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рефлектометрии, в комплекс методов были вклю­
чены рентгеновская рефрактометрия и диффузное 
рассеяние рентгеновского излучения (рис.2).

Использование острофокусного источника 
позволяет исследовать рефракцию рентгенов­
ского излучения в тонкопленочных структурах, 
напрямую рассчитать показатель его преломле­
ния и, следовательно, получить информацию 
о распределении плотности материала. Для уточ­
нения параметров шероховатостей границ раз­
дела используется метод диффузного рассеяния 
рентгеновского излучения. Все это позволяет 

разрешить неоднозначности типа "плотность-
шероховатость" при решении обратных задач 
и получить однозначные результаты измерений 
размерных параметров твердотельных много­
слойных наноструктур.

Особое внимание также уделено корректно­
сти решения обратных задач. Проводится регу­
ляризация (сглаживание и т.д.) эксперименталь­
ных данных с тем, чтобы уменьшить погрешность 
при работе с отношением сигналов на двух длинах 
волн. Затем для поиска глобального экстремума 
функционала невязки при подгонке теоретической 
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Рис.3. Рентгеновские рефлектограммы на двух длинах волн λ(CuKα) = 0,154 нм и λ(CuKβ) = 0,139 нм (а) и кривые диффузно-
го рассеяния (b) для диффузионно-барьерной структуры TiN/Ti/SiO2 на кремнии
Fig.3. X-ray reflectograms for two wavelengths λ(CuKα) = 0,154 nm and λ(CuKβ) = 0,139 nm (a) and diffuse scattering curves (b) for the 
diffusion-barrier structure of TiN/Ti/SiO2 on silicon
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Рис.2. Схема рентгенооптических измерений многослойных структур
Fig.2. The scheme of the X-ray optical measurements of multilayer structures
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и экспериментальных кривых применяются 
хорошо зарекомендовавшие себя стохастические 
алгоритмы: генетический алгоритм и алгоритм 
"пчел" [6].

Для повышения производительности исполь­
зуется параллельная обработка экспериментальных 

данных на графических процессорах [7]. Данная тех­
нология позволяет сократить время расчета на два 
порядка и, таким образом, использовать рентгено­
оптические методы непосредственно для контроля 
роста многослойных структур в ходе технологиче­
ского процесса.

of layered nanostructures. To 
increase the intensity of X-ray 
beams can be effectively applied 
refractive and mirror focusing 
optics. Furthermore, the capac­
ities of the equipment allows 
to precisely measure the qual­
ity of the optics used. Studies 
of the characteristics of peri­
odic multilayer X-ray mirrors 
were performed in collaboration 
with the Institute for Physics of 
Microstructures RAS.

Measurement of multilayer 
thin-film nanostructures
The developed comprehensive 
approach to the measurement 

of multilayer thin-film nano­
structures primarily provides 
u n a m b i g u o u s  a n d  r e l i a b l e 
results through the use of com­
plementary research methods, 
which are based on different 
physical principles and allow 
to resolve any ambiguity in the 
solution of inverse problems. 
Currently a full technological 
cycle of production of nanoelec­
tronic devices, in particular in 
the transition to a design rules 
of about 90 nm or less, requires 
solving problems of measure­
ment of manufactured struc­
tures. Difficulties are caused 
by insufficient informational 

capabilities of standard tech­
niques and ambiguity of models, 
and also by incorrect assump­
tions about the structure and 
comp o s it ion of  t he  c reate d 
objects.

The X-ray reflectometry used 
in the measuring system is a 
standard for the study of multi­
layer thin-film structures, how­
ever, the analysis only of the 
specular component of the X-ray 
reflection doesn’t allow to sep­
arate the contributions to the 
waveform from the density gra­
dient of material of layers and 
from the roughness and irreg­
ularities of the interfaces. In 
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Рис.4. Относительная рентгеновская рефлектограмма (а) и ПЭМ-изображение (б) диффузионно-барьерной структу-
ры TiN/Ti/SiO2 на кремнии. Слой TiN состоит из трех подслоев: TiNOx(2,0 нм) / TiN поликристаллический (2,5 нм) / TiN 
аморфный (1,4 нм). Среднеквадратичные шероховатости границ раздела σ = 0,4–0,7 нм
Fig.4. Relative X-ray reflectogram (a) and TEM image (b) of diffusion-barrier structure of TiN/Ti/SiO2 on silicon. TiN layer consists of three 
sublayers: TiNOx(2.0 nm) / TiN polycrystalline (2.5 nm) / amorphous TiN (1.4 nm). The RMS roughness of the interface σ = 0.4–0.7 nm
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На рис.3–6 приведены результаты комплекс­
ного анализа тонкопленочных структур, полу­
ченных при технологическом процессе с проект­
ными нормами 180 нм: диффузионно-барьерные 
слои TiN (5 нм) / Ti (10 нм) / SiO2 (15 нм) / Si; пленки 
пористых low-k-диэлектриков SiCN (90 нм) / SiOC 
(180 нм) / Si [8]. Решались задачи по идентификации 
и расчету параметров неучтенных слоев, формиру­
ющихся при протекании технологических процес­
сов, выполнена корректировка данных контрольных 

измерений (спектральная эллипсометрия и др.). 
Для подтверждения результатов рефлектометрии 
использовались данные просвечивающей электрон­
ной микроскопии.

Метод двухволновой рентгеновской рефлектоме­
трии высокоэффективен при исследовании слабо­
возмущенных (по плотности) слоистых структур, 
в частности, полученных ионной имплантацией [9]. 

this regard, along with the rel­
ative reflectometry in a complex 
of methods were included X-ray 
refractometry and diffuse X-ray 
scattering (fig.2).

Using of fine-focusing X-ray 
source al lows to investigate 
the X-ray refraction in thin-
film structures, to calculate 
the index of refraction and, 
therefore, to obtain informa­
tion about the density distri­
bution of the material. To clar­
ify the roughness parameters of 
interfaces the diffuse X-ray scat­
tering is used. All this helps to 
resolve ambiguities of “den­
sity-roughness” in the solution 

of  inverse problem s a nd to 
obtain unambiguous results 
of measurements of dimen­
sions of multi-layer solid-state 
nanostructures.

Sp e c i a l  at t e nt ion  i s  a l s o 
paid to the correctness of the 
solution of inverse problems. 
Regularization (smoothing, etc.) 
of experimental data in order to 
reduce an error when working 
with the ratio of the signals at 
the two wavelengths. Then to 
find the global extremum of the 
residual functional when fitting 
the theoretical and experimen­
tal curves are used well-estab­
lished stochastic algorithms: 

genetic algorithm and bees algo­
rithm [6].

To improve performance, par­
allel processing of experimen­
tal data on GPUs [7] is used. This 
technology allows to reduce the 
computation time by two orders 
of magnitude and, thus, to use 
X-ray methods directly to control 
the growth of multilayer struc­
tures during the manufacturing 
process.

Fig.3–6 shows the results of a 
comprehensive analysis of thin-
film structures obtained by the 
process with a design rule of 
180 nm: a diffusion-barrier lay­
ers TiN (5 nm) / Ti (10 nm) / SiO2 
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Рис.5. Рентгеновские рефлектограммы пористых low-k-
слоев SiCN / SiOC / Si. Толщина SiCN – 90 нм, SiOC – 180 нм
Fig.5. X-ray reflectograms of porous low-k layer SiCN / SiOC / Si. 
The thickness of the SiCN – 90 nm, SiOC – 180 nm
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Рис.6. Угловые диаграммы интенсивности преломленно-
го излучения от образцов SiCN / SiOC / Si. Рефракционные 
пики: A1,2 – SiCN (ρ = 1,56 г/см3), B1,2 – SiOC (ρ = 2,27 г/см3)
Fig.6. Angular diagrams of the intensity of the refracted radia-
tion from samples SiCN / SiOC / Si. Refractive peaks: A1,2 – SiCN 
(ρ = 1,56 g/cm3), B1,2 – SiOC (ρ = 2.27 g/cm3)
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На рис.7–8 представлены рефлектограммы кремние­
вых подложек, имплантированных ионами фтора. 
Вместо экспоненциально ниспадающей стандарт­
ной кривой рефлектометрии (рис.7) на относитель­
ной рефлектограмме (рис.8) получена удобная для 
математической обработки слабоизменяющаяся 
функция с выраженными экстремумами в области 

углов зеркального отражения 2θ<1°, для которой 
можно наблюдать радикальное проявление контра­
ста интенсивности полезного сигнала.

Конкурентные преимущества
Представленная концепция обеспечивает конку­
рентные преимущества на рынке исследователь­
ского научного оборудования. Ее отличает, в пер­
вую очередь, универсальность и простота конструк­
ции, обеспечивающие высокую безопасность, 
ремонтопригодность, легкость модернизации, 
низкие себестоимость и стоимость эксплуатации. 
Взаимосвязанный комплекс методов для конкрет­
ных измерительных задач твердотельной техноло­
гии обуславливает достоверность и однозначность 
полученных результатов. Кроме того, обеспечена воз­
можность оперативной обработки эксперименталь­
ных данных для контроля хода технологического 
процесса.

Следует особо отметить использование для 
данных систем нового поколения микрофокус­
ных портативных источников. Специалистами 
Физического института РАН им.  П.Н.Лебедева 
с участием "МЭЛЗ" и "Ангстрем" разработан микро­
фокусный рентгеновский генератор нового поко­
ления XRS COMPÅCT (рис.9), который объединяет 
целый ряд инновационных решений, обеспечи­
вающих рекордные характеристики, надежность 
и широкую сферу применения. Микрофокусный 
рентгеновский генератор – автономный моноблок, 
содержащий миниатюрную рентгеновскую трубку 
и высоковольтный модуль. Благодаря уникальной 

(15 nm) / Si; porous low-k dielec­
trics films SiCN (90 nm) / SiOC 
(180 nm) / Si [8]. Problems of 
identification and calculation of 
parameters of unaccounted lay­
ers formed during technologi­
cal processes were solved, correc­
tions of measurements (spectral 
ellipsometry, etc.) were made. 
To confirm the results of the 
reflectometry transmission elec­
tron microscopy were used.

Two-wavelength X-ray reflec­
tometry method is highly effec­
tive in the study of weakly per­
turbed (by density) layered struc­
tures, in particular produced 
by ion implantation [9]. Fig.7-8 

presents the reflectograms of sil­
icon wafers implanted with flu­
orine ions. Instead of the expo­
nent ia l drop-dow n standard 
reflectometry curve (fig.7) in 
the relative reflectogram (fig.8) 
obtained convenient for math­
ematical processing function 
with pronounced extreme in 
the area of specular reflection 
angles 2θ<1° for which it is pos­
sible to observe a radical mani­
festation of the contrast of the 
intensity of desired signal. 

Competitive advantages
The presented concept provides 
a competitive advantage in the 

market of scientific research 
equipment. It is distinguished, 
in the first place, by the versa­
tility and simplicity of design 
ensuring high safety, maintain­
ability, ease of upgrading, low 
prime cost and operating cost. 
An integrated set of methods 
for specific measurement tasks 
of solid state technology deter­
mines the accuracy and cer­
tainty of the results. In addi­
tion, the possibility of rapid pro­
cessing of experimental data to 
monitor the production process 
is provided.

Of pa r t ic u l a r  note i s  t he 
use in these systems of a new 
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Рис.7. Рентгеновские рефлектограммы на двух длинах волн 
λ1 = 0,154 нм (1) и λ2 = 0,139 нм (2) F+-имплантированного 
образца, доза облучения 9,25∙1015 см-2, энергия 40 кэВ
Fig.7. X-ray reflectograms for two wavelengths λ1 = 0,154 nm (1) 
and λ2 = 0,139 nm (2) of F+-implanted sample, the radiation dose 
of 9.25∙1015 cm-2, energy of 40 Kev
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generation of portable micro­
focus X-ray sources. Specialists 
of LPI RAS involving MELZ and 
Angstrem developed microfo­
cus X-ray generator of new gen­
eration XR S COMPÅCT (fig.9), 
which brings together a num­
ber of innovative solutions that 
provide record-break ing per­
formance, reliability and wide 
scope of application. Microfocus 
X-ray generator is a standalone 
device, containing a minia­
ture X-ray tube and high-voltage 
module. Thanks to the unique 
two-stage electrostatic focusing 
system and built-in high volt­
age control circuit, the focus 

двухступенчатой системе электростатической фоку­
сировки и встроенной схеме управления высоким 
напряжением достигается размер фокуса не более 
30 мкм. Запатентованная конструкция анодного 
блока с прозрачной подложкой из монокристалличе­
ского алмаза обеспечивает одновременную генера­
цию потоков рентгеновского и оптического излуче­
ний. Это позволяет визуализировать рентгеновский 
пучок, что значительно повышает безопасность 
работы с источником и облегчает юстировку изме­
рительной схемы. Применение прозрачной алмаз­
ной анодной подложки также обеспечивает макси­
мальную яркость рентгеновского фокуса.

Высокая стабильность положения и малый раз­
мер фокусного пятна дают возможность эффективно 
использовать фокусирующую рентгеновскую оптику, 
включая изогнутые рентгеновские зеркала и поли­
капиллярные линзы. Применение микрофокус­
ного источника с зеркальной параболической опти­
кой позволяет формировать параксиальные моно­
хроматические рентгеновские пучки с расходимо­
стью ~1 мрад и интенсивностью более 107 фотон/с. 

В конструкции компактного источника (рис.10) 
применяется воздушная система охлаждения 
и анод трансмиссионного типа. Анод представ­
ляет собой оптически активированную алмаз­
ную подложку с нанесенной металлической плен­
кой, в которой возбуждается рентгеновское излуче­
ние. Система позволяет проводить рентгенострук­
турные измерения кристаллов и поликристал­
лов и создавать настольные и мобильные модели 
дифрактометров, рефлектометров и элементных 

анализаторов, встроенных, в том числе, в произ­
водственное оборудование для контроля роста фор­
мируемых структур в реальном времени. Высокая 
яркость рентгеновского источника может быть 
использована в процессах глубокой литографии 
и гальванопластики (LIGA), востребованных для 
создания МЭМС.
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Рис.8. Относительная рентгеновская рефлектограмма 
F+-имплантированного образца. Проявление "скрытых" 
осцилляций в области малых углов 2θ<1°
Fig.8. Relative X-ray reflectogramfor F+-implanted sample. The 
hidden oscillations in the region of small angles 2θ<1°

Рис.9. Рентгеновский генератор XRS COMPÅCT
Fig.9. X-ray generator XRS COMPÅCT
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size less than 30 μm is achieved. 
The patented design of the anode 
block with a transparent sub­
strate of single-crystal diamond 
provides simultaneous genera­
tion of X-ray and optical radia­
tion. It allows visualization of 
the X-ray beam, which greatly 
increases the safety of the source 
and facilitates the adjustment of 
the measuring circuit. The use 
of transparent diamond anode 
substrate also provides the max­
imum brightness of the X-ray 
focus.

The high position stability 
and small focal spot size allow 
effectively to use the focusing 

X-ray optics, including curved 
X-ray mirrors and polycapillary 
lenses. The use of microfocus 
source with a parabolic mirror 
optics allows to create a parax­
ial monochromatic X-ray beams 
with a divergence of ~1 mrad 
and intensity more than 107 
photon/s.

In the design of a compact 
source (fig.10) is used air cool­
ing system and transmission 
type anode. The anode is an 
optically activated diamond sub­
strate coated with a metal film, 
in which X-rays are excited. The 
system a l lows X-ray diffrac­
tion measurements of crystals 

and polycrystals and creation 
of desktop and mobile models 
of diffractometers, reflectom­
eters and elemental analyzers. 
These devices can be embedded, 
including, in production equip­
ment to control the growth of 
the structures in real time. High 
brightness of X-ray source may 
be used in deep lithography and 
electroforming (LIGA) to produce 
MEMS.

Prospects for import 
substitution
Instead of a conclusion, we will 
note that the solution to the 
problem of import substitution 
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Перспективы импортозамещения
Вместо заключения отметим, что решение проб­
лемы импортозамещения применительно к рент­
геновскому оборудованию нами рассматривается 
в нескольких направлениях.

Обеспечение высокотехнологичных производств 
эффективными системами неразрушающей рент­
геновской диагностики требует расширения взаи­
модействия между научными, производственными 
и учебными организациями для решения техни­
ческих задач, внедрения новых разработок в про­
изводство и подготовки высококвалифицирован­
ных специалистов. Только комплекс этих факторов 
позволит в короткие сроки обеспечить необходи­
мый уровень интеграции для реализации заявлен­
ных целей.

По отдельным важным направлениям уже полу­
чены значимые результаты. К ним можно отнести 
создание и развитие новых рентгеновских систем на 
базе двухволновой схемы измерений и компактных 
микрофокусных рентгеновских источников нового 
поколения с алмазными анодными подложками. 
Для данных систем с учетом требований реаль­
ного высокотехнологичного производства разрабо­
тан комплекс взаимодополняющих методов иссле­
дования, а также аппаратно-программный ком­
плекс для удаленной организации измерений и экс­
прессной обработки полученных результатов, что 
является принципиальным для анализа опасных 
материалов, в том числе топливных элементов атом­
ных станций.

Представленные в данной статье разработки 
и предложения подробно обсуждались на круглом 
столе "Новое поколение микрофокусных рентгенов­
ских источников для неразрушающего контроля 
и многофункциональные системы рентгенов­
ской диагностики", организованном Физическим 

�
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�

�

�

Рис.10. Схема микрофокусного источника: 1 – электрон-
ный пучок; 2 – слой металла; 3 – алмазная подложка; 4 – со-
вмещенный фокус; 5 – фокусирующая оптика
Fig.10. Scheme of microfocus source: 1 – electron beam; 2 – metal 
layer; 3 – diamond substrate; 4 – focus; 5 – focusing optics

Контроль и измерения



69

#2 / 56 / 2015  

69

#2 / 56 / 2015  

институтом РАН им.  П.Н.Лебедева в рамках 
XIV Международной выставки "Неразрушающий 
контроль и техническая диагностика в промыш­
ленности" (17–19 февраля 2015 года, Москва). Особый 
отклик получили предложения об организации 
производств и развитии указанных рентгеновских 
систем посредством различных форм взаимодей­
ствия в рамках БРИКС и ШОС.
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as applied to X-ray equipment is 
considered in several ways.

Supplying the hi-tech indus­
tries with effective systems of 
nondestructive X-ray diagnostics 
demands expansion of interaction 
between the scientific, production 
and educational organizations for 
the solution of technical tasks, 
introduction of new developments 
and training of highly qualified 
specialists. Only the combination 
of these factors will allow in the 
short term to provide the neces­
sary level of integration to achieve 
the stated goals.

On certain important areas 
already obtained sig nificant 

results. These include the cre­
ation and development of new 
X-ray systems based on two-
wave measurement and com­
pact microfocus X-ray sources of 
new generation with diamond 
anode substrates. To meet the 
requirements of real high-tech 
production a set of complemen­
tary research methods is devel­
oped, as well as hardware and 
software for remote measure­
ments and rapid processing of 
the obtained results, which is 
crucial for the analysis of haz­
ardous mater ia l s, includ ing 
fuel elements of nuclear power 
plants.

Presented in this article devel­
opments and proposals were dis­
cussed at the roundtable “The 
new generation of microfocus 
X-ray sources for non-destruc­
t ive test ing a nd mu lt i fu nc­
tional X-ray diagnostics sys­
tems”, organi zed by the L PI 
R AS in the framework of the 
X IV Inter national exhibition 
NDT Russia (17-19 February 2015, 
Moscow). Special response was 
received by proposals for the 
organization of production and 
development of these X-ray sys­
tems through various forms of 
cooperation within the BR ICS 
and the SCO.	 ■

Control and measurement


