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B Microscopie électronique: test

L

Test

Sondage: responseware.eu

ID: infromicro

TEST INTERMEDIAIRE DE MICROSCOPIE ELECTRONIQUE

QCM, attention, dans certains cas, plusieurs réponses sont possibles.

Quel parametre a un impact sur la taille
de sonde?

L'énergie

Le courant

La distance de travail
Le détecteur

Quelle information obtient-on en
détectant des RX?

Un contraste en Z

Un contraste en topographie
Une concentration chimique
Un contraste de diffraction

Pour obtenir un bon contraste en Z (pour
n'importe quel Z) en SEM, quel
détecteur faut-il utiliser ?

le détecteur d'électrons secondaires
le détecteur Bright Field

le détecteur EDX

le détecteur BSE

le détecteur EBSD

le détecteur Dark Field

le détecteur Everhardt-Thornley

Comment varie le taux de SE avec le
numéro atomique de I'échantillon?

Il owyp eve @ADLD Z [28 etectevoure
stable

11 diminue continuellement
1l augmente continuellement

Ou sont produits les SE2?

N PN

w

Dans la chambre, autour de I'échantillon

. Alasurface de I'échantillon, au point
d'impact de la sonde

. Alasurface de I'échantillon, mais pour
tout le volume d'interaction

Les électrons rétrodiffusés détectés en
SEM ont des énergies typiques de

aoN W N R

. moins de 50 eV
. 50-150 eV

. 250-500 eV
plus de 500 eV

variables selon la topographie de
I'échantillon
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=P7L  Quel paramétre a un impact surla taille de sonde?

64%

A. L'énergie

B. Le courant

C. La distance de travail
D. Le détecteur

Sondage: responseware.eu

ID: infromicro



“FL  Lentilles pour électrons moogiave

« Champ homogene, a est petfit

yser

« Composante de v // B n'est pas modifiée
« Composante de v | B:v, << |v|
« Spirale derayonr=m v,/eB

 Tous les électrons du faisceau qui croisent
I’axe optique en un point le recroisent en
un méme point, a et v,

« Longueur focale f ajustée par B, et donc
par le courant qui fraverse la bobine

* Quand B augmente, f diminue

B Microscopie électronique: Composants d’un microscope électronique

Wwww.Xx-raymicroanalysis.comn
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=PFL  Lentilles pour electrons . . cntile condenseur aéfinit:

 La taille de la sonde
A B « Le courant de la sonde

Optic axis Optic axis
<& (Gun crossover

« Courant faible => sonde fine
« Courant élevé => sonde large

Strong C1
Crossover

Weak C1

Crossoer = L'énergie joue aussi sur la taille
de sonde (Force de Lorentz!)

C2
[—lens ™
Diaphragm “ Basse tension/haute résolution:
- observation de la surface réelle
100 £ - échantillons non-métallisés
- faible endommagement di au
50L — faisceau

Haute tension/haute résolution:
- effets de bord

- détails fins non-résolus

- fort endommagement dii au

Small probe Large probe

Résolution (nm)

= = 0}
Specimen
S5 — — — — =
Figure 9.5. Effect of the C1 lens strength on probe size: a stronger C1 [ —
lens (A) results in greater demagnification by any subsequent lens (C2 or |
C3), giving a smaller electron beam at the specimen. A weakerlens ) | — — - — — — — — — —
gives a broader probe. 1 L | L L L [~ >

0.5 1 2 5 10 20 3

Tension d'accélération (kV)

B Microscopie électronique: Composants d’un microscope électronique
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=PFL  Quelle information obtient-on en détectant des
Rayons X?

50%

A. Un contraste en Z

B. Un conftraste topographique
C. Une concentration chimigque
D. Un contraste de diffraction

38%
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B Microscopie électronique: TEM

Quelle information obtient-on en détectant des

Rayons X?
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=P*L  Pour obtenir un bon contraste en Z en SEM, quel
détecteur faut-il choisir?

67%

>

Le détecteur d'électrons
secondaires

Le détecteur Bright Field

Le détecteur EDX

Le détecteur BSE

Le détecteur EBSD

Le détecteur Dark Field

. Le détecteur Everhardt-Thornley

33%

QO MmO QO W




=PrL

B Microscopie électronique: SEM

SEM: tension d'accélération

Contraste en Z a faible
energie

A faible tension, le taux d’'électrons
rétrodiffusés n’est plus fonction monotone
de’Z
E=
fﬂ o 05keV .
“ | o tkev

401 a2
+3"

304 x 4"
e *5u

20

10 4

Si Cu Ag Au

Fig. 4.1. Dependence of the backscattering cocfficient 7 at normal incidence
(¢=0) on atomic number Z for different clectron encrgics.

from L.Reimer, Image formation in low-voltage SEM
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=L Comment varie le taux de SE avec le numéro
atomique Z de I'échantillon?

57%

A. llaugmente jusqu’'a Z = 28, puis
est stable

Il diminue continuellement

o

C. llaugmente continuellement
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B Microscopie électronique: SEM

SEM: contrastes

» Taux de SE ef BSE en fonction de Z

0.6

o
N
|

Secondary electrons

Yield / incident electron

0.11 (SE])

| | | | |
0 1 20 1r 40 60 80 100
Al NiAtomic number Z

Echantillon de surface plane (sans topographie) et
perpendiculaire au faisceau incident (énergie
intermédiaire E, ~ 15 keV)

Contraste entre deux pointsietj:

1(x;)+1(x))

avec0=C<1]

BSE: contraste « chimique » pour
tousles éléments (sensibilité ~ 2=0.5)

avec Iy I'intensité du faisceau
incident, nla proportion de
BSE

L. =1h

BSE o

1)~ I(x))

[y
[
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=PFL Ou sont produits les SE2?

63%

A. Dans la chambre, autour de
I’échantillon

B. A lasurface de I'échantillon, au
point d’'impact de la sonde

C. A la surface de I'échantillon, mais
pour tout le volument
d’'interaction
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B Microscopie électronique: SEM

SEM: contrastes

=Divers types d'électrons secondaires

= SE1: &€ secondaires provenant d

faisceau incident

= SE2: BSE quittant I'échantillon

= SE3: BSE arrivant sur
I'environnement

B
SE as

I

k d
v "‘ . :‘ SEgy
BS t‘i."."f ..-"' ""\-.\, o

primary electron beam (0.2 — 30kV)

Auger electrons

sample surface secondary electrons

——
o f
L

: ."'-------.L-__.__.-i___._._

CRLLL L, //////////

back-scattered electrons

interaction bulb / ;:(hammedns:c
depth: 0.5 -2 ym -ray radiation
bremsstrahlung

\
N 7L fluorescence excited

b Yorau radiatinn

N

(from L. Reimer, Scanning Electron Microscopy)
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=PFL  Les électrons rétrodiffusés détectés en SEM ont
des énergies typiques de...

75%

Moins de 50 eV
50-150 eV

. 250 eV

Plus de 500 eV

Variable selon la tfopographie de
I’échantillon

moQo® >




B Microscopie électronique: SEM

SEM: signaux

= Spectre d'énergie des électrons sortants

électrons secondaires électrons rétrodiffusés
'{N(E) SE

électrons Auger (secondaires)

0 0 2 102 103 v 104

E——

[y
C]
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=PFL  La résolution spatiale d’'une analyse EDX dépend
de...

A. La conductivité de I'échantillon .
B. La densité de I'échantillon

C. L'énergie du faisceau d’'électrons 8% 1%

D. Du type de détecteur utilisé (SE ou BSE)

E. Du type de détecteur de RX(EDS ou

WDS)
F. Du parametre de maille de I'échantillon
G. De la dureté de I'échantillon

H. De la raie spectrale considérée




B Microscopie électronique: EDS

Tension etvolume d’interactio = el

4
»g 3 Cu-K 8.1kV, HT 15kV
E U=15/81=185
>
s 21
=
=
<
(=} 1
f'e) 1 1 1 1 1

= Nb K, 16,6 keV
= Tal, 8.14keV
= CuKkK,; 8.1 keV
& = Sn K, 25.2 keV

Nb L,; 2.14 keV
Ta My 1.71 keV
Cu L, 0.93 keV
Sn L, 3.44 keV

o 1 2 3, 4 5 8 7
Full Scale (Log ) 1.36x10° cts Curser -0.176 (0 cts)

Interaction Yolume Simulation

7 kV

Pour ioniser les atomes de I'échantillon, les
électrons incidents DOIVENT avoir une
energie supérieure au niveau des couches
30kV infernes U>1. Pour que cela soit efficace, |l
S S faut avoir environ deux fois le seuil

d’énergie d’'inonisation U>2.

[=%
-~
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B Microscopie électronique: EDS

Résolution spatiale @ 30 kV
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Electron Image 1
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=PFL  Comment diminuer la profondeur de champ en
SEM?

86%

A. En augmentant le courant du
faisceau incident

En diminuant la taille de la sonde

w

C. En diminuant la distance de
tfravail

D. En diminuant la taille du
diaphragme




PFL  SEM: profondeur de champ

= Profondeur de champ en fonction de d.,nqe

La profondeur de champ augmente

/‘ Piaciron T lorsque o diminue
= Distance de travalil * Augmenter la distance de
/I 5 - fravail
y ondaenser Lens
= Influence surl'angle de o '
convergence + Réduire le diophragme de

- 3
e U Y ’—i\ ) i\
o D - _\/ - = /\ >

Variation of angle with working distance

B Microscopie électronique: SEM

Working Distance —_
|—>I Q!. - hprof.champ = Mmax

l'objectif

1 1
T2dsonde7
_I_ piXGl "image " 1
t G a

N
>4
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B Microscopie électronique: SEM

wDj

SEM: profondeur de champ

= Profondeur de champ en fonction de d.,nqe

d = depth of field
d = required spatial resolution
o = convergence semi-angle

oooooooooooo

Region of image with :
Out of focus required resolution (focus)

‘ < Probe ‘ > Probe

Out of focus

La profondeur de champ augmente
lorsque o diminue

* Augmenter la distance de
travail

« Réduire le diophragme de

l'objectif
i 1
| stondei
hprof.Champ = MaX _I_ plxel "image " 1
" 6 a

‘ < Probe
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=P7L A quel endroit du microscope trouve-t-onle

moQO © >

meilleur vide?

Sur I'échantillon
AuU fond de la chambre

. Dans la lentille objectif

Dans le canon
Dans la pompe primaire

83%

& @ & & >
(’\&\ faéo 6‘?0 & &
< & ° g Q
O Y & &
o 2 O &
O @ 'S o’b
& S N ¢
& 2 °
o 2 o)
o & &
v Q Q
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B Microscopie électronique: Composants d’un microscope électronique

Systéme de pompage

= Vide primaire (>0.1 Pq)
« Pompe a palettes

= Vide secondaire (<10 Pq)
« Pompe a diffusion d’huile
« Pompe turbo-moléculaire

= Haut vide et Ultra-vide (<10¢ Pa)
* Pompe ionique
« Pieges a azote liquide

1 atm = 10° Pa

1 Pa=0.01 mbar

Gun lon

Pump :
l l.

Column lon
Pump

Electron
Gun

Gun Valve

i o8 g M =_::.950mple
Column P Holder

etector

*IVG ve

B Specimen
exchange
pump valve

Diffusion or Turbo-
molecular Pump

Buffer/

Reservoir
Tank

Mechanical
Rough Pump

N
&
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=PFL  Un SEM moderne a une résolution potentielle
d’environ...

67%

A TA

B. T nm
C. 10 nm
D. T um




MERLIN™ - Analytical power for the sub-nanometer world

Gemini® Il column

Low current configuration (Max. probe current 40 nA):
'l———w For high resolution investigations:

e 0.6 nmat 30kV (STEM mode)

0.8 nm at 15 kV at optimal WD

14nmat 1KV atoptimal WD

2.4 nm at 0.2 kV at optimal WD

3.0nmat 20kVat10nA@ WD =8,5mm

MERLIN



=7L Quelle aberration est facile a corriger?

100%

Aberration sphérigue
Aberration chromatique
Astigmatisme

o0 ® >

Champs électromagnétiques
environnementaux
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B Microscopie électronique: Composants d’un microscope électronique

Lentilles pour électrons: défauts

= Correcteur d’astigmatisme: stigmateurs

With astigmatism  Astigmatism corrected

Aicha Hessler-Wyser
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w

Un FIB est utile pour...

Découper de gros échantillons
Faire du micro- et nano-usinage

. Préparer des échantillons pour le

TEM

Modifier la composition de
I'échantillon

Faire de la tomographie

Métalliser des échantillons non-
conducteurs

27%

32%




B Microscopie électronique: TEM

Trols spectres EDS

D 5 10
Full Scale 426094 cts Cursor: 5.164 (4331 cts)

15

p 5 10 15 20
Full Scale 152484 cts Cursor: 9.959 (2 cts) ke

Spectres EDS pris a des tensions
d'accélérations de a) 5 kV, b) 10 kV, c) 30 kV

w
o
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B Microscopie électronique: EDS

Simulations Monte-Carlo avec CASINO

5
Full Scale 308328 cts Cursor: 3.441 (5125 cts ke

10 um

Full Scale 43848 cts Cursor: 7.161 (0 cts)

Reéabsorption de I'oxygene et des L, du Nb

= — =
- H - " H
i i i
i *‘ i i
i i i
it o i
i n i e i e
M Pl i i il 1]
H i HIR § i 4
orm i H H
H §
: Nb K, " Nb L, ] O K,
i i i
§ il i
= =
= Pt - i
< * *
. .
i I b
i ' H
i i b
i Nb K, i OK,
som H : H ¥ P
. i : !
H il
i i

pour le grand volumes d’interaction

Il faut infroduire des corrections!

w
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Images SEM

\ ) . o RN
@ MAccV — 10um

B Microscopie électronique: test

~

¢

-~

150 kV

Ve SN YT ~

Microgra,

’-'

5 W ; B s g
hies SEM d'un échantillon de filaments
supraconducteurs Nbs3Sn.

w
N
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B Microscopie électronique: SEM

SEM: contraste

= Comparaison SE et BSE

Contraste en Z Contraste topographique

Détecteur d'électrons rétrodiffusés Détecteur d'électrons secondaires

Interconnects en aciers utilisés dans des piles & combustible aprés usage

w
[
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