
@_ 1.5 A\ AW | 7] | AlB ubstrats: «
'e' . . | l ; 5 I Rg o
10F - . | Cu i
- {1 1,0 | Al :
_ - _ | \ B .
US i (a) ] O ; 5 i I \ -
B 7 l n i 1 "
L 1 L L I L L I 1 L L L
0.05 T 0 300 0,1 0, 2\ 9.3
XEILM - doct. C. Merlet 0z (p..gfcmz) 0.z (mg/cmZ) Modeéle PAP - doct. J.L. Pouchou

* nbre. d’ionisations ds. couche 7 avec Z . Car O d’e- rétrodiffusés par le substrat - voir Aire sous Courbe -
e influence du substrat [0 marquée a l'interface

* Al 100 nm : a la surface, influence des e - rétrodiffusés par le substrat - voir ®(z=0) -,
Al 300 nm : effet (-) marqué car e - rétrodiffusés par le substrat absorbés par la couch e avant d’atteindre la
surface — ®(z=0) varie peu avec Z peirat

* qd. Zpsyat 7 - P(p-z) du ray! dans la couche se déforme et tend vers celle dun m  atériau lourd :
®(z=0) 7 , max de ®d(p.z) + en hauteur (di aux BSE) et se rapproche de la surface
(¢méne complet de diff. élastique aux grands angles O proche de z=0)



Distributions en profondeur de I'ionisation — Ech. s tratifié

Exemple : ionisation niveau K de la couche Al — Différentes épaisseurs de couches
[ Al ]
¥lpz) i ; X i ‘ < substrat ’ :
i Al/W —100
g R1 7 substrats 300 nm ARl 7 substrat W
3.UT Al/Ag 13.0¢

(B8

i
Q

Eo= |0 keV Eo= 10 keV
/S [A] KaJ TS (Al Kol
Al: 300 nm 120 Al: 100 nm
Substrats: W 1 77 300 nm
Rg 1.5 500 nm
Cu | >1300 nm
Al 11,0t

B
10.5}

0.1 0,2 0.3 pz(mgemd 0.1 0.2 0.3
' ' ' 7 7 7 " PAP - doct. J.L. Pouchou
« déformation analogue quand ép. film léger | sur substrat lourd :

®( p.z) du ray! dans couche se déforme et tend vers celle d'un maté  riau lourd :
d(z=0) » , max de ®(p.z) + en hauteur et se rapproche de la surface



Logiciels d'analyse - Procédure itérative

—_5tratagem - [SmNiD £M7bis_Si.tif - [Procédure Tkérative] = |EI|5|
-:I Fichier Parametres Calculs @bsorphion: Fendtre Aide =l

=i | | || ea] A |

#1: 15.0 nm ,
c 10000 Weight % [kratioiexp1 15 @chelle loQq
Somme = 1.0000
#2: 90.4 nm 10 %
s] eas04a | | T e s 0 """
NI 0.3090 1/0
Sm 05215
Somme = 1.0109
Substrat :

Si 1.0000
Somme = 1.0000

Evolution des écarts relatifs
~entre k-exp et k-calculés

Initialisation des données :

Ep. inconnues — =10 nm. o S O S ST
Sl e — =0 B
Puis l'itération commence avec :

Conc.=1/N
N : nbre. d’él's de la couche \,_

Iteration #=7 Abs. dev.= 0.14% Rel. dev. = 0.80%:

écarts moyens (absolu et relatif)
entre k-exp et k-calculés




Logiciels d'analyse - Procédure itérative

Afin de déterminer les Conc. et les Ep. massiques,
- différents schémas itératifs selon que :

e [lél's i communs a plusieurs
couches s

® OU pas

Dans les 2 cas : Conc. et Ep. déterminées dans des boucles séparées

Conc. déterminées par itération simple (boucle | de l'itération) :
Cj"l'l‘({’ S) = Cj(i, S)- Kexp(i)/Kcalc(i)

Ep. déterminées

par recherche du minimum de la
déviation globale entre k-exp et k-

calculés
I'ép. correspt a la déviation minimale est
estimée a partir des déviations
A° - ép. T, courante 8T, 0T,/ 20
At « ep. T;+3T,
A - ep.T;- 0T,

par itération simple :

T:H-l(s) = T}(S) ZKW(E)/E_Kcalc(i)

Fin de l'itération : toutes les valeurs des Conc. et Ep. stationnaires (écart<104)



Logiciels d'analyse : Contrdole des résultats - Courb es K=1(HV)

W Description de PEchantiilon

Couche  Elément Conc [ # atomes Ep. massique [  Epaisseur  Densité
FFRRE FERE ' glomy (nm)
1 C k 1.0000 1.0000 k 3.40 15.00 2.27
2 0 u 0.1784 0.5635 u 90.3 90.36 10.0
Mi u 0.3067 0.2631 . , ,
Sm u 05159  0.1734 Accord entre k-ratios mesurés et calculés
Substrat  Si k 1.0000 1.0000

- Stratagem - [SmNID CM7bis_Sitff - [K = {{H¥}] ;..Ll;l_l)il
¢ Eichier  Paraméires Calculs Absorphion Fenétrs Aide =181

e P e P A = |
Visualisation des intensités relatives K=I, /I, en fonction de la

L] l V' 4 V4 ]
ansion d acceferation )
=i a: 0.00 1.00 Si Ka
Y |Sm La: 0.00 1.00 Sm La
Ni Kb : 0.00 1.00 | | |Ni Kb
J o Ka : 0.00 1.50 1 ! O Ka
O 5
S substrat Si
(7))
=
x
Y b
S
7 O
NE7
[ e
....
l ' l
o 10.0 20.0 30.0
HV (KV)




Logiciels d'analyse : Contrdole des résultats - Courb es K =f (épaisseur)

Détermination d’épaisseur : Accord entre mesure et calcul
Exemple : determination ép. C / Si
Visualisation des intensités relatives K=1,/I_, en fonction de I'épaisseur

1.00
Si Ka e
Substrat Si

0.80__|

IX/Istd. ou K

0.60__|

0.40__|

C <a/
0.20__|

10.0 20.0 30.0 40.0 50.0
Couche 1 (nm) de carbone densité 2,27

points expérimentaux sur une ligne verticale corres pondant a I'épaisseur calculée




Logiciels d'analyse

- Visualisation des courbes

Ech. massif et stratifié

d(p.z)

3.00
Al Ka dans Al massifa 12 kV

I:Ig2.007

8

N

Q

0

r

i

o

g 1.00 | BPEDLZ). > (pZ)

8

© \ \ \ \
(@) 100 200 300 400

Epaisseur massique (pg/cm?)

500



Logiciels d'analyse — Qutils de simulation

T determination des tensions d’analyse

Fichier Paramétres Caculs Absorption Fendtre Aide

== Pescription de PEchantillon
Couche  Elément Conc [ #atomes Ep. massique [ Epaisseur  Densité
FEFR FErR {rg/omy fni,
1 C k 1.0000  1.0000 kK 3.40 15.00 2.27 4
2 0 k 0.2050  12.000 k 100 100.0 10.0 — Pour une StrUCture donnee
Ni k 0.3134  5.0000
5m k D.4816 3.0000
Substrat  Si k 1.0000  1.0000
P ot ratagem - [SmNID EMconnue _Si.tFF - [K = FHY)] virat: ,—_IE'_IE[
¢ Eichier Paramstres Calculs Abserption’ Fendtrs fide 18X
== | | o[ [oen| A |
- | Visualisation des intensités relatives K=I /I, en fonction de la
=Y : 0.00 1.00 | ' -1I- ' Si Ka
R tension d'acceleration gty B0
Ni Kb - 0.00 1.00 Ni Kb
< R 000 1.50 | [ I T o Ka
X
X
>
(@) e
ge
G
(%))
=
X
o 1cl-o 20'.0 30.0
HV (KV)




Spécificités
de I'analyse X
des échantillons stratifiés




Sensibilité a la surface de la microanalyse X

Sensibilité élevée a la surface = Vol. de matiére analysé en surface << uym?

En utilisant : ray' de faible En. générés sous faibles V.

Cu
% Capacité de détection d’'une couche mince de Cu/ Si : :_ '
60 nm

- Pic Cu La
o Film de Cu = LV’ - . CuLafp
% _ sur substrat Si bien prononce 1 Film de Cu

1.5kV | WDS [TAP) Cu : [‘*“”“mmt =

1 30001 1.5kV | EDS ki
60 150 nA / 1.9 uzgﬁm | ab 1.9 ugJ‘cm
401 CuLp 0.19 uglcmz 20001 weete 049 u .'

| 102 A 02 ?i“
20 T : 1000 ji&i’iﬁiﬂ&#“. -

micfosonde Camebax o “ﬂ-'*hm-,gi Li)-Zeiss DSM 960

T + 1 i + t ] “ﬂﬁﬂiiﬁhm‘
050 051 052  gog 088 0
600 800 1000 1200 eV

Ray'® de haute En. générés a tres faible taux d’excitation (faibles V,..)
— conditions non favorables pour la sensibilité en surface

Données J.L. Pouchou



Sensibilité a la surface de la microanalyse X

Sensibilité élevée a la surface (profondeur d’analyse faible) :

A PRIVILEGIER : ray® de faible En. générés sous faibles V.
NON FAVORABLE : ray® de haute En. générés a tres faible taux d’'excit?

| (faibles V.. )
Cible Cu pur A MINIMISER ?ZIQA%M', SUFFTELEVE suprt ELEVE
Raie Tension Profondeur Taux Taux de Rapport
(seuil d"excitation) (kV) d'excitation d'excitation comptage | pic/fond
— L (nm) net (coups/s)
CuLe) TAP 1.26 10 1.34 160 60
(0.933 keV) 1.67 20 1.80 700 80
100 nA| 284 5 Y] 2700 100
346> 0> 37D D IR
40 100 440 5310 0
Cu Ko LiF 9.46 70 1.03 <110 s
(8.98 keV) 9.70 100 1.08 350 11
100 nA 10.14 1500 1,13 1000 24
10.60 2000 118 2000 40
11.76 3000 1.31 5500 75

Prof. d’excit? varie tres vite avec V

acc.

— controle difficile de I'exploration progressive en profondeur

Données J.L. Pouchou




Sensibilité a la surface de la microanalyse X — depot C sur Si

Faibles V. :

‘ substrat Si \

r

1.00 g I
\ 0,912 i Ka SiKa
0,832+
0.80_| 1 '
w /
\ f/
0.60_| I‘ _f
“. /
0.40__| ‘\ I
.\\1‘ /
0.20__| ‘\‘
0077 vas
o ? ’%A?‘KT el C KO
w | [
o 5.0 10.0
3 keV\L i i
4 keV

substrat Si
1.00___ \
\\ T
\ g
0.80_| \ F j0,835 (-8 %)
- ‘ |
\ f0674(-19 %)
0.60_| }(' f
I
) .Iﬂ
0.40__ .\I /
el o 2)
/ - "'80’0%7'(
( o T < Ra
o Ve | -
0 3 :,evl, 5.0 -
HV (kV)
4 keV

valeurs des I/l 4 trés sensibles aux variations d’épaisseur Couche C

substrat Si

HWV (kW)

En. C Ka : 0,28 keV
En. SiKa : 1,74 keV



Sensibilité a la surface de la microanalyse X

Analyse a basse tension : Attention a la préparation de la surface

Haute sensibilité a la surface

l

préparation rigoureuse des échantillons et des ténms

J
eviter erreurs de mesure a basse tension

liées a la pollution de surface
involontaire et incontrblée
(pollution, oxydation, contamination sous le faisae,..)

x Oxyde (Al,03, ép [b nm) formé a la surface d’'un éch. Al poli mécaniquement x

500
c/s Int. Pic/Int. FC 15
3kV —p 2 pglem® | AI203 on Al
k-ratio O Ka|: 10kv

Int. Pic/Int FC [13 Vo\{:PS
. &&= Monochromator:
3.5% a3kV WS 20 =59n

Cas de cette coucr_i 9nm

1,3% a5kV doxyde 291
0,4 % a 10 kV

I = 100 nA

100

0.35 0.37 0.39 0.41 043 @) 045
DoctJ.L. Pouchou



Sensibilité a la surface de la microanalyse X

Analyse a basse tension : Attention a la préparation de la surface

% Analyse d’'une couche « fraichement » élaborée (composé base Zn) «
(supposee parfaitement propre)

Témoin utilisé : « vieux » témoin Zn déclaré pur, mais oxydé !

Tableau : erreur relative sur I /lismoin ZN L@, liee a 'oxydation du téemoin Zn

Zn0) thickness (nm) 2keV JkeV 5 keV 10keV 15 keV 20 keV ke 40 keV
5 17% 3.3% 1.35% 0.6% 0.45% 0.4% 0.369% 0.35%
10 162% T.1% 2. B% 1.2% 0.9% 0.8% 0.73% 0.7%

20 30% 15.2% 6.1% 2.5% 1.8% 1.6% 1.5% 1.4%

Calculs - modele XPP - doctJ.L. Pouchou



Analyse de couches superficielles minces..

..mais aussi de couches plus épaisses

ou de couches profondément enterrées




Analyse d'une couche 'épaisse’ ou profondément enterrée

l

01 mg/cn?, p=10— ép.[1 um

Nécessité de :

¢+ Travailler a V.. élevée — profondeur d'excitation suffisante

+ Utiliser raies 'dures’ (suffist énergétiques), moins absorbées
— photons X générés dans les régions profondes puissent étre détectés

e h.v

substrat

]




Limites « hautes » de possibilité de I'analyse en couches min
Al1L5um/Mg1,5um/ Si Cr1,5um/Nil15um/Fe

100 (d=2,7) (d=1,74) faibleZz _(d=7.1) (d=8.9) moyen Z
= multi-couche de méme épaisseur crKa

— € + pénétrants

= abs. ray! du substrat

= fluo. par ray! des couches sup.

0.80__

0.60__

Al Ka

4 N4

oao_  Fe Ka absorbé par niveau K de Cr
émission 2ndare de Fe Ka due a Ni Ka

oao_ Si Ka absorbé par niveau K
de Al et Mg

Mg Ka
0.20__ 0.20__
i 0.03
OB | | | ° |
(o] 10.0 20.0 30.0 40.0 (o] 10.0
HV (kV) Prg. XPP, fluo. raies+FC
action Yolume Simulation Interaction Yolume Simulation nteraction Yolume Simulation
M Generated M Generated

0.00 NE d 0.00 X

1.00 A I 1 1.00 C r N

200 M 2 200 N . a

3.00, g ¥ __ 300~ I " i

4.00- '-_ 4.00- X

..substrat ..substrat Fe _

6.00- 6.00~ .|

7.00~ 7.00~ i

8.00- 8.00- 8.00}

9.00~ ) = 9.00~ 9.00

10.00! 1 1 L 1 L L L L 1 Flchi): 10.00! e “\‘:\ E Flchi): 10.00! 1 1 | 1 1 L 1 L 1 | Flchi): 10.01 1 1 1 | | 1 L L 1 | Flc
593 474 356 237 119 000 119 237 356 474 593 0.013 593 474 356 237 119 000 119 237 356 474 593 0.o1 593 474 356 237 119 000 119 237 356 474 593 0.274 593 474 356 237 119 000 119 237 356 474 593 0.2
Microns Microns Microns Microns

Signal du substrat : presque entierement absorbé : plus utilisable pour caractériser la MC
Caract® possible : avec Mg Ka , Ni Ka a HV la plus élevée pour accéder a ép. Couche



Analyse d’'une couche tres mince enterrt

_Influence de la profondeur de la couche

1.00.
ke [ara
0.80_| 0.80__|
Analyse a trés basse tension Cu 10 nm
060 — Kk-ratio mesurables M. [ Cr 7nm ]
Cr La
substrat Cu X substrat Cu
0.40_| 0.40__|
Cr La
0.20_| 0.20_]
Cr Ka
O I i O I i
o 10.0 20.0 30.0 o 10.0 20.0 30.0
1.00 HV (kV) 1.00 HV (kV)
NE——
Cu Ka
Cu Ka
0.80__| 0.80__|
0.60_| Cu 50 nm 0.60_| Cu 100 nm
[ Cr7nm | [ Cr 7om |
Y
0.40_| substrat Cu 0.40_| substrat Cu
0.20_| 0.20_]
Cr La
Cr Ka Cr La Cr Ka
O. 0 / o_m ‘ ‘
(o] 10.0 20.0 30.0 (o] 10.0 20.0 30.0
HV (KV)

HV (KV)



Analyse d’'une couche tres mince enterrt

30.0

He \/
Al Ka
0.80__]
Al 50 nm
0.50 [Cr7om |
substrat Al
0.40__|
0.20__|
Cr La
O I i
(o] 10.0 20.0 30.0
HV (kV)
1.00.
N ——
Cu Ka
0.80__|
Cu 50 nm
0.c0 | Cr 7nm |
substrat Cu
0.40__|
0.20_|
CrlLa Cr Ka
o - : :
(o] 10.0 20.0
HV (kV)

Influence du Z du ‘sandwich’

1.00. \/
Ti Ka

0.80__]
Ti 50 nm

000 [Cr 7om |
substrat Ti

0.40__|

0.20__|

Cr La
/M
o | |
o] 10.0 20.0 30.0
1.00 HV (kV)
Pt Ma

0.80__|
Pt 50 nm

060 Cr7om |
substrat Pt

0.40__|

0.20_]

CrLa Crka
0 [ArY
(o] 10‘.0 20‘.0 30.0

HV (KV)



Analyse d’'une couche tres mince enterrt

Influence du Z de la couche fine enterrée
Pt Ma

0.60__ Pt 50 nm

[ Cu7nm |
0.40. substrat Pt

Cu L Cu Ka .
© c‘) 1c‘)_o zc‘)_o 3c‘)_o Pt Ma
HV (kV)

0.80__

0.60__

Pt 50 nm
Y [ SiZnm |
0-40— substrat Pt
0.20__
Si Ka
O.
‘O 10‘ (0] 20‘.0 30‘ o

HV (kV)



Analyse d’une couche mince enterrée

Capacité de la technique a détecter un élément présent
dans une couche enterrée

dépend de :

- la nature et de I’épaisseur massique de la couche enterrée

- I'absorption du ray! caractéristique de I'élément, fonction de :
- I'épaisseur massique| du (des) matériau(x) déposé(s)
- la nature sur la couche enterrée

[—> résolution en profondeur de la microanalyse X insuffisante }




Analyse de couche mince - Cas d’une structure simple

couche A-B-C / substrat D connu :

e Mesure a une seule tension permet :
— détermination simultanée de I'épaisseur et de la composition de la couche

e Conditions - pour un minimum de mesures - :
= tous les él*. de la couche analysés
= pour I'un au moins des ray' mesurés de la couche :
Int doit étre sensible a I'épaisseur de la couche

- a V,_ choisie : prof. ultime d’ionisation > ép. de la couche

‘émergente

e Pour plus de sécurité :
ajouter I'lanalyse d’un élt. du substrat - détermination de I'épaisseur



Pourguoi analyser les couches minces a plusieursigons ?

y E,<E, <E,

Profondeur z |,

4 )

Variation de I'énergie des e- incidents

l
Ech. stratifié ‘'sondé’ a des profondeurs differentes

N\ /

A . Cas ou éléments communs a plusieurs strates, substrat compris



Pourgquoi analyser les couches minces a plusieursi@ons ?

Pour différentes descriptions d’1 échantillon stratifié
A une tension donnée : k-ratios quasi-identiques
pour tous les élements analysés

FEFR FERR
1

Fe
2 Mi
Substrat  Si

£

dépbt d’alliage
Fe,Nij_,

Fe,Ni_,

Substrat Si

B Description de I'Echantillon
Couche  Elément

Conc !__) # atomes

k 1.0000 1.0000
k 1.0000 1.0000
k 1.0000 1.0000

k-ratios
attendus
dépot
multi-couche

Fe 100 nm
Ni_100n

Substrat Si

Ep. massique Epaisseur Densité =12ix
frgicm? {nm)
kK 79.0 100.0 7.90 o
kK 89.0 100.0 8.90 0_|e|00t N
multi-couche |Ni k2
Fe 100 nm .
Ni_ 100 nm
N Substrat Si
k-ratios
1 attendus :
18 kV
15 kV
O 1Cl.0 2Ci.0 30.0

HV (kV)




Pourgquoi analyser les couches minces a plusieursi@ons ?

dépot d'alliage IO_lepot )
; multi-couche
Fe,Ni;_,
k-ratios Fe 100 nm
Fe,Ni,. —
X _1x attendus
Substrat Si Substrat Si
;._.—‘-,- Description de PEchantillon B Description de I'Echantillon l: l:
Couche  Elément Conc [ # atomes Ep. massique [  Epaisseur  Densité Couche  Elément Conc K atomes Ep. massique Epaisseur  Densité
FEFE  FERR g/cn?) (nm) FETR FERR bg/em) iy
1 Fe ¢ 05330 60000 u 165, 165.9 10.0 ! e S * ok s o0
. : . Substrat i k 1.0000  1.0000
Substrat  Si k 1.0000  1.0000
E’E“‘E'Eﬂ'me Calculs Absor Fené fide ;ﬁl_: 592 ga\;u\s &bsorpt\urv e Aide : ::z
= _Iﬁf_ll-_l\_lr- _IJ*H'\M ) T e S Y P N e s
1.00 / 1.00 /
Si Ka Si Ka
. Ni Ka . MNi Ka
J Fe N5 | == J Fe,Ni,, |7="
o.80_ | ) o.80_ |
A une tenS|on donnee Substrat Si ) i Substrat Si
- 15 kV A une tension donnée
7 = . 18 kV
¢ Y 2
o.a0_| 0.40_|
o.20__| 0.20_ |
[e] Le]
o Le] 10‘.0 20‘ {s] 30.0
HV (KV) HV (KV)

= ambiguités levées en travaillant a  # tensions d’analyse




Phénomene de fluorescence X dans les éch. strasfié

interaction

électron-noyau r<’:1)/0nn¢ment
de freinage

Florescence X générée par le FC : X B
Souvent négligeée dans 'analyse d’éch. homogenes ‘_;”
(car + éliminée en faisant le rapport d'Int. a un témoin)

W Rappels : RX plus pénétrants que les e > émission X 2"d3ire concerne des Vol.
importants

Ech. stratifiés : fluorescence X générée par les raies et le FC

On peut avoir emission X significative du substrat méme si :
V... des e telle que Vol. primaire d’excitation entierement inclus dans couches
superficielles

mm
m o

0.00

0.z0

0.40

' couche *
“substrat

1.80;




Phénomene de fluorescence X dans les éch. strasfié

Contribution des différentes sources d’ionisation d

raction Yolume Simulation

P
N
g 2O.KV

2
119 095 071 047 024 000 024 04WA071

Microns

Ni : Z=28

Pt: Z=78

EX Ni: 8,3 keV
EL3 Pt: 11,6 keV
Pt La : 9,4 keV

0.10 T : . .
L | Pt 0.96 pm / substrat Ni
0.08F Ni Ka
2
T | ES Pt
x 11,6 keV
0.04F
" EK Ni
0.02r3 3 keV
0 \ X .
0 5 10 15 20 30 35 40

doctJ.L. Pouchou

Tension (ﬁgccélération (kV)

e Ni du substrat

M General ted
0.00 M Emitted
0.20
0.40
0.60
0.80
1.00)
1.20)
1.40)

1.60

1.80

""-'l|||IIII|||||||m

Fichi):

2.0 :
119 095 071 047 024 000 024 047 071 095 119 0369
Microns

(1) :
(2):
(3):

¢ rayonnement Ni Ka 2ndaire généré :
(3)= par le FC émis ds. la couche est observé dés le seuil d’excitation K Ni (8,3 keV)

(2)= par les raies émises ds. la couche est observée des le seuil d’excitation Ls Pt (11,6 keV)
(1)¢ Ray! Ni Ka primaire généré par les e incidents d’En. > 30 keV car ils sont ralentis par couche Pt

points expeérimentaux

ray! primaire créé par e-

rayt 2ndaire créé par raie Pt La
rayt 2ndarre créé par le FC (de forte Int. car Z , élevé)

¢ jusgqu’'a 25 keV : Vol. d’excitation par e-entierement inclus ds. couche Pt, pourtant k-ratio Ni Ka [4%-6%]

Fluo. X par les raies et le FC : prise en compte indispensable dans les éch. stratifiés Sinon :
risque de conclure a la présence d'une couche de surface (ex. : Ni), analyse quanti. faussée




Analyse d’'un méme élément avec plusieurs raies

Méme elément présent dans 2 couches # :

Cu 1.7 nm

Ni_ 50 nm

Cu 900 nm

substrat Si

K-ratio

0.3
08
0.7
U.b
0.5
04
0.3
0.2
0.1

- en surface — raie La

- en profondeur — raie Ka

Indice de la présence de la couche de surface :

Accelerating voltage (kV)

—— Courbes des k-ratio pour V< 3 kV
|, Cu/NifCul Sisubstrate | |
| A=
| \ . T
| T |
| \ A
! — — KPP model: Cu La
ll )\ ¥PP rmodel: Cu Ka
AU e i ¥PP model: Ni Ka =
|. | - ——t
] »r \ B Experimental Cu La
¥ Sl \ A Experimental: Cu Ka
2 - e O Experirmental Ni Ka
\ /& J
k /' I, \ _‘_\_—_\_‘_-“_H
- ol |
0 ] 10 15 20 25 a0 a5

DoctJ.L. Pouchou



1.00.

Analyse d’'un méme élément avec plusieurs raies

Avec couche Cu de surface

0.80_]

0.60_]

0.40_]

0.20_]

Cu 1.7nm

Ni 50 nm

Cu 900 nm

substrat Si

Cu Ka

HV (KV)

Sans couche Cu de surface

0.80__

0.60__

0.40__

0.20__

Ni 50 nm

Cu 900 nm

substrat Si

Cu Ka

HV (KV)

Si Ka soc



Analyse d’echantillons stratifiés - Conclusion

Depuis les années 1990
diverses expériences réalisées dans I'analyse des couches minces/multi-couches

- méthode d’analyse arrivée a maturité

Précision sur la détermination :

- d’épaisseur de couche superficielle [15 %
- de la composition de couches minces [celle de I'analyse d’éch. homogenes



