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Analyse des matériaux isolants électriques par Microscopie électronique
=> Différents Problèmes liés aux effets de charge :
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• Principaux effets :
- Distorsion de l’image en électrons secondaires (image instable)

=> faux contraste dû aux effets de charge

• Cause : Piégeage d’une charge négative

•la déflexion du faisceau d’électrons primaires

=> Potentiel de surface Vs< 0

•le ralentissement des électrons primaires de Eo à (Eo – eVs)‏

E=> un champ électrique externe qui provoque :

- Signal des électrons secondaires mis en exergue localement

I - INTRODUCTION

EDS (SiLi)

diélectrique

e-

Canon
Eo , Io

Détecteur

Equipotentielle

Vs < 0
E

PM
Détecteur E

T

Image secondaire du PMMA
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Solutions très connues pour analyser les isolants en MEB : 

• Utiliser une faible tension d’accélération (quelques kV)

Mais la résolution latérale des images est détériorée !

• Ou métalliser la surface de l’échantillon (quelques 100 Å)‏
=> l’émission électronique secondaire provient du dépôt métallique (relié à la masse)

2 approches possibles pour l2 approches possibles pour l’é’étude des isolants tude des isolants éélectriques irradilectriques irradiéé dans le MEBdans le MEB

•• PremiPremièèrere approcheapproche : chercher : chercher àà amamééliorer la qualitliorer la qualitéé des imagesdes images

=> “range” proche de la profondeur d’échappement des e- secondaires (recombinaisons)

Observation MEB possible mais analyse X erronée car modification des signaux X émis : 

modification des interactions électron - matière et modification chimique

Isolants recouvertsIsolants recouverts
e-

Isolant

métal Effets de charge ! 
quand mêmeEInterne

Mais présence d’un champ électrique interne induit par la charge piégée

Vs = 0

GN-MEBA 30 juin 2011

Ou LVSEM , ESEM
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•• DeuxiDeuxièème approcheme approche ::
exploiter les effets de charge pour caractexploiter les effets de charge pour caractéériser les matriser les matéériaux diriaux diéélectriques lectriques 

- Du potentiel de surface Vs

=> Développement de dispositifs (détecteur, porte objet spécifique)

- De la charge d’espace piégée Q dans le matériau

Objectifs : Comprendre et modéliser

- les phénomènes de relaxation de la charge piégée (décharge)

- les mécanismes de régulation de la charge des diélectriques irradiés

et de méthodes pour la mesure dynamique dans le MEB :
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• ELECTROTECHNIQUE

INTERETS / APPLICATIONSINTERETS / APPLICATIONS

• AEROSPATIALE : Pb du vent solaire (0 < E < 20 keV)

Couverture thermiqueCouverture thermique
(polym(polymèère : re : KaptonKapton®® ) ) 

• INDUSTRIE DU VERRE

EspaceursEspaceurs des des éécrans plats crans plats 

Verre des panneaux solairesVerre des panneaux solaires
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INTERET DINTERET D’’UN MEB POUR ETUDIER LES MATERIAUX DIELECTRIQUES ?UN MEB POUR ETUDIER LES MATERIAUX DIELECTRIQUES ?

• injection de charges sans contact (sans electrode)

• Réglage de E0 et I0 : Contrôle des paramètres d’injection
(profondeur, dose (e-/cm2 etc.)

• Utilisation des accessoires classiques du MEB : 
détecteur ET , détecteur X (SiLi)

Et possibilité de rajouter d’autres dispositifs :
(Porte échantillon spécifique, spectromètre électronique

adapté dans la chambre objet)

• Possibilité de mettre en oeuvre simultanément plusieurs
techniques de mesure

GN-MEBA 30 juin 2011
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II – Méthodes et dispositifs de caractérisation des matériaux
diélectriques dans le MEB
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1.  Limite de Duane Hunt (DHLM) + Spectromètre EDS

2.  Méthode “miroir” (SEMM) + Détecteur E.T.

3.  Spectromètrie électronique (ETS) + Spectrométre toroïdal

5.  Méthode d’influence électrostatique (EIM) + porte objet spécifique

(E.I. Rau Université de Moscou)

4.  Méthode utilisant la déflexion du faisceau + Carte d’acquisition
video de l’image
électronique secondaire
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II II –– 1. Limite de 1. Limite de DuaneDuane Hunt : Hunt : mesure du potentiel de surface Vmesure du potentiel de surface Vss

=> L’énergie des e- primaires diminue de Eo à (Eo – eVs)

=> Energie maximum des photons X émis : (Eo – eVs) au lieu de Eo

GN-MEBA 30 juin 2011
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Charge piégée dans un diélectrique => champ E externe et Vs => ralentissement e- primaires



1  ATTENDRE QUE LE POTENTIEL DE SURFACE SOIT STABILISE (dans le temps).
Précautions

Si ces prSi ces préécautions cautions éélléémentaires ne sont pas respectmentaires ne sont pas respectéées : DH trop es : DH trop éélevlevéées => Ves => VS S trop faiblestrop faibles

EDS (SiLi)

diélectrique

e-

Canon

Eo , Io
Détecteur

Equipotentielle

Vs < 0

X-Ray

métal

X-Ray

Porte objet

e- retrodiff
(Source 
parasite)

ΩΩ
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INFLUENCE DES SOURCES PARASITESINFLUENCE DES SOURCES PARASITES

Eo – eVs ≅ 6,5 keV => Vs = 9,5 kV

Signal X dû aux 
sources électroniques 

parasites

GN-MEBA 30 juin 2011

2  EVITER DE COLLECTER LES EMISSIONS PARASITES (carbone sur les pièces polaires par exemple)

3  EXPRIMER LES INTENSITES EN ECHELLE Log
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APPLICATION :APPLICATION :

Le potentiel de surface diminue quand la rugositLe potentiel de surface diminue quand la rugositéé augmente augmente 

<=      la charge pi<=      la charge piééggéée diminue e diminue àà cause de lcause de l’’augmentation de augmentation de 
ll’é’émission mission éélectronique secondaire avec la rugositlectronique secondaire avec la rugositéé de surface ?de surface ?

GN-MEBA 30 juin 2011

ÉÉvaluationvaluation

EvolutionEvolution de Vde Vss sur des sur des ééchantillons de PMMA en fonction de la rugositchantillons de PMMA en fonction de la rugositéé
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Effet MiroirEffet Miroir : : la charge accumulla charge accumuléée pendant le pendant l’é’étape dtape d’’implantation induit un champ implantation induit un champ éélectrique qui lectrique qui 
ddééflflééchit les chit les éélectrons incidents comme le fait un miroir convexe avec la lumilectrons incidents comme le fait un miroir convexe avec la lumièère.re.
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II II –– 2. Mesure du potentiel de surface par la m2. Mesure du potentiel de surface par la mééthode miroirthode miroir
Principe Principe : 2 phases: 2 phases

22°° : observation de l: observation de l’é’échantillon avec un chantillon avec un 
faisceau  faisceau  éélectronique de basse lectronique de basse éénergie nergie 
((qqqq 100 eV  = 100 eV  = potentiel de balayage V)potentiel de balayage V)

dans  ldans  l’é’échantillon (sonde fixe).chantillon (sonde fixe).
11°° :: Implantation dImplantation d’é’électrons lectrons éénergnergéétiques (30 keV) tiques (30 keV) 

obtention de lobtention de l’’image miroir image miroir 
qui donne une vue distordue qui donne une vue distordue 
de la chambre objet du MEBde la chambre objet du MEB

ConsConsééquence :quence :

Déflexion totale:
Au lieu d’avoir en A’’ (écran) 
l’image de A, on a celle de A’

charges ncharges néégatives accumulgatives accumuléées dans les dans l’’isolant isolant 
=> => Champ Champ éélectrique induit dans le vide lectrique induit dans le vide 
=> d=> dééflexion des trajectoires flexion des trajectoires éélectroniques lectroniques 
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Loi Loi éélectrostatique :lectrostatique :

d’ : diamètre du diaphragme objectif sur l’image 

d :  diamètre réel du diaphragme objectif
L : distance de travail 
εr : constante diélectrique 

1/d1/d’’ en fonction du potentiel de balayage V donne en fonction du potentiel de balayage V donne QQtt (+ rayon des (+ rayon des ééquipotentielles)quipotentielles)

Exploitation de lExploitation de l’’image Miroir :image Miroir :

d’

V
Q)h(K

)1(2
d
L4

'd
1

t

r0 +επε
=
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K(h) : une fonction de l’épaisseur h de  
l’échantillon

Qt :  la charge accumulée (piégée)
V       : le potentiel de balayage

DDèès que V = Vs que V = VS S ll’’image miroir disparaimage miroir disparaîîtt

METHODE MIROIR  SPECTACULAIRE  ET TRES EXPLOITEEMETHODE MIROIR  SPECTACULAIRE  ET TRES EXPLOITEE

• qualitativement intéressante : stabilité de la charge = stabilité du miroir.                          

• mais permet uniquement l’étude d’échantillons très isolants (non recouverts)

• pas d’étude dynamique possible, seulement la charge piégée à l’équilibre (saturation)

• ne permet pas l’étude de la décharge éventuelle

12
Étude des trajectoires : utilisation de  la section efficace de 
diffusion de Rutherford dans le cas d’une charge ponctuelle



Effet similaire Effet similaire éélucidlucidéé : explication des contrastes observ: explication des contrastes observéés (effet s (effet pseudomiroirpseudomiroir))
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SE : électrons secondaires
SED : détecteur d’électrons secondaires

Source 
additionnelle

SE
SE

SE
Eext

Le pseudo faisceau d’e- secondaires est 
accélérés par le champ externe (Energie eVs)
Il balaie la surface de la chambre objet en 
synchronisme avec la balayage de la surface 
de l’échantillon par les e- primaires

=> Superposition des signaux (3) et (2’)

La largeur de la Lambertienne des SE 
se « resserre » quand Vs augmente

=> les SE bombardent le canon à e-

GN-MEBA 30 juin 2011
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II II –– 3 Spectrom3 Spectroméétrie trie éélectronique : lectronique : mesure directe du potentiel de surface Vmesure directe du potentiel de surface Vss

Energy range: 2-40 keV
Résolution 1% (∆E/E)
Détecteur annulaire
(Silicium jonction p-n)

En vrai

z
Canon     

20 m
m

e-

Toroidal Electrodes

100mm

En coupe

EEoo

charge Q induite dans l’isolant => Vs 
=> Energie d’atterrissage EL des e- : Eo - eVs

Dès leur sortie, les ES sont accélérés : énergie = eVs

Les ER ont l’énergie proche de Eo- eVs + eVs = Eo

DDééplacement en placement en éénergie du maximum de la nergie du maximum de la 
distribution des distribution des éélectrons secondaires de lectrons secondaires de eVeVSS

=>=>

PrincipePrincipe

Mesure dynamique de lMesure dynamique de l’é’évolution de Vvolution de Vs  s  pendant le processus de charge possible (pendant le processus de charge possible (±± 0.5kV)0.5kV)

réalisé par l’équipe du Pr Rau (Univ Moscou)Spectromètre Electronique Toroïdal
( SET )
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Application : mesure de VApplication : mesure de Vss sur le verre sur le verre sodocalciquesodocalcique irradiirradiéé

Pour VPour Vss = 0 on retrouve E= 0 on retrouve E2c 2c = 2keV : 2= 2keV : 2ndende éénergie critique (nergie critique (σσ = 1) (pour irradiation permanente)= 1) (pour irradiation permanente)

< E< E2c2c ≅≅ 10 keV ( faisceau puls10 keV ( faisceau pulséé => => ééchantillon non chargchantillon non chargéé ) !) !

Vs = f(tcharge) et EL= f(tcharge)

Évolution de Vs et de EL en fonction de l’énergie primaire Eo (Io=2nA)

Soda lime glass

(mesuré
avec le 
SET)

Eo = 14keV et Io = 2nA (Al2O3)

E2c
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σ

1

Ε2c Εnergie
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(Approche 
conventionnelle)

E.I. Rau et al, N.I.M. B 266 (2008) 719–729
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•• balayagebalayage de la surface de la surface àà fort fort grandissementsgrandissements

InterprInterpréétationtation dudu contrastecontraste des images des images secondairessecondaires pas simple !pas simple !
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Il Il estest possible de possible de retrouverretrouver la la valeurvaleur approchapprochééee de Ede E2C2C (V(Vs s = 0)= 0) parpar :

•• puispuis visualisationvisualisation àà faiblefaible grandissementgrandissement de la zone de la zone irradiirradiééee et et ajustementajustement de de 
ll’é’énergienergie dudu faisceaufaisceau primaireprimaire au au voisinagevoisinage de Ede E2c2c

GN-MEBA 30 juin 2011

PMMA

E2C = 1 keV E1’ = 1.2 keV

VERRE

E1 = 0.8 keV E2c = 1.4 keV

E1 = 0.9 keV

E1’ = 1.7 keV

σ

1

Ε2c Εnergie

+
-

E1 E1’
E2c
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II II –– 4 METHODE UTILISANT LA DEFLEXION DU FAISCEAU 4 METHODE UTILISANT LA DEFLEXION DU FAISCEAU 
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t = 10s t = 60s

Le signal associLe signal associéé au point Mau point M’’ est est 
affectaffectéé au point M sur lau point M sur l’’image !image !
<= (synchronisation du balayage de 
l’écran avec les bobines de balayage)

=> Distorsion de l=> Distorsion de l’’imageimage
= Diminution du diam= Diminution du diamèètre  tre  

apparent du disque sur lapparent du disque sur l’é’écrancran

Évolution du rapport du diamètre 
apparent d(t) sur le diamètre réel doMETHODEMETHODE

Calcul des trajectoires des e- primaires dans E ext (PFD)

Charge dans un diélectrique (disque) => champ E externe => déflexion du faisceau d’e-

V(x) = Q
πεo(εr + 1)a2 [(a2 + z2) – z] - Qx2(a2 + z2)-3/2

4πεo(εr + 1) 

Comparaison et ajustement avec le diamètre apparent 
des images du disque chargé (acquises avec une carte 
video 25 images/s) (thèse M. Belhaj univ Reims 2001)

Évolution du rayon a de l’image 
d’un disque isolant pendant le 
phénomène de charge

GN-MEBA 30 juin 2011
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II II –– 5 METHODE PAR INFLUENCE ELECTROSTATIQUE (EIM)5 METHODE PAR INFLUENCE ELECTROSTATIQUE (EIM)
mesure de la charge pimesure de la charge piééggéée Q (charge de Q (charge d’’espace) dans un isolant nuespace) dans un isolant nu
Porte échantillon spécifique adapté

à la mesure de petits courants

Faraday 
cup

Asample
B

C
D

BUS IEEE

Metals
Insulators

Beam blanker

Electrons

Gun aperture

PC

HP4140B HP4140B Keithley
610C

IoIL Id

A

Faraday 
cup

Beam blanking

Si(Li)
X-ray

detectorX-rays

Résistance 
chauffante 

(qq Ω)

charge image
Qim= KQ

Electrostatic influence 
phenomenonElectrostatique

d’influencephénomène

canon
électrons

Qim

Q

Mesures des Mesures des éévolutions de la charge pivolutions de la charge piééggéée Q et de la de Q et de la déécharge possibles !  charge possibles !  ( K ( K àà ddééterminer !)terminer !)

K = facteur d’influence 
électrostatique

PossibilitPossibilitéé dd’’obtenir les constantes de temps de charge (cinobtenir les constantes de temps de charge (cinéétique de la charge pitique de la charge piééggéée) !e) !

Permet la mesure sPermet la mesure sééparparéée du courant e du courant 
de fuite Ide fuite ILL et du courant det du courant d’’influence Iinfluence Idd !!

Mode 
défocalisé
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PRINCIPE : loi de conservation des courants :PRINCIPE : loi de conservation des courants : IIoo = (= (δ + ηδ + η)I)Io  o  +  I+  ILL +  +  dQdQ
dtdt

σ

DDéétermination du facteur Ktermination du facteur K ::

KK
IIdd

Charge piégée :

∫
∞

=
0

d dt).t(I
K
1)t(Q

Courant d’influence
Taux 

d’émission 
électronique

Courant 
de fuite

Courant 
d’influence

Facteur 
d’influence

Al2O3

24 keV
2 nA

si lsi l’’isolant se disolant se déécharge partiellement :charge partiellement :
•• Rapport K = Rapport K = -- IIdd/I/IL  L  (faisceau coup(faisceau coupéé IIoo = 0)= 0)

•• ComparaisonComparaison avec la mavec la mééthode de dthode de dééflexionflexion : : 

Exemple Alumine : IExemple Alumine : Idd et charge imageet charge image

dQdQimim

dtdtIIdd = = = = 
dQdQ
dtdtKK

si lsi l’’isolant ne se disolant ne se déécharge pas : charge pas : 

Changement de signe du courant => Id courant d’influence

Décharge partielle

Id = 0 à l’équilibre

t = 10s t = 60s
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Charge / dCharge / déécharge de 3 types de verres pour les charge de 3 types de verres pour les espaceursespaceurs des des éécrans platscrans plats (St (St GobainGobain))

Mise en évidence de deux mécanismes 
physiques différents pour la décharge 
du verre G3 (à 2 Eo différentes)
(2 constantes de temps différentes)

GN-MEBA 30 juin 2011

Applications : mesure dynamique de la charge piApplications : mesure dynamique de la charge piééggééee

Charge à saturation et cte de temps 
différentes suivant le verre utilisé

20
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Charge / dCharge / déécharge du PET utilischarge du PET utiliséé pour les pour les gainesgaines de câbles haute tensionde câbles haute tension

QuandQuand EEoo augmenteaugmente ((dudu rouge au noir rouge au noir 
en passant par le bleu) => Ien passant par le bleu) => ILL diminuediminue
=> Le PET => Le PET presentepresente uneune conductivitconductivitéé

exclusivementexclusivement superficiellesuperficielle

Courant d’influence Iinf = Id = dQim/dt Courant de fuite IL
Le Le tauxtaux de de pipiéégegegege dQdQimim//dtdt au dau déébut but 
de de ll’’irradiationirradiation = = f(f(σσ,N,,N,δδ) ) augmenteaugmente

Coupure du faisceau

GN-MEBA 30 juin 2011

GDR (SEEDS)GDR (SEEDS)

S. Fakhfakh et al, J. Phys. D: Appl. Phys. 41 245504  (2008)

Coupure du faisceau
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Influence de la Influence de la rugositrugositéé de surface de surface dudu PMMA PMMA sursur ll’é’évacuationvacuation de la charge de la charge pipiééggééee
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RRéégulationgulation de la charge de la charge dd’’espaceespace par par 
ll’’augmentationaugmentation dudu courant de courant de fuitefuite !!

Pour les Pour les faiblesfaibles rugositrugositééss ::

Pour les Pour les rugositrugositééss Ra > 10Ra > 10µµm :m :
RRéégulationgulation de la charge de la charge dd’’espaceespace par par ll’’augmentationaugmentation
de de ll’é’émissionmission éélectroniquelectronique secondairesecondaire !!
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S. Rondot, N.I.M. B (2011) à paraître
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MEB = instrument fantastique qui peut faire lMEB = instrument fantastique qui peut faire l’’objet de recherche pour lui même objet de recherche pour lui même 
((inversion du contraste, ESEM…)

Conditions d’énergie proches de l’environnement des satellites soumis au vent solaire
(les claquages diélectriques sont responsables de 1/3 des défauts des satellites)

•• Utilisation des courants induitsUtilisation des courants induits (M(Mééthode dthode d’’influence)influence)
- ÉÉtude dynamique des cintude dynamique des cinéétiques de charge tiques de charge -- ddéécharge dcharge d’’isolants nus ou recouvertsisolants nus ou recouverts
- Évaluation des constantes de temps de charge et de décharge 
- Observation possible de pulses (décharges instantanées)

- Possibilité de remonter à l’évolution temporelle du rendement d’émission secondaire

•• SpectromSpectromèètre torotre toroïïdal = dal = Une bonne alternative pour dUne bonne alternative pour dééterminer Vsterminer Vs ..
=> Possibilité d'obtenir la cartographie de Vs d'un isolant

Visualisation de zones ayant différentes constantes diélectriques.

= Outil idéal pour la caractérisation des diélectriques irradiés
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Influence de la Influence de la temptempéératurerature sursur AlAl22OO33 : (: (SubstratSubstrat circuit de puissance) GDR (SEEDS)circuit de puissance) GDR (SEEDS)

Quand la tempQuand la tempéérature augmente :  rature augmente :  QQimim diminue (= aire ddiminue (= aire déélimitlimitéée par Ie par Idd))

Courant Courant dd’’influenceinfluence AlAl22OO3  3  99.6%99.6%

Normalement Normalement δ δ diminue avec la tempdiminue avec la tempéérature  => Irature  => ILL augmente (courant de fuite)augmente (courant de fuite)

Le courant de fuite est le principal facteur de rLe courant de fuite est le principal facteur de réégulation de la charge dans ce casgulation de la charge dans ce cas
KKIIoo = (= (δ + ηδ + η)I)Io  o  +  I+  ILL +  +  
IIdd
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Possibilité d’observer (MEB) les phénomènes d’arborescences électriques 
au cours de l’irradiation (collaboration Université de Tizi Ouzou)

Effet de l’environnement (atmosphère) sur le comportement des isolants 
irradiés : utilisation du LVSEM

Étude de la charge/ décharge du Kapton (couverture thermique des 
satellites) Collaboration ONERA_DESP

ÉÉtudes en cours & perspectivestudes en cours & perspectives
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