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L'observation d'un échantillon a l'aide d'un micompe électronique a balayage

conventionnelle (CSEM) nécessite un échantillondaateur ou rendu conducteur par une
métallisation préalable. Cette préparation indaitv@nt une introduction d’artefact tout en

étant par exemple imparfaite pour I'observatiofctiantillon pulvérulent isolant, hydratés ou

biologiques. En effet, des phénoménes de chargesaipsent fréequemment rendant difficile

une bonne observation.

L’apparition d’'une une nouvelle gamme de microgcéfectronique a permis d’éliminer ou

de limiter les problemes de charges en utilisangde de I'enceinte d’analyse. Lors de

I'observation d’échantillon isolant non métallis€y accumulation de charges négatives a la
surface de I'échantillon. Lors du passage du famscélectronique, il y a création d’ions

positifs qui proviennent de l'interaction faisceélectronique - gaz qui vont annihiler les

charges négatives présentes en surface.

Les électrons issus de linteraction électron-nmatisont ensuite collectés pour permettre
I'observation de I'échantillon.

Contrairement a CSEM, il existe différents typesdétecteurs dans un ESEM:

- Le détecteur d’électrons rétrodiffusés dont lecfmmnement ne tient pas compte

des interactions électrons-gaz

- Les détecteurs que I'on peut qualifier de détesteertype pseudo-secondaire qui

sont :

- Le détecteur a amplification gazeuse. Ce détectéé développé et est employé

dans le microscope environnemental (ESEM)

- Le détecteur a courant échantillon et le détecVPSE qui sont principalement
utilisés dans les microscope électronique a bgkydu type VPSEM,CPSEM et Low
Vacuum SEM). Ces détecteurs dans leur principe aetibnnement vont dépendre de
l'interaction gaz - électrons.

L’'opérateur dispose en plus des parametres classigtoix de la tension d’accélération, de
la distance de travalil, taille de sonde) d’'un parensupplémentaire qui est la pression.
L'objectif de TP est l'étude de [linfluence de [Keraction électrons -gaz sur le
fonctionnement des différents détecteurs en poéseée gaz dans la chambre d’analyse.
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1. Imagerie avec les détecteurs en mode haute pressio

1.1 Ajustement de la pression de consigne pour élination des phénomeénes de
charges
Un échantillon isolant est utilisé pour cette parti
Dans le mode basse pression, en se placant a hoskMiser les effets de charges.
Dans le mode haute pression, en maintenant cattdote de 15 kV, chercher le point
d’équilibre des charges. Vous constatez que cedgpmicroscopie permet de s’affranchir de
ce phénomeéne de charge.

1.2Imagerie avec le détecteur d’électrons rétrodiffuse

1.2.1Variation du rapport signal bruit avec la psésn
Pour I'échantillon fourni, se placer a 15 kV et aPh, faire une image correcte de
I'échantillon. En conservant les mémes conditiopératoires, faire varier la pression en se
placant par exemple 266 Pa (2 Torr).
Vous constatez que la qualité de I'image a vari@ugmentation de la pression du gaz dans
I'enceinte du microscope a modifié I'image. Propasge interprétation

1.2.2 Variation du rapport signal bruit avextension d’accélération
Pour I'échantillon fourni, se placer a 15 kV etgplession optimale, faire une image correcte
de I'échantillon. En conservant les mémes conditiopératoires (taille de sonde, distance de
travail et pression), faire varier la tension d@ération .Que constatez-vous ?

1.2.3 Variation du rapport signal bruit avec la t#iace de travalil
Pour I'échantillon fourni, se placer a 15 kV etglession optimale, faire une image correcte
de I'échantillon. En conservant les mémes conditiopératoires (taille de sonde, tension
d’accélération et pression), faire varier la diside travail. Que constatez-vous ?

1.2.4 Influence de la nature du gaz
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Interpréter les images.
1.3Imagerie avec le détecteur de pseudo-secondaire

En utilisant le méme échantillon, une démarcheaana sera entreprise pour comparer
I'effet de I'interaction gaz-€lectrons sur le piipe de fonctionnement de ces détecteurs.

1.3.1Variation du rapport signal bruit avec la pségsn
Pour I'échantillon fourni, se placer a 15 kV et aPh, faire une image correcte de
I'échantillon. En conservant les mémes conditiopératoires, faire varier la pression en se
placant par exemple a 266 Pa (2 Torr).
Vous constatez que l'image a été modifiée. L'augaien de la pression du gaz dans
I'enceinte du microscope a modifié I'image. Propasge interprétation

1.3.2 Variation du rapport signal bruit avia tension d’accélération
Pour I'échantillon fourni, se placer a 15 kV etglession optimale, faire une image correcte
de I'’échantillon. En conservant les mémes conditiopératoires (taille de sonde, distance de
travail et pression), faire varier la tension d@ération .Que constatez-vous ?

1.3.3 Variation du rapport signal bruit avec la s2on de polarisation
Pour I'échantillon fourni, se placer a 15 kV etgplession optimale, faire une image correcte
de I'échantillon. En conservant les mémes conditiopératoires (taille de sonde, distance de
travail et pression), faire varier la tension déapsation.
Que constatez-vous ?

1.3.4 Variation du rapport signal bruit avec la tfiace de travail
Pour I'échantillon fourni, se placer a 15 kV etgplession optimale, faire une image correcte
de I'échantillon. En conservant les mémes conditiopératoires (taille de sonde, tension
d’accélération et pression), faire varier la dis@ade travail. Que constatez vous ?



Lar—1 WX | -
GROUPEMENT NATIONAL DE ‘
E MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE -
ET DE MICROANALYSES Université Lille Nord de France

En convention de coopération avec Ia Société Frangaise de Physique ol R
1.4 Conclusion
Quelle conclusion générale peut-on tirer du fometement de ces détecteurs en mode haute
pression en fonction des parametres opératoiresichoscope.

2. Autres Exemples

2.1 Observation d’un échantillon faiblement hydraté

L’échantillon considéré est un morceau de pomméede. Observer sous une pression de
133 Pa (1 Torr) a 5 kV (voir plus basse si pos$ibljusqu'a 15 kV un morceau de
I'échantillon. Il y a possibilité d’observer en éat et sans une déformation trop importante de
I'échantillon. Optimiser les réglages en foncti@la nature des détecteurs.



