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Implications de la basse �nergie

Les �lectrons incidents p�n�trent beaucoup 
moins dans l’�chantillon

 on est beaucoup plus sensible � :
– La propret� des �chantillons
– La qualit� du polissage
– La contamination au cours de l’analyse
– L’oxydation des surfaces
– L’�paisseur de la couche de m�tallisation 

(�chantillons isolants).
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Trajectoire des �lectrons dans la silice

3 �m

� 20 kV � 10 kV
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Trajectoire des �lectrons dans la silice

0.3 �m

� 5 kV � 1 kV
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Nombre d’ionisations en fonction de la 
profondeur : PHI(Rhoz) 
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Influence de l’�nergie des �lectrons

Conditions d’acquisition des spectres :
- �chantillon : verre (lame porte-objet), m�tallis� Pt (0.8 nm)
- �nergie des �lectrons : 4, 7, 10 et 15 keV, 1 nA (temps mort inf�rieur � 5 %)
- Temps d’acquisition 20 sec
- Surface balay�e : 2.5 x 2.0 �m2
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Manipuler les �chantillons proprement

Utiliser des pinces pour les �chantillons

Utiliser des gants pour le porte-�chantillons…
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Nettoyage des �chantillons
� ne surtout pas faire… sauf si indispensable !
Pas de recette miracle : il faut s’adapter � chaque type d’�chantillon.
• En milieu aqueux avec un d�tergent (le moins possible : il faut 

ensuite l’�liminer), �ventuellement avec une action m�canique
• Solvants : al�atoire (attention � ne pas dissoudre une partie de 

l’�chantillon ou de la r�sine d’enrobage !)
• Jet d’air (ou CO2) pour les poussi�res
• D�contamineur Plasma : souvent tr�s efficace (pour les faibles 

contaminations)
• UV-Ozone efficace pour les contaminations organiques, mais risque 

d’oxydation avec les m�taux
• Les sp�cialistes d’analyse de surface (XPS, SSIMS…) peuvent �tre de 

bon conseil.

8



�volution de l’angle de contact d’une 
goutte d’eau sur le verre

Variation avec le temps de s�jour dans le laboratoire de l’angle de contact 
� l’eau [Takeda 1999]
a = float face bain b = silice vitreuse c = float face at
d, e, f = diff�rents boroaluminosilicates 9



Vieilles recettes adapt�es au verre 
(Simpson 1961)

• Frotter l’�chantillon avec un coton tremp� 
dans une suspension de CaCO3 pr�cipit� dans 
l’eau distill�e (1 min sur chaque face),

• Rincer � l’eau chaude puis froide, en s’aidant 
d’un coton (tenir l’�chantillon avec des 
pinces),

• Rincer � l’eau distill�e,
• S�cher avec un jet d’air propre de fa�on � 

chasser rapidement le film d’eau.
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Les solvants

• Quand on peut, � �viter :
– Laissent souvent des traces (aur�oles…) li�es aux 

impuret�s qu’ils contiennent
– Laissent un film uniforme, invisible, riche en carbone

• Pr�f�rer l’isopropanol � l’�thanol (il est plus facile 
� obtenir pur)

• �tre s�r que l’�chantillon (et la r�sine d’enrobage) 
n’est pas sensible au solvant utilis�
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Les ultrasons

• Tr�s efficaces pour d�tacher des particules
• Parfois trop efficaces (attention aux 

�chantillons fragiles !)
• Pr�f�rer si possible en milieu aqueux.
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Le s�chage

• C’est une op�ration tr�s critique !
• Utiliser un jet d’air (ou de CO2) propre !
• Essayer de chasser rapidement le film d’eau 

(probl�me de la derni�re goutte),
• �viter le s�chage � l’�tuve qui est une source 

de pollution.
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Les d�contaminateurs plasma

• Tr�s utilis�s (et assez efficaces)
• Peuvent fonctionner avec plusieurs types de 

gaz (suivant le type de contamination et le 
type d’�chantillon)

• Sont �galement efficaces contre la 
contamination sous le faisceau

• Peuvent �tre mont�s dans la chambre du 
microscope ou en dehors
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Influence du polissage

• Puisqu’� basse �nergie l’image est plus 
caract�ristique de la surface, on � voit � mieux les 
rayures de polissage (�chantillons polis). Il faut 
donc soigner le polissage (une finition avec des 
nanoparticules de silice peut �tre une bonne 
solution)

• Les polissages par faisceau d’ions donnent 
souvent de bons r�sultats, surtout dans les cas 
difficiles (�chantillons contenant des phases de 
duret� tr�s diff�rente).
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Exemple d’�chantillons polis par 
faisceau d’ions

�chantillon : coupe (faisceau d’ions) sur du blanc de plomb dans une r�sine. Image 
BSE � 5 keV 16



Exemple d’�chantillons polis par 
faisceau d’ions

�chantillon : coupe sur une peinture de Giotto avec feuille d’or
Image BSE obtenue � 5 kV, G = 20000 

Polissage m�canique Coupe polie par faisceau d’ions
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�chantillons isolants

On peut obtenir des images correctes :
• Basse �nergie (autour de 1 keV), courant faible
• Petits �chantillons sur support conducteur
• En appliquant une grille m�tallique sur 

l’�chantillon (observation dans les trous de la 
grille).
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Exemples d’utilisation de la grille

�chantillon obtenu par fracture : plaquettes d’argile crue consolid�es  par du silicate 
d’�thyle et rinc�es (empreintes de NaCl). Observation � 1 kV, d�tecteur dans la lentille, 
�chantillon polaris� � 2 kV.
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�chantillons isolants : d�p�t d’une couche 
conductrice

Une bonne couche conductrice doit :
• �tre conductrice (valeur de la conduction pour que l’effet 

de charge soit n�gligeable ?) et tr�s fine
• �tre invisible sur les images en �lectrons secondaires
• �tre peu absorbante pour les rayons X g�n�r�s
• �mettre peu de raies, et des raies peu intenses et(ou) 

situ�es dans un domaine qui ne g�ne pas l’analyse (cas 
classique de Pt qui interf�re avec Zr L)

• si possible �mettre beaucoup d’�lectrons secondaires
• �tre stable dans le temps pour que l’on puisse conserver les 

�chantillons m�tallis�s 
• �tre facile � d�poser et peu co�teuse.
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�chantillons isolants : d�p�t d’une 
couche conductrice

• En pratique pour les couches tr�s fines, ce n’est pas 
la r�sistivit� de l’�l�ment constituant la couche qui 
compte, mais son aptitude � former une couche 
presque continue � tr�s faible �paisseur

• Les �l�ments tels que Pt, Ni, Cr ou des alliages Pt-
Pd donnent de bons r�sultats

• Une r�sistance carr�e dans la gamme 1 – 10 M
est g�n�ralement suffisante, ce qui correspond � 
une couche de l’ordre de 1 nm dans le cas de Pt

• Les appareils de d�p�t ont une grande influence.
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Choix de la couche conductrice

�l�ment Ag Cu Au Ni Pt Fe C

r�sistivit� x 109 en .m 15 17 22 70 94 104 35000

table des rÄsistivitÄs

 Une couche de platine de 1 nm d’�paisseur devrait avoir une r�sistance 
carr�e de 94 
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Influence de l’�paisseur de Platine
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Influence de l’�paisseur de platine
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Influence de l’�paisseur de carbone
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Influence de l’�paisseur de carbone
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Contamination sous bombardement

�chantillon de verre + Pt (0.8 nm), pr�alablement bombard� par un faisceau 
d’�lectrons de 3 keV, 0.5 nA durant 5 min. Observation � 3 kV, d�tecteur externe 
(photo : F. Alloteau). 
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Contamination sous bombardement

On y est surtout sensible si :
• Observation � basse �nergie
• D�tecteur d’�lectrons secondaires dans la lentille
• Grandissement �lev�
• Temps d’acquisition long
• �chantillon pas parfaitement propre (?)
• Chambre contamin�e (?)
• �chantillon enrob� dans une r�sine (?)
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Contamination sous bombardement

Les rem�des :
• �chantillons propres
• Utilisation d’un d�contaminateur plasma 

(�chantillon et chambre)
• Pour les analyses, il faut en tenir compte !
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Est-on plus sensible � la migration des 
alcalins sous le faisceau ?

Conditions d’acquisition des spectres :
- �chantillon : lame porte-objet f1 = face Sn, f2 

= face atmosph�re, m�tallis� Pt (0.8 nm)
- �nergie des �lectrons : 15, 10, 7 et 4 keV, 1 nA

(temps mort inf�rieur � 5 %)
- Temps d’acquisition : s�quences successives 

de 20 sec chacune
- Surface balay�e : 2.5 x 2.0 �m2
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Influence du temps de bombardement

Conditions d’acquisition des spectres :
- �chantillon : verre float f1 = face Sn, m�tallis� Pt (0.8 nm)
- �nergie des �lectrons : 4 keV, 1 nA (temps mort inf�rieur � 5 %)
- Temps d’acquisition s�quences successives de 20 sec
- Surface balay�e : 2.5 x 2.0 �m2
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Est-on plus sensible � la migration des 
alcalins sous le faisceau ?
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Conclusion sur la migration sous le 
faisceau

• La migration de Na est plus rapide quand l’�nergie des 
�lectrons incidents est faible,

• C’est donc une difficult� suppl�mentaire pour les 
analyses � faible �nergie, m�me si la diff�rence n’est 
pas tr�s grande (de l’ordre d’un facteur 2),

• Ce r�sultat n’est pas surprenant : l’�paisseur 
d�salcalinis�e par le bombardement, pour une surface 
irradi�e donn�e et une teneur en sodium donn�e, est 
proportionnelle � l’intensit� du faisceau. Comme 
l’�paisseur analys�e diminue quand l’�nergie du 
faisceau diminue, on est plus sensible � ce ph�nom�ne.
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Conclusion g�n�rale
• �tre plus vigilant quant � la propret� de l’�chantillon et de toute 

pi�ce qui entre dans la chambre d’analyse,
• il peut �tre n�cessaire de tenir compte de ces contaminations dans 

les analyses (�chantillons stratifi�s),
• des dispositifs anticontamination (type plasma) peuvent �tre tr�s 

utiles,
• La qualit� du polissage devient plus critique. Les finitions avec la 

silice collo�dale ou les pr�parations par faisceau d’ions sont 
recommand�es,

• les �chantillons isolants peuvent �tre recouverts d’une couche 
conductrice aussi fine que possible ; il peut �tre n�cessaire de tenir 
compte de la pr�sence de cette couche dans les analyses,

• Les probl�mes de migration sous le faisceau existent de la m�me 
fa�on (et m�me un peu plus) que dans des conditions plus 
classiques.
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