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Contrôle in situ de la croissance par 
réflectométrie: historique et motivations

• Années 50-80
• Empilements de couches minces diélectriques 

pour composants optiques 
• Méthode des matrices de transfert (F. Abelès, 

1950) et contrôle des «turning points» (E. Pelletier, 
1976) (H.A. Macleod, 1983)

• Années 90-2000: 
• Elaboration MBE de microcavités verticales à base 

de semi-conducteurs III-V
• Réflectométrie dynamique (Farrell, 1991) 

Réflectométrie « spectrale » (Killeen, 1994), ou 
« accordable » (Bardinal, 1995)

• Spectroscopie d’Anisotropie de Réflectance 
(RDS/RAS) (Aspnes, 1995 /Jetter, 1998/ Zorn, 2002) 

• Aujourd’hui : 
• Outils commerciaux disponibles (étalonnage, 

monitoring croissance, contrôle de fin d’attaque)
• kSA RateRat Pro, Laytec,  …

Appl. Phys. Lett. 59, 1203 (1991)
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Emission par la surface : VCSEL
(Iga, 1977)

•Cavité courte : faible seuil (<mA)
•Monomode longitudinal
•Faisceau circulaire, symétrique
•Sources matricielles, tests collectifs
Applications : datacom, capteurs…
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HR-TEM / "Applied RHEED", W. 
Braun, Springer

 Structure multicouche complexe (>600)  
2 miroirs DBRs + 1 zone active à MQW 

Maitrise des profils de composition et de 
dopage en gradualités

 Précision dans les épaisseurs et l’uniformité sur 
plaque (<1% sur wafers de 2” à 4”)





DBR

DBR

Puits
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Rsup>99%

Rinf > 99.9% 

MBEMOCVD

Etape clé : épitaxie de la structure verticale 
résonante
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Sensibilité aux erreurs commises sur les 
épaisseurs déposées

830 840

0.55

0.60

0.65

0.70

0.75

0.80

0.85

0.90

0.95

1.00

1.05

 

 

-1% miroirs et cavité

-1% Miroirs

-1% cavité

sans erreur

R
é

fle
ct

iv
ité

Longueur d'onde (nm)

VCSEL : accord  entre le mode de 
cavité FP, le centrage des DBRs et le 
maximum du gain des MQW sous 
injection électrique

 Erreur de 1% sur les épaisseurs 
d’une µcavité Fabry-Pérot 
(modulateur) : conséquences sur la 
position finale du mode

PLQW

EL sous injection électrique
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Dérive des température des cellules d’effusion 
et intérêt d’un contrôle in situ

• Dérives liées à la diminution du 
volume et/ou à la redistribution 
de la charge dans le creuset

• Croissance MBE VCSEL ~10-15h : 
correction moyenne Ga : +0.5°C

• Fluctuations d’un jour à l’autre

• Compensation par monitoring 
du flux / Calibrations RHEED 

• Pb : transitoires, rotation du 
substrat, pas utilisable en 
MOCVD

Réflectométrie in situ
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Plan

• Introduction : historique/motivations
• Réflectométrie dynamique (DOR/RD)

• Rappels calcul réflectivité/transmission 
• Principe réflectométrie laser NIR
• Nécessité de mesurer les indices à haute température

• Réflectométrie accordable ou spectrale (TDOR/RDA)
• Améliorations/ Mesures complémentaires
• Conclusions
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Réflexion, Transmission : rappels
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• R et T : intensités mesurables 
calculées à partir des facteurs r et t, 
eux mêmes déduits de la continuité 
du champ électro-magnétrique à 
l’interface.

• Le calcul de r et t dépend des 
indices des milieux et de 
l’orientation du champ électrique 
de l’onde quand l’angle d’incidence 
est non nul (polarisation) .

1

Loi de Snell-Descartes

Loi de la réflexion
௥ ଵ
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Réflexion et transmission / polarisation

Les coefficients de réflexion et de transmission dépendent de la polarisation de l’onde 
incidente, qu’on peut toujours décomposer suivant deux configurations : 

Plan d’incidence

Surface 
matériau

Onde polarisée 
au plan d’incidence 
(s ou TE)
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1
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Calcul des coefficients de réflexion et de 
transmission
Polarisation TE () :  le champ E est perpendiculaire 
au plan d’incidence
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Rq : Si matériaux absorbants : on remplace 
les indices réels par des indices complexes : 
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non magnétiques)
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Réflexion et Transmission : intensités mesurables
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Si le faisceau incident n’est pas polarisé :
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« classiques » 
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Cas de deux interfaces

Addition des rayons réfléchis (cas 1=0, pas d’absorption):
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Si couche absorbante (k1≠0): : 
• Atténuation du signal
• Oscillations décalées, période identique

Si m impair (=quart d’onde) :    𝑅 =
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R atteint un min si n1>n2 (ex : AlAs sur GaAs)
R atteint un max si n2<n1  (ex : GaAs sur AlAs)
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Vitesse de croissance (si n1 connu) :

• Applicable aux épaisseurs > à λ/4n jusqu’à qqs µms (limite de cohérence)

• Avantages : simple, 1 seul hublot (chauffé), synchronisable à la rotation du substrat, 
adapté MOCVD, peu sensible à l’angle, témoin bon fonctionnement croissance…

substrat
Croissance
couche

n0

n1, d1

n2

Mesure de la vitesse de croissance par 
Réflectométrie Dynamique (RD)

Mesure de R en incidence normale ou quasi-normale d’une couche transparente ou 
semi-transparente en croissance sur un substrat d’indice différent :

ଵ

Durée de 
croissance

réflectivité Durée 

𝜆/2𝑛ଵ

15



1ere démonstration de réflectométrie 
dynamique in situ à longueur d’onde fixe

Appl. Phys. Lett. 59, 1203 (1991)

Mesure en incidence quasi-normale avec 
un laser He:Ne (632.8nm) pour étalonner 
les vitesses avant la croissance MOCVD 

 Pb : nécessité de mesurer les indices n et k à Tcroissance
Diminution du gap des semi-conducteurs avec la température de croissance (>500C)
 Forte augmentation de n (~+10%) et k (~+50%)
 Deux approches :

• Fit du signal avec méthode de l’interface virtuelle
• Mesure période avec calibration externe
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Fit du signal pour extraire les indices n et k et 
la vitesse de croissance

• Méthode de l’interface virtuelle ou approximation du « pseudo-substrat » équivalent 

• 5 paramètres : n, k, G (vitesse), Ri et(rugosité)

Méthode applicable seulement si R∞ est stable
Sensible à la valeur absolue de R et à la rugosité de surface 

[D.E. Aspnes, J. Opt. Soc. Am. A10 974, 1993]  
[W.G. Breiland et al, JAP 78, 11,1995]
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Mesure de la dispersion des indices à haute 
température avec une source laser accordable

Hacheur

Laser
Saphir : Titane

Bâti d'épitaxie

Photodétecteur Silicium

Détection synchroneSignal

Référence

Cube séparateur

Substrat en
croissance

l contrôle

Ordinateur

Table traçante :
Contrôle de la variation
du signal de réflectivité

Signal filtré
et amplifié

Contrôle 
de la longueur d'onde

810         860       960        780       835    920 nm

• Mesures de la période d’oscillation pour des 
couches épaisses de composition différente et 
pour plusieurs longueurs d’onde 

• Calibration ex situ des épaisseurs par DDX
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Détermination de la dispersion de n à haute 
température

• Dispersion nGaAs et nAlAs@600C • Ternaire AlxGa1-xAs : n@600°C

l=880nm

l=920nm

Validation loi de Moss

Précision=0.8%
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Détermination de la dispersion de k à haute 
température

Dispersion k@600C pour GaAs et Ga0.9Al0.1As

 n et k connus à T croissance pour λ [750-1000nm]
 Mesure de la vitesse possible quels que soient xAl, T° et λ
 Base de données pour suivi en temps réel de multicouches 

𝜅(𝜆) =
ln(

𝑅௝

𝑅௜
 𝑛(𝜆)

2𝜋(𝑖 − 𝑗)

[H. Sitter, G.J. Glanner and M.A. Herman, Vacuum, 
Vol. 46, Issue 1, January 1995, Pages 69-76] Précision~2%
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Plan

• Introduction : historique/motivations
• Réflectométrie dynamique (DOR/RD)
• Réflectométrie accordable ou spectrale (TDOR/RDA)

• Structures multicouches : modélisation et difficulté du suivi
• RDA et longueurs d’onde optimales
• Réflectométrie spectrale

• Améliorations/ Mesures complémentaires (RDS/RAS)
• Conclusions
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Calcul de R pour les multicouches : formalisme 
des matrices de transfert (Abelès)
• On associe à chaque couche de l’empilement une matrice élémentaire 2x2 :

𝐢
௜

௜

௜

௜ ௜ ௜

• Matrice produit décrivant l’empilement : 
• Champ électromagnétique : 

• Réflectivité de la multicouche :

(polarisation s/TE)

(polarisation p/TM)
𝜂௜ =

𝑛෤௜𝑐𝑜𝑠𝜃௜ 
  

𝑛෤௜

𝑐𝑜𝑠𝜃௜

 𝛿௜=
2𝜋

𝜆
𝑛෤௜𝑑௜𝑐𝑜𝑠𝜃௜

଴ 𝐭𝐨𝐭𝐚𝐥
௦௨௕

௦

଴

଴

ଶ

଴

଴
𝐭𝐨𝐭𝐚𝐥

௦

௦

𝐭𝐨𝐭𝐚𝐥 𝟏 𝟐 𝐍 𝐢

 ே

௜ୀଵ

i=1

i=N
δi différence de marche optique :

ηi admittance ou impédance optique :

Y : admittance équivalente 
de l’empilement
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Suivi RD d’un miroir de Bragg (DBR)

• Empilement périodique couches l0/4 d’indices haut et bas alternés 

• Bande de réflectivité élevée centrée autour de l0
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Modélisation suivi RD à 633nm

Réflectométrie à longueur d’onde fixe difficile à exploiter
Objectif : associer chaque changement de matériau à un extremum de R
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• Commande RDA : on recherche pour chaque couche λoptimale tq dérivée de R s’annule 
lorsque l’épaisseur visée est atteinte.

Suivi par RDA d’un miroir de Bragg 

• Objectif : associer chaque changement de matériau à un extremum de R

• Modification du spectre à T croissance : structure non résonante à l0
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Commande directe par RDA: application 
aux miroirs de Bragg (sans calibration)

Précision : 0.8% 

Appl. Phys. Lett. 67, 3390 (1995)

DBR visé à l’ambiante à 885nm
Longueurs d’onde optimales de contrôle à 600C :
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Commande par RDA : application à des 
composants à microcavité verticale

• Modulateurs à 
microcavité 
verticale 

• VCSELs
monomodes à 
840nm

[F. Van Dijk et al., Conference on 
Lasers and Electro-Optics Europe, 
2000 (Cat. No.00TH8505)]

[F. Van Dijk et al., Journal of 
Crystal Growth 201/202 (1999) 
1028-1031]
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Réflectométrie « spectrale»

Source de lumière blanche +  spectromètre + barrette CCD
Couplage avec un pyromètre

Gamme spectrale large 
Résolution : 2.4nm 
Stabilité du signal : ±0.3%  sur 10 runs

Suivi de la croissance d’un miroir
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Analyse a posteriori de VCSELs ayant des 
spectres similaires 

VCSELs 650nm
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Plan

• Introduction : historique/motivations
• Réflectométrie dynamique (DOR/RD)
• Réflectométrie accordable ou spectrale (TDOR/RDA)
• Améliorations/ Mesures complémentaires

• Mesures normalisées dans le bleu/UV
• Spectroscopie de Réflectance Anisotrope (RDS/RAS) 

• Conclusions
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Amélioration de la précision de mesure : 
normalisation et analyse dans l’UV

• Normalisation par une référence mesurée sur le substrat de GaAs avant la croissance 

 Précision : 0.2%

• R normalisée + mesure dans l’UV (310nm/~4eV) pour suivi de couches <20nm:   
gradualités d’interface dans les DBRs

Mesure Simulation

Interface 
abrupte

Interface 
graduelle
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Mesure normalisée à 310nm 
Extraction de la rugosité des couches

Extraction de la rugosité à ±0.1nm 
Tendances en bon accord avec 

mesures AFM 

଴

ଶ
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Mesure de la température du substrat

• Croissance d’une couche AlAs sur GaAs

• Mesure de la valeur de R/RGaAs@1er min 
(@~410nm) (meilleure sensibilité à T)
Courbe calibration T / Précision : ±5K

Rq : Sensible à l’état de surface

• Mesure de xAl (si T connue)
• précision =  1% si xAl>40% 
• précision = 3% si xAl<40%
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Réflectométrie spectrale normalisée + 
mesure TQW pour contrôle production VCSELs

MOCVD VCSELs 940nm, réacteur planétaire 12 wafers 4’’

M. Zorn et al,  VCSEL Day 2017, Cardiff, 
M. Zorn et al, VCSEL Day 2018, Ulm

Mesure Fit/simulation
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Mesure TQW à λ=405nm

• Monitoring résonances par réflectométrie spectrale
• Corrélation entre TMQW extrapolée du signal R@405nm et 

longueur d’onde d’émission des 12 VCSELs
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Exemple d’équipements commerciaux

• Epi R : Pyrométrie + réflectométrie spectrale normalisée : NIR 
(500-1000nm) et UV (300-770nm)

• Epi TT : Pyrométrie + réflectance à 3 longueurs d’onde
• 950nm : correction de l’émissivité, mesure de vitesse NIR
• 633nm : mesure de vitesse visible
• 405nm : MQW, rugosité 

• Epi RAS : Réflectance spectrale + RAS de 280 à 800nm
• Epi RAS TT : combinaison epi TT+ epi RAS
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Spectroscopie de Reflectance Différentielle (RDS) 
ou Spectroscopie de Reflectance Anisotrope (RAS)

D.E. Aspnes, JVST 6 (1988)  

• RDS/RAS : mesure de l’anisotropie de la 
réflectivité en surface 

• Sensible à la composition des 
monocouches en surface

M. Pristovsek and W. Richert, Chapter 3 in “Semiconductor 
Nanostructures”, Edited by Dieter Bimberg. Berlin: Springer, 2008)

• Montage expérimental :

35



Mesure RAS sur III-V : Stœchiométrie et niveau de 
dopage

• Type de reconstruction de 
surface 

• Niveaux de dopage >1017/cm3 (si 
T et stœchiométrie connus)

Si

C
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Monitoring de la croissance de VCSELs
visibles (650nm)

RAS
310nm

R/RGaAs
704nm

Mesure transitoires RAS pour suivre le niveau de dopage 
moyen et /ou puits ou boites quantiques cavité

Epi RAS 
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RAS sur VCSELs à boites quantiques
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Conclusions 

• RD : outil simple pour étalonnages couches épaisses avant la 
croissance

• Spectral reflectance/RDA :  choix de la meilleure longueur d’onde 
pour le suivi en temps réel de la structure ou sous-structure visée

• RAS : mesure dans l’UV de l’anisotropie de R en surface : type de 
reconstruction, niveau moyen de dopage, suivi de puits ou de boites 
quantiques, …

• Dans tous les cas, indices et température doivent être connus !
• Peu de démos avec une rétroaction en temps réel sur la croissance : 

traitement rapide nécessaire pour pouvoir simuler un nouvel empilement 
et corriger les erreurs pendant la croissance …
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