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Résumé : 
Au cours de cette session, on présentera les avantages des microscopes électroniques à balayage équipés d’une source d’électrons à effet de champ. On mettra en évidence les particularités du MEB-FEG en observant un échantillon conducteur (métallique) et un échantillon isolant (oxyde ou membrane organique).

Objectif du TD.
Ce TD vise à faire acquérir un savoir-faire au niveau du choix des paramètres opératoires d’un MEB-FEG, pour optimiser l’observation : diminution des effets de charge, topographie à basse tension, effet de la profondeur d’analyse, etc. 

Partie descriptive du TD : présentation du microscope à effet de champ.

Les microscopes à effet de champ reprennent les différents constituants d’un microscope électronique à balayage équipé d’un filament de tungstène (MEB W), à savoir un canon, une colonne électronique et une chambre équipée d’une platine porte objet et de détecteurs. Néanmoins tous ces éléments ont été redessinés afin de répondre aux exigences propres de l’émission électronique à effet de champ.
Contrairement aux MEB W, où les colonnes électroniques sont similaires, chaque MEB FEG possède ses spécificités propres afin d’optimiser le parcours des électrons, et d’atteindre des résolutions élevées.
En pratique : observer les spécificités du MEB FEG utilisé.

Les canons à effet de champ.
Les canons à effet de champ utilisent l’émission d’une pointe W au lieu d’un filament W (planche 1). Ces canons sont caractérisés par un mode d’émission électronique dépendant d’un champ électrique, et se répartissent en deux catégories :
· Sans assistance thermique, les « Cathodes Froides » dont l’émission utilise uniquement l’effet tunnel. 
· Avec une assistance thermique, les “Cathodes Chaudes” ou cathodes à effet Schottky. Voir à ce sujet la planche 3, qui décrit l’originalité de ce type de cathode : présence d’un réservoir d’oxyde de Zirconium (ZrO2) qui migre sous forme de ZrO par capillarité sur la pointe, sous l’effet de la température (1800 K).

La colonne électronique.
La colonne électronique est équipée de lentilles électromagnétiques. Leur rôle est toujours de former l’image réelle du cross-over sur la surface de l’échantillon mais dans ce type de microscope, il peut aller au-delà en intégrant une partie de la détection.
Ces colonnes sont conçues aussi pour des observations à basse tension en intégrant différents dispositifs permettant de contrôler au mieux la trajectoire du faisceau d’électrons de faible énergie (d’une centaine de volt à quelques kV).
En pratique : discuter des différences existant entre un MEB W et MEB FEG en termes de taille sonde, brillance, … en vous appuyant sur la planche 4. Quel est l’impact sur l’observation ?

La détection.
· Repérer les différents détecteurs présents pour assurer la détection des électrons secondaires et rétrodiffusés.
· Discuter de l’impact sur la résolution de la détection des SE1 et/ou SE2 (planche 5).
· Discuter en particulier de la détection des électrons SE1 réalisée par les détecteurs dans la colonne, les apports et les inconvénients, le filtrage angulaire et énergétique des électrons secondaires.
· Discuter aussi de la détection des électrons rétrodiffusés dans la colonne si elle est possible.

Précaution lors de l’utilisation d’un MEB FEG.
Ce microscope nécessite des précautions supplémentaires relatives à la manipulation des objets entrant dans la chambre du microscope et à la propreté des échantillons.
En effet, la pression au niveau du canon est de l’ordre de 10-10 mbar. Le maintien de ce vide va permettre de conserver une résolution optimale de l’appareil et protéger la pointe d’une dégradation accélérée.
Assurer une très bonne qualité de vide au niveau du canon impose d’assurer aussi un très bon vide dans la chambre. Cela induit donc de limiter au maximum les dégazages intempestifs de l’échantillon ou de son environnement (plot, platine, …) sous le faisceau.
Il est donc nécessaire de suivre certaines règles permettant de limiter cette contamination.
Outre la qualité du vide, une surface d’échantillon exempte de contamination, en particulier organique, permettra de réaliser de meilleures images, surtout à basse tension. (Expliquer pourquoi en discutant du volume d’interaction à basse tension).



Partie expérimentale du TD : mise en œuvre du microscope à effet de champ.
Introduire si possible les deux échantillons: un conducteur et un isolant. En profiter pour examiner l’intérieur de la chambre du microscope si possible.

Observation à haute tension – échantillon conducteur.

· Mettre sous tension en choisissant au départ une tension d’accélération relativement élevée (15, 20 kV), une détection en électrons secondaires à l’aide du détecteur Everhart et Thornley, et une distance de travail appropriée.
Vérifier l’alignement du canon et de la colonne et les optimiser.
Discuter pour ce MEB FEG de la procédure d’alignement du canon (alignement mécanique de la pointe, réglage du tilt et shift au niveau du canon, mode émission, …) et de la colonne, éventuellement le diaphragme objectif.
Former une image correcte à un grandissement d’au moins x10000, voire x20000 ou plus (quelle référence est utilisée pour le grandissement ?).
Adapter la taille de sonde si nécessaire pour que la résolution soit suffisante à ce grandissement.
Résoudre au mieux les aberrations, en particulier l’astigmatisme.
Régler les paramètres de balayage pour former une image non bruitée (discuter des moyens disponibles pour filtrer le bruit).

· Commenter cette image.
· Basculer vers tous les détecteurs disponibles sur ce microscope dans ces conditions
(Détection SE dans la colonne si possible, détection des électrons rétrodiffusés).
Commenter les différences de contraste obtenu et le rendu topographique des objets de l’échantillon. Evaluer l’influence de la position du détecteur, et de l’inclinaison de l’échantillon.



Observation à basse tension – échantillon conducteur.

· Choisir une tension d’accélération inférieure à 5 kV (typiquement entre 2 et 4 kV) en choisissant une détection en électrons secondaires à l’aide du détecteur Everhart et Thornley.

· Former une image nette à, au moins, x10000, puis augmenter le grandissement. 
· Comparer à l’image obtenue à haute tension, commenter notamment le rendu de la surface en réfléchissant sur la dimension de la zone d’émission du signal.
· Basculer vers tous les détecteurs disponibles sur ce microscope dans ces conditions et commenter alors les différences constatées avec les images à haute tension.
· En fonction des possibilités du MEB utilisé, abaisser la tension d’accélération (< 1 kV) et comparer aux résultats précédents.

Observation d’un échantillon isolant sans préparation.

Il est bien connu qu’un échantillon isolant ou faiblement conducteur est difficile à observer dans un microscope électronique à balayage sans prendre certaines précautions ou réaliser une préparation appropriée. La faible conduction de l’échantillon limite l’écoulement vers la masse des charges induites par le faisceau d’électrons incidents, caractérisées par le courant d’échantillon (Eq.1). Des effets de charges se développent alors dans l’échantillon, provoquant des déviations du faisceau incident et l’impossibilité de réaliser une image correcte.

	I incident = I secondaire + I rétrodiffusé + I échantillon	(Eq. 1)

La métallisation de l’échantillon est une technique permettant d’assurer l’écoulement des charges à la surface de l’échantillon, sans toutefois supprimer les charges accumulées à l’intérieur de celui-ci.
Nous nous proposons dans ce TD de réaliser une image d’un échantillon isolant sans métallisation. La méthodologie est liée à l’étude du rendement d’émission électronique en fonction de la tension d’accélération du faisceau incident (planche 6).

Il existe une zone comprise entre deux tensions critiques EC1 et EC2 où le rendement d’émission est supérieur à 1. Cela implique qu’il y a plus d’électrons émis que d’électrons entrants.
· Comment est le potentiel de surface dans cette zone ? Commenter le comportement des électrons incidents dans ces conditions.

En dehors de cette zone, le rendement d’émission est inférieur à 1. Cela implique donc un déficit d’électrons émis. La conduction des charges est très faible dans l’échantillon, aussi que devient alors le potentiel de surface ? Commenter le comportement des électrons incidents ayant une énergie supérieure à EC2.
· Peut-on considérer EC2 comme une tension d’équilibre du système ? Commenter.

La conduction des charges dans un isolant étant limitée, de nombreux phénomènes complexes d’ « effet de charge » se créent sous la surface et à cœur de l’échantillon lors de l’impact d’un faisceau d’électron mettant en jeu la permittivité diélectrique du milieu (polarisation, relaxation diélectrique, …).
Pour une dose injectée Qi (nombre d’électrons entrants par unité de surface et par unité de temps), la distribution des charges dans l’échantillon dépend des conditions d’injection (tension d’accélération des électrons incidents, densité de courant) et du matériau (énergie des pièges, stabilité de la structure, …). Ces paramètres vont donc aussi influencer l’imagerie, même à la tension d’équilibre.

[bookmark: _GoBack]En pratique :

Au vu des éléments de discussion présentés, établir un protocole expérimental pour réaliser une image en limitant autant que possible les effets de charges.

· Limiter la dose injectée revient à travailler avec un balayage rapide sur un grand champ et avec une densité de courant faible dans la limite de la détection d’une information.
· Commencer avec une basse tension, typiquement 1kV, afin de ne pas charger l’échantillon.
· Monter la tension progressivement par pas croissant de 100V afin de décrire la courbe présentée planche 6.
· Déterminer dans quelle zone de la courbe l’émission électronique l’échantillon se trouve en faisant varier le grandissement rapidement vers une plus faible valeur : si l’ancienne plage balayée apparaît sombre, l’échantillon était chargé positivement, et chargé négativement si elle apparaît claire (à votre avis, pourquoi ?).
· Affiner ce réglage en repérant le sens du déplacement de l’image (Si la vitesse de déplacement de l’image augmente ou non lors du changement fin de la tension d’accélération).
· Repérer la tension d’équilibre EC2.
· Varier la vitesse de balayage afin d’augmenter le rapport signal/bruit. Si l’image n’est pas stable, préférer un mode d’intégration plutôt qu’un balayage continu.

La détermination de cette tension d’équilibre peut être délicate et dépend fortement de l’histoire de l’échantillon (stockage, état de surface, contamination éventuelle, …)
Il est important de noter que le temps intervient aussi lors de la détermination des bons réglages. Il peut exister un temps où l’état de charge du système se stabilise dans certains matériaux.

Si l’on veut optimiser au maximum la qualité des images, l’idéal est de trouver la tension d’équilibre, puis de ressortir l’échantillon, de le métalliser avec une couche très fine (typiquement 1 nm) d’or ou d’or-palladium, si possible, et d’observer alors l’échantillon à sa tension d’équilibre.



[image: ]

Planche 1 : schéma de principe de l'émission thermoélectronique 
(document F. Grillon et F. Charlot)
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Planche 2 : schéma de principe de l'émission par effet de champs (cathode froide)
(document F. Grillon et F. Charlot)
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Planche 3 : schéma de principe de l'émission par effet de champ (cathode chaude)
(document F. Grillon et F. Charlot)





	
	W
	Cathode froide
	Cathode chaude

	T  ( K° )
	2700
	300
	1800

	Vide  ( Pa )
	10 -4
	10 -8
	10 -6

	J0  ( A cm2 )
	1 à 2
	1-10 104
	1-10 105

	Brillance ( A cm2 sr2 )
	2 - 10 104
	1-10 109
	1-10 108

	Cross Over ( µm )
	50-150
	0,005
	0,02



Planche 4 : Principales caractéristiques des différents canons
(document F. Grillon et F. Charlot)
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Planche 5 : Zone d'émission des électrons en fonction de la zone d'impact1
EC2
EC1

(document F. Grillon et F. Charlot)
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Planche 6 : Évolution du rendement d'émission total en fonction de l'énergie des électrons incidents dans le cas d'un échantillon isolant (document F. Grillon et F. Charlot)
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