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Charge et Champs Électrique
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𝜌𝜌 = 𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷 𝑑𝑑𝑑𝑑 𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶
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𝜀𝜀 = 𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶 𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝐷𝑞𝑞𝑞𝑞𝑞𝑞

𝐹⃗𝐹 = 𝑒𝑒𝐸𝐸



Phénomènes de Charge

• Les métaux sont conducteurs, les charges ne 
s'accumulent pas, donc ρ = 0 et F = 0. Pas de Charge.

• Les céramiques et les polymères sont des isolants, les 
charges s'accumulent, donc ρ ≠ 0 et F  ≠ 0. Chargement. 
Fortes distorsions des images. Affecte également EDS et 
EBSD.

• Solution Classique, utiliser un revêtement de C, Au-Pd, 
Cr ou autre métal.

• Le dommage par ionisation mène aux phénomènes de 
charge, importance pour matériaux technologiques à 
base de Li par exemple.



Signaux générés dans le microscope 
électronique à balayage (MEB)

Échantillon Massif
• PE = Électrons Incidents
• SE = Électrons secondaires ; 

contraste topographique. 
• BSE = Électrons rétrodiffusés ; 

contraste chimique. 
• X = Rayons X caractéristiques ; 

informations chimiques à 
l’intérieur du volume 
d’interaction. Microanalyse 
quantitative aux rayons X. 

• AE = Électrons Auger.



Balance de Charge

𝑄𝑄𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁 = 𝑄𝑄𝑃𝑃𝑃𝑃 − 𝑄𝑄𝑆𝑆𝑆𝑆 − 𝑄𝑄𝐵𝐵𝐵𝐵𝐵𝐵 − 𝑄𝑄𝐴𝐴𝐴𝐴

𝑄𝑄𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁 =
𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑒𝑒

1 − 𝛿𝛿 − 𝜂𝜂 − 𝑄𝑄𝐼𝐼𝐼𝐼 1 − 𝜔𝜔 𝜀𝜀𝑂𝑂𝑂𝑂𝑂𝑂
𝑄𝑄𝐼𝐼𝐼𝐼 1 −𝜔𝜔 𝜀𝜀𝑂𝑂𝑂𝑂𝑂𝑂≪δ + 𝜂𝜂

𝑄𝑄𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁 ≅
𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑒𝑒

1 − 𝛿𝛿 − 𝜂𝜂



CASINO

CASINO: A new Monte Carlo code in C language for electron beam interaction .1. Description of the program 
By: Hovington, P; Drouin, D; Gauvin, R
SCANNING Volume: 19 Issue: 1 Pages: 1-14 Published: JAN 1997  868 Citations Google Scholar (22/11/24)

CASINO V2.42 - A fast and easy-to-use modeling tool for scanning electron microscopy and microanalysis users 
By: Drouin, D.; Couture, A. R.; Joly, D. and Gauvin, R.
SCANNING Volume: 29 Issue: 3 Pages: 92-101 Published: MAY-JUN 2007  1827 Citations Google Scholar (22/11/24)

http://apps.webofknowledge.com/full_record.do?product=UA&search_mode=CitationReport&qid=2&SID=1EOjuHagqc8ki7dMw1J&page=1&doc=2
http://apps.webofknowledge.com/full_record.do?product=UA&search_mode=CitationReport&qid=2&SID=1EOjuHagqc8ki7dMw1J&page=1&doc=1


CASINO 1997
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Distribution de l’énergie des BSE
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Distribution Énergétique des Électrons 
Secondaires

Typiquement, entre 3 et 15 eV, faible énergie 





Potentiel de surface 
: 100 -1000 eV



Particule sur Al – Reimer 1998



Choix des Électrons: Matériaux 
Isolants : BSE

• Les électrons secondaires ont toujours une 
énergie entre 3 et 15 eV, très sensibles aux 
potentiels de surfaces induits par les électrons 
piégés, 100 -1000 eV typiquement.

• Pour le C a 20 keV, l’énergie moyenne des BSE 
est de 10 000 eV, (Au, 16000 eV) beaucoup 
moins sensible aux effets de charges.

• Moyenne de plusieurs images rapides en BSE 
(Muli-Frames).



Les Revêtements (Coatings)

• Machines pour déposer des revêtements de 1 
à 20 nm (et plus si nécessaire). 

• C, Au-Pd, Au, Cr et autres métaux disponibles.
• Excellent pour faible grossissement et 

échantillons avec beaucoup de topographie.
• Haute Résolution, on image le revêtement.
• Dans mon laboratoire, solution de dernier 

recours mais souvent utilisés



Pour paraphraser Jacques Cazaux, ce n’est pas 
parce que on a une belle image d’un matériau 
isolant qu’il n’y a pas de phénomènes de charges 
à l’intérieur!!! 
(Les revêtements neutralisent les charges à la 
surface).



𝛿𝛿 𝑣𝑣𝑣𝑣 𝐸𝐸0

Reimer (1998)



Energie E2

+

-
-

À E2, QNet = 0. Pas de phénomènes de charges



E2 Energy
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E2 vs θ

Reimer (1988)



Détermination de E2
Méthode de Joy & Joy (1995)

+ -



La Contamination par le 
Carbone est un 

Problème



Alumine, 0.7 keV



Alumine, 0.7 keV

Upper TOP



Hydrous lithium titanate (Li1.81H0.19Ti2O5•2H2O ) 
à E0=1 keV (mode décélération)
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Nano-composite d'époxy renforcé de 
nanotubes de carbone

Top Upper
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200 V





Si3N4



Si3N4
2.5 keV

4 keV 3 keV





EDS Matériaux Isolants – Utiliser EDHL

EDHL est utilisé dans 
les modèles de 
corrections.

Reimer (1998) le 
propose aussi.



Kyanite  
Al2SiO5



Analyse avec des standards 
de composition similaire 

donnent les meilleurs 
résultats.

Compensation des effets de 
charge. 





Le liquide ionique (IL) utilisé est le 1-butyl-3-
methylimidazolium tetrafluoroborate (BMI-BF4).
10 minutes de trempe.



Fergusonite et Quartz

SE

SE

SE

BSE

BSE

Revêtement 
de C
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Revêtement C IL Revêtement C



Li2CoSiO4
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Avec IL (BMI-BF4), pas de revêtements

Pas de préparation, pas de 
revêtement

Brodusch, N.; Demers, H. & Gauvin, R. Ionic Liquid Used for Charge Compensation for High-
Resolution Imaging and Analysis in the FE-SEM. Microscopy and Microanalysis, 2014, 20, 38-39 



Li2FeSiO4 avec filtration en énergie
(E0 = 2.2 kV) et IL

Top detector avec filtration (80%)

Upper detector (filter bias = 8-9 V)



ESEM et VP-SEM

• Environmental SEM 
(ESEM)
– Maximum de Pression
– 2700 Pa (20 Torr)

• Variable Pressure SEM 
(VPSEM)
– Plus basse pression
– 266 Pa (2 Torr)

• MEB sous vide: 10-3 Pa ou 
moins, SU-9000 10-7 Pa 
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Neutralisation de Charge

• Production d’ions; 
Ionisation du gaz par les 
SE
– Ions Positifs: O2 -> O2 

+ + e-

– Ions Négatifs: H20 -> H+ + 
OH-

• Ions positifs neutralisent 
les surfaces négatives.

• Ions négatifs neutralisent 
les surfaces positives.

45



Imagerie au ESEM et VPSEM
• Détection directe des BSE
• Détection directe des SE?
• Ions et SE avec un Voltage 

de biais
– Gaseous SE detector 

(GSED)
– Ultra variable-pressure 

detector (UVD)
• Courant Induit
• (specimen current)

– Environmental secondary 
electron detector (ESED)



Silicon Nitride

De an Introduction to ESEM , Philips Electron Optics

P = 0 Torr P = 2.8 Torr, H2O



Charge Contrast Imaging (CCI)
SE BSE

Cathodoluminescence (CL) Charge Contrast Imaging

Fameuses images de Brendan J. 
Griffin de la Gibbsite à 30 keV 
dans un ESEM

La variation de charge à la 
surface crée un contraste.
Les zones cultivées sont 
observées par CL et CCI.



Gibbsite, 30 keV, ESED
Robertson, Gauvin & Finch (2002)



Gibbsite, 30 keV, ESED

Contrast-Pressure Plot 1
(30 keV, 300 V, 15 mm, 55 SS) 
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Low-Density Polyethylene (LDPE)

BSE topography BSE composition

Gauvin, LeBerre, Robertson & Finch (2002)



LDPE, ESED
 Gauvin, LeBerre, Robertson & Finch (2002)



X-Ray Microanalyse RX au VP-SEM et 
ESEM

Il faut corriger pour le Skirt



Al

0.5 mm

Cu

Bande de Cu sur Al
SN-3500, Air

P/B Cu Kα



𝑓𝑓𝑝𝑝 = 𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒
−0.035 𝑃𝑃 𝐷𝐷 �𝑍𝑍

𝑇𝑇 𝐸𝐸0
– P: Pression (Pa)
– D: Distance de travail (mm) 
– T: Temperature (K)
– E0: Énergie des Électrons Incidents (keV)
– �𝑍𝑍: Numéro atomique moyen du gaz

3
4

i

n

1i
i Z*nZ~ ∑

=

=

Méthode Basé sur la fraction des 
électrons non diffusés : fp

R. Gauvin (1999), Scanning, Vol. 21, pp. 388-393.



Principle de la Methode

R. Gauvin (1999), Scanning, Vol. 21, pp. 388-393.

𝐼𝐼 = 𝑓𝑓𝑝𝑝𝐼𝐼𝑝𝑝 + 1 − 𝑓𝑓𝑝𝑝 𝐼𝐼𝑚𝑚

• I est l'intensité mesurée à la 
pression P

• Ip intensité générée par le 
faisceau

• Im intensité générée par le 
skirt

• fp fraction du faisceau non 
diffusé

𝐼𝐼 = 𝐼𝐼𝑝𝑝 − 𝐼𝐼𝑚𝑚 𝑓𝑓𝑝𝑝 + 𝐼𝐼𝑚𝑚



Méthode avec 2 Points

𝐼𝐼𝑃𝑃 =
𝐼𝐼1 1 − 𝑓𝑓𝑃𝑃2 − 𝐼𝐼2 1 − 𝑓𝑓𝑃𝑃1

𝑓𝑓𝑃𝑃1 − 𝑓𝑓𝑃𝑃2

R. Gauvin (1999), Scanning, Vol. 21, pp. 388-393.



Method Error (%)

2 points 5.7

Extrapolation 1.6



Méthode d'extrapolation de Gauvin, 
P jusqu’à 10 Torrs

Method Error (%)

2 points 2.31

Extrapolation 2.29



Coquille St-Jacques, CaCO3, VP-SEM
Aragonite (Orthorhombique) dans Calcite 

(Hexagonal) 



Endommagement Radiolysis 
(Ionization) vs Knock-on Damage

Limitation pour matériaux sensibles

Ugurlu, O., et al. (2011). "Radiolysis to knock-on 
damage transition in zeolites under electron beam 
irradiation." Phys. Rev. B 83: 113408.

Radiolysis

Knock-on

Cross-sections for SiO2 in zeolite

Radiolysis augmente significativement pour E0 < 100 kV



Probability of Knock-On Damage

𝑃𝑃𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾 =
1 − 𝑒𝑒− ⁄𝑡𝑡 𝜆𝜆

1 + 𝜃𝜃𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚
𝜃𝜃0

2





Lithium Chloride: Intensities vs 
irradiation time

• Peak area normalized
on noise peak

• E0 = 2 kV
Cl Ll

Li K

64



Beam damage on lithium chloride

Before irradiationAfter 200s irradiation SE image

65



Spodumene EELS - 30keV
Cryo-holder, 77 K

 

Li K

Al L2,3

Si L2,3

494 e/nm2s



Spodumene – LiAlSi2O6



𝑄𝑄𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁 =
𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑒𝑒

1 − 𝛿𝛿 − 𝜂𝜂 − 𝑄𝑄𝐼𝐼𝐼𝐼 1 − 𝜔𝜔 𝜀𝜀𝑂𝑂𝑂𝑂𝑂𝑂
𝑄𝑄𝐼𝐼𝐼𝐼 1 −𝜔𝜔 𝜀𝜀𝑂𝑂𝑂𝑂𝑂𝑂≪δ + 𝜂𝜂

𝑀𝑀𝑀𝑀𝑀𝑀𝑀𝑀 𝑄𝑄𝐼𝐼𝐼𝐼 1 −𝜔𝜔 𝜀𝜀𝐼𝐼𝐼𝐼 peux être élevé !!!



Les électrons 
Auger induisent 
de la charge au 

MEB et au XPS !!!



Le Synchrotron
Grenoble







𝐼𝐼0
𝜇𝜇
𝜌𝜌

1 − 𝜔𝜔 𝜀𝜀𝐼𝐼𝐼𝐼 est élevé

au Synchrotron
𝐼𝐼0 → ∞

Pour le Li
𝜇𝜇
𝜌𝜌

 → ∞ et 1 − 𝜔𝜔 ≅ 1



Microscopie à Faible dose avec Détection 
Directe des électrons et Machine Learning
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