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Résumeé :

L’analyse des isolants irradiés dans le MEB par le faisceau d’électrons primaires, été toujours
contraint par les phénomenes de charge qui peuvent contribuer positivement ou négativement sur
I’analyse qualitative et quantitative en MEB, en agissant directement ou indirectement sur les signaux
détectés par les détecteurs qui opéerent a lintérieur du MEB. Ces phénoménes complexes et
interdépendants ne peuvent étres cernés qu’en les étudiants aux moments réels de leurs productions

pendant l'irradiation de I'isolant dans le MEB.

Dans ce travail de these, nous avons utilisé un dispositif expérimental capable d’étre placé
dans la chambre objet du MEB, et qui permet de mesurer la quantité de charge piégée dans les isolants
irradiés dans le MEB par la méthode d’influence électrostatique, qui consiste a mesurer les courants
d’influence et de fuite pendant l'irradiation de l'isolant. L’équipement de ce dispositif expérimental
par une résistance thermique, nous a permis d’étudier I'effet de la température sur I'aptitude de
I'isolant irradié a décharger la charge piégée grace au coefficient de la fraction de la charge piégée
calculé. Le point marquant de ce dispositif expérimental c’est qu’on peut remonter aux valeurs des
coefficients d’émissions des électrons secondaires calculés a partir des mesures des courants de fuite
et d’influence. La comparaison entre le coefficient d’émission d’électrons secondaires calculé avec les
images obtenues pour les mémes conditions, nous a permis de connaitre des phénomeénes physiques
qui peuvent empécher ou améliorer leurs détections. L’analyse spectrale par les rayons X en MEB pour
les mémes conditions de mesures et d’échauffements, nous a permis d’étudier I'effet de la charge sur
les phénomenes secondaires qui se produisent a I'intérieur de I'isolant irradié, tels que la désorption
et le déplacement de certains composants chimiques, et nous a permis aussi de mesurer le potentiel
de surface résultant de la charge piégée. Ces mesures ont été effectuées sur deux isolants de types

différents, le verre et le poly éthyléne tétralphate.
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Introduction

INTRODUCTION

Le microscope électronique a balayage est un outil puissant qui a permis depuis son
invention d’analyser des échantillons de tous types, biologique, organique, et polymére a
I’échelle du nano métre, et a permis aussi, d’apporter des informations structurales sur les
matériaux, des informations sur leurs compositions chimiques, la concentration et la définition
du type des défauts, sans oublier son utilité pour 1’élaboration de nouveaux matériaux. Des
nouvelles performances et des innovations appréciables ne cessent d’étres apportées de jours
en jours au MEB par des différents fabricants du MEB a travers le monde, afin de faciliter et
conforter au maximum son utilisation, et pour minimiser les problématiques rencontrées
pendant 1’analyse des échantillons dans le MEB, tel que: L’effet de charge, qui a des
conséquences désastreuses sur la qualité des images en secondaires et sur la résolution des

spectres en microanalyse X obtenus en MEB.

L’¢laboration de nouveaux matériaux isolants dans le domaine aérospatiale, tels que :
Des composants ¢lectroniques ou des matériaux d’isolation qui sont montés dans les satellites
ou les navettes spatiales, a ouvert un nouvel horizon au MEB pour étudier les phénomenes de
charge dans les isolants. En effet, ces matériaux isolants qui sont irradiés dans I’espace par les
vents stellaires ou solaires, sont soumis aux phénomeénes de charge et de décharge qui les places
dans les conditions extrémes de leurs fonctionnements, ce qui peut accélérer leurs
vieillissements et leurs claquages, sans oublier les phénomenes catastrophiques qui peuvent se
produire a tout moment de leurs charges. Ces mémes phénomenes peuvent étre reproduits et
¢tudiés dans le MEB pendant I’irradiation d’un isolant avec un faisceau d’¢électrons primaires,
ce qui rend la chambre du MEB, un laboratoire miniaturisé pour étudier les phénomenes de
charges produits sur les isolants, dans un environnement qui a des dimensions et des conditions
auxquelles sont contraints dans leurs milieux d’applications, et permettra de voir sur quels
parametres propres de I’isolant (composition, structure, dimensions) il faut agir pendant son

élaboration afin qu’il puissent s’adapter a I’application souhaitée.
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D’autres méthodes ont étaient élaborées pour injecter la charge dans les isolants tels
que : L’utilisation d’une électrode en contact avec la surface, sauf que cette méthode présente
I’inconvénient de I’influence de la nature de I’électrode en métal et les défauts induits a
I’interface isolant /métal. Cette méthode comme d’autres méthodes proposées par des
chercheurs, présentent aussi des inconvenients, et laissent 1’injection de la charge dans I’isolant
par ’irradiation dans le MEB, un meilleur moyen pour étudier le phénoméne de charge dans
les isolants. La bonne résolution spatiale d’un MEB favorise son choix, parce qu’elle permet de
focaliser I’irradiation sur des zones de faibles dimensions latérales, et permet d’explorer les

phénomenes qui se développent.

Trouver une méthode pour le dépiégeage des électrons piégés dans des isolants irradiés
dans le MEB, est souvent nécessaire afin d’empécher la création d’un champ électrique néfaste
pour tous types d’analyses des isolants dans le MEB, sachant que I’apport d’une énergie externe
supplémentaire et suffisante pour déplacer un électron coincé dans un piege, laisse a imaginer
plusieurs formes d’énergies permettant de réaliser cette tache. La difficulté majeure qui se pose
pour le choix d’une forme de ces énergies, c’est les difficultés et les obstacles qui peuvent se
poseées et rencontrées pendants leurs applications au moment de I’irradiation de 1’isolant dans
le MEB. Pour écarter ces obstacles, notre choix s’est porté sur 1’énergie thermique qui peut étre
apportée par un simple échauffement de 1’échantillon pendant son irradiation dans le MEB, et
cela a des températures qui ne dépassent pas la température de fusion de I’échantillon analysé,

et a des portées qui n’altérent pas le fonctionnement du MEB.

Dans ce travail de thése nous avons étudié les phénomeénes de charge et de décharge qui
se produisent dans un isolant chauffé et irradié dans le microscope électronique a balayage.
Deux méthodes ont été choisies pour cette fin : la méthode de spectroscopie des rayons X dans
le MEB, utilisée pour mesurer le potentiel de surface résultant de la charge piégée dans les
isolants irradiés dans le MEB, et qui permet de calculer la fraction de masse des éléments
chimiques des échantillons, et une autre méthode basée sur le principe de I’influence
électrostatique de la charge, cette méthode a été matérialisée sous forme d’un dispositif
expérimental élaboré et placé au sein de la chambre objet du MEB, et qui permet de mesurer la

quantité de charge piégée en mesurant les courants de fuite et d’influence..

Le premier chapitre de ce manuscrit est consacré a I’aspect théorique de 1’interaction
électron matiére en géneral, ou les différentes notions de cette interaction pour la gamme

d’énergie utilisée dans le MEB sont mentionnées.
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Au deuxiéme chapitre, nous évoquerons en particulier, I’interaction électron-isolant, ou
différentes notions pour ce type d’interaction sont mentionnées. Nous complétons ce chapitre
par mentionner les différentes méthodes utilisées pour mesurer la charge piégée dans les
isolants irradiés dans le MEB, ou on a detaillé le dispositif expérimental utilisé dans cette étude
pour mesurer la charge piegée. Afin d’optimiser son fonctionnement, nous présentons a la fin
de ce chapitre, une étude par la méthode des éléments finis des différents parametres qui
peuvent affecter les mesures des courants obtenues a partir de ce dispositif expérimental.

Le troisieme chapitre est consacré a apporter quelques notions et détails des différents

détecteurs des électrons secondaire et rayons X utilisés dans le MEB.

Le quatriéme chapitre présente une étude détaillée de 1’évolution et du comportement
de la charge piégée dans des isolants chauffés et irradiés dans le MEB, par le biais du dispositif
expérimental développé pour ce but. Les coefficients d’émissions des électrons secondaires
sont calculés et comparées avec les images en électrons secondaires obtenues pour les mémes

températures.

Enfin, le cinquiéme chapitre vient compléter 1’étude menée au chapitre précédent, par
une étude par la microanalyse X de I’effet de la charge piégée sur I’évolution de la fraction des
éléments chimiques qui constituent les échantillons analysés, avec métallisation et sans
métallisation. Dans cette étude, les potentiels de surface en fonction de la température sont

mesurés et analysés pour les échantillons étudiés.
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Chap | : Aspects fondamentaux de lI'interaction électron solide

I)  Aspects fondamentaux de I’interaction électron solide

I.1) Volume d’interaction et profondeur de pénétration

Apres la diffusion d’un faisceau d’électrons dans I’échantillon a analyser, les électrons
subissent différents types d’interactions avec les atomes de la cible, responsables des signaux
récoltés par les différents détecteurs placés dans I’enceinte de la chambre d’échantillon du MEB
pour des analyses qualitatives et quantitatives. On cite parmi ces signaux : les électrons
secondaires, les électrons rétrodiffusés, les électrons Auger, les rayons X. Ces interactions se
résument en deux types d’interactions : interaction élastique dans laquelle 1’électron est dévié
de sa trajectoire initiale en interagissant avec le champ du noyau qui peut le rétrodiffuser aprées
quelques interactions avec les atomes de la cible. Ces électrons sont qualifiés par des pertes
d’énergie non significatives [1]. L autre type d’interaction est I’interaction inélastique, qui au
contraire de la premiére interaction, 1’¢lectron perd une partie de son énergie en interagissant
avec les atomes de la cible. Ces pertes d’énergie servent a déclencher différents processus tels
gue : ionisation et excitation des électrons de cceur et de valence du milieu irradié, formation
de pair électron-trou a partir de la bande de valence, formation d’excitons. A ces interactions
primaires, s’ajoutent la décroissance radiative et non radiative des états ionisés et excités
formés, ils conduisent a 1’émission des photons et d’électrons Auger. Ces deux types
d’interaction se succédent en événements par un processus aléatoire jusqu’a une perte totale de
I’énergie cinétique de 1’électron primaire. L’endroit ou ces différents type d’interactions se
produisent est appelé le volume d’interaction, sa dimension latérale zm (qui varie de quelques
nano metres a quelques micro metres) dépend essentiellement de 1’énergie cinétique du faisceau
primaire et des propriétés physico-chimique de la cible. Sa variation est donnée par le modéle

de Kanaya-Okayama par la formule suivante [2]:

_0.0276 AEJ®7
Zm = 70-89p @)

Ou p est la densité volumique, A est la masse atomique ; Z le numéro atomique ; Eo est

I’énergie du faisceau d’électrons primaires.

I.2) Les différentes émissions

Dans le volume d’interaction, plusieurs émissions de natures différentes sont genérées

et sont montrés dans la figure (I. 1). Ces différentes émissions qui permettent une observation
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et une analyse de 1’échantillon par le microscope électronique a balayage, sont le résultat des
interactions élastiques et inélastiques entre les électrons du faisceau primaire et les atomes de

la cible:
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]
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Fig (I .1) : (a) Trajectoires électroniques dans 1’alumine métallisé irradié¢ avec
un faisceau ¢€lectronique d’énergie E=20 keV [3]. (b) Les différents signaux d’émission

résultants de ’interaction d’un faisceau d’électrons avec un échantillon dans le MEB

La profondeur d’émission de chaque type de signal est bien définie. On cite par
exemple : les électrons Auger et les électrons secondaires qui proviennent des couches
superficielles, les rayons X du fond continu et des raies caractéristiques proviennent des
couches profondes.

1.2.1) Les électrons rétrodiffusés

Les électrons rétrodiffusés sont des électrons du faisceau primaires qui ont subi des
déviations importantes dues aux diffusions élastiques prédominantes avec la matiére, ce qui fait
que leurs énergies sont soit largement ou faiblement dissipées dans la cible, et peuvent provenir
d’une profondeur de I’ordre de (R /2), avec R qui désigne la profondeur de pénétration [4]. Les
électrons rétrodiffuses sont caracterisés par le coefficient d’émission des électrons rétrodiffusés
n defini par le rapport entre le courant des électrons rétrodiffusés Ir et le courant primaire lo, des
valeurs théoriques et expérimentales de n sont bien décrites par Joy [5] dont nous donnons

quelques propriétés essentielles :

Pour les faisceaux d’électrons dont 1’énergie est comprise entre 10 kV et 30 kV, le

coefficient des électrons rétrodiffuses est indépendant de 1’énergie du faisceau primaire.
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Pour les faisceaux d’électrons de faible énergie, le coefficient des électrons rétrodiffusés

diminue pour les cibles de faible numéro atomique et augmente dans le cas contraire.

l.2.3) Les électrons secondaires

Les électrons secondaires sont issus des interactions inélastique entre les électrons du
faisceau primaire et les atomes de la cible, caractérisés par leurs faibles énergies qui amoindrie
leurs chances de quitter la cible en présence d’atomes et des pieges qui entourent leurs points
de création. Le parcourt de ces éelectrons est réussi si les trois processus qui 1’accompagnent
sont accomplis. Ces processus sont : génération, transport jusqu’a la surface de 1’échantillon, et
finalement, franchissement la barriéere de potentiel. Issus du cortége électronique externe
faiblement li¢ au noyau de I’atome de la cible et qui peuvent étre émis par les atomes apres
qu’ils soient excités par les électrons énergétiques interagissant avec les atomes de la cible,
cette dépendance d’interaction avec le faisceau d’électrons primaires leur permet d’étre générés
sur le parcourt des électrons du faisceau primaire. La distribution en profondeur de leurs
coefficients de production est proportionnelle aux énergies dissipées par le faisceau d’électrons
primaires interagissant avec la cible. Cédant aussi une partie de leurs énergies aux atomes de la
cible, seulement une partie de ces électrons peuvent prendre la direction de 1’interface surface
échantillon vide (environ la moitié due a I’isotropie de émission). L’interaction des électrons
de la bande de conduction avec les phonons empéche aussi une autre partie des électrons
secondaires de continuer leurs parcours, et finalement, seulement les électrons secondaires
générés entre la surface de 1’échantillon et une certaine profondeur définie par la profondeur
d’échappement est concernée par I’émission. La longueur de cette profondeur est estimée a (51)
ou A est le libre parcourt moyen de 1’électron secondaire [6]. La forte interaction entre électrons
secondaires et phonon dans les isolants que dans le métal, rend la valeur de A plus importante
pour les isolants que pour les métaux (A= 10-20 nm pour isolant et 0,5-1 nm pour métal) [6].
Finalement, pour que 1’électron secondaire franchisse 1’interface échantillon-vide, 1’¢lectron
secondaire doit posséder une énergie cinétique supérieure ou égale au travail de sortie dans le
cas du métal ou a I’affinité électronique () (I’énergie minimale nécessaire pour extraire un
électron situé dans le bas de la bande de conduction et I’éjecter dans le vide) dans le cas d’un
isolant ou un semi-conducteur. A titre d’exemple on cite quelques valeurs de y : pour I’alumine,
Al>03 et I’oxyde de silicium SiO2, on la méme valeur de ’affinité électronique y = 1eV [7].
Les électrons secondaires émis ne sont pas tres énergétiques (leur énergie est entre 0 et 50 eV)

et provient des régions proches de la surface. Le coefficient d’émission des électrons
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secondaires () est le rapport entre 1’intensité du courant des électrons secondaires et 1’intensité

du courant des électrons primaires.

1.2.4) Coefficients d’émission totale

Le coefficient d’émission total (o) est définit par la relation suivante :
oc=0+n (2)

Ou n est le coefficient d’émission des électrons rétro-diffusés et 8 est le coefficient d’émission

des électrons secondaires.

La fig (1. 2) représente la variation du coefficient d’émission totale o et de ces composantes 1

et 5 en fonction de 1I’énergie du faisceau primaire [8].
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Fig (I .2) : Courbe de variation du coefficient d’émission totale ¢ en fonction de I’énergie

du faisceau d’électrons primaire [8].

Sur cette figure, la forme de variation de ¢ est similaire pour tous les matériaux. On voit sur
cette figure que la variation du coefficient des électrons rétrodiffusés est trés faible et constant
avec la variation de I’énergie du faisceau primaire, ce qui implique que la variation de o est
fortement dépendante de la variation du coefficient d’émission des électrons secondaires en
fonction de 1’énergie du faisceau primaire (Eo). Les énergies notées Eci et Eci sont les énergies

critiques qui correspondent a un coefficient d’émission total égal a I'unité, c.a.d: elles
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correspondent aux cas ou le courant entrant a 1’échantillon est égale au courant émis par

I’échantillon. Le maximum du courant d’émission est toujours compris entre ces deux énergies.

l.2.5) Emission des photons X

Un ¢électron de ceeur de I’atome peut étre éjecté apres que ce dernier diffuse avec un
électron énergétique incident, réémis par I’atome, qui passe vers un eétat excité, son
emplacement initial devient inoccupé et peut étre assimilé a une lacune. Pour que 1’atome
retourne vers son état d’équilibre (dé-excitation), deux emissions sont possibles, 1’émission

radiative (émission de rayon x) ou émission non radiative (émission d’électron auger).

Dans le premier cas, la lacune est comblée par la transition d’un €lectron provenant
d’une couche externe de I’atome (la transition obéit aux régles de sélection de la mécanique
quantique). La différence d’énergie mise en jeu pour cette transition est transférée a un photon
X émis par I’atome. L’irradiation d’un échantillon par un faisceau d’électrons est donc
accompagnée par 1’émission des rayons X avec des énergies bien définies et qui caractérisent
le matériau irradié. Ces émissions sont caractérisées par des raies caractéristiques sur le spectre

des rayons X (voir fig I. 3).
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Fig (1 .3) : Ce schéma illustre les processus d’émission de (a)

caractéristique photon X ou (b) I’émission des €lectrons Auger [8] .

Ce mécanisme constitue le principe de base de la micro-analyse des rayons X en MEB.
Le spectre caractéristique des rayons X est accompagné par un spectre secondaire des rayons
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X qui a la forme d’un fond continu, et qui est caractérisé par une faible intensité par rapport aux
intensités des raies caractéristiques de 1’échantillon analysé. Ce spectre provenant du
ralentissement de 1’électron incident par le champ magnétique fort provenant des noyaux de
I’atome est appelé le spectre de (Bremsrahlung). A noter que la gamme d’énergie balayée par
ce spectre secondaire ne peut jamais dépasser 1’énergie du faisceau primaire Eo. Deux
applications importantes peuvent étre tirées de ce spectre : Etalonner 1’énergie du faisceau
primaire dans le cas des métaux, et mesurer le potentiel de surface responsable du
ralentissement du faisceau primaire avec un échantillon chargé, ce potentiel de surface est égale
a la différence entre 1’énergie extréme du spectre Bremsrahlung (souvent appelé Douane-Hunt-

limit) et I’énergie du faisceau primaire Eo[8].
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CHAPITRE Il : PHYSIQUE DES ISOLANTS
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1) Physique des isolants

Il. 1) Propriétés générales

Les isolants sont des matériaux qui conduisent un trés faible courant par rapport aux
conducteurs et aux semi-conducteurs, cette particularité est due a leur résistance importante et
a leur large bande interdite si on les compare aux autres materiaux. Les isolants sont connus
aussi par leurs faibles densités de porteurs de charge mobile malgré que leurs mobilités
dépassent quelques fois celles des métaux. On note aussi que la présence des impuretés et des
pieges dans les isolants n’est pas sans affecter le comportement de la charge qui se déplace dans
un isolant. En effet, le champ électrique des zones proches des défauts et des impuretés
subissent une perturbation importante et deviennent instables et finissent par piéger des charges
qui les traversent, ces pieges sont présentés par des niveaux d’énergie localisés dans la bande

interdite des isolants.

I1. 2) Interaction faisceau d’électrons primaires isolant dans le MEB

11.2.1) Phénomenes microscopiques

Il.2.1.1) Emission des électrons secondaires des isolants

Aprées ’interaction d’un faisceau d’électrons primaires avec un échantillon isolant, des
paires électrons-trou sont créés au long de son parcourt jusqu’a ce que 1’énergie des électrons
primaires se themalise. Ces paires électron-trou sont soit créées directement apres la transition
de la bande de valence vers la bande de conduction, ou soit créées indirectement apres la
relaxation des plasmons [9]. Le nombre des paires électron-trou créés par électron incident
d’énergie Eo est égale a n(e,t)=Eo /E(e.t), avec E(e,t) est 1’énergie nécessaire pour créer une
paire électron trou et qui varie entre 10 eV et 25 eV [10]. Les électrons de tres faible énergie
résultants de la création des paires électron-trou et qui sont situés au voisinage du niveau bas
de la bande de conduction, ne se recombinent pas spontanément avec les trous, et peuvent se
déplacer dans I’isolant. Ces électrons peuvent étres éjectés dans le vide si leurs énergies est

supérieures a 1’affinité électronique de 1’isolant.

L’émission des électrons secondaires est modifiée dans les isolants par la présence de la

charge piégée, et son etude devient difficile a cause de différentes modifications que peut subir
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I’échantillon par I’effet du champ électrique induit par la charge piégée. Ce champ électrique
dans certains cas peut dépasser les dizaines de MeV. On note aussi que la largeur de la bande
d’émission des électrons secondaires pour un métal est plus importante par rapport a un isolant
(10 eV pour métal contre 5 eV pour un isolant) [11] a cause du champ électrique di a la charge
piégée dans le volume d’interaction, et au champ électrique qui est d a la présence des trous
dans les couches trop proches de la surface de I’échantillon. Ces deux champs finissent par
réorienter et retarder les électrons secondaires. Le coefficient d’émission maximale des
électrons secondaires pour les isolants est par contre supérieur d’un ou deux ordres de grandeur
par rapport a celui des conducteurs a cause de la faible densité des électrons dans la bande de
conduction. La faiblesse de I’affinité électronique pour les isolants permet aux électrons
secondaires d’avoir une profondeur d’échappement importante pour les isolants que pour les
métaux (A= 50-100 nm pour les isolants et A= 5-10 nm pour les conducteurs). Cette profondeur
peut diminuer en augmentant la température a cause de 1’interaction des électrons secondaires
avec les phonons, et aussi a cause de I’augmentation de 1’énergie thermalisée de 1’¢lectron (E=
kT) qui représente le minimum d’énergie que peut atteindre 1’énergie cinétique de 1’¢électron
aprés qu’il subit des pertes d’énergie successives résultantes des collisions inélastiques entre

I’électron incident et les atomes de 1’échantillon (fig II. 1).
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Fig (11 .1) : (a) Comparaison entre 1’émission des électrons secondaires pour un métal
et un isolant en fonction de 1’énergie du faisceau primaire (b) Comparaison entre
profondeur d’échappement des électrons secondaire pour un métal et un isolant pour

deux température Ty et T2 avec T2>T1 [12].
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1. 2) Création des défauts dans les isolants

L’interaction d’un faisceau d’¢électrons avec les électrons et les coeurs atomiques des
isolants peut créer des défauts, qui se produisent aprés la rupture des liaisons atomiques des
atomes aprés 1’ionisation de leurs niveaux atomiques, ou soit aprés distorsion de 1’échantillon
qui résulte du déplacement des atomes, ce dernier cas n’est pas récurrente pour la gamme
d’¢énergie utilisée dans le MEB, parce qu’elle demande une énergie importante qui est de I’ordre

du MeV.

Apres ’ionisation des niveaux d’énergies atomiques, des lacunes sont créées pendant
un temps d’excitation trés court ( de 1’ordre de 107°s), et des phénomeénes de cascades des
électrons résultants, des électrons Auger sont créés, impliquant ainsi de plus en plus de niveaux
d’électrons externes, ce qui donne en final : des niveaux appauvris en électrons et qui seront
repeuplés de nouveau par les électrons générés par la conduction pour les métaux, mais pour
les isolants, ils vont garder leurs méme population initiale en électrons a cause du manque

d’électrons libres.

L’émission des électrons Auger peut étre la cause de plusieurs ionisations, tel que :
L’ionisation du niveau 1s de ’oxygéne O d’un oxyde irradié, et qui se transforme en O° ( qui
est dU essentiellement a I’émission des électrons Auger de I’atome d’oxygéne), par contre pour
le fluore, I’ionisation du niveau 1s du F~ le transforme en F* (d{l a I’émission Auger du Fluore).
Il peut y avoir un réarrangement des €lectrons avec les atomes voisins mais avec une inversion
de polarité (pour certains ions halogénures) et par conséquent, une inversion de 1’énergie de
Medlung [13-15] dont il résulte une expulsion des atomes de leurs sites et leurs désorptions vers
le vide.

Dans le cas du silicium, les défauts sont géneralement trois types de defauts :

Le premier, c’est le défaut de la lacune d’oxygene, ( neutre noté =Si~ Si'=, ou positive
désigné par E’ et noté par la liaison = Si*  Si'=) et qui est accompagné par une relaxation des
atomes voisins. Ce type de défaut est favorable pour le cas de génération des trous d’une région
de la bande de valence qui assure la liaison Si-O [16-19]. Le deuxiéme type de défaut, c’est le
radical peroxyde (= Si-O-O" ) qui peut résulter de centre E’, ou des ponts de péroxide (= Si-O-
O-Si= ) [20-22], le troisieme type de défaut est I’absence de la liaison entre les atomes
d’oxygene ou de silicium [23]. Ces défauts sont dus a la rupture de la liaison entre 1’oxygéne et

le silicium, et peuvent se produire aprés ’irradiation ou pendant 1’élaboration du silicium. Dans
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le cas du quartz, les défauts induits sont essentiellement des défauts du réseau cristallin induits
par l’irradiation par les électrons primaires et qui favorisent la création des excitons

responsables de la création des doubles lacunes d’oxygéne sur les liaisons de peroxyde [24].

Dans le cas d’alumine, dans I’état fondamental, la configuration électronique de
I’oxygene est proche de O". Dans le cas d’une lacune d’oxygene, cette distribution est couplée
par une liaison tres forte avec la vibration des atomes du réseau, formant ainsi des centres
appelés des centres F*, la capture par un centre F* d’un électron localisé dans un niveau situé
dans le gap forme un centre F( lacune d’oxygene occupée par deux électrons), le piégeage des
électrons est favorable pour les niveaux de défauts de faibles énergies, et qui sont généralement

proche du bas de la bande de conduction.

I1.2.1.3) Piégeage et transport de charge

11.2.1.3.1) Les différents processus

Différentes approches ont étaient proposées pour expliquer le phénomeéne de conduction
et de piégeage de la charge dans les isolants. La premiére approche est basée sur le principe de
la grande résistance de 1’isolant par rapport au courant électrique, et qui considére que la charge
est fixée par un processus ohmique. La charge injectée peut circuler lentement, et apres

thermalisation, elle devient immobile. La propagation de la charge suit une loi exponentielle de

laforme e™ E , dans laquelle, la constante de temps t=¢p (0u ¢ est la constante diélectrique du
milieu, p est la densité de charge) caractérise cette propagation ( qui varie entre 107 s jusqu’a
quelques jours). Par contre cette méthode présente deux inconvénients majeurs : le premier c¢’est
qu’on a trouvé que pour certains monocristaux qui subissent quelques traitements thermiques,
qu’ils ne se chargent pas a la tempeérature ambiante, et le deuxieme, est que la resistivité de
I’isolant ne peut pas expliquer le phénomeéne de piégeage de la charge a par la loi d’Ohm. En
effet, la résistivité peut étre appliquée aux électrons intrinséques de I’isolant et non pas aux

électrons extrinseques qui sont responsables du piégeage de la charge dans 1’isolant.

Une autre approche a été proposée pour déecrire le phénomene de transport et le piégeage
de la charge. Ce principe est basé sur les transitions énergétiques dans le diagramme des bandes
d’énergie, ou la localisation des états d’énergies dans le gap correspond a la présence de défauts
dans I’isolant (défauts comme impuretés, dopants). L’inconvénient de cette méthode c’est

qu’elle ne décrit pas la polarisation autour du défaut ni le changement thermodynamique mis
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en évidence par Maya. Finalement la meilleure approche qui décrit le transport de charge dans

les isolants est celui du Polaron [8].

La probabilité pour qu’un électron soit piégé dans 1’isolant est une fonction croissante
avec la densité des défauts présents dans 1’échantillon. L’énergie de piégeage augmente avec le

désordre cristallin ou en passant d’un état mono cristal vers un état amorphe.

Pour un isolant monocristal parfait (qui ne contient pas de défauts et d’impuretés), le
piégeage de la charge se fait seulement sur la surface de 1’échantillon, et pour un isolant parfait,
la charge injecté est évacuée immediatement vers la masse et aucune charge ne sera localisée

ou piégée [25-27].
11.2.1.3.2) Meécanisme de conduction

D’aprés Austin et Mott [8], .la charge qui se déplace dans un isolant, emporte avec elle le nuage

de polarisation comme si elle était une particule lourde de masse effective donnée.

Généralement on distingue deux mécanismes de conduction : une conduction par bande
et une conduction par saut. La transition entre ces deux mécanismes se fait a une température

(Ts=To /2) ; To représente la température de Debye

11.2.1.3.2.1) Conduction a basse température ((Ts<Tp /2)

A basse tempeérature, la charge se déplace par un mécanisme de conduction par bande,
qui ne nécessite pas I’énergie d’activation. La mobilité (u) d’un électron dans la bande de
conduction est définie par u=et/m*, ou 1 est le temps moyen entre deux collisions. Tous les
états de la bande polaronique qui sont inférieurs a KT sont remplis, ce qui donne I’expression

de la mobilité qui suit la relation suivante :

_ea’ Jp
u= %2 TKBT (3)

Avec a : paramétre de maille, Jp : la largeur de la bande polaronique.

T temps moyen entre deux collisions. Cette relation signifie que la mobilité varie a I’inverse de

la température absolue.
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11.2.1.3.2.2) Conduction a haute température ((Tf>Tp /2)

A haute température, la charge suit un mécanisme de conduction par saut (hopping) de
sites polaroniques vers d’autres sites polaroniques. Ce mécanisme de conduction demande la
traversée d’une barriére d’énergie Wn qui peut étre fournie par les phonons (activation

thermique)

La mobilité dans ce cas s’exprime par u = u, exp(— %). Ou WH est I’énergie de saut entre
B

les différents sites polaroniques adjacents.

11.2.1.3.3) Mobilite des charges dans un isolant désordonné

La mobilité pc d’un isolant qui contient un désordre est fonction de la fraction de la
charge qui se déplace dans les états étendus de la bande de conduction (fext) et de la fraction de
la charge qui se déplace dans les états localisés dus au désordre (fhop). Si pext €St la mobilité des
¢lectrons qui se déplacent dans les états étendus, et pnop représente la mobilité des électrons

dans les états localisés dus au désordre, alors pc est donné par la relation suivante :

We= fext Mext + fhop HUhop (4)

Le degré de désordre s’exprime par le rapport Ng /Na, ou Ng représente la densité des
états de défauts et Na représente la densité des états atomiques. Le passage d’un état ordonné
vers un état désordonné transforme 1’expression (4) en fonction d’un seul terme qui domine
(en fonction du premier terme dans le cas de la présence de 1’ordre, et fonction du deuxiéme
terme en cas du désordre), ce qui fait passer pc par un minimum qui correspond a une

accumulation de charge importante [8].

1. 2.2) Phénomenes macroscopiques : Effet de charge

Le point commun que partagent les isolants, c’est que la faible densité de charge que
contient leurs bandes de conduction, qui ne leur permet pas de compenser le déficit de charge
résultant de I’irradiation de I’isolant par le faisceau d’électrons primaires dans le MEB. Par
conséquent deux phénoménes majeurs peuvent se produire : Le premier c’est la déflexion du
faisceau d’électrons primaires par le champ électrique intense résultant du piégeage des charges
positives et négatives créées dans I’isolant aprés son irradiation par le faisceau d’électrons
primaires dans le MEB. Dans ce cas, I’émission des électrons secondaires et des rayons X se

trouvent modifiées sous I’effet de cette charge, cela se résume par des distorsions des images
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en électrons secondaires, ou une modification des pics des raies caractéristiques dans le spectre
des rayons X. Le deuxiéme phénomeéne qui peut se produire ¢’est la modification chimique de
I’échantillon, comme par exemple la désorption de certains types d’ions a cause du champ

électrique résultant du piégeage des charges dans les isolants irradiés dans le MEB.
I1.2.2.1) Loigénérale de la conservation du courant et de la charge
induite

La charge totale piégée dans les isolants résulte de la compétition entre 1’émission des

¢lectrons, le transport de la charge et son piégeage dans I’isolant irradié.

La loi de conservation du courant peut s’écrire comme suite

dQ dQ
IO:IG+IL+E:GIO+IL+E (5)

Ou lo est I’intensité du courant primaire, lo est I’intensité du courant total d’émission, I
c’est le courant de fuite résultant I’écoulement des électrons vers la masse du pico-ampéremeétre,
dQ /dt est la variation de la charge piégée en fonction du temps pendant la période de charge, o

est le coefficient d’émission totale des électrons.

La charge piégée Q peut étre positive ou négative. Le signe de cette charge dépend de
la balance entre les charges résultantes de 1’émission des électrons secondaires, et les électrons

du faisceau primaire qui se piégent dans I’échantillon irradié.

La charge positive qui résulte de 1’émission des électrons secondaires, est localisée sur
des profondeurs qui sont de I’ordre de la distance d’échappement des électrons secondaires. La
charge négative par contre est localisée dans une profondeur égale a R qui est la profondeur de
pénétration du faisceau d’électrons primaires a I’intérieur de 1’échantillon. La charge globale

de I’échantillon va dépendre de 1’énergie du faisceau d’électrons primaire Eo.

A partir de I’équation (5), on peut obtenir le coefficient d’émission total qui est donné

par I’équation suivante :

o=1-1L_43° (6)
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I1.2.2.2) L’auto régularisation et I’approche conventionnelle : signe de la

charge induite

Pendant qu’un isolant est soumis a une irradiation par le faisceau d’électrons primaires,
une compeétition se produise entre les charges positives résultantes de 1’émission des électrons
secondaires et des charges négatives résultantes du piégeage de la charge dans I’isolant irradié.
Pendent I’absence du courant de fuite, une compensation se produit entre les deux courants,
jusqu’a ce que le courant entrant est égale au courant sortant. Si 1’état initial est caractérisé par
(m+6 > 1), la charge positive de la surface créée un potentiel positif réoriente les électrons
secondaires émis de 1’échantillon vers la surface en sens inverse (sens en direction du volume
de I’échantillon). Dans le cas ou I’état initial est caractérisé par (n +6 < 1), I’exces de la charge
négative rend le potentiel de surface négative, les électrons secondaires seront orientes et
accélérés vers la surface et les électrons incidents seront retardés par le potentiel de surface
négatif. Leur énergie devient égale & I’énergie effective Er= Eo+qVs (avec Vs <0 et g= 1.6 E™*°
C). Dans ce cas I’émission des électrons secondaireS augmente jusqu’a atteindre 1’état

d’équilibre.

L’auto-régularisation de la charge (le gel ou I’augmentation de 1’émission des électrons
secondaires) est le principe de I’approche conventionnelle qui définit le signe total de la charge
piégée suivant la variation du coefficient d’émission des électrons secondaires par rapport a
I’énergie du faisceau primaire, c.a.d : 8= f(Eo). Dans cette approche le potentiel de surface est
positif pour 1’énergie du faisceau primaire Eo compris entre deux énergie critique Eci et Ec
pour lesquels (n+6 > 1), voir (fig (Il. 2)°, et négatif pour Eo>Ecn ou pour Eo<Eci. Des
contradictions ont été observées pour cette approche, ou des signes de charges négatives ont
étaient obtenues pour des énergies du faisceau primaires inférieurs & Eci pour certain mono-
cristal et en utilisant la méthode d’impulsion du faisceau qui empéche le piégeage des électrons
secondaires [28]. Un modele a été proposé par Cazaux pour surmonter la contradiction que
présente 1’approche conventionnelle, ou 1’énergie critique Ecn est remplacer par E (R=3S) ,
c.a.d I’énergie qui correspond a une profondeur de pénétration égale a trois fois la distance

d’échappement, voir fig (11. 2) [28, 29].
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a-d+1,

Fig (11 .2) : Présentation du modele conventionnel avec le model modifié
dans lequel Eci est changée par E(R=s) dans la courbe 6=f(Eo) [28, 29].

I1.2. 2. 3) Déflexion du faisceau primaire

Le faisceau d’électrons interagissant avec une cible chargée peut étre défléchi de son
parcourt initial sous I’effet du champ électrique important induit par la charge piégée a
I’intérieur de I’isolant ; La déflexion peut étre partielle ou totale suivant 1’intensité du champ
électrique.que rencontre le faisceau d*électrons primaires. Ces deux déflexions présentent un
inconvénient majeur de I’analyse qualitative des images ou en microanalyse et peuvent étre

utilisees pour extraire des informations sur la charge piegée et le potentiel de surface.

11.2.2.31) Déflexions partielle du faisceau

La formation de I’image dans le MEB est due a la synchronisation entre le balayage du
faisceau d’¢électrons sur la surface de I’échantillon et I’écran de v visualisation. Chaque point
sur I’écran (Gxo, Gyo) correspond & un point sur 1’échantillon (xo, Yo) ou G représente
I’agrandissement de 1’image (voir fig (I1. 3)). Le champ électrique due au piégeage de la charge
dans I’isolant irradi¢ va positionner le faisceau a la position (x , y) au lieu de la position (xo ,

Yo), mais cette nouvelle position reste toujours synchroniseée avec la position (Gxo, Gyo), ce qui
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donne en conséquence une désynchronisation qui apparait sous la forme de distorsion de la zone

balayée par la faisceau.
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Fig (11 .3) : (a) Principe de formation de I’image dans le microscope électronique a balayage

(1) trajectoire de 1’¢lectron dans le cas de I’absence d’un champ électrique perturbateur (2)

trajectoire de 1’électron dans le cas de présence d’un champ électrique perturbateur E. (b)

Dynamique de la distorsion de 1’image d’une grille sphérique (I’image a gauche obtenue a

une durée de Os et I’image a droite obtenue apres une durée de 70s) [8].

11.2.2.32) Déflexions totale du faisceau (effet miroir)

Dans le cas extréme qui défléchi la totalité du faisceau primaire (effet miroir). Cette

déflexion se produit aprés que 1’énergie du faisceau d’électrons primaires soit inférieure au

potentiel de surface résultant du piégeage de la charge dans la zone irradiée de I’isolant. Ce

dernier joue le role d’une miroir électrique, et I’image observée contient 1’image des pieces

polaires de la chambre échantillon du MEB (fig (I1. 4))
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Fig (11 .4) : Principe de la méthode miroir (a) injection de la charge (b) mesure du

potentiel de surface Vac<Vs[29]. (c) L’image obtenue par effet miroir [8].

1l.2. 2. 4) Modification chimique de la zone irradiée :

La présence de la charge piégée a I’intérieur de 1’isolant peut provoquer des ruptures
diélectriques a cause du champ électrique intense qui en résulte et qui peut provoquer aussi des
modifications de la concentration des éléments présents a I’intérieur de 1’échantillon tel que la
migration des ions mobiles comme celui observé pour les atomes de sodium dans les verres ou
leur concentration évolue pendant la période de I’irradiation. Le champ électrique résultant de
la charge piégée peut provoquer aussi 1’effet de désorption des atomes de I’échantillon vers le
vide de la chambre échantillon ou en formant des couches supérieures comme celles observées
pour le KCl ou une couche métallique isolé du chlore a été formée pendant I’irradiation résultant

de la désorption des atomes de chlore et qui favorise la formation d’une surface de charge
négative [30-32].
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1. 3)) Dépiégeage de charge :

Les charges piégéees peuvent étre dépiégées si une énergie suffisante est apportée au
systeme. Citons en particulier le dépiégeage thermique et le dépiégeage sous I’effet d’un champ

¢lectrique qui abaisse I’énergie des picges :
11.3.2) Dé piégeage thermique :

Ce dépiegeage consiste a apporter 1’énergie nécessaire pour déplacer un électron piégé
placé au niveau d’énergie négative -Ea, dans la bande interdite, vers le niveau bas de la bande
de conduction et qui suit la statistique de Boltzman exp(-Ea/ KT). Le phénomeéne de dépiégeage
est compliqué, surtout apres la publication des travaux récents qui montrent la succession entre
le phénomene endothermique et isotermique par suite les phénomeénes de piégeage et de
dépiégeage des électrons. Le premier correspond au phénoméne d’attraction du réseau qui
forme un état métastable et se relaxe en libérant la chaleur apres le dépiégeage de la charge
[33].

11.3.3) Dépiégeage sous I’action d’un champ électrique par effet Poole-

Frankel

Ce phénoméne décrit I’abaissement de la barriére de potentiel a franchir par une charge
piégée dans un puits de potentiel en présence d’un champ électrique F, 1’énergie nécessaire
pour dépiéger la charge dans ce cas, est atténuée d’une valeur définit par AEpr par rapport a
I’énergie d’activation en absence d’un champ électrique ET, qui devient Ea=Et- AEpr. AEpr est
obtenue par le calcul du potentiel a I’extrémum local du potentiel en ro. Ce qui donne

AEpr=BpeFY2 ou Per est la constante de Poole-Frankel :

e3/2

(4Teoer) 1/2

Ber = (7)

€, est la constante diélectrique statique du matériau.

La diminution de la barriere est d’autant plus forte que la permittivité est faible. La
charge peut étre dépiégée immédiatement si 1’énergie d’activation du pi¢ge est inférieure a la
diminution de la barriere du potentiel ( Fig (11. 5)). Par conséquent, le dépiégeage est important
dans les endroits de 1’échantillon ou le champ électrique résultant de la charge piégée dans

I’isolant est important, c.a.d, aux alentours des endroits de charges, lorsque la densité de charge
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atteint une valeur critique provoquant le dépiegeage. L’échantillon va libérer de 1’énergie sous
forme d’une agitation thermique qui peut agir sur le vieillissement de 1’échantillon et dans les
cas extrémes, on assiste a une émission des ondes de choc qui peuvent provoquer des

phénomenes catastrophiques (claquage diélectrique, rupture diélectrique, usure, etc....) [33].
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Fig (11 .5) : Puits de potentiel en présence d’un champ électrique E (a) Effet Pool-Freinkel (b)
Effet Tunnel et Pool-Freinkel (c) Effet Tunnel favorisé par Excitation thermique [33].

I1.4) Application : Mesure de la charge piégée et du potentiel de surface

11.4.1) Méthode spectroscopiques : Spectroscopie des rayons X

Cette méthode est basée sur la mesure de 1’énergie maximale des rayons X dans le
spectre du fond continu des rayons X, émis par I’isolant irradié (phénomeéne de Bremstrahlung
). Cette énergie appelée la Douane-Hunt-Limit (DHL) est égale Eo+qVs, au lieu de Eo qui est
I’énergie du faisceau d’électrons primaire, avec Vs est le potentiel de surface négatif, g est la
charge élémentaire. Le potentiel de surface Vs est déduit a partir du déplacement vers les basses
énergies de la limite du fond continu (DHL), et qui est di au ralentissement du faisceau
d’¢électrons primaires dans le vide de la chambre échantillon par le potentiel de surface résultant
du piegeage de la charge a I’intérieur de 1’isolant irradié. Ce ralentissement se produit avant que

le faisceau d’électrons primaires interagit avec la surface chargé de 1’échantillon. Connaissant
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I’accélération du faisceau d’électrons primaires Ve, et la limite supérieure du fond continu
EJ,,(I"énergie effective du faisceau incident), le potentiel de surface est donné par la relation
suivante :

E&p
|Vs| = Vac - T (8)

L’inconvénient majeur que présente cette méthode est la distorsion du spectre qui se
produit lorsque le potentiel de surface devient important, a cause de 1’effet des signaux parasites
provenant des pieces polaires et qui interagissent avec les bords de la surface de I’échantillon,

et qui donne 1’énergie du (DH) supérieure a q(Vac-Vs) [8].
1. 4.2) Méthode basée sur I’influence ¢lectrostatique

Si on place une charge Q a c6té de I’extrémité d’un conducteur, une charge Q’ opposée
a Q est créée sur la surface du conducteur avec une diminution d’un facteur K appelé le
coefficient d’influence électrostatique (c.a.d Q’=K Q). Le déplacement de cette charge dans un
conducteur lié a la masse, se fait dans la direction de la masse si cette charge est négative et
dans le sens contraire dans le cas ou la charge est positive. L’intensité du courant de

déplacement résultant de la variation de la charge image, est proportionnelle a la variation de

o, d : s . ) : .
la charge piégee ( d—? ) dans I’isolant irradié, et qui est donnée par la relation suivante :

dqQ’ dQ
linf =7 =Ko, 9)

La mesure de ce courant est appelée courant d’influence électrostatique, la charge Q

représente la charge piégée dans 1’échantillon irradié [33, 34].

L’équation (9) nous permet de remplacer dQ / dt par lins / K, ce qui nous permet réécrire
I’expression du coefficient d’émission total ¢ (donnée par 1’équation (6)) en fonction du

coefficient d’influence (k) sous la forme suivante :

1 I;
c=1-Lt-2 (10)
Iy Kl
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Il.4.2.1) Le dispositif expérimental

11.4.2.1.1) Description

Le dispositif expérimental utilisé est représenté sur la Fig (Il. 6) . Ce dispositif a subi
plusieurs modifications depuis son élaboration. Les dernieres modifications sont I’enfermement
du dispositif expérimental par un couvercle placé dans la partie supérieure du dispositif qui permet
de couvrir la surface de 1’échantillon, a part la zone irradiée et ainsi empécher des signaux parasites
(électrons secondaires et rétrodiffusés émis par les parois de la chambre objet du MEB) d’interagir
avec la surface de I’échantillon. La deuxiéme modification qu’a subie 1’échantillon ¢’est I’addition
d’une plaque métallique qui sert a la fois de support pour 1’échantillon et une électrode pour
mesurer le courant de fuite de 1’échantillon, I_. Ce dispositif, installé dans le MEB, a la forme
d’une enceinte cylindrique en métal (fabriquée en laiton) (voir fig ( Il. 6)) munie d’un trou
circulaire de diametre 3.8 mm au centre de sa surface supérieure (qui forme le cache du dispositif).
Cette enceinte est liée a la masse pour évacuer les charges résultantes des signaux parasites et aussi
pour évacuer le courant induit de la charge piégée dans 1’échantillon ce qui permet d’empécher les

perturbations dans la mesure des courants.

(a) (b)

B etls
[ Insulators

Fig (11 .6) : (a) photo du dispositif expérimental placé a I’intérieur de la chambre
échantillon (b) Vue faciale du dispositif utilisé pour mesurer le courant de fuite et le

courant image
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L’électrode en cuivre (C) : c’est une électrode réglable placée au-dessous de la surface
inférieure de 1’échantillon et permet de créer une charge image sur celui-ci. Son évolution au
cours du temps créé un courant d’influence qui est mesuré en branchant cette électrode avec un
pico-amperemetre. Cette électrode est placée au milicu de 1’enceinte métallique (A) sur un

cylindre isolant en téflon permettant d’éviter tout contact électrique entre (C) et (A).

L’¢lectrode (B), destinée a la mesure du courant de fuite I, est une plaque circulaire
¢galement en cuivre d’épaisseur 0.5 mm, et 5 cm de diametre pour le contour externe et de 1
cm pour le contour interne. La surface supérieure de I’échantillon est séparée du cache par une

certaine distance (0,5 mm) pour éviter tout contact avec celui-ci.

11.4.2.1.2) Modele du champ électrique induit et expression de K

Dans le but de trouver une expression analytique du facteur d’influence K,
correspondant au dispositif expérimental utilisé pour mesurer la charge piégée a partir des
mesures de la charge image et du coefficient d’influence, un modele de distribution de champ
a ¢té proposé. Dans ce modéle I’échantillon est considéré métallisé est distant d’une distance h
par rapport a 1’électrode qui mesure ’¢lectrode d’influence. La distribution de charge est
considérée homogene dans un cylindre de hauteur R qui est la profondeur de poire d’interaction

(Fig (11. 7)) [34]. Ce modéle proposé implique une distribution du champ électrique suivant
I’axe z ou le calcul du potentiel est obtenu a partir de la relation suivante : E, = _Z_Z et les

conditions aux limites imposent : V(0)=V(h)=0.

Isolant
L
hleaea-
| ++++++++t+++F+F++FF -+ |
; T‘Iinf \
2 v — Plaque métallique

Fig (11.7) : Schéma du modéle utilisé pour le calcul du champ et du potentiel électrique [34]
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Ce mode¢le implique la résolution de I’équation de poisson suivant une seule direction
Pour obtenir les valeurs des champs et des potentiels dans les différentes zones. La
résolution de I’équation de poisson pour une densité de charge p, est nécessaire. Cette

équation est donnée par 1’expression suivante :

62V Pc
— =Lk 11
Py - (11)
E (z) ou Viz)
| z-r Z=t; Z=h
- E Tsolant 44—n:
! | | !
N L (z) o |
A ! .
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Fig (I1.8): Représentation schématique du champ électrique (lignes
discontinues) et du potentiel électrique (lignes continues) en fonction de la

profondeur de pénétration [35]

La résolution de 1’équation (11) donne les distributions du champ électrique et du
potentiel de surface en fonction de (z) qui suivent les allures présentées sur la figure (1. 8).
Dans ces courbes on voit que le potentiel est maximale au niveau de la profondeur (R) par
contre le champ électrique passe de son maximum situé au niveau de la surface jusqu’a atteindre
son minimum situé a la profondeur (R) et garde ce minimum jusqu’a la surface inférieure de

I’échantillon.

L’expression finale de K obtenue aprés calculs est donnée par 1’expression suivante :
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K=—"="+— (12)

11.4.2.1.3) Optimisation du dispositif

L’optimisation du dispositif expérimental consiste a choisir une meilleure géométrie qui
permet de réduire au maximum toutes les sources parasites et qui permet de récolter le
maximum de signaux utiles pour les mesures, tels que : le courant d’influence mesuré par (C)
et le courant de fuite mesuré par (B). Nous avons étudié par la méthode des éléments finis,
I’effet des différents paramétres pouvant influer sur la mesure des courants de fuite et
d’influence, ce qui permettrait de se placer dans les meilleurs conditions qui donnent des
meilleurs résultats du point de vue, mesure du courant d’influence et mesure du courant de fuite.
Cette étude permettra aussi de définir une relation universelle de la variation de K en fonction

des différents parameétres qui peuvent I’affectés.

Ces parameétres sont soit des parametres liés aux propriétés de 1’échantillon, tels que, la
constante diélectrique, 1’épaisseur de 1’échantillon, ou des paramétres liés & I’irradiation du
faisceau électronique du MEB avec ’échantillon tels que : la zone de charge piégee, la quantité
de la charge piégée. D’autres parametres qui influent aussi sur les mesures des courants et qui
sont dus a la géométrie du dispositif expérimental, tel que : la distance qui sépare 1’électrode

qui mesure le courant d’influence et la surface inférieure de 1’échantillon.

On constate aussi d’autres effets géométriques dus a I’enceinte du MEB, tels que : la
géométrie du détecteur des électrons secondaires polarisé, et son emplacement par rapport au
dispositif expérimental, 1’emplacement du dispositif expérimental par rapport aux pieces

polaire soumise a la masse (distance de travail).

La fig (II. 8) montre notre dispositif expérimental placé dans I’enceinte de la chambre
d’échantillon du Microscope électronique a balayage avec des dimensions réelles. Ce schéma
est tracé par Comsol le logiciel de simulation qui calcul la distribution du champ électrique par
la méthode des éléments finis [36]. Cette méthode trés utile dans le domaine d’ingénierie,
permet de résoudre les problémes d’électrostatique a 3 dimensions et en considérant les
dimensions réelles des problemes a étudier, sur la fig (1I. 8) on a présenté aussi le dispositif
expérimental placé dans l’enceinte de la chambre échantillon sans cache, ou on voit

I’échantillon placé sur 1’¢électrode qui mesure le courant de fuite. En dessous de 1’échantillon,
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on voit le détecteur du courant d’influence, qui a la forme d’un cylindre, séparé par une certaine

distance ajustable par rapport a la surface inférieure de 1’échantillon

Ve B1518

Mo A3

] Soundary: e pota ]

Fig (11 .8) : présentation du dispositif expérimental placé dans la chambre échantillon et tracé

par COMSOL, (a) dispositif sans cache, (b) dispositif complet avec cache

11.4.2.1.5) Procédure des calculs

Pour étudier I’effet des différents paramétres qui peuvent affecter les mesures du
coefficient d’influence, nous avons considéré une charge uniforme placée dans 1’échantillon et
occupe le volume d’un cylindre placé sous l’ouverture du dispositif expérimental. Les
dimensions choisies pour ce cylindre sont : 2 um de hauteur et 3,5 mm de rayon, ces dimensions
correspondent a la profondeur de pénétration d’un faisceau d’électrons dans un échantillon du
type verre (I’équation (1) donne R~ 2 um pour E= 15 keV, pour le verre), et au rayon

d’ouverture du dispositif expérimental

La valeur calculée de K est obtenue a partir de 1’équation suivante :

K = JIf & div (E)dv

Qt (1)
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OU Q: est la charge totale piégée dans I’échantillon, E est le vecteur champ électrique

calculé au niveau du détecteur du courant d’influence

Pour valider les résultats de calculs du coefficient K, nous avons comparé les valeurs
calculés de K par Comsol et d’autres valeurs de K calculé pour les mémes constantes
diélectriques. Dans cette comparaison nous avons pris les valeurs suivantes pour les calculs :
Ds= 0,5 mm, W4= 43 mm, h=1mm. Les valeurs de comparaison sont montrés sur le tableau (lI.
1).

& K mesuré K calculé (a) K calculé (b)
6.5 0.222 ¥ 0.01 0.245 0.25

5.4 0.274 + 0.01 0.268 0.272

4.4 0.381 (0.32) + 0.02 0.292 0.296

Tableau (I1. 1) : Comparaison entre les valeurs calculées de K et les valeurs mesurées de K
[37].

(a) : Sans détecteur des électrons secondaires
(b) :avec la présence du détecteur des électrons secondaires polarisé a 350V.

11.4.2.1.6) Effet de la distance de séparation et de la constante

diélectrique sur la variation de K

Pour étudier les effets de la distance de séparation Ds et de la constante diélectrique &r
sur la variation de K, nous avons fixé une distance de travail de 43 mm et une hauteur de 1mm
pour I’échantillon, et nous avons varié la distances de separation (Ds) ( la distance qui sépare
I’¢lectrode d’influence avec la surface inferieur de 1’échantillon) de. 0 mm jusqu’a 1 mm, et

pour chaque valeur de Ds nous avons varié la constante diélectrique &r de 1 jusqu’a 16.

Les valeurs calculées de K sont présentees sur le graphe ( fig (I1. 9) ), ou on voit une
diminution de K sous forme exponentielle décroissante lorsque & ou Ds augmente, avec une

diminution plus grande dans le sens de g, que dans le sens de Ds. Cette sensibilité de variation
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de K en vers ces deux variables est due a la sensibilité de la forte dépendance du champ

¢lectrique induit par la charge pié¢gée dans 1’échantillon par la variation de &r, que de la variation
de Ds .

Pour bien visualiser I’effet des deux paramétres : & et Ds sur le les valeurs calculées de
K, nous avons montré sur la fig (1. 10 ) des contours de variation de K en fonction de & et Ds.
Ces contours présentent des formes circulaires avec des courbures centripétes et centrifuges,
ces allures sont séparées a partir du contour qui correspond a la valeur de k = 0,30, ce qui veut
dire que les valeurs de & et Ds comprises dans ce contour donne des faibles diminutions de K

qui est maximale pour K=0,5 (&= 2,7 et Ds=0,07 mm), a partir de ce contours les valeurs de &
et Ds donnent des diminutions de K trés faibles.

0,5

04

0,0

\\n\x\\g a

Fig (11 .9) :: Surface des variations de K en fonction de Ds and &;. La hauteur de I’échantillon (h) et
la distance de travail (Wq) sont fixés a 1 mm et 43 mm respectivement. Le détecteur des électrons

secondaires n’est pas polarisé.
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Fig (11 . 10) : Représentation du changement de K en fonction de Ds et de & sur le plan
(Ds , &). La hauteur de 1’échantillon (h) et la distance de travail (Wgq) sont fixées a 1
mm et 43 mm respectivement. Le détecteur des électrons secondaires n’est pas

polarisé.

11.4.2.1.7) Effet de la hauteur de I’échantillon et de la distance de

travail sur la variation de K

Pour étudier les effets de la hauteur de 1’échantillon (h) et de la distance de travail (Wq)
sur la variation de K, nous avons fixé la distance de séparation Ds a 0,1 mm et la constante
diélectrique &r a 10, et nous avons varié la hauteur de I’échantillon de 0,2 mm jusqu’a 2 mm, et
pour chaque hauteur nous avons varié la distance de travail de 0,1 mm jusqu’a 10 mm. Les

variations obtenues de K en fonction de Ds et h sont montrées sur le graphe suivant :
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Fig (Il . 11) :: Surface des variations de K en fonction de h et de Wy . La
distance de séparation (Ds) et la constante diélectrique de 1’échantillon (&r)
sont fixées a 0,1 mm et 10 respectivement. Le détecteur des électrons

secondaires n’est pas polarisé.

On voit sur ce graphe une diminution de K lorsque la distance de travail ou la hauteur
de I’échantillon augmente, la diminution est trés importante lorsque la hauteur de 1’échantillon
augmente que lorsque la distance de travail augmente. Cette différence dans la variation de K
par rapport a (h) et (Waq) est due a la différence entre I’intensité du champ électrique crée dans
le détecteur du courant d’influence pour ces deux parametres: I’atténuation du champ
électrique avant d’atteindre le détecteur (c) est importante par la présence de la matiere qui
constitue 1’échantillon que par les conditions au limites imposées aux parois et au pieces

polaires de la chambre d’échantillon situés a une distance considérable par rapport au détecteur

(©).
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11.4.2.1.8) Effet de la polarisation du détecteur des électrons

secondaires et de la distance de travail sur la variation de K

Pour étudier les effets de la hauteur, la polarisation du détecteur (V) et de la distance de
travail (Wa) sur la variation de K, nous avons fixé la distance de séparation Ds a 0,1 mm , la
constante dielectrique &r a 10, la hauteur de I’échantillon h a Imm, avons varié la polarisation
du détecteur du 0 V a 300 V, et nous avons varié pour chaque polarisation V les distances de
travail de 1 mm a 20 mm. Les variations obtenues de K en fonction de V et Wq sont montrées

sur le graphe suivant :

0,73
0,72

¥ 071
0,70

0,69

0
100 450

200
250 0
Vi Volt) 300 359

Fig (11 . 12) ::: Variation de K en fonction de la polarisation du détecteur et de

la distance de travail. h =1 mm, & =10, Ds=0,1 mm.

Dans ce graphe on voit une augmentation linéaire du coefficient d’influence lorsque la
distance de travail et la polarisation du détecteur augmente jusqu’a atteindre une certaine
distance de travail de 14 mm et une polarisation du détecteur de 300V, ou les valeurs calculées
de K sont quasis constantes, Dans ces conditions, le champ électrique créé dans le détecteur (C)
n’est pas affecté par la polarisation du détecteur et par les conditions aux limites imposées aux
parois de la chambre échantillon et aux pieces polaires (V=0V). On constate qu’en dessous de
ces valeurs de V et de Wy, le champ électrique résultant de la polarisation du détecteur va

modifier le champ électrique induit par la charge piégée dans le détecteur (C) .
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Une expression de K en fonction des différents parametres géométriques et physiques

étudiés précédemment, a été obtenue et qui est donnée dans la formule suivante /

K = 0.8 * exp(258h+0.8Ds=0.11e,~7Wq+5.72 * 10-4V ) (12)

Ou Ds, V, Wqy, h, &, désignent, la distance de séparation, le potentiel de polarisation de
détecteur des électrons secondaires, la distance de travail, la hauteur de 1’échantillon, la

constante diélectrique relative de 1’échantillon.

Conclusion

Le dispositif expérimental élaboré permet de mesurer la charge piégée dans les isolants
irradiés dans le MEB en mesurant le coefficient d’influence calculé a partir des courants de
fuite et des courants d’influence. Pour optimiser ce dispositif expérimental, une étude par la
méthode des éléments finis de la distribution du champ électrique résultant du piégeage de la
charge dans ’isolant irradié a eté réalisée. Dans cette étude, les polarisations, les formes et les
dimensions réelles des différents objets présents dans la chambre échantillon du MEB ont été
reproduites dans les calculs, a fin de reproduire les mémes conditions de propagation et
d’atténuation du champ électrique. Cette étude nous a permis d’étudier 1’effet des différents
parametres qui peuvent affecter les mesures du coefficient d’influence K et qui sont intégrés
dans une seule équation globale de K. L’utilité de cette équation est importante, non seulement
elle nous permet de se placer dans les meilleures conditions pour calculer K, mais elle permet
aussi de calculer la nouvelle valeur de K qui est modifiée par la polarisation du détecteur des
électrons secondaires, quasi présente dans certains type de MEB. Les résultats obtenus par la
méthode des éléments finis étaient impossibles a les obtenir par la méthode théorique classique
basée sur I’aspect de symétrie et sur un maximum d’approximations qui donnent une variation

du champ électrique uni-axiale.
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CHAPITRE |1l : PRINCIPE DES DETECTEURS UTILISES EN

MEB
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I11) Les détecteurs utilisés dans le microscope électronique a balayage

Les ¢électrons secondaires comme I’a ét¢ mentionné au chapitre précédent, sont issus de
couches peu profondes et leurs énergies sont de 1’ordre de quelques électrons voltes, pour les
détecter, il faut les attirés (comme le cas du détecteur d’Everhart Thornley) ou les multipliés

(cas du détecteur a amplification gazeuse).

1. 1) Le détecteur d’Everhart et Thornley

Le détecteur d’Eberhart et Thornley est formé d’une grille, d’un scintillateur, d’un guide
de lumiére et d’un photomultiplicateur d’¢lectrons (fig (I1l. 1)). La grille, le scintillateur et le
guide de lumiére sont placés dans le vide. La polarisation de la grille est comprise entre -300V
et 300V, et elle est placée de tel fagcon que le champ électrique positif qu’elle crée avec la masse
du microscope assure 1’attraction des électrons secondaires de faible énergie vers le détecteur
qui est placé dans un endroit décalé de la trajectoire du faisceau d’électrons pour qu’il ne soit
pas perturbé par le champ créé par le scintillateur polarisé a 10 kV. Pour augmenter 1’efficacité
de détection, I’échantillon est souvent incliné d’un certain angle avec le détecteur placé souvent
dans une position horizontale par rapport a la position de détecteur, mais pour le fait que cette
inclinaison ne permet pas de conserver la focalisation optimale du faisceau sur toute la surface
balayée par le faisceau. Ce qui conduit a la distorsion de 1’image obtenue, et pour remédier a ce
probleme, des constructeurs ont changé la forme de la grille pour la placer non loin de la lentille

objective et détecter un maximum d’électrons [38].
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Fig (111 . 1) : Schema d’un detecteur Everhart Thornley [38]

I11. 1. 3) Lescintillateur :

Le scintillateur prend la forme hémisphérique en plastique revétu d’une couche de
métallisation d’aluminium antireflet portée a un potentiel positif de 7 a 12 kV qui assurent
’accélération des électrons dans I’espace régnant entre la grille et le scintillateur. Ce gradient
important du potentiel permet une accélération aux électrons pour que leurs nouvelles énergies

leurs permettent d’exciter le scintillateur et assurer ainsi la conversion des électrons en photons.

I11. 1. 4) Le guide de lumiere :

Le choit de la matiére de fabrication du guide de lumiére doit permettre une transmission
de lumiere avec un minimum de perte de la lumiere fournie par le scintillateur. Les premiers
guides de lumiére étaient fabriqués en plastique Perspex en raison de la possibilité de les
courber facilement sous I’effet de I’échauffement. Pour éviter la perte de 1’efficacité a cause de
la courbure du guide de lumiere, certain matériaux ont étaient utilisés comme les polymeres, le
quartz.
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I11.1.5) Le photomultiplicateur

Le photomultiplicateur est un amplificateur formé d’une photocathode et d’un
multiplicateur d’électrons a dynodes. La photocathode assure la conversion des photons en
¢lectrons par 1’effet photoélectrique, son efficacité (nombre d’électrons créés par les photons
frappant la photocathode) dépend de 1’absorption de la face d’entrée en quartz, quartz vitreux
ou verre borosilicate, et de sa composition chimique qui conditionne sa sensibilité en fonction

des longueurs d’ondes incidentes.

Le multiplicateur d’électrons crée, par émission secondaire, une cascade d’électrons par chocs
sur les dynodes en cuivre béryllium revétues d’antimoniures alcalins et portées a des potentiels
d’accélérateurs de 400 a 1800 V. En générale, on compte entre 10 a 14 dynodes dans les
photomultiplicateurs. Chaque dynode peut émettre de 4 a 6 électrons pour chaque choc
d’électrons, Le gain obtenu est de 1’ordre de 10° a 10*[38].

1. 2) Le détecteur a microcanaux

Il la forme annulaire qui lui permet d’étre placé au-dessous de la piéce polaire de la
lentille objectif du microscope, et lui permet aussi d’assurer un angle de détection élevé. Il est
recommandé pour les basses tensions d’accélération du faisceau d’électrons. Le détecteur peut
étre polarisé entre (-150 a 150 V). Pour une polarisation positive, la proportion des électrons

rétro-diffusé détectés est importante a cause de la forme géométrique adoptées (fig (I11. 3)).

Son fonctionnement est assimilé au fonctionnement d’un tube photomultiplicateur. Il se
compose de plus d’un million de fibre de 10 a 25 microns de diametres et de 0,5 a 1 mm de
longueur composée d’un verre dopé au plomb revétu d’une couche possédant un fort coefficient
d’émission des électrons secondaires. Une tension de 300 a 2000 V est appliquée sur les faces
d’entrée et de sortie des fibres revétue a une métallisation a 1’or. Le gain obtenu dans ces

conditions est de I’ordre de 10”¢électrons, résultant des phénoménes d’avalanche des électrons
[38].
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Fig (111 . 2) : Multiplication électronique dans une fibre du détecteur microcanaux [38]

I11. 3) Le spectrométrie de rayons X a sélection d’énergie EDS

La spectrométrie a sélection d’énergie s’est développée a partir de 1986 ou différents
types de détecteurs sont apparus avec des performances améliorées qui leurs étaient apportées,
on cite par exemple leur efficacité qui est passé de 500 eV a 115 eV. Cette amélioration a était
soutenue en parallele par I’amélioration de I’outil informatique qui a permis d’augmenter la
vitesse de traitement des spectres (analyse d’interférences des pics ou calcul du fond continu).
On cite aussi un autre types d’analyses, celui de 1’analyse (WDS) (Weight dispersive
spectroscopie), bien qu’elle soit plus performante en terme de résolution par rapport I’EDS,
cependant le WDS trop couteuse (utilise un monochromateur et compteur proportionnel) et

moins souple par rapport a ’EDS.

Le spectrométre EDS est équipé d’un détecteur solide semi-conducteur associé a une

chaine électronique de traitement des impulsions et & un calculateur.

I11.3.1) Le détecteur Si(Li)

Ce détecteur est équipé d’une diode Si(Li) inversement polarisée pour permettre de
mesurer le courant électrons-trou créé apres 1’absorption du photon X par 1’atome du silicium

par effet photo électrique comme le montre la figure suivante :
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Fig (111 . 3) : Principe de la détection d’un photon X [38]

Le courant électron trou résulte de la traversée du photoélectron, résultant de I’ionisation
du rayon X (fig (Ill. 3)), la partie active de la diode, son énergie E est donnée par la relation

suivante : E=Eo-E;j, ou Eg est I’énergie du photon incident et Ej est I’énergie du niveau ionisé.

Le nombre moyen de paires électrons trous créés est donneé par la relation suivante : n= EO /e

Ou ¢ est 1’énergie moyenne de création de paires qui vaut 3,58 eV pour le silicium [38].
I11. 3. 2) Refroidissement du détecteur

La courbe caractéristique d’une jonction diode a température ambiante montre que
méme polarisée en inverse, il apparait un courant de fuite, qui malgré qu’il est de I’ordre de 500
nA, c'est-a-dire trés faible, son interférence avec le courant résultant de 1’ionisation des photons
X avec la diode, va contribuer au bruit de fond dans le signal détecté. En effet, I’intensité du

courant résultant d’un photon d’énergie EO est donnée par la relation suivante :
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_Q_Eu
I—At—gde (13)

Ou At est le temps moyen de collection, d la longueur de parcours des porteurs (de

’ordre de 2mm) et u et leur vitesse ( de I’ordre de 107 cm/s pour les électrons).

Pour un photon de 6 keV, I’intensité résultante est entre 10 a 15 nA, trés faible par

rapport au courant de fuite.

Pour réduire le bruit de fond, la solution est de refroidir le détecteur a la température de
I’azote liquide (77K) le courant de fuite est réduit a 0,1 pA, ce qui est acceptable comme ordre

de grandeur du bruit qui est tres faible.

La méthode la plus courante, jusqu’a maintenant, consiste a refroidir a 1’azote liquide. Le
cristal semi-conducteur, ainsi que certains €léments de la chaine de mesure sont fixés sur une

picce en cuivre dont I’extrémité plonge dans un Dewar remplis d’azote liquide [38]
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CHAPITRE IV : APPLICATIONS : ETUDE DE LA CHARGE

PIEGEE DANS LES ISOLANTS SOUS L’EFFET DE LA
TEMPERATURE ET SON RAPPORT AVEC LES IMAGES OBTENUES

EN ELECTRONS SECONDAIRES
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V. 1) Introduction

Nous calculons dans ce chapitre la charge piégée dans deux isolants irradiés dans le
MEB (une lame de verre et Poly Ethylene Tetralphate (PET), un polymére semi cristallin), tout
en variant leurs températures d’échauffement, et en gardant les parametres du MEB qui peuvent
affecter la charge piégée pendant I’irradiation fixes (énergie du faisceau d’électrons primaires
fixée a (15 keV), intensité du courant 1,6 (pA), et la distance de travail est réglée a 15 mm). Ces
calculs sont le résultat des intégrations par rapport au temps des courants d’influence et de fuite
mesurés simultanément a partir du dispositif expérimental décrit précédemment au chapitre (11).
Une fois ces calculs sont effectués, le coefficient de la fraction de la charge dépiégée est calculé
en fonction de la température, ainsi que le coefficient d’influence qui sera exploité pour calculer
le coefficient d’émission total. Ce dernier est employé pour interpréter le changement dans la
qualité des images obtenues en mode électrons secondaires et pour différentes températures

d’échauffement des échantillons.

V. 2) Préparation des échantillons

Les échantillons utilisés dans cette étude sont nettoyés afin d’éviter toutes
contaminations qui peuvent induire des erreurs pendant les mesures des courants d’influence et
de fuite. Pour nettoyer les échantillons utilisés dans cette étude, on a procédé a les mettre dans
des flacons contenants de 1’acétone, et qui sont a leurs tours placés dans un bain ultrasonique
chauffé jusqu’a 60°C. La durée de cette étape est environ une heure. Une fois ces échantillons

sont retirés du bain, ils sont nettoyés avec 1’eau distillé et laissés sécher.

V. 3) Microscope électronique a balayage

Le dispositif expérimental utilisé pour les mesures des courants de fuite et d’influence
est placé dans la chambre objet d’un microscope électronique a balayage de la marque JEOL
(JSM 5400LV) fonctionnant de 0 a 30 kV (Figure(IV. 1 et figure (1l. 6. a)). Le filament du
canon a électrons de ce MEB est une pointe en hexaborure de lanthane (LaB6), qui libéere des
¢lectrons par effet thermoélectronique lorsqu’elle est chauffée sous vide. Ce microscope est
équipé d’un systéme de microanalyse X, composé d’un spectrométre a sélection d’énergie
(EDS) de marque EDAX. Ce spectrometre est un détecteur du type Si(Li) refroidi a I’azote
liquide (détaillé au chapitre 1), et qui est contr6lé par un systéme d’acquisition et de
quantification GENESIS (Eloise SARL, France) basé sur la méthode ZAF [39,40] pour calculer

la concentration des éléments apres corrections.
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Spectromeétre EDS

Fig (IV. 1) : Microscope JEOL JSM 5400LV et son systéme d’acquisition

V. 4) Le verre

IV.4.1)  Mesure des courants

IV.4.1.1) Mesure des courants des fuites

Dans cette premiére partie nous présentons les différentes mesures des courants de fuites
(IL) obtenues en plagant un échantillon du type verre (une lame de verre), dans I’enceinte du
dispositif expérimental (mesure de I. effectuée par 1’électrode (B) décrit au paragraphe
description du dispositif expérimental (Chapitre 11°)) et irradié apres avec un faisceau
électronique du MEB d’une intensité et une énergie constante (1,6 nA et 15 kV). Les
échantillons sont chauffés de la température ambiante jusqu’a 100°C. Pour chaque température,
une mesure du courant de fuite est effectuée. La fig (IV. 2) montre les mesures des courants de

fuites obtenues pour le verre en fonction des différentes températures d’échauffement.
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Fig (IV. 2) : Courant de fuite mesuré pour le verre pour différentes températures.

On constate sur la figure (IV. 2 ) que pour chaque température d’échauffement, I_
présente deux parties: Une premiére partie décroissante qui correspond a la période de
I’irradiation de I’échantillon par les électrons du faisceau primaires (période de charge), et une
deuxiéme période qui vient aprés la rupture du faisceau d’électrons, et qui est définie par la
période de décharge. Dans cette période, le courant descend de la valeur maximale atteinte
pendant la période charge (courant de saturation), jusqu’a atteindre des valeurs trés faibles, voir

méme des valeurs nulles.

L’augmentation de courant de fuite pendant la période de charge jusqu’a atteindre la
saturation est due a la compétition entre les charges negatives résultantes du piégeage et du
dépiégeage des électrons dans 1’échantillon, et les charges négatives évacuées sous forme de
courant de fuite vers le pico-amperemétre (équation 5). A ces charges négatives s’ajoutent les
charges positives résultantes du courant ionique des ions de sodium qui se détachent de leurs
sites par I’effet du champ électrique important [41] et qui vont se loger dans la région ou le
champ électrique est moins intense (point | présenté sur la figure (I1. 8) au chapitre I1) [42]. La

charge positive résulte aussi de I’émission des électrons secondaires qui augmente avec la
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diminution de 1’énergie du faisceau d’électrons primaires atténué par le potentiel de surface
(cette diminution est importante a la température ambiante). Le courant de saturation est atteint
apres que les défauts presents dans le verre sont remplis par les électrons piégés. Ces défauts
sont formes par des défauts présents dans le verre avant I’irradiation et des défauts créés pendant

I’irradiation de I’échantillon par le faisceau d’électrons primaires.

La figure (IV. 2 ) montre aussi I’effet de la température sur le courant de fuite. Sur cette
figure, on voit une augmentation du courant de fuite en augmentant la température
d’échauffement pendant la période de charge. Sur cette figure on voit aussi une différence entre
I’allure du courant de fuite obtenue a la température ambiante et celle obtenue pour les autres
températures : en effet, le courant de fuite obtenu a la température ambiante descend
graduellement jusqu’a atteindre la saturation ( qui représente 57 % du courant primaire) ou le
courant de fuite reste constant jusqu’a la fin de I’irradiation de 1’échantillon par le faisceau
d’électrons primaires (la durée de temps pour atteindre la saturation est de 350s), par contre, la
saturation est atteinte seulement aprés quelques secondes du début de I’irradiation pour les
autres échantillons chauffés. Cette différence de comportement entre le courant de fuite mesuré
a la température ambiante et les courants de fuite mesurés aux températures élevees est due a
’apparition de la conductivité thermique qui augmente d’une forme exponentielle lorsque la
température de 1’échantillon augmente, et a la diminution du courant d’émission des €lectrons
secondaire a cause de la diminution du potentiel de surface avec 1’augmentation de la
température, d’ou la saturation du courant de fuite qui est atteinte assez rapidement pour
I’échantillon chauffé. Le courant thermique peut aussi servir a neutraliser une partie de la charge
positive piégée (les trous), qui est due essentiellement au départ des électrons secondaires. Tout
cela peut contribuer a la diminution de la charge piégée dans 1’échantillon, et par conséquent,
le potentiel de surface va baisser, et 1’émission des électrons secondaires va diminuer.
L’échauffement de 1’échantillon augmente la vibration des atomes et 1’énergie des électrons
dans le verre, ce qui diminuera la probabilité de piégeage des électrons, et augmentera la
probabilité de dépiégeage des électrons déja piégées aux températures plus basses. La
diminution du potentiel de surface est accompagnée par une diminution du courant ionique, ce

qui donne un courant ionique qui diminue avec I’augmentation de la température.

IV.4.1.2) Mesure du courant d’influence :

Dans la figure (IV. 3), nous présentons les courbes de la variation du courant d’influence

la en fonction de la température obtenue simultanément avec les mesures précédentes des
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courants de fuites en fonction de la température (mesure de lq effectuée par 1’électrode (C) décrit
au paragraphe description du dispositif expérimental (Chapitre 11°)). Dans ces courbes, on voit
que le courant d’influence mesuré a la température ambiante est trop supérieur par rapport aux
courants d’influence mesurés aux températures supé€rieurs a la température ambiante, et qui
deviennent quasi confondus a I’échelle de présentation. Pour éviter ce conflit, les courants
d’influence correspondants aux températures (50°C, 80°C, 100°C) sont présentés sur la figure
(IV. 4) a part, et des zooms correspondants a ces températures sont montrés sur la figure (V.
3). Sur ces figures, on voit que le signe du courant d’influence de la période de charge passe du

négatif au positif pour la période de décharge.

Le signe négatif du courant d’influence est dii a la charge négative qui se développe sur
la surface de I’échantillon pendant la période de I’irradiation. Celle-ci va induire une charge
positive sur I’¢électrode (C) qui va étre accompagnée par le passage des électrons de 1’électrode
(C) vers la masse. Le changement de signe du courant d’influence pendant la période de
décharge (positif pour certains cas), est di a la diminution de la quantité de la charge piégée
pendant la période de décharge, et par conséquent, on assiste a une diminution de la charge
piégée. Le signe positif du courant d’influence correspond au passage des électrons de la masse

vers 1’électrode ( C).

Les courants d’influence mesurés en variant la température, montrent une méme forme
de variation : une augmentation en valeur absolue du courant d’influence dées le debut de
I’irradiation, et aprés un certain temps, le courant d’influence se stabilise. Pour la période de
décharge, le courant d’influence diminue progressivement, jusqu’a s’amenuiser ou méme

s’annuler.

L’augmentation du courant d’influence aprés I’irradiation correspond a la création de
défauts qui seront occupés par les électrons piégés. La saturation est atteinte aprés que

I’équilibre entre les charges positives en surface, et les charge négatives en volume est atteint.

Pendant la période de décharge, les charges piégées en volume sont évacués vers la
surface et vers masse du pico-ampéremetre. Le courant d’influence mesuré aprés la décharge,

correspond aux charges piégées dans des niveaux profonds.

Les courbes de la variation des courants d’influence en variant la température, montrent
une diminution du courant d’influence avec I’augmentation de la température (a I’exception de

la courbe qui correspond a la température de 100°C). Cette diminution peut étre attribuée aux
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électrons présents dans 1’échantillon qui deviennent plus mobiles aux températures élevées, et
par conséquent, la probabilité pour qu’ils soient piégés devient faible. Pour les électrons qui
sont deja pieges, leurs probabilités de dépiégeage deviennent plus probables. Le dépiégeage des
électrons situés dans la bande interdite se fait suivant deux sens: un sens vers la bande de
conduction ou les électrons transités vont contribuer au courant de fuite, et ’autre sens est vers
la bande de valence, ou les électrons transités vont se recombiner avec les trous créés pendant
les transitions thermiques. A noter que ces deux types de dépiégeage deviennent plus favorables
avec I’augmentation de la température, ce qui accentue le dépiégeage des charges piégées avec

I’augmentation de la température.

o 24°C
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2 A 80°C
3 v 100°C
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Fig (1V. 3): Courants d’influence mesurés pour le verre pour différentes températures
avec des agrandissements aux températures (50°C, 80°C, 100°C indiquées par les
chiffres 1,2,3) pour les régions indiquées par des fleches, courbe (a) : le temps varie de
30s & 70 s, lq varie de —2,5 10-2 A jusqu’a -1,6 10°22A, courbe (b) : le temps varie de
396 sa400s, Iq varie de —6 10-1* A jusqu’a 3 10°22A.
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Fig (IV. 4): Courants d’influence mesurés pour le verre pour les

températures (50°C. , 80°C.,100°C.).

Le courant d’influence mesuré a la température ambiante est trés important par rapport
aux températures élevées a cause du piégeageage des électrons qui est important a cette
température. Ce piégeage est favorable a cette température a cause du grand nombre de sites de
piégeage présents a cette température, et qui sont dus au champ électrique induit par la charge
piégée qui est importante a la température ambiante. Ce champ électrique responsable de la
migration des atomes de sodium vers le volume de 1’échantillon (plus de détail est discuté dans
le paragraphe précédent concernant la mesure du courant de fuite pour le verre). Ces derniers
vont laisser des sites vacants qui vont piéger a leurs tours plus d’électrons. Avec I’augmentation
de la temperature, le potentiel de surface diminue, ce qui diminue aussi I’émission des électrons
secondaires et par consequent le nombre des trous est amoindri. La charge totale piégée dans
ce cas, va perdre une quantité neutralisante de la charge négative piégée prés de la surface, ce
qui donne une augmentation du courant d’influence a la température de 80°C. La diminution
du courant d’influence mesuré a la température de 100°C est due au dépiégeage qui devient
important a cette température, et qui peut étre due aussi a 1’équilibre entre les charges positives
(localisées prét de la surface) et les charges négatives du volume, et qui résulte du
rapprochement des endroits de ces derniers aux températures élevées (diminution du profondeur

de pénétration a cause de I’énergie thermique).
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IV. 4. 1. 3) Mesure de la charge piégee

L’évolution de la charge image pour chaque température en fonction du temps est
calculée par I’équation (9) en remplagant dans cette équation le courant d’influence mesuré et
qui correspond a chaque température. La figure (IV.5) montre la variation temporelle des
charges image Qim des charges piégées dans le verre irradié, & chaque température

d’échauffement:

2,00E-008 1 O 24°C; T_=303s
2 © 50°C; T _=308s
LN 3| &~ 80°C;T,=282s

1,50E-008 4 v 100°C; T _=309s

O 1,00E-008 ~

5,00E-009

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Temps(s)

Fig ( IV. 5): Charge image calculée pour le verre en fonction du temps pour

différentes températures

Pendant la période d’irradiation, la charge piégée obéit a une cinétique de premier ordre
[43-46] telle que :

Q= Qi(1—e ) (14)

Qs est la quantité de charge piégée a 1’état d’équilibre et T la constante de temps de

charge.
Apres Darrét du faisceau primaire, la variation de la charge au cours du temps, obéit a
la loi suivante :

—(t—tf)

Q=Qs+4Qe (15)
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AQ est la charge totale évacuée aprés I’arrét du faisceau primaire, Q s la charge qui reste
piégée dans le matériau (Q s=Qs— AQ). T représente la constante de temps de décharge partielle,

et tr représente ’instant de I’interruption du bombardement électronique.

A noter que les équations (14) est (15) sont vérifiées pour des isolants irradiée non
chauffés. La figure (IV. 5) montre que la variation de la quantité de la charge image temporelle
pendant la période de charge et de décharge, vérifie bien les équations (14) et (15) pour la
température ambiante, et moins bien a la température de 50°C. Cette variation devient quasi
linéaire pour les températures de (80°C et 100°C). Les valeurs de t et t°, dans ces cas, sont
calculées pour les températures de 24°C et 50°C, et sont montrées sur le tableau (IV. 1 °). Sur
ce tableau, on a calculé aussi le coefficient de fraction de la charge dépiégée a = AQ /Qs, Ce
coefficient permet de définir la charge résiduelle qui reste piégée dans 1’échantillon aprés la

période de décharge, et pour les températures d’échauffement.

Température (°C) 7(S) 7°(S) o
24 44,67 47,08 0,78706
50 5,31 11,08 0,38158
80 0,14347
100 0,19

Table (IV. 1) : Variation du temps de charge 1 et de décharge t’et la fraction de la

charge piégée a pour le verre en fonction de la température

On remarque sur ce tableau, une diminution de la constante de temps de la charge et de
la décharge calculée pour la température de 50°C, par rapport aux constantes de temps calculées
pour la température ambiante. Cette diminution est due au dépiégeage des électrons piégeés qui
augmente avec 1’augmentation de la température (Effet Pool Frenkel). Cette derniére qui
apporte une énergie supplémentaire aux électrons présents dans 1’échantillon irradié, va
diminuer par conséquence la probabilité de piégeage des electrons. Tout cela va contribuer a la
diminution du temps nécessaire pour remplir les pieges présents dans 1’échantillon, et rend leurs
évacuations rapides pendant la période de décharge. L’échauffement du verre aux hautes
températures, accentue le phénomeéne de dépiégeage, et diminue le piégeage des électrons. Le
potentiel de surface dans ce cas, va devenir faible et stable, ce qui va diminuer le coefficient de

I’émission des électrons secondaires qui va devenir constant. Tout cela peut expliquer 1’allure
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linaire de la charge image calculée aux hautes températures soit pendant la période de charge,

ou pendant la période de décharge.

On montre sur la figure (IV. 6) la variation de la fraction de la charge dépiégée (a) en
fonction de la température. Sur cette figure on voit une diminution de a quand la température
augmente. La signification physique de la variation de a a était discutée par différents auteurs
[47, 48], ou les grandes valeurs de o correspondent a 1’étalement de la charge piégée, et les

faibles valeurs de a correspondent a la domination de la charge piégée stable.
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Fig (IV. 6) : Variation de o = AQ /Qs en fonction de la température
pour le verre.

Les faibles valeurs de a correspondent a des charges résiduelles implantées dans le
volume de la zone d’interaction du faisceau d’électrons primaires avec 1’échantillon, leurs
emplacements lointains par rapport a la surface de I’échantillon, et I’importance des barriéres

de potentiel de leurs sites de piégeage, ne leurs laissent aucune chance de quitter leurs sites.

V.4.4) Calcul du coefficient d’influence

Dans la figure (IV. 7) nous présentons la courbe de la variation du coefficient
d’influence en fonction de la température. Sur ce graphe on voit une diminution du coefficient

d’influence en fonction de la température avec une allure exponentielle.
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Fig (IV. 7) : Variation du coefficient d’influence K en fonction de la

température pour le verre et son ajustage par 1’équation du graphe.

On remarque une ressemblance entre 1’allure de cette courbe et 1’allure obtenue de la
variation du coefficient (o). Ces deux parameétres présentent donc, deux méthodes pour
I’investigation du comportement de la charge piégée dans I’échantillon en fonction de différents
parametres qui peuvent affecter la charge piégée dans I’isolant irradié. La diminution du
coefficient d’influence avec 1’augmentation de la température, peut étre interprétée par
I’abaissement des dimensions géométriques occupées par la charge piégée. En effet, pour une
faible charge piégée et une grande énergie du faisceau primaire, le faisceau va s’enfoncer plus
dans le volume du verre, et a I’inverse, en diminuant la tempeérature, la charge piégée est
importante, ce qui diminue 1’énergie du faisceau d’électrons primaires et la longueur de la
profondeur de pénétration. Les dimensions de la zone d’interaction dans ce cas, vont prendre
des distances latérales plus larges a cause de la distorsion des éelectrons du faisceau primaire

avec le potentiel de surface important. Le coefficient d’influence dans ce cas devient augmente.

V.4.5) Calcul du Coefficient d’émission

Dans la figure (IV. 8), on présente la variation des coefficients d’émission (6) calculés
a partir de I’équation (10) pour les différentes températures choisies pour la mesure des courants

de fuite et des courants d’influence précédents pour le verre.
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Figure (IV. 8) : Variation du coefficient total d’émission en fonction de

la température pour le verre

On remarque que ces courbes présentent le méme ordre de classement des courants de
fuite par rapport aux températures. Ce lien entre les deux phénomeénes peut étre lié a
I’importance de 1’ordre de grandeur du courant de fuite par rapport a celui du courant
d’influence et qui dépend de 1’équation (10). Dans le cas du verre, le courant de fuite est
important par rapport au courant d’influence. Du point de vue physique, I’émission des
électrons secondaires est importante a faible intensité du faisceau primaire, et les électrons
secondaires sont ralentis par le champ électrique crée par les trous résultants du départ des
électrons secondaires. A la température ambiante, la charge piégée est trés importante ce qui
résulte une zone de charge étalée, et un potentiel de surface important, ce qui va réduire
I’énergie du faisceau d’électrons primaires et augmente 1’émission des électrons secondaires.
Pour le cas d’un verre chauffé, la charge piégée est moins importante, ce qui donne une variation
de I’énergie effective du faisceau primaire moins importante par rapport a 1’énergie du faisceau
primaire, et une émission des électrons secondaires trés faible ( Ep = 15 kV). Mais en réalité
I’image obtenue en secondaire est moins claire a la température ambiante et devient plus claire
si on augmente la température figure(IV. 9) et figure (IV. 10), ce qui veut dire que la valeur du

coefficient d’émission des électrons secondaire n’est pas un paramétre suffisant pour prédire a
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I’avance la resolution des images en secondaire, en effet, I’augmentation du coefficient
d’émission des électrons secondaires a la température ambiante est due a I’atténuation du
faisceau d’électrons primaire par le potentiel de surface important, résultant de la charge piégée
importante a la température ambiante. L’émission des électrons secondaires dans ce cas,
augmente et devient importante, d’aprés le modéle conventionnel (chapitre 11, paragraphe (II.
2. 5. 2)). La raison pour laquelle les images obtenues aux hautes températures sont de bonne
résolution, et les coefficients d’émission des électrons secondaires trouvés faibles pour ces
images, est due a la diminution de la profondeur d’échappement des électrons secondaires en
augmentant la température (voir chapitre Il, paragraphe (I1. 2. 1. 1) ), ce qui donne aux électrons
secondaires issus de ces profondeurs, de faible chance de subir des diffusions avec des atomes
de I’échantillon pendant leurs passages, et ainsi, les électrons secondaires dus au phénoméne
de cascade et les charges positives résultantes de leurs départs, vont baisser en augmentant la
température. Tout cela explique la diminution de 1’émission des électrons secondaires, et

I’amélioration de la qualité des images obtenues a haute température.

On cite aussi un autre parametre qui se produit pendant 1’échauffement de 1’échantillon
irradié, qui est la diminution de la profondeur de pénétration du faisceau d’électrons primaires
a D’intérieur de I’isolant irradié, a cause du seuil de 1’énergie critique de 1’électron, égale a
I’énergie thermique (KT), qui augmente avec I’augmentation de la température de 1’échantillon.
La diminution de la profondeur de pénétration a un effet sur le déplacement du centre d’inertie
de la charge négative du volume d’interaction vers la surface, ce qui permet de neutraliser une
partie des charges négatives du volume, par les charges positives des couches proches de la
surface. Le résultat de cet équilibre est la diminution du champ électrique totale, résultant de la
charge piégée a I’intérieur du verre irradié, ce qui empéche la réorientation et I’abaissement des
énergies des électrons secondaires émis, et améliore ainsi, la qualité des images obtenues en
électrons secondaires. Comme le montre les figures (IV. 11(a) et (b)) obtenues pour le verre
chauffé a 80°C et 100°C respectivement, ou on voit une nette amélioration de 1’image obtenue
a 100°C.
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Fig (IV.9) : Images en électrons secondaires obtenues a la température ambiante pour

(a) le verre métallisé, et pour (b) le verre non métallisé

15kU ¥188 188mm ADHAFZZazo -'15|.<U ¥1lea 188 km ADHAFPZZaZ@
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Fig (IV. 10) : Images en électrons secondaires obtenues pour le verre non
métallisé (a) pour 80°C, et (b) pour 100°C.

Si on continue 1I’échauffement du verre, I’image devient de plus en plus nette comme le

montre les figures suivantes obtenues a 180°C et 200°C:
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Fig (IV. 11): Images en électrons secondaires obtenues pour le verre a la
température (a) 180°C, (b) 210°C.

1V.5) CAS de PET

IV.5.1) Mesure des courants de fuite et des courants d’influence :

IV.5.1.1) Mesure des courants de fuite

La fig (IV. 12) montre les mesures des courants de fuite en fonction de la température
pour le PET (Poly Ethylene Tetralphate semi cristallin). L’allure des courbes montrent une
brusque augmentation des courants de fuite des le début de ’irradiation, puis une diminution
progressive jusqu'a se stabiliser a la fin de I’irradiation. Ces courbes présentent une
discontinuité qui correspond a la rupture du faisceau d’électrons primaire. La courbe qui suit la
rupture du faisceau d’électrons primaire, correspond a la période de décharge, ou le courant de
fuite mesuré, correspond aux mouvements des charges dépiégées qui s’écoulent vers la masse
du pico-ampéremeétre, jusqu’a épuisement de ces derniéres. Tout cela va donner un courant de
fuite nulle a la fin de la période de décharge. L’augmentation du courant de fuite des le début
de I’irradiation, est associée a la création d’un maximum nombre de pieges deés le début de

I’irradiation. Ce phénomene est suivie par un phénomene de compétition entre les charges
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positives dues au départ des électrons secondaires de 1’échantillon et les électrons du faisceau
primaire qui interagi avec I’échantillon. On remarque aussi pour les courbes qui correspondent
aux températures ( 24, 50, 80), quelles subissent une diminution des courants de fuite en
fonction de la température pendant la période de charge, et un effet inverse trés faible pendant
la période de décharge, ce qui implique que 1’échantillon retient toujours une charge lorsqu’on

augmente la température jusqu’a 80°C.
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Fig (IV. 12) : Courant de fuite mesuré pour le PET pour différente

températures.

Ce phénomene d’inversion dans 1’ordre des intensités des courants de fuite en
augmentant la température, pour le PET, peut étre attribué au courant de depolarisation des
molécules de PET, sous I’effet du champ électrique résultant du piégeage de la charge a
I’intérieur du volume d’interaction de I’échantillon. Les molécules du PET se désorientent de
leurs directions initiales vers la nouvelle direction imposée par le champ électrique, et
deviennent polarisées. Il faut tenir compte du fait que le temps de relaxation trop rapide des
molécules de PET chauffées, et I’abaissement de la température qui se produit au niveau de la

résistance thermique, pendant quelle est a I’arrét durant I’acquisition des mesures des courants
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de fuite, font apparaitre un courant de dépolarisation positive, qui dépend de la température du
PET a I’instant de la mesure du courant de fuite. La figure (IV. 13) montre la variation du
courant de dépolarisation en fonction de la température pour quelques polymeéres (parmi ces
polymeres il y a le PET semi cristallin utilisé dans les mesures). On voit sur cette figure, que
I’intensité du courant de dépolarisation augmente avec la température d’échauffement, et atteint
son maximum a la température de la transition vitreuse qui correspond a (80°C), puis diminue
rapidement aprés cette température. Ce courant de signe positif, va neutraliser une partie du
courant de fuite négatif, pour former le courant de fuite réel qu’on mesure par le dispositif

expérimental.
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Fig (1V. 13) : Variation du courant de dépolarisation de quelques polymeres en

fonction de la température [49]

On peut constater que les courants de fuite sont des courants croissants avec la température,
jusqu’a la température de la transition vitreuse ou les molécules deviennent mobiles et suivent
I’orientation du champ électrique résultant des charges piégées. A partir de la température de la
transition vitreuse (noté tg = 80°C pour PET), des volumes molaires libres apparaissent et
contribuent au piégeage de la charge et au phénomeéne de transport par le phénomene de saut
(hopping) entre les sites de piégeage. Ce qui signifie que I’augmentation du courant de fuite a

100°C est due au phénomeéne de hopping et a la diminution du courant de dépolarisation.
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V.5.1.2) Mesure du courant d’influence :

La figure (IV. 14) montre les mesures des courants d’influence obtenues pour le PET en
fonction des températures. Ces courbes qui sont obtenues instantanément avec les mesures
précédentes des courants de fuite, montrent une augmentation du courant d’influence au début
de I’irradiation puis, une diminution progressivement jusqu’a atteindre la saturation. Apres la
rupture du faisceau d’électrons primaire, on constate une diminution brusque des courants
d’influence vers des valeurs positives stables et tres faibles. Le changement de signe du courant
d’influence a été expliqué auparavant dans le paragraphe concernant la mesure du courant

d’influence pour le verre.

1 o 24°C; t0ﬁ=428 s
4,00E-011 - 2 © 50°C;t =673s
1 3 4 80°C;t =290s
2,00E-011 - o v oot —
] 3 A L, 4 v 100 C,tOff 492 s
0,00E+000
-2,00E-011
___ -4,00E-011
< |
—° -6,00E-011 -
-8,00E-011 -
-1,00E-010
-1,20E-010
T i T i T T T T T T T
0 200 400 600 800 1000
Temps(s)

Fig (IV. 14): Courant d’influence mesuré pour le PET pour différente

températures.

Dans ces courbes on constate que le courant d’influence est trés important pour la
température de 100 °C et trés faible par rapport a celui de 80°C. On remarque dans la figure
(IV. 14) que le méme ordre de classement des courants d’influence en fonction de la

température a été obtenu auparavant pour les courants de fuite. Donc le méme raisonnement
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utilisé pour interpréter I’ordre des courants de fuite en fonction de la température, peut étre
valable pour interpréter 1’ordre de classement des courants d’influence en fonction de la
température. En effet, le courant d’influence mesuré par 1’électrode (C) du dispositif
expérimental (détaillé au chapitre Il) est di a la charge image de la charge qui n’a pas été

neutralisé par le courant de dépolarisation dans le PET irradié.

Lorsque la charge piégée devient importante, le phénomene de flash-over peut se
produire apres que le champ électrique résultant de la charge piégée, atteint une valeur critique,
ce qui va libérer des électrons des piéges, lesquels vont ioniser d’autres atomes sur leurs
passages. Ces atomes vont émettre d’autres électrons secondaires qui seront a leurs tours, soient

piégés de nouveau ou iront ioniser d’autres atomes, ou seront libérés dans le vide.

Le phénomeéne de flash-over se manifeste du point de vue mesure du courant d’influence
par des déplétions périodiques qui apparaissent sur le courant d’influence, et ¢’est ce qu’on voit
sur la mesure du courant d’influence mesuré a 100°C. A noter qu’a cette température, le courant
de fuite mesuré précédemment (fig (IV. 12)), ne présente pas de supériorité comme le courant
d’influence mesuré a cette température, a cause de 1’augmentation du piégeage des électrons a
cette température dans des volumes libres qui sont importants a cette température, et a la
diminution du courant de dépolarisation (figure (IV. 13)). On constate aussi une inversion du
courant d’influence mesuré a 50°C avec le courant d’influence mesuré a la température
ambiante. Cette inversion peut étre expliquée par I’image du courant de dépolarisation qui varie
rapidement avec la température & 50°C, ce courant de signe négatif, va s’ajouter au courant
d’influence négatif de la charge piégée dans le PET (Fig (IV. 11) ), et va donner un courant
résultant plus intense. Cette observation peut étre a 1’origine de I’augmentation du courant

d’influence obtenue a 100°C.

IV.5.2) Mesure de la charge piégée :

L’évolution de la charge image en fonction du temps est calculée a partir de 1’équation
(9) Dans cette équation, les courants d’influences mesurés précedemment pour le PET, pour les
différentes températures d’échauffement, sont intégrés par rapport au temps, et les résultats sont

présentés dans la figure (IV. 15):

Dans ces courbes on remarque que la charge piégée a une allure exponentielle pendant
la période de la charge et une allure linéaire pendant la période de décharge. La variation de la
charge image calculée pour la partie de charge dans ce cas la, est donnée par 1’équation (14).
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Pour mieux interpréter ces courbes, deux parametres sont calculés pour chaque courbe, la
constante de temps de charge t et la fraction de la charge dépi¢gée o = AQ /Qs et qui sont
présentés sur le tableau (1V. 2).

O 24°C;t =428s
@) °C: =
7,00E-009 - 50°C;t =673s
| A 80°C; t . =290s
6,00E-009 - v 100°C;t =492's
5,00E-009 -
400E-0004 &
5 ]
o 3.00E-009
2,00E-009 -
1,00E-009 4
0,00E+000 2 , . : : .
0 200 400 600 800 1000

Temps(s)

Fig (1V. 15) : Charge image calculée pour le PET a partir du courant d’influence pour
différentes températures

Température (°C) 7 (S) o
24 495 1,29E-02
50 749 3,02E-02
80 393 3,55E-02
100 270 7,32E-02

Table (1V. 2) : Variation du temps de charge 7 et la fraction de la charge piégée o pour
le PET en fonction de la température.
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On remarque une diminution du temps de charge en augmentant la température a
I’exception du temps de charge correspondant a la température de 50°C qui a augmenté. Cette
diminution du temps de charge en fonction de la température peut étre attribuée a deux
parametres importants qui sont : le volume de la poire d’interaction et I’intensité du courant de
dépolarisation. En effet, I’augmentation de la température du PET qui est accompagnée par
I’augmentation du courant de dépolarisation va contribuer a atteindre la saturation de la charge
rapidement. Ce qui va diminuer le temps nécessaire pour la charge du PET jusqu’a la

température 100°C ou le courant de dépolarisation est tres faible.

L’augmentation du temps de charge a 50°C peut étre attribuée au comportement du
courant d’influence observé a cette température, et qui est discuté précédemment dans la mesure
du courant d’influence du PET en fonction de la température. Ou on n’a constate que le courant
de dépolarisation qui est quasiment présent pendant tout le temps d’irradiation pour toutes les
températures, il n’est présent a la température de 50°C qu’apres un certain temps d’irradiation
du PET. Ce qui augmentera le temps nécessaire pour charger 1’échantillon par rapport aux

autres températures.

Les courbes des charges images obtenues en fonction de la température montrent que
pendant la décharge, la variation de la charge en fonction du temps est linéaire pour 1’ensemble
des températures choisies pour les mesures (a part quelques déplétions pour 24°C). Cette forme
de variation montre qu’une partie de la charge piégée pendant la période de charge, sera apres
la rupture du faisceau primaire, évacuée d’une maniére uniforme du volume d’interaction vers
la masse du pico-ampéremeétre, et une autre partie va rester piégée dans le volume d’interaction

de 1’échantillon.

Le parametre de la fraction de la charge depi¢gée o = AQ /Qs, permet d’étudier la
variation de cette charge qui reste accumulée dans 1’échantillon pour les différentes
températures. Les valeurs calculés pour ce parametre sont présentées dans le tableau (IV. 2) et

tracées dans la fig (IV. 16) en fonction de la température.

65



Chap IV : Applications : Etude de la charge piégée dans les isolants
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Fig (1V. 16) : Variation de o = AQ /Qs en fonction de la température pour
le PET

Dans cette figure on voit une variation quasi linéaire et croissante de a en fonction de la
température (avec une déplétion a 80 °C), cette forme de variation peut étre expliquée par les
volumes molaires libres créés par le mouvement des molécules du PET et qui augmentent en
augmentant la température d’échauffement du PET et devient important apres la température
de transition vitreuse. Ces volumes molaires libres sont proportionnels aux températures
d’échauffement et servent a cumuler une certaine quantité de charge qui reste piégée par son
propre champ électrique, ou par le champ électrique du aux charges piégées aux voisinages. La
dépletion de la courbe de a a 80°C peut étre attribuée au courant de dépolarisation important et

au temps de relaxation trop court a cette température.

IV.5.3) Calcul du coefficient d’influence :

Dans la fig (IV. 17) nous présentons la courbe de la variation du coefficient d’influence

en fonction de la température.
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Fig (IV. 17) : Variation du coefficient d’influence en fonction de la température

pour le PET

Sur ce graphe on voit une diminution du coefficient d’influence en fonction de la
température avec une forme parabolique. Cette diminution peut étre attribuée a la diminution
de la profondeur de pénétration du faisceau d’électrons primaires en augmentant la température.
La charge piégée est de plus en plus étalée sur la surface irradiée lorsque la température du PET
augmente, ce qui va permettre a la charge piégée de s’¢éloigner progressivement en distance par
rapport 1’¢lectrode (C). L’allure parabolique de la variation du coefficient d’influence en
fonction de la température est due aux changements que subissent les dimensions latérales et
verticales de la zone irradiée, en fonction de la température d’échauffement de 1’échantillon.
En effet, & la température ambiante et jusqu’a 50°C, la charge piégée est importante, ce qui
provoque une distorsion des électrons du faisceau d’électrons primaires par la présence de la
charge piégée (étalement de la charge piégée). Aux hautes températures, on assiste a une
diminution de la charge piégée, ce qui augmente la profondeur de pénétration et diminue par

conséquent 1’étalement de la zone de charge piégée.
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V.5.4) Calcul du Coefficient d’émission

Sur la fig (IV. 18), on présente les valeurs des coefficients d’émission calculées a partir
de I’équation (10) pour les différentes températures de mesure des courants de fuite et

d’influence effectués précédemment sur le PET.
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Fig (V. 18) : Variation du coefficient total d’émission (6) en fonction de la

température pour le PET

On remarque que ces courbes présentent le méme ordre de classement des courants de
fuite mesurés pour le PET en variant la température. Ce lien entre les deux phénomenes peut
étre 1i¢ a I’ordre de grandeur du courant de fuite qui est important par rapport a celui du courant
d’influence lorsque les deux intensités de courant sont remplacées dans 1’équation (10). Du
point de vue physique, I’émission des électrons secondaires est plus sensible au champ
électrique de la charge piégée a cause de leurs faibles énergies cinétiques. On voit une

proportionnalité inverse entre le coefficient d’émission et les quantités de charges piegéees

mesurées précédemment..

Pour vérifier la variation du coefficient d’émission des électrons secondaires en fonction

de la température, nous avons pris des images de I’échantillon PET pour différentes
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températures, et pour montrer I’effet de charge, une image en secondaire pour le PET métallisé
a été pris pour la méme énergie du faisceau d’électrons primaires, et la méme distance de travail.
Voir fig (1V. 19).

¢ ADHAPZZazBd
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Fig (IV. 19) : Images en électrons secondaires obtenues a la température ambiante

pour (a) le PET métallisé, et pour (b) le PET non métallisé
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Fig (1V. 20): Images en électrons secondaires obtenues pour le PET non métallisé (a)
pour 80°C, et (b) pour 100°C.
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Fig (IV. 21) : Images en électrons secondaires obtenues pour le PET non métallisé (a)
pour 180°C, et (b) pour 200°C.

On voit sur la figure (IV. 18a) qui correspond au PET métallisé, un changement de
contraste qui apparait dans la partie supérieure de I’image. Ce contraste sombre peut provenir
d’une inclinaison trés faible (angle d’inclinaison de 1’ordre de 0,01°). Cette inclinaison est liée
au réglage automatique de I’inclinaison de I’échantillon dans la chambre objet du MEB utilisé
dans cette étude. L’inclinaison de I’échantillon a un effet sur I’émission des électrons secondaire
qui ne va pas étre uniforme au long de 1’échantillon (augmentation suivant une direction, et

diminution suivant 1’autre direction) [50].

Sur ces figures (IV. 19. b), (IV. 20). On voit la présence de I’effet miroir jusqu’a la
température de 100°C. On remarque que cet effet diminue avec 1’augmentation de la
température (figure (IV. 21)) a cause de 1’étalement de la charge piégée jusqu'a disparition
complete a 180°C. L’image obtenue a 200°C posséde une bonne résolution avec une tendance
de prendre la couleur sombre qui est di au coefficient d’émission des électrons secondaires qui

est proche de 1.

L’augmentation du coefficient d’émission des €lectrons secondaires, associ¢ aux images
contenants 1’effet miroir (chapitre 1l, paragraphe Il. 2. 5. 3 1), est due a I’abaissement de

I’énergie du faisceau d’électrons primaires non défléchi par le potentiel de surface, et qui
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interagit avec 1’échantillon. Le résultat de cet abaissement d’énergie, est 1’augmentation de
I’émission des électrons secondaires comme le mentionne le principe de la variation

conventionnelle (chapitre 11, paragraphe 1l. 2. 5. 2 ).de la partie

IV.5) Conclusion

Nous avons utilisé dans cette étude un dispositif expérimental basé sur le principe de
I’influence de la charge pour mesurer le courant d’influence et le courant de fuite. Le calcul du
coefficient d’influence est indispensable pour la mesure de la charge piégée dans I’isolant

irradié.

L’étude menée sur deux isolants de natures différentes ( le verre et le polymére) nous a
permis de constater une différence entre le piégeage et le dépiégeage de la charge piégée pour
chaque type d’isolant. En effet, I’application de I’effet thermique sur chaque type d’isolant
irradié, nous a aidé a comprendre le comportement de la charge piégée dans chaque type
d’isolant, a partir des courbes qui donnent la variation du coefficient d’influence en fonction de

la température, ou du coefficient de la fraction de la charge piégée en fonction de la température.

La particularité du comportement du polymeére par rapport au verre sous ’effet de la
température, nous a contrainte de connaitre a 1’avance, les courants omniprésents dans le
polymére sous I’effet de la température, information nécessaire pour interpréter les résultats
issus des mesures des courants, obtenus a partir du dispositif expérimental contenant un

polymere chauffé et irradié.

La comparaison entre le verre et le polymeére vis-a-vis du piégeage de la charge, nous a
permis de connaitre I’évolution des sites de piégeage en augmentant la température. Leurs
densité est stable pour le verre par contre pour le polymeére, malgré qu’elle est faible, elle
augmente en augmentant la température. Cette propriété de 1’évolution des sites de piégeage en
fonction de la température, donne deux aspects différents pour les deux matériaux en ce qui
concerne 1’évolution de la charge résiduelle en fonction de la température : le verre qui a
tendance pour libérer sa charge résiduelle en augmentant la température, et le PET qui a
tendance d’accumuler plus de charge résiduelle, mais avec une faible quantité, avec

I’augmentation de la température d’échauffement.

La comparaison entre I’allure des courants de fuite et des courants d’influences du verre

et du PET est due au piégeage de la charge a des distances plus profondes pour le PET, et a des
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distances moins profondes pour le verre. Cela est di a la différence de densité entre les deux
matériaux (la densité du PET (1,38) et celle du verre est (2,5)).

Les mesures des coefficients d’émission total, a partir des mesures des courants
d’influence et de fuite, en changent la température, et en faisant le rapport avec les images
obtenues pour chaque température, nous a révélé que ce coefficient n’est pas suffisant pour
prédire a I’avance la qualité des images qu’on peut obtenir pour des conditions d’irradiation
données dans le MEB, sans métallisation et sous échauffement thermique. En effet, des images
de bonne qualité pour des échantillons chauffés et irradiés, peuvent étre obtenues avec des
coefficients d’émission faibles. La température qui réduit les profondeurs d’échappements des
électrons secondaires va les empéchés de subir d’autres collisions avant de s’évacuer vers la
surface de 1’échantillon, et prendre le chemin vers le détecteur des électrons secondaire. Ce qui
rend leurs points de départ plus précis et dans ce cas-1a, les images obtenues deviennent plus
claires. L’équilibre qui se produit entre les charges de différents signes dans le cas d’un
échantillon chauffé et irradié, vient favoriser la détection des électrons secondaires issus des
profondeurs d’échappement faibles, améliorant ainsi la qualité des images obtenues par le

détecteur des électrons secondaire.
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CHAPITRE V : ETUDE PAR LA SPECTROSCOPIE DES RAYONS

X I’EFFET DE CHARGE SUR DES ISOLANTS IRRADIEES DANS LE

MEB
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V. 1) Introduction

Nous complétons dans ce chapitre 1’étude précédente menée sur les deux isolants (une
lame de verre et un Poly Ethylene Tetralphate (PET)), par une étude par la microanalyse X, de
I’effet de la température sur la variation de la fraction de masse des éléments chimiques que
constituent les échantillons analysés (détail du détecteur des rayons X utilisé est donné au
chapitre précedent). Ces fractions de masses sont calculées également pour les mémes
échantillons, mais avec une métallisation supplémentaire apportée sur leurs surfaces. Les
spectres des rayons X obtenus, sont exploités pour mesurer la variation du potentiel de surface

en fonction de la température d’échauffement des échantillons irradiés dans le MEB.

V.2) Casduverre

V.2.1) Etude de I’effet de la température sur la spectroscopie des

rayons X

Nous avons fait varier la température d’échauffement du verre placé dans le dispositif
expérimental décrit précédemment a partir de la température ambiante jusqu’a 210 °C, et nous
avons enregistré le spectre des rayons X pour chaque température, et afin de montrer I’effet de
la charge piégée sur I’erreur qu’elle peut provoquer sur I’intensité des raies caractéristique du
spectre des rayons X, le spectre des rayons X pour le verre métallisé connecté a la masse est
enregistré a la température ambiante. Ce spectre est considéré comme un spectre de référence,
c.a.d un spectre qui n’est pas affecté par I’erreur due a la charge piégée dans 1’échantillon aprés

irradiation. Les spectres enregistrés sont montrés sur les figures suivantes :
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Fig (V. 1) : Spectre du verre metallisé a Fig (V. 2) : Spectre du verre non métallisé

la température ambiante
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Fig (V. 3): Spectre du verre a la

température de 50°C

a la température ambiante
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Fig (V. 4) : Spectre du verre & la
température de 80°C
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Fig (V. 5): Spectre du verre a la Fig (V. 6): Spectre du verre a la
température 100°C température de 120°C
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Fig (V. 7): Spectre du verre a la Fig (V. 8) : Spectre du verre a la température 160°C

température 140°C
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Counts
Counts
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Fig (V. 9): Spectre du verre a la Fig (V. 10): Spectre du verre a la
température 180°C température de 200°C

On voit sur ces spectres que les pics des rayons caractéristiques et I’extrémité du spectre
du fond continu augmentent en augmentant la tempeérature d’échauffement du verre. Si on
compare le spectre du verre métallisé a la température ambiante et du verre chauffé sans
métallisation, on remarque que le spectre du verre métallisé contient en plus du spectre du verre
chauffé, un spectre qui caractérise la couche d’or de la métallisation, et les intensités des pics
des raies caracteéristiques sont plus importants pour le verre métallisé, a part une diminution
pour la raie de I’oxygéne par rapport au verre non métallisé. Cette diminution peut étre justifiée
par la présence d’une couche de matériau supplémentaire qui est la couche d’or de métallisation
(quelques nano metres) et qui réduit de quelques dizaines d’électrons volts, 1’énergie du
faisceau d’électrons primaires, ce qui va réduire I’intensité de la raie caractéristique de

I’oxygene et qui peut aussi €tre réduite par absorbation par la couche d’or.

Pour toutes les autres raies caractéristiques, on remarque une diminution des intensités
des raies caractéristiques enregistrées a la température ambiante et sans métallisation. Cette
diminution peut étre expliquée par la distorsion du faisceau d’électrons primaires en

interagissant avec le verre contenant une quantité de charge importante a la température
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ambiante. Une large zone de surface balayée n’est plus concernée par les rayons X récoltés a
cause de I’effet miroir partiel, ce qui explique la diminution de I’intensité des rayons X de

quelques eéléments obtenues a cette température.

Pour les hautes températures on constate une ressemblance entre I’intensité de
différentes raies caractéristiques enregistrées pour tous les éléments. Une comparaison plus
exacte entre I’intensité des raies caractéristiques dans ce cas la, nécessite le calcul de variation
de compositions chimiques calculées a partir des raies caractéristiques et qui sera montré dans

le paragraphe suivant.

On constate aussi dans ces courbes la réduction de la douane-hunt-limite en augmentant
la température d’échauffement du verre, On remarque que pour les hautes températures, la
Douane reste trés faible mais ne s’annule pas comme pour le spectre du verre métallisé, cette
limite qui n’est pas nulle est due a la présence de faibles quantités de charges a hautes

températures.

Pour montrer la variation des proportions de masse des éléments que contient le verre
analysé, on a présenté sur la figure (V. 11) la variation de la fraction de masse de ces différents

éléments fonction de la température :
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Fig (V. 11) : Variation de la fraction de masse des différents

éléments du verre en fonction de la température
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Chap V : Etude par la spectroscopie des rayons X I'effet de la charge sur les isolants irradiés

On remarque sur cette figure, une augmentation de la fraction de masse du silicium a la
température ambiante et a la température de 50°C. Cette augmentation est suivie par contre
d’une diminution de la fraction de masse de 1’oxygene, cette variation de 1’intensité des deux
éléments aux températures indiquées peut étre attribuée au potentiel de surface qui reste
important a ces deux températures, d’ou la réduction de I’énergie effective du faisceau primaire
qui excite les atomes de silicium. Cette réduction de la fraction de masse du silicium est
compensée par la fraction de masse de I’oxygene et des autres ¢léments ( la somme des fractions
de masse doit étre 100%), et puisque les atomes d’oxygene sont majoritaires dans le verre, alors
la compensation se fait par les atomes d’oxygenes. La libération du gaz d’oxygéne dans le vide
de la chambre objet, & cause du courant ionique résultant du mouvement des atomes de sodium
sous I’effet du champ électrique intense, résultant de la charge piégée, est aussi responsable de
la réduction de la fraction de masse de I’oxygéne [51]. On remarque aussi une augmentation de
la fraction de masse du calcium a la température ambiante et a 50°C, jusqu’a se stabiliser &
partir de 80°C. Cette augmentation peut étre attribuée a la faible présence du calcium et a I’effet
de distorsion di a la quantité de charge piégée importante a ces deux températures. Pour le
sodium la variation est différente par rapport aux cas précédents. On remarque une diminution
de la fraction de masse du sodium a la température ambiante et a 50°C. Aux températures
élevées par contre, la fraction de masse du sodium se stabilise. Cette variation dans la fraction
de masse du sodium, peut étre attribuée aux changements dans I’intensité du champ électrique
induit par la charge piégée dans le verre irradié, et qui est responsable de la migration des ions

de sodium de leurs sites vers le point | (figure Il. 8 au chpitre I1) .

V.2.2) Mesure du potentiel de surface

Dans la figure nous présentons la courbe de la variation du potentiel de surface en
fonction de la température, le potentiel de surface a été calculé a partir de la mesure de la
douane-Hunt-limite des spectres des rayons X obtenu pour les différentes tempeératures de

mesure.
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Fig (V. 12) : Variation du potentiel de surface du verre en

fonction de la température

On remarque sur ce graphe une diminution exponentielle du potentiel de surface du
verre en fonction de la température. Ce potentiel de surface qui est considérablement élevé a la
température ambiante et a 50°C, diminue a 80°C et se stabilise apres, jusqu’aux températures
élevées. Ce comportement peut étre attribué a la variation de la quantité de charge piégée qui
devient trés faible a hautes températures, et par conséquent, le potentiel de surface qui lui
correspond devient stable. On remarque que la méme allure a été observée pour la courbe de
variation du coefficient d’influence K en fonction de la température. Ce lien entre I’allure de
ces deux courbes peut étre attribué a la dépendance du coefficient d’influence aux dimensions
des zones de charge et de leurs hauteurs par rapport au détecteur du courant d’influence, et
puisque ces dimensions sont en lien avec le potentiel de surface, 1’étalement de la charge piégée
pour un potentiel de surface éleve, et la localisation de la charge piégée pour les faibles valeurs
du potentiel de surface.
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Chap V : Etude par la spectroscopie des rayons X I'effet de la charge sur les isolants irradiés

V. 3) Casdu PET

V.3.1) Etude de I’effet de la température sur la spectroscopie des

rayons X

Les mémes valeurs de températures d’échauffement appliquées pour le verre ont été
appliquées pour le PET, et comme toujours, le spectre des rayons X enregistré a la température
ambiante pour le PET métallisé connecté a la masse est considéré comme un spectre non affecté

par ’erreur due a la charge piégée. Les spectres enregistrés pour le PET sont montrés sur les

figures suivantes :
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métallisé a la température ambiante. métallisé a la température ambiante.
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Chap V : Etude par la spectroscopie des rayons X I'effet de la charge sur les isolants irradiés

On remarque sur les spectres du PET que 1’effet de charge et trés important par rapport
a celui observé pour le verre. On constate aussi la présence dans ces spectres de quelques raies
parasites tels que la raie de I’argent et la raie de cuivre qui proviennent des rayons X provenant
du dispositif expérimental qui a interagi avec les électrons rétro-diffusés ou les électrons du
faisceau primaire déefléchi de leur trajectoire initiale par 1’effet de charge trés important (effet

miroir).

Si on compare le spectre du PET métallisé et du PET non métallisé a la température
ambiante, on voit une différence considérable en ce qui concerne le nombre de coups enregistré
pour le carbone et pour I’oxygeéne ( 10000 coups de carbone et 4000 coups d’oxygene)pour
PET métallisé contre 2000 coups de carbone et 600 coups d’oxygene pour le PET non
métallisé). Cette différence provient essentiellement de la charge piégée dans le PET non
métallisé a la température ambiante qui est importante (calculé au chapitre (1V)) et qui peut
défléchir une grande partie du faisceau incident (effet miroir voir fig (IV 17.b)), ce qui atténue

considérablement 1’intensité des coups enregistrés.

Pour montrer ’effet de la température sur la composition chimique du PET, on a
présenté sur la fig (V. 23) la variation de la fraction de masse des différents éléments que

contient le PET (carbone et oxygéne) en fonction de la température :
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Fig (V. 23) : Variation de la fraction de masse de 1’oxygéne

et du carbone pour le PET en fonction de la température
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Chap V : Etude par la spectroscopie des rayons X I'effet de la charge sur les isolants irradiés

On voit que les fractions de masses calculées ne sont pas stables, et montre que le PET
analysé est composé par du carbone d’oxygene. On remarque aussi que 1’allure de la courbe qui
présente la variation de fraction de masse prend pas une forme bien précis, On remarque une
diminution de la fraction de masse pour le Carbonne a 100°C et a 120°C . Cette fluctuation peut
étre attribuée aux quantités de charges pour les différentes températures de mesures et qui peut
affecter la précision des mesures de la Douane. La variation de la quantité de charge piégée
dans le PET (calculées dans le chapitre 1V) peut changer le potentiel de surface, ce qui affecte
indirectement I’intensit¢ des rayons X mesurés par le changement que va subir I’énergie
effective du faisceau d’électrons primaires. Ce qui va modifier les profondeurs de I’échantillon
qui vont interagir avec les électrons du faisceau d’¢lectrons primaires et donc changer I’intensité

des rayons X mesures.

V.3.2) Mesure du potentiel de surface

Dans la figure nous présentons la courbe de la variation du potentiel de surface en
fonction de la température, le potentiel de surface a été calculé a partir de la mesure de la
douane-hunt-limite des spectres des rayons X obtenu pour les différentes températures de

mesure ( plus de détail de la douane est donné au chapitre I1).
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Fig (V. 24) : Variation du potentiel de surface

du verre en fonction de la température
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Chap V : Etude par la spectroscopie des rayons X I'effet de la charge sur les isolants irradiés

Dans ce graphe on voit une instabilité pour les potentiels de surface mesuré, et elle
devient plus visible apres la température de la transition vitreuse. Ceci exactement a 100°C, ou
on voit une remontée importante du potentiel de surface, puis une diminution pour les deux
températures qui viennent aprés. Ensuite une remontée a nouveau jusqu’a 180°C puis une
diminution a 200°C. Cette augmentation et diminution du potentiel de surface est due aux
phénomenes de charge qui commencent a devenir importants aprés la température de la
transition vitreuse. Lorsque la charge atteint un certain champ critique, elle est libérée sous
forme de phénomenes de cascades dans le vide de la chambre échantillon ou elle peut circuler

vers la masse par le courant de surface.

V. 4) Conclusion

L’étude par la microanalyse X sur le verre et le PET chauffées a différentes
températures, nous a permis de suivre 1I’évolution de la concentration des éléments chimiques
qui sont instables par I’effet du champ électrique résultant du piégeage des charges. Cet effet
est atténué par I’effet thermique qui peut diminuer considérablement les charges piégées pour
le verre. Par contre la précision de cette méthode diminue lorsque la charge piégée et par

conséquent le potentiel de surface devient considérablement important.

Cette méthode nous a permis aussi de mesurer le potentiel de surface en variant la
température pour le verre et le PET. Ceci a permis d’obtenir une loi exponentielle décroissante
pour le verre, et une forme qui présente différentes phases pour le PET, ou on remarque un pic
de potentiel de surface aux alentours de la température de transition vitreuse , et une décente
considérable du potentiel de surface pour la température de 200°C, qui est due aux phénomenes
de flash over déclencheés a cette température.

L’effet de charge peut ajouter aux spectres des échantillons le spectre des éléments

chimiques qui composent le dispositif expérimental.
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Conclusion générale et perspective

L’objectif de notre travail était d’étudier le comportement de 1’isolant irradié dans le
MEB et les modifications que subissent les émissions des électrons secondaires responsables
des images en électrons secondaires. Cette étude était devenue possible grace a un dispositif
expérimental qui permet de mesurer la charge piégée dans les isolants irradiés dans le MEB, et
qui permet aussi de suivre son évolution temporelle grace aux mesures du courant de fuite et
du courant d’influence simultanément, lequel peut remonter au calcul de la charge piégée dans
I’isolant irradié par le principe d’influence ¢électrostatique. Ce dispositif développé a I’origine
au laboratoire de Reims, et qui a subi plusieurs modifications depuis son invention afin
d’augmenter la performance dans les mesures des courants, et de diminuer les effets parasites
qui peuvent réduire la précision de celles-ci. Notre étude par la méthode des éléments finis de
la distribution et I’intensité du champ électrique résultant de la présence d’une charge dans un
isolant placé dans le dispositif expérimental. Ce dispositif est placé dans la chambre objet du
MEB, et en reproduisant les mémes dimensions et les mémes formes géométriques des
différents objets qui entourent la zone de charge présente dans 1’échantillon, nous a permis de
reproduire les mémes conditions des mesures effectuées par le dispositif expérimental. Ceci
nous a permis aussi d’étudier les différents parameétres qui peuvent affecter sur ces mesures.
Cette étude nous a permis également d’obtenir une relation globale entre le coefficient
d’influence et les différents parametres qui peuvent affecter les mesures du coefficient
d’influence. Ceci permettra d’optimiser le dispositif expérimental. Notre apport de la méthode
des éléments finis a 3 dimensions pour optimiser le dispositif expérimental ouvre d’autres
perspectives pour envisager d’autres géométries, formes et matieres pour de nouveaux

dispositifs expérimentaux.

L’ajout d’une résistance thermique a ce dispositif expérimental nous a permis d’étudier
’effet de la température sur le piégeage de la charge dans deux isolants différents qui sont le
verre et le polymeére PET. La réponse des deux matériaux vis-a-vis le piégeage de la charge et
la création des défauts est différente pour les deux matériaux, et la présence d’un courant de

dépolarisation pour le PET a rendu cette étude tres delicate.
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Conclusion générale et perspective

Les mesures effectuées par le dispositif expérimental été exploitées pour calculer le
coefficient d’émission total pour différentes températures d’échauffement pour le verre et le
polymere. La comparaison entre les images en secondaires et les coefficients d’émission
obtenus pour les mémes conditions, nous a informé sur le fait que la grande valeur du coefficient
d’émission, n’est pas suffisante pour prévoir la bonne qualité des images en secondaires,
obtenues sous échauffement. Les résultats obtenus montrent que 1’amélioration des images
obtenues a haute température est due essentiellement a la diminution du potentiel de surface de
I’échantillon irradié. Cette baisse du potentiel de surface qui a un effet direct sur signaux des
électrons secondaires récoltées par le détecteur des électrons secondaires, résulte essentiellement
de I’équilibre entre les charges de différents signes qui se produisent pendant I’irradiation d’un
isolant chauffé a haute température.

L’application de la microanalyse X au verre et au PET, nous a permis de définir la
composition chimique des deux isolants, et nous a permis aussi de suivre leurs évolutions en
fonction de la température d’échauffement. L exploitation des spectres obtenus nous a permis
de mesurer le potentiel de surface pour les deux isolants, et pour les différentes températures
d’échauffement. Les variations obtenues sont : une loi exponentielle décroissante pour le verre,
et une forme qui présente différente phase pour le polymeére, ou la courbe du potentiel de surface
présente un sommet qui correspond a la température de transition vitreuse du PET semi
cristallin. Ce résultat important obtenu pour le polymere, ouvre de nouvelle perspective pour
ajouter la méthode de la microanalyse X aux autres méthodes utilisées dans le domaine des

polymeéres pour déterminer les températures des transitions vireuses des polymeres.
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Résumeé :

L’analyse des isolants irradiés dans le MEB par le faisceau d’électrons primaires, été toujours
contraint par les phénomenes de charge qui peuvent contribuer positivement ou négativement sur
I’analyse qualitative et quantitative en MEB, en agissant directement ou indirectement sur les signaux
détectés par les détecteurs qui operent a lintérieur du MEB. Ces phénoménes complexes et
interdépendants ne peuvent étres cernés qu’en les étudiants aux moments réels de leurs productions

pendant l'irradiation de I'isolant dans le MEB.

Dans ce travail de these, nous avons utilisé un dispositif expérimental capable d’étre placé
dans la chambre objet du MEB, et qui permet de mesurer la quantité de charge piégée dans les isolants
irradiés dans le MEB par la méthode d’influence électrostatique, qui consiste a mesurer les courants
d’influence et de fuite pendant l'irradiation de l'isolant. L’équipement de ce dispositif expérimental
par une résistance thermique, nous a permis d’étudier I'effet de la température sur I'aptitude de
I'isolant irradié a décharger la charge piégée grace au coefficient de la fraction de la charge piégée
calculé. Le point marquant de ce dispositif expérimental c’est qu’on peut remonter aux valeurs des
coefficients d’émissions des électrons secondaires calculés a partir des mesures des courants de fuite
et d’influence. La comparaison entre le coefficient d’émission d’électrons secondaires calculé avec les
images obtenues pour les mémes conditions, nous a permis de connaitre des phénomeénes physiques
qui peuvent empécher ou améliorer leurs détections. L’analyse spectrale par les rayons X en MEB pour
les mémes conditions de mesures et d’échauffements, nous a permis d’étudier I'effet de la charge sur
les phénomenes secondaires qui se produisent a I'intérieur de I'isolant irradié, tels que la désorption
et le déplacement de certains composants chimiques, et nous a permis aussi de mesurer le potentiel
de surface résultant de la charge piégée. Ces mesures ont été effectuées sur deux isolants de types

différents, le verre et le poly éthyléne tétralphate.



