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Pourquoi controler et calibrer les systémes EDS et WDS?

- suivi régulier indispensable pour pouvoir bénéficier des meilleures performances des
appareillages

- qualité des résultats obtenus

- signaux d’alerte :
* perte de résolution A | E
. . o
* déformation des pics

* bruit électronique

* mauvais fonctionnement de 1’1dentification automatique

* résultats quantitatifs faux

) | norme ISO 15632 (2002) pour PEDS




Controle et calibration des systémes EDS

Controles :
1 _ . l to ,l t . -
isola 1.0n électrique J ’;,/
2 - pollution de la fenétre J J"}’

3 - glace sur le détecteur

4 - résolution

5 - consommation en azote liquide
6 - température du détecteur

7 - chaine de comptage

Calibrations :

8 - en énergie

9 - en grandissement



- symptomes :

- veérification :

- Processus :

1 - isolation électrique du détecteur

* perte importante de résolution
* augmentation du bruit €lectronique dans le spectre

~\s
* déformation des pics ,'?‘ <

* 1solation ¢€lectrique parfaite entre détecteur et colonne du MEB

* arrét de 1’¢électronique

* débrancher physiquement le détecteur

* faire une mesure de I’impédance entre la masse du détecteur et la
masse du MEB

) | impédance > 20 MQ




2 - pollution de la fenétre

- ProCessus

* évolution du rapport raie L  / raie K, pour le cuivre (ou Ni ou Ti)
* échantillon plan, poli et propre
* toujours dans les mémes conditions de HT (25 kV)

* a faire a ’installation de 1’appareil ou apreés chaque intervention puis tres
régulicrement

- signal d’alerte : "'_.I
=
diminution du rapport L/K '

) contamination de la fenétre (absorption des rayonnements de faible énergie)

- remede :
\\'/,

-

* nettoyage de la fenétre (fréon, alcool absolu, solvant volatil...)



fenétre non polluée

- apreés maintenance sur le détecteur

cpsiel

raie K = 148 025
raie L =734 514

L/K = 4,96
_JJl | | | A L

- apres 6 mois d’utilisation

oo B

cpsiel

raie K =90 024
raie L =447 872
L/K=4,97
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fenétre polluée

- apreés maintenance sur le détecteur

rale K = 358,1
raie L=911,1
L/K =2,54

raie K = 683,8
raie L = 589,2
L/K=0,86
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3 - glace sur le détecteur Si(Li) ou Ge

- symptomes : * apparition de bruit ¢électronique s
* perte de résolution 6 §

) glace dans le dewar

— 1solant qui empéche la circulation de LN2
— plus de refroidissement du détecteur
— détérioration de la diode semi-conductrice

— diffusion du lithium

- remedes : * réchauffage du détecteur (cristal)

\\/, * jet d’air chaud a tres faible pression (fenétre)
-

Q * préventif : essuyer le bouchon du dewar



- processus : * échantillon de Chrome poli

*HT de 15 kV

* mesure du rapport L/ L,

),

Cr(L)=572¢eV
Cr(L) =500 eV
O(Kap) =543 eV

- ¢chantillon sans glace sur le détecteur :

cps/el
4 ]

rapport> 1

L,/L>1




- ¢chantillon avec glace sur le détecteur :

1.6
1.4

1.2

cpsfel

Kof

forte absorption de la raie L

L,/L<1

Estimation de 1’absorption en fonction de I’épaisseur de glace (simulation par le
logiciel X-Film)

Epaisseur | 100 nm | 500 nm | 1 um 2 um
de glace
L, /L, 85% 50% 26% 6%
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4 - vérification de la résolution

- origines de la détérioration :

* détérioration du vide dans le détecteur
* présence de glace dans le dewar
* régulation de la température du détecteur

* polarisation du détecteur

- relation importante :

raie caractéristique = pic gaussien (caractere statistique de 1’1onisation)

AE,,,= 1,855 AE,,

/ N\

dixieme de la hauteur du pic largeur a mi-hauteur du pic

sinon mauvaise collection des charges (recombinaisons couche morte)

) déformation des pics coté basse énergie
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- ProCeSSus

* sur la raie K, de Mn :
* constante de temps la plus grande
* 1 000 coups/sec sur le spectre
* 100 000 coups sur le pic (précision de 3 V)

* cas des fenétres pour rayonnements faible €énergie :

» mesure sur C (PTFE)
 mesure sur F (PTFE ou CaF,)

) 2 facons de faire

automatique par le logiciel mesure par I’utilisateur

12



automatique par le logiciel

Témains Spectre  Image  Objets 'oii0s Service Rapport

Systemes

O Spectrometer = | Entrée

12.6 keps  Camme 40 ke /60 keps |
© imagerie, MEB w  Résalubion 1024 % 768

Temps mort 9 %
| HT 15.0 ky | Grandissement 2995 WD 12.2 mm
Cu-15kv 18/11/2009

10:20:30 150key  Cu
Mn-15ky

18/11/2008 20 150 kev Mn

Etalonnage spectrome _Paramétre des pics ) ®
manganese

Eneraie [kev]
Déviation [ket]
FWHM [kev]
éro FIWHM [ov]

Correction électro.




mesure par ’utilisateur

zzzzz

hauteur = 43
mi-hauteur = 21,5
keV gauche = 5,828
keV droite = 5,970
res = 142 eV

||||||

5970

5,828

zzzzz

32

hauteur = 32
mi-hauteur = 16
keV gauche = 5,839
keV droite = 5,959
res =120 eV

|||||||||||||
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S - consommation en azote liquide

- consommation classique : environ 1 litre/jour

v

- origines du probléme :

||||||II| |||I)

* porosite de la fenétre

=

* mauvaise tenue de son collage

* saturation des zéolites

- solution :

) repompage du détecteur apres réchauffage

- processus :
* jour 1 heure h : mesure avec une regle du niveau d’azote — N1

* jour n heure h : méme chose — N2

> |(N2-N1)/n = consommation sur 1 jour (4 cm=11)

N2

N1

15



6 - température du détecteur

a verifier en cas d’augmentation du bruit €lectronique, d’une perte de résolution...

Témoins  Spectre  Image Ohjets 11acroc Service Rapport

Systemes
© Spectrometer  ©

Entrée | . 0.0 kcps  Gamme 40kev /60keps  Termps ot 0 %

© imagerie, MEB | =  Résolution 1024 % 768 | HT 0.2 kY | Grandissement 100 WO 51.2 mm

Projet

Informatiaon 10/11/2008  09:35:00
El 1 Objects

[Max. coups en sortie. Enerais Max Mode.

) 275 keps 10 ke ‘® Utilisation normale
) 130 keps 20 kev 2 veille

30 keps (40 key e

@ 60 keps ) 80 key ® Réguls

10 Automatique O Automatique 12 Mazimum

Refroidissement:
‘ Température détecte
~Détectaur motorisé

Position de traug




7 - chaine de comptage

- but : faire apparaitre tous les défauts de la chaine de comptage

- ProCessus

* constante de temps la plus grande
* faible taux de comptage

* augmenter le courant pour DT = 80%

) déformations du spectre

— mauvaise séparation des raies (vitesse de réponse)

— ¢largissement pic zéro (bruit €lectronique)
— pic somme (rejet d’empilement)
— trainée basse E (défaut de collection de charge )

a ajuster avec les fournisseurs
17



8 - calibration en énergie

- pourquoi ¢’est important?

* trés important pour les identifications automatiques

* primordiale pour les analyses quantitatives

- source de variation :

dérives thermiques

- ProCessus

=)

ne pas arréter I’appareillage

* a vérifier régulicrement pour toutes les constantes de temps

* plusieurs heures apres remise sous tension

*utiliser 2 pics : basse E pour le zéro et haute E pour le gain
1) ¢chantillon Cu pur : K (8,046 keV) et L_ (0,928 keV)
2) grille Cu sur plot Al : CuK_ (8,046 keV) et AIK_ (1,486 keV)

18



- avant calibration

zzzzz

utilisation du cuivre seul

8,079 keV

, A
{{{{{ N " /
\/

position theorique du
pic : 8,046 keV

position reelle du pic :

| 8,079 keV

décalage =33 eV

19




- apres calibration

gain

8,046 keV

20



utilisation cuivre + aluminium

g u U U u | LJ

; ‘
AccV SpotMagn  Det | WD S — il (e AccY SpotMagn Det WD ———— 10m
250kv30 150x SE 52 i | : 250KV 40 5000x SE 48

intensités équivalentes




9 - calibration en grandissement

.Ggr[])é:\S)i(S \ Spectrum Image |Maps,l'Line| Multi Puinll
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- dépend de la calibration du microscope
- important pour les profils en ligne

- aussi valable en WDS
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Controle et calibration des systemes WDS

Controles :
1 - stabilit¢ des parametres du faisceau
2 - proportionnalit¢ du compteur

3 - dérive du compteur en fonction du taux de comptage

Calibrations :

4 - calibration du spectrometre

5 - réglage du PHA

23



1 - stabilité des paramétres du faisceau

- parametres concernes

* le courant

* ]la haute tension

- ProcCessus :

* noter la valeur des ces parametres (I, V?) a un temps t

*contrOlerat+x,at+ 2x, etc....

- pourquoi?

* toute variation aura une incidence sur la quantification

* pour V, variation du taux d’excitation

) stabilité = facteur primordial dans la quantification
24



tests de stabilité sur AI1203, cristal TAP, courant de 20 nA

courant de sonde (x10-8A)

1,991

1,990 -

1,989

1,988 -

1,987
1,986
1,985
1,984

stabilité courant a 1 heure

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

temps (minutes)

courant max = 19,9 nA
courant min = 19,85 nA

différence = 50 pA (0,2%)

courant de sonde (x10-8A)

2,002
2,000
1,998
1,996
1,994
1,992
1,990
1,988

stabilité courant sur 1 jour

5 10 15 20 25

temps (heure)

courant max = 20 nA
courant min = 19,9 nA

différence = 100 pA (0,5%)
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2 - proportionnalité du compteur

- but : vérifier que le compteur fonctionne bien en régime proportionnel

(Ie niveau de I’impulsion au max du pic est proportionnel a 1’énergie du photon incident)

- processus :
* utiliser un témoin (T1)
* placer le compteur sur la position théorique du pic

* faire varier la tension de polarisation du compteur de 0 a 3000 V (ici de 1550 a
1800 V)

* tracer la courbe nombre de coups = f(HT)

plateau?

* a faire pour 3 a 4 positions du spectrometre

) partie commune a toutes les gammes? 26




test de proportionnalité compteur, Ti, cristal LiF, 20 nA

Detector Voltage —

1800
1600 —t—— "
@ 1400
3 1200
(3]
o 1000
T
o 800
€ 600
2 400
200
0 T T T T T T
1500 1550 1600 1650 1700 1750 1800 1850
tension de polarisation du compteur (V)
T Geiger Geiger
= region T regicn
.E proportional J ©
E region o = prﬂrpeu:n Lt;zn al
?"_;- ion discharge E ¥ 9
E chamber % chamber
<T region Q| : region
o -
o
O (a) (b)

Detector Voltage —»




3 - dérive du compteur en fonction du taux de comptage

- but : visualiser les déplacements de pics en fonction du courant

- ProCessus

* utiliser un témoin
* faible taux de comptage (1000 cps/s)
* observer la position du pic quand on fait varier le courant

* a faire pour un cristal et un spectrometre

> le déplacement augmente avec le taux de comptage
(derive plus importante pour les éléments legers)

- pourquoi?
* quand le taux de comptage augmente, la fréquence des impulsions dans le

compteur augmente aussi

* le rétablissement de la tension de polarisation se fait moins bien 08

* dérive de la distribution par diminution de 1’amplitude des impulsions



Spat

MWy 1l e

208 -

156

104 +

524

I  TAP

exemple de dérive sur un échantillon d’ Al

Al Ka - I=5nA

documents Jacky RUSTE

Al Ka = 1=100nA

512
260 1— s '/\ T
208 |
156 - TAP
#1
104 -
52 1
260 1— L
0 . Y
2 3 4 208
- 1561 " TAP
Al Ko - 1=20 nA
#1
104 -
52 1
0 T Volts
2 3 4
29




4 - calibration du spectrométre

- pourquoi?

* mesure du nombre de coups sous le pic

* décalage possible, surtout pour les ¢lements légers

- ProCessus :

* a P’installation : courbes de calibration pour chaque spectro
* lors de chaque analyse :
* choix du spectro et du cristal en fonction de 1’élément
* positionnement sur la position théorique du pic
* recherche du pic par balayage du compteur
« affinement de la position du pic

* mise en mémoire de la nouvelle position

» le pic doit étre bien au centre

30



CH-1
() LDETH

(%) LDE2H

CH-2
CUF
(%) PET

CH-3
&) TaP

{LDE2

CH-4
®UF

(IPETY

CH-5
JPETH

() LIFH

=11

CH-1 LDEZ [

120

160 200

0.4

CH-Z PETJ

20

1z0

160 200

240

CH-3 TAP

B0 120 180 Z00 =0
"HcH-2 LIF =
ook -
03 -

B0 120 60 =00 Z40
oacH-5 LIFE -
oz -
ook -
20 T80 Z00 zal

Neasurewent date

1 2009/09/22 13:34
Mg =l ALEIEND
E: 0O.0000
C: 0.0000
D: 0.0000

1 Measurement date

2009/09/22 12:34
| AR SRS S )

E: -0.7178

C: 0.13599

D: -0.0091

Measurement date

2009/09/22 12:41
A: -0.6207

E: 0.14608

B A

D: 0.0003

Neasurewent date

2009/10/21 18:21
g =l A EEND

E: 1.5ZZ0

C: -0.5314

D: 0.0661

Heasurewent date

2009/09/22 12:31
A: DO.1921
E: O.4626
C: -0.281¢6
D: 0.0367

122

HE =]

151

HE ¥

156

Courbes de calibration

1) reglage des cristaux sur le
cercle de Rowland pour avoir le
max de coups

2) balayage sur toute la gamme
du spectro (60 a 260 mm), pour

différents éléments

3) comparaison valeur théorique
du pic / valeur pratique

4) courbes de calibration
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S - réglage du PHA (Pulse Height Analyser)

- r0le du PHA :

* supprimer les ordres multiples de diffraction (n de la loi de Bragg)

* supprimer le bruit €¢lectronique

- parametres a régler :

gain de ’amplificateur
(pic centre)

tension de polarisation
du compteur
(régime proportionnel)

CH-2 Crystal |LIF

f*ﬁ

e e
i ™
e
iy

e nid

Detectable Elements

Ti a1y
Hf Lbi2)

~
E¥S |

Fos. PHA

PHA condition
Gain

32
Hyw ']
1696
Basze level [W]
0.70
Wilind o ']
8.30
Diff £ Int

Diff

mode différentiel (bruit +ordres

multiples) ou intégral (bruit seul)

seuil de discrimination

(bruit)

fenétre de discrimination
(bruit + ordres multiples)

32



exemple de discrimination des ordres multiples sur un échantillon de AIZO§

spectre de O(K) + interférence avec le 3ieme ordre de diffraction de Al(K)

* cas 1 : mode intégral
la raie O(K) est tres perturbee
par la raie Al

Al,0,

* cas 2 : mode différentiel,
fenétre large. La discrimination
est meilleure mais pas suffisante.

* cas 3 : mode différentiel,
fenétre plus étroite. La raie de
Al a disparu.

documents Jacky RUSTE 33



CONCLUSION

- les techniques d’analyse par EDS et WDS sont performantes a condition que tout soit
bien réglé et fonctionne correctement

- controles réguliers indispensables pour obtenir des résultats fiables et les interpréter
de facon correcte

- nécessite donc de faire le point lors de la réception de I’appareillage

- fréquence de ces controles : a adapter a chaque cas (1 fois / mois?)

- enregistrements des spectres et images comme fichiers de référence
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