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CEil + cerveau

- premier instrument d’observation...
- élément final indispensable de tout instrument...
- sert a interpréter les images observeées...
- remarquable instrument mais...

- a des limites
- peut facilement étre abusé

-sensibilité :
- 20 niveaux de gris environ...
- plusieurs dizaines de milliers de nuances chromatiq ues...




quelques informations supplémentaires sur I'cell...

structure de la rétine

tonnets (luminosig)

cines feoulenr, La rétine comporte 7 millions de cones, sensiblesa  ux
formes et aux couleurs (soit environ 750000 nuances
chromatiques différentes)
et 130 millions de batonnets, sensibles a la lumiéere
(vison corpusculaire et monochrome)
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vision des couleurs (suite)

Synthése additive Synthése soustractive
(RVE) (CM)
oeil (cones), écran imprimante

'
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résolution : 1 minute d’arc

Cela correspond environ a 0,1 mm i 1 mm
Ve y - (I:
sur un écran d’observation... %:D
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Conséquences :

C’est la premiére limite :

pour qu’une image soit « nette » (=pas de flou apparen t) la dimension
du « pixel » (point image élémentaire) sur I'écran ou la photo doit étre
inférieure a la résolution de I'eeil...

- en imagerie numérique, impose un nombre minimum de pixels (1000 au moins)

- en microscopie électronique a balayage, relation ent  re le grandissement
et la taille maximale de la sonde ....



on le trompe facilement !
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Compléments sur les images numériques

une image est définie par 3 nombres :
- le nombre de pixels horizontaux x (« ligne ») } définition
- le nombre de pixel verticaux y
- la profondeur en bits

ce dernier nombre détermine le nombre de niveaux de gris ou de couleurs de la photo
X et y représente la définition de I'image...

Ne pas oublier que la sensibilité de I'eeil en niveau de gris est médiocre
(quelgques dizaines), le codage sur 8 bits (1 octet) (256 niveaux de gris)
est donc largement suffisant...

la sensibilité aux nuances chromatiques est beaucoup plus élevée
(plusieurs dizaines de milliers) donc les images co uleurs pourront étre
codée sur 16, 24, 32 hits...

En résumeé ;:

- La définition d’'une image doit étre suffisamment él evee pour que I'ceil ne

puisse pas distinguer les pixels : en général 1000 pixels/ligne est suffisant

(sauf s’il faut agrandir 'image)

- Pour la profondeur, en imagerie N&B (MEB, TEM...) on  se contente généralement
de 8 bits/pixel

- L'imagerie couleur est codée généralement en 16 bi  ts (65000 couleurs) mais on
aller jusqu’a 24 a 32 bits/pixel
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712x484
(337 Ko)
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1024x1024

1224 Ko

512x512

258 Ko

Influence de la définition de I'image

256Xx256

TIFF — 256 niveaux de gris

66 Ko
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2146x1691 (3 550 Ko)

méme en agrandissant fortement I'image on ne distin gue pas les pixels 1



Les formats d’'images

des formats « propriétaires » non exportables ont été r
par des formats standards « universels »

Il faut distinguer :
- images « bit-map »
- images binaires (« seuillées »
- Images vectorielles
- images comprimées
- sans perte d’'information
- avec perte d'information

Images bit-map :
chaque pixel de I'image est stockée sous la forme d

Tif, GIF, BMP, PCX, JPEG ...

emplacés ou complétés

'un nombre (« profondeur »

MEB, Photo, scanner, écran ...

A 4

le grandissement de I'image
provoque I'apparition des pixels
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Images bit-map et binaires /.un octet par pixel

Co C1 52@54 63 Al...
89 88 87 54 B2 C3...

(notation hexadécimale)

un bit par pixel  pivef “planc”

a I F ey
1111111 | [« PXel “noir
1100 0000

image "bitmap" FF FF FF 00...

(100x100x8 bits)

i s

histogramme des
niveaux de couleur

image binaire ("seuillée")



image vectorielle

Couleur_fond=gris / /

Tracer_cercle(X,y,r) ; Couleur=rouge ; avant_plan

Tracer_rectangle(x,y,a,b) ; Couleur=bleu ; avant_plan P
Tracer _Bezier()

Tracer_Bezier
Remplissage(Cyan, Xy

Image stockée sous la forme d’instructions
faible poids

Insensible au grandissement (modification des param etres)
doit étre transformée en bit-map pour étre visionné e

logiciel de dessins : Corel-Draw, Designer ...
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Les principaux formats d’'images bit-map

1) Le format TIFF

Tagged image file format

Congu par Adobe et Microsoft pour étre universel (l ogiciel, systemes d’exploitation etc.)

- peut gérer toutes les profondeurs : niveaux de gris (8bits), couleurs (16, 24, 32 bits)
- peut étre compresseé sans perte d’'information par LZW , Huffman ou RLE

structure d’'un fichier Tif :
- en-téte (8 octets)
- nombre de « tags » (2 octets)
- les n tags (n fois 12 octets)
ces tags définissent au moins la largeur et la long ueur de I'image
et le nombre de bits par pixel
- la suite des pixels (selon la valeur définie précédemment)

la taille d’un fichier Tiff est égale au nombre de pixels multiplié par le nombre d’octet
par pixel, plus environ 2Ko de tags

exemple : 1424x968 en 8 bits : 1.368.432 pixels so it 1346,125 Ko (1348 Ko)
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2) Le format BMP

développé par Microsoft

plus simple que le Tiff mais moins universel...

Sa dimension est identique a celle du Tiff (profonde  ur 8, 16 ou 32)
elle peut étre comprimée par RLE

3) Le format GIF

Graphic Interchange Format, développé par Compuserve pour des
échanges sur Internet

- 256 couleurs au maximum (8 bits)
- compression LZW

- petite taille

deux formats :
- GIF87 (1987) : format standard
- GIF89a (1989) : permet des animations d'images et  des effets
d’entrelacement (amélioration progressive de la qua  lité
d’'image lors du téléchargement)



Autres formats

TGA (Targa Truevision)(Truevision)

PCX (PC

16, 24 ou 32 bits/pixel
Paintbrush)(Zsoft)
4 ou 8 bits/pixel (16 ou 256 couleurs)

PIC (PC Paint File)(PC Paint)

RAS (Raster File Format)(Sun Microsytems)(UNIX)

EPS (Encapsuled PostScript)(Adobe)

PICT (Maclntosh Picture ou QuickDrawPicture

contient toute sorte d’'information (images vectorie
en langage postscript en vue d’'une impression

peut étre comprimé (Jpeg)

jusqu’a 24 bits/pixel

)

lles, objets, texte
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La compression des images

Afin de réduire la taille des fichiers, des techniq  ues de compression ont été développées

On peut distinguer :

/

les compressions sans perte d’information
( lossless compression)

Huffmann
LZW (Lempel-Zil-Welch)
RLE (Run Length Encoding)

les compressions avec perte d’'information
( lossy compression)

JPEG
ondelettes

18



les compressions sans perte d’'information

recherche de suites d’'informations identiques ou de groupements pour
les remplacer par des symboles moins « encombrants »

1) — Compression Huffmann

Codage des signes ou valeurs des pixels en fonction inverse de leur
probabilité d’apparition par construction d’un arbre binaire « enfants-parents »
Cet arbre se construit du bas (moins probable) vers le haut (plus probable)

Les groupes de signes sont remplacés par un code.

2) — Compression LZW (Lempel- Zil-Welch

Utilisée pour les fichier TIFF comprimé et par PKZip

On construit un « dictionnaire » des répétitions qui s ont remplacées dans
le fichier par le numéro d’entrée dans le dictionna  ire

3) — Compression RLE (Run Length Encoding)

applicable aux images : un groupe consécutif de plu s de 2 pixels identiques est remplacé
par le nombre de pixels et la valeur du pixel

10 10 10 OA OA OA OA 0A 0A 24 56 21 21 21 21 (15 octets)
vx—‘ /—Z\, / X d /
03 10 06 0A 00 02 24 56 04 21 (10 octets)

indique que les n pixels suivants sont différents

19



Une image complexe (variations importantes d’'un pix el a l'autre) peut étre plus « lourde »
une fois comprimée qu’avant !

Tiff non comprimée : 1026 Ko

v

Tiff comprimé (LZW) : 1224Ko

20



avant compression : 306Ko
apres compression LZW : 228Ko

Y 7 \ p 3 I & ) ‘.. : .
v m{ }‘ F ALY S . taux de compression : 25%
- M J’ ‘;\‘\f& i
£
/ \_-. A5 74 \' ! %
TAccV SpotMagn Det WD ————— 2ym a Une image présentant de grandes
10_[? k'\""_ii'c',ﬂ 0000x SE 10.1 XL:Z}OESEMFE(?ff‘rac:ture : zones homogénes pourra aVOir
un taux de compression plus
éleve...
avant compression : 276Ko
apres compression LZW : 66Ko
taux de compression : 76%
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les compressions avec perte d’information

compression jpeg (Joint Photographic Expert Group)

permet d’obtenir de tres forts taux de compression (100 ou plus) mais au prix d’'une perte
d’information irréemeédiable...

applicable aux images en niveaux de gris (8 et 16 b its/pixel)
et aux images couleurs (24 et 32 bits/pixel)

Basé sur le principe que I'ceil est plus sensible a de faibles variations de luminosité
gue de variations de nuances chromatiques...

luminance
A

La compression Jpeg s’opere en 3 étapes :

1) Onremplace la table des couleurs RVB
par une table HSL
(Hue-Saturation-Luminance) B
(nuance-saturation-luminance) e

(pour les images couleurs) ns°

2)  On conserve l'information « luminance » mais les inf ormations « nuance » et
« saturation » sont réduites en remplacant les valeurs de 2 pixels voisins par
leur moyenne
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3)

- On partage I'image en blocs contigués de 8x8 pix  els auxquels on applique un
traitement mathématique analogue a une transformée d e Fourier :

- On remplace la donnée « pixel+couleur » par une distr  ibution en fréquence
d’amplitude variable

- On arrondi les valeurs obtenues a 'entier le plus proche et on filtre en fréquence
( on supprime les fréquence les plus élevées)(effet de lissage et de réduction des

différences entre pixels voisins)
- on termine par un codage statique classique (Huffm  ann)

Selon I'importance du filtrage, on peut obtenir des taux de compression trés différents

mais qui entrainent tous des pertes d’informations

fichier jpeg

/ faible compression : 461 Ko

fichier TIFF : 1026 Ko ——— compression moyenne : 182 Ko

\

Une nouvelle méthode de compression (Jpeg2000) remp  lace la décomposition
en série de Fourrier par des ondelettes...
plus forte compression avec moins de perte (mais pa s encore reconnue par les logiciels)

forte compression : 65 Ko

23



Tif (1348 Ko)

4 1 ‘m, E e
) " e
. -
oK it 3
Py o~-

AccV Spot Magn Det WD F——— 3 K
§.00kV 40 25000x BSE 49 XL30SF
T 3 - y 3.

Jpeg taux faible (10)
(267 Ko)

AccV  Spot Magn Det WD
800kv 40 25000x BSE 49 XL30SFE: ™
T ) }n

-

Jpeg taux fort (75)
(68 Ko)

AccV Spot Magn Det wp ————]
800k 40 25000x BSE 49 XL30 SFEG/
- L Y b-

5



Tiff : 1026 Ko

image : 1024x1024

Jpeg : 65 Ko




format Tiff

agrandissement de 2

26



Format Jpeg

agrandissement de 2

27



compression or not compression ?

stockage d’'images MEB
traitement etc...

L L

compression sans perte
(TIFF comprimé, GIF)

-

le taux de compression dépendra
de la complexité de la photo
il est de l'ordre de 2

1L

les images occupent alors
une place importante
(quelques Mo)

il en est de méme pour les anciennes versions de Po

de Designer etc...

rapport, web

1L

compression jpeg

4L

les images sont peu encombrantes
(quelques dizaines ou centaines de Ko)
et la perte d’information est peu visible

L L

I tous les logiciels ne gérent pas
correctement les jpeg

TIFF Jpeg
(1026K0) (65K0)
Word95 1044Ko 3110Ko
Word97 954Ko 83Ko
Word2000 948Ko 85Ko

werPoint (95), de CorelDraw (V5)




microscopie optique

——— echantillons plans, polis (attaque chimique éventue lle)

résolution (pouvoir séparateur) :

longueur d’onde (0,4 — 0,8 um)

_ 0,61\
nsinu
/, \\
indice du milieu ouverture du faisceau
air :1 o o
eau: 1,33 >70°(>95%)
huile de cedre : 1,5
v monobromophtalene : 1,65
objectifs
a \ 4
immersion

de 0,2uma 0,3 uym | ——> grossissement maximum : 1000
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Microscopie optique confocale

permet d’'observer des échantillons rugueux
avec reconstruction 3D de I'image.

F 9
| photodétecteur
| (photomultiplicateur)
3 |
= _ _ ;
S filtre optique ; reconsétl:l;uctlon
= (diapgragme confocal) [ e Finage
S . 3 jameé i
3 dlaphragme 10 & 100um de diamétre I
& de source I
= i
i
|
|
miroir i
source dichroide ;
lumineuse |
laser . i
( ) systtmede . |
+ bhalayage I
_4 |
2 E |
8.8 v
8€
g & déplacement
E§ de I’échantillon
i 8 selon Paxe Z
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La Microscopie électronique
a balayage

"~ LEICA 440{(1990)

e

LEICA 260 (1986)

Cameca SX100 (microsonde)(1995)
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Le Microscope electronique a balayage (MEB)

technique d'observation de topographie de surface
d'échantillons massifs

- grande résolution spatiale ( ===t nm) 100 pm

- possibilités de grandissements continus N
de 10 a 100 000 et plus

- tres grande profondeur de champ

- vaste domaine d'application (de la métallurgie a la biologie) 100 ym

micrescopie optique !

- grande richesse d'information et possibilités
d'analyse élémentaire quantitative

microscopie électronique
a balayage

- peu ou pas de préparation d'échantillon

- simplicité d'utilisation et co(t assez faible

- fausse image tridimensionnelle
=l risques d'artéfacts et d'interprétation

AccY SpotMagn Det WD Exp 1 2mm
200 kv 4.0 10x SE 406 34

- échantillon sous vide et bombardement électroniqu e

=== problémes pour des échantillons fragiles ou isolant S
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La place du MEB parmi les autres
technigues d'observation

echelle
nanoscopique  mésoscopique microscopique macroscopique
| | | | | | | | |
| | | | | | | | |
1A 1nm 10 100 1 m 10 100 1 mm 10
«— .. . Oell
STM-AFM < >
MO
< >
TEM-STEM
< >

MEB



MEB : Les différentes émissions caractéristiques

cathodoluminescence

(oxyde, semi-conducteur)

Création de paires trou-électron
suivie d'une recombinaison radiative

spectre de rayons X

lonisation des niveaux R
de coeur de I'atome
composition élémentaire

et quantitative

émissions électromagnétiques

émission
électronique
rétrodiffusée

électrons primaires rétrodiffusés
trés haute énergie (0,5E E<E ),

Interactions élastiques avec le noyau
entrainant une forte diffusion de I'électron
primaire d’ou un changement de la trajectoire
pouvant conduire a la rétrodiffusion (I'électron
resort de la cible sans avoir perdu la totalité

de son énergie)

- contraste topographique
- contraste de nombre atomique

asrou

L nazsex

émission électroni
secondaire

que

1pum

électrons de tres faible énergie

(<50eV en moyenne 5 a 10eV)

Interactions inélastiques avec les
électrons atomiques

(de préférence ceux des niveaux externes
et de valence)

contraste topographique

N T ©CMM, Uof Q. 1994



Interactions électrons — matiere (cible massive)

artographie

!

X

contraste
topographique

5 JE-J y £, . vy
Spectre électrons , S
caracté ristique primaires électrons électrons &

secondaires rétrodiffusés

fond continu

S
rd

cathodoluminescence emissions X ; >
(visible) 506V E,
di
dE ,
électrons
Auger
émissions émissions E

photoniques électroniqu es

courant
absorbé
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Résolutions spatiales selon le rayonnement obseryé

électrons primaires

électrons Auger _émission
5 électronique

o _ due aux électrons secondaire
eémission électronique primaires
rétrodiffusée ,
due aux _electrons
rétrodiffusés
\ i

K - 1a10nm \
emission X 7
caractéristique b4/ _____________ ‘

0,1a0,5um
I
: z, (E=E) |
| I
\ =
v émissionXx 7 _________ l “m (B=0)
\ de fond continu environ 1 m /I
\
/
\\ smission X // z, =0 033A (El'7 - E1'7)
\ émission > M T 0 j
\ de fluorescence >10 um // pZ
\ N /
N Ve 1,25
N 7 =05z, exp(———
S N - 7 p( 140 )

— -
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canona LV Le microscope électronique a balayage

électrons

lentille
électromagnétique

>

condenseur 1 ¢

condenseur 2 <«

Principe de fonctionnement

acran cathodique

générateur de
balayage

MW

bobines de
balayage

Y

RN condenseur
— final
[ “
i rétrodiffusés
y' électrons .
Q ) secondaires
rayons X

échantillon

absorbés

>

>

--===-lwehnelt

filament
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Emissions électroniques (« canons »)

barriére
de
potentiel
0 Structure électronique et interface métal-vide
@: travail “eFx
de sortie _
vide

bande de , L.
niveau emission

conduction . , .
- de Fermi thermoélectronique
barriere

/”" de

> potentiel

émission Schottky

travail de sortie @

niveaux A
de coeur 0

métal

-eFx

v bande
Condﬂgtion 3 - T - i I —_—— - — niveau de Fermi
v émission de champ
effet tunnel

2700K 300K OK

Différents modes d’extraction metal vide

d’un électron du métal vers le vide
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le canon de type triode (émission thermo-ionique)

chauffage

——

canon a résistance
d 'autopolarisation

t—— Filament

~¢—— Wehnelt

cathode _—

Crossover
+ VO
tension _
d'accélératio n

e -

tension du wehnelt :V,

zone émissive au niveau chute de tension dans la résistance : VW = RI A

de la pointe ; apparition du

cross-over . ~ : N _ _ _ _ _
—Z) tension appliquée a la cathode :  V, =V, -V,, =V, -RI,

la différence de potentiel entre
le wehnelt et la cathode est
fonction du courant électronique
(ou d’anode)
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Caractéristigues des canons a émission thermo-ioniqu e

1) cathode en tungsténe (filament en « épingle a chev  eux ») (®=4,5 eV)

- température de fonctionnement : 2600 a 2700 K

- faible densité d 'émission : 1A/lcm 2

- faible brillance : 10 > Alcm ?/sr

- cross-over de grand diamétre : 50 & 150 ym

- médiocre dispersion énergétique (thermique) >10 eV
- durée de vie breve : 20 & 200 h

mais :

- tres bonne stabilité d '’émission (microanalyse)

- ne nécessite pas de vide pousseé (vide secondaire)
- peu chere (environ 100 €)

2) cathode en pointe LaB6 ( ®=2,7 eV)

- température de fonctionnement : 1900 K

- bonne densité d’émission : 40 Alcm 2

- bonne brillance : 10 ® A/lcm?/sr

- cross-over de faible diametre : 10 um

- médiocre dispersion énergétique (thermique) >10 eV
- longue durée de vie : >1000 h

mais :

- moins bonne stabilité d ’émission (microanalyse excl ue)
- nécessite un vide pousseé (vide ionique)

- chere (environ 1000 € a 2000 €)

pour améliorer la brillance du canon...

40



pointe LaB6
Exemple de filament en pointe LaB6 /

autre géométrie

Pour améliorer la brillance : utiliser 'effetde ¢ =~ hamp
(ou effet tunnel) !




les canons a émission de champ (FEG « field emission gun »)

barriere
de

potentiel
métal \Y,
vide -
Principe de
E oo I'Effet tunnel
b Effet quantique
«— >

v

» Courant tunnel |D€Xp(—2k2b)
Fonction d’'onde :

LlJ* LlJ /‘\ /‘\ A
densité de probabilité N /N /\ .
S N

\4/ U qq A W5 =Asexp(iksXx) +Bsexp(—ik;Xx)

W, =A, exp(ik,x) + B, exp(-ik;X)

A
\ 4

P, =A,exp(—K,x)

A |’intérieur du métal, la probabilité de présence d e | ’électron est une fonction périodique ;
hors de métal, la probabilité diminue trés rapidemen t mais peut avoir une valeur non nulle
au dela de la barriere de potentiel si celle-ci est  suffisamment étroite.
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Canon a émission de champ a cathode froide

_______ X >
® | ‘
| / KT
doe v
— Fol2
métal

Principe du canon
a emission de champ

ére
1 anode
extraction

- niveau de Fermi

eme
2 anode
accélération

3/2

B
J, =AE’ exp ————
0 P E

Extraction des électrons
par effet tunnel

L'électrode d’extraction fournit le champ électriqu e
qui extrait les électrons de la pointe par effettu  nnel
La 2eme anode fournit la tension d’accélération des
électrons. Le cross-over est virtuel et de faible d
(environ 3 a 10 nm)

iametre

source virtuelle
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Caractéristiques des cathodes froides

Pointe en W de trés petit rayon de courbure (10 210 0 nm)

- température de fonctionnement :
- 300 K (« cold field emission » ou CFE)
- 1500 K (« thermal field emssion » ou TFE)
- trés forte densité d 'émission : 10 4 a 10% A/cm?
- trés forte brillance : >10 ° A/lcm?/sr
- trés petit cross-over : 2,5 a 3,5 nm (virtuel)

- trés faible dispersion énergétique 0,2 a 0,3 eV :

- durée de vie tres longue : 1 a 2 ans

mais :

- mauvaise stabilité d 'émission (4 a 6%)

- courant de sonde limité (quelques nA)

- nécessite un vide tres pousseé (vide ionique)
- tres chere (colt d'un SEM FEG 300.000 €)

A chauffage
de la p?inte

A}
1\
A}

La pollution de la pointe entraine une variation ra  pide de la densité

d ’émission qui nécessite un flash thermique (toutes les 15h environ)
pour la dégazer...

Pour éviter cela, on peut chauffer la pointe (mode «thermiquement
assisté » ou TFE) ce qui améliore la stabilité d '’émiss  ion mais
augment la dispersion énergétique... | .

intensité émise
~

N




Canon a émission de champ a cathode chaude ou « Schott

Ky »

On utilise une pointe en W recouverte d 'un film
mince de ZrO liquide qui mouille la pointe.

Le fort champ électrique abaisse suffisamment -300 V
la barriere de potentiel pour pouvoir extraire

facilement des électrons.

réservoir de ZrO2

- température de fonctionnement : 1800 K

- trés forte densité d 'émission : 10 4 a 10° A/cm?
- trés forte brillance : 10 7 a5 108 A/lcm ?/sr

- trés petit cross-over : 15 a 30 nm (virtuel)

- faible dispersion énergétique 0,3 a 1 eV

- tres forte densité angulaire (300 a 1000 pA/sr)

- possibilité de courant sonde élevés (200 nA)

- tres faibles fluctuations (0,1 a 1%)

- bonne stabilité d '’émission

- durée de vie tres longue : 1 an

mais :
- nécessite un vide tres pousseé (vide ionique)
- trés cher (colt d'un SEM FEG 350.000 €)

Suppresseur

W<100>

extracteur

+4500 V

émetteur

source
virtuelle

Canon Schottky du Philips XL30 FEG

Canon « in-lens » du Jeol JSM-65F
permettant | 'obtention de tres forts courants
(200 nA)
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Optique électronique

1) action d’un champ magnétique Loi de Laplace

la force exercée sur une particule
de charge g et de vitesse Vv est

4 (courant . . .
| electrique) donneg par le produit vectoriel -

: de la vitesse et du champ magnétique
! force

Champ

megngiave —F ,  E-qvOB

Dans le cas d’une trajectoire électronique :g=-e

électrons
v

h 4

trajectoire
électronigue

Dans un champ magnétique constant
et uniforme, I'électron prend une
trajectoire circulaire




Principe d’une lentille électromagnétique

\ : l d lignes de
& ignes de
AN T cham champ
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i 3 — En modifiant la forme du blindage
! au niveau de I'entrefer (« piéces polaires »),

2 — si la bobine est fermée par un on favorise la concentration du champ
1 — Champ magnétique créé blindage ferromagnétique, le champ magné:tiq_uc? : _ -
par une bobine torique est ent!érement canalisé. _ on a réalisé une « lentille magnétique »
parcourue par un courant | Si le blindage comporte une partie

diamagnétique (anneau de Cu) le
champ magnétique peut alors
apparaitre localement dans 'axe
de la bobine (« I'entrefer »).

piéces

po|aires entrefer

4 — Le champ magnétique B peut
se décomposer en une composante
radiale B, et une composante axiale B




variations des composantes axiale et
radiale du champ magnétique dans
I'entrefer de la lentille

action de ces 2 composantes sur le faisceau électro

nique :

- le champ radial introduit une force tangentielle, p

(avec apparition d’'une composante tangentielle de |

il
="

rovoquant la rotation du faisceau électronique

a vitesse)

- le champ axial introduit sur la composante tangenti

dirigée vers I'axe de la lentille

=» convergence du faisceau électronique

<

elle de la vitesse, une force radiale,
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L’action combinée de ces deux forces provoque a la f ois une rotation du faisceau électronique
autour de I'axe de la lentille et un convergence ve  rs cet axe, comparable a I'action d’'une lentille
optique convergente :

trajectoires
électronigues

On peut définir des points focaux objet
et image, une distance focale f (et

distance focale
image

I
I
I
I
. 5 | ¥ a
un angle de rotation ) : 2| point focal ' k&
= objet | i I i po_int focal
ng | l IFI e ge
Py !
1 e - T g | O
Z=_"°_[Bdz I :
f 8mU distance focale I ; E
objet i !
I |
I |
! !

_ | e
0= mezdz

ou U est le potentiel d’accélération des électrons e  t B, la composante axiale du champ magnétique

Les principes de I'optique pour la construction d’'u ne image s’appliquent également.
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enroulements

e bebines) . Quelques exemples
; . de lentilles électromagnétiques
e G

I:r?tritlele > — anneau de Cu

pilét;es partie interne démontable

polaires -1, de la lentille

2éme | - ?ﬁ

lentille v
anneau de Cu

4
carcasse en bagiues en
fer doux laiton

lentille « double condenseur » :
- une sep‘le boblne. =
- deux pieces polaires C—

|

Bobines de
balayage

Piéce polaire
supérieure

lentille finale
(« objectif »)

¥~ Piéce polaire
Faisceau — % inférieure
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Lentilles électromagnétiques et aberrations

Rayon du cercle

Aberration Hahartailan Aberration | Nature
S

Nature Rayon du cercle

d'aberration

Aberration géometrique

Aberration sphérique

Aberration "optique" | Diffraction

cercle de
moindre
confusion

plan objet lentille plan de Gauss

.

Astigmatisme . = A Aberration due Aberration
h=bfa aux instabilités chromatique

distance entre focales

Aberration asymeétrique

E+ AEN
[ -
SSON E—AER L
\\ S - - “ i(c
af ™ iz
> — - Il = e i : < -
|cerc_lede ,”/,-—"'";e:cied;\“\_
confusion N . moindre "~
fe—Af y—o 5
\ 4
dépend de la lentille mais surtout : i i . . N ) ) "
_ de la contamination interne aberration importante . généralement trés faible en raison de la stabilité
croit avec I'ouverture du faisceau : LAl Arati
- de I'échantillon T de la tension d’'accélération
! (tres faible ouverture)
- de I'opérateur...
se corrige facilement

A\ 4

aberration peu importante
croit lorsque I'ouverture du faisceau diminue 51




La colonne électronique

114,5

150

condenseur 2
A4
S SN AN I ——_— 1 ___ [ _

154,75

diametre réel de la sonde

do =dg +dg +dg +dg (+dg)

A 4

4] dipmétre
ggussien

a2=_7
g BT'ZCXZ

aberration d Cs 3
sphérique | S

aberration _ A
de diffraction dd - 1’223
A\ 4
aberration d. = AE
chromatique c c

A 4

213) 2/3
<L

effet répulsif _
dB - CB VEENKE

(FEG)
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Les modes de formation d’'image

Prajecteur de diapositives

Ecran de projection

Lentille objectii
Diapasitive  Condensaur
Source de lumisra

en mode direct

MET
les microscopes optiques et
prmcendaeerons - @lectroniques en transmission

Echanfillon {mince)

Lentille objectit Condensaur

Oall , Source délections

Faisceau d'élactrans

Source da lumigre
Lumnigrs incidente

HHTH s

- L’échantillon est éclairé
globalement © : @

Echantillan (mince)

- I'image est obtenue a S
I’alde d’une Opthue Echantfillan

T é Saurce de lumiére

I__I Lurmidra fransmise

Ecran fluorescant




canon a
électrons

en mode balayage (indirect)

lentille
électrom aghétigque

ran cathodique

condenseur 1

>

condenseur2

bobines de
balayage

flament

condenseur
final
-
! : =

rétrodiffusés

électrons

. ’ secongaires

absorbés

rayons X

échantillon

=

principe du mode balayage : le faisceau électroniq  ue est
focalisé sur la cible et balaie une certaine surface

I'information recueillie en chaque point est utilis ée pour
former une image sur un tube cathodique dont le bal ayage
est synchronisé sur celui du microscope

générateur de
balayage

bobines déflectrices

balayage image

balayage ligne

ligne




Le grandissement

Le grandissement est €gal au rapport de la

distance balayée sur I'écran (fixe) a celle
G L ~ balayée sur I'échantillon (variable)
/ / En faisant varier 'amplitude de déviation
du faisceau électronique (intensité dans
» | L - les bobines déflectrices) on fait varier
< / > B i ) le grandissement.
balavé ~zone balayée sur
zolr]g ha atyl(lae sur I'écran d’observation
echantilion fixe
(variable) (fixe) -~ —-— e
i I
L'angle de déviation varie de quelques degrés ?e '
. . \ A ; IWD
! (faible grandissement, 10) a quelques milliemes i I
de radians (fort grandissement, >10.000) ! :
, T E l
@ | : WD est de I'ordre de quelques cm, i i ! L
; : : WD, [ varie de quelques mm & quelques nm K /l | Gl:/_
i | : oo i
i l D e ; !
L i : | L /
G = 1 ; | < =7 2
! /1 E+—/——i I GZ /2
1 : :WDz
L : On peut aussi faire varier le grandissement
G.=— : v en modifiant la distance de travail, c’est a dire
2 /2 /L ________ ! la distance entre le diaphragme final et
I ]2 I'’échantillon.
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Analogie optique du MEB

L’image obtenue sur | 'écran est la méme
gue celle que I'on observerait si I'cell

était placé au niveau du canon, I'échantillon
étant éclairé par le détecteur...

analogie optique du MEB

Le MEB donne une image 2D (sur | 'écran) d’'un échant illon 3D

Il est important pour l'interprétation des images d
- la vision du relief

- le type de perspective

- les déformations possibles de I'image

e connaitre :
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perspective conique
(vision en relief binoculaire)

perspective et vision...

Notre cerveau est habitué a une vision stéréoscopique
gui nous donne une perspective conique (avec lignes
nous permettant d’apprécier le relief.

de fuite)

4 ’
4 ’
’ ’
/ ’
/ ’
/ / |

vue du dessous
ou de dessus ?

perspective cavaliére
(MEB)

perspective cavaliere

Ce n'est pas le cas du MEB qui donne des images en
(sans ligne de fuite) ne permettant pas d’apprécier
le relief.

S7

de maniere formelle



Interprétation du relief détecteur

détecteur

Inversion apparente du relief | ‘
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générateur de
balayage
analogique

écrans analogiques
d'observation et de
prise de vue

~ -~

A
B AN

traitement du signal
- contrate

- niveau "zéro"

- gamma

- contraste différentiel...

Structure du MEB analogique
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balayage
mumeérgiue ou
analogique

¢ [
! /]
> V '
imprimantes ordinateur

2\

1 \\’

1 ;. .

. numérisation E
mémoire d'écran l

@—»)

! I
| :
| I
| . :
: i
| I
| - |
! I
\ écran numérique |
1 haute résolution .
: optionnel i
_________________ I

\J

L

écran analogique
optionnel

filtres numérique,
visualisation...

)

Stockage
(disque dur,
disque optique...)

convertisseur

numérique-analogique

Structure du MEB numérique
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Be

numeérisation

P

détection du signal
électronique
(ou X)

numerisation du signal :
- électronique :sur 1 octet
- X :sur 2 ou 3 octets

(n lignes de m pixels par ligne)

» (i,j) coordonnées x ety du pixel

|

valeur de I'octet
—>

fichier informatique
(TIFF, BMP ...)

n lignes

v A
‘©
o
£
S
=)
- >
* ligne
O
255 73
bl
1y \ s
:\/ v ~ \\
/
/
h
\/\\ /
\I
0 ——— —>
pixel (i,j) ligne

mxn octets
OA1A2BA1EO...

moniteur vidéo

m pixels par ligne

image en mode numerique




Formation d'image par balayage
rapide et accumulation

Stockage informatique des images

- amélioration du rapport signal-sur-bruit
) (rje'ductljo? des effedts dg chgr%e ill tragil Disque dur, CD ROM etc...
- dégradation moindre des échantillons fragiles - document en réseau

- accessibilité accrue

- base de données...

Y »

v

Intérét de I'imagerie

numeérique
A
N\
Impression informatique

de l'image Filtrage, traitement..
Evite la photo argentique (long et cher) numerique
-rapide et peu cher ( laser) amélioration aisée des photos

(quelques centimes/page) meilleur contraste (ajustable)

- haute qualité (et plus cher, quelques francs/page) traitement quantitatif. ..

(jet d’encre, sublimation..)



Rupture fragile d’'un acier

Image en balayage rapide
sans accumulation

accumulation de 16
images en balayage rapide
(RSB amélioré par 4)

~ Apres application d’un filtre
* numérique d’amélioration de
la résolution
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Les détecteurs d’électrons

4 électrons , pi_c
secondaires élastique
electrons
rétrodiffusés
k énergie
————— P>
1 E E
5-10 eV 0
50 eV

- les électrons secondaires
- faible énergie (5 eV, <50eV)
- contraste topographique
- les électrons rétrodiffusés
- forte énergie (>50eV, EOQ)
- contraste de composition
- contraste topographique




Les électrons secondaires : le détecteur d’Everhart et Thornley (1960)
photo
scintillateur _ photo
Collecteur gu[de cathode dvnod
lumiere ynode
PRI
' 1
, ' I ~ o J”")T _~1|anode
| ' 1 MQ
T 100kQ
+ 200 volts | l
800-1000 volts L
+10 kv tube photo-multiplicateur

Un collecteur (« grille ») polarisé vers 200 V attirdes
électrons secondaires. llIs sont ensuite accélérésis

un champ de 10 a 12kV vers un photo-scintillateur qu
les transforme en photons. Canalisés par un guidarhiére
ces photons sont transformés en électrons par unéqo
cathode qui forme la fenétre d’entrée d’un tube phto-
multiplicateur (PM). Le facteur d’amplification peut
dépasser 18

| o
p depnmine. sphotocathode
GUIDE DE / PHOTOMULT IPLICATEUR
possectie/” LUMIERE —
\' o /
=TT photon € i
=T /:AAI\J\I\/ e
.- / v bl ¥ 02 ‘_,V,,_L ] P
'3 s z ~———CAGE DE T
FARADAY ODYNODES
W S > —H Ti10000V)
<3N » v
5 electrons secondaires -503 +250V)
electrons
retrodiffuses

Un électron incident, accéléré sous 10kV, peut prodwplusieurs
millions d’électrons a la sortie du PM
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Les électrons rétrodiffusés

- contraste topographique
- contraste de composition

détecteur

distribution spatiale de I'émission électronique

selon la topographie

coefficient
de
rétrodiffusion
A

0,5

044
0,34
n=2/100
0,2+

0,14+

>

10 20 30 40 50 60 70 80 90
o o nombre atomique Z
variation du coefficient de rétrodiffusion

en fonction du nombre atomique
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a) Au moyen du détecteur d’Everhart-Thorney

Si on polarise négativement le collecteur (-50 volt  s), les électrons secondaires seront repousses
et seuls les électrons rétrodiffusés pénétreront da ns le détecteur.

électrons
secondaires

électrons
secondaires

électrons | +200V b
(@) rétrodiffusés ( :
z 5

électrons

-50V

rétrodiffusés

- a : collecteur polarisé positivement
les électrons secondaires sont attirés

- b : collecteur polarisée négativement
les électrons secondaires sont repoussés
pas de changement pour les rétrodiffusés
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b) les détecteurs solides (diodes) , _ _ . _
Il s’agit d 'une jonction p-n polarisée en inverse.

L’électron va libérer dans le semi-conducteur
T une charge électrique (création de paires
trous-électrons).

Le détecteur est circulaire et placé au dessus

P de I'échantillon. L’angle solide de collection
g bt est considérablement augmenté et correspond
* n / au maximum d’émission pour un échantillon

;}' """ — plan (loi de Lambert)
électron
rétrodiffusé
lentille finale
\ /
détecteur | |

semi-conducteur

angle solide
de collection Le détecteur est constitué généralement de
plusieurs secteurs (de 2 a 6)
(il
- détecteur

d’Everhart-Thornley

autres détecteurs :
- diode Schottky
- galette de micro-canaux (channel-plate] 68




Le MEB : Les différents contrastes

- Contraste topographique

- Contraste de numéro atomique
observation des différentes phases de I'échantillon

(plan et poli)

- Contraste chimique

- spectre élémentaire
composition chimique quantitative

- carte de répartition des éléments ("image X")

- Contraste cristallographique

) ) structure cristallographique et texture locales
- pseudo-Kikuchi, EBSP graphiq

- Contraste magnétique

_ (Pour la microélectronique)
- Contraste de potentiel

- EBIC
(Electron Beam Induce Current)

- Cathodoluminescence
semi-conducteur : dopage, porteurs, structure ...

vue stéréoscopique, analyse d'images ...



Le MEB : les différents contrastes

- le contraste topographique

pollen

20 prm ™
POLLEN

- électrons secondaires
(éventuellement rétrodiffusés)
- échantillon sans préparation particuliere
(cas des échantillons isolants)

- le contraste de composition

-électrons rétrodiffusés

! D

echantillon minéralogique
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010

wC

dendrite (enrichie en Ni)

espace inter-dendritique
(un peu plus riche en Cr)

plus le Z de la phase est élevé,

la phase apparaitra claire

image en électrons rétrodiffuses

précipités de WC dans un alliage Ni-

Cr

plus
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- le contraste de composition

-électrons absorbés

absorbés rétrodiffusés
complémentaire, mais moins performants (amplificate ur plus lent)

=1ty (1)

(courants électroniques)

- le contraste chimique

- spectre élémentaire (analyse qualitative et quanti  tative)
- cartographie X : image de répatrtition

SiK

AIK
OK

Hak : lOOOu Si 15KV 100nA
CK ‘ . .
— : : Image X du Si dans un mortier
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- le contraste cristallographique : mode direct

Phénomeéne de canalisation des électrons primaires e
(observation en électrons rétrodiffusés)

Pour ce genre d 'observation, I'échantillon doit sub
(éviter I'écrouissage de surface)

Une faible variation de | 'angle de tilt (1,59 peut entrainer
une forte variation du contraste

n fonction de | 'orientation cristallographique

ir un polissage électro-chimique

]
2 o o

canalisation des électrons
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- le contraste cristallographique : mode direct

Phénomeéne de canalisation des électrons primaires e
(observation en électrons rétrodiffusés)

Pour ce genre d 'observation, I'échantillon doit sub
(éviter I'écrouissage de surface)

Une faible variation de | 'angle de tilt (1,59 peut entrainer
une forte variation du contraste

n fonction de | 'orientation cristallographique

ir un polissage électro-chimique

]
2 o o

canalisation des électrons
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- le contraste cristallographique : | 'EBSD (Electron Back Scattering Diffraction)

Le faisceau est ponctuel. L'échantillon est forteme ntincliné et les électrons diffractés
sont analysés en mode réflexion.

3 " |
\ 20
=1

TV CAMERA

ELECTRON BEAM

PHOSPHOR

écran luminescent

AN
0591

[
|
I
|
|
|
|
o -
-~

* Vb — - s
(\y — " caméra e
—— = i
" e ————
) —— e WINDOW

r; - FRONT SCATTERED ELECTRON DETECTOR

/
I E I v TO AMPLIFIER
MEB |
CAMERA

CONTROL
UNIT

my ¢,0

Systéme EBSD (document Oxford)

= TN
simulati(gjr/ g | SO g
Monte Carlo | - A
75




Formation de bandes de KIKUCHI s

d’électrons

electrons|primaires :
électrons

;
x_ retrodifuses
%

i ‘\ surface cone des rayons
% du cristal diffractés

Point
SOource

: rlstallo aphiques :)},.—-'

>

/

ecran s

/

S P 2 i cﬁn: #"”"ch'"s # achantiilof
s i e y i s i pigg vy
échantillon : > HTractes.. 4 (incliné 2 70°)

incliné S

I bande de
Kikuchi

écran d'observatio

1188 25KV 4.38°% WD14

1) L’échantillon est fortement incliné (709
par rapport au faisceau incident
2) les électrons rétrodiffusés peuvent étre diffract  és par une famille de plans
cristallins hkl située pres de la surface si cette famille est en position de Bragg
3) les faisceaux diffractés sont distribués sur 2 c6 nes qui seront interceptés par
I'écran d’observation
4) l'angle 0O étant tres petit, les courbes d’intersection sont g uasiment des droites 76




identification
automatique

La résolution spatiale de cette technique est excel lente,

de I'ordre du pm... et méme moins !




dans un échantillon polycristallin, chaque grain po
mais pas la méme orientation, d’ou des diagramme de
ces diagrammes permettront de déterminer a la fois |
informer sur la texture de I'échantillon.

ssede la méme structure cristallographique
Kikuchi différents...
a structure mais aussi lI'orientation et
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Application : analyse de la texture

140.0 ym = 70 steps  |PF [001] échantillon de Ni : visualisation
de l'orientation de chaque grain

(texture locale)

e il

Texture d’'un échantillon de nickel
Orientation cristalline des grains

figures de poles

111 indice de couleur
(selon l'orientation)

101

figure de pole
(texture globale)




La cathodoluminescence pour les oxydes, les semiconducteurs...

recombinaison radiative de paires trou-€lectron

BSE cathodoluminescence

grain de zircon avec
des inclusions

La cathodoluminescenc
permet de montrer la
microstructure de zone
de croissance

\_ > z
N ; S he c +
5 : EONIT!K ‘) g AccY Magn WD S0um
20,6”Pt71ilips ok i g - § 10.0 kV 500x 20.6 Philips XL30
électrons secondaires © cathodoluminescence
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- Contraste magnétique

emission retrodiffuses

Sorﬁe/l

B e e

type |
Contraste magnétique de type Il dans du fer pur
(45 kV)

Un champ magnétique interne peut modifier I'émissio n secondaire s’il est perpendiculaire
a la surface (type I) ou I'émission rétrodiffusée s il est paralléle a la surface (type 1)

- Autres contrastes :

- contraste de potentiel
- EBIC (Electron Beam Induce Current)
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La qualité des images en MEB

1) L'intensité du faisceau électronique primaire

influence directement le diamétre de la sonde (réso  lution) et I'intensité électronique secondaire
(rapport signal sur bruit, par le biais de la stati  stique de Poisson de I'émission secondaire)

4]
résolution : d2 :—O (+ aberrationslu) \ Avec |
B 12 02 comportement

contradictoire !

rapport signal sur bruit:  15=8.1,  Brit: \[l5 RSB =\/ / Avec |

(émission secondaire)

améliorer le rapport signal sur bruit détériore la résolution !

guelle est la marche de manceuvre ?
cela dépendra du grandissement désiré et des perform  ance de son instrument...

la référence finale c’est | 'ceil...
résolution de I'ceil : 1 mn d’arc environ, soit sur I’écran d 'observation, environ 0,1 a 0,2 mm

Il est parfaitement inutile d’avoir sur | ’écran ou sur le document final (sauf cas d’agrandissement
de ce dernier) une résolution tres inférieure ! ell e aura été obtenue par une diminution du rapport
signal sur bruit et donc de la qualité...

démonstration... 82



Influence du courant sonde

1) sur le rapport signal-sur-bruit

rapport
signal/bruit
A
1000 4
$ 100+ RSB=a \/T 'mage « nefte »
o
.*é‘
S
pe
image « bruitée » E 10+
| | | | —>

10pA  100pA 1nA 10nA  100nA 1pA
intensité électronique

- faible vitesse de balayage
- accumulation (image numérique)
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Influence du courant sonde

2) sur la résolution

x10.000, 1=500pA : image floue

diametre
du faisceau , 4l 2
A d = T[ZGZB (+d aberrations)
lum 4
W LaB®t
100nm —+- >

‘ 000K X = 2500V Signal A= SE1
— 1 @M EESE

x10.000

x100.000

I I —>
1nA 10nA  100nA 1pA
intensité électronique

MAP @CDM ENSMP

x10.000, I=100pA : image nette chercher toujours le compromis entre une image nett e
(faible courant) et bon rapport signal-sur-bruit (f ort courant)
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( résolution
xG N (hm)
0,1-0,2 mm
Yo b
r
10° T iimage i image floue
) _ _ o ] image bruitée | nete
Sur I'écran, la dimension d'un détail est egal I | T
a sa dimension sur I'objet, multiplié par le 10+ , : 10 nA
grandissement. . : 1nA
|
T i 100 pA
|
G r 10 4 | \\ 10 pA
|
10| 10 um : 1 pA
100 1 um ' \
1 } i : —>
1.000 O,l pm 10 10? 10° 10* 10°
10.000 0,01 pm Grandissement
100.000 1nm zone de grandissement optimale pour un courantde 1 00 pA

En considérant une résolution de I'ceil de 0,1 mmeltableau donne la résolution minimale sur | 'objet
pour éviter une vision floue.

Le graphique donne pour un courant donné le grandissment maximum et pour un grandissement
donné la gamme optimale de courant faisceau :
Pour un courant sonde de 100 pA, le grandissemenptimal est compris entre 5.000 et 7.000
- G < 5.000, I'nmage est bruitée, le courant peut & augmenté sans probléme
- G > 7.000, I'image est floue, le courant devra &rdiminué...
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Au dela d’'un certain grandissement (qui dépend desgrformances de son instrument) il est inutile
d’augmenter le grandissement :

- on limite la zone observée (donc on perd de 'infmation)
- on ne fait qu’agrandir du flou (pas de gain d’'infamation!)

faible grandissement ;< -
- zone observée large = #*
- peu de détails fins |

grandissement moyen

- Zone observée moins large
- plus de détails fins

On a obtenu de nouvelles
informations...

trop fort grandissement:
- zone observée trés étroite
- flou

fort grandissement:
- zone observée étroit
- détails fins
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2) Le temps d’acquisition par pixel

intervient directement sur le rapport signal sur br

bruit:\/Nz\/tI6

(statistique de Poisson)

mode analogigue : diminuer la vitesse de balayage

- observation : vitesse rapide (TV) image bruitée, peu visible
- enregistrement : vitesse lente

- risque de charge

- risque de détérioration des échantillons fragiles

mode numeérique : accumulation d'images en balayage rapide

uit

- observation facilité (balayage rapide TV)

- trés bon RSB (ajustable par le nombre d’accumulati  ons)
- risque de dérive

- délais apres déplacements de | ’échantillon

image en balayage rapide :
image bruitée

image par accumulation :
bon rapport signal sur bruit
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Rupture fragile d’'un acier

Image en balayage rapide
sans accumulation

accumulation de 16
images en balayage rapide
(RSB amélioré par 4)

~ Apres application d’un filtre
* numérique d’amélioration de
la résolution
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La profondeur de champ

Déterminent la profondeur de champ, c’est a dire
le débattement en z possible sans perte de
résolution ( cela correspond a la distance ou |

| 'accroissement du diamétre du faisceau de part
et d'autre de la focalisation reste inférieure a

la résolution recherchée).

Elle dépend a la fois du diameétre du diaphragme
final et de la distance de travail.

diaphragme
final

[ [ I ] [
A

O/ demi-angle

distance d’ouverture

de

travail | " [ .......

@d1-wD1 ®2 -wbD1

diaphragme final

>

distance
de
travail
(WD)

limite de résolution
de I'observation

profondeur

électronique

/ de champ

sonde

Elle décroit lorsque le diametre croit
Elle croit avec la distance de travalil

®2 - wD2
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® 600 pm ® 100 pm
WD 15 mm WD 15 mm
trés faible profondeur profondeur

de champ de champ moyenne

@ 100 pm
WD 45 mm

excellente profondeur
de champ

Pl oy
J

N

documents Philips e

!

\ /
AccY SpotMagn Det WD Exp. 1 2mm
200ky 40 10x SE 406 34

3 rétrogravures capacitives d'une puce a mémoire
documents Philips
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Le MEB : Développements récents et
perspectives d'avenir

Le MEB haute-résolution Numérisation

numérisation des images
analyse d'image
traitement d'images
stockage .....

canon a émission
de champ

optique électronique
adaptée aux basses tensions

Tous les nouveaux MEB...

résolution 1 nm

LEO Gemini SUPRA
FEI SIRION
JEOL JSM6330F et 6340F MEB "Low-vacuum"
HITACHI S4700I et S4700II . .
(pression partielle)
ou
Environnemental
vide partiel dans la chambre-objet
low-vacuum : 1 a 2 Torr
environnemental : 50 Torr
- hydratés
. - fragiles
- raction - isolants
- torsion
- fusion possibilités d'expériences in-situ
- solidification

- corrosion ... biologie, agro-alimentaire...



| - Les microscopes a pression contrblée

Comment observer un échantillon hydraté ?

- soit garder la pression normale du MEB
(10° T) et abaisser la température
(cryo-fixation)

- soit augmenter la pression dans

la chambre objet pour que | 'eau

soit stable a | état liquide

#OS0056 CEDAR HNEEDLE

Cellules d’épines de cédre
observées par cryo-fracture
(document LEO)

Pression (mbar)

1000 =

100 =

0.1=
001 +
0.001 =

0.0001

Courbe de tension de vapeur de l'eau

« Low-vacuum » et environnemental (ESEM)

Etat liquide
Etat solide '
- Bk ki ESEM
point triple
14 low vacuum
Etat gazeux
| <@ cryo-fixation (70K) . MEB conventionnels

-80 -60 -40 -20 0 20 40 60 80

température ()

100

92



Le microscope « a chambre environnementale » 107

M i0°
B 107
En utilisant le principe du vide différentiel I 101
(entre des enceintes séparées par des Canon porpe foniqae ]
diaphragmes de trés faible ouverture), 107 mbar 10
on peut obtenir dans la chambre objet atm
un vide peu élevé (jusqu’a 50Torr) =
tout en maintenant dans le canon un % P
: ; 10° mbar ——
vide poussé.
entrée d'a
10° mbar | colonne
1 Pa = 105 bar=10-2 mbar 10" mbar
1 atm = 10° Pa =1 bar® =760 Torr

1 mbar =0,75 Torr
1 Torr =1 mmHg

0,1 mbar

(*) 1 atm = 1023 mbar = 1023 hPa 10 mbar

chambre objet
gaz

entrée d'air

vapeur d'eau

Electroscan
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Compte tenu de la pression, on ne peut
plus utiliser des détecteurs classiques.

On utilise un détecteur spécial, mis au point
par Danilatos :

le ESD
(Environnemental Secondary Detector)

Ce détecteur est constitué par une électrode
conique polarisée positivement par rapport
a I'’échantillon (quelques centaines de volts).

Sous l'effet de ce potentiel, les électrons
secondaires sont accélérés et ionisent les
atomes de gaz Ceci a pour effet d’augmenter

le nombre d’électrons secondaires (électrons second

d’ionisation (amplification gazeuse).

Les ions positifs sont attirés par I'échantillon et

Un autre avantage de ce détecteur est que, n’utilis
rayonnement visible, émis par exemple par un échant

L, _-v
électrons --

atome
de gaz

out

ESD

aires environnementaux) et d’engendrer une cascade
viennent neutraliser les charges négatives.

ant pas de photo-scintillateur, il est insensible a u
illon chauffé a I'incandescence.
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) 3
1R )

Faible diffusion Diffusion partielle Diffusion totale

Selon la pression du gaz, le nombre de diffusions
peut varier considérablement.

Cette diffusion entraine un élargissement du faisce  au
incident (« skirting ») qui introduit une perte de ré solution
si elle est trop importante.

Le régime de diffusion totale (>95%) n 'est pas util  isé
en imagerie.

Simulations de Monte Carlo des
effets de la tension d’accélération

et de la nature du gaz sur le « skirting »
(C. Mathieu, Université d’Artois)

Air- 5 kV

(<5%) (de 5 & 95%) (> 95%)
EofbV]=25; Gas=Ain, [l ] Limm]=25) TrajNo \‘I‘i— - —
Air- 25 kV RS et T i

He - 5KV

Speciinen |

Ze1d
W-26.9815
Rho=2.64

as=Kegptans Bflon]=1; Lmm)=25;

Traj Me.=194%
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Pression contrdlée (« low vacuum ») ou environnemental ?

Le détecteur ESD ou GESD faisant I'objet d'un breve t exclusif (Electroscan), seul Philips peut
commercialiser un véritable environnemental pouvant travailler a des pressions élevées (50Torr
avec un filament de W, moins de 10 Torr avec une po inte FEG).

Les autres constructeurs doivent se contenter de pr essions moins élevées (< 5 Torr) et uniquement
des électrons rétrodiffusés (les secondaires ne pou vant étre détectés).

Cependant, Hitachi et Leo proposent désormais des d  étecteurs a amplification gazeuse permettant
une utilisation en mode environnemental.

1 mbar 10 mbar 100 mbar

100 Pa 1.000 Pa 10.000 Pa

pression d'utilisation (en Torr)

107-10* 01 02 05 1 2 5 10 20 50 100

SE - BSE SE - BSE ESEM 1 Torr = 1,3 mbar = 130 Pa
SE - BSE BSE | ia6Tor LV-SEM
SE - BSE CSEM

LV-SEM (CP-SEM) : low-vacuum ou a pression controlé e
CSEM (SEM, MEB) : microscope conventionnel
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Images obtenues en mode « environnemental »

1) Echantillons hydratés

Peau de banane

Bactéries et
globules rouges
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2) Organismes vivants

3) Objet sous pression

acarien

Particule émise par
un moteur diesel.
(x527)
Cette particule est
remplie de gaz.

: Céramique
Nitrure de (x2200)
silicium
(x1250)
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4) Echantillons isolants (suite)

5) Expériences « in-situ »

La température de I'échantillon peut varier entre - 50 et +1500C

Cela permet de faire des essais de fusion, solidifi ~ cation, recristallisation...
Couplé avec une atmosphere contrélée, on peut réalis  er des expériences
de corrosion, oxydation etc...

CORBODGN. T 18

Croissance d'oxyde autour d'une Croissance de sulfate de fer en
inclusion de sulfure dans un acier surface d’un acier inoxydable
(860 sous atmospheére d’O2 pur (x3000)

(X6500)
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Croissance de cristaux
de KCI a partir de la

Hydratation et vapeur (600)

déshydratation
de cristaux de sel

v

hydratation

v

déshydratation

Surface de silicium apres
fusion et solidification

100



Fibre de laine de verre
Essai d’hygrométrie

Philips XL30 ESEM-FEG

4 Torr (520 Pa)
10 kV

condensation d’eau

=

i

s 200 pm
11.0 Wet 5.0 Torr

5 Torr (650 Pa)

5,5 Torr (715 Pa)
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wD _
94 Wet 2.0 Torr

Condensation d’eau au creux des fibres

Fibre de laine de verre
Essai d’hygrométrie

Philips XL30 ESEM-FEG

condensation d’eau



Les microscopies a champ proche : STM, AFM

barriere

Principe de I'Effet tunnel de

potentiel

vide

b Effet quantique

»
»

» Courant tunnel L] exp(—2k2b)

Fonction d’onde :
yry

densité de probabilité -

N A\ N\,
< < <
\] U qq A — 1 1
W =Asexp(iksXx) +Bsexp(—-ik;x)

W, =A, exp(ik,x) + B, exp(—ik,Xx)

A
\ 4

P, =A,exp(—K,x)

A |’intérieur du métal, la probabilité de présence d e | ’électron est une fonction périodique ;
hors de métal, la probabilité diminue trés rapidemen t mais peut avoir une valeur non nulle
au dela de la barriere de potentiel si celle-ci est  suffisamment étroite.
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Les microscopies a champ proche

microscopie a effet tunnel (STM) et microscopie a for ~ ce atomique (AFM)

On mesure le courant « tunnel » qui s’établitentre I’  atome de la pointe et un atome de la surface.
Ce courant varie trés fortement avec la distance (v ariation d’'une décade par A)

La pointe balaie la surface, soit en maintenantla  distance fixe (et on mesure la variation de courant)
soit en maintenant le courant constant (et en dépla  c¢ant en Z). La surface 3D est reconstruite par
I'ordinateur.

MNZ

- pointe de W
- échantillon conducteur

- résolution :
balayage ¥ XY - 1A

piézo Z  piézo Y -Z:0,1A

balayage X

. ; piézo X

déplacement

de la pointe
'd ‘\E =" coumntl d

- |-

tunnel

e
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microscopie a effet tunnel (STM)




microscopie a effet tunnel (STM)

support échantillon

images 3D reconstituées

téte piezo-électrique

ordinateur
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Modes d’utilisation

B X 1) déplacement de la pointe a distance constante
. ﬁpjfgl;ﬂﬂ*;’:g (échantillon présentant peu de relief)
T a distance constante
On mesure les variations du courant tunnel
pour reconstruire I'image
COMFat
tunnef

-1 [+

L |

2) déplacement de la pointe a courant tunnel
constant eéchantillon présentant beaucoup de relief)

courint dépiacenent
funmed de la pointe
) _ + Z comant constamt
On mesure le déplacement en Z de la pointe

nécessaire pour maintenir le courant tunnel
constant
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On mesure la force qui s’établit entre I'atome de |
cette force entraine un mouvement oscillant de la p
du relief de I'échantillon et qui est mesuré a l'aide

Double

photodiode

a pointe et 'atome de la surface (entre 10
ointe grace au bras de levier (cantilever) en fonct
d’'un miroir fixé sur le cantilever et une double ph

" et 1011 N),

ion
otodiode.

Modes d'utilisation :
- statiques (contact)
- vibrants

- hon-contact

- tapping

- pointe N4Si3
- échantillon non conducteur
- résolution :

-X, Y 1A

-Z:0,1A

Y (14100 pm)

z (14100 A)

piézoélectrique

Nature des forces :
- électrostatiques
- Van der Waals
- chimiques
- élastiques
- capillaires (air)
- ioniques (liquides)
- solvation (liquides)

déplacement de I’échantillon
par un tube en céramique

Van der Waals

atomes de
la pointe
forces de i

microscopie a force atomique (AFM)

atomes de
la surface
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force de
Van der Waals

F 3

attraction

F 3

L J

Lorsque les atomes se rapprochent, une force attrac  tive
apparait entre les noyaux et le nuage électronique de
l'autre atome.

Cette force croit jusqu’a une certaine distance oule s
effets de répulsions entre les parties de méme char ge
électrique apparaissent.

La force d’attraction diminue et devient répulsive
lorsque les nuages s'interpéneétrent.
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]
-
]
]

lacune
50x50A

Structure d’'un DVD

Traces de laminage sur une
plague d’Al (AFM)

atomes de
germanium

Microscopie tunnel

image de 36 atomes de Co sur une surface de Cu

disposeés en ellipse.

Un autre atome de Co est sur I'un des foyers de I'e  llipse.
On observe sur l'autre foyer 'image fantome d'una  tome
de Co, provoquée par la réflexion des ondes électro  niques
sur les atomes de l'ellipse, qui se focalisent au n iveau du

foyer.
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