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INTRODUCTION A L’ANALYSE
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INTRODUCTION

La surface est l'interface métal d’enceinte-vide. Ses
iInteractions avec les gaz residuel et occlus
conditionnent la pression ultime.

Le spécialiste du vide est de plus en plus souvent
ameneé a se poser 2 grandes questions:

- De quoi est fait le gaz residuel? —
- Qu’y-a-t'il sur la surface? —

- Avec les sous-entendus: quels corps contaminent ou
dopent? Sur quelle profondeur? En quels composés?
En quelle concentration? Avec quelle évolution?



Gaz adsorbés . Rugosité de surface
Molécules organiques - : Couche physisorbée
Couche chimisorbée
Molécules organiques
- Oxyde natif
Altérations chimiques zone ecrouie
. et contaminée

Chimisorption et occlusions

Altérations physiques — 7 i 1 . 3 Zone orientée

Contraintes superficielles

Métal « intact » — y — Métal « intact »

500 x 500 um




L'ENQUETE!!

A la question qui est sur la surface et en quelle
quantité? La réponse ne peut venir gu’en connaissant
un signe distinctif indubitable du suspect.

L’analyse de surface utilise des sondes pour décrypter
ce signe. |l est caché obligatoirement dans la structure
de lI'atome.

L'analyse ne doit pas
deétruire la surface!

Mais elle peut préelever des
echantillons révélateurs.




Déterminer Z ou A par SM
classique est trop invasif!
Deux methodes de micro-analyse
permettent néanmoins de

determiner A: SIMS et RBS -
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n électron de
I'atome a une
énergie
ependant de n,

g/, M/




n entier >0 Nombre quantique principal
M.M. Détermine le rayon
Couches:n=1"> K, n=2">L,n=3">M,..

entier 0 </ <n-1 Nombre quantique orbital
M.M. Ellipticité - Détermine la forme du volume dans
lequel se meut l'électron
Sous-couches : / =0—>s /(=1=p F(=2—>d (=3—>1 ..

my/ -/ =my </ Nombre quantique magnétique
M.M. Inclinaison/axe - Deétermine l'orientation du volume

mg= 11/2 "spin"’

M.M. Détermine le sens de rotation de l'électron




Veéritable code genetique de I'atome!

Deux méthodes d’analyse le decryptent: AES et XPS

Carbon Energy Levels

Singlets (s=0) Carbon | Triplets (s=1)




LES SONDES

SONDE

Photons

Electrons

PRODUITS

fIE
ucture

n Electron i
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L'EXPLOITATION

~ Renseignement Méthode Vide requis
AES Ultravide
XRF Vide conventionnel
Analyticue RBS Vide conventionnet
LAMMA Vide conventionnel
SIMS Ultravide + gaz
XPS - ESCA Uitravide
MEB Vide conventionnel
Morphologique AFM Non
STM Ultravide/Atmosphere
Structurat XRD Non
longue distance LEED Ultravide
courte distance STM Ultravide




LA SONDE ELECTRONIQUE

L’électron, facile a produire, a de nombreuses

lonisation

excitation
cascades

annihilation
de paires

interactions avec la matiere.

.
\

\
Interactions 3 \
superficielles \

Bremsstrahlung ,
—#———  self absorption e — T

photoélectrons

Interactions
profondes

— fluorescence

Production de paires

Il génere une autre sonde:
le photon



SONDE FRAGILE?

Sa charge lui fait perdre rapidement de
I'énergie
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SONDE FRAGILE?

Sa charge lui fait perdre rapidement de
I'énergie
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S00 1 000 S 000
Energie cinatique des electrons (eV)

Libre parcours moyen des électrons en fonction de leur énergie.
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Un niveau ne peut rester depeuple (sauf!).

Le trou est comblé par I'habitant (désexcitation) ou par
un électron moins li€¢ du méme atome (effet Auger).



L'TONISATION

L’exploration profonde nécessite des €lectrons
tres énergiques.
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fiHz) A(m)
10%
-l i == 100 pm

Be Window Ceramic Insulator

&
Fy
.'I

Cathode / Focusing Metal Tube
Filament Lvhnder E!-Dd*,r

| nm
Ultraviolet

‘ . « cristallographie »
ki

. ns X « médicaux »

aphie industrielle »

X-RAY
RADIATION
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LA SONDE IONIQUE

Sputterlng
Emis. sec. ions
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SES PRODUITS
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Sn
S =76 10°a0ZZ
WLl A UleV]

S (atomes/ion)

400 500 600
E (eV)

Accompagnée d’'une émission d’'ions secondaires ~1/1000

Exaltee par 'oxygene
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10nm

100nm

1p

0.1nm

1nm

TOF-SIMS

1+ 1000pn
100nm = 10p
qq 107" nm
=1p
qq 107" nm
30nm = qqp

qq nm
qq 107 nm

10nm  100nm 1y 10p 100 1mm
largeur analysée

10mm

100mm
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LE DISPOSITIF

LCanon

d'élecirons

f Balavage
de lension

Muluplicateur

d'élecirons

Analyseur d'énergic

LCanon

dwns




LES SPECTRES

{= Distribution spectrale des électrons secondaires : 66/0E

L Intervalle d'analysa Auger

Distribution spectrale des élactrons
rétrodiffusés : on/cE:

Transitlons
LMM

extrait des Technigues de I'Ingénieur

Analyse et Caractérisation P3 Transitions

(LR

Probleme avec les charges sur isolant!
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LES SPECTRES

Acier Inox

B0 B0 Ll

Energie de hiaison (eV)

| ntensity (a.u.)

1200 1000

800 600 400

Binding energy (eV)

200
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Extraction du faisceau

Vide (pompe turbomoleculaire)

m l l ’ “ Aimant de séparation des masses
Nl Bl

_ Vanne de séparation
_ Vide différentiel

_ Refocalisation et balayage

_- Pompe ionique

Méth Ode deStrU Ctrice ._ Df*l%tpur
|dentification aisée [ e [ — T

Optique d'entrée | ’
O . 1 ppb_o. 1 ppl I I s Filtre de masse quadrupolaire

Porte-échantillon -

profilage
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Positive secondary ion mass spectra as a function of 1h heating temperature. The main metal and
metal oxide peaks are 48-Ti, 51-V, 90-Zr, 64-TiO, 67-VO and 106-ZrO. The peaks at 23 and 39 amu are
charcteristic for Na and K, respectively. The peaks at lower masses in the as received spectrum are mainly
caused by hydrocarbon fragments (e.g. 15-CHs, 27-C;Hs, 29-C;Hs, 41-C3H5, 43-C5Hy).




LA SPECTROMETRIE RBS

Dite a recul élastique ou rétrodiffusion Rutherford
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Energy {MeV)
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|
nttal

0, on Si

Interfacial — |',
excess of W

0 in Si0,
|

1.0 1.4 1.8
Backscattering Energy (Me')

Sample 1 (590 nm) ——  Siin Substrate Siin Filrn
Sample 2 (230 nm) ——  3iin Substrate siinFim W

Non destructive pour quelques u

Défauts réticulaires




QUE CHOISIR?

TECHNIQUE AVANTAGES INCONVENIENTS

Haute résolution spatiale Risque de dommages
Rapide Probleme de charges
Bonne précision avec les standards

Information chimique Pauvre résolution spatiale
Faible dommages Lente
Bonne précision avec les standards Ne détecte pas H
P eu de probleme de charge

Extrémement sensible Quantification ardue
Détecte H Destructrice
Analyse des isotopes
Tres rapide
Profilage en profondeur Requiert un accélérateur
Non destructrice Pauvre résolution en profondeur
Quantification absolue Pas d’analyse qualitative
Rapide







