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Le Vide, les Couches Minces, 216, Mars-Avril 1983

APPLICATION DE LA REFLEXION DES RAYONS X A L'ETUDE DES SURFACES : REFLEXAFS

L. Bosio, R. Cortés, A. Defrain et P. Gomes Da Costa

G.R.4 C.N.R.S5. Tour 22. 4 place Jussieu, 75230 Paris Cedex 05. France

Abstract ;

The specular reflectivity of X-rays at sufficiently small glancing an-
gles is absorption coefficient dependent so that the EXAFS technique can be
used to study the surface structure. We show that X-ray reflectivity exten—
ded fine structure (Ref1EXAFS) on iron may be used to determine structural
parameters for both substrates and oxided overlayers.

L'étude des propriétés des surfaces et de 1'adsorption a considérable-
ment progressé grice aux techniques spectroscopiques et 3 la diffraction des
électrons lents. Depuis peu [1] on assiste & 1l'application de 1'EXAFS (struc-
ture fine d'absorption X} dans ce domaine de recherche : outre les données
physico-chimiques que 1'on peut d&duire des caractéristiques de la courbe
d'absorption au voisinage du seuil Eo (position et allure), la spécificité
de 1'EXAFS est de fournir des informations sur 1'ordre local autour de 1'ato-
me absorbant.

L'EXAFS de transmission n'est pas adaptée 3 1'&tude des surfaces ; par
contre, on peut mesurer les modulations de 1'absorption & partir de la fluo-
rescence X [2] ou des photoélectrons diffusés par la surface [3]. On peut
aussi mettre & profit la réflexion des rayons X lorsque 1'incidence est ra-
sante : c'est cette technique de ReflEXAFS [4,5] que nous avons développée
pour &tudier les interfaces. ! _

On sait que dans le domaine spectral des rayons X, 1'indice de réfrac-
tion des matériaux condensés est tr@s légdrement inférieur 3 | et peut s'Geri-
ren=1-06~if ; B est relié au coefficient d'absorption et § dépend essen- )
tiellement de la densité& du matériau. Le faisceau incident se réfléchit pres-—
que totalement si 1'angle d'attaque 8 de la surface plane irradiée reste
inférieur ou &gal & 1l'angle critique . =V2 4 ; dans ce cas la profondeur de
pénétration du rayonnement est faible (encart fig. 1). Pour &tudier la sur-
face on se trouve devant deux alternatives
— ou se placer & énergie E constante des photons X incidents pour faire 1'é-
tude de la courbe de réflectivité R = f ( B)| E qui, par 1l'intermédiaire de
§ et B, permet d'avoir des informations sur le profil iomique et les rugosi-
tés de surface [6],

— ou se mettre dans des conditions telles que la profondeur de pénétration
soit suffisamment faible pour &tudier, & partir de R = f (E)IB , les proprié-
tés structurales de surface en faisant varier 1'énergie E des photons inci-
dents [7].

Nous avons r&alisé un dispositif expérimental permettant de déterminer
R=f(E )|@ pour des angles d'attaque 8§ variant de O & quelques milliradians.
Selon l'angle O choisi, il est possible de faire varier la profondeur de pé-
nétration du rayonnement et de déterminer les modulations EXAFS X k) corres—
pondantes, k &tant 1i& & 1'énergie par la relation k = [ (E-Eo) 2m/ K2 ]'/2.
C'est ce que montre la fig. | sur laquelle sont comparés les modulations
EXAFS d'un Echantillon &talon de fer étudié en transmission (fig. 1A) et les
spectres ReflEXAFS obtenus sur un dépdt de fer réalis& sous vide sur un subs-
trat de verre (Fig. 1B}, ce dépSt &tant ensuite oxydé superficiellement
(Fig. 10). .

Cette étude a &té réalis@e au moyen de 1'8quipement EXAFS de la ligne 2
du L.U.R.E.., Les auteurs remercient le personnel du Laboratnire de 1'Accdlé-
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rateur Lin8aire d'Orsay pour la fourniture du rayonnement synchrotron &mis
par 1l'anneau de stockage D.C.I.

Fig. | :

Q; ! EXAFS on Fe.

& : transmission experiment for
reference. ] R

B : ReflEXAFS for a 1000 A thiclk
film of iron deposited on a
glass substrate, at two glancing
incidences ; the curves are
quite similar to the reference
curve of pure irom (fig. A).

C : The EXAFS spectra obtained
from the same iron film after
oxidation by heating at 200°C.
After data reduction, it is
found in the real space that the
signals related to the oxided
overlayers are more evident at
the smaller glancing angle.
Insert : In the case of iron,
for E = 7400 eV, calculated pe-
netration depth Zl/eat which the
intensity is reduced to l/e.
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