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Ellipsométrie spectroscopique

L'ellipsométrie est une technique optique précise, consistant a mesurer la modification de la polarisation d'un
faisceau a la réflexion sur une surface ou un échantillon. Cette technique d'analyse et de caractérisation, non
destructive, est précise et trés sensible. La mesure ellipsométrique comporte trois étapes indispensables :
I'étalonnage de I'instrument, la mesure proprement dite et |'analyse des données.

L'ellipsométrie spectroscopique effectue des mesures sur tout un spectre et concerne des structures complexes :
multicouches, rugosité (interface, homogénéité...). Les domaines d'application de I'ellipsométrie sont de plus en
plus larges. Elle s"annonce déja comme un outil de prédilection des nanotechnologies. Par ailleurs de nombreuses
applications sont envisagées telles que la photoélasticimétrie en mécanique, |'optique cristalline, la saccharimétrie
en chimie, la mesure de 'effet Faraday en magnétisme et la mesure des effets Kerr en électricité. Nous présentons
dans cet article la technique spectroscopique et ses diverses applications.
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es méthodes optiques permettent de
Lcaractériser un trés grand nombre de
parameétres : concentration des porteurs,
présence d'impuretés, propreté d'une
surface. Elles présentent I'avantage sur
les méthodes électriques, d’étre non
destructives et de ne pas exiger la réali-
sation, toujours délicate, de contacts
ohmiques. L'ellipsométrie est une métho-
de de caractérisation optique, basée sur
I'analyse de I'état de polarisation (sou-
vent elliptique) d'une lumiére initiale-
ment polarisée apreés sa réflexion sur une
surface [1]. Son principe a été découvert
il y a plus d'un siecle [2] et a trouvé un
essor récent grace a l'utilisation des
micro-ordinateurs etde lacomman -

[1,3], ainsi que la possibilité de suivre la
croissance d’'une couche en temps réel [3].
[l faut distinguer I'ellipsométrie a une
seule longueur d'onde, utilisée pour un
systeme monocouche, laquelle ne permet
I'identification que de deux parameétres
(épaisseur et indice de réfraction), de I'el-
lipsométrie spectroscopique qui effectue
des mesures sur tout un spectre de lon-
gueurs d’'onde, permettant I'étude de
structures complexes : multicouches, ru-
gosité d'interface, I'homogénéité, etc.
[3,4]. Son utilisation récente dans plu-
sieurs domaines s’explique par :

Le besoin grandissant de techniques non
destructives permettant de travailler in
situ et de grande sensibilité.

La nécessité d'observer dans une large
gamme de mesure. En effet, on mesure
I'épaisseur d'une fraction de couche
monoatomique jusqu'a quelques micro-
meétres.

Un perfectionnement général de I'appa-
reillage, aussi bien les composants opti -
ques, la détection ainsi que le traitement
dusignal.

L'introduction de I'informatique, ce quia
permis la conception d'appareils auto-
matisés, donc trés rapides et trés perfor-
mants, et des modélisations théoriques
trés complexes.

Principe de la mesure

Considérons une onde électromagné-
tique plane polarisée arrivant sur l'inter-
face, supposée plane, entre deux milieux
(0) et (1) (cf. fig. 1). Une partie de I'onde
est transmise ou «réfractée», et une
autre partie est réfléchie. Le plan de la
figure 1 est appelé plan d'incidence. Le
champ électrique E; de I'onde incidente
peut étre écrit comme la somme de deux
composantes orthogonales : la premiére,
appelée polarisation p, d'amplitude com-
plexe Ejp, estdans le plan d'incidence et la
seconde, appelée polarisation s, d'ampli-
tude complexe Ej, est orthogonale au
plan d’incidence [1]. On peut décomposer
de la méme facon le champ élec-

de électronique des moteurs, ce qui trique E, et le champ transmis E;.

T ot PO onde onde 4 : - '
a permis I'automatisation et I'opti- | (50 E E, réfléchie Nous n’étudierons ici que I'onde
misation des mesures [3]. Eg 9, s réfléchie, maisil est possible de défi-
Les principaux atouts de cette tech- N, _ nir également des coefficients de
nique sont son caractére non des- N interface | 2 nsmission [1].
tructif qui autorise des mesures in ' .
situ [1,3] ; sa sensibilité qui permet :

. . ,s onde . . .

de mesurer des épaisseurs jusqu’a transmise Réflexion sur une interface de
une fraction de couche moléculaires Fresnel.
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Les coefficients de réflexion r, et r; sont
des grandeurs complexes et correspon-
dent respectivement aux polarisations p
ets:

E ,
v, = P =\r_|e _/6[7 et
P E P
ip
E

e’ (.1)

1A
OU |ry|et |r|sont les modules d; et 0, et les
phases de r, et r; (et j I'imaginaire pur
unité). On définit également la réflecti-
vité pour la polarisation p, R, et la réflec-
tivité pour la polarisationss, R, par les rela-
tions :

2
Rp =‘]"p‘ et RS =

(1.2)

Par définition, I'indice de réfraction com-
plexe N d'un milieu est :

N=n+jk (1.3)

Ou n est I'indice de réfraction réel du
milieu considéré, et k son coefficient d'ex-
tinction [1].

Si l'interface entre (0) et (1) est une inter-
face de Fresnel, c'est-a-dire parfaitement
plane et infiniment mince et si I'on note
¢o I'angle (complexe) d’incidence, ¢, I'an-
gle (complexe) de réfraction, et Nget N,
les indices de réfraction complexes des
milieux (0) et (1), alors la loi de Descartes
de la réfraction s'écrit [1,2] :

N4sin ¢ (1.4)

De plus, toujours dans I'hypothése d'une
interface de Fresnel, les coefficients de
réflexion peuvent étre déduits de la con-
tinuité des composantes tangentielles
des champs électrique E et magnétique H
al'interface [1]:

- Ncoscl)0 N, cosq)1
? " N, cosd, + N, coscl)1

Nosin ¢0 =

_ Nycos¢, - N, cos¢,
N, cos¢, + N, cos¢,

(1.5)

Aprés la réflexion de L'onde électroma-
gnétique sur lasurface, elle se transforme
en une onde elliptique (fig. 7). L'ellip-
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sométre consiste a analyser cette ellipse
par I'intermédiaire du rapport p (la quan-
tité mesurée) des coefficients de réflexion
paralléle (p) et perpendiculaire (s).

r r il -
p=r_p=r_pe(6p ) (16)

On introduit souvent les angles ellipso-
métriques et A, définis par [1] :

p = tanye™ (1.7)

Les équations (1.1) permettent d'écrire :

tany = m etA=0, -9, (1.8)

v

Yy et Asont appelés les angles ellipsomé-
triques. Ce sont les valeurs mesurées par
notre instrument. La mesure des deux
parameétres ellipsométriquesy et A (tany
et cosA) permet d'obtenir les propriétés
optiques du systeme réfléchissant. L'el-
lipticité ¢ est donnée par le rapport du
grand axe et du petit axe.

Tany est lié a ce rapport. L'angle de rota-
tion © entre le grand axe et |'axe de
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Polarisation elliptique de la lumiére
réfléchie.

polarisation P; A est lié a cet angle de
rotation.

La mesure des deux paramétres ellipso-
métriques y et A (tany et cosA) permet
d’obtenir les propriétés optiques du sys-
teme réfléchissant [4] :

2
I-p >
Ni=N,tan P, 1+(1+,D) tan @, (|9)

®, : Angle d’incidence, @, : Angle de ré-
fraction.

N, le coefficient du milieu extérieur et N,
le coefficient de réfraction de I'échan-
tillon.

Tout ellipsometre se compose d'une
source lumineuse (L), d'un polariseur (P),
I'échantillon a étudier €, un analyseur
pour déterminer I'état de polarisation
apres réflexion (ou transmission) de
I’échantillon (A) et finalement d’un
détecteur (D) pour déterminer l'intensité.

Méthode de zéro :
ellipsométrie a annulation

Le schéma de base d'un ellipsometre a
extinction est donné par la figure 3.

La polarisation, linéaire aprés le polari-
seur, est transformée en polarisation ellip-
tique par le compensateur. On oriente ce
dernier de maniére a obtenir une polari-
sation linéaire aprés réflexion sur I'échan-
tillon. L'analyseur est par la suite orienté
de maniére a étre croisé avec la polarisa-
tion linéaire obtenue jusqu'a I'extinction
du faisceau.

Méthode de modulation par élément
tournant

Le faisceau peut étre modulé en polari-
sation par la rotation du polariseur, de
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Ellipsométrie spectroscopique

Modulateur
photoélastique

Ellipsométre a modulation de phase.

I'analyseur ou du compensateur. La dé-
tection se fait a la fréquence de modu-
lation par analyse numérique du signal
détecté.

a) Un ellipsometre a polariseur tournant
nécessite une source dont la polarisation
est entiérement définie. L'échantillon et
I'analyseur étant fixes, on place un spec-
trométre entre I'analyseur et le détecteur
pour disperser et filtrer la lumiére parasite
présente au niveau de I'échantillon. Tech -
nique relativement facile, nécessite I'ali-
gnement des composantes optiques pour
atteindre un bon niveau de précision.

b) Un ellipsomeétre a analyseur tournant
implique au contraire I'emploi d'un dé -
tecteurinsensible a |I'état de polarisation.
Celaimpose dans ce cas de placer le spec-
trométre entre la source et le polariseur.
Le détecteur sera sensible a la lumiére
parasite.

¢) Un ellipsomeétre a compensateur tour-
nant permet de s'affranchir de toutes les

contraintes de polarisation au niveau de
la source et du détecteur mais nécessite
un étalonnage spectral du compensateur,
ce qui est source d'erreurs systématique
sur la mesure.

Méthode a modulation de phase

Le montage optique est le méme que le
précédent (source, polariseur, analyseur,
détecteur) et on ajoute un modulateur
apres le polariseur (voir fig. 5).

Dans cette configuration aucune caracté-
ristique n'est requise au niveau de la pola-
risation pour la source et le détecteur.

La méthode a modulation de phase ne
nécessite pas un alignement trés précis
caron n'a pasd'élément en rotation, mais
nécessite une électronique tres perfor-
mante, capable d'assurer la saisie du
signal et son traitement a une fréquence
compatible a 50 KHz.

L'avantage de cette technique est que
toutes les composantes optiques sont
fixes durant les mesures, ce qui nous
affranchit des problémes de fluctuations
mécaniques. De plus, la fréquence de mo-
dulation étant typiquement de 50 kHz,
elle permet d'éviter les perturbations
par les bruits habituels d'un laboratoire
(pompes, réseau électrique...).

L'ellipsométrie ne donne que des infor-
mations indirectes. Une étape d'analyse
et de régression est indissociable de la
mesure. Dans le cas d'un systéme multi-
couches, il est impossible de remonter
directement a une couche donnée. Il faut
faire I'hypothese d'une structure, en cal-
culer la réponse, puis la comparer aux
mesures.

L'exploitation des résultats consiste a ana-
lyser les spectres obtenus et a les confron-
ter au modele de I'échantillon mesuré.
Grace a l'informatique (traitement du
signal ; bases des données d'indices de
matériaux et de modeles; algorithmes de
régression ; calcul matriciel...), on ajuste
les paramétres théoriques et on remonte
aux valeurs effectives de |'épaisseur et
d’indices optiques.
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Les avantages de I'ellipsométrie spectro-
scopique sont :

e Le caractére non destructif (il n'y a ni
perturbation ni interaction avec le maté-
riau mesuré).

e La large gamme des mesures : |'épais-
seur de la couche étudiée s’étend sur un
large domaine allant du nanométre
jusqu’a quelgques microns.

¢ La possibilité de contréle «insitu»[7, 8].
e | 'accés selon les configurations optiques
a de nombreux parameétres (épaisseur,
indices, porosités, liaisons chimiques...).
Les inconvénients de cette technique de
métrologie optique sont :

¢ La limite en résolution latérale est expli-
quée par la taille du faisceau lumineux
qui estde I'ordre de quelques millimétres.
La taille du faisceau peut étre réduite a
50 um pour faire des balayages en XY.

¢ La nécessité d'une bonne connaissance
du modele physique des matériaux étu-
diés.

e L'homogénéité en épaisseur de la cou-
che mesurée.

e | 'état de la surface et/ou de I'interface
d’un échantillon joue unréle important :
les mesures doivent étre faites sur des
zones planes.

e L'ellipsométrie est une méthode indi-
recte, elle ne donne pas accés directement
a des parameétres physiques de I'échan-
tillon.

L'ellipsométrie spectroscopique trouve
ses applications dans plusieurs domaines :
e 'optique : caractérisation des épais-

Compare A,
Fit | e

Fit parameters

n,k
Results ~ | thickness
roughness

uniformity

Déroulement
d'une mesure ellipsomé-
trique.

seurs et des indices de diélectriques ou de
métaux, de couches antireflet, de surfaces
polarisantes...

¢ La physique du solide : mesure de la per-
mittivité, la structure de bande d'un com-
posé de semi conducteurs...

e La microélectronique : caractérisation
du taux d'implantation, de la rugosité de
surface...

¢ La chimie et la biologie : caractérisation
de liquides, d'interfaces liquide-solide,
liquide-liquide [5].

ela métallurgie : analyse des alliages,
mesure de concentration...

Photo de I’ellipsométre

Notre travail a été consacré au parametre
clé qui caractérise le silicium poreux SiP
qui n'est autre que la porosité, et son
influence sur les différents parametres de
ce matériau.

Pour notre échantillon SiP10, conditions
de formation : J = 10 mA/cm?, t = 5 min.
La porosité initiale de notre échantillon
est égale a 65% [2], le programme de
simulation nous donne : les parties réelles,
n etimaginaires k du coefficient de réfrac-
tion, soit: n = 1.626070 et k = 0.003037.
En se basant sur les données fournies par
ce programme de simulation on a voulu
voir la relation entre la porosité initiale
etla partie réelle etimaginaire de I'indice
de réfraction n du silicium poreux (voir
figs. 8a et b).
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On constate d'apreés les résultats obtenus
que la partie réelle du coefficient de
réfraction diminue avec la porosité.

Le modéle de Bruggeman a 2 compo-
santes est connu a étre en bon accord
avec les données expérimentales pour les
couches de SiP de substrat p Si de faible
résistivité [2].

Afin de déterminer la porosité, I'indice
de réfraction n et la composante des films
de SiP, nous utilisons la caractérisation par
ellipsométrie, qui permet d'analyser les
propriétés optiques et structurales des
couches minces avec haute précision. Le
calcul de I'indice n, de la porosité du SiP
en fonction du degré d’oxydation du
substrat Si en utilisant la modélisation de
Bruggeman (modele du milieu effectif).
Les figures 9 et 10 représentent le degré
d’oxydation de carcasse de silicium (s) et
la porosité (P) du silicium poreux SiP en
fonction de I'indice de réfraction effec-
tive n.

La figure 9 montre que I'oxydation de SiP
diminue avec 'augmentation de I'indice
de réfraction effectif n de SiP. Ceci s'ex-
plique par le fait que les pores sont occu-
pés par la substance SiO,, avec ngjp, > 1.
Donc il y a diminution de la carcasse du
silicium puisque une partie a été oxydée.
On constate que pour les films de faible
porosité initiale, leur indice de réfraction
effectif n change aprés I'oxydation dans
un large intervalle, tandis que pour les
films de grandes porosités, I'indice de

Ellipsométrie spectroscopique

L'ellipsométre ELX-1/02C.

réfraction n est moins sensible au degré
d’oxydation.

Lafigure 10 montre que les valeursde I'in-
dice de réfraction n et de la porosité se
trouvent dans I'air limité par deux cour-
bes correspondantes au SiP a deux com-
posantes :

ela courbe du haut correspond a un
milieu contenant le silicium et le vide
(Si+V).

¢ La courbe du bas correspond au systeme
(Si0,+V).

On constate sur I'ensemble des courbes
que pour différents indices de réfraction
ndusilicium poreux, on peut tirer la poro-
sité p par la projection entre les deux
courbes (Si+V) et (SiO,+V).

Les films du SiP avec une porosité initiale
supérieure a 56 % (P;, > 56 %) restent
poreux méme apres une oxydation com-
pléte. Cependant, ceux d'une porosité
initiale faible peuvent perdre la structure
des pores, et se transformer en un autre
systéme de deux composantes (Si+SiO,)
(voir fig. 9).

L'ellipsométrie a fait preuve de sa puis-
sance et de sa polyvalence dans plusieurs
domaines aussi variés que la physique,
la chimie, I'électrochimie, I"électronique,
la verrerie, la mécanique de précision,
les télécommunications, la biologie, les
écrans plats.
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Elle est sollicitée a tous les stades de la
haute technologie et de la R&D. Le déve-
loppement des nouveaux matériaux, des
dispositifs d'affichage, les nanotechnolo-
gies, les MEMS (micro-electromechanical
systems) et la réduction des dimensions
des transistors, sont des facteurs qui
feront de I'ellipsométrie une technique
de métrologie de choix dans I'avenir.

Voir aussi la revue «Les technologies de
laboratoires », N°13, janvier-février 2009
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