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Mesure de température pendant la croissance épitaxiale 

Quelques éléments sur les problématiques,  
 
Antoine Ronda, utilisateur (MBE)…non expert en thermomètrie… 

Questions  >> réponses… 

Multiplicité des techniques, matériaux et procédés 

Exemples (surtout) MBE 

exposé non exhaustif!... 



Plan 

 Introduction  
 Le système de mesure « standard »: thermocouple  + pyromètre 
 Variations autour du système pyromètre  
 Méthodes optiques alternatives: spectroscopie« band-edge »  
 Conclusion 

 
 



Introduction 

Température du substrat:  
 
Paramètre critique pour la croissance des structures et leurs propriétés  résultantes 

M.A. Herman  
Springer,1989 

- Processus atomiques de surface 
- Qualité cristalline 
- Morphologie de surface, interfaces 
- Mécanismes de relaxation 
- Dopants (ségrégation, diffusion, …) 
- … 

 
 

Feed-back sur la croissance  
=> mesure en temps réel  (et avec précision et reproductibilité dans  la mesure)  

Forte dépendance en T : 



Introduction 

Mesure T in situ  en temps réel en épitaxie : les contraintes 

1. Environnement de mesure  

  Compatibilité avec la géométrie des réacteurs:  
  
Géométrie des dépôts => dispositif de mesure non invasif 

 
 Réacteurs sous vide /ultra-vide : 
 
Limitations: accès, positionnement des composants de mesure, nature des composants in situ,…  

 
  Perturbations potentielles:  
 
Vibrations, dérives thermiques, rotation des substrats, lumières/chaleurs parasites,…  



Introduction 

Mesure T in situ  en temps réel en épitaxie : 

2. Contraintes sur les procédés 

 Forte dépendance en T des procédés: => précision de la mesure (+ reproductibilité) 
 

 Feed-back sur la croissance => rapidité de la mesure  
 

 Variété des procédés et matériaux: 
 
 Gammes de température variables :  ~ RT - >1000°C 
 Substrats  et couches de nature variable (propriétés optiques, radiatives,…) 
 Evolution pendant la croissance: substrat, substrat + couche, substrats + multicouches,… 

 
=> versatilité 
 

Mesure T in situ  en temps réel en épitaxie : les contraintes 

 
 
3. Simplicité, Fiabilité, Coût, … 



wafer 

thermocouple 

? Mesure de T : simple, précise, large gamme de T régulation, faible coût...  
   => thermocouple 

Quand c’est possible… 
 
(i.e.  si pas de contamination induite, si bon contact thermique ) 

Wafer sur support: ex collage In sur Mo 
Bon contact thermique 

 Rotation des substrats :  

Contact direct avec le Tc 

Δ: Twafer Ttc 

 « In free »:  

=> Chauffage direct 

Optimisations:  Δ: Twafer Ttc 

ex:  

~ 1°  -  >100°C 

THERMOCOUPLE dispositif « usuel » 



THERMOCOUPLE 

Δ: Twafer Ttc Calibration  Δ=? 

Puissance chauffage 

Tthermocouple 

Puissance chauffage 

Tthermocouple 

T 

x x 
x 

Calibration  

- Précision 
- Existence de phénomènes observables selon le matériau 
? 
- Calibration limitée à certaines T ou sur une certaine 
gamme de T => extrapolation +/- satisfaisante 
 
- ? Reproductibilité (ex porte-échantillon) 
 
- ? Validité de la calibration en fonction du déroulé des 
expériences  : dopage substrat (basse T),dépôts 
(émissivité,  courbure,…)  chaleurs parasites (cellules, …) 

Calibration : 
 
 Par observation de phénomènes physiques à T « connue » 

- Changement de reconstruction de surface 
- T désoxydation 
- Point de fusion d’eutectiques 

 
 Par utilisation d’autres techniques de mesure (ex pyrometre 

optique) 
 
 
 

Régulation du chauffage du substrat sur la mesure  du tc => connaitre ΔT est  critique 

dopage 

From E Kasper 



THERMOCOUPLE 

Substrat + :  
Élément chauffant  
porte-substrat 
Ecrans 
Rayonnements  autres (cellules) 
…  

Réponse du thermocouple :  

Ex:  
Lee et al, J.C.Growth 1991 : MBE GaAs  
à lecture Ttc cste  : observation T « réelle »  ~10-15 °C : 
selon état de surface porte-substrat (avec/sans dépôt GaAs) ; selon porte-substrats (nominalement 
identiques) ;selon ouverture cache cellule HT 

Calibration 

« Température » du substrat   

Comparaison absolue délicate, d’un équipement/système/(publi) à l’autre 

Radiation + conduction 

Uniformité 

Dans sa configuration usuelle,  tc =>mesure « globale ».  
Pas d’information directe (i.e. pendant les procédés) sur l’uniformité en T    



Pb :  
Processus rapides 
Contrôle fenêtre de T (overshoot) 
Interruption de croissance 

THERMOCOUPLE 

Sans contact  : => T (à « l’équilibre ») 
=> temps de réponse (pour atteindre l’équilibre) 

Tc ~ ok pour mesures en état ~ stationnaire 
(ou rampes T faibles) 

T 
ré

el
le

 

T tc 

T réelle 

Calibration a l’éq.=> T 
(T = f(T)) 

T tc 

T 

T’ < T T 

t t 

T tc 

T réelle 

T’>T T 

T 

Descente  en T Montée  en T 

Yurasov et al, J.C.Growth  413 (2015) 

sur base T tc 
contamination C 

sur base T réelle 

Ex: Interruption de croissance pour dopage basse T:  



METHODES DE MESURES ALTERNATIVES/COMPLEMENTAIRES AU Tc  

 Contraintes environnement et procédés 

Non-invasive, sans contact, temps réel, … 

Méthodes optiques 

Multiplicité des techniques et méthodes 

 I.P. Herman 
Optical Diagnostics for Thin Film Processing,  
 San Diego, CA : Academic, 1996 
 
 

 Cf autres exposés de l’atelier 



DISPOSITIF  USUEL :  PYROMETRE OPTIQUE  IR 

Lbb (,T) = C1 -5/ [exp(C2/T) -1] 

Planck : Rayonnement 

corps noir  

Watt.cm-2ster-1µm-1   C1, C2 constantes 

Radiance spectrale  corps noir 

Loi déplacement de Wien 
max=C3/T   C3 = 2,8977.106nm.K 

Radiance spectrale corps noir :  

émissivité:  

Corps noir:   émissivité, bb =1 () 
Objets réels, radiance L:   () < 1,   = L/Lbb   

D’après :Tenney (1988), in Theory and Practice of Radiation Thermometry,  
John Wiley & Sons, Inc. 

Lbb (,T) ≈ C1 -5/ exp(C2/T)  



À l’éq. Therm;  Kirchhoff :  

R+ T + A = 1 

A 

T R 

Radiation 
incidente 

Fraction 
réfléchie 

fraction 
absorbée 

Fraction 
réfléchie 

A =   

PYROMETRE  OPTIQUE IR 

 = 1-T - R  
 

« correction » de l’émissivité 
à partir de mesures de R 

R ex situ et 
input/correction dans 
les mesures pyro 

Bertness, pss-c (2014) 

Correction in situ ? (à suivre…) 



PYROMETRE  OPTIQUE IR 

Choix de la longueur d’onde de travail du pyromètre 

Ircon, Inc. , Application note 110 

GaN/Sapphire 
Si GaAs 

proche IR ~1µm (Si, GaAs, InP, …) 

.Near UV pyrometry (GaN bandgap shift à hte T)  
Creighton et al J.C. Growth (2006) 
 
UV 400nm pyrometry  (si GaN épaisseur 
 suffisante pour signal, > qques µm) 

transparent ds proche IR 

D’après :Tenney (1988), in Theory and Practice of Radiation Thermometry,  
John Wiley & Sons, Inc. 

Compromis : 
 
- Vers les grandes  : signal (radiance)  
- Vers les courtes  : sensibilité à T  
- Absorption () élevée du substrat  à  
      (~seuil du gap) 
 
- Transmission des fenêtres de mesures 



 Transparence substrat  :  
interférences avec la radiation de l’élément chauffant ; limites à basse T 
 
 Émissivité :  

 
 Détermination/précision ; modélisation 
  (T) ~ cste ?? (band-gap shifts) 

 
 évolution avec les dépôts 

- Interférences : indices films deposés/substrat   :   
oscillation du signal de mesure,  à T « cste ».   
détection si  réel refroidissement radiatif ? 

 
- Absorption :    gap films déposés/substrat    
changement dans l’absorption(émission)   
=> T possible 

 
 
 
 
 
 

 émissivité «extrinsèque » : rayonnement « parasites », transmission (coating)  hublots, …    

Difficultés (SC) 

PYROMETRE  OPTIQUE IR 

Leveque et al, Eur. Phys. J. AP (1998) 

Boebel, jcg (1995) 

Si-MBE 
Si-CVD 

Volkov  jcg 20015 



Pyromètre « bichromatique » 

PYROMETRE  OPTIQUE IR 

Solution (élégante) pour le pb émissivité ?? 

Rapport des mesures de  radiance à 1 et 2 proches , avec  1 =  2= (hypothèse du corps gris)   

L1 (1,T) =  C1 1
-5/ [exp(C2/1T) ] 

L2 (2,T) =  C1 2
-5/ [exp(C2/2T) ] 

L2/L1 indépendant de   

En pratique ?… 
 - Vrai corps gris  ?? 
                  - ajustement ratio nécessaire, ratio data base? 
 - pb chgt d’émissivité pendant dépôt 
   (interferences,…) 
 
 - ~ OK pb dépôts hublot (si diélectriques   

        =>interferences possibles…) 

  
 
                   (Coates, Metrologia 1981) 



Pyromètrie corrigée par Reflectance 

R+ T + A  = 1 

si substrat opaque   = 1- R  

 Compensation de l’émissivité 
 
In situ : Mesures combinées signaux pyro, IP  et 
réflectance, IR  à la même longueur d’onde  

 = A   

L (,T) = Lbb (,T) =  C1 -5/ [exp(C2/T) -1] 

I0 R0 T0 valeurs initiales 
-> calibration 

Evolution de T pendant dépôt 

Boebel et al  J.C.G; 150(1995) Boebel et al  J.C.G; 150(1995) 
GaAs/GaAlAs  (mesure à =950nm) 

1+R :ok,  
=> T (+/-1°C) & t (+/1nm)data 

Heater power cste => 
Variation de T <=>  *variation d’émissivité (chauffage ou refroidissement radiatif) 
             * chauffage induit par cellules ( pour petit matériau petit gap )   
  

GaSb- AlSb/GaAlAs) 



Conditions :  
 
Substrat opaque : (T > ~450°C  pour  SC « usuels ») 
 
Surface peu rugeuse (Mesure en spéculaire, « plus facile » 
sous UHV) 
 
Surface homogène (correlation spatiale mesures R & pyro) 
  

GaN / sapphire métallisé face arrière (Ti) 

SVT Associates inc. , Application note 
Set-up 

UV pyrométrie 
 « corrigée » 

www.Laytec.de 

Substrats transparents 

  correct. Mid- IR,  III-N MOCVD, Creighton et al, , jcg 2018 
  correct. ,near-UV,  III-N OMVPE, Creighton et al,  jcg 2006 



BAND-GAP EDGE THERMOMETRIE 

Transparence des substrats ? 
Basse température ? 

Mesure optique de la  
variation en T du seuil du band gap 

 Transmission IR 

 Réflection (diffuse DRS) 

Heater (+) (-) 

Cut-off (« knee ») => T 



DRS 

Nouvel échantillon =>Bibliothèque ?   

• Mesure fiable, précise, reproductible 
• À relativement basse T (vs pyro IR) 

 
  Si relation band-gap /T est précise … 

 

Courbes bandgap/T: 
Empiriques (fournisseur ou utilisateur) 
=> Matériau, dopage, réponse instrumentale,… 

bandgap/T :  

Perturbations par 
interferences 

Compensation : Data 
processing sur la position 
du « knee » 

Echantillons dopés 

Fort dopage : ~absence de gap 

GaAs SI : mesure ok -> ~700°C 
? Dopage : 550° C ? 



Band-edge :  
 
~ Basse T  ; Complémentarité pyro (corrigé)- Band-Edge (outil proposé par les 
fournisseurs) 
 ? Retours utilisateurs 
 
? Fournisseurs (K Space, SVT,…) : large palette sur les différents matériaux : du proche IR 
(ex GaAs) au visible (ex SiC) 
 
 ? Retours d’expérience ?? (silicium?) 



CONCLUSION 

 Balayage très partiel de quelques unes des  nombreuses 
techniques implémentées. (Avec un critère majeur sur  la 
possibilité associée d’un feed-back en temps réel sur la 
croissance) 
 

 Dans un contexte très varié (et exigeant)   en termes de 
matériaux et procédés, le pyromètre/tc reste  a minima un 
outil de base,  
 

 développement des techniques optiques complémentaires 
(comme notamment  le band-edge, l’interferométrie ,…)  
 

 Pas de technique universelle mais , dispositifs modulaires 
de plus en plus complets proposés à l’épitaxieur 
 

 
 
 


