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Analyse combinée XRR-GIXRF à SOLEIL 
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• Les techniques XRR (“X-Ray Reflectivity”) et GIXRF (“Grazing Incidence X-Ray Fluorescence”) permettent de caractériser les propriétés aux interfaces et en

profondeur de matériaux déposés en couches très minces (épaisseur, rugosité, composition). CASTOR est un goniomètre développé en collaboration avec la

Physikalisch-Technische Bundesanstalt (PTB) et l’Université technique de Berlin (TUB) dédié à ces techniques et consiste en une chambre à vide contenant un

manipulateur 7 axes. Il est installé au synchrotron SOLEIL sur la ligne METROLOGIE.

• Les analyses XRR ou GIXRF ou en combinaison sont des techniques non destructive adaptées aux applications couches minces (photovoltaïque,

microélectronique,…).

CASTOR installé sur XDURS

Manipulateur 7 axes

TZ2 : 110 mm

TZ1: ± 55 mm
TS1: ± 55 mm

TX1: 110 mm

RX1: 350°

Rϴ1

Rϴ2

Échantillons

La ligne METROLOGIE (aimant de courbure) à SOLEIL dispose de 

2 branches opérant simultanément et délivrant un faisceau de 

photons monochromatiques :

• de 45 eV à 1,9 keV  “X-UV”, 3 réseaux VLS  

• de 3 keV à 35 keV  “XDURS”, 2 cristaux Si(111)

• Filtres et fentes ajustables

CASTOR (“Chambre d’Analyse Spectrométrique en Transmission

Ou en Réflexion”) :

• Une chambre à vide (10-6 hPa)

• Manipulateur 7 axes (3 rotations et 4 translations)

• Châssis 3 axes

• Jusqu’à 4 photodiodes (étalonnées en rendement)

• Spectromètre X (SDD) étalonné en rendement

• Module de chauffage des échantillons jusqu’à 300°C

• Contrôle par logiciel dédié LabVIEW® (acquisitions à pas

variables, résultats au format ASCII)

Goniomètre CASTOR

Exemple de résultat

Analyse combinée XRR-GIXRF (sans référence)

• Θ de 0 à quelques degrés

• Analyse par IMD, LEPTOS, …

• Modèle de Parratt (L. G. Parratt, Phys. Rev., vol. 95, no. 2, p.359, 1954)

• Indices optiques (δ, β)

Remerciements : SOLEIL, P. Mercère et P. da Silva de la ligne Métrologie, projet européen EMPIR HyMet.

Module chauffant

Porte-échantillons

4 échantillons (C/TiN, C/WN, C/TixW1-xN, C/TiyW1-yN) réalisés par PVD, épaisseur ~10 nm, capping C ~10 nm

θ

photodiode

θ

Spectromètre (SDD)

L’analyse XRR L’analyse GIXRF

• Un angle = un spectre XRF

• Analyse des spectres XRF par PyMCA (V.A. Solé et al., Spectrochimica Acta B,

62, 63-68 (2007), COLEGRAM (Ruellan, H. et al., Nuclear Instruments &

Methods In Physics Research A, 369, 651-656 (1996))

• Paramètres atomiques (μ, τ, ω), géométrie faisceau

• Analyse combinée par Jgixa (D. Ingerle et al., Spectrochimica Acta Part B: Atomic Spectroscopy 118 (2016) 20- 28)

• Mathematica®

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0 5.5 6.0 6.5 7.0

1E-14

1E-13

1E-12

1E-11

1E-10

1E-9

1E-8

1E-7

Ir
 (

A
) 

@
 6

 k
e

V

Angle (°)

Ti Kα

W Lα

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0

0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

16000

18000

20000

22000

24000

T
it

an
e 

(K


)

Angle (°)

 Titane

0

50000

100000

150000

200000 Tungstène

T
u
n
g
st

èn
e 

(L


)

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0

0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

16000

18000

20000

22000

24000

T
it

an
e 

(K


)

Angle (°)

 Titane

0

50000

100000

150000

200000 Tungstène

T
u
n
g
st

èn
e 

(L


)

0 1 2 3 4 5 6 7
1E-14

1E-13

1E-12

1E-11

1E-10

1E-9

1E-8

1E-7

Ir
 (

A
) 

@
 6

 k
e

V

Angle (°)
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5

1E-14

1E-13

1E-12

1E-11

1E-10

1E-9

1E-8

1E-7

Ir
 (

A
) 

@
 6

 k
e

V

Angle (°)

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5

0

50000

100000

150000

200000

250000

T
u
n
g
st

èn
e 

(L


)

Angle (°)

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0

0

50000

100000

150000

200000

250000

300000

T
it

an
e 

(K


)

Angle (°)

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5

1E-14

1E-13

1E-12

1E-11

1E-10

1E-9

1E-8

1E-7

Ir
 (

A
) 

@
 6

 k
e

V

Angle (°)
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5

1E-13

1E-12

1E-11

1E-10

1E-9

1E-8

1E-7

Ir
 (

A
) 

@
 6

 k
e

V

Angle (°)

C0,996Ti0,004

d = 12,2 nm ρ = 1,81 g.cm-3 σ = 0,41 nm 

Ti0,593N0,407  

d = 9,48 nm ρ = 4,52 g.cm-3 σ = 0,50 nm 

Si0,539O0,461  

d = 3,89 nm ρ = 2,37 g.cm-3 σ = 0,15 nm 

C0,999W0,001

d = 10,5 nm ρ = 1,56 g.cm-3 σ = 0,83 nm 

W0,451N0,549  

d = 9,55 nm ρ = 17,2 g.cm-3 σ = 0,44 nm 

Si0,548O0,452  

d = 3,89 nm ρ = 2,33 g.cm-3 σ = 0,22 nm 

C0,992W0,001Ti0,007

d = 11,9 nm ρ = 1,82 g.cm-3 σ = 0,46 nm 

Ti0,086W0,433N0,481  

d = 9,40 nm ρ = 14,0 g.cm-3 σ = 0,39 nm 

Si0,606O0,394  

d = 3,53 nm ρ = 2,17 g.cm-3 σ = 0,19 nm 

C0,980W0,001Ti0,019

d = 10,1 nm ρ = 1,59 g.cm-3 σ = 0,68 nm 

Ti0,139W0,119N0,742  

d = 9,74 nm ρ = 11,6 g.cm-3 σ = 0,50 nm 

Si0,625O0,375  

d = 3,92 nm ρ = 2,31 g.cm-3 σ = 0,31 nm 


