Controle de |la vitesse de croissance
par reflectomeétrie in situ

V. Bardinal, A. Arnoult

LAAS-CNRS

LAAS
CNRS



Plan

* Introduction : historigue/motivations
 Réflectométrie dynamique (DOR/RD)

» Réflectométrie accordable ou spectrale (TDOR/RDA)
* Améliorations/ Mesures complémentaires (RDS/RAS)
* Conclusions



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

 Années 90-2000:

* Elaboration MBE de microcavités verticales a base
de semi-conducteurs IlI-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, controle de fin d’attaque)

* kSA RateRat Pro, Laytec, ...

LA THEORIE GENERALE DES COUCHES MINCES
Par Fromrs ABELES.
LE JOURKAL DE PHY$IJUE ET LE RADIUM.

ToME 11, JUILLET 1950, pace J07.

Dynamic optical reflectivity to monitor the real-time metalorganic
molecular beam epitaxial growth of AlGaAs layers

Trevor Farrell,¥) John V. Armstrong, and Philip Kightley
Department of Materials Science and Engineering, The University of Liverpool,
Liverpool L69 3BX, England

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

In Situ Spectral Reflectance Monitoring of lll-V Epitaxy

K.P. KILLEEN and W.G. BREILAND
Sandia National Laboratories. Albuaueraue. NM 87185

Journal of Electronic Materials, Vol. 23, No. 2, 1994

kSA RateRat Pro



Motivations : croissance de diodes lasers semi-
conducteurs IlI-V a émission par la surface (VCSELSs)

Edge-Emitter Laser Vertical-Cavity Surface-Emitting Laser
Emission par la tranche Emission par la surface : VCSEL
(1962) (Iga, 1977)

contact électrique
(anode)

// zone active
Subs

-
trat GaAs =

Face clivée

2
il

.
i

|

cathode

*Cavité courte : faible seuil (<mA)
*Monomode longitudinal

*Faisceau circulaire, symétrique
*Sources matricielles, tests collectifs
Applications : datacom, capteurs...




Etape clé : épitaxie de |a structure verticale
résonante

longitudinal
8 nm optical field

> Strgctyre multicouche comple?<e (>600) Ryup>99%
» 2 miroirs DBRs + 1 zone active a MQW

Zone active 250nm

> Maitrise des profll§ de composition et de R, >99.9%
dopage en gradualités

substrate

» Précision dans les épaisseurs et |'uniformité sur
plaque (<1% sur wafers de 2” a 4”)

MOCVD MBE DBR % E;%zo:m 5
. :

Puits 5

GaAs/GaAyAs | |

DBR
% G A HR-TEM / "Applied RHEED", W.
o RlHGagyAS |

Braun, Springer
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Sensibilité aux erreurs commises sur les

e

paisseurs deposees

» Erreur de 1% sur les épaisseurs

Réflectivité

1.00 ]
0.95—-
0.90—-
0.85—-
0.80—-
0.75—-
0.70—-
0.65—-
0.60—-

0.55

d’une pcavité Fabry-Pérot
(modulateur) : conséquences sur la
position finale du mode

\/;s erreur
-1% Miroirs
-1% cavité
-1% miroirs et cavité
830 840

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

1M il
Z \ R\ |
- \ﬂ ' X

\\ | | |
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Wavelength / nm

—— EL sous injection électrique
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Dérive des tempeérature des cellules d’effusion
et intérét d’un contrdle in situ

* Dérives liées a la diminution du
volume et/ou a la redistribution
de la charge dans le creuset

e Croissance MBE VCSEL ~10-15h:

correction moyenne Ga : +0.5°C

* Fluctuations d’un jour a l'autre

* Compensation par monitoring
du flux / Calibrations RHEED

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

= Réflectométrie in situ

b
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mesure RHEED de la vitesse de croissance
en monocouches par secondes



Plan

 Réflectométrie dynamique (DOR/RD)
» Rappels calcul réflectivité/transmission
* Principe réflectométrie laser NIR
* Nécessité de mesurer les indices a haute température



Réflexion, Transmission : rappels

In
1,
1

Transmission 7 =-L
[ 1 ]
1,

I, +1.+1,=1, Réflexion R =

e RetT:intensités mesurables

n, calculées a partir des facteurs ret t,
eux mémes déduits de la continuité
LY I - 25 RPURRN du champ électro-magnétrique a
TR FEEE e Vinterface.
My plnpinii i ,
e e e D * Lecalcul derettdépend des

indices des milieux et de
I'orientation du champ électrique
0, =0, de 'onde quand lI'angle d’incidence
Loi de Snell-Descartes est non nul (polarisation) .

nysinf; = n, sinb, ,

Loi de la réflexion




Réflexion et transmission / polarisation

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

Onde polarisée L Onde polarisée //
au plan d’incidence au plan d’incidence
(s ou TE) (p ouTM)

/

o Plan d’incidence
Plan d’incidence

interface i interface >
0,
H’ E' 1
| 0, ;:]-E

\
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Calcul des coefficients de réflexion et de
transmission

Polarisation TE (L) : le champ E est perpendiculaire

au plan d’incidence -
" o_ ! H= |-E
E+E" =FE u
H cos6; — H"cos 0, = H'cos 0, n=4e
- 0
n4 COS 9 E —_— E” — ] E’COSB (matériaux b
C 1 1 ( ) 2 2 non magnétiques) I " =
E" nqcosf1—n,cos6,
T'TE = TJ_ = — = £ g
E n,cos0,+n,cosH,
b=t =E_’ _ 214056 = H”
TE L g n,co0s61+n,cos6,

Polarisation TM (//) : le champ E est parallele
au plan d’incidence

n H,
H+H =H" = nE+nE" =n,E’ 0, =4
E cos8, — E"cos6; =E'cos b, r
E" nycosf;—nqcos0,

M =T, =L = Rq : Si matériaux absorbants : on remplace
2 1 1 2 . . / . .
les indices réels par des indices complexes :

b=t _E" 2n4c0s0,
™ — "1™ g ™ n,cosf,+n,cosb, n=n+ik k= 00‘/41.[ 11




Réflexion et Transmission

I’=fIdA=I.A

I, =1,Acos6,

=2 _1gp e
surface(m®) 2\ u

I, =I,Acosb,
— 12
=n,E* Acos6, @Ql > =nE"" Acos b,
e

—

0,

I, =1,Acos0, =n,E” Acosb,

Rqg : Cas de 'incidence normale : on
retrouve les formules de Fresnel
« classiques »

intensités mesurables

2

~ h_ I'n  AcosOmE? <E)

=== =(—=] =|r?
I'y Acos6,n,E? E
_ I''  Acos@,nyE'?  cosbpn, 2|
_ I'y  AcosOnE?  cosOin,

Si le faisceau incident n’est pas polarisé :

R = H{|n,2[+In2])

ni—nm 2
R:(1 2)
n1+n2

2n4

n;

nq

R+T=1

n1+n2




Cas de deux interfaces ‘@ @‘

. , . A2 d n
Onde monochromatique cohérente (sinydi<<L. =) ' I ' Mz

= Interférences | , t\t t
= addition des amplitudes complexes - 12 .
21T !
Différence de marche optique : 1 = 77’1161100591 t
. fgr s L- _ , . VAT
Addition des rayons réfléchis (cas 0,=0, pas d’absorption): AL YAV A
@ @ constructive
——= @ \ I : \ /\/+\/\ P

— —-2id —-2ié —-2ié N destructive
r =701 + t011”12t106 14 t017”126 1T10T12t106 14,

— —2ié 20 1\"
r =To1 T to1t1oT12€ ~! Z(—Toﬂlz e 2l 1)

—

o1 = —T1o 1
tOl - th _ 2 —Zi

) , [ =t + (1 —r15)re " 1 1 25,
tio=1—-191 + 791712 €

—-2i6 2 2
Z e _ rOl + T'lze 101 » R _ |r2| 7"01 + T12 + 27"017"12 C05251
n=0 1+ ry1y,e 2101 1+ 153715 + 2191712 €0S268;




Evolution de R en fonction de I'épaisseur de

la couche

Oscillations de R en fonction de cos26;

Amplitude dépend de An et de k

Points singuliers quand d,=m(L,/4n,)

Si m impair (=quart d'onde) : R = {

Nony,; — "12
NgNy + Ny 2

R atteint un min si n;>n, (ex : AlAs sur GaAs)
R atteint un max si n,<n,; (ex : GaAs sur AlAs)

Si couche absorbante (k;#0): :

e Atténuation du signal
* Oscillations décalées, période identique

0.40
—— couche transparente
035 couche absorbante (k=0.5)
AR O\ ~ /
N\ N N\ N\
030 |\ \ £\ WA
\ \ / / /
\ . \ / \
\ [ \\ /
0.25 |- bod //\ /
\ v \ /
0.20 \1/ (R 5 - /
o \ ) \ /
oY \ \ / )
0.15 \ ik [ 7\/2n1 \i/ \.../
/ ./ \
& v
] »
0.10 L
0 100 200 300 400 500
épaisseur (nm)
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(Cas : ny<n <n, )
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\ /

\

\ /

/

\V \VJ J \V/
0 100 200 3:)T 400 500
épaisseur (ntr)
d,=A/4n1 d,=3\/4n1 d,=5A/4n1 d,=7A/4n1 ...

Si substrat absorbant (k,z0):
Oscillations décalées, niveau R #
Période identique

06

054

0.4

x 0.34

0.2

0.1

0.0

— plas d'abszlnrption
— k substrat = 0.5
Y — — -
N\ / )
\/ \/ / \.
N N /N
/ \ o \U
h » A/2n,;
0 5ol 100 150 200 250 300 350 400 450 500

épaisseur (nm)
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Mesure de |a vitesse de croissance par
Réflectomeétrie 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 :

réflectivité Durée T
K /\/\
n,, d, \/ Croissance >
n, substrat ‘couche ) - Durée de
A/2ny croissance
A

Vitesse de croissance (si n, connu): |V =
( 1 ) an’t

* Applicable aux épaisseurs > a A/4n jusqu’a gqgqs ums (limite de cohérence)

e Avantages : simple, 1 seul hublot (chauffé), synchronisable a la rotation du substrat,
adapté MOCVD, peu sensible a I'angle, témoin bon fonctionnement croissance...



lere démonstration de réflectométrie
dynamique in situ a longueur d’onde fixe

e . . 040[— AlGaAs R 7
Mesure en incidence quasi-normale avec 156 A ]
n=3.37 k=003
un laser He:Ne (632.8nm) pour étalonner ]
. . 0.35 S i f ] 7
les vitesses avant la croissance MOCVD S N N W ‘

Reflectivity

il

L

f=4
T

GaAs
L ol v 1.02 pm/hr T
3 . n=3.90 k=0.23 |
Dynamic optical reflectivity to monitor the real-time metalorganic - ) '
molecular beam epitaxial growth of AlGaAs layers
Trevor Farrell,” John V. Armstrong, and Philip Kightley

Department of Materials Science and Engineering, The University of Liverpool, 0.25+
Liverpool L69 3BX, England

Appl. Phys. Lett. 59, 1203 (1991) L b o

0 10 20 30
Time (minutes)

= Pb : nécessité de mesurer les indices n et k a 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

16



reflectance

Fit du signal pour extraire les indices n et k et
|a vitesse de croissance

* Méthode de l'interface virtuelle ou approximation du « pseudo-substrat » équivalent

* 5 parametres : n, k, G (vitesse), R, et g(rugosité)

Reo—2vRynRe™ " cos(8t—o— @)+ Rie 2"

R(t)= ‘
R 1=2yR.R;e” " cos(8t— o+ @)+ R R;e™ 2"
m -
0.5 L T T e R
Rum Ro=lral*= Ty
e 2k
04l /\ e=tan”\ =)
...... : R, (n—n,) +(k—k,)? G = growth rate
— T— | R,=ir,-|2=|\/Ee“’|2=(n+n:)2+(k+k':)2 A = wavelength
| . s = substrate
, -:_ o=tan"" 2(nks—ngk) N=n—-ik
o) P s {
6. R(0) y=4wkG/\,
S=4anG/I\.
i 1 1 1 i 1 1 1 1 (]
0 100 200 300 400 500

] _ [D.E. Aspnes, J. Opt. Soc. Am. A10 974, 1993]
time (s) [W.G. Breiland et al, JAP 78, 11,1995]

Méthode applicable seulement si Reo est stable
Sensible a la valeur absolue de R et a la rugosité de surface



LAAS

Mesure de la dispersion des indices a haute =~ “ow==-
tempeérature avec une source laser accordable

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

iy LIS et * Calibration ex situ des épaisseurs par DDX
’
i N
Hacheur
> J 810 860 960 780 835 920 nm
Tk contrdle Reference Y
Sigxlallfllfl}'ré E.} b} J c} d} e] f}
Saphlidra??lfitane

Iwm N\

In situ measurement of AlAs and GaAs refractive index dispersion 0 2000 4000 6000 8000 10000
at epitaxial growth temperature oz 3
Deposition time (s)

V. Bardinal, R. Legros, and C. Fontaine

Appl. Phys. Lett., Vol. 67, No. 2, 10 July 1995 18



Détermination de la dispersion de n a haute vaas

température

° Dlspers|on nGaAS et nAlAS@GOOC ® Terna|re Aleal_XAS . n@600°C

38

T T ™~y u - % I L4 T T T T T T T
* Measurement 600C 37} éé 4 MereHdym
4.2 .. Moss model 600C ] W« gl ~+-++ Moss 880nm
% [10]611C ' g T .
& 3 % 35} A % ]
i I aaf — :
x { ] 33| N
Ea.a:- ~~~~~~~~ ] sof A=880nm B, g
-g 36:. 31r 1 . 1 L 1 L i i 1 i § _'
g 1 00 0.2 04 06 08 1.0
& 3.4f ”‘“
3.2 L 38 B % A Mesure 820nm I ]
[ 3WE AL ®  Spingthompe 940nm o
5 ] 35 B -_._-.b T S R Mwsgm -.
380 700 800 900 100 % as |- :
A{nm) & 34p i, .
< a3k . 3
[ A=920nm '- g
a2t % ]
Précision=0.8% 31t CF
3.0 S RS W WP SR N
) ) ) 00 02 : ;
Validation loide Moss | 1 dn(h) 1 dEg Voo el
n(N) dT 4E, dT Al
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LAAS

Determination de la dispersion de k a haute ===~
température

Dispersion k@600C pour GaAs et Ga, 4Al, ;As

P

.

temps de croissance (s)

. (mé-ﬁ) ()

2r(i =)

»

[H. Sitter, G.J. Glanner and M.A. Herman, Vacuum,

Vol. 46, Issue 1, January 1995, Pages 69-76]

indice d'absorption & 600C

T T T
& Mesure pour GaAs
e Mesure pour (Ga,Al)As x=0.1
S5 pour 820 et 880 nm
B Extrapolation Yao et al pour GaAs a 600C
0.15 | Tl A
e
P,
AT
F N A -
010 |
[ ]
L]
0.05 " 1 n I I 1
750 800 850 900 950 1000
A(nm)

Figure [V 13 : Indices d'absorption mesurcs de GaAs et de Gag g Al | As a 600°C

Précision™~2%

= n et k connus a T croissance pour A [750-1000nm]
—> Mesure de la vitesse possible quels que soient xAl, T° et A
—> Base de données pour suivi en temps réel de multicouches

20



Plan

» Réflectométrie accordable ou spectrale (TDOR/RDA)

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



Calcul de R pour les multicouches : formalisme
des matrices de transfert (Abeles)

* On associe a chaque couche de I'empilement une matrice élémentaire 2x2 :

i=1 . .
cosd; i Sin ; n; admittance ou impédance optique :
i = Ni (
in;siné; cosé; M;c0s8;  (polarisation s/TE)
_ M= @
_— 9, différence de marche optique : (polarisation p/TM)
=N 2 | coso;
6;= Tﬁ-d-cosﬂ

* Matrice produit décrivant I'empilement : Mtotal = MM, ..My = HM

* Champ électromagnétique : [Eo =l
— Mtotal ITH

- Neup: admittance substrat
1 ] 7o: admittance milieu incident
S

Ey [? = Myotal

Y : admittance équivalente
de ’empilement

_nsub

TIO—Y2
T]0+Y

e Réflectivité de la multicouche :R =

22



N x bicouches (H/L)

Incicert

o\ 4 4 4 A A 4
. . ’ . . n=1-air
Suivi RD d’un miroir de Bragg (DBR) ST
R - low index
)\‘/4n|- ‘\‘ r -"'ll. ny- high index
Aan,, "/ o ! hgh_ ’
‘ ng - low index
\'\‘"."'l ny - high index
* Empilement périodique couches A,/4 d’indices haut et bas alternés A Mo subsate
* Bande de réflectivité élevée centrée autour de A,
DBR 20x(AlAs/GaAs)
spectre visé 25C = ——633nm
11 P . : : : : \on |885r|]m : ---- XAl longueur d'onde optimale
10 [ [ - 5 périodes 1'0"", R e e R T e 10
ool |- 10 périodes : \ A LN T\ |
L —— 20 périodes i : : Lo | Lo Lo : : | : f 08
08 1 < oe B i ! i ! : i \
ool 1L ANV RN Ve
g oo 5 NI AHAYHNE ' AR 2
T o5 % 044 | ! ' : : ' : . =4
L a ) | ) f : ) ) [}
0.4 o \ ! LoV | ' 0.2
0.3 P ~AAS - AR N
600 200 800 900 1000 1100 0 200 400 600 800 1000 1200

longueur d'onde (nm)

épaisseur déposée (nm)

= Réflectométrie a longueur d’onde fixe difficile a exploiter

Objectif : associer chaque changement de matériau a un extremum de R
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Suivi par RDA d’un miroir de Bragg

* Objectif : associer chaque changement de matériau a un extremum de R

* Modification du spectre a T croissance : structure non résonante a

1,=885nm Epeygseur
1.1 T T T T T T T T T T T T T T T T 0.4 ' : ' : ' | ' , 'V|See' I ' I
- 633 nm
Longueur d'onde
2 optimale
=
o 0.31
Q@
[w—
‘O
o
0.2r -
02 , , , , , . . 00 02 04 06 08 10 12 14

600 650 700 750 800 850 900 950 1000 1050

Nombre de quarts d'onde de 885 nm déposés
longueur d'onde (nm)

e Commande RDA : on recherche pour chaque couche A tq dérivée de R s'annule

lorsque I'épaisseur visée est atteinte.

optimale



Commande directe par RDA: application

LAAS |
CNRS .~

aux miroirs de Bragg (sans calibration)

Reflectivity

Derivative

Control
Wavelength (nm)

DBR visé a 'ambiante a 885nm
Longueurs d’'onde optimales de contrble a 600C :

980

0w o
B D
o O

i ioi oo
4 <] 8 10 12 14 16 18 20
Number of deposited layers

al
n
o

v

ok
o

1 i i i :l_ 5_ i H i L i H i i
0 2 4 B 8 10 12 14 16 18 20
Number of deposited layers

—y
(=]

&
@

=
@

Reflectivity

0 N T B P B R
750 800 850 900 950 1000
Wavelength (nm)

Précision : 0.8%

Precision Bragg reflectors obtained by molecular beam epitaxy
under in situ tunable dynamic reflectometry control

V. Bardinal, R. Legros, and C. Fontaine

Appl. Phys. Lett. 67, 3390 (1995)
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Commande par RDA : application a des
composants a microcavité verticale

* Modulateursa 2
microcavité E
verticale s

b)

* \V/CSELs
monomodes a
840nm

[F. Van Dijk et al., Conference on
Lasers and Electro-Optics Europe,
2000 (Cat. No.OOTH8505)]

—~1000
E | bottom reflector | cavity top |
= 950_L ., reflector]
e 4 sramasmsssiiizzasme-azie, 4
@
D 900 _H_'_'_,.-r""" |
e A I | =0 e v
g 4
850
~1.00 T T T
3
L0.75 i
=
= 0.50 4
2
< 0.254 4
c ]
OUU T T I
0 1000 2000 3000
growth time (s)
1000 L6
| Courbe P-I-V ~
€
800 —...._-f ® %
33 ..-". ka 'g
2 e00 S ©
s 25 3
3 2 3
S 400 L2 2 §
g ]
200
Lo
0

T T
1500 2000

Courant (UA)

LAAS

CNRS

[F. Van Dijk et al., Journal of
Crystal Growth 201/202 (1999)

1028-1031]
1.0 - =
.08
3
806
:?:" 025 [/
= 04 | s
Q
g DDgBE 834 886 838
© 02 -
(1 /
OD 1 1 1 1 L
875 900 925 950 975
Wavelength (nm)
850
ss5] Uniformité ;
840, a

E 0.?‘%\[]\“\ Longueur d'onde Ias/evalsée (nm)

_ O o— _
835+ ]
830 : : :

0 10 15 20 25 26

Distance du centre de la plaquette 2" (mm)



Réflectométrie « spectrale»

Source de lumiére blanche + spectromeétre + barrette CCD

Couplage avec un pyromeétre

Fibsr_a )

Lenses W-Lamp
Spectrograph Fiber CE -
....... .-.-| J q
OMA Detector Exhaust
Rotating Disk Reactor
Ij—] Fiber

pc — B/
| ————,

Pyrometer

Suivi de la croissance d’un miroir

| 7900 |
cooldown
=1
o
E
= 15 stacks
| AlAs/AlGaAs
0 —- GaAs buffer

385 wavelength (nm) 995

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

In Situ Spectral Reflectance Monitoring of IlI-V Epitaxy
K.P. KILLEEN and W.G. BREILAND

Journal of Electronic Materials, Vol. 23, No. 2, 1994
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Analyse a posteriori de VCSELs ayant des
spectres similaires

Reflectivity

'Sar'nPI? A:' _ -Sar'n;')l? B:' VCSE LS 650” m

L T T T T T T T T T T T

a) Sample A: b) Sample B:

Energy / eV
200 195 190 185 180 175 170 165 160

Energy / eV
200 195 150 185 180 175 170 165 160

P N N N N T A AN Y NN N Y a b a2 o 0 3 3 a0 oa s a1 4 1 0
620 640 660 680 620 640 660 680 . = cavity
Wavelength / nm (b) Wavelength / nm E E 10000
= =
-=-- Sample A
I 435
0.15 Sample B nsﬁDi:R
z s
E 430
g |
8 o0 {25 §
5 g
g 1 ©
o 420 2
Z 0.0 !
o 620 640 660 680 700 720 740 760 620 640 660 BS0 700 720 740 760
115 Wavelength / nm Wavelength / nm
0.00 —marnar U S PPN
1 2 3 4 5 6 7
M. Zorn et al. | Journal of Crystal Growth 235 (2002 ) 25-34

Current / mA
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Plan

* Améliorations/ Mesures complémentaires

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



Ameélioration de la précision de mesure :
normalisation et analyse dans ['UV

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

R _ R = Précision : 0.2%

Rref B RGaAs

Ranalyse =
J-T. Zettler et al. [ Journal of Crystal Growth 195 (1998) 151162

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

layer pair as measured layer pair simulated
102 F 1 L B T N T ¥ T L | B T T 1.02 pr T T T . T ' T ! T, T i
I nte rfa Ce I AIU SGEI].SAS : AMS : A'IE.SGE'Dﬁ'As Alﬂﬂea{l SAS .E: AIAE E AIU SGaE-.B'nE
Fra 700G | [1- 700°C :
abrupte
1.00 5 1.00
I : :
o 3
€ 0.98 T 098
Interface | mese
graduelle V" Mesure i i\/ Simulation @
096 F grading grading - 0.96 |- grading grading -
\ { { i L i H | i 1 i L i L ol i 1 i i 1 i 1 i 1 i 'l i L i 1 n 1
1250 1300 1350 1400 1450 1500 1550 1250 1300 1350 1400 1450 1500 1550
Time /s Time/s

Atténuation et élargissement des pics

M. Lorn et al. [ Journal of Crystal Growth 235 (2002 ) 25—34
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Mesure normalisée a 310nm
Extraction de |la rugosité des couches

R/RGaAs

R"RGaAs

1.05

1.00

0.95

1.05 -

1.00

0.95

(a) n:DBR with abrupt interfaces E=4.0eV, T=770°C

¥ T
e as measured
---- without roughness
—— with roughness

(b) p:DBR with graded interfaces E=4.0eV, T=770°C

¢ as measured
-===without roughness
—— with roughness

Wty B W I Y R Y B U W O

11500 12000 12500

time/s

Ao\ >
k= Roexp (‘ T)

Extraction de la rugosité a £0.1nm
Tendances en bon accord avec
mesures AFM

4 1 1 1 1 1 1 T 1 1 1 1
3k i
£
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P
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z |
wogL ! ]
1
n:DBR i p:DBR
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DBR pairs

K. Haberland et al. | Journal of Crystal Growth 248 (2003 ) 194—200
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Mesure de la température du substrat

* Croissance d’'une couche AlAs sur GaAs

reflected light

I/
VZL 200nm GaAs
V‘.".“

50nm AlAs

GaAs buffer

* Mesure de la valeur de R/Rg ,,@1°" min
(@~410nm) (meilleure sensibilité a AT)

Courbe calibration T / Précision : +5K

Rq : Sensible a I'état de surface
* Mesure de x,, (si T connue)

* précision = 1% si x,>40%
* précision = 3% si x,<40%

K. Haberland et al. | Journal of Crystal Growth 240 (2002) 87-97

[RIRG 1™

(a) GaAs AlAs

1.25

2.67eV

1.00
&I_]
®
§ 0.75
o
4
0.50
[RRqye, 1™ -
C.} 2(30 4CI)0 600
time /s
0.46 .
(b) .
045 a2 .
N
[ 3 .
044 | o | 2
-~ T
043 o .
M E=2.67eV |
0’42 1 1 1 1
450 500 550 600 650 700
true wafer temperature T/ °C
Tyater =341°C + 3144,5°C
X ([RII.'"JRC}&AF,]HHH ()52())
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Réflectomeétrie spectrale normalisée + .
mesure Tq,, pour contréle production VCSELs -

JENOPTIK

MOCVD VCSELs 940nm, réacteur planétaire 12 wafers 4"

Mesure Fit/simulation
. \ Il | - |
2 shift of cavity dip‘s wavelength 2
Juring down- coolis 100% H
. . predictable for a given structure :
ST | — — ¥ [ —— —
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— - — ——— —';
——— ————
e - e ——
——— e
p— —— - e ——-"
e e —
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Measured data c— L fitted/simulateddata s === =

P

* Monitoring résonances par réflectométrie spectrale

Mesure Tg,, a A=405nm

»
[
down-coeling :- \15 C;j g (%' E;);
Tt T ; B i . & _.E——-‘I—,-\.Q:M

upper DBR

Cavity with MQWs

H03 Wafers #01-#12, center of wafer

lower DBR @

i"._"'- . L

= . ., %g

o R

EI - . £ '

E .
GaAs substrate 1K I

931 933 935 937 939 941

RT VCSEL emission wavelength {nm)

* Corrélation entre Ty, extrapolée du signal R@405nm et

longueur d’onde d’émission des 12 VCSELs

M. Zorn et al, VCSEL Day 2017, Cardiff,
M. Zorn et al, VCSEL Day 2018, Ulm 33



Exemple d’equipements commerciaux

Epi R : Pyrométrie + réflectométrie spectrale normalisée : NIR
(500-1000nm) et UV (300-770nm)
Epi TT : Pyrométrie + réflectance a 3 longueurs d’onde
* 950nm : correction de I'émissivité, mesure de vitesse NIR
* 633nm : mesure de vitesse visible

 405nm : MQW, rugosité

Epi RAS : Réflectance spectrale + RAS de 280 a 800nm
Epi RAS TT : combinaison epi TT+ epi RAS

&
Substrate P Reflectance: Wafer B
growth rate & | curvature | surface tem- Product family Package
morphology perature
Transparent: v v EpiTT Standard
GaN on sap- : =
phire, SiC v o EpiCurve® TT Advanced
v v v Pyro 400 & EpiTT Premium
v v v v Pyro 400 & EpiCurve® TT Premium
Opaque: v v EpiTT Standard
GaN on Si, -
-Vs on ll-Vs v v v EpiCurve® TT Advanced
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Spectroscopie de Reflectance Différentielle (RDS)
ou Spectroscopie de Reflectance Anisotrope (RAS)

Ve [110] @
[110] ~10nm

] d~1nm
ri
&, -
’ normalized

i i blue-UV
- GaAs reflectance
: : ' : VIS-NIR

2 3 4 S
photon energy [eV] reflectance

=

—
[~
o

light penetration
depth [nm]
>

-
[=]
(=3
o

RDS/RAS : mesure de l'anisotropie de la

réflectivité en surface
Sensible a la composition des

monocouches en surface

D.E. Aspnes, JVST 6 (1988)
J-T. Zettler et al. [ Journal of Crystal Growth 195 (1998) 151162

* Montage expérimental : Toc (101 [110]
/:5

Monochromator
Detector

~45°

N A
229,
i Sample

ok
Viewport AR Ri0] =R T1o0] i 5

Xe-Lamp
- M. Pristovsek and W. Richert, Chapter 3 in “Semiconductor
Nanostructures”, Edited by Dieter Bimberg. Berlin: Springer, 2008) 35



Mesure RAS sur llI-V : Stocechiométrie et niveau de
dopage

. ® : 17 3 (ci
* Type de reconstruction de Niveaux de dopage >10'//cm? (si
surface T et stcechiométrie connus)
Wavelength / nm .
c(4x4) a(2x4) . Si
Jg‘ 2 X " As:Ga=0.5:1.0 5 800 600 500 400 300
. - i p T v - v T
= L ! 10— 3r :ﬂxlossGalMsAs | I I — 1107 ]
2y 2F 4 ] — i T=770°C — L
g » et » 'E n:Si-Doping —
I_L v 2 - —
+ ~
5 1 =
:.:j Rl /]
|_E ﬂ E 0 | =7 _
p2(2x4) s (2x8) = . ! . !
As0az050080 o . As0a=033075, 2 ° 4 °
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: : 55 8.8 i e P -
: 1 S| eca photon energy [eV] : ° - = T=770C P .. ----5"10"
' ' =] oas : }i‘i : Al 5 _p:C-Daping - 210" _
E ®dt@o , [T10] P e "‘Y's '
Fig. 2. RAS spectra of reconstructed GaAs (00 1) surfaces. 2T i
E 0 B 1 1 1 1 A
J-T. Zettler et al. | Journal of Crystal Growth 195 (1998) 151162 > 3 4 5
(b) Energy / eV

M. Zorn et al. | Journal of Crystal Growth 235 (2002 ) 25-34



Monitoring de la croissance de VCSELs
visibles (650nm)

:?2 4
73
R/R RAS |
GaAs s 5
704nm 310nm =l
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Contact Layer T | ; T=770°C |
o cavity 3= 310 nm
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M. Zorn et al. | Journal of Crystal Growth 248 (2003) 186—193
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RAS sur VCSELs a boites quantiques

O_nu!uuuu

-.| |-t

Ing 15Gag gsAs
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GaAs
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o
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b
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5 -2 |r'|c| 5G30_5A5
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o -3 i
o
-4 4
o b b e by b e by e b
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Time (s)
Fig. 1. RAS transients recorded at 2.6eV during deposition of

InGaAs/GaAs layers with varied In composition at 485 °C.

U W. Pohl et al. | Journal of Crystal Growth 272 (2004) 143147
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Fig. 5. Reflectance spectra recorded in-situ at 700°C and 20 °C,
light grey curve: ex-situ measurement.
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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 I’'UV de l'anisotropie de R en surface : type de
reconstruction, niveau moyen de dopage, suivi de puits ou de boites
guantiques, ...

* Dans tous les cas, indices et température doivent étre 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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