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L'émission de rayons X induite par protons (PIXE) combinée a la diffraction de Kossel est
développée comme méthode de caractérisation structurale non-destructive de couches minces
d’épaisseur nanométrique. Cette méthode consiste a mesurer en fonction de I'angle de détection
(grazing exit) I'intensité d’une ou plusieurs émissions X caractéristiques d’éléments présents dans un
empilement de couches minces. Ici, I'empilement est choisi de sorte qu’il se comporte comme un
guide d’onde planaire, c’est-a-dire que dans une certaine gamme angulaire des interférences
constructives se développent, conduisant a la variation en profondeur l'intensité du champ
électrique associée a la radiation émise. La mesure PIXE-Kossel menée autour de la gamme angulaire
du guide d’onde permet d’obtenir une information sensible en profondeur et ainsi de remonter a la
structure I'empilement en particulier de ses interfaces.

La méthode PIXE-Kossel est reliée aux méthodes basées sur I'observation d’intensités
d’émissions en mode d’onde stationnaire dans des empilements périodiques [1]. Nous montrons ici
gu’elle peut se généraliser a des systemes non-périodiques de couches minces, pourvu qu’un
systeme de guide d’ondes puisse étre créé a l'intérieur de la structure. Nous montrons aussi que
I’emploi d’'une caméra a rayons X a dispersion d'énergie permet de mesurer l'intensité des émissions
X en fonction de l'angle de détection, que nous appelons courbe de Kossel, avec un dispositif
expérimental simple ne nécessitant aucun mouvement mécanique, Fig. 1.

La méthode est appliquée a I'étude d’'un empilement Pt/Fe/Pt déposé par pulvérisation
magnétron sur un substrat de silicium [2]. Les épaisseurs visées des couches étaient comprises entre
4 et 10 nm et choisies de sorte qu’un systeme de guide d’onde puisse se développer aux énergies de
photon des émissions caractéristiques Fe K et Pt L, Fig. 2. Un faisceau de protons de 1,6 MeV généré
par l'accélérateur Van de Graaff de la plateforme SAFIR (Systéme d'analyse par Faisceaux d'ions
Rapides) a été utilisé pour produire I'ionisation des atomes de I’échantillon. Une caméra CCD ANDOR
iKon-M a dispersion d'énergie, 1024 x 1024 pixels de 13 x 13 um, a été utilisée pour enregistrer les
émissions de rayons X générées. Cette caméra CCD produit un spectre de rayons X en chacun de ses
pixels. Dans notre cas, chagque colonne de pixels correspond a un angle de détection, Fig. 1.

Nous montrons sur la figure 3 les courbes de Kossel obtenues aux énergies des émissions
Fe K et PtL ainsi que leurs simulations. De fortes variations des intensités sont observées dans la
gamme dans la gamme angulaire ou le guidage d’onde prend place, avec un maximum vers 0.6° et
0.4° aux énergies des émissions Fe K et PtL respectivement, en accord avec les distributions
d’intensité du champ électrique montrées en Fig. 2. Si I'empilement congu initialement, une tri-
couche, est choisi pour simuler les courbes, I'accord est moins bon que si un composé PtgoFes; épais
d’environ 1,5 nm est considéré aux interfaces Pt-sur-Fe et Fe-sur-Pt. Un tel composé est attendu
dans le systéme Pt-Fe [3]. Les mesures de réflectivité X, sensibles a la structure de I'empilement, ne
donnent pas de différence claire entre les types de structures, tri-couche avec ou sans composé
interfacial. L'ajout de l'information élémentaire, apportée par PIXE-Kossel, permet d’apporter une
description réaliste de I'empilement de couches minces d’épaisseur nanométrique.
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Figure 1. Schema d’une expérience PIXE-Kossel.
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Figure 2. Simulation de la distribution angulaire et en profondeur du champ électrique dans un empilement
Pt/Fe/Pt aux énergies des émissions (a) Fe Ka (6403 eV) et (b) Pt La (9442 eV). La surintensité dans la couche de
fer démontre I'effet du guidage d’onde a 0.6° (a) ou 0.4° (b).
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Figure 3. Comparaison des corubes de Kossel expérimentales (lignes bleues) et simulées aux énergies des
émissions Fe Ka (gauche) et Pt La (droite) dans I'empilement Pt/Fe/Pt montré en Fig. 1. Les simulations sont
effectuées soit avec les parametres (épaisseur et nombre de couches) de I'empilement définis lors de la
conception du guide d’onde (courbes noires), soit en considérant un composé interfacial FePt (courbes rouges).
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