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Introduction 

 ‟ mission  l  troniqu  (EE)  st un ph nom n  physiqu  qui  on uit à l‟ mission 

 ‟ l  trons  ‟un m t ri u lorsqu‟il est irradié soit par des électrons, des ions ou soumis à 

toute  utr  sour    ‟ n rgi  ionis nt   Il joue un rôle important dans de nombreux domaines 

scientifiques et techniques tels que la microscopie électronique à balayage, les accélérateurs à 

particules, amplificateurs, mais aussi dans des applications spatiales. En effet, les satellites, et 

en particulier les satellites de tél  ommuni  tions p rm tt nt l  tr nsmission    l‟inform tion 

et les signaux transitent par tout un ensemble de composants radiofréquence (RF) tels que les 

 ompos nts  n gui  s  ‟on  s, l s lign s  o xi l s, l s  ir ul t urs,  t     orsqu  l  puiss n   

RF véhi ul    st import nt , l‟ mission  l  troniqu  p ut êtr  à l‟origin   u    l n h m nt 

   l‟ ff t Multipactor   l s‟ git  ‟un    roiss m nt  xpon nti l    l    nsit   ‟ l  trons   ns 

le vide du composant par résonnance entre champ RF et émission électronique des parois. Cet 

effet néfaste peut conduire à la détérioration du composant soit progressive soit su it  s‟il 

donne naissance à un effet de décharge corona. 

   s mo  l s  ‟ mission  l  troniqu  utilis s pour pr  ir  l  s uil       l n h m nt 

du Multipactor sont   s s g n r l m nt sur   s m sur s  ‟ mission  l  troniqu  t  ul es et 

 i n souv nt r  lis  s sur   s m t ri ux  its „purs‟   r, l s m t ri ux utilis s   ns l s 

composants RF sont des matériaux dits « techniques »  ‟ st-à- ir   xpos s à l‟ tmosph re 

 m i nt     s propri t s  ‟ mission  l  troniqu    s m t ri ux t  hniqu s  iff r nt      ll s 

  s m t ri ux purs   r un   ou h      ont min nts n tur ls s‟ st   pos   à l ur surf       l  

est susceptible de créer un écart entre les seuils réels de déclenchement du Multipactor et ceux 

prédis par les modèles. 

En conséquence, lors de la conception des composants, la puissance admise est 

volontairement largement sous- im nsionn    fin  ‟ vit r l     l n h m nt  u Multipactor. 

Pour réduire ces marges de conception, il  st n   ss ir   ‟un  p rt  ‟impl m nt r l s 

propri t s  ‟ mission   s m t ri ux t  hniqu s   ns l s mo  l s  ‟ mission  t  ‟ utr  p rt 

 ' ffin r l s mo  l s physiqu s  ‟ mission  l  troniqu       ont min tion in vit  l    s 

surfaces « techniques » imp  t  signifi  tiv m nt l‟ mission  l  troniqu    l  st  on  

n   ss ir   ‟ v lu r l s  ff ts    l   ont min tion sur l s propri t s   s  l  trons  mis t ls 

qu  l  qu ntit  r pr s nt   p r l  r n  m nt  ‟ mission, l ur n tur : s  on  ir s  t 

rétrodiffusés ou encore leur distribution énergétique. 

   nom r us s  tu  s ont  t  m n  s sur l s propri t s  ‟ mission    m t ri ux purs 

et techniques depuis la découverte de ce phénomène physique par Austin et Starke [1] en 

1902. Brönstein [2] et Bruining [3] p r  x mpl  ont   r  t ris  l s r n  m nts  ‟ mission    
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nombreux matériaux. Ils ont réalisé ces mesures sur des échantillons évaporés sous vide pour 

s‟ ssur r    l ur pur t   t    l ur propr t     l    p rmis    qu ntifi r l  nom r   ‟ l  trons 

 mis  n fon tion    l‟ n rgi  in i  nt , m is sur   s m t ri ux purs uniqu m nt   

 n r v n h   ‟ utr s  ut urs s  sont p n h s sur l    s   s m t ri ux t  hniqu s, 

 ‟int rêt plus pr tiqu  puisqu  utilis s   ns    nom r us s  pplications industrielles et 

scientifiques. Par exemple Baglin [4] et Hilleret [5] s  sont int r ss s à l‟ ff t    l‟ limin tion 

   l‟  u   pos   à l  surf       m t ux sur l s r n  m nts  ‟ mission pour   s m t ri ux 

utilisés dans des accélérateurs de particules tel que le LHC (Large Hadron Collider). Pour 

cela, ils ont chauffé aux alentours des 150°C les échantillons sous vide durant plusieurs 

minut s  n r  lis nt   s m sur s    r n  m nt  ‟ mission r guli r m nt   ls ont mis  n 

 vi  n   l‟influ n      l‟  u  t  ‟ sp   s   r onées déposées à la surface, sur les rendements 

 ‟ mission.  

 ‟ utr s  ut urs ont pr f r  utilis r l      p g  ioniqu  à l‟ tuv g  pour n ttoy r l s 

échantillons, comme Paparazzo et al [6], qui ont  tu i  l‟influ n      l   ont min tion  t    

l‟oxy  tion n tur ll  sur l s spectres de pertes  ‟ n rgi     l‟ luminium pur  t t  hniqu    ls 

ont  limin  l s  ou h s     ont min tion  t  ‟oxy  tion  t ils ont o s rv  l s  volutions    l  

 omposition    l  surf    p r sp  tros opi   ‟ l  tron  ug r          l    p rmis  ‟ tu i r 

l‟influ n      l  composition de la surface sur ces spectres pour trois  t p s  ‟ rosion  

  p n  nt  u un  m sur     r n  m nt  ‟ mission n‟   t   ff  tu    onjoint m nt  ux 

m sur s    p rt s  ‟ n rgi      plus, l   ur     s  t p s  ‟ rosion, r l tiv m nt longu s, n  

permett it p s un   n lys  fin     l‟influ n      l   ont min tion, avec une forte  résolution 

en profondeur     l‟or r     l  mono ou h   tomiqu      

La nature des électrons émis définit en partie leur distribution énergétique. Connaître 

la contribution des électrons secondaires et rétrodiffusés au rendement apporte donc de 

précieuses informations notamment pour la modélisation du seuil de déclenchement du 

Multipactor. Thomas et al [7], Reimer et al [8],  ss ‟   t  l-Gomati [9], ont réalisé des 

travaux sur les méthodes de mesure de rendement et notamment de rendement de 

r tro iffusion   ls ont utilis  un  m tho    it  à „grill s r t r  tri  s‟ pour discriminer 

électrons secondaires et rétrodiffusés sur différents métaux. Cela a permis de séparer la 

 ontri ution   s  l  trons s  on  ir s  t r tro iffus s  u r n  m nt  ‟ mission    p n  nt 

cette technique est difficile à mettre  n œuvr   t r pos  sur   s hypoth s s  xp rim nt l s 

telles que la connaissance précise de la transparence électrostatique de grilles polarisées ou 

 n or  l‟  s n      pris   n  ompt      our nts p r sit s  oll  t s p r l s grill s pol ris  s 

positivement.  
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 ‟ ns m l       s  tu  s montr nt qu  l s propri t s  ‟      matériaux purs ont été 

l rg m nt   r  t ris  s   l  n r sult  qu  l  physiqu     l‟   pour   s m t ri ux purs  st  i n 

 ompris     l  s‟ st tr  uit p r l    v lopp m nt    mo  l s  ‟   p rv n nt à r pro uir  

fi  l m nt l s r n  m nts  ‟ mission   

 ‟un    s limites des études réalisées est que les protocoles et les paramètres 

 xp rim nt ux utilis s n‟ont p s p rmis, soit     l ir m nt i  ntifi r l‟influ n       h qu  

n tur      ont min nt n tur l sur l s propri t s  ‟ mission  l  troniqu , soit n‟ont p s p rmis 

 ‟ tu i r fin m nt   tt  influ n       plus, l s m tho  s utilis  s pour s p r r l s 

 ontri utions   s  l  trons s  on  ir s  t r tro iffus s  u r n  m nt tot l  ‟ mission p uv nt 

êtr  simplifi  s   ns l ur mis   n œuvr   t r n u s plus fi  l     tt  connaissance moins 

 pprofon i     l  physiqu     l‟ mission  l  troniqu    s m t ri ux t  hniqu s  ompos s    

plusieurs espèces chimiques à leur surface, conduit à une modélisation moins précise de leur 

r n  m nt  ‟ mission   

 ‟o j  tif prin ip l    l  th se consiste à caractériser expérimentalement sous vide 

l‟influ n      l   ont min tion n tur ll  sur l s propri t s  ‟ mission  l  troniqu     

m t ri ux t  hniqu s utilis s   ns   s  ppli  tions sp ti l s t ls qu  l‟ rg nt  t l‟ luminium 

et tout particulièrement dans le cadre des applications RF. Ceci dans le but de fournir des 

données spécifiques et utile à la communauté du spatial mais aussi de contribuer à la 

compréhension et à la quantification du rôle joué par la contamination naturelle sur les 

propriét s  ‟ mission      s m t ri ux   

En effet, le temps écoulé entre la fabrication du composant RF, sa qualification, son 

intégration et le lancement du satellite est de plusieurs mois. Pendant ce temps le composant 

est le plus souvent en contact direct avec l‟ tmosph r   m i nt  non for  m nt   r  t ris  . 

Le cadre de cette thèse est défini par ce contexte applicatif.  La  contamination naturelle 

désignera l‟  sorption  ‟ sp   s  himiqu s  t  v ntu ll m nt, l‟oxy  tion ou l  sulfur tion 

 ‟un  surf    m t lliqu   xpos   à l‟ tmosph r   m i nt , supposée qualitativement 

indépendante du milieu ur  in  ‟ xposition   

Pour atteindre cet objectif, la première étape des travaux de thèse a consisté à 

 on  voir  t   v lopp r un moy n  xp rim nt l, nomm         , sp  ifiqu  à l‟ tu     s 

propri t s  ‟ mission  l  troniqu     m t ri ux  hoisis, en fonction de leur état de 

contamination. Les méthodes nécessaires à la caractérisation des principales propriétés 

 ‟ mission, t ll  qu  l  m sur     r n  m nt  ‟ mission, ont  t  développées. Le rendement 

 ‟ mission  st  onstitu       ux  ompos nt s, l  r n  m nt  ‟ mission s  on  ir   t l  

rendement de rétrodiffusion. La connaiss n    u s ul r n  m nt  ‟ mission n‟ st donc pas 

suffis nt  pour  ompr n r  l  physiqu     l‟ mission  l  troniqu . La prédiction précise du 
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seuil de déclenchement du Multipactor nécessite la connaissance de la proportion relative des 

électrons rétrodiffus s   ‟un point    vu  plus fon  m nt l, l   ontri ution  u r n  m nt   s 

électrons secondaires et rétrodiffusés est une information importante sur la nature des 

 l  trons  mis  t  on  sur l s propri t s  ‟ mission   s m t ri ux    r  ons qu nt, un 

dispositif permettant de discerner la contribution des électrons secondaires et des électrons 

r tro iffus s  u r n  m nt  ‟ mission tot l [10]    t    v lopp     l‟issu       tte première 

étape de développement expérimental, un protocole a été établi afin de répondre à la 

problématique de cette thèse : l‟ tu      l‟influ n      l   ont min tion n tur ll  sur l s 

propri t s  ‟ mission  l  troniqu     l‟ rg nt  t    l‟ luminium     protocole permet de 

  r  t ris r l‟ volution   s propri t s  ‟ mission  ‟un m t ri u  n p rt nt  ‟un   h ntillon 

t  hniqu   m t l pur  xpos  à l‟ ir   t en aboutissant à un échantillon débarrassé de cette 

contamination par décapage ionique progressif de sa surface.  

   moy n  xp rim nt l  t l s  ispositifs n   ss ir s à l‟ tu      l‟influ n      l  

 ont min tion sur l s propri t s  ‟ mission  l  troniqu   y nt  t  mis  n pl   , l  proto ol  

  fini    on   t   ppliqu  à un   h ntillon  ‟ rg nt  t  ‟ luminium   ‟o j  tif a été de relier 

l s  volutions   s r n  m nts  ‟ mission,   s sp  tr s  ‟ mission  t   s spectres de pertes 

 ‟ n rgi ,  ux  volutions     omposition  himiqu     l  surf      t rmin  s p r 

sp  tros opi   ‟ l  trons  ug r         our   l , un  pr mi r  s rie de caractérisations a été 

 ff  tu    r n  m nt  ‟ mission  n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n  , sp  tr s  ‟ mission, 

spectres de pertes  ‟ n rgi ,  t    sur l s   h ntillons  ‟ rg nt  t  ‟ luminium t  hniqu   fin 

     t rmin r l s propri t s  ‟ mission  u m t ri u à l‟ t t initi l    t  ns m l     

  r  t ris tions    t  r p t   pr s  h qu   t p   ‟ rosion jusqu‟à    qu  l s   h ntillons 

soi nt  onsi  r s  omm  n ttoy s     i   ns l   ut  ‟o t nir l s  volutions progr ssiv s   s 

 iff r nt s propri t s  ‟ mission   s   ux m t ri ux  n p rt nt    l ur l‟ t t  ont min  

jusqu‟à l ur  t t „n ttoy ‟    tt    m r h     t  suivi   fin    m ttr   n  vi  n     rt in s 

 volutions    propri t s  ‟ mission  l  troniqu    s m t ri ux  ont min s, dont les 

conséquences pratiques sur les applications spatiales peuvent être significatives. 

 

 

 



 



 



 

Chapitre I. Etat de l’art  

  tt  th s  port  sur l‟ n lys    s propri t s  ‟ mission  l  troniqu     m t ri ux 

utilis s sur s t llit     ns    pr mi r  h pitr , l     r     l‟ ppli  tion   ns l qu l   s 

m t ri ux sont utilis s s r   n pr mi r   fini     physiqu     l‟ mission  l  tronique sous 

irradiation par des électrons de basse et de moyenne énergie sera détaillée. Les principaux 

p r m tr s influ nç nt l s propri t s  ‟ mission   s m t ri ux s ront    rits  n s    s nt sur 

une revue bibliographique. Un intérêt particulier sera porté sur les aspects de contamination 

n tur ll    s surf   s   s m t ux  t l urs  ons qu n  s sur l s propri t s  ‟ mission    ns l  

   r       tt  th s , l   ompr h nsion    l  physiqu     l‟ mission  l  troniqu   t    s s 

principaux paramètres est abordée  ss nti ll m nt p r l  m sur   t l‟ tu    xp rim nt l   u 

phénomène. Une large partie de la thèse a  ‟ ill urs  onsist  à développer un moyen 

 xp rim nt l    i  à l‟ tu      l‟ mission  l  troniqu   t à m ttr   n œuvr  l s t  hniqu s  t 

protocoles de mesures associées. Par conséquent, une revue des différentes méthodes 

  v lopp  s pour qu ntifi r l‟ mission  l  troniqu   t s s p r m tr s est réalisée. Une brève 

description des techniques de microanalyse utilisées au cours des travaux de thèse est donnée. 

I.1. Présentation de l’application des composants en guide d’onde, de 

l’effet Multipactor et du domaine spatial 

 ‟ mission  l  troniqu   st souv nt à l  sour    ‟ ff ts in  sir  l s lorsqu‟ ll  s  

produit sur un satellite en orbite terrestre. Les rayonnements ionisants provenant 

majoritairement du soleil, des vents solaires et des ceintures de radiation conduisent à une 

charge électrostatique négative ou positive du satellite selon la face irradiée (soleil ou terre). 

La compétition entre photoémission (face éclairée, charge positive) et l'émission électronique 

 f     rri r ,  h rg  n g tiv    on uit à l  form tion  ‟un   iff r n      pot nti l    p   ntr  

la masse conductrice du satellite (face arrière et structure) et les panneaux solaires 

(diélectriques). Cette ddp connue sous le nom de situation de gradient inverse, peut générer 

une décharge électrostatique aboutissant dans certains cas à un arc électrique. Cet effet 

 l  trost tiqu   st à l‟origin    s  nom li s majeures observées en vol.  

 ‟un point    vu  plus lo  lis , l‟ mission  l  troniqu     ussi   s  ons qu n  s 

négatives sur les applications radiofréquences (RF) qui constituent la motivation principale de 

ces travaux de thèse. En effet, dans les composants RF de charge utile des satellites et en 

particuli r    t l  ommuni  tion,  gui  s  ‟on  s,  ir ul t urs, int r onn  t urs… , 

l‟ mission  l  troniqu  p ut êtr  à l‟origin   u    l n h m nt  ‟un  ff t n f st   pp l  
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Multipactor, qui est un phénomène d'avalanche électronique.  ‟ rg nt, m t ri u tout 

particulièrement étudié au cours de ces travaux de thèse, est couramment utilisé dans divers 

composants RF      om in   ‟utilis tion des composants RF en technologie des composant 

en gui  s  ‟on     ompos nts p rti uli r m nt s nsi l s à l‟ ff t Multipactor) ainsi que le 

ph nom n   ‟ ff t Multipactor sont décrits dans les paragraphes ci-dessous. 

 Composants en guide d’onde  I.1.1.

  s on  s  l  trom gn tiqu s tr nsm tt nt l‟inform tion tr nsit nt par les composants 

RF en gui    ‟on  . Les composants en guide  ‟on   p rm tt nt     on uir  l‟on    n 

limit nt l‟ tt nu tion      ll -ci. Pour ce faire, les parois généralement usinées en aluminium 

sont  nti r m nt r vêtu s  ‟un   ou h   ‟ rg nt  ' p iss ur mi rom triqu      fr qu n   

transmise ainsi que d'autres caractéristiqu s    l‟on   (en fonction du composant) déterminent 

la taille ainsi que la forme du composant en gui    ‟on         m n    n qu ntit  

 ‟inform tion tr nsmis  n    ss     s‟   roitr  à l‟ r   u tout num riqu     l   on uit à un 

élargissement des gammes de fréquence des ondes utilisées pour transmettre ces informations, 

et tout particulièrement une orientation vers des fréquences de plus en plus hautes. 

 ‟ ugm nt tion    l  fr qu n     s on  s  on uit à un   iminution g n r l     l  t ill    s 

composants en gui    ‟on  s    s on  s  l  trom gn tiqu s in uis nt  on    ns   s 

composants en gui  s  ‟on      plus  n plus fins     l‟or r   u mm , des champs électriques 

et magnétiques de plus en plus intense qui peuvent être encore accentués en certains points 

particuliers du composant en gui    ‟on   t l que les iris utilisés dans les filtres RF. Un 

 x mpl   ‟iris  st r pr s nt  sur l  Figure 1 avec le logiciel „CST Studio’ [11] par Fil [12]. 

 ‟ tr ngl m nt    l‟on   in uit lors    son p ss g    ns l‟iris un  h mp  l  triqu  si int ns  

qu‟il  st sus  pti l      on uir   u    l n h m nt  u Multipactor. Le déclenchement 

intempestif de cet effet peut conduire à un dégazage local au sein du composant RF et peut 

  ns   rt ins   s  on uir   u    l n h m nt  ‟un     h rg  ionisée localisée de type corona 

sus  pti l       truir  l   ompos nt ou  ‟ utr s  omposants en amont. 
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Figure 1. Représentation d’un iris de guide d’onde (haut) et de l’intensité du champ 

électrique généré par l’onde au sein du guide d’onde [11]réalisé par Fil [12] 

 Effet Multipactor I.1.2.

 ‟ ff t Multipactor peut se déclencher dans un milieu sous vide comme par exemple 

un composant en gui    ‟on     on    l n h m nt r qui rt qu‟un  l  tron li r , g n r  p r 

l‟ionis tion  ‟un  tom   p r un  sour    iv rs  , vi nn  p r ut r un m t ri u  p roi int rn  

du compos nt    i l  r n  m nt  ‟ mission       m t ri u  st sup ri ur à un, plusi urs 

 l  trons sont  mis,  ugm nt nt  insi l  popul tion  ‟ l  trons li r s  u s in  u  ompos nt  

  s  l  trons, s‟ils poss   nt   s propri t s p rti uli r s   n rgi ,  ngl   ‟ mission, ph s …  

au regard du champ RF peuvent être accélérés par ce champ RF vers la paroi opposée. Si un 

phénomène de résonance se produit entre émission électronique et le champ RF, un nuage 

 ‟ l  trons li r  s    v lopp     m ni r   xpon nti ll   u s in du composant par un effet 

 ‟ v l n h      g om tri   u  ompos nt  omm  l   ist n    ntr  p rois jou  p r  x mpl  un 

rôl    ns l‟ ntr   ou non  n r son n       g n r tion  u nu g   ‟ l  trons p r  ff t 

Multipactor entre deux plans parallèles est schématisée sur la Figure 2.  

Le déclenchement du Multipactor est donc directement dépendant des propriétés 

 ‟ mission  l  troniqu   u m t ri u  on  rn     s propri t s sont l   istri ution  n rg tiqu , 
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l   istri ution  ngul ir , l  r n  m nt  ‟ mission, l  typ   ‟ l  trons  r tro iffus s ou 

secondaires).  

 

Figure 2. Représentation schématique de l’effet Multipactor à deux parois. 

 fin  ‟illustr r l     l n h m nt    l‟ ff t Multipactor   ns l    s  ‟un gui    ‟on  , 

la Figure 3 représente la densité électronique ainsi que leur distribution énergétique (eV) 

g n r   p r   t  ff t   ns l‟iris  ‟un composant en gui    ‟on   simul  p r l  logi i l „CST 

Studio’. La proximité des parois liées à la géométrie de l‟iris  insi qu  l  fr qu n    u  h mp 

 F  oupl  à l‟ mission  l  troniqu  provoqu nt l     l n h m nt    l‟ ff t Multipactor. Cela 

s  tr  uit p r l‟   roiss m nt    l    nsit   ‟ l  trons li r s  u s in    l‟iris   

La principale conséquence négative que peut engendrer le déclenchement du 

Multipactor  st l    gr   tion progr ssiv     l‟int ri ur  u gui    ‟on     n  ff t,   s  tom s 

résiduels neutres présents dans le composant en gui    ‟on   ou   sor  s suit   ux 

irradiations électroniques, peuvent participer au développement de décharges au sein du guide 

 ‟on     our r sum , l‟ ff t Multipactor conduit à une érosion progressive des parois et donc 

à un effet Corona causant la destruction du composant RF. 

 

Figure 3. Représentation de la densité électronique et de leur énergie (eV) lors d’une 

simulation Multipactor dans l’iris d’un guide d’onde réalisé par Fil [12] 

Une bonne estimation par la voie de la modélisation du seuil de déclenchement de 

l'effet Multipactor n   ssit   ‟impl m nt r   s inform tions précises sur les propriétés 

 ‟ mission   s m t ri ux utilis s   ns l s gui  s  ‟onde et en particulier le rendement 

 ‟ mission  ux   ss s  t tr s   ss s  n rgi s   n  ff t, l s  l  trons l s moins énergétiques 

sont l s plus sus  pti l s  ‟êtr   ntr in s p r l   h mp RF. Les points clefs des courbes de 
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r n  m nt n   ss ir s à l  mo  lis tion  u s uil       l n h m nt    l‟ ff t Multipactor sont 

décrits dans la partie I.4.1  ons  r   à l  m sur    s r n  m nts  ‟ mission  

I.2. Définition de l’émission électronique et de ses paramètres 

 ‟o j  tif  st i i      finir l  ph nom n  physiqu   ‟ mission  l  troniqu  (EE). Pour 

  l  il  st n   ss ir     pr  is r l  n tur    s  l  trons  mis  t l‟ n rgi   v   l qu ll  ils sont 

émis, mais aussi les interactions électron-m ti r  qui  on uis nt à l ur  mission   orsqu‟un 

matériau est irradié par des électrons, appelés électrons primaires, ce matériau est susceptible 

 ‟ m ttr    s  l  trons     sont soit   s  l  trons s  on  ir s, qui sont des électrons excités 

issus du matériau, soit   s  l  trons prim ir s r tro iffus s     physiqu   ‟ mission      s 

  ux typ s  ‟ l  trons diffère comme détaillé ci-dessous. 

 Physique de l’émission d’électrons secondaires I.2.1.

Un électron secondaire est un électron du matériau excité et mis en mouvement lors de 

son interaction avec un électron primaire suffisamment énergétique. Il peut sortir dans le vide 

(être émis) ou alors se thermaliser par des interactions élémentaires successives et rester dans 

le matériau.    pro  ssus  ‟ mission  ‟un  l  tron s  on  ir  p ut-être décrit en trois étapes 

prin ip l s    ns un pr mi r t mps l‟ l  tron prim ir  tr nsf r     l‟ n rgi   n m tt nt  n 

mouvement un électron du matériau. Cette première étape est appelée la génération. Cet 

 l  tron s  on  ir  mis  n mouv m nt  oit  nsuit  s    pl   r à tr v rs l‟ p iss ur    

m ti r  qui l  s p r     l‟int rf    m t ri u-vi    fin  ‟êtr   mis    tt  s  on    t p  

s‟ pp ll  l  tr nsport       rni r   t pe est le franchissement de la barrière de potentiel 

matériau-vide. 

Les électrons secondaires sont générés par les électrons primaires suffisamment 

énergétiques pour les mettre en mouvement. Cependant, ils sont mis en mouvement avec une 

énergie relativement f i l , typiqu m nt    qu lqu s  V à qu lqu s  iz in s  ‟ V    ur 

énergie relativement faible ne leur permet pas de se déplacer sur des grandes distances dans le 

matériau. En effet, leurs interactions élastiques et inélastiques avec les électrons, les 

pl smons, l s phonons, l s noy ux r  uis nt l  pro   ilit  qu‟ils  tt ign nt l  surf     v   

suffis mm nt  ‟ n rgi  pour fr n hir l    rri r     pot nti l m t ri u-vide. Les électrons 

s  on  ir s qui p uv nt s‟  h pp r  u m t ri u sont  on   x lusiv m nt   ux générés proche 

   l  surf      l  st  on  pr tiqu       finir un  profon  ur moy nn   ‟  h pp m nt qui 

correspond approximativement à la profondeur à partir de laquelle aucun électron secondaire 
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généré ne pourra être émis. La cascade électronique générée par un électron incident 

 on uis nt uniqu m nt à l  g n r tion  ‟ l  trons s  on  ir s  st r pr s nt   sur l  Figure 4.  

 

Figure 4. Schéma de génération, de transport et d’émission d’électron secondaire 

  tt  profon  ur moy nn   ‟  h pp m nt   p n   n p rti     l  pro   ilit  

 ‟int r  tion   s  l  trons s  on  ir s g n r s  v   l s  l  trons  t l s  tom s  u m t riau. 

Le cas des métaux peut etre différencié de celui des diélectriques. Généralement, la 

profon  ur moy nn   ‟  h pp m nt   ns un m t l  st plus f i l  qu    ns un isol nt    ns 

les deux cas les électrons secondaires vont interagir individuellement ou collectivement avec 

l s  l  trons  t l s noy ux, m is l s  n rgi s  ‟  tiv tion      s int r  tions sont  iff r nt s  

Dans un métal, les interactions avec l s  l  trons l s moins li s,  ‟ st-à-dire les électrons de la 

bande de conduction nécessitent une énergi   ‟  tiv tion    qu lqu s  V à qu lqu s  iz in s 

 ‟ V     nom r   ‟int r  tions possi l s  st import nt  ompt  t nu    l  gr n   qu ntit  

 ‟ t ts     ssi l s   ns l    n       on u tion non r mpli    n r v n h    ns l    s  ‟un 

diélectrique parfait les électrons secondaires ne peuvent interagir et mettre en mouvement que 

des électrons de la bande de valence et donc des électrons plus fortement liés. Ils doivent pour 

  l  poss   r un   n rgi  sup ri ur  à l‟ n rgi     g p    l‟isol nt  qu lqu s  V   omm   ela 

est illustré sur le schéma de bande sur la Figure 5. Hors, les électrons secondaires générés ont 

en majorité une énergie inférieure à 10eV [13] insuffisante pour exciter des électrons du 

m t ri u     pro   ilit   ‟int r  tion  l  tron s  on  ir -électron du diélectrique, et donc 

 ‟un  p rt   ‟ n rgi   ons qu nt ,  st plus f i l  qu    ns l    s   s m t ux  Les interactions 

avec des vibrations de réseau appelées phonons, sont présentes dans les deux types de 
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m t ri ux  v     s  n rgi s  ‟  tiv tion tr s f i l s,    l‟or r     1 à 100 meV. Elles sont 

cependant très minoritaires devant les interactions individuelles électrons-électrons dans le 

cas des métaux et sont souvent négligées. Par conséquent, le nombre plus important 

 ‟int r  tions de faible énergie (électron-électron, électron-plasmon) susceptible de ralentir 

les électrons secondaires dans un métal comparé à un diélectrique induit une profondeur 

moy nn   ‟  h pp m nt des électrons secondaires plus faible dans le   s  ‟un métal. 

 

Figure 5.Schéma de bande d’un diélectrique et d’un métal avec les transitions possibles 

déclenchées par une interaction électron secondaire-électron du matériau. eχ=affinité 

électronique du diélectrique, eΦm=travail de sortie du métal. Les énergies nécessaires à la 

mise en mouvement d’électrons dans le cas d’un métal sont plus faibles et donc la probabilité 

d’interaction électron secondaire-électron du matériau est plus grande pour les métaux. 

   r pr s nt tion  u li r  p r ours moy n  ‟un  l  tron calculée par Ziaja [14] dans 

un solide p rm t  ‟illustr r l   ist n   qu  p ut p r ourir un  l  tron   ns l  m t ri u  n 

fonction de son énergie avant de subir une interaction inélastique. Plus son énergie est grande, 

plus il est susceptible de parcourir une grande distance. La distance parcourue par les 

 l  trons  iminu   on   v   l ur  n rgi  jusqu‟à    qu  l‟ n rgi    s  l  trons  voisin  l  

g mm     qu lqu s  iz in s  ‟ V      ist n   parcourue par les électrons augmente alors 

que leur énergie diminue. Ces électrons sont trop peu énergétiques pour exciter les niveaux 

BC

BC

BV BV

Diélectrique Métal

Niveau du vide

Niveau de Fermi

eΦm

egap

eχ

E

Transitions 

possibles Transitions 

possibles 



 

Chapitre I. 

 t t    l‟ rt 

18 

 

électroniques et vont seulement déclencher des interactions peu énergétiques telles que 

l‟ x it tion  u r s  u  phonon    

 

Figure 6. Libre parcours moyen d’un électron dans un solide[14] 

 Physique de l’émission d’électrons rétrodiffusés I.2.2.

Parmi les électrons incidents se déplaçant dans le matériau, certains auront une 

tr j  toir  p ss nt suffis mm nt pro h     l  zon   ‟influ n    ‟un noy u pour êtr    vi s 

par son champ coulombien. Cette interaction pourra être soit élastique ou bien inélastique. 

  ns l    s  ‟un  int r  tion  l stiqu , l‟ l  tron in i  nt  st   vi  s ns p rt   ‟ n rgi  

 in tiqu     ns l    s  ‟un  int r  tion in l stiqu , l‟ l  tron v  êtr  r l nti  t un  p rti     

son énergie cinétique initiale va être transf r    u m t ri u sous form   ‟un r yonn m nt 

électromagnétique. 

  s  l  trons r tro iffus s  l stiqu s sont p r  ons qu nt   s  l  trons n‟ y nt su i 

g n r l m nt qu‟un  int r  tion  l stiqu   v   un noy u  v nt    s‟  h pp r  u m t ri u  

Néanmoins, si ces électrons subissent une nouvelle interaction, inélastique cette fois-ci, ils ne 

sont plus  onsi  r s  omm    s  l  trons r tro iffus s  l stiqu s m is in l stiqu s   ‟ n lys  

   l‟ n rgi        p r    typ   ‟ l  trons  onstitu  l   œur    l  m tho        ractérisation 

   sp  tros opi   n p rt   ‟ n rgi    l  tron  n rgy  oss  p  tros opy,          

   pro   ilit   ‟int r  tion  ntr   l  trons in i  nts  t noy ux s‟   roit  v   

l‟ ugm nt tion  u num ro  tomiqu   u m t ri u  i l   Cette variation, mesurée par Bishop 

[15] et Heimrich [16] pour une énergie incidente de 10 keV est illustrée sur la Figure 7. Arnal 

et Verdier [17] ont propos  un mo  l  r pro uis nt l‟ volution  u r n  m nt    

rétrodiffusion en fonction du numéro atomique des éléments donnée ci-  ssous   ns l‟Eq. I-1. 
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√  
Eq. I-1 

 

 

Figure 7. Évolution du rendement de rétrodiffusion à 10 KeV en fonction du numéro atomique 

des éléments mesuré expérimentalement par Bishop [15] Heimrich [16] et Arnal et 

Verdier[[17]] 

 Distribution énergétique et convention énergétique I.2.3.

Les électrons secondaires et rétrodiffusés sont émis du matériau avec une distribution 

 n rg tiqu    r  t ristiqu     tt   istri ution  ‟ n rgi   st r pr s nt   sur l  Figure 8. 

 h qu  typ   ‟ l  tron  st  mis   ns un    rt in  g mm   ‟ n rgi     s  l  trons 

secondaires sont les électrons émis avec la plus faible énergie. Leur énergie est par convention 

inférieure à 50 V    tt   onv ntion p rm t  ‟ t  lir un  limit   ntr   l  trons s  on  ir s  t 

électrons rétrodiffusés inélastiques, limite correspondant approximativement au point où le 

pic des électrons secondaires décroit sensiblement au profit de la distribution des électrons 

rétrodiffusés inélastiques. Il est à noter que cette frontière de 50 eV est purement arbitraire car 

en fonction du matériau irradié, le pic des électrons secondaires ne se termine pas à la même 

 n rgi      pi  situ  à l‟ n rgi   ‟in i  n   (E0) caractérise les électrons rétrodiffusés 

élastiques.  
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Figure 8. Distribution énergétique des électrons émis  

  s  l  trons  mis  v   un   n rgi  sup ri ur  à 50 V  t inf ri ur  à l‟ n rgi  

incidente sont des électrons rétrodiffusés inélastiques. Ils ont subi une ou plusieurs 

int r  tions  v nt  ‟êtr   mis  u m t ri u     nom r , l  v ri t   t la combinaison 

 ‟int r  tion possi l   v   l  m ti r  font qu    s  l  trons sont r p rtis sur un  l rg  g mm  

 ‟ n rgi    i n qu  l    rrière conventionnelle entre électrons secondaires et électrons 

rétrodiffusés ait été fixé à 50eV, cela ne signifie pas que des électrons rétrodiffusés 

inélastiques ne soient pas émis avec une énergie inférieure et tout particulièrement aux basses 

 n rgi s  ‟incidence. Cette barrière conventionnelle, applicable aux moyennes et hautes 

 n rgi s  t  t  li  pour   s  ppli  tions ou l‟ n rgi   ‟in i  n    st g n r l m nt    l‟or r  

de plusieurs centaines d'eV,   vi nt in ppli   l   t  rron   lorsqu  l‟ n rgi   ‟in idence est 

inf ri ur  à 100 V   n  ff t l  nom r   ‟ l  trons r tro iffus s in l stiqu s pr s nts   ns l  

pi   ‟ l  trons s  on  ir s n‟ st plus n glig   l    lus l‟ n rgi   ‟in i  n    iminu , plus l  

ratio électrons secondaires sur électrons rétrodiffusés devient faible [18]. Il devient nul 

lorsqu  l‟ n rgi    s  l  trons in i  nts  st insuffis nt  pour g n r r   s  l  trons 

secondaires. La modélisation, et en particulier de type Monte Carlo, est la seule voie qui 

p rm t  ‟  l ir ir   tt  fronti r   ntr  contributions des électrons secondaires et rétrodiffusés 

aux basses énergies. Roupie [19]   mo  lis    s sp  tr s  ‟ mission  ‟un   i l   ‟ luminium 

  t ill nt l   ontri ution     iff r nts typ s  ‟ l  trons  u sp  tr   La modélisation a été 

réalisée avec le modèle OSMOSEE (ONERA Simulation Model for Secondary Electron 
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Emission) [20][21].  fin  ‟illustr r l   h v u h m nt  ntre les électrons secondaires et les 

 l  trons r tro iffus s    f i l   n rgi , un sp  tr  mo  lis  p r  oupi  sur    l‟ luminium à 

une énergie incidente de 25eV est représenté sur la Figure 9. 

 

Figure 9. Spectre en énergie des électrons émis par l’aluminium à une énergie incidente de 

25eV [19] 

Ce résultat montre clairement que le pic, habituellement et « historiquement » attribué 

 ux  l  trons s  on  ir s  st form   n r  lit   ‟ ut nt  ‟ l  trons s  on  ir s qu   ‟ l  trons 

r tro iffus s     r sult t montr   ussi qu  tout   xtr  tion  ‟un r tio  l  trons 

s  on  ir s/ l  trons r tro iffus s à p rtir  ‟un sp  tr  m sur  n  p ut êtr  qu‟h s r  us         

I.3. Distribution angulaire des électrons émis 

 ors    l‟irr  i tion  v   un f is   u  l  troniqu , l s  l  trons s  on  ir s  t 

rétrodiffusés sont émis non seulement avec une énergie particulière mais aussi avec une 

distribution angulaire particulière.  

   qu ntit   ‟ l  trons  mis à  h qu   ngl  p ut êtr  illustr    n r pr s nt tion 

pol ir  sous form     lo    ‟ mission  Un  x mpl        typ     r pr s nt tion  st pr s nt  

sur la Figure 10    s lo  s  ‟ mission   s  l  trons s  on  ir s issus    l‟ luminium 

mono rist llin   l ul s p r  oupi  y sont r pr s nt s  n fon tion    l‟ n rgi  in i  nt   insi 

qu     l‟ ngl  in i  nt   ls sont sup rpos s à un    m  rti nn  (n=n90°/ osφ  qui correspond 

 u   s  ‟un   mission isotrop      qu ntit   ‟ l  trons  mis  n fon tion    l‟ ngl   ‟ mission 

est normalisée. Les électrons secondaires arrivant avec de grands angles (supérieurs à un 
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angle limite) par rapport à la normale de la surf    sont r fl  his à l‟int ri ur  u m t ri u    s 

électrons secondaires sont cependant émis de façon relativement isotrope sans influence de 

l‟ ngl   ‟in i  n    omm  l  montr   oupi  pour l‟ luminium    s travaux expérimentaux 

de Nickles [22] montrent aussi   tt  t n  n   pour un   h ntillon  ‟or  t à un   n rgi  

incidente de 1500eV. 

La distribution angulaire des électrons rétrodiffusés est en revanche anisotrope dans le 

  s    l‟ luminium    tt   nisotropi   st     ntu   lorsqu  l‟ n rgi   ‟in i  nce augmente et 

lorsqu  l‟ ngl   ‟in i  n    ugm nt     s lo  s  ‟ mission   s  l  trons r tro iffus s    

l‟ luminium, calculés par Roupie sont représentés sur la Figure 11  n fon tion    l‟ ngl   t    

l‟ n rgi   ‟in i  n     ls suiv nt l  mêm  t n  n   qu  l s lo  s  ‟ mission m sur s 

expérimentalement par Jonker [23] en 1951 sur un échantillon de nickel polycristallin. Les 

lo  s  ‟ mission  xp rim nt ux     onk r m sur s pour trois  ngl s  ‟in i  n      0°, 30° et 

45° et pour une énergie incidente de 100 eV sont représentés sur la Figure 12. Ces deux 

auteurs mettent donc en évidence que les électrons rétrodiffusés de façon spéculaire ne sont 

p s m jorit ir s mêm   ux gr n s  ngl s  ‟in i  n      s  l  trons r tro iffus s l s plus 

nombreux sont émis de façon privilégiée dans la direction du faisceau incident. 

 

Figure 10.Lobe d’émission des électrons secondaires de l’aluminium pour des énergies 

incidentes de 10, 50 et 100 eV pour des angles d’incidence de 0° (à gauche) et de 70° (à 

droite) calculés par Roupie [19] 
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Figure 11. Lobes d’émission des électrons rétrodiffusés de l’aluminium pour des énergies 

incidente de 10, 50 et 100 eV pour des angles d’incidence de 0°, 20°, 40°et 70° calculés par  

Roupie [19] 

 

Figure 12.Lobes d’émission des électrons rétrodiffusés du nickel pour une énergie incidente 

de 100 eV pour des angles d’incidence de 0°, 30°, 45°mesurés par Jonker [23] 

Les électrons secondaires étant de faible énergie, leur distribution peut être modifiée 

par la valeur du potentiel de surface du matériau à partir duquel ils sont issus. Nickles [22] a 

mis en évidence expérimentalement cette modification de distribution angulaire sur un 

  h ntillon  ‟ u  n  ppliqu nt un pot nti l n g tif    5V jusqu‟à 50V   l s‟ nsuit un 

r tr  iss m nt    l‟ ngl   ‟ mission. 
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I.4. Description des techniques de mesures expérimentales de 

caractérisation de l’émission électronique  

 ‟o j  tif      tt  p rti   st  ‟ ff  tu r un  t t    l‟ rt   s  iff r nt s m tho  s 

utilis  s pour r  lis r   s m sur s    r n  m nt  ‟ mission  t    rétrodiffusion. Les 

m tho  s      r  t ris tion qui s ront utilis  s lors      s tr v ux    th s  f ront l‟o j t 

 ‟un    s ription  pprofon i   

 Méthodes de mesure de rendement d’émission électronique  I.4.1.

 fin    qu ntifi r l  ph nom n   ‟ mission  l  troniqu  des mesures de rendement 

 ‟ mission p uv nt êtr  r  lis  s   ll s  onsist nt à irr  i r un m t ri u  v     s  l  trons 

g n r s p r un  sour   à  l  trons    non   t à m sur r l  qu ntit   ‟ l  trons  mis p r    

m t ri u   ‟ pr s l  loi     ons rv tion de la charge [24] dans Eq. I-2, l  flux  ‟ l  trons 

r çus p r un m t ri u  st r p rti  ntr   our nt  l  triqu  tr v rs nt l‟  h ntillon,  our nt  mis 

et éventuellement dans le cas de matériaux diélectriques ou de conducteurs flottants, en 

charges piégées dans le matériau. Dans le cas des métaux non flottants, tout phénomène 

 ‟   umul tion     h rg   st inop r nt     p rti   h rg   u m t ri u  st n glig   lorsqu  l s 

mesures de rendement sont réalisées sur des échantillons avec un potentiel non flottant et le 

terme dQ/dt est nul. 

                                            
  

  
 Eq. I-2 

Avec : 

J0= courant incident 

Jrétrodiffusés=  our nt  ‟ l  trons r tro iffus s 

Jsecondaires= Courant  ‟ l  trons s  on  ir s 

Jéchantillon= Courant de fuite à travers l‟  h ntillon 

Q=Densité de charge, positive ou négative     

 

   r n  m nt  ‟ mission s‟ xprim   on  suiv nt l‟Eq. I-3. 

  
                      

                            
 Eq. I-3 

 

   r n  m nt  ‟ mission σ,  ussi  pp l  r n  m nt  ‟ mission tot l,  st l  r sult nt  

     ux  ompos nt s, l  r n  m nt  ‟ mission s  on  ir  δ  t l  r n  m nt    r tro iffusion 

η      r n  m nt  ‟ mission s  on  ir   st l  r pport  ntr  l  nom r   ‟ l  trons secondaires 
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 mis  t l  nom r   ‟ l  trons in i  nts     l  mêm  f çon, l  r n  m nt    r tro iffusion  st 

l  r pport  ntr  l  nom r   ‟ l  trons r tro iffus s  t l  nom r   ‟ l  trons in i  nts  

 ‟où, 

      Eq. I-4 

 

    our      r n  m nt  ‟ mission poss    un   llur  g n r l  t ll  qu  r pr s nt   

sur la Figure 13     r n  m nt  ‟ mission, σ ou  lors EEY (Electron Emission Yield), est 

r pr s nt   n fon tion    l‟ n rgi    s  l  trons in i  nts    s  n rgi s  c1, Ec2 et Emax 

correspondent à des énergies particulières de la courbe de rendement. Ec1, appelée énergie de 

premier cross-over,  orr spon  à l‟ n rgi  à p rtir    l qu ll  l  r n  m nt  ‟ mission 

devient supérieur à 1. Ec2  orr spon  qu nt à  ll  à l‟ n rgi     s  on  cross-over au-delà de 

l qu ll  l  r n  m nt r   vi nt inf ri ur à 1   ‟ n rgi  pour l qu ll  l  r n  m nt  ‟ mission 

est maximal est désignée par Emax. 

Dans la première partie de la courbe de rendement (EEY), entre E=0 eV et Emax,  le 

r n  m nt  ‟ mission  roit   our l s  n rgi s in i  nt s l s plus f i l s, l  r n  m nt  st 

inférieur à 1. Les électrons secondaires sont générés à une profondeur inférieure à leur 

profon  ur moy nn   ‟  h pp m nt et sont de plus en plus nombreux. Lorsque le rendement 

maximal est atteint il est considéré en première approximation, que la profondeur moyenne de 

p n tr tion   s  l  trons in i  nts  st  quiv l nt  à l  profon  ur  ‟  h pp m nt   s 

électrons secondaires. Au-delà de Emax, l‟ ugm nt tion    l‟énergie incidente induit une 

 ugm nt tion  u nom r   ‟ l  trons s  on  ir s g n r s m is   s   rni rs sont mis  n 

mouv m nt plus profon  m nt   ns l  m t ri u  t ont un  pro   ilit  plus f i l   ‟ tt in r  

l  surf      ‟où l    uxi m  p rti     l   our   qui se caractérise par une diminution de 

rendement après le franchissement de Emax.  

La valeur de Ec1  st  on   ‟un int rêt   pit l pour l‟ stim tion  u s uil    

   l n h m nt puisqu‟ ll  in iqu  l‟ n rgi  à p rtir    l qu ll  l s  l  trons in i  nts 

génèrent une croissance du nuage électronique libre dans le composant RF. Plus la valeur du 

premier point de cross-over est grande, plus les électrons secondaires doivent posséder une 

énergie grande pour contribuer à la croissance du nuage électronique. Les concepteurs de 

gui    ‟on   ont  on  tout int rêt à utilis r   s m t ri ux pour l s p rois  u gui    ‟on   

possédant une énergie Ec1 la plus élevée possible. 
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Figure 13. Courbe typique de rendement d’émission d’un matériau 

Les mesures    r n  m nt  ‟ mission sont r  lis  s sous vi   pouss   <10
-6

mbar) car 

le libre parcours moyen des électrons dans ce vide est suffisamment grand pour que les 

électrons incidents  t l s  l  trons  mis n‟int r giss nt pas avec les atomes et molécules 

composants le vide résiduel.   s pr mi r s m sur s    r n  m nt  ‟ mission ont  t  r  lis  s 

au début du 20
ème

 siècle après la découverte du phénomène  ‟ mission  l  troniqu  par 

Austin et Starck  en 1902 [1]. Les principes    m sur     r n  m nt  ‟ mission ont p u 

évolué en un siècle. En revanche, les instruments se sont perfectionnés, que ce soit les 

techniques du vide, avec la généralisation du travail en ultravide à partir des années 70 ou 

bien encore les instruments de mesure tels que les sources à électrons, les analyseurs à 

électrons etc. En effet, au début du 20
ème

 si  l  l s m sur s n‟ t i nt p s  ff  tu  s   ns   s 

enceintes métalliques modulables, mais dans des tubes en verre scellés. Ils étaient 

pr  l  l m nt mis sous vi  , jusqu‟à   s pr ssions  voisin nt l s 10
-6 

mbar, puis ils étaient 

scellés  v   l‟  h ntillon  t l s instrum nts n   ss ir s à l‟int ri ur    s moy ns 

expérimentaux développés par Warnecke en 1936 [25] et Bruining en 1954 [26] sont 

représentés sur la Figure 14   ls n‟ utoris i nt p s un  gr n   li  rt     positionnement des 

instruments, et leur nombre était réduit faute de place dans les tubes. De plus, les temps de 

pomp g  s‟ v r i nt r l tiv m nt long: W rn  k   voqu  un t mps    pomp g     400h soit 

environ 16 jours en incluant les temps nécessaire au dégazage de l‟  h ntillon  t   s 

instruments dans le tube de verre. Les temps de pompage actuels sont de quelques heures pour 

 tt in r  un vi   s  on  ir   t    qu lqu s jours pour  tt in r  l‟ultr vi       t mps p ut êtr  

inf ri ur à l‟h ur    ns l    s  ‟utilis tion     h m r s  ‟intro u tion   om r ux sont l s 
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auteurs à avoir travaillé dans des conditions de vide similaires à celles de Warnecke, 

not mm nt   s  ut urs  ont l s m sur s    r n  m nt sont à l‟h ur    tu ll  toujours   s 

références pour de mesures de rendement sur des matériaux purs évaporés sous vide tels que 

Bruining en 1938 [3] ou encore Brönstein en 1968 [2]. 

 

 

Figure 14.Photo du montage de mesure de rendement d’émission utilisé par Warnecke [25] 

(à gauche) et schéma du montage utilisé par Bruining[26]. 

  s m tho  s utilis  s  fin    m sur r   s r n  m nts  ‟ mission   p n  nt  n p rti  

de la nature du matériau étudié. Si dans le cas des matériaux conducteurs ou semi-conducteurs 

toutes les méthodes de mesure sont applicables, il en est autrement dans le cas des matériaux 

diélectriques. En effet, leur aptitude à piéger des charges électriques positives ou négatives 

lors    l ur irr  i tion p r   s  l  trons mo ifi  l urs propri t s  ‟ mission  pr s  h qu  

irradiation. Par conséquent les méthodes de mesure sont différentes pour les deux types de 

matériaux. Deux principales méthodes applicables aux conducteurs ont été développées. 

Celles- i sont utilis  s  v     s  onfigur tions  xp rim nt l s s nsi l m nt  iff r nt s  ‟un 

 ut ur à l‟autre. Ces méthodes sont nommées méthode du collecteur et méthode du courant 

  h ntillon    ns l s   ux   s  ll s p rm tt nt      t rmin r l  nom r   ‟ l  trons  mis pour 

un nom r   ‟ l  trons in i  nts  onn   t  on   ‟ n    uir  l  r n  m nt  ‟ mission σ ou 

EEY: 

Il est souvent nécessaire de mesurer au préalable le courant du faisceau incident. 

Certains auteurs utilisent une plaque polarisée positivement avec un potentiel minimum de 

50V [9][27]  t jusqu‟à 500V [28] placée face au faisceau. La polarisation positive est 
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supposée recollecter la totalité des électrons émis. Cependant, cette méthode conduit 

systématiquement à sous- stim r l   our nt prim ir     ‟ rr ur  st  ‟ ut nt plus gr n   que le 

r n  m nt    r tro iffusion  st gr n    n  ff t, supposons qu  l‟  h ntillon  st pol ris  à + 

500 V,  t l‟ n rgi    s  l  trons à l  sorti   u  i phr gm   u   non à  l  trons  st    100  V  

  ur  n rgi   ‟imp  t à l  surf       l‟  h ntillon  st    600  V   ‟ ns m l    s  l  trons 

r tro iffus s  ‟ n rgi   ompris   ntr  500  V  t 600  V, sont sus  pti l s  ‟êtr   mis m lgr  

la polarisation positive du porte échantillon et par conséquent ne pas être comptabilisés. Le 

courant incident peut être aussi mesuré par une cage de Faraday[29]. Le courant incident peut 

être soit continu [30][31][32][33] soit pulsé [34][35].  

Les mesures de courant incident, et de manière générale les mesures impliquant une 

irradiation électronique de l'échantillon aux basses énergies, doivent tenir compte d‟un 

éventuel champ magnétique  parasite : instrument ou tout simplement le champ magnétique 

terrestre (45 T). Ce champ peut réduire significativement le rayon de Larmor généré par le 

champ magnétique terrestre. Pour pallier au risque de déviation des électrons par ce champ 

magnétique, particulièrement lorsque les énergies des électrons incidents sont très faibles, les 

expérimentateurs réduisent au minimum la distance entre la sortie du canon à électrons et 

l‟  h ntillon  

I.4.1.1. Méthode du Collecteur 

La méthode du collecteur consiste à irradier le matériau avec un faisceau électronique 

 ‟int nsit   f  et à mesurer directement le courant émis Ie    l‟  h ntillon  n utilis nt un 

 oll  t ur  nv lopp nt l‟  h ntillon, pol ris  positiv m nt     m t ri u  st r li  à l  t rr    

  s  l  trons s  on  ir s  mis p r l‟  h ntillon sont  ttir s p r l   h mp  l  triqu  

attracteur du collecteur. Les électrons rétrodiffusés sont aussi captés par le collecteur. La 

gr n   m jorit    s  l  trons t rti ir s g n r s sur l   oll  t ur n  p uv nt s‟ xtr ir   u 

collecteur à cause de la polarisation positive. Le principe de la méthode est résumé sur la 

Figure 15.  
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Figure 15. Schéma de principe de la méthode de mesure de rendement avec un collecteur 

   r n  m nt  ‟ mission  st simplement donné par le rapport entre le courant émis et 

l   our nt r çu  omm  pr  is    ns l‟Eq. I-5. Cette technique a été utilisée par Brönstein [2], 

Farnsworth [36], Warnecke [25], et plus récemment par Baglin [4], Suharyanto [37].  

  
  

  
 Eq. I-5 

I.4.1.2. Méthode du courant échantillon 

  ns   tt , m tho  , pour   t rmin r l  r n  m nt  ‟ mission, l   our nt  mis  st 

mesuré indirectement.  ‟  h ntillon r li  à l  t rr ,  st pol ris  n g tiv m nt  fin  ‟ vit r l  

recollection des électrons émis avec de tr s f i l s  n rgi s   orsqu  l‟  h ntillon  st irr  i , 

le courant  échantillon Is est mesuré. Le courant émis Ie est alors déduit de la façon suivante : 

  
  

  
 

Avec Ie = If –Is, 

  
     

  
 

 ‟où, 

    
  

  
 

 

 

 

 

Eq. I-6 
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Le principe de la méthode de mesure du courant échantillon utilisé notamment par Rau 

[30], Kumar [33], Pivi [32], Krainsky [34], Johnson [38], Hopman [31][39] est schématisé sur 

la Figure 16. 

 

Figure 16 . Schéma de principe de la méthode de mesure de rendement d’émission par le 

courant échantillon 

    
  

  
 Eq. I-7 

 

Il est possible de combiner la méthode du collecteur et la méthode du courant 

échantillon pour m sur r l  r n  m nt  ‟ mission  omm   on u l‟  f it [40]. Cette 

 om in ison p rm t  ‟ vit r l  m sur  pr  l  l   u  our nt in i  nt  t  on     s‟ ffr nchir 

des fluctuations du courant incident fourni par le canon à électrons. 

 Mesure de rendement de rétrodiffusion par la méthode à grilles I.4.2.

retardatrices 

La contribution des électrons secondaires et des électrons rétrodiffusés au rendement 

 ‟ mission   f it l‟o j t    nom r us s  tu  s   lusi urs m tho  s  xp rim nt l s ont  t  

développées pour permettre de discerner la contribution des électrons rétrodiffusés de celle 

  s  l  trons s  on  ir s   ns l  r n  m nt  ‟ mission    s m tho  s pr s nt nt    fort s 

r ss m l n  s  v     ll s    rit s pour l  m sur     r n  m nt  ‟ mission   n  ff t, l s 

m sur s  u r n  m nt    r tro iffusion sont o t nu s p r l‟ limin tion    l   ontri ution   s 

électrons secondaires en appliquant un champ retardateur à la surface de l‟  h ntillon ou  n 
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 mont  u  oll  t ur      istin tion  u typ   ‟ l  trons  st   s   sur l s  rit r s  n rg tiqu s 

décrits dans la partie I.2.3.  

Afin de mesurer le rendement de rétrodiffusion, un collecteur sphérique ou 

hémisphérique dont le rôle est de collecter les électrons rétrodiffusés est polarisé positivement 

pour g l r l‟ mission   s  l  trons t rti ir s g n r s  Une succession de grilles polarisables 

est ajouté  ntr  l‟  h ntillon  t l   oll  t ur   ll s p rm tt nt  ‟ mpê h r l s  l  trons 

s  on  ir s    s‟  h pp r    l‟  h ntillon   n  ff t,    m ni r  g n r l  l‟  h ntillon  t l  

collecteur sont tous les deux polarisés à +50V, ce qui créerait un champ électrique nul. Une 

ou plusi urs grill s r li  s à l  t rr   t int r  l  s  ntr  l‟  h ntillon  t l   oll  t ur 

p rm tt nt  ‟ ssur r un  h mp  l  triqu  r pulsif  ntr  l s grill s  t l‟  h ntillon  insi 

qu‟ ntr  l s grill s  t l   oll  t ur   e nombre de grilles varie suivant les auteurs ; une seule 

polarisée négativement [41][42] ou reliée à la terre[9]; deux reliées à la terre [43] ou trois dont 

la grille la plus pro h     l‟  h ntillon est reliée à la terre et les deux autres sont polarisées 

positivement [27].    pol ris tion    +50 V    l‟  h ntillon  t  u  oll  t ur  orr spon  à l  

limite conventionnelle énergétique des électrons secondaires. 

Un exemple de dispositif de mesure de rendement de rétrodiffusion développé par El 

Gomati [43] est représenté sur la Figure 17    ns   t  x mpl  l   oll  t ur  t l‟  h ntillon 

sont polarisés à +50V et deux grilles intermédiaires sont reliées à la masse lors de mesure du 

courant de rétrodiffusion. Lors de la mesure de courant incident, l‟  h ntillon f it offi      

cage de Faraday. 

  ns   tt  m tho      m sur  à grill s r t r  tri  s, l‟utilis tion  u  oll  t ur p rm t 

 ‟o t nir  irectement le courant de rétrodiffusion. Le rendement de rétrodiffusion est donc 

 onn  p r l‟Eq. I-8. 

  
           

         
 Eq. I-8 
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Figure 17.Dispositif expérimental de mesure de rendement de rétrodiffusion. El Gomati [43]. 

 Méthode de mesure de l’énergie des électrons émis. I.4.3.

De nombreuses techniques de microanalyse développées au cours du XXème siècle 

sont basées sur l‟ n lys     l‟ n rgi    s  l  trons  mis  ‟un m t ri u   ns l   ut  ‟ n 

déduire la composition chimique. La spectrométrie de photoélectrons X (XPS) et la 

sp  tros opi   ‟ l  trons  ug r        n sont   ux  x mpl s   

 fin      t rmin r l‟ n rgi    s  l  trons émis, plusieurs techniques expérimentales 

ont vu le jour. Pour ce faire, ces analyseurs à électrons filtrent les électrons en fonction de leur 

 n rgi   t qu ntifi nt l  nom r   ‟ l  trons  oll  t s   ‟op r tion  st r p t   sur l  g mm  

 ‟ n rgi  souhaitée. La méthode de filtrage des électrons est différente suivant les analyseurs. 

   m tho   l  plus  n i nn   onsist   n un filtr  p ss  h ut où l s  l  trons  ‟un   n rgi  

plus f i l  qu  l‟ n rgi     r f r n   sont  j  t s  u syst m       t  tion     filtrage est 

 ff  tu  p r l‟ ppli  tion  ‟un pot nti l  l  triqu  g n r  p r un  su   ssion    grill s 

r t r  tri  s pol ris  s   ‟ volution  u  our nt  oll  t   n fon tion    l  pol ris tion  st 

ensuite dérivée pour obtenir la distribution énergétique des électrons. La technique de mesure 

de rendement de rétrodiffusion décrite dans la partie I.4.2  st  ‟ ill urs   riv        tt  

méthode de spectroscopie électronique. 
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Les analyseurs récents utilisés en XPS et AES sont en général du type dits passe-bande 

car ils permettent de filtrer les électrons possédant uniquement une gamme d'énergie étroite. 

  ux typ s  ‟ n lys urs font p rti       tt    t gori , il s‟ git   s  n lyseurs à miroirs 

cylindriques (CMA) et des analyseurs hémisphériques. Les premiers sont constitués de deux 

tubes coaxiaux. Le cylindre interne est à la masse et le cylindre externe est polarisé 

négativement. Les électrons filtrés sont focalisés sur une fent     sorti      typ   ‟ n lys ur 

est notamment utilisé pour la spectroscopie en électrons Auger [44]. Il est inadapté à la 

détection les électrons de faible énergie tels que les électrons secondaires car sa transmission 

devient quasi nulle en dessous de 10  V     typ   ‟ n lys ur  st  ussi tr s s nsi l   u 

positionn m nt  u point    fo  lis tion p r r pport à l‟ ntr      l‟ n lys ur    s  n lys urs 

hémisphériques quant à eux, sont constitués de deux parties. Une lentille de transfert 

(succession de lentill s  l  trost tiqu s   t  ‟un h misph r  à  ou l  p rois int rn s  v   

  ux pol ris tions  istin t s     l ntill     tr nsf rt p rm t  ntr   utr   ‟ limin r l s 

 l  trons p r sit s    f i l   n rgi  g n r s   ns l‟ n  int  à vi    t l‟h misph r  filtr  l s 

 l  trons poss   nt l‟ n rgi  souh it       r solution  n rg tiqu        typ   ‟ n lys ur  st 

 x  ll nt   ll nt jusqu‟ u m V    ur r solution  st  ussi moins   p n  nt     l‟ n rgi    s 

électrons incidents que dans le cas des analyseurs CMA et ils sont aussi bien adaptés à la 

  t  tion  ‟ l  trons    f i l   n rgi , qu' ux sp  tros opi s  ug r [45]  t  n p rt   ‟ n rgi  

[46].  

I.4.3.1. Détermination de la composition de surface par Spectroscopie 

d’électrons Auger 

  s  l  trons  ug r sont  mis lors    l    s x it tion  ‟un  tom    orsqu‟un  l  tron 

    œur    t   rr  h  ou  lors    t   x it  v rs un  t t qu ntiqu  moins profon  soit p r 

irradiation électronique ou par un photon X, un électron des couches supérieures vient 

 om l r   t  t t v   nt   ‟ n rgi   x    nt ir  qu  poss      t  l  tron pour  tt in r  l‟ t t 

quantique profond sera alors libérée soit via à un photon X, soit en libérant autre un électron 

  s  ou h s sup ri ur s   ‟ l  tron libéré est un électron Auger. Son énergie est 

  r  t ristiqu   ‟un  tr nsition  ntr   t ts quantiques    l‟ l m nt   ns l qu l l  ph nom n  

se produit. Les électrons Auger formant un pic caractéristique sont générés dans une 

profondeur maximale de 50 Å. De ce fait ils portent une information sur la composition de la 

surf     u m t ri u     nom n l tur     l‟ l  tron  ug r  mis  st   r  t ristiqu    s trois 

électrons qui jouent un rôle dans le processus. Dans le cas de la Figure 18, la transition est 

nommée KL1L3. K  orr spon  à l   ou h     l‟ l  tron  j  t  p r un r yonn m nt ou un 
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électron incident. L1  orr spon  à l   ou h   ‟où provi nt l‟ l  tron qui  om l  l‟ t t 

quantique vacant. Enfin, L3  orr spon  à l   ou h     l‟ l  tron  j  t    l  tron  ug r   

 

Figure 18. Principe de l’émission d’un électron avec exemple d'une émission issue des 

transitions KL1L3 

  s pi s  ‟ l  trons  ug r issus    l    n      v l n     omm  p r  x mpl    ns l  

tr nsition  VV    l‟ luminium pur à 61 V  p uv nt su ir un  l rgiss m nt  n p rti  

caractéristique de la largeur et du remplissage de la bande de valence. Les électrons Auger 

p uv nt  g l m nt su ir   s p rt s  ‟ n rgi   v nt    s‟ xtr ir   u m t ri u,  n  x it nt   s 

électrons, plasmons etc. Cela conduit également à un élargissement des pics détecté mais 

aussi à leur dissymétrie. De plus, le pi   ug r  ‟un  l ment peut se décaler énergétiquement 

 n fon tion    l‟ nvironn m nt    l‟ l m nt o s rv    n  ff t lorsqu  qu‟un  l m nt  st li  

 himiqu m nt  v   un  utr   l m nt,  omm  p r  x mpl    ns l    s  ‟un oxy  , l  s h m  

     n      l‟ l m nt  st mo ifi   t l s tr nsitions solli it  s lors    l‟ mission  ‟un  l  tron 

 ug r s ront l g r m nt  iff r nt s   ‟ l  tron  ug r n  poss   r   on  p s tout à f it l  

mêm   n rgi  qu  pour l‟ l m nt pur     ph nom n   st  pp l  le glissement chimique. Un 

glissement chimique est observé par Zhu [44] sur la Figure 19 lors du décapage ionique à 

l‟ rgon  3 k V   ‟un   h ntillon multi ou h   onstitué d‟un   ou h   xt ri ur   ‟ lumin , 

puis d‟un m l ng   ‟ l,    t    t  nfin  ‟ luminium pur  Un décalage significatif du pic 

Auger de l‟ luminium (transition LVV à 50,4 eV)   r  t ristiqu     l‟oxy    ‟ luminium 

(Al2O3) vers le pic caractéristique    l‟ luminium pur (64,3 eV) est observé. 

Evide
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Figure 19. Glissement chimique du pic de l’aluminium (transition LVV) lors du décapage 

ionique d’un échantillon composé d’une couche d’alumine, d'un mélange d’Al, N et O et enfin 

d’aluminium pur [44] 

I.4.3.2. Spectre de pertes d’énergie 

Lors    l‟  quisition  ‟un spectre de pertes  ‟ n rgi , la distribution énergétique des 

électrons émis est généralement acquise à p rtir  u pi   ‟ l  trons r tro iffus s  l stiqu s en 

se déplaçant vers les basses énergies.  ‟ n rgi    s  l  trons r tro iffus s élastiques est 

utilisée comme référence, les électrons moins énergétiques (rétrodiffusés inélastiques) sont 

 on  r pr s nt s  v   un   n rgi   orr spon  nt à l‟ n rgi  qu‟ils ont     e à la matière. La 

sp  tros opi   n p rt   ‟ n rgi  fournit  on    s informations sur les interactions 

élémentaires que subissent les électrons rétrodiffusés avec les électrons du matériau avant de 

s‟ n  xtr ir     s  l  trons p uv nt int r gir  v     s  l  trons    f çon in ivi u ll  

  x it tion, ionis tion  ‟ l  trons , mais aussi  v   un  oll  tif  ‟ l  trons (plasmon de 

surface ou de volume). Dans les deux cas ils cèdent des énergies caractéristiques. Les 

 l  trons r tro iffus s  y nt su i    nom r us s  t  iv rs s int r  tions  v nt    s‟ xtr ir   u 

matériau composent le fond continu du spectre de pertes  ‟ n rgi   

Lorsque les électrons rétrodiffusés inélastiques n‟ y nt su i qu‟un nom r  limit  

 ‟int r  tions sont  mis,  es pics caractéristiques se distinguent du fond continu. 
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I.5. Principaux paramètres influençant l’émission électronique 

Les propriétés  ‟ mission   s m t ri ux sont   p n  nt s des caractéristiques des 

premiers nanomètres en profondeur. Par conséquent elles sont affectées par des évolutions 

physico-chimiques de la surface qui peuvent être occasionnées par plusieurs facteurs. Un des 

facteurs majeurs est le dépôt de contaminants lors    l‟ xposition   s m t ri ux à 

l‟ tmosph r   m i nte. Le « conditionnement » provoqué par les irradiations électroniques 

p r  x mpl  lors    l    r  t ris tion    l‟ mission  l  tronique est aussi susceptible de 

modifier la chimie de la surface (diffusion  ‟ sp   s  himiqu s [47],   sorption  ‟ sp   s 

ruptures de chaînes moléculaires, fixation de contaminants [48] [49]). Les changements de 

topographie de la surface font  ussi p rti    s f  t urs qui  ff  t nt l s propri t s  ‟ mission 

des matériaux et notamment des métaux [32]. 

I.5.1.1. Effet de l’angle d’incidence 

  r  onv ntion,   ns    m nus rit, un  ngl   ‟in i  n   norm l à l  surf     u 

m t ri u  orr spon  à un  ngl   ‟in i  n      0°   orsqu  l s  l  trons in i  nts irr  i nt un 

matériau avec un angle différent de la normale, la profondeur moyenne de pénétration 

 iminu   t p r  ons qu nt l  fon tion     istri ution   s p rt s  ‟ n rgi  s   istor   n s  

r tr  iss nt   ‟ x it tion  l  troniqu   st  lors r p rti  sur un  profon  ur moy nn  moin r  

qu‟à in i  n   norm l  pour un  même énergie. Par conséquent, les électrons secondaires 

sont générés plus proche de la surface. Ils auront donc une plus grande probabilité de franchir 

l‟int rf    vi  /m ti r      plus, l‟   roiss m nt    l‟ ngl   ‟in i  n    on uit à un  

augmentation de la probabilité de rétrodiffusion des électrons incidents [27]. Ces deux 

o s rv tions justifi nt qu  l  r n  m nt  ‟ mission  ‟un m t ri u  ugm nt   v   l‟ ngl  

 ‟in i  n       nom r ux  ut urs ont r port    s  volutions pour des matériaux conducteurs. 

Sur la Figure 20  st r pr s nt   l‟ volution  u r n  m nt  'émission secondaire du 

 oly   n   n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n   déterminée par Shih [50]. 
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Figure 20. Évolution du rendement d'émission secondaire du molybdène en fonction de 

l’angle d’incidence [50] 

 omm  l‟  montr   hih, l‟influ n      l‟ ngl   ‟in i  n   sur l s r n  m nts 

 ‟ mission  st     ntu   lorsqu  l‟ n rgi  in i  nt   ugm nt     l   st mis en évidence sur 

la Figure 21 sur laquelle l    p n  n    u r n  m nt  ' mission  n fon tion    l‟ ngl  

 ‟in i  n    st r pr s nt   pour plusi urs  n rgi s in i entes. 

On remarque que pour une énergie de 50eV, le rendement n'évolue quasiment pas en 

fonction de l'angle d'incidence, alors que pour une énergie de 400eV, l'augmentation de 

l'angle d'incidence provoque une augmentation du rendement. Des résultats similaires ont été 

obtenus par Kirby [51] sur un revêtement de TiN.   l  s‟ xpliqu  p r l  f it qu  pour un  

énergie incidente faible, et donc une profondeur de pénétration moyenne inférieure à la 

profondeur moyenne  ‟  h pp m nt   s  l  trons s  on  ir s,   s   rni rs sont g n r s pr s 

de la surf   , in  p n  mm nt    l‟ ngl   ‟in i  n     n r v n h , lorsqu  l‟ n rgi  

incidente est élevée, la profondeur de pénétration moyenne des électrons incidents est 

supérieure à l  profon  ur  ‟  h pp m nt   s  l  trons s  on  ir s   ‟ ugm nt tion    

l‟ ngl   ‟in i  n    on uit à un  g n r tion  ‟ l  trons s  on  ir s plus pro h     l  surf    

et en plus grand nombre dans leur  ou h  moy nn   ‟  h pp m nt  La Figure 22 représente 

les trajectoires des électrons incidents en bleu et des électrons rétrodiffusés en rouge dans le 

 hrom  pour   ux  n rgi s in i  nt s  insi qu  pour   ux  ngl s  ‟in i  n     l ul es via le 

logiciel Monte-Carlo par Balcon [52]. 
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Figure 21. Evolution de rendement d’émission du Molybdène en fonction de l'angle 

d'incidence pour les énergies ce 50, 100, 150, 200, et 400eV [50]. 

 

Figure 22. Trajectoire des électrons incidents dans le chrome Simulée par Monte Carlo 

CASINO [52]. ds correspond à la profondeur moyenne d’échappement des électrons 

secondaires 
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I.5.1.2. Effet de la topographie de surface 

 ‟ ngl   ‟in i  n     s  l  trons in i  nts p r r pport à l  surface du matériau 

influ n      f çon import nt  l  r n  m nt  ‟ mission  ‟un m t ri u    t  ngl   ‟in i  n   

 st un  v l ur m  ros opiqu  qui s  r f r  à un  surf     ‟  h ntillon p rf it m nt pl n   

Hors,  ‟un point    vu  mi ros opiqu , l  surf     ‟un m t ri u n‟ st qu    ns tr s p u    

cas parfaitement plane car cela est expérimentalement difficile à obtenir (cristaux clivés, 

HOPG pour Highly Oriented Pyrolytic Graphite). Les matériaux courant sont usinés, moulés, 

ou déposés et présentent par conséquent des topographies de surface dépendantes des 

 on itions  ‟ l  or tion    s topographies    surf    non pl n s vont in uir  à l‟  h ll  

mi ros opiqu  un  ngl   ‟in i  n    iff r nt    l‟ ngl   ‟in i  n     fini 

macroscopiquement. La Figure 23 r pr s nt  l   iff r n    ‟ ngl   ‟in i  n   mi ros opiqu  

 ntr  un   h ntillon p rf it m nt pl n  t un   h ntillon rugu ux     multitu    ‟ ngl s 

 ‟in i  n   à l‟  h ll  mi ros opique peut être transcrite  n un  ngl   ‟in i  n   moy n     

r n  m nt  ‟ mission  ‟un m t ri u  v   un  topographie de surface accidentée sera donc 

moins s nsi l  à un  h ng m nt  ‟ ngl   ‟in i  n   m  ros opiqu  qu‟un m t ri u  y nt 

une surface plus plane [53].  

 

Figure 23.Schéma explicatif de l’angle moyen d’incidence. A gauche ; échantillon plan, à 

droite ; échantillon rugueux. 

La topographie    l  surf    in uit non s ul m nt   s  iff r n  s  ‟ ngl   ‟in i  n   

à l‟  h ll  mi ros opiqu  m is  ussi  ‟ utr s ph nom n s qui mo ifi nt l  qu ntit  

 ‟ l  trons émis localement. En effet, lorsque les électrons incidents impactent un sommet 

 ‟un  irr gul rit     l  surf   , l s  l  trons s  on  ir s  t r tro iffus s ont plus    f  ilit  à 

s‟ xtr ir   u m t ri u  t  on  l  r n  m nt   ns   tt  zon  s r  plus import nt. En revanche 

lorsqu  l s  l  trons in i  nt imp  t nt l  fon   ‟un  r ux    l  rugosit  l  nom r  

 ‟ l  trons  mis  st plus f i l   t l  pro   ilit     r  oll  tion   s  l  trons  mis  st plus 

importante. Le rendement dans cette zone sera donc plus faible. Ces effets de recollection sont 

représentés sur la Figure 24. La compétition entre ces deux effets induit,  n fon tion    l‟ ff t 

prédominant, un   ugm nt tion ou un   iminution  u r n  m nt  ‟ mission    l‟  h ntillon 

par rapport à un échantillon avec une surface plane. Suharyanto [37] et Pivi [32] ont 
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notamment pratiqué des modifications volontaires de topographie de surface pour en observer 

l s  ons qu n  s sur l s r n  m nts  ‟ mission  

 

Figure 24.Schéma de l’effet de bord et de recollection. 

I.5.1.3. Similitude entre les rendements de métaux exposés à l’air 

Il pourrait sembler que la diversité des matériaux existants entraine logiquement des 

propri t s  ‟ mission  l  tronique tout aussi diverses. Cependant lorsque les rendements 

 ‟ mission    m t ri ux non purs sont  omp r s, l s  iff r n  s  pp r iss nt f i l s   ur l  

Figure 25 sont  omp r s l s r n  m nts  ‟ mission    6   h ntillons    n tur   iff r nt , 

nitrure de titane, cuivre, acier inox, or, CuBe  t    l‟ rg nt  y nt  t   xpos s  t sto k s à l‟ ir 

mesurés par Belhaj [54][55]. Les rendements de ces matériaux ne sont pas parfaitement 

i  ntiqu s,   s    rts  ‟ n rgi     r n  m nt m ximum   max) et de rendement maximum 

sont observés. Néanmoins, les tendances de ces courbes de rendement sont très similaires 

avec par exemple un premier point de cross-over qui varie de 20eV pour le CuBe à 35eV pour 

l   i     s r n  m nts m ximum os ill nt  ntr  2 pour l   uivr   t 2,2 pour l‟  h ntillon 

 ‟ rg nt   es différences sont très faibles comparées à celles observées sur la Figure 26 entre 

l s r n  m nts   s   h ntillons  ‟ u  t     u  xpos s à l‟ ir [54] et évaporés sous vide [2]. 

Emax  st  ‟ nviron 200 V pour l s   ux   h ntillons  xpos s à l‟ ir,  lors qu‟il s      l  à 

environ 800eV lorsque les matériaux caractérisés sont évaporés sous vide et considérés 

comme purs.  
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Figure 25.Rendement d’émission de métaux exposés à l’air en fonction de l’énergie incidente 

[54]. 

 

Figure 26. Rendement d’émission d'échantillons d’Au et de Cu exposés à l’air [54] ou 

évaporés sous vide [2] 

Les fortes similitudes observées entre les rendements des différents matériaux 

m t lliqu s  xpos s à l‟ ir port nt à  roir  qu  l   ont min tion n tur ll    pos   à l  surf    

0

0,5

1

1,5

2

2,5

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100

EEY

Energie (eV)

TiN

Cu

Acier Inox

Au

CuBe

Ag

0

0,5

1

1,5

2

2,5

0 200 400 600 800 1000 1200

EEY

Energie (eV)

Au exposé à l'air

Au pur, Bronshtein 1969

Cu exposé à l'air

Cu pur, Bronshtein 1969



 

Chapitre I. 

 t t    l‟ rt 

42 

 

tend à uniformis r l s r n  m nts  ‟ mission      s   h ntillons m lgr  l urs historiques 

(transport, stockage) divers.  

I.5.1.4. Contamination naturelle 

Un métal considéré comme pur lors de son élaboration (>99,99%), présente une 

concentration très faible en impureté dans son volume (bulk). En dépit de sa pureté, ce 

matériau ne peut plus être considéré comme pur en ce qui concerne sa composition de surface 

  s lors qu‟il su it un   xposition à l‟ tmosph r   m i nt    n  ff t, l‟ ir  m i nt  onti nt 

un    rt in  qu ntit   ‟ sp   s   r on  s vol til s issu s   s   tivit s hum in s, 

prin ip l m nt   s mot urs à  om ustion   s in ustri s ou  n or     l‟in in r tion    

déchets et du chauffage des bâtiments [56]. Ces molécules carbonées sont principalement des 

résidus issus des dérivés pétrochimiques. Elles sont présentes sous la forme de deux 

principales familles ; les hydrocarbures polycycliques aromatiques (PAHs en anglais) et les 

hydrocarbures aliphatiques (AHs) ou alcanes. Ces deux types de résidus sont issus de la 

combustion in ompl t       riv  s  u p trol  m is  ussi  ‟org nism s viv nts     qu ntit   

relative des différents AHs et PAHs qui se déposent sur les surfaces a été mesurée par 

Azimi[57]. Pour cela, un réceptacle spécifique dans lequel les hydrocarbures se sont déposés a 

été positionné en extérieur. Les AHs et PAHs déposés ont ensuite été séparés par une mise en 

solution. Les distributions des AH et PAHs ont été mesurées indépendamment par 

spectroscopie de masse. La distribution des différents alcanes déposés, collectés sur le site de 

Créteil et Coulommiers par Azimi [57] en fonction des saisons est représentée sur la Figure 

27  Un  gr n   m jorit    s  H  oll  t s sont  ompos s  ‟un squ l tt     26 à 32  tom s    

carbone. 

Ces hydrocarbures se déposent à la surface de tout matériau et plus particulièrement à 

la surface des métaux. Des études [56][57][58] ont reporté des mesures de vitesse de dépôt de 

  s r si us  ‟hy ro  r ur  qui p uv nt flu tu r  n fon tion    l  situ tion g ogr phiqu  

 pro h    s zon s  ‟  tivit s, usin , ville). Azimi [57] obtient des vitesses de dépôt de AHs 

   l‟or r     19 à 30 mg m
-2

an
-1

 pour les villes de Créteil et Coulommiers. Ces cinétiques 

sont plus f i l s   ns l    s   s   Hs   ll s sont    l‟or r     153 µg  m
-2

an
-1

 à Créteil. 

Amodio [58] a réalisé un recueil des différentes vitesses de dépôt de PAHs de la littérature en 

fonction de la zone géographique au niveau mondial. La tendance générale veut que plus la 

zone investiguée est urbaine, plus la vitesse de dépôt est importante. 

  s  ompositions      s r si us  ‟hy ro  r ur s sont pro h s   ns tout s l s zon s 

 ‟  tivit  hum in  [58]. Cela laisse à penser que les contaminants déposés sur les matériaux 
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sont similaires quels que soient la nature du matériau et son lieu de stockage, s‟il  st sto k  à 

l‟ ir  

 

Figure 27.Distribution des différents alcanes déposés, collectés sur le site de Créteil et 

Coulommiers [57] en fonction des saisons 

   surf      s m t ux pr s nt   on  un   ont min tion li   à un   p t  ‟ sp   s 

carbonées. Le métal pur est supposé être directement présent sous cette couche de 

contamination. Néanmoins, certains métaux ont une propension à réagir avec les gaz qui 

 ompos nt l‟ tmosph r    ‟ x mpl  i   l  st l‟ luminium qui s‟oxy    u  ont  t  u 

 ioxyg n     l‟ ir  Un   ou h   ‟oxy    ‟ luminium  l2O3 (alumine) est donc directement 

pr s nt  à l‟ xtr mit    s   rni rs  tom s  ‟ luminium  McCafferty [59] considère la 

composition de la surface comme une superposition de couches de plusieurs natures pour un 

métal possédant un oxyde naturel. Ces couches sont représentées sur la Figure 28. Il résume 

ces différentes couches en 5 régions distinctes. Le métal pur est recouvert de son oxyde 

n tur l, puis  ‟un  zon   ‟hy roxyl  qui f it offi    ‟int rf     ntr  l‟oxy    t un   ou h  

 ‟  u  himisorbée au-dessus des hydroxyles. Les contaminants carbonés, dont McCafferty a 

déterminé la nature des liaisons chimiques par XPS (visible sur la Figure 28), composent la 

 ou h  sup ri ur   n  ont  t  v   l‟ ir  
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Figure 28. Pic XPS du carbone sur un échantillon d’aluminium exposé à l’air (à gauche), 

représentation de la composition de surface d’un métal oxydé (à droite) McCafferty [59] 

    pr s n    ‟un oxy    ng n r  une mo ifi  tion   s propri t s  ‟ mission  u 

même titre que les contaminants naturels si cet oxyde se trouve dans la profondeur moyenne 

 ‟  h pp m nt   s  l  trons secondaires lors de mesures de rendement par exemple.  

 ‟  u s m l   ussi êtr  un   s  ont min nts import nts pr s nt à l  surf        h qu  

m t ri u   ll  n‟ st p s s ul m nt impliqu     ns l s int rf   s  v   l s hy roxyl s  omm  

le décrit McCafferty dans l    s   s m t ux oxy  s    s mol  ul s  ‟  u p uv nt  ussi s  

déposer à la surface de la couche de composés carbonés et se fixer à ces contaminants par des 

li isons f i l s    typ  li isons hy rog n     s mol  ul s  ‟  u p uv nt  g l m nt  iffus r 

vers l‟int ri ur  u m t ri u [60] à travers les composés carbonés et rester piégée dans les 

premiers nanomètres de la surface [5]     pr s n        tt   ‟  u  n  xtrêm  surf    p ut 

jou r un r l  import nt sur l s propri t s  ‟ mission   s m t ri ux  xpos s à l‟ ir  

I.5.1.5. Effet du conditionnement de la surface : effet de l’étuvage et de la dose 

 orsqu‟un m t ri u  xpos  à l‟ tmosph r   st pl    sous vi   pouss  ou sous UHV 

(Ultra Hight Vacuum), une partie des espèces adsorbées à la surface sont désorbées. La 

cinétique de désorption est faible mais augmente fortement lorsque le matériau est chauffé. 

 ‟ limin tion      s  sp   s in uit un  mo ifi  tion    l   omposition    l  surf     u 

matériau sur une épaisseur de l‟or r     qu lqu s n nom tr s. Cela suffit pour affecter de 

f çon not  l  l s propri t s  ‟ mission  u m t ri u   ‟ x mpl   u nio ium    t   tu i  p r 

Hilleret [5] et est illustré sur la Figure 29   ont r pr s nt s l s r n  m nts  ‟ mission  u 

nio ium  n fon tion  ‟un  p rio       h uff   ‟un  h ur     l‟  h ntillon pour  iff r nt s 

températures et en fonction de différentes durées de chauffe pour une température de 150°C. 

   r n  m nt  ‟ mission  iminu   v   l‟ ugm nt tion    l  t mp r tur      h uff     

l‟  h ntillon    s  sp   s   sor   s à l  surf    sont   sor   s plus r pi  m nt lorsqu  

l‟  h ntillon  st  h uff  p n  nt un  h ur  à 350°  qu‟à 150°    l  st int r ss nt    not r qu  

le temps de chauffage influe moins que la température sur le rendement du Nb. En effet, les 
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rendements restent très proches (Emax  ntr  1,45  t 1,4 , qu  l‟  h ntillon soit  h uff  p n  nt 

10 min ou pendant 26 heur s à 150°   lors qu  lorsqu  l‟  h ntillon  st  h uff  à 300°  

pendant 1h, Emax  iminu  jusqu‟à  nviron 1,1    s h ut s t mp r tur s     h uff  p rm tt nt 

 ‟ limin r    l  surf      s  sp   s qui n  sont p s  limin  s à   s t mp r tur s plus f i l s 

même en allongeant les durées de chauffe. Henrist [61] a confirmé ces observations sur un 

échantillon de TiZr. Le changement de composition de surface causé par la désorption de 

 iv rs s  sp   s influ n    on  fort m nt l  r n  m nt  ‟ mission    matériaux. 

 

Figure 29.Rendement d’émission du Nb en fonction de la température pour 1h de chauffage 

(figure de gauche) et en fonction du temps de chauffage pour une température de 150°C [5] 

Les espèces carbonées déposées naturell m nt sur l s m t ri ux lorsqu‟ils sont 

 xpos s à l‟ tmosph r   m i nt  sont  n m jorit    s   riv s  t fr gm nts  ‟hy ro  r ur s  

Une partie de ces hydrocarbures a été identifiée par Hilleret en 2003 par spectroscopie de 

m ss   ‟ions s  on  ir s        r  lis   sur un   h ntillon        xpos  à l‟ ir     sp  tr  

est représenté sur la Figure 30   ‟ ut ur   suivi l‟ volution      s  ompos s   r on s p r 

SIMS mais aussi p r     lors    l‟ tuv g     l‟  h ntillon   l  n  on lut qu  l   h uff g     

l‟  h ntillon n  p rm t p s  ‟ limin r l  tot lit    s  ompos s   r on s    l  surf     Une 

partie de ces derniers diffusent dans le Nb et transforment la surface en carbure de Niobium 

lorsque la température de chauffe dépasse les 300°C. 
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Figure 30. SIMS d’un échantillon de Nb exposé à l’air [5]. 

 ors    l  mis   n  h uff  sous vi    ‟un m t ri u  xpos  à l‟ ir, l   in tiqu     

  g z g     l‟  u déposée à la surface augmente en fonction de la température de chauffe 

 omm  l‟  mis  n  vi  n   Henrist [61]   ‟ ill urs, tout s l s mol  ul s  ‟  u n  sont p s 

évacuées pour une même température de chauffe compte tenu des différents degrés de 

st  ilit    s li isons hy rog n   r   s  v   l  su str t     f it     h uff r   s m t ri ux n‟ st 

p s l  s ul p r m tr  qui  on uit à   s  volutions    l urs propri t s  ‟ mission. Les 

r n  m nts  ‟un m t l  xpos  à l‟ ir sont  ussi s nsi l s à l   os  r çu  p r l‟irr  i tion 

 l  troniqu    ‟irr  i tion   s  iv rs  ont min nts t ls qu  l s  sp   s   r on s 

(hydrocarbures) va induire progressivement des modifications chimiques, des réarrangements 

de chaines et des dégazages, de ces composants conduisant à une modification des propriétés 

 ‟ mission  u m t l  ont min   Baglin [4] a mis en évidence ce phénomène de 

conditionnement sur un   h ntillon     uivr   xpos  à l‟ tmosph r   m i nt   Les mesures 

de rendement sont représentées sur la Figure 31.    r n  m nt  ‟ mission  u  uivr   iminu  

fortement avec la dose. Cette tendance a aussi été observée par Grosso [62] sur un échantillon 

    uivr   xpos  à l‟ ir  insi qu  pour un   h ntillon  ‟ luminium [63].  
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Figure 31. Evolution du rendement du cuivre exposé à l’atmosphère ambiante en fonction de 

la dose reçu par l’échantillon.  

I.5.1.6. Décapage ionique 

 fin  ‟o t nir   s   h ntillons     rr ss s    tous  ont min nts à l  surf   , 

l‟ tuv g  n‟ st p s suffis nt puisqu  s ul s l s  sp   s f i l m nt li  s à la surface sont 

évacuées à basse et moyenne température (<250°C) et que des phénomènes de diffusion des 

espèces carbonées (carburation du substrat) se produisent à des températures supérieures à 

300°C. 

Afin de nettoyer entièrement des échantillons in situ, sous vide, les chercheurs ont 

détourné un phénomène physique observé pour la première fois à la surface de la cathode 

 ‟ mpoul s à    h rg   n mili u g z ux  typ  n on    n  ff t, l‟imp  t  ‟ions à l  surf       

la cathode conduit à une érosion de sa surface. Ce phénomène a donc été utilisé pour éroder 

volontairement des matériaux.    t  hniqu     n ttoy g     surf     ‟  h ntillon p r 

décapage ionique est largement utilisée dans le domaine de la microanalyse comme par 

exemple pour étudier la réactivité de matériaux purs par XPS ou AES. Elle est relativement 

f  il  à m ttr   n œuvr   t à utilis r lorsqu  l‟o j  tif  st simpl m nt    r tir r l s 

 ont min nts   pos s à l  surf     ‟un   h ntillon [22][44][45][46][6][49]. Cependant, les 

techniques de décapage ioniqu  p uv nt s‟ v r r plus  ompl x s      om  r  m nt ioniqu  

induit des modifications de topographie de surface des échantillons en fonction des 

p r m tr s  ‟irr  i tion  hoisis   n  ontr l nt l    gr     fo  lis tion  u f is   u in i  nt, 

son  ngl   ‟in i  n  , l‟ n rgi    s ions in i  nts  insi qu  l ur n tur ,   tt  t  hniqu  

p rm t non s ul m nt        rr ss r l‟  h ntillon    s s  ont min nts    surf    m is p ut 
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êtr  utilis    fin    polir ou   polir un  surf       l‟  h ll   u mi rom tr  jusqu‟à l‟  h ll  

de quelque nanomètres [64]. Ainsi,   l  p rm t  ‟o t nir   s miroirs, l ntill s  t  utr s 

composants optiques [65] utilisés notamment pour l‟o s rv tion   s  toil s. Les méthodes de 

poliss g  ioniqu  pour o t nir   s rugosit s    l‟or r   u n nom tr  sont  i n  nt n u plus 

 ompl x s  t plus longu s à r  lis r qu‟un simpl  n ttoy g   ‟  h ntillon  u  ours  uqu l l s 

modifications de topographie de surface engendrées ne sont pas considérées. 

 ‟irr  i tion ioniqu  p rm t  g l m nt      t rmin r la composition chimique de la 

surf     v     s t  hniqu s t ll s qu  l  sp  tros opi     m ss   ‟ions s  on  ir s  SIMS en 

anglais) dans laquelle la nature des ions éjectés par les ions primaires est analysée par un 

spectromètre de masse [66]. 

Des logiciels de type Monte-Carlo ont été développés afin de simuler la cascade 

 ‟int r  tion pro uit  p r l   om  r  m nt  ‟ions sur   s soli  s     logi i l      [67] [68] 

en est un exemple. Il p rm t  ‟o t nir   s inform tions t ll s qu  l  qu ntit   ‟ tom s 

arrachés du solide lors    l‟irr  i tion, l  profon  ur  ‟impl nt tion   s ions  u s in  ‟un 

solide, le nombr   ‟ tom s mis en mouvement par les ions incidents etc.  

I.6. Modèles d’émission électronique 

   r n  m nt  st un  propri t   ‟ mission import nt    s m t ri ux   onn itr  l  

r n  m nt  ‟ mission  l  troniqu   ‟un m t ri u  st p r  ill urs un p r m tr   im nsionn nt 

dans certaines applications scientifiques et industrielles. Néanmoins les essais expérimentaux 

permettant de caractériser cette propriété sont relativement complexes et couteux à réaliser. 

      f it l  r  ours à   s mo  l s  ‟ mission  l  troniqu  pr  i tifs fi  l s  st  ‟un gr n  

intérêt pour les communautés scientifiques et industrielles.  

De nombreux auteurs ont travaillé à établir une expression analytique qui permette de 

  l ul r l  r n  m nt  ‟ mission    m t ri ux à p rtir    p r m tr s physiqu s r l tiv m nt 

simples. De plus, une expression analytique peut être résolue aisément avec de faibles temps 

de calcul. Bruining [26], Dekker [69], Dionne [70], Seiler [71], Vaughan [72] etc. ont proposé 

des expressions permettant de calculer des courbes de rendement  ‟ mission  orr  t s lorsqu  

les matériaux choisis sont des matériaux purs. 

Cependant ces modèles analytiques sont généralement limités à décrire le rendement 

 ‟ mission s  on  ir  s ns t nir  ompt     l   ontri ution   s  l  trons r tro iffus s   

 fin  ‟o t nir    plus  mpl s inform tions sur   s propri t s  ‟ mission  l  troniqu , 

une autre catégorie de modèles basée sur la technique de simulation de Monte Carlo a été 

développée. Toute la cascade électronique générée par des électrons incidents dans un 
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matériau est alors simulée. Le principe de la simulation est basée sur une détermination 

pro   ilist   u typ   t  u nom r   ‟int r  tions qu  l‟ l  tron v  su ir tout  u long    son 

parcours dans le matériau. A chaque interaction correspond une probabilité d‟o  urr n   

   rit  p r un  s  tion  ffi       ‟ l  tron in i  nt         l‟ n rgi   u m t ri u ou/ t  st 

dévié durant son parcours à chacune de ces interactions. Si les processus physiques de mise en 

mouvement des électrons du matériau, du transport jusqu‟à l  surf     t  u fr n hiss m nt    

la barrière matériau-vide sont implémentés dans le modèle, alors cela permet de déduire un 

r n  m nt  ‟ mission   ‟ utr s propri t s  ‟ mission  u m t ri u t ll s qu  l   istri ution 

énergétique, la distribution angulaire des électrons émis peuvent être déduites à condition que 

les modèles implémentés soient physiquement corrects et précis. Pour obtenir un modèle 

cohérent il est nécessaire que celui- i pr nn   n  ompt  l  plus gr n  nom r   ‟int r  tions 

se produisant dans un matériau réel et de maîtriser chacun des modèles décrivant les 

interactions susceptibles de se produire. 

I.6.1.1. Modèles semi-analytiques  

De manière générale, les modèles analytiques ou semi-analytiques essaient de 

transcrire mathématiquement les principal s  t p s qui  on uis nt à l‟ mission  ‟ l  trons à 

savoir, la génération, le transport ainsi que le franchissement de la barrière de potentiel en 

supposant que ces trois étapes sont indépendantes.  

Par exemple le modèle proposé par Dionne définit une quantit   ‟ l  trons 

s  on  ir s g n r   ‟un  m ni r  homog n    ns un  profon  ur  ,  orr spon  nt à l  

profondeur de pénétration des électrons incidents. Le transport est décrit par une loi 

 ‟  sorption  u typ   xpon nti ll      pro   ilit     sorti   u m t riau est représentée par un 

 o ffi i nt multipli  t ur  onst nt qui   p n   u tr v il    sorti   u m t l ou l‟ ffinit  

 l  troniqu   ‟un  i l  triqu  ou s mi- on u t ur   ‟ qu tion  u mo  l   ‟ mission 

secondaire de Dionne est : 

 )1()())(( 01
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   Eq. I-9 

Avec 

 δ  st l  r n  m nt  ‟ mission s  on  ir  

 B est la probabilité de franchissement de la barrière de potentiel 

(matériau/vide), 

    st l   onst nt   ‟  sorption   s  l  trons in i  nts, 

 z est la profondeur de pénétration des électrons incidents, 

   st l‟ n rgi  r quis  pour  x it r un  l  tron s  on  ir , 

 0  st l  profon  ur moy nn   ‟  h pp m nt  ‟un  l  tron s  on  ir  

 p représente la loi de puissance  
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  ns l‟ x mpl   u mo  l      ionn   Eq. I-9  l‟ t p     g n r tion  st    rit  p r 

l‟ xpr ssion :  

 

1

1

0

1

0 )())(
1

(  pp z
ApG





 Eq. I-10 

   t rm     tr nsport  st    rit p r l‟ xpr ssion: 

T= )1( 0

z
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   fr n hiss m nt    l    rri r     pot nti l  st qu nt à lui tr s simpl  puisqu‟il  st 

exprimé par une constante B. Ce terme ne tient donc pas compte de la distribution angulaire 

  s  l  trons s  on  ir s lorsqu‟ils  rriv nt à l‟int rface matériau-vide. 

I.6.1.2. Modèle de type Monte Carlo 

De nombreux modèles probabilistes de type Monte Carlo ont vu le jour afin de 

reproduire numériquement le plus précisément possible les interactions électrons-matière. Les 

informations obtenues sont utilisées par exemple pour effectuer des profils de dépôt de dose 

dans les matériaux, ou obtenir des informations sur les propriétés des rayons X émis,  en 

fon tion    l‟ n rgi    s  l  trons  t    l  n tur   u su str t   ‟ x mpl   u logi i l        

[73], couramment utilisé dans la communauté de la micro-analyse par spectroscopie 

 ‟ mission    r yons X, p ut êtr   it  ou  n or  l   o        4 [74] couramment utilisé 

dans la physique des hautes énergies et dans le spatial. Malheureusement, CASINO et Geant4 

sont   s s sur   s mo  l s  ‟int r  tions v li  s uniqu m nt pour   s  n rgi s sup ri ur s à 

500 V        f it, l  physiqu     l‟ mission s  ondaire (quelques eV) ne peut y être 

impl m nt     n not r  qu‟  tu ll m nt, un  th s  réalisé par Juliette Pierron [75] est en 

cours pour étendre les capacités de Géant 4 aux très basses énergies.  

Pour pallier à cette limitation aux faibles énergies incidentes et au manque de modèle 

pro   ilist  tr it nt l‟ mission  l  troniqu ,  oupi  [19] a développé un modèle Monte-Carlo 

  ns l qu l  st impl m nt   l  physiqu     l‟ mission s  on  ir    ns l    s    l‟ luminium  

 l p rm t  ‟o t nir l s r n  m nts  ‟ mission, l s  istributions énergétiques des électrons 

émis ainsi que leur distribution angulaire déjà présentés dans les Figure 9 et Figure 10 dans 

un  g mm   ‟ n rgi  in i  nt     f i l   n rgi ,    1 à 100 V  

 ‟int rêt       typ     mo  l   st  ‟ voir à t rm  un   ompr h nsion glo  l    s 

processus et paramètres régissant les interactions électrons matière et par conséquent les 

m   nism s    l‟ mission s  on  ir   Pour ce faire, ces modèles nécessitent une validation 

p r  omp r ison  v     s m sur s  xp rim nt l s   our l‟inst nt, ils sont uniqu m nt v li  s 
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pour   rt ins m t ri ux purs t l qu  l‟ luminium pour OSMOSEE et pourraient être améliorés 

 n y impl m nt nt l  physiqu   ‟ mission   s m t ri ux t  hniqu s pour un  simul tion plus 

r  list    s propri t s  ‟ mission    m t ri ux r  ls  ‟utilit  pr tiqu   

 

 



 



 

Chapitre II. Développement du moyen expérimental 

CELESTE pour la caractérisation des propriétés d’émission 

électronique de matériaux techniques et académiques 

 

  fin    m ttr   n  vi  n   l  physiqu     l‟ mission  l  troniqu  pour   s m t ri ux 

t  hniqu s  t    l  r li r à l  physiqu   ‟ mission   s m t ri ux pur, l  pr mi r   t p     

cette thèse a consisté à développer un moyen expérimental sous vide permettant de 

  r  t ris r l s prin ip l s propri t s  ‟ mission  l  troniqu   ‟un m t ri u  on u t ur    s 

propri t s  ‟ mission  n qu stion sont l  qu ntit   ‟ l  trons  mis, l   ontri ution     h qu  

n tur   ‟ l  trons, s  on  ir s ou r tro iffus s  insi qu  l ur  istri ution  n rg tiqu     s 

propriétés sont influencées par de nombreux paramètres physiques tels que la composition de 

la surface, la topographie    l  surf    ou  n or  l‟ ngl   ‟in i  n    Le moyen expérimental 

  v it  on   ussi p rm ttr   ‟ tu i r l‟influ n        s p r m tr s physiqu s sur l s 

propri t s  ‟ mission   s m tériaux choisis.  

 fin    m sur r l  qu ntit   ‟ l  trons  mis, l  moy n  xp rim nt l   v it p rm ttr  

de réaliser des m sur s    r n  m nt  ‟ mission   our   l , un   n  int  à vi   inusitée au 

sein du département a été remise en état. Les instruments de mesure internes nécessaires ont 

 t   onçus  fin    s‟   pt r à l  g om tri     l‟ n  int  à vi     

Afin de séparer la contribution des électrons secondaires et rétrodiffusés au rendement 

 ‟ mission, un  ispositif   p  l     r  lis r   s m sur s    r n  m nt    r tro iffusion  t 

compatible avec ce nouveau moyen expérimental a été conçu. Le moyen expérimental a été 

nommé CE      pour  r  tion  ‟    trons    on  ir s sous  ir  l  troniqu    fin    

déterminer la distribution énergétique des électrons émis, un analyseur à électrons 

hémisphérique a été installé dans CELESTE. 

 fin  ‟ tu i r l‟influ n      l   ont min tion sur l s propri t s  ‟ mission  l  troniqu  

   m t ri ux  xpos s à l‟ ir  t    m t ri ux purs, un proto ol   xp rim nt l    t    v lopp   

 l  onsist  à   r  t ris r l s propri t s  ‟ mission  l  troniqu     m t ri ux t  hniqu s vi  

les différentes moyens de caractérisation mis en place dans CELESTE, puis à étudier 

l‟ volution      s propri t s  ‟ mission p n  nt qu  l s  ont min nts   pos s sur   s 

échantillons sont peu à peu éliminés par érosion ionique. 
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II.1. Développement du moyen expérimental CELESTE pour la mesure de 

rendement d’émission électronique. 

 Remise en état d’une ancienne enceinte à vide II.1.1.

   pr mi r   t p     t       v lopp r un moy n  xp rim nt l p rm tt nt  ‟ ff  tu r 

  s m sur s    r n  m nt  ‟ mission sous vi   pouss   Un   n  int  à vi    n inox    form  

 ylin riqu   ‟un  h ut ur  ' nviron 31 m  t    20 m     i m tr  int ri ur    t   hoisi    ll  

offr  l‟ v nt g   ‟un  gr n   mo ul rit  grâ    u nom r  import nt     ri  s qu‟ ll  

possède (10 au total). Cette enceinte à vide a subi de nombreux étuvages externes et des 

cycles de chauffage de ses instruments internes lors de ses précédentes utilisations. De plus, 

elle est restée stockée plusieurs années à un emplacement non protégé de la poussière. Afin de 

travailler dans des conditions de propreté requises pour un vide poussé (10
-7
m  r , l‟ n  int  

  su i un n ttoy g  int gr l minuti ux p r ponç g     omp gn   ‟ th nol    tt   t p     

nettoyage a aussi permis de vérifier le bon état des brides et notamment des parties assurant 

l‟ t n h it  (couteaux). Deux photogr phi s    l‟ n  int  sont pr s nt  s  v nt  t  pr s 

nettoyage sur la Figure 32. 

  

 

Figure 32. CELESTE avant et après nettoyage 
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 Mise sous vide II.1.2.

Un  fois l‟ n  int  r mis    ns un  t t    propr t      pt  l , un  pr mi r  mis  sous 

vi      t   ff  tu     our    f ir , un syst m     pomp g     t  inst ll   insi qu‟un  j ug  à 

vi   à   tho   froi      s  ri  s    l‟ n  int  sont prévues pour accueillir des joints 

 ‟ t n h it  pl ts  n  uivr  à us g  uniqu    ‟utilis tion    joints  n  uivr  ouvr  l  

possi ilit     tr v ill r sous ultr vi  ,  ‟ st-à-dire à une pression inférieure à10
-8

mBar. Dans 

un premier temps, les mesures à réaliser ne nécessitant pas à travailler sous en ultravide, des 

joints plats en élastomère réutilisables ont été utilisés  fin  ‟ ssur r l‟ t n h it   u moy n 

expérimental. Ils sont compatibles avec un vide de 10
-7

mBar. Le système de pompage est 

constitué  ‟un group     pomp g  prim ir  ; soit une pompe sèche à membrane atteignant 10
-

1
mBar reliée en série à un système de pompage secondaire ; soit une pompe turbomoléculaire 

Alcatel ATH 31+ avec une pression limite de 10
-7

mBar. Un manipulateur magnétique 

comp ti l  ultr vi   p rm tt nt l  tr nsl tion suiv nt l‟ x     l  canne ainsi que la rotation 

autour de ce même axe a été installé. Un hu lot p rm t    visu lis r l‟int ri ur  u moy n  Les 

brides restantes ont été fermées par des bouchons.  

Le vide à l‟int ri ur    l‟ n  int     tt int 10
-7

mBar après une semaine de pompage 

 onfirm nt l‟ t n h it     l‟ n  int   

 Choix de la méthode de mesure du rendement d’émission II.1.3.

électronique 

 fin    m sur r l  r n  m nt  ‟ mission  ‟un m t ri u, un   h ntillon  st irradié par 

un f is   u  ‟ l  trons g n r  p r un   non à  l  tron  Un canon à électrons Kimball Physics 

ELG-2/EGPS-1022  v   un  g mm   ‟ n rgi     tr v il    5 à 2000 V a été utilisé pour les 

tr v ux    th s    omm    l     t     rit   ns l‟ t t    l‟ rt, il  st possi l   ‟ ff  tu r   s 

m sur s    r n  m nt  ‟ mission soit  v   un f is   u  ‟ l  trons continu [31][33] soit avec 

un f is   u  ‟ l  trons pulsé [39][34]. Dans l     r     l  th s , l   hoix    t  f it  ‟utilis r 

un f is   u puls  pour limit r l‟ ff t     on itionn m nt
1
 de la surface occasionné par effet 

de dose [4]. Cet effet de conditionnement est encore mal compris par la communauté 

scientifique, mais peut être attribué en parti   ux m   nism s      sorption  t  ‟  sorption    

 ont min nts   l p ut p r  x mpl   on uir  à l‟ volution  u r n  m nt  u  ours    l  m sur   

Pour obtenir un faisceau électronique pulsé, un générateur de fonction a été relié à la grille du 

canon à électrons   orsqu  l    non n‟ m t p s  ‟ l  trons, une tension négative appliquée 

sur la grill   loqu  l‟ xtr  tion   s  l  trons  u fil m nt p r l  Wehnelt. L'application d'une 

                                                 
1
 "conditionning" en anglais 
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impulsion de tension positive superposée à cette tension négative de grille permet d'extraire 

des électrons incidents de manière impulsionnelle. 

   flux  u f is   u  ‟ l  trons prim ir s  st qu ntifi  p r l  m sur   u  our nt 

incident If. Certains auteurs ont utilisé une plaque métallique polarisée positivement pour 

capter les électrons du faisceau incident (voir Figure 33 ). La polarisation positive permet 

 ‟ mpê h r l‟  h pp m nt   s  l  trons s  on  ir s g n r s sur l  pl qu     rmi   s  uteurs, 

certains ont polarisé cette plaque aux alentours de 500V [76][32]  t  ‟ utr s ont  hoisi    

pol ris r l ur pl qu   v   un pot nti l positif simpl m nt sup ri ur à l‟ n rgi  

conventionnelle des électrons secondaires (soit 50eV) [9][27].  ‟in onv ni nt m j ur      tt  

technique est que le courant mesuré ne correspond pas à la totalité du courant incident si 

l‟ n rgi    s  l  trons  u f is   u in i  nt  st sup ri ur   u pot nti l    l  pl qu    n  ff t, 

  rt ins  l  trons r tro iffus s poss   nt  lors un   n rgi  suffis nt  pour s‟  happer de la 

plaque. Ils ne sont pas comptabilisés et la mesure du courant incident est donc biaisée. Pour 

remédier à cet inconvénient, la mesure du courant incident peut être réalisée par une cage de 

Faraday [29]. Elle présente le large avantage de capter les électrons primaires ainsi que la 

plupart des électrons secondaires et rétrodiffusés générés dans le fond de la cage. Les deux 

méthodes sont représentées sur la Figure 33.  ‟utilis tion  ‟un    g     F r   y pour l  

mesure du courant incident a été choisie pour les travaux de thèse. Une polarisation positive 

   l‟or r     9V    l‟int ri ur    l    g     t   ppliquée pour réduire au maximum 

l‟  h pp m nt   s  l  trons  mis    l    g   

 

 

Figure 33. Comparaison entre mesure de courant incident avec une plaque polarisée (à 

gauche) et une cage de Faraday (à droite). 
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Après avoir obtenu le flux  ‟ l  trons in i  nts  n m sur nt l   our nt f is   u, il  st 

n   ss ir  pour   l ul r l  r n  m nt  ‟ mission     onn itr  l  flux  ‟ l  tron  mis Ie. Pour 

cela il existe deux principales méthodes de mesure de courant émis qui ont été décrites dans la 

partie I.4.1. La première méthode, appelée méthode du collecteur, consiste à mesurer 

directement le courant émis grâce à un collecteur placé au-dessus    l‟  h ntillon [4][37]. La 

principale difficulté dans   tt  m tho    st  ‟o t nir un  oll  t ur  v   un  g om tri  qui 

permette de récolter la totalité des électrons émis. Leur principe est rappelé sur la Figure 34.  

La seconde méthode, appelée méthode du courant échantillon consiste à mesurer le 

courant qui traverse l‟  h ntillon Is lors    l‟irr  i tion [31][33][30]. Cette méthode est 

r s rv   à l‟ tu     s m t ri ux suffisamment conducteurs. Le courant échantillon est positif 

lorsque le r n  m nt  ‟ mission  st sup ri ur à 1 puisqu  l  nom r   ‟ l  trons  mis  st plus 

import nt qu  l  nom r   ‟ l  trons r çus    s  l  trons  mis  u m t ri u l iss nt une 

quantité de  trous vacants qui seront comblés par des électrons provenant de la masse. A 

l‟inv rs , lorsqu  l  r n  m nt  ‟ mission  st inf ri ur à 1, l   our nt   h ntillon  st n g tif  

  ns l    s    l  m tho      m sur   u  our nt   h ntillon, l‟  h ntillon  st pol ris  

négativement de quelques Volts (-9V dans les travaux de thèse) afin  ‟ vit r qu    s  l  trons 

 mis    tr s f i l   n rgi  n  soi nt  oll  t s à l  surf       l‟  h ntillon    ns l    s    l  

méthode du collecteur, le champ attracteur du collecteur suffit à attirer les électrons de plus 

faible énergie. Les deux méthodes sont en pratique très fiables mais la méthode du courant 

  h ntillon    t  r t nu  pour l s tr v ux    th s  pour s  simpli it     mis   n œuvr  

comparée à la méthode du collecteur.  

Cependant si la méthode du collecteur est associée à une mesure du courant 

échantillon (donc combinaison des méthodes du collecteur et de la méthode du courant 

  h ntillon   ll  p rm t    s‟ ffr n hir   s fluctuations de faisceau incident et ne nécessite 

plus une mesure préalable de courant faisceau. 

 

Figure 34. A gauche : méthode collecteur, à droite : méthode du courant échantillon 
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  s r n  m nts  ‟ mission m sur s  u  ours    l  th s  ont  t  r  lis s  v   un 

 our nt in i  nt  ‟ nviron 100 n / m²    s  our  s    r n  m nt ont  t  m sur  s  v   20 

points  ‟ n rgi s  iff r nt s  orr spon  nt  h  un à 3 puls s    100 µs   oit un tot l    60 

puls s pour un  m sur     r n  m nt  ‟ mission  Un puls   orr spon ant à une charge de  

10
-7
 , l‟  h ntillon  st  on  irr  i   v   un   h rg     6 10

-12
 Cmm

-2 
lors  ‟un  m sur     

r n  m nt  ‟ mission  

 Conception des instruments internes : Porte échantillon, cage II.1.4.

de Faraday et support de cage 

  s instrum nts int rn s n   ss ir s à l  m sur     r n  m nt  ‟ mission t ls qu  l  

cage de Faraday, le support de la cage et le porte échantillon ont été conçus en tenant compte 

   l  g om tri     l‟ n  int ,    l  g om tri   u m nipul t ur  isponi l   insi qu    s 

spécificités nécessaires à chaque instrument. 

II.1.4.1. Porte échantillon 

Le porte échantillon a été conçu de façon à se fixer sur la partie cylindrique de la 

canne du manipulateur; il est représenté sur la Figure 35. Le support est traversé par la canne 

en gardant la surface supérieur   u support l  plus pro h  possi l     l‟ x     rot tion    l  

  nn   fin    limit r l      l g     l‟  h ntillon p r r pport  u   ntr   u f is   u in i  nt 

lors    l  rot tion    l    nn    ‟isol tion    l‟  h ntillon p r r pport à l    nn     t   ssur   

par le choix du PRFE (Téflon) comme matériau du porte échantillon. Une forme carrée a été 

 hoisi  pour qu     support s‟   pt  à l‟  h ntillon prin ip l, lui  ussi    form    rr    

Cependant, les dimensions du support ont été réduites par rapport à la taill     l‟  h ntillon  

 ‟  h ntillon    or    on   u support    2mm     h qu    t     l    p rmis    s‟ ssur r 

que le faisceau électronique incident ne vienne pas irradier directement le support et par 

 ons qu nt  ‟ vit r tout ph nom n      h rg   u   flon  Le manipulateur permet des 

  pl   m nts  n tr nsl tion p r ll l m nt à l‟ x     l    nn   t  n rot tion  utour       

mêm   x    ‟  h ntillon    t  fix  p r   s vis m t lliqu s tr v rs nt l‟  h ntillon  t l  port  

dans deux des quatre angles de l'échantillon  fin  ‟o t nir un  t nu  m   niqu  optim l   

Une des vis a été utilisée pour établir le contact électrique pour mesurer le courant 

échantillon. 
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Figure 35 .Porte échantillon fixé sur la canne 

II.1.4.2. La cage de Faraday et son support 

La focalisation du faisceau incident est un paramètre important qui ne peut être 

n glig  lorsqu    s   r  t ris tions    propri t s  ‟ mission sont r  lis  s  t  n p rti uli r 

 ux   ss s  n rgi s  ‟in i  n     n  ff t, il  st in isp ns  l     m itris r l  zone irradiée par 

l  f is   u in i  nt  fin    s‟ ssur r      r  t ris r l‟  h ntillon souh it   t non un m t ri u 

qui constitue une partie du dispositif expérimental. Dans le cadre de ces travaux de thèse, la 

surf    irr  i      t     l‟or r     gr n  ur du rayon intérieur de la cage de Faraday. Une 

cage de Faraday de profondeur 41 mm et de diamètre interne de 11,3 mm a été utilisée. Afin 

de faciliter et de contrôler la focalisation du faisceau incident, un support de cage 

électriquement indépendant a été conçu. La partie extérieure de la cage de Faraday est 

généralement reliée à la masse. Dans le cas présent, elle a été reliée au support de la cage. 

Ainsi, lors des mesures de courant faisceau, le courant capté par la partie extérieure de la cage 

et le support de la cage a pu être mesuré. Il a donc été possible de vérifier si le faisceau 

in i  nt irr  i it un  zon  hors    l    g     F r   y  t    l‟ just r  n  ons qu n    

 Validation de la capacité de CELESTE à réaliser des mesures II.1.5.

de rendement d’émission 

Les instrum nts mis  n œuvr    ns         ont  on  p rmis  ‟ ff  tu r   s 

m sur s    r n  m nt  ‟ mission sur l‟  h ntillon  ‟ rg nt, fourni p r  oo f llow,    

r f r n    g000470/31,  ‟un   p iss ur    0,5mm   ‟  h ntillon    t  pl    sous vi   

secondaire à 10
-7
m  r  ur nt 7 jours  v nt    r  lis r l s m sur s  fin  ‟ ssur r l    g z g  

des surfaces internes du moyen expérimental. La cage de Faraday polarisée à +9V et 

l‟  h ntillon pol ris  à -9V ont été reliés à un oscilloscope sur des voies avec une impédance 

Porte échantillon

Cage de Faraday

Support

cage de Faraday
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 ‟ ntr      1 Ω  fin    m sur r l   our nt f is   u  insi qu  l   our nt   h ntillon     

r n  m nt  ‟ mission    t  m sur  sur un  g mm     50 à 2000 V à in i  n   norm l   

 ‟ n rgi    s  l  trons à l  sorti   u   non    t   just    fin    pr n r   n  ompte la 

pol ris tion n g tiv     l‟  h ntillon    r  x mpl , lorsqu  l  r n  m nt    t  m sur  pour 

un   n rgi  in i  nt     100 V  u niv  u l‟  h ntillon, l‟ n rgi    s  l  trons à l  sorti   u 

canon était de 109eV pour compenser la polarisation négative de -9V    l‟  h ntillon     

r n  m nt  ‟ mission m sur    ns          st  omp r  sur l  Figure 36 au rendement 

 ‟ mission  u mêm    h ntillon m is  ont l  m sur     t  réalisée dans le moyen 

expérimental éprouvé DEESSE   l  st import nt    not r qu  l‟  h ntillon  st r st  plusi urs 

mois sous air entre les mesures réalisées dans DEESSE et celles réalisées dans CELESTE. 

Malgré cet écart, les rendements obtenus sont très proches. Les valeurs de rendement 

obtenues dans CELESTE sont légèrement plus élevées entre 50 et 400eV que celles obtenues 

  ns            r n  m nt m ximum o t nu   ns          st    2,27  lors qu‟il  st    

2,21 dans le cas de DEESSE.  

Le bon accord entre l s r n  m nts  ‟ mission o t nus   ns l s   ux moy ns 

expérimentaux a démontré la capacité du moyen CELESTE à réaliser des mesures de 

r n  m nt  ‟ mission fi  l s  

 

Figure 36. Comparaison du rendement d’émission totale à incidence normale dans DEESSE 

et CELESTE de l’argent préalablement exposé à l’air  
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II.2. Conception d’un dispositif de mesure permettant l’étude du rendement 

de rétrodiffusion  

La seconde étape du développement du moyen expérimental a été de concevoir un 

dispositif p rm tt nt  ‟ ff  tu r   s m sur s    r n  m nt    r tro iffusion à in i  n   

norm l  m is  ussi  n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n     n  ff t l‟inform tion  onn   p r l  

r n  m nt  ‟ mission  l  troniqu  tot l   ‟un m t ri u  st  ru i l  m is pour o t nir une 

information plus complète il est préférable de mesurer la contribution de chaque nature 

 ‟ l  trons  u r n  m nt  ‟ mission  l  troniqu      m sur     r n  m nt    r tro iffusion 

p rm t  ‟o t nir l  proportion  ‟ l  trons r tro iffus s  t p r  ons quent la quantité 

 ‟ l  trons s  on  ir s  mis p r soustr  tion  u r n  m nt    r tro iffusion  u r n  m nt 

 ‟ mission  

Le dispositif a été conçu suivant une méthode de séparation des électrons secondaires 

des électrons rétrodiffusés, différente de ce que la majorité des auteurs utilisent. Il a été 

modélisé sur le logiciel GMSH [77]  t   f it l‟o j t    simul tions num riqu s  fin    

s‟ ssur r qu  l  g om tri   hoisi  n‟ ng n r it p s    p rt   ‟inform tion   l    nsuit   t  mis 

 n œuvr   t t st   xp rim nt l m nt  fin    v lider son bon fonctionnement en conditions 

réelles.  

Les principaux défis pour réaliser des mesures    r n  m nt  ‟ l  trons r tro iffus s 

sont  ‟ mpê h r l‟ xtr  tion   s  l  trons s  on  ir s  t  ‟ vit r tout   oll  t   ‟ l  tron 

parasite soit par le collecteur si la méthode du collecteur est choisie, soit par l‟  h ntillon si la 

méthode de mesure du courant échantillon est choisie. En effet, le moyen qui parait le plus 

simple pour obtenir un rendement de rétrodiffusion est    pol ris r l‟  h ntillon positivement 

(+50V) et donc de retenir les électrons secondaires, et de mesurer directement le courant émis 

ou le courant échantillon. Malheureusement les électrons parasites faiblement énergétiques 

qui sont g n r s   ns l‟ n  int  sont  lors  ttir s p r l‟  h ntillon polarisé positivement, ce 

qui fausse les mesures. La méthode la plus usitée dans le domaine pour effectuer des mesures 

de rendement de rétrodiffusion est appelée méthode à grille retardatrice. Cette méthode est 

amplement décrite dans la littérature [9][8][7][42][71]   ll   st   s   sur l‟utilis tion  ‟un  

méthode de type collecteur associée à un empilement de grilles retardatrices. De nombreuses 

méthodes de mesure de rendement de rétrodiffusion basées sur le même principe de 

fonctionnement ont été développées. Elles se rapprochent plus de différentes variantes de la 

mêm  m tho    v     s   gr s  ‟optimisation différents. Le principe de cette méthode est 

décrit dans la partie I.4.2 et une revue des différents paramètres utilisés par les auteurs y est 

réalisée. 
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Les principaux inconvénients de cette technique sont les suivants. Tout d'abord, elle 

 ng n r    s stru tur s r l tiv m nt  ompl x s  t  iffi il s à m ttr   n œuvr  pour 

l‟inst ll tion    grill s   nsuit   ll  n   ssit      onn itr  pr  is m nt la transparence 

électrostatique de la grille ou de la succession de grilles utilisée. Les valeurs les plus 

récurrentes dans la littérature se situent autour de 80 à 85% de transparence géométrique. Les 

grilles retardatrices sont indispensables à cette technique de mesure mais elles engendrent des 

incertitudes. En effet, les électrons tertiaires générés sur ces grilles (reliées à la terre ou 

polarisées négativement) par les électrons rétrodiffusés sont ensuite captés par le collecteur ou 

p r l‟  h ntillon et par conséquent ils sont susceptibles de fausser les mesures. Des 

 t lonn g s à p rtir  u r n  m nt  ‟un   h ntillon  onnu sont pro   l m nt  ff  tu s  

 fin    s‟ ffr n hir      s  ontr int s, un  ispositif    m sur     r n  m nt    t  

développé sur un autr  prin ip  qui n‟impliqu  p s l‟utilis tion    grill   t qui s‟ v r  plus 

simpl     mis   n œuvr   

 Principe du dispositif de mesure de rendement de II.2.1.

rétrodiffusion 

Le principe du dispositif de mesure est basé sur le filtrage des électrons émis par une 

barrière électrostatique établie au-  ssus    l‟  h ntillon   our   l , un  pl qu  m t lliqu  

 ntour nt l‟  h ntillon  st pol ris   n g tiv m nt       rri r     pot nti l  t  li   u-dessus 

   l‟  h ntillon  loqu   lors l‟ xtr  tion   s  l  trons l s moins  nergétiques. La valeur de la 

barrière peut être ajustée directement en modifiant la tension de polarisation de la plaque 

métallique. Les électrons secondaires (SE) qui sont les électrons les moins énergétiques, sont 

donc confinés et seuls les électrons plus énergétiques, à savoir les électrons rétrodiffusés 

(BSE), peuvent franchir cette barrière de potentiel. De plus, la barrière de potentiel repousse 

les électrons tertiaires (TE) g n r s sur l s p rois    l‟ n  int  p r l s  l  trons r tro iffus s 

et évite  on  l ur  oll  tion p r l‟  h ntillon     r n  m nt    r tro iffusion  st   l ul     l  

mêm  m ni r  qu  pour un  m sur     r n  m nt  ‟ mission vi  l  m sur   u  our nt 

échantillon et du courant faisceau.  

Le principe du dispositif est représenté sur la Figure 37. La valeur du potentiel de -

80V appliqué à la plaque métallique a été déterminé lors des tests de validation expérimentale. 

   v l ur    l‟isopotentiel de -29V formant la barrière est issue de simulations numériques 

réalisées sur SPIS [78], un logiciel Particle In Cell (PIC).  
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Figure 37. Principe du dispositif de mesure de rendement de rétrodiffusion 

Il a été découvert après tout le processus de conception, de test et de validation du 

dispositif que son principe avait déjà été étudié par Frederickson [79] en 1972. Cette 

technique avait alors était développée afin de simplifier les mesures de rétrodiffusion aux 

grandes énergies incidentes sur des matériaux conducteurs. Frederickson effectue notamment 

  s m sur s pour   s  n rgi s in i  nt s sup ri ur s à 200 kV      ispositif mis  n œuvr  à 

l‟ poqu  p rm tt it  ussi    simplifi r l s m sur s    r n  m nt    r tro iffusion  n fon tion 

   l‟ ngl   ‟in i  n   et était assez proche du dispositif  développé pendant ces travaux de 

thèses. Cependant il semble ne jamais avoir été réutilisé par un autre auteur par la suite. 

 

 Conception du dispositif  II.2.2.

    ispositif    t   onçu    m ni r  à s‟   pt r simpl m nt sur l  port    h ntillon 

p r s rr g    l s‟ git  ‟un  pl qu  m t lliqu  s‟ pp r nt nt à un cadre  ‟un  l rg ur    20 mm 

 t  ‟un   p iss ur    3 mm. La forme carrée a été choisie pour épouser au mieux la forme de 

l‟  h ntillon  t  on  o t nir l  m ill ur  homog n it   u  h mp  l  triqu   u-dessus de 

celui-ci. Un écart de 3 mm    t  l iss   ntr  l‟  h ntillon  t l‟ nn  u       rr  int rn     

l‟ nn  u m sur  36 mm de côté (échantillon de 30 mm de coté). 
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Le dispositif ainsi que le moyen expérimental CELESTE ont été modélisés en trois 

dimensions grâce au logiciel GMSH [77] afin de réaliser des simulations numériques via le 

logiciel SPIS. Le maillage surfacique crée est représenté sur la Figure 38. Les mailles peuvent 

êtr     t ill s  iff r nt s   ll s sont p tit s  fin  ‟o t nir   s   l uls r ffin s   ns l s zones 

souh it  s t ll s qu‟ ux  l ntours    l‟  h ntillon  t    l  pl qu    ll s sont  n r v n h  plus 

gr n  s sur l  surf       l‟ n  int     s prin ip ux  l m nts int rn s t ls qu  l    nn , l  

support échantillon, la plaque métallique du dispositif et la cage de Faraday sont modélisés. 

Seule la cage et son support ne sont pas représentés de façon réaliste pour limiter le nombre 

de mailles non nécessaires et donc limiter les temps de calcul. Chaque élément est rattaché à 

un groupe physique qui possède ses propres propriétés physiques, comme la nature du 

matériau, ses propriétés électriques, etc. Le potentiel électrique de chaque groupe physique 

p ut êtr    fini in  p n  mm nt   s  utr s group s physiqu s    r  x mpl , l‟  h ntillon 

représente un groupe physiqu  qui  st à un pot nti l    0 V  t  onstitu   ‟ rg nt. La plaque 

métallique du dispositif quant à elle est un groupe physique avec un potentiel défini de -80V. 

Un maillage en 3 dimensions est ensuite défini sous la forme de tétraèdres. Le nombre de 

tétraèdres dépend directement du nombre de mailles surfaciques.  

 

 

Figure 38. Maillage surfacique de CELESTE  et du dispositif de mesure de rétrodiffusion 

avec GMSH [77] 
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 Simulations numériques du comportement du dispositif II.2.3.

Les simulations numériques ont reproduit l‟irr  i tion  ‟un   h ntillon  ‟ rg nt p r un 

f is   u  ‟ l  trons in i  nts  v   l   ispositif    r tro iffusion inst ll    ll s ont  u pour  ut 

   v rifi r qu  l   onfigur tion  hoisi  pour l   ispositif p rm tt it  i n  ‟ mpê h r 

l‟ xtr  tion   s  l  trons s  on  ir s  n l s r pouss nt s ns qu‟ils n  s‟  h pp nt p r l s 

int rsti  s  ntr  l‟  h ntillon  t l  pl qu  m t lliqu     s p r m tr s prin ip ux  onsi  r s 

lors des simulations ont été le potentiel des éléments du dispositif expérimental et tout 

particulièrement celui de la plaque métallique, et les paramètres physiques du faisceau 

in i  nt   orsqu  l  pl qu   st pol ris   n g tiv m nt,   s lign s     h mp s‟ t  liss nt  u-

  ssus    l‟  h ntillon   rois isopotentiels sont représentées sur la Figure 39 dans le cas où la 

plaque est polarisée à -80V. Les autres éléments du moyen expérimental sont à un potentiel 

nul constant. La ligne de champ à -29V est considérée comme la barrière car elle est la ligne 

de champ la plus négative reliant les côtés opposés de la plaque au-  ssus    l‟  h ntillon  

 ll    finit l‟ n rgi     l‟ l  tron l  plus  n rg tiqu  qu‟ ll  pourr  r pouss r,  n  onsi  r nt 

que cet électron arrive dans une direction normale à cette ligne de champ. Des lignes de 

champ avec un potentiel supérieur à -29V relient aussi les côtés opposés de la plaque au-

  ssus    l‟  h ntillon   our   s r isons     l rt   ll s n  sont p s r pr s nt  s sur l  Figure 

39 mais visi l s sur l  r pr s nt tion  u pot nti l  u s in    l‟ n  int  sur l  Figure 40. Les 

 l  trons  mis  ' n rgi  inf ri ur  à 29 V, s ront r pouss s  v nt  ‟ tt in r  la ligne de 

champ la plus négative au-  ssus    l‟  h ntillon  -29V). Le potentiel des lignes de champ 

peut être augmenté ou diminué par simple modification du potentiel de la plaque. Le potentiel 

   l    rri r  p ut  on  êtr   just   fin  ‟o t nir l  v leur souhaitée. 
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Figure 39. Lignes de champ au-dessus de l’échantillon pour une polarisation de la plaque 

de  –80V 

 

Figure 40.Représentation du potentiel à l’intérieur de l’enceinte CELESTE lorsque la plaque 

est polarisée à -80V 

 fin    r pro uir  l s  on itions  ‟irr  i tion  xp rim nt l s, l  f is   u  l  troniqu  

incident est simulé par un faisceau axisymétrique dont la distribution énergétique, le diamètre, 

la dispersion angulaire et le flux sont contr l s  Un   oup   ‟un  simul tion  u  our nt 

f is   u irr  i nt l‟  h ntillon  st illustr   sur l  Figure 41.  ‟int nsit   u f is   u  ‟ l  trons 

est représentée par le logarithme décimal de la densité électronique, représentation qui permet 

de visualiser la présence d'électrons à un endroit donné moyennée sur toutes les étapes de 

calcul représentant un certain pas de temps. La dispersion angulaire du faisceau incident est 

visi l       œur  u f is   u  st plus int ns  qu  s  p riph ri    ll  t n  à r pro uir  l  

  fo  lis tion  t l  profil g ussi n  ‟un f is   u r  l    f çon l  plus  r  i l  possi l   
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Potentiel (V)
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Figure 41. Simulation du faisceau incident sur SPIS 

  fin    v rifi r  t illustr r l‟ ffi   it     l  pol ris tion    l  pl qu  sur l   lo  g  

  s  l  trons s  on  ir s,   ux simul tions ont  t   ff  tu  s  Un f is   u  ‟ l  trons 

incidents de 300eV avec les mêmes caractéristiques a été utilisé pour les deux simulations. 

  ns un   s, l  pl qu     t  l iss   à un pot nti l    0V,   ns l‟ utr   ll     t  pol ris   à -

80V       nsit   ‟ l  trons  mis  st r pr s nt   pour l s   ux   s sur l  Figure 42. Lorsque 

l  pl qu   st à 0V l  t  h  roug   orr spon  nt à un    nsit   ‟ l  trons  mis import nt , 

s‟ t l  sur gr n   surf    jusqu‟à l  moiti     l   ist n     h ntillon-canon. Des électrons 

sont émis sur un angle d'ouverture proche de 180°. La densité des électrons émis aux grands 

angles (proches de 180°) est bien plus faible que dans une direction normale à la surface de 

l‟  h ntillon    l   st li  l  distribution angulaire des électrons émis implémentée dans SPIS 

qui  orr spon  à un   our   m xw lli nn  pour l s     t s‟ ppro h   ‟un   istri ution qu si 

isotrope pour les électrons rétrodiffusés. Un  tr in        nsit  plus f i l   ‟ l  trons  mis 

p ut êtr   istingu     ns l‟om r g     l  pl qu    ans le cas de la plaque polarisée à -80V, la 

 iminution    l    nsit   ‟ l  trons  mis  st fl gr nt  p r r pport  u   s pr     nt     t  h  

roug   st  on  ntr    u plus pr s    l‟  h ntillon       n   ‟ mission  st  i n moins int ns  

dans le cas où la plaqu  n‟ st p s pol ris      s  l  trons s  on  ir s sont  on   i n  onfin s 

et seuls les électrons rétrodiffusés avec une énergie supérieure à la barrière sont émis. De plus, 

 u un  p rt      our nt  mis n‟ st à sign l r puisqu‟ u un  pr s n    ‟ l  trons  mis n‟ st 

détectée en dessous du porte échantillon ou dans les interstices entre le porte-échantillon et la 

plaque métallique. 

Ei=300eV
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 ‟ l  trons
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Figure 42.Simulation numérique SPIS donnant la densité d’électrons émis pour une 

configuration ou la plaque métallique est : polarisé à 0V (à gauche) et à -80V (à droite) 

 Validation expérimentales du dispositif II.2.4.

Les simulations numériques ayant permis de confirmer que très peu de signal pouvait 

être perdu dans cette configuration, le dispositif a alors été usiné puis installé dans CELESTE. 

Il est illustré sur la photographie de la Figure 43. La plaque métallique, initialement carrée, a 

 t     nouv  u usin   pour  rron ir un   t ,  fin qu‟ ll   pous  l  g om tri   ylin riqu     

l‟ n  int  lorsqu  qu‟ ll  n‟ st p s utilis         nne peut être alors tirée au maximum pour 

effectuer la mesure de courant faisceau avec la cage de Faraday.  

 

Figure 43.Dispositif de mesure de rétrodiffusion installé dans CELESTE, vue arrière. 
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 fin      t rmin r  xp rim nt l m nt l‟ ffi   it   u  ispositif, l‟  h ntillon  ‟ rg nt 

 xpos  à l‟ ir    t  irr  i  p r   s  l  trons in i  nts    1000 V et un courant incident de 100 

nA alors que la plaque était à un potentiel nul. Puis, le potentiel de la plaque a été 

progr ssiv m nt  iminu  jusqu‟  -80V via un générateur de tension. Le courant échantillon a 

été enregistré lors du processus pour déterminer son évolution en fonction du potentiel de la 

plaque. Cette évolution est représentée sur la Figure 44. Le courant échantillon est positif 

lorsqu  l  pl qu   st à un pot nti l nul puisqu  l  r n  m nt  ‟ mission  st sup ri ur à 1 pour 

une énergie incidente de 1000eV sur l‟ rg nt (Figure 36). Lorsque le potentiel de la plaque 

 iminu , l    rri r     pot nti l n g tif s‟ t  lit  u-  ssus    l‟  h ntillon,  loqu nt 

l‟ mission   s  l  trons  v   un   n rgi   quiv l nt  à l‟ n rgi     l    rri r    orsqu  l  

potentiel de la plaque et donc de la barrière diminue, des électrons de plus en plus 

 n rg tiqu s sont  loqu s      our nt   h ntillon  iminu  jusqu‟à    qu‟il s  stabilise pour 

des potentiels de plaque inférieurs à -60V. Lorsque ce plateau est atteint, la totalité des 

électrons secondaires ont été retenus et le courant échantillon mesuré est alors uniquement dû 

à l‟ mission  ‟ l  trons r tro iffus s  Un parallèle peut être établi entre cette courbe de 

 our nt   h ntillon  n fon tion    l  pol ris tion    l  pl qu   t l  sp  tr   ‟ mission    

l‟ rg nt  xpos  à l‟ ir qui fin l m nt r tr    l‟int gr l   u sp  tr   ‟ l  trons s  on  ir s 

avec une résolution moindre. 

 

Figure 44. Évolution du courant échantillon en fonction du potentiel de la plaque pour des 

électrons incident d’une énergie de 1000 eV. 
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Cet essai a permis de valider expérimentalement que le dispositif permet bien de 

retenir les électrons secondaires dans le matériau. La phase suivante a donc consisté à 

 ff  tu r   s m sur s    r n  m nt    r tro iffusion sur un  g mm   ‟ n rgi   t non plus à 

une seule énergie incidente. 

 Mesures de rendement de rétrodiffusion de l’argent exposé à II.2.5.

l’air 

Les mesures de rendement de rétrodiffusion ont été réalisées sous un vide de 10
-7

mBar 

sur l‟  h ntillon  ‟ rg nt pr  l  l m nt  xpos  à l‟ ir   lusi urs  ngl s  ‟in i  n   ont  t  

choisis ; 0°, 20°, 40°, 50°  t 60° p r r pport à l‟in i  n   norm l  sur un  g mm     100 à 

2000eV. Les énergies incidentes ont été sélectionnées de façon à être identiques à celles 

utilisés pour effectuer les mesures de rendement total afin de calculer dans un second temps le 

r n  m nt  ‟ mission s  on  ir      pl qu     t  pol ris   à -80V. Les courbes de rendement 

   r tro iffusion  n fon tion    l‟ ngl   ‟incidence sont représentées sur la Figure 45. Les 

r n  m nts    r tro iffusion  ugm nt nt  v   l‟ n rgi  in i  nt  m is  ussi  v   l‟ ngl  

 ‟in i  n     ls  ugm nt nt particulièrement entre 100 et 200eV. A incidence normale et à 

20° l s v l urs   s r n  m nts sont tr s pro h s   ‟influ n      l‟ ngl   ‟in i  n   

s‟    ntu  pour l s  ngl s  ‟in i  n      40°, 50°  t 60°   our un   n rgi  in i  nt     

1000eV, le rendement à 20° augmente de 2% par rapport celui à incidence normale, de 14% à 

40°, 24% à 50° et 66% à 60°. 

 

Figure 45.Rendement de rétrodiffusion de l’argent exposé à l’air en fonction de l’angle 

d’incidence. 
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Le rendement de rétrodiffusion à incidence normale a été comparé aux résultats 

obtenus par différents auteurs. Il est important de noter que ces auteurs ont utilisé une 

m tho    ‟ n lys ur à grill s r t r  tri  s  t  on   iff r nt       ll  utilis     ns   tt   tu    

Les valeurs de rendement de rétrodiffusion déterminées dans cette étude sont en bon accord 

avec celles obtenus par Böngeler [42]  t  ss ‟  [9] pour   s   h ntillons  ‟ rg nt  xpos s à 

l‟ ir   n r v n h  ils sont plus  loign s   s m sur s r  lis s sur   s   h ntillons  ‟ rg nt pur, 

soit évaporé sous vide par Brönstein [2] ou nettoyé par décapage ionique par  ss ‟  [9]. Ces 

   rts p uv nt s‟ xpliqu r p r l s  iff r n  s     omposition    surf     ntr   rg nt pur  t 

 rg nt  xpos  à l‟ ir m is  ussi p r    pro   l s  iff r n  s    topographie de surface entre 

les échantillons. 

Sur la Figure 47 sont comparés les rendement de rétrodiffusion pour une énergie 

incidente de 1000 eV  n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n   norm lis  p r r pport à l  v l ur à 

incidence normale mesurés expérimentalement avec des valeurs calculées par le logiciel 

CASINO [73]  t l  fon tion simpl  1/ os θ  (parfois utilisée comme approximation pour 

int gr r l‟ ff t    l‟ ngl   ‟in i  n   sur l s r n  m nts). Le rendement de rétrodiffusion 

 xp rim nt l  t   lui   l ul  p r         volu     f çon simil ir  jusqu‟à 50°. La fonction 

1/ os θ  sur stim  l rg m nt l‟ ff t    l‟ ngl   ‟in i  n    

 

Figure 46. Comparaison du rendement de rétrodiffusion avec la littérature 
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Figure 47. Comparaison du rendement de rétrodiffusion en fonction de l’angle d’incidence 

normalisé par rapport à la valeur à incidence normale avec des valeurs calculées par 

CASINO [73] et la fonction 1/cos(θ)pour une énergie de 1000 eV 

 Contribution des électrons secondaires et rétrodiffusés au II.2.6.

rendement d’émission 

En connaissant le rendement de rétrodiffusion et le rendement total pour chaque 

énergie souhaitée, il est alors possible de déduire la contribution des électrons secondaires au 

r n  m nt  ‟ mission     r n  m nt    r tro iffusion  st soustr it  u r n  m nt tot l 

 ‟ mission  t  onn  l  r n  m nt  ‟ mission s  on  ir     s trois r n  m nts sont 

représentés sur la Figure 48. La contribution des électrons secondaires au rendement est très 

m jorit ir   i n qu‟ ll   iminu   v   l‟ n rgi  in i  nt    n i  mm nt, l   ontri ution   s 

électrons rétrodiffusés et moins importante mais celle- i  ugm nt   v   l‟ n rgi  in i  nt   

Le ren  m nt    r tro iffusion    l‟ rg nt s  st  ilis    p n  nt  ux  l ntours    0,4 pour l s 

énergies supérieures à 3 keV [42][8][80]. Pour une énergie de 300eV, qui correspond au 

r n  m nt  ‟ mission m ximum, l  r n  m nt  ‟ mission s  on  ir   st    2,1  lors que le 

rendement de rétrodiffusion est de 0,2. Cela correspond à une contribution de 91% des 

 l  trons s  on  ir s  t 9%   s  l  trons r tro iffus s  u r n  m nt  ‟ mission   n 

revanche, pour une énergie de 2000eV, les électrons secondaires participent pour 77% et les 

 l  trons r tro iffus s pour 23%  u r n  m nt  ‟ mission     r n  m nt  ‟ mission  st  on  

 n m jorit  gouv rn  p r l  r n  m nt  ‟ mission s  on  ir    
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Figure 48.Rendement d’émission total, d’émission secondaire et de rétrodiffusion pour 

l’argent exposé à l’air  

 Limitations du dispositif II.2.7.

   limit tion prin ip l  impos   p r l   ispositif port  sur l  g mm   ‟ n rgi s de 

travail. Les mesures de rendement de rétrodiffusion à très faible énergie incidente sont 

difficiles voire incorrectes. 

La première cause de limitation du dispositif est liée à la frontière conventionnelle 

 ntr   l  trons s  on  ir s  t r tro iffus s qui n‟ st p s sp  ifiqu  à l  m tho      m sur  

développée lors de la thèse mais à tous les autres principes de mesure du rendement de 

rétrodiffusion. En effet, pour effectuer ces mesures, aucun électron ayant une énergie 

inf ri ur  soit à l‟ n rgi       rri r    ns l    s pr s nt soit à l  pol ris tion    l‟  h ntillon 

dans la littérature, n‟ st  mis  Hors, parmi ces électrons, une immense majorité est constituée 

 ‟ l  trons s  on  ir s,  ont l‟o j  tif  st  i n sûr  ‟ mpê h r l‟ mission, m is   s  l  trons 

rétrodiffusés de faible énergie sont aussi présents. Pour des énergies incidentes importantes 

(>1000eV) cette limite conventionnelle fixée par la communauté à 50eV est une 

approximation acceptable puisque tous les électrons secondaires sont bloqués et le nombre 

 ‟ l  trons r tro iffus s  y nt un   n rgi  inf ri ur  à 50 V  st tr s f i l    v nt   lui du 

nom r  tot l   s  l  trons r tro iffus s   n r v n h  plus l‟ n rgi  in i  nt   st f i l  
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(<100eV), plus la contribution d'électrons rétrodiffusés ayant une énergie inférieure à 50eV au 

nom r  tot l  ‟ l  trons r tro iffus s  ugm nt ,  t  on  plus l‟ pproximation est grossière. 

Dans le cas de mesures de rendement pour des énergies incidentes inférieures à 50eV, 

il s r it possi l   n th ori   ‟ just r l  pot nti l    l    rri r  à un  v l ur souh it    fin 

d'être plus précis dans la sélection, mais il est  n f it impossi l   ‟ t  lir  l ir m nt un  

s p r tion  ntr  pi   ‟ l  trons s  on  ir s  t r tro iffus s  omm  l‟illustr  l   istri ution 

énergétique des électrons émis pour un argent pur représentée sur la Figure 49 pour une 

énergie incidente de 50eV. Quelle énergie considérer comme limite conventionnelle entre 

électrons secondaires et rétrodiffusés sachant que cette limite sera toujours un compromis 

entre le blocag   ‟un m ximum  ‟ l  trons s  on  ir s  t  'un minimum  ' l  trons 

rétrodiffusés ? Le spectre calculé par Roupie présenté sur la Figure 9 de la partie I.2.3 illustre 

très bien le chevauchement de la contribution des électrons secondaires et rétrodiffusés à 

faible énergie incidente. 

 

Figure 49. Distribution énergétique des électrons émis pour un échantillon d'argent pur et 

une énergie incidente de 50eV. 

La seconde cause de la limitation du dispositif pour les mesures à basse énergie est 

li   à son prin ip    n  ff t lorsqu  l‟ n rgi  in i  nt   st  iminu   v rs   s v l urs pro h s 

du potentiel de la barrière, des phénomènes de déviation du faisceau incident se produisent. 

  l   st     ntu  p r l‟ ugm nt tion    l‟ ngl   ‟in i  n    omm    l   st visi l  sur l  

Figure 50. Les troubles observés sont nombreux, le faisceau incident peut par exemple 

franchir la barri r  m is n  p s irr  i r uniqu m nt l‟  h ntillon ou  i n êtr  tot l m nt   vi  
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v rs l s p rois    l‟ n  int    our  ontr r   s ph nom n s il  st n   ss ir   ‟ ugm nt r 

l‟ n rgi   u f is   u in i  nt  t p rti uli r m nt   ns l    s    m sur s    r n  m nt de 

r tro iffusion  n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n      l  impliqu  qu  pour l s m sur s à   s 

 ngl s  ‟in i  n    l v s, l‟ n rgi  minimum à l qu ll  l  r n  m nt    r tro iffusion p ut 

êtr  m sur  s r  plus import nt  qu‟à in i  n   norm l    

 

 

 

Figure 50.Phénomènes de déviation du faisceau incident pour des énergies incidentes de 100 

et 50eV à cause de la polarisation de la plaque et de l’angle d’incidence. 

 ‟ pr s l s simul tions num riqu s, l  v l ur    l    rri r  l  plus n gative est de -

29V. Cela signifie que les électrons ayant une énergie légèrement plus faible et étant sur une 

trajectoire normale à cette isopotentielle sont repoussés. Cependant des électrons plus 

 n rg tiqu s p uv nt êtr   rrêt s s‟ils  rriv nt  u niv  u de l'isopotentielle avec un angle non 

normal à celle-ci. Il est donc impossible de définir une énergie de coupure unique. 
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 Synthèse II.2.8.

Le dispositif développé permet donc de réaliser des mesures de rendement de 

r tro iffusion sur un  l rg  g mm   ‟ n rgi  à p rtir  ‟un   n rgi  in i  nt     qu lqu s 

 iz in s  ‟ V  t s ns limit  sup ri ur    l  st simpl  à m ttr   n œuvr   t impl nt  l  

 is m nt   ns n‟import  qu l moy n  xp rim nt l    p n  nt son utilis tion pour   s 

m sur s à tr s   ss   n rgi  n‟ st p s r  ommandée pour des raisons techniques et 

fondamentales.  

Des optimisations du dispositif sont possibles afin de contrôler au mieux le potentiel 

de la barrière en faisant varier son épaisseur ou en combinant polarisation positive de 

l‟  h ntillon  t pol ris tion négative de la plaque. 

II.3. Développement d’un protocole expérimental permettant l’étude de 

l’évolution des propriétés de l’EE d’un matériau technique vers un 

matériau pur par décapages ioniques successifs. 

Le moyen expérimental CELESTE, désormais capable d‟ tu i r l  qu ntit  

 ‟ l  trons  mis  insi qu     s p r r l   ontri ution   s  l  trons s  on  ir s  t r tro iffus s, 

a été modifié pour accueillir un analyseur à électrons afin de mesurer la distribution 

énergétique des électrons émis. Le moyen expériment l   v it p rm ttr   ‟ tu i r l‟influ n   

   l   ont min tion n tur ll  sur l s propri t s  ‟ mission  '  h ntillons  ‟ rg nt  t 

 ‟ luminium  xpos s à l‟ ir   ‟ rg nt    t  s l  tionn  pour son utilis tion  n t nt qu  

matériau de revêtement dans les guides  ‟on  s   ‟ luminium qu nt à lui,  st un m t ri u 

bien documenté, utilisé dans le modèle Monte Carlo OSMOSEE [19][20], aidant à la 

 ompr h nsion    l  physiqu     l‟ mission  l  troniqu  p r  omp r ison   s r sult ts 

théoriques et expérimentaux. Un proto ol   xp rim nt l m tt nt  n œuvr   iff r nt s 

techniques de caractérisation a été développé dans CELESTE. Les différents instruments 

nécessaires ont été installés et ont subi une calibration. Les nombreux paramètres 

expérimentaux régissant le protocole ont été définis et fixés pour toute sa durée. 

 Principe du protocole  II.3.1.

  s   h ntillons sont un   h ntillon  ‟ rg nt  fourni p r  oo f llow,    r f r n   

 g000470/31     h ut  pur t  99,99+% l min     0,5mm  ‟ p iss ur  t un   h ntillon 

 ‟ luminium Goodfellow Al000611/3, pureté 99%, laminé de 0,2mm  ‟ p iss ur     prin ip  
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 u proto ol   onsist  à   r  t ris r l s  iff r nt s propri t s  ‟ mission    l‟ rg nt  t    

l‟ luminium  n fon tion    l ur  omposition    surf     L s   h ntillons  ‟ rg nt  t 

 ‟ luminium ont  t  n tur ll m nt  xpos s à l‟ ir lors    l ur sto k g  sont soumis à une 

s ri       r  t ris tions t ll s qu    s m sur s    r n  m nt  ‟ mission  l  troniqu ,    

l‟ n lys   himiqu      omposition    surf    vi  l  sp  tros opi   ‟ l  trons  ug r,   s 

m sur s    sp  tr s  ‟ mission,   s m sur s    spectres de pertes  ‟ n rgi   t    l  

sp  tros opi  UV   nsuit , ils su iss nt un   ourt   t p     „n ttoy g ‟ p r     p g  ioniqu  

à l‟ rgon  1 keV, incidence normale). Les différentes caractérisations sont de nouveau 

 ff  tu  s just   pr s l‟ t p   ‟ rosion      y l   st r p t  jusqu‟à    qu  l   ont min tion 

déposée sur les échantillons soit éliminée et que les échantillons soient considérés comme 

purs    s  ourt s  t p s  ‟ rosion suivi s      r  t ris tions ont p rmis  ‟ tu i r l' volution 

  s propri t s  ‟ mission  l  troniqu    s   ux   h ntillons  n fon tion    l‟ volution 

progressive de la composition des surfaces. La méthodologie adoptée ici contraste avec les 

travaux antérieurs de Contini [81] et Paparazzo [6] où le décapage ionique était beaucoup 

moins progressif. La disposition des différents instruments dans CELESTE pendant le 

protocole est représenté sur la Figure 51   u tot l 14  t p s  ‟ rosion ont  t  r  lis  s  v   

  s  ur  s  ‟irr  i tion  roiss nt s   pr s l‟ limin tion   s  ont min nts    l  surf    des 

échantillons, ceux- i ont  t  r pl   s sous  ir à   ux r pris s  fin  ‟o s rv r l‟ volution    

l urs propri t s  ‟ mission p n  nt l  r tour à l‟ t t «  ' xposition à l‟ ir »   ‟ volution    l  

topographie de surface des deux échantillons a été évaluée par microscopie électronique à 

  l y g   t qu ntifi   p r int rf rom tri   fin  ‟ v lu r l s mo ifi  tions    surf    

engendrées par le bombardement ionique.  

  s  iff r nt s   r  t ris tions r  lis  s  pr s  h qu   t p   ‟ rosion  t  pr s l s 

remises sous air ont été effectuées dans un ordre spécifique décrit dans la partie II.3.2 
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Figure 51. Schéma de la configuration des instruments durant le protocole expérimental 

permettant l’étude des propriétés d’émission d’un matériau exposé à l’air vers un matériau 

pur. 

  Description des caractérisations effectuées pendant le protocole  II.3.2.

Les différentes techniques de caractérisation utilisées, les con itions  insi qu  l‟or r  

dans lequel elles ont été réalisées, sont décrits ci-dessous. La priorité a été donnée aux 

mesures de rendement et à la détermination de la composition de surface. 

 

1.  Mesures de rendement à deux énergies incidentes ; 300 eV et 1200 eV. Pour 

  s r isons    t mps il n‟  p s  t  possi l   ‟ ff  tu r  pr s  h qu   t p   ‟ rosion un  

mesure de rendement complète de 10 à 2000  V  n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n    omm  

  l     t  r  lis  pour l s   h ntillons  xpos s à l‟ ir    l  r présenterait 10 courbes de 

r n  m nt  ‟un  vingt in     points  h  un   t  ur it   m n   plusi urs h ur s à  h qu  

étape. Avec l'acquisition de ces données, l'évolution de la composition aurait été moins suivie. 

Afin de suivre les évolutions des rendements d‟ missions    f çon r pi  , l s m sur s    

rendements ont été réalisées seulement à deux énergies incidentes. Ces deux énergies choisies 

sont 300  V, soit pro h     l‟ n rgi   u r n  m nt m ximum   s   ux   h ntillons  n 

in i  n   norm l  à l‟ t t initi l et 1200 eV. Des mesures de rendement complet en fonction 

   l‟ ngl   ‟in i  n   ont tout    mêm   t  r  lis  s  pr s l  pr mi r   rosion, l  7ème ainsi 

qu‟à l‟ t t fin l  14ème érosion). 
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Lors des mesures de rendement, les échantillons étaient polarisés négativement à -

9,2V vi  un  pil   fin  ‟ vit r l  r tour sur l‟  h ntillon  ‟ l  trons  mis    tr s f i l  

énergie.   l  signifi  qu  l‟ n rgi    s  l  trons à l  sorti   u   non    t  volontairement 

 ugm nt      9,2V  fin     omp ns r l  pol ris tion    l‟  h ntillon  Pour effectuer une 

mesure de rendement sous 300eV les électrons possédaient une énergie de 309,2
 
eV à la sortie 

du canon. Cette compensation a été appliquée lors de toutes les m sur s impliqu nt  ‟irr  i r 

l‟  h ntillon pol ris  n g tiv m nt  

   s m sur s ont  t  r  lis  s l  plus t t possi l   pr s l‟ rosion, l s limit s  t nt l  

t mps n   ss ir  à l‟ n  int     r   s  n r  à un  pr ssion    10
-9 

mBar  uqu l s‟ jout  l  

temps     h uff   u   non      t mps mort  st typiqu m nt    l‟or r     45min. En effet, 

p n  nt l s  t p s  ‟ rosion, l  pr ssion   ns l‟ n  int   st  ontr l   p r l‟inj  tion  u g z 

ionisé pour créer le plasma. Cette pression se situe aux alentours de 2.10
-4

 mBar. 

  

2. Mesure de composition chimique de la surface par spectroscopie 

d’électrons Auger   iff r nts sp  tr s ont  t    quis  fin    suivr  l‟ volution    l  

concentration des principaux composants chimiques présents à la surface des échantillons, 

que ce soit les espèces chimiques du contaminant ou les matériaux étudiés. Dans le cas de 

l‟  h ntillon  ‟ rg nt, l s m sur s    l‟int nsit    s pi s  ug r   r  t ristiqu s  u   r on , 

   l‟oxyg n ,  u soufr ,    l‟ rgon  t  i n sûr    l‟ rg nt ont  t  r  lis  s après chaque étape 

 ‟ rosion    ns l    s    l‟ luminium, l s m sur s   s pi s  ug r  u   r on ,    l‟oxyg n , 

 t    l‟ luminium  t    l‟ rgon ont  t  r  lis  s  

Lors de la mesure des spectres, les échantillons ont été polarisés négativement à -9,2V 

via un pile. Cette polarisation est utilisée dans la communauté de la microanalyse afin de 

s‟ ffr n hir  u  ruit instrum nt l li  à   ptur   ‟ l  trons p r sit s    tr s f i l   n rgi  

 <2 V  qui vi nn nt s‟ jout r  ux  l  trons lors    l‟  quisition   s sp  tres aux très faibles 

énergies. Le spectre se retrouve donc simplement décalé de la valeur de la polarisation vers 

l s h ut s  n rgi s    tt  pol ris tion n‟ t it p s n   ss ir  lors    l  r  lis tion   s sp  tr s 

Auger puisque les pics observés se situent d ns un  g mm   ‟ n rgi   i n plus  l v    

  p n  nt l s   h ntillons  t nt pol ris s  insi lors  ‟ utr s   r  t ris tions,   l    p rmis    

limiter le nombre de manipulations et l s risqu s  ‟ rr urs   Les spectres Auger présentés sont 

des valeurs brutes et contiennent donc ce décalage de 9,2V vers les hautes énergies. Les 

sp  tr s ont  t    quis  v   un  ngl     57°  ntr  l  norm l  à l  surf       l‟  h ntillon  t l  

  non à  l  trons  t p r  ons qu nt  v   un  ngl     12°  v   l‟ n lys ur à  l  tron 

(puisqu‟il  xist  un  ngl     45°  ntr  l    non à  l  trons  t l‟ n lys ur   Une énergie 
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incidente de 1980 eV a été utilisée lors    l‟  quisition   s sp ctres et une irradiation 

continue. 

 

3. Mesures du premier point de cross over. Le premier point de cross-over est 

g n r l m nt   t rmin  lors    l  m sur   u r n  m nt  ‟ mission  g mm   ‟ n rgi     10 à 

2000 eV), m is puisqu  l s m sur s    r n  m nt  ‟ mission  ompl t n‟ont p s  t  r  lis  s 

 pr s  h qu   rosion, l‟ volution  u pr mi r point     ross ov r   été mesurée 

indépendamment    lh ur us m nt l s v l urs pour l s  t p s 2, 3, 4, 5, 6  t 7 n‟ont p s  t  

relevées.  

 

4. Mesure de la distribution énergétique des électrons secondaires et 

rétrodiffusées émis par spectroscopie d’émission    s sp  tr s  ‟ mission ont été acquis 

pour plusieurs énergies  ‟in i  n     ls p rm tt nt  ‟o s rv r l‟ volution  u pi    s  l  trons 

s  on  ir s,   s  l  trons r tro iffus s in l stiqu s  t  l stiqu s   ‟o j  tif  t it  ‟o s rv r 

de possibles modifications soit de forme d  pi ,    m ximum ou  ‟ n rgi   u m ximum   s 

pi s  n fon tion    l‟ t t    surf      s   h ntillons    s  n rgi s  ‟in i  n    hoisi s  u 

niveau de la surface étaient 5, 10, 15, 20, 30, 40, 50, 100, 130, 500, 1000 et 1980 eV. Comme 

précisé précédemment dans la partie concernant les spectres Auger, les échantillons étaient 

aussi polarisés à -9,2V.   s sp  tr s ont  t    quis  v   un  ngl   ‟in i  n      22,5°  t 

sym triqu m nt un  ngl     22,5°  ntr  l  norm l     l  surf       l‟  h ntillon  t 

l‟ n lys ur à électrons. 

 

5. Acquisition  de spectres de pertes d’énergie. Ces spectres permettent 

 ‟ tu i r l s int r  tions  l  tron-électron élémentaires en se focalisant sur les pertes 

 ‟ n rgi    r  t ristiqu s  ‟ l  trons r tro iffus s in l stiqu s    l     on  permis 

 ‟i  ntifi r   ns qu ll  m sur  l   ont min tion influ n     s int r  tions    s  l  trons 

rétrodiffusés peuvent théoriquement prov nir  ‟une profondeur plus importante que celle des  

électrons secondaires  n fon tion    l‟ n rgi  des électrons incidents   ‟influ n      l  

 ont min tion  st  on  suppos   êtr  moins import nt  qu  pour l‟ mission  ‟ l  trons 

secondaires. Les échantillons ont été reliés à la terre lors de la réalisation des spectres EELS. 

 out  omm  lors    l‟  quisition   s sp  tr s  ‟ l  trons  ug r, l‟  h ntillon    t  in lin  

avec un angle de 57° par rapport au canon à électrons. Cela a induit un angle de 12° entre 

l‟  h ntillon  t l‟ n lys ur à  l  trons  
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Deux autres types de caractérisations étaient prévues mais n'ont finalement pas été 

réalisés ou exploitées pour des raisons diverses:  

6. Mesure de l’évolution de travail de sortie par spectroscopie UV. La mesure 

   onsist  à irr  i r l  m t ri u  v   un  l mp  VUV  t à   t  t r vi  l‟ n lys ur à  l  trons 

l‟ n rgi    s  l  trons  mis   ‟o j  tif a été  ‟i  ntifi r   s v ri tions    tr v il    sorti   n 

m sur nt l‟ n rgi    s  l  trons  mis  v   l  plus f i l   n rgi   Les mesures ont été 

effectuées mais uniquement pour certaines étapes du protocole mais les sp  tr s n‟ont p s été 

traités. 

 

7.  Mesure de rendement de rétrodiffusion.  ‟o j  tif  ur it  t   ‟o s rv r l s 

évolutions du rendement de rétrodiffusion au cours des différentes étapes du protocole. Ces 

m sur s n‟ont p s  t  r  lis  s pour des raisons techniques. En effet, la grande proximité de 

l‟ n lys ur à  l  trons  v   l s   h ntillons n   ss ir  à l‟o t ntion    sp  tr  int ns , n‟  

p s p rmis l‟inst ll tion  u  ispositif    m sur     r tro iffusion   v lopp   u  ours    l  

thèse. La plaque métallique aurait alors été  loqu   p r l‟ xtr mit     l‟ n lys ur   

 

 Installation des équipements utilisés pour le protocole et II.3.3.

passage sous ultravide 

  ns l     r   u proto ol  mis  n pl    vis nt à  tu i r l‟influ n      l  

 ont min tion sur l s propri t s  ‟ mission  l  troniqu  de métaux, le moyen expérimental 

CELESTE devait permettre de limiter les phénomènes de contamination de surface une fois 

les matériaux placés sous vide. Pour cela, le passage d'un environnement en vide poussé à 

l‟ultr vi      t  o lig toir   fin    r  uire au maximum les cinétiques de contamination sous 

vi      l     ng n r    s  h ng m nts  ‟instrum nts    m sur     vi    t  u syst m     

pompage.  

 ‟ n  int     g l m nt su i   s mo ifi  tions    stru tur   fin  ‟   u illir l s 

différents instruments nécessaires au protocole expérimental. Une bride (diamètre 100mm) 

CF-100    t   r    pour    u illir l‟ n lys ur à  l  trons sur l  fl n     l‟ n  int    rois 

brides CF- 40 ont  t  pl    s sur l    m     l‟ n  int   fin  ‟ utoris r un  plus gr n   li  rt  

pour l  positionn m nt   s instrum nts  ‟irr  i tion ori nt s v rs l‟  h ntillon    s joints 

élastomères plats ont été remplacés par des joints en cuivre. Une jauge à vide à cathode 

chaude (ou de type Bayard-Alpert) capable de mesurer des pressions minimales de 10
-10 

mBar 

a remplacé la jauge à cathode froide précédemment utilisée. Le groupe de pompage a aussi été 
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remplacé par une pompe primaire sèche Drytel (combinaison pompe membrane et pompe 

turbomoléculaire petit diamètre, pression limite 10
-5

mBar) et une pompe turbomoléculaire 

Leybold SL300 (Pression limite <10
-10

mBar).  

Un nouveau porte échantillon a été conçu afin de pouvoir placer deux échantillons et 

non un s ul    s   ux   h ntillons sont  ispos s sur un  pl qu  m t lliqu   fin  ‟ ssur r l  

contact  l  triqu    ls n  sont p r  ons qu nt p s in  p n  nts  l  triqu m nt l‟un    l‟ utr    

 

 

Figure 52. Photo du porte échantillon et du montage utilisé durant le protocole. 

 fin  ‟ ff  tu r l s     p g s ioniqu s, un  sour   à ions a été installée ainsi que son 

système de refroidissement liquide.  ‟ lim nt tion  n g z  st r gul   p r un  v nn  mi ro-

fuite.  

 fin  ‟ tt in r  un  pr ssion inf ri ur  à 10
-8
m  r, l‟ tuv g   ux  l ntours   s 200°  

 u moy n  xp rim nt l  t    l‟ n lys ur  st n   ss ir        g z g   st     l r ,  t   s 

 ont min nts   pos s sur l s p rois sont  insi  v  u s   our   l ,          t l‟ n lys ur à 

électrons ont été entourés de bandes  h uff nt s puis r  ouv rts  ‟un film  ‟ luminium     

film permet de limiter le refroidissement par rayonnement  t  iffusion  t  on   ‟ tuv r 

l‟ n  int  à un  t mp r tur  plus  l v             t l‟ ns m l    s instrum nts inst ll s 

sont visibles sur la photographie de la Figure 53. Les échantillons ont été introduits dans 

l‟ n  int   t l‟ tuv g   u moy n    t  r  lis     s p rois    l‟ n  int  ont  t   tuv  s à 

environ 200°C. Cependant, le porte-  h ntillon n‟ t nt p s  quip   ‟un syst m      h uff g , 

l  t mp r tur    s   h ntillons n‟   tt int qu‟ nviron 100°     l  signifi  qu‟un ph nom n  

de paroi froide pourrait se produire avec une surface des échantillons plus faibles que celle de 

p rois    l‟ n  int    l pourr it  on uir  à l  r   position à l  surf      s   h ntillons, 

 ‟ sp   s   g z  s   s p rois    l‟ n  int    fin  ‟ n  v lu r l s  ff ts,    m sur s    

r n  m nt  ‟ mission à in i  n   norm l  ont  t  r  lisé sur les deux échantillons avant et 

Al Ag

Cage de 

Faraday
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 pr s  tuv g   non r pr s nt  s    u un   iff r n   signifi  tiv   u r n  m nt  ‟ mission 

 v nt  t  pr s  tuv g  n‟   t  mesurée, ceci est sûrement lié à l  pr s n    ‟un  import nt  

couche de contaminant avant étuvage qui n‟ st fon  m nt l m nt p s mo ifi   p r l‟ tuv g   

 

Figure 53. Moyen expérimental CELESTE lors du protocole expérimental 

 Calibration des équipements utilisés pour le protocole  II.3.4.

II.3.4.1. Détermination de la distribution énergétique du canon à électrons 

et réglage de l’analyseur à électrons. 

La fonction appareil du canon à électrons a été déterminée afin de discriminer 

 ‟ v ntu ls  rt f  ts instrum nt ux,   s comportements physiques observés lors des 

différentes caractérisations. Le canon    t  pl    f    à l‟ n lys ur à  l  trons  omm  

représenté sur la Figure 54 pour déterminer sa distribution énergétique aux différentes 

énergies incidentes utilisées lors des caractérisations. Le faisceau a été calibré une nouvelle 

fois pour  h qu   n rgi       l g  X, Y  t Fo us   fin    n‟irr  i r qu  l‟ ntr      

l‟ n lys ur  

Spectromètre à 

électron

Canon à 

électron

Canon à 

ion

Lampe VUV

Manipulateur
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Figure 54. Configuration des instruments pour la mesure de la distribution énergétique du 

canon à électrons. 

     non à  l  trons poss    un   isp rsion  n rg tiqu     0,4  V  ‟ pr s s s 

sp  ifi  tions, li   à l‟  h uff m nt th rmiqu   u fil m nt       r  t ris tion  u f is   u   

permis par la même occasion de détermin r l s r gl g s optim ux    l‟ n lys ur   ‟ n lys ur 

est composé de trois parties principales : une série de lentilles électrostatiques, un hémisphère 

constitué de deux parois hémisphériques polarisées et un channeltron qui permet de compter 

les électrons  oll  t s  insi qu   ‟ ugm nt r l  g in  u sign l    s  l  trons  ' n rgi  

 ompris   ntr  1 à 2000 V p uv nt êtr    t  t s   ors    l‟  quisition  ‟un sp  tr , 

l‟ n lys ur  ff  tu  un   l y g   u  ours  uqu l s uls l s  l  trons poss   nt un   n rgi  

spé ifiqu  fr n hiss nt l  su   ssion    l ntill s, l‟h misph r ,  t sont fin l m nt 

comptabilisés par le channeltron. Le spectre est alors reconstruit en affectant le nombre 

 ‟ l  trons   t  t  pour  h  un   s p s  n  n rgi    

 ‟  quisition    sp  tr s s  f it  u pr  l  l  p r l‟ just m nt    nom r ux r gl g s 

soit  ir  t m nt sur l  sp  trom tr  ou  i n vi  l  logi i l  ‟utilis tion     sp  trom tr  p ut 

fonctionner selon deux modes, le mode CAE pour Constant Analyser Energy et le mode CRR 

pour Constant Retard Ratio. Dans le cas du mode CAE les électrons collectés sont ralentis ou 

    l r s p r l  su   ssion    l ntill s  l  trost tiqu s jusqu‟à un   n rgi     p ss g  

 onst nt      mo   pr s nt  l‟ v nt g     g r  r un  r solution  onst nt  sur tout  l  g mm  

 ‟ n rgi   1-2000eV). Ce mode a été majoritairement utilisé lors de différentes 

caractérisations effectuées. Dans le cas du mode CRR, les électrons sont ralentis de façon à ce 

qu  l  r tio  ntr  l ur  n rgi   in tiqu   t l‟ n rgi     p ss g  soit  onst nte. Ce mode est 

utilis  lorsqu  l s sp  tr s à r  lis r sont   ns un  g mm   ‟ n rgi  f i l   1-150eV). Il 

p rm t    limit r l‟influ n    u sp  trom tr   v   un   ttr  tion  ‟ l  trons par les lentilles 
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électrostatiques bien plus faible que dans le mode CAE. La distribution énergétique du canon 

pour une énergie incidente de 1990eV est représentée sur la Figure 55. Le pic mesuré avec le 

mode CAE présente une largeur à mi-h ut ur  ‟ nviron 0,6 V tr s pro h     l  v l ur 

théorique de 0,4eV. En revanche, le pic mesuré via le mode CRR présente une largeur à mi-

h ut ur  ‟ nviron 4 V    s m sur s ont p rmis     onfirm r l‟utilis tion  u mo       lors 

de la réalisation de spectr s sur un  g mm   ‟ n rgi     1 à 100 V  t  u mo       pour un  

g mm   ‟ n rgi  sup ri ur  à 100  V  Un pi   rt f  t  st pr s nt  v   un   n rgi  plus f i l  

de 2 eV que le pic principal dans le mode CAE. Il est visible sur la Figure 55 et il est environ 

550 fois moins int ns  qu  l  pi  prin ip l   l s r  à pr n r   n  ompt  s‟il  st r pro uit sur 

des spectres et notamment des spectres de pertes  ‟ n rgi    

 

Figure 55. Distribution énergétique du canon à une énergie incidente de 1990 eV en fonction 

du mode CAE ou CRR. 

 ‟ utr s p r m tr s    r gl g     l‟ n lys ur ont  t   tu i s  t fix s pour l   ur    u 

proto ol   xp rim nt l   l s‟ git    l‟énergie de passage, la résolution souhaitée, le temps 

 ‟  quisition pour  h qu  p s  t   Un  ompromis    t  trouv   ntr  r solution, int nsit   u 

signal et temps de mesure. La résolution a été fixée à 0,1eV et un t mps  ‟  quisition à 

chaque pas de 0,3sec. 

II.3.4.2.  Détermination de la vitesse d’érosion du canon à ions 

   vit ss   ‟ rosion  t  on  l  profon  ur  ro        h  un   s   ux   h ntillons 

 pr s  h qu   t p   ‟ rosion    t   stim     our    f ir , l  m tho   l  plus  our nt  utilis   

dans la littérature est    m sur r l  nom r   ‟ions in i  nts, puis  ‟ n  xtr ir  un nom r  

 ‟ tom s  j  t s  n  ppliqu nt un t ux  ‟ rosion  orr spon  nt  u nom r   ‟ tom s  j  t s 

du matériau pour un ion incident, pour finalement en déduire une épaisseur érodée. 
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II.3.4.2.1 Mesure du courant ionique 

   nom r   ‟ions in i  nts  st   t rmin  p r l  m sur   u  our nt ioniqu   mis p r l  

source. La source ionique utilisée fonctionne selon le principe suivant. Un gaz injecté via une 

vanne micro-fuite     l‟ rgon   ns l    s pr s nt , est ionisé par une source micro-onde 

 pp l   „magnetron’ (2,45Ghz) pour générer un plasma  (de couleur violette dans le cas de 

l‟ rgon     s ions sont  nsuit   xtr its vi  un   no   pol ris   positiv m nt p rm tt nt    

déterminer leur énergie de sortie. Le flux peut être régulé en appliquant une tension négative à 

   qui  st  pp l  l  grill   ‟ xtr  tion     sour   ioniqu     t    r  t ris    fin  ‟ v lu r  u 

mi ux l s  iff r nts p r m tr s à   opt r pour l  proto ol   ‟ rosion  Les paramètres 

régissant la source à ions sont peu nombreux. Ils ont été choisis et fixés pour toutes les étapes 

de décapage du protocole.    pr ssion   ns l   h m r   ‟ n lys  fix   à 2 10
-4

mBar lors de 

l‟inj  tion    l‟ rgon p rm t    g r ntir un pl sm  st  l    orsqu  l  pr ssion  st plus faible, 

le plasma ne peut être initié. En revanche dépasser une pression de 10
-3 

mBar conduit au 

   l n h m nt       h rg s voir   ‟ r s  l  triqu s     flux  u f is   u ioniqu  p ut êtr  

ajusté en restant dans cette gamme de pression. Un courant de magnetron de 20mA permet 

 ‟ t  lir un pl sm  st  l    ns l  g mm     pr ssion pr  is    i-  ssus   ‟ n rgi    s ions   

été fixée à 1000eV, qui est une valeur couramment utilisée dans la littérature pour effectuer 

des décapages [46][49][82]. Elle induit une implantation peu profonde des ions incidents de 

l‟or r     0,2nm   ns l‟ rg nt  t 0,3nm   ns l‟ luminium pur (valeurs calculées avec le 

logiciel SRIM [67]). Le paramètre  ‟ xtr  tion, fix  à -600V, p rm t qu nt à lui  ‟ just r l  

flux  ‟ions  t     oup r l  f is   u si n   ss ir   

La distribution du faisceau ionique a été étudiée afin de déterminer sa taille et son 

intensité. Pour cela, la cage de Faraday a été reliée à un picoampèremètre puis déplacée le 

long    l‟ x     l    nn , f    à l  sour     ‟int nsit   u  our nt ioniqu   n fon tion    l  

position de la cage est représentée sur la Figure 56   ors  u     p g   ‟un   s   ux 

  h ntillons, l  flux  st r l tiv m nt homog n  sur l  l rg ur    l‟  h ntillon irr  i    l  st 

 ‟ nviron 3,5μ / m²   ns l s  on itions  hoisi s pour l  proto ol     p n  nt, l  t ill   u 

faisceau dépasse la l rg ur  ‟un   h ntillon  2 m , l  f is   u irr  i   on   g l m nt 

l‟  h ntillon   j   nt  v   un flux    roiss nt   n  ons qu n  , lors   s  t p s  ‟ rosion, l s 

  ux   h ntillons ont  t  irr  i s l‟un  pr s l‟ utr     s   ux   h ntillons r çoiv nt  lors la 

mêm  qu ntit   ‟ions  u  ours    l‟ t p   ‟ rosion   r l‟hypoth s   st f it  qu  l  f is   u  st 

sym triqu  p r r pport à l‟ x     l  sour       flux ioniqu  n‟   t  m sur  qu   ‟un s ul   t  

de cet axe pour des raisons de géométrie des instruments internes.  
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Figure 56. À gauche : schéma de la mesure du courant ionique ; à droite : courant ionique en 

fonction de la position de la cage pour une énergie de 1keV.  L'abscisse zéro correspondant à 

l’axe de la source ionique. 

II.3.4.2.2 Calcul de  la profondeur d’érosion 

 onn iss nt l  nom r   ‟ions in i  nts, l‟ t p  suiv nt     onsist  à   t rmin r l  

nom r   ‟ tom s  j  t s  u m t ri u    s t ux  ‟ rosions ont  t  m sur s p r  iff r nts 

auteurs pour de nombreux matériaux et selon différents paramètres influents : nature des ions 

in i  nts,  ngl   ‟in i  n    t  n rgi s in i  nt s   

Plusieurs approximations sont nécessaires pour estimer la profondeur décapée après 

 h qu   t p   ‟ rosion   out  ‟  or , l‟hypoth s     t  f it  qu  l  t ux  ‟ rosion  onsi  r  

est uniquement   lui    l‟ rg nt ou    l‟ luminium   r,   ns l s pr mi rs inst nts    

décapage ionique, les premières espèces chimiques éliminées sont en grande partie des 

 ont min nts  ont l s t ux  ‟ rosion  iff r nt      ux    l‟ rg nt ou    l‟ luminium   l s‟ git 

 ‟un   pproxim tion import nt    r l  t ux  ‟ rosion      s  sp   s  ont min nt p ut êtr  

inf ri ur  ‟un f  t ur 10 en fonction des contaminants  t l‟ p iss ur  ro    estimée en serait 

grandement modifiée. Ensuite la surface est supposée parfaitement plane avec une 

sup rposition    m ill s p rf it s,   r  t ristiqu s  ‟un mono rist l     rugosit     surf    

n‟ st p s pris   n  ompt   

Dans le cas présent, une énergie de 1000 eV avec un angle perpendiculaire à la surface 

des échantillons a été choisie. Le courant ionique incident retenu pour le calcul de la 

profon  ur  ‟ rosion  st    3,5μ / m²  i n qu‟il  it  t    montr  précédemment qu‟un 

échantillon recevait des ions suppl m nt ir s lors    l‟irr  i tion    l‟  h ntillon   j   nt     

nom r  tot l  ‟ions reçus p r l‟  h ntillon  st  on  s i mm nt sous-estimé compte tenu de la 

 ompl xit  à   t rmin r l  qu ntit   ‟ions r çu  p r l s  iff r nt s p rti s   s   h ntillons 

lorsque échantillon adjacent est irradié     plus, l s   r  t ris tions    propri t s  ‟ mission 
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électronique sont réalisées sur une zone des échantillons suffisamment large pour que la 

qu ntit   ‟ion r çus n  soit p s homog n  sur tout  l  zon    ‟ stim tion    l  profon  ur 

 ‟ rosion r st   i n  nt n u qu lit tiv   ompt  t nu   s hypoth s s  onsi érées et de 

l‟in  rtitu   sur l  qu ntit   ‟ion r çus  Elle permet seulement de donner un ordre de 

grandeur. Les calculs sont détaillés ci-dessous.  

  out  ‟  or , pour obtenir le nom r   ‟ tom s incidents : 

 3,5 μA.cm-² = 3,5 µC.cm-² .s-1 

Donc, 

 3,5.10
-6

/ 1.602.10
-19

 = 2,18.10
13

 ions incidents.cm-².s-1 

 

  ns l    s    l‟ rg nt, l  t ux  ‟ rosion  st  ‟ nviron 3  tom s  j  t s pour un ion 

 ‟ rgon in i  nt à 1k V  t à in i  n   norm l  [83][68][84]. Donc pour un courant de 

3,5μ   m-² il y a :  

 

2,18.10
13

 x 3 = 6,55 .10
13

 atomes éjectés.cm-².s-1 

 

 ‟ rgent cristallise en géométrie cubique face centrée avec un paramètre de maille de 

4,086.10
-8

cm (rayon atomique argent=1,445 Å). Une maille occupe donc 1,67.10
-15

cm², il y a 

donc 5,98.10
14

 m ill s/ m²    ns un  m ill  4  tom s  ‟ rg nt sont pr s nts  8*1/8 +6*1/2    

Donc,  

5,98.10
14

 mailles/cm² x 4 = 2,39 10
15 

atomes.cm
-2

 

 

Lorsque 2,39 10
15

  tom s  ‟ rg nt ont  t   rr  h s p r  m² on p ut  pproxim r qu‟un  

 ou h   ‟un  m ill     profon  ur  ‟ rg nt    t   rr  h     ur l  Tableau 1 sont représentées 

les profondeurs érodées cumulées estimées en fonction de la durée des différentes étapes 

 ‟ rosion pour l‟ rg nt     vit ss   ‟ rosion  stim   o t nu   st  on   ‟environ 0,113 Å .s
-1. 

 

     l ul    l  vit ss   ‟ rosion    ussi  t    t rmin   p r un   utr  m tho      

calcul afin de conforter le résultat précèdent. Ce dernier a consisté à déterminer la masse 

 ‟ rg nt  rr  h   à p rtir  u nom r   ‟ tom s arrachés  t    l  m ss   tomiqu     l‟ tom  

 ‟ rg nt   nsuit , la masse totale  ‟ tom s arrachés a été divisée par la masse volumique de 

l‟ rg nt     vit ss   ‟ rosion ainsi obtenue est strictement équivalente à celle calculée 

précédemment. 
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N° 

d'érosion 

durée érosion 

(min) 

temps érosion 

cumulé (min) 

atomes arrachés 

cumulés (cm
-
²) 

épaisseur arrachée 

cumulée (nm) 

1 0,5 0,5 1,97E+15 0,34 

2 0,5 1 3,93E+15 0,67 

3 0,5 1,5 5,90E+15 1,01 

4 1 2,5 9,83E+15 1,68 

5 5 7,5 2,95E+16 5,04 

6 5 12,5 4,92E+16 8,40 

7 10 22,5 8,85E+16 15,11 

8 10 32,5 1,28E+17 21,83 

9 10 42,5 1,67E+17 28,55 

10 20 62,5 2,46E+17 41,99 

11 20 82,5 3,24E+17 55,42 

12 20 102,5 4,03E+17 68,86 

13 30 132,5 5,21E+17 89,01 

14 30 162,5 6,39E+17 109,16 

Tableau 1. Epaisseur de l’échantillon d’argent décapée en fonction des temps d’irradiation 

ionique pour une énergie de 1keV. 

  s   l uls ont  t   ff  tu s  n p r ll l  pour l‟ luminium      h min m nt  st 

i  ntiqu , à l   iff r n   qu  l  t ux  ‟ rosion    l‟ luminium p r l‟ rgon à 1k V  st 

 ‟ nviron    2  tom s  j  t s p r ion in i  nt  ontr  3 pour l‟ rg nt [83][68][85]. Les 

p r m tr s    m ill     l‟ luminium sont  ussi  ifférents : r yon  tomiqu     l‟ luminium 

1,25 Å et par conséquent le paramètre de maill     l‟ luminium  st    3,53 Å (géométrie 

cubique face centrée également).    vit ss   ‟ rosion obtenue est de 0,047Å.s
-1

. 

 

N° 

 ‟érosion 
durée érosion 

temps érosion 

cumulé (min) 

atomes arrachés cumulés 

(cm
-2

) 

épaisseur arrachée 

cumulée (nm) 

1 0,5 0,5 1,31E+15 0,14 

2 0,5 1 2,62E+15 0,29 

3 0,5 1,5 3,93E+15 0,43 

4 1 2,5 6,55E+15 0,72 

5 5 7,5 1,97E+16 2,17 

6 5 12,5 3,28E+16 3,62 

7 10 22,5 5,90E+16 6,51 

8 10 32,5 8,52E+16 9,40 

9 10 42,5 1,11E+17 12,29 

10 20 62,5 1,64E+17 18,08 

11 20 82,5 2,16E+17 23,86 

12 20 102,5 2,69E+17 29,64 

13 30 132,5 3,47E+17 38,32 

14 30 162,5 4,26E+17 47,00 

Tableau 2. Epaisseur de l’échantillon d’aluminium décapée en fonction des temps 

d’irradiation ionique pour une énergie de 1keV. 
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 Vérification par SPIS de la géométrie des instruments II.3.5.

Avant de réaliser le protocole expérimental, des simulations numériques ont été 

 ff  tu  s vi        fin  ‟ v lu r l   omp ti ilit     l  g om tri    s  iff r nt instrum nts 

internes associés aux différentes techniques de caractérisation. Les simulations ont été plus 

p rti uli r m nt ori nt  s v rs  ‟ v ntu ls pro l m s      vi tion  ‟ l  trons in i  nts ou 

émis et notamment lorsque ces électrons sont de faibles énergies.  ‟illustr tion de la Figure 

57  st un  r fl xion  u f is   u in i  nt  ‟un   énergie de 1  V p r l‟  h ntillon à un 

potentiel nul. 

 

Figure 57. Déviation du faisceau incident par l’échantillon pour une énergie de 1 eV 

Les simul tions ont  on  p rmis    t st r l s  n rgi s l s plus f i l s qu‟il  t it 

possi l   ‟utilis r s ns o  urr n      pro l m s      vi tion  t     on lur  qu  l s  n rgi s 

 hoisi s  t utilis s   ns l     r   u proto ol   xp rim nt l n‟ ntr i nt p s   ns   s gammes 

 ‟ n rgi s  

II.4. Synthèse 

Le moyen expérimental CELESTE a été développé afin de caractériser les propriétés 

 ‟ mission    m t ri ux  on u t urs sous vi      s  ispositifs mis  n pl    ont  t  v li  s 

p r l  simul tion num riqu   t p r l‟ xp ri n     ls r ndent possible la mesure de rendement 

 ‟ mission,    r n  m nt    r tro iffusion,    l   istri ution  n rg tiqu    s  l  trons  mis 

Canon à ion

Canon à électron

Analyseur à électron

Eincident= 1 eV
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 t p r  ons qu nt ils p rm tt nt      t rmin r l s prin ip l s propri t s  ‟ mission    

matériaux conducteurs. 

Un protocole expérimental mettant à profit les différents dispositifs mis en place 

p rm t  ‟ tu i r l‟influ n      l   ont min tion n tur ll  sur l s propri t s  ‟ mission   s 

m t ri ux  xpos  à l‟ ir   l utilis  l      p g  ioniqu   fin    n ttoy r   s   h ntillons 

cont min s jusqu‟à    qu‟ils soi nt  onsi  r s  omm  purs, tout  n   r  t ris nt l' volution 

   propri t s  ‟ mission du matériau nettoyé. 

 ‟ t p  suiv nt     on  consisté à utiliser le moyen CELESTE développé, afin de 

r li r l s  volutions    propri t s  ‟ mission    l‟ rg nt  t    l‟ luminium  ux  volutions    

leurs surfaces (composition, topographie, etc.) et donc de parvenir à établir un lien entre la 

physiqu     l‟ mission  u m t ri u  xpos  à l‟ ir  t  u m t ri u pur  

 



 

 



 

 

Chapitre III. Etude de l’évolution des propriétés d’émission 

électronique d’un argent technique vers un argent pur par 

décapages ioniques successifs 

Le protocole expérimental  développé et décrit dans le chapitre précédent a été mis en 

œuvr    ns         pour  tu i r   s   h ntillons  ‟ rg nt  t  ‟ luminium  xpos s à l‟ ir 

 fin      t rmin r l‟ volution   s propri t s  ‟ mission      s m t ri ux    l ur état initial 

 surf     ont min    jusqu‟à l‟ t t  ‟  h ntillons purs    s propri t s ont  t   n lys  s p r 

différentes mesures et techniques de caractérisation telles que la mesure de rendement 

 ‟ mission,    sp  tr s  ‟ mission,    spectres de pertes  ‟énergie (EELS). Les évolutions 

  s propri t s  ‟ mission ont  insi  t  r li  s  ux  volutions     omposition  himiqu     l  

surf   ,   t rmin   p r sp  tros opi   ‟ l  trons  ug r         ‟ ff t   s  om  r  m nts 

électronique et ionique successifs de la surf      f it l‟o j t  ‟un   n lys  p r mi ros opi  

électronique à balayage (MEB) ainsi que par des mesures de rugosité. Les échantillons 

 ‟ rg nt  t  ‟ luminium ont  t  intro uits   ns l   h m r  à vi    t ont su i l  proto ol   n 

même temps. Cependant le   s    l‟ rg nt  st tr it   n pr mi r   ns     h pitr   

III.1. Evolution de composition chimique et de topographie de surface au 

cours du protocole 

 Evolution de la composition chimique de la surface de III.1.1.

l’échantillon d’argent au cours du protocole 

La composition chimiqu     l  surf       l‟ rg nt    t    t rmin   p r sp  tros opi  

 ug r    tt  t  hniqu  pr s nt  l  gr n  int rêt    n  son  r qu  l‟ xtrêm  surf       

l‟  h ntillon puisqu  l s  l  trons  ug r   t  t s provi nn nt   s 2 à 3 pr mi rs n nom tr s  

Après  voir  nr gistr  un pr mi r sp  tr  sur l  g mm   ‟ n rgi     10 à 2000 eV les pics 

 ug r   r  t ristiqu s   s prin ip l s  sp   s pr s nt s à l  surf    ont  t  r p r s   ‟ pr s 

l s pi s  ug r   t  t s, l‟  h ntillon  ‟ rg nt  xpos  à l‟ ir pr s nt  un  surface composée 

 ss nti ll m nt      r on ,  ‟oxyg n   t  ‟ rg nt     pi   ug r  u   r on   orr spon   ux 

électrons émis de la transition KLL et apparaît sous l  form   ‟un pi  l rg   ntr  249  t 

269eV suivant l'environnement du carbone étudié [86]   ‟oxyg n   st in  ntifi  l  p r   ux 

pi s  ug r r ppro h s   ns l  g mm   ‟ n rgi  502-513 eV (transition KLL) 

[87][88][44][89].  ‟oxyg n    t  t  p ut êtr  pr s nt   ns l s  ompos s   r on s   pos s à 
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l  surf    ou  lors sous form   ‟un   ou h   ‟  u à l  surf        pr s n        tt   ou h  

 ‟  u sur l s m t ux    t  mis   n  vi  n   not mm nt p r Hill r t [5]. Contrairement à ce 

qu'ont m sur   ‟ utr s  ut urs, l  pr s n      soufr  li  à l  sulfonation    l‟ rg nt   g2S) 

n‟  p s  t    t  t   [90][91][92].   s  l  trons  ug r   r  t ristiqu s    l‟ rg nt sont issus 

 ‟un  transition MNN proche de 354 eV [88]  t  pp r iss nt sous l  form   ‟un  ou l  pi   

 ‟ volution      s pi s    t  suivi   ur nt tout l  proto ol    

 fin    r tr   r  t p  p r  t p  l‟ volution   s  on  ntr tions   s  sp   s  himiqu s 

dét  t  s à l  surf       l‟  h ntillon  ‟ rg nt, l s int nsit s   s pi s  ug r    l‟ rg nt,  u 

  r on   t    l‟oxyg n  m sur  s  n fon tion    l‟ t p   ‟ rosion sont r pr s nt  s sur la 

Figure 58  (non r pr s nt    n fon tion    l  profon  ur  ‟ rosion  fin  ‟ ffi h r l s  t p s 

   r mis  à l‟ ir)   ‟int nsit     t    t rmin   p r l  m sur     l‟   rt  ntr  l  m ximum  t l  

minimum de la dérivée du pic Auger. La mesure    l‟int nsit   u pi   ug r  v     tt  

méthode est suffisamment précise pour obtenir une indication qualitative de la concentration 

des espèces chimiques dans la profondeur sondée. Cependant cette méthode reste tributaire de 

la forme du pic Auger. Néanmoins, les incertitudes liées à la méthode de dérivation et la 

forme du pic ne modifient pas fondamentalement les résultats. Cette méthode est simple et 

pr s nt   on  l‟int rêt  ' ll g r l  tr it m nt   s  onn  s   ‟ t p  n° 15 sur l‟ x    s 

abscisses correspon  à l‟ t p     r mis  à l‟ ir    15 min   ‟ t p  n° 16  orr spon  à l‟ t p  

   r mis  à l‟ ir    24h    s  onn  s    sp  tros opi   ug r  pr s l‟ t p   ‟ rosion n° 11 

sont   s nt s   r  ll s n‟ont p s pu êtr  r  lis  s pour   s r isons t  hniqu s    s intensités 

de pics Auger obtenus par la méthode de dérivation de chaque espèce ont été normalisées par 

rapport aux fluctuations de courant incident fourni par le canon à électrons. 
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Figure 58. Evolution de l’intensité des pics Auger (obtenue par la méthode de la dérivée) du 

carbone, de l’oxygène (axe des ordonnées de droite) et de l’argent (axe des ordonnées de 

gauche) au cours du protocole. 

 

Figure 59. Agrandissement de la Figure 58 focalisé sur l’évolution d’intensité des pics Auger 

du carbone et de l’oxygène pour les 6 premières étapes. 

  s  volutions   s pi s  ug r   r  t ristiqu s    l‟ rg nt  t  u   r on  sont 

représentées respectivement sur les Figure 60 et Figure 61     pi   ug r    l‟ rgon a été 

 g l m nt suivi  fin      t rmin r l    gr   ‟impl nt tion   s ions  rgon à l  surf     

Les principales évolutions de composition chimique de la surface sont décrites ci-

dessous :  

i. Elimination de la couche de contaminant : 

Ag contaminé Ag pur Ag exposé à 

l‟ ir
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 A l’état initial, comme précisé ci-  ssus, l‟ rg nt  xpos  à l‟ ir  onti nt à s  surf    

 u   r on   pi   ntr  255  V  t 280 V ,    l‟oxyg n   pi   ntr  507  t 514  V   t    

l‟ rg nt  pi   ntr  354  t 366  V     

 

 Après l’étape d’érosion n 3, l  pi   ug r    l‟oxyg n   isp r ît  omm  l'illustr  l  

Figure 59 ainsi que la dérivée du pic Auger représentée sur la Figure 62. Cette disparition 

p ut êtr    us   soit p r l‟ limin tion  ‟un   ou h   ‟  u à l  surf   , soit par 

l‟ limin tion     ompos s   r on s  onstitu s  n p rti   ‟oxyg n     p n  nt, l  pi  

 ug r  u   r on   ugm nt  lors      s  t p s n°1, 2, 3   ‟hypoth s     l‟ limin tion 

 ‟un  fin   ou h   ‟  u  st  on  à privil gi r   l  st  ‟ ill urs pro   l  qu  l‟ limin tion 

progr ssiv     l   ou h   ‟  u sup rfi i ll  soit à l‟origin     l‟ ugm nt tion    

l‟int nsit   u pi   ug r  u   r on , l s  ompos s   r on s   v n nt  ir  t m nt 

  r  t ris s s ns  ff t  ‟  r nt g     l   ou h   ‟  u     pr s n    ‟oxyg n  n‟ st plus 

  t  t    ur nt tout  l   ur    u proto ol      pi   ‟ rg nt qu nt à lui  iminu  

l g r m nt  n int nsit  p r r pport à   lui    l‟ t t initi l lors      s 3 pr mi r s  t p s 

 ‟ rosion et reste donc peu intense.  

 

 Entre l’étape n  3 et l’étape n° 10, l  pi   ug r    l‟ rg nt r st  tr s f i l   t   lui 

   l‟oxyg n   st in is  rn  l      qu si- isp rition  u pi   ug r    l‟ rg nt  pr s l  

troisi m   t p  p ut êtr   xpliqu   p r un     p g  pr f r nti l   s  tom s  ‟ rg nt à l  

surface par rapport  ux  tom s      r on   ont l  t ux  ‟ rosion  st plus f i l  qu    lui 

   l‟ rg nt. En revanche, le pic Auger du carbone subit une diminution non linéaire mais 

 i n i  ntifi  l  jusqu‟à l‟ t p  n°10. Il subit en parallèle un glissement chimique vers 

les hautes énergies illustré par la dérivée des spectres Auger représentée sur la Figure 63. 

Les valeurs du glissement chimique du pic Auger du carbone par rapport à la valeur à 

l‟ t t initi l sont r pr s nt  s sur l  Figure 64 pour tout s l s  t p s  ‟ rosion  t    

r mis  à l‟ ir    l‟  h ntillon    r  onv ntion l s v l urs du positionnement du pic Auger 

ont été déterminées par la valeur minimale de la dérivée du pic. Le pic Auger du carbone 

s    pl     on  progr ssiv m nt jusqu‟à  nviron +7 V    v l ur    l‟ t t initi l pour l  

10
ème

 étape. Ces glissements chimiques provi nn nt pro   l m nt  ‟un  mo ifi  tion 

chimique progressive par fragmentation et réarrangement de chaines des composés 

carbonés à la surface, causée par les bombardements ioniques successifs. 

 ‟int nsit   u pi   ug r    l‟ rg nt  ugm nt  tr s fort m nt pour l‟ t p  n°10   r 

l‟ tt nu tion  u pi     l‟ rg nt li    ux  ont min nts à l  surf       l‟  h ntillon   

diminué. Ceci indique que la contamination de surface déposée est presque éliminée. 
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ii. Matériau nettoyé : 

 Après les étapes, 12, 13, 14, l‟  h ntillon  st  onsi  r   omm   t nt „n ttoy '     pi  

 ug r    l‟ rg nt  st   v nu tr s int ns   Son augmentation est très importante après les 

 t p s 10  t 12,    l‟or r   ‟un f  t ur 20  ntr  l  9
ème

 et la 12
ème

. Le carbone est 

cependant toujours présent dans l‟ p iss ur son    à   us     l  pro   l   iffusion  u 

carbone et de son implantation lors des bombardements ionique. Le pic du carbone subi 

 g l m nt un gliss m nt  himiqu  r  i  l  pr s l‟ t p  n° 12 puisqu‟il p ss   ‟un 

décalage de +7eV environ à -6eV entr  l‟ t p  n° 10  t l‟ t p  n° 12  non m sur  pour 

l‟ t p  étape n°11).        l g   oit êtr  nu n     r l‟ pp rition  ‟un pi   ug r    

l‟ rg nt à 300 V  non pr s nt   t  iff r nt  u pi   ug r    l‟ rg nt  ux  l ntours    

360eV) fausse la détection du minimum    l    riv    u pi   ug r  u   r on    ‟ ill urs 

la Figure 61 montr  l     ut       pi   ug r    l‟ rg nt à 300 V pour l‟ t p  n°14     

maximum du pic Auger du   r on  n‟illustr  p s    gliss m nt  himiqu  puisqu‟il  st 

pro h       lui à l‟ t t initi l       t rmin tion    l  position  u pi   ug r p r le 

minimum de la dérivée du pic montre ici ses limites, elle reste cependant une très bonne 

approximation lorsqu‟ u un  h v u h m nt    pi  n‟ st pr s nt  

 

iii. Remise à l’air de l’échantillon 

 Après une remise à l’air de 15 min, l  pi   ug r    l‟ rg nt su it un   iminution 

 ‟int nsit     tt   tt nu tion  st pro   l m nt in uit  p r l    p t  ‟un  nouv ll   ou h  

de cont min nts lors    l‟ xposition à l‟ ir     pi   u   r on  s‟ l rgit  t  ugm nt   n 

intensité.  l pr s nt  l  mêm  form  qu  l  pi   u   r on  sur l‟  h ntillon  xpos  à l‟ ir 

comme cela est clairement mis en évidence par la similitude des dérivées des pics Auger 

 u   r on   n fon tion    l‟ t p   ‟ rosion sur l  Figure 63. Les composés carbonés 

  pos s sur l‟  h ntillon lors    l‟ xposition à l‟ ir    15min s m l nt  ‟un  

 omposition pro h       ux qui  t i nt pr s nts sur l‟  h ntillon  v nt l s  t p s 

 ‟ rosion     i  st  onfort  p r l  positionn m nt  u pi   ug r  u   r on  qui r tourn  à 

la valeur du pic initial (Figure 64     pi   ‟oxyg n  n‟ st p s  is  rn  l  à   us   u 

médiocre rapport signal sur bruit (non représenté). 

 

 Après la remise à l’air de 24h, l   iminution  u pi   ug r    l‟ rg nt s‟    ntu    ll  

 st pro   l m nt  u   u   p t  ‟un   ou h  plus import nt      ont min nts    lgr  l s 

 volutions  ‟int nsit  qu  l  pi   ug r    l‟ rg nt   montr   ur nt l  proto ol , il n‟  

subi aucun glissement chimiqu   omm  l    montr  l‟ volution    l    riv    u pi  
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Auger représentée sur la Figure 65    tt  o s rv tion  onfort  l  f it qu‟ u un   ou h  

   sulfur   ‟ rg nt n‟ it  t    t  t     n  ff t, l  form tion    l‟ g2S se serait 

caractérisée par un glissement chimique de quelques eV. En revanche, contre toute 

 tt nt  l‟int nsit   u pi   ug r  u   r on   iminu     nouv  u  pr s l  r mis  à l‟ ir    

24h. Cette diminution est difficile à expliquer puisque la quantité de carbone déposée 

 pr s l  r mis  sous  ir    l‟  h ntillon    15min  st pro   l m nt toujours pr s nt      

plus, l‟ xposition suiv nt     24h à l‟ ir   vr it  on uir  à un   p t suppl m nt ir     

carbone. La diminution  u pi     l‟ rg nt  n  st un indicateur. Le positionnement du pic 

 st  ‟ ill urs tr s pro h       lui à l‟ t t initi l  Figure 64). Une hypothèse pour 

expliqu r   tt   iminution s r it l    p t  ‟un  ompos  t l qu  l‟  u p r-dessus les 

contaminants carbonés, ce qui écranterait en partie le pic Auger du carbone. Or le pic 

 ug r    l‟oxyg n   st in  t  t  l ,    qui    rt    tt  hypoth s        us       tt  

diminution est encore inconnue.  

 

 

Figure 60. Evolution du pic Auger caractéristique de l’argent pour l’échantillon argent au 

cours du protocole. 
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Figure 61. Évolution du pic Auger caractéristique du carbone pour l’échantillon argent au 

cours du protocole. 

 

 

Figure 62. Évolution de la dérivée du pic Auger caractéristique de l’oxygène pour 

l’échantillon argent au cours du protocole.  
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Figure 63. Dérivée du pic Auger caractéristique du carbone pour l’échantillon d’argent au 

cours du protocole 

 

Figure 64. Glissement chimique du pic Auger du carbone en fonction de l’étape du protocole. 

Les étapes n° 15 et 16  correspond aux remises à l’air de 15min et 24h. 
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Figure 65. Dérivée du pic Auger caractéristique de l’argent pour l’échantillon d’argent au 

cours du protocole 

  Cas de l’implantation de l’argon dans l’échantillon d’argent III.1.2.

Le suivi  u pi   ug r    l‟ rgon (transition LMM) a permis de statuer sur 

l'implantation  v ntu ll   ‟ tom s  ‟ rgon   ns l s   h ntillons p n  nt l s irr  i tions 

ioniques successives..    pi   ‟ r  st situ  à un   n rgi     207  t 217 V [88]. La Figure 66 

r pr s nt  l  pi   ug r    l‟ rgon  pr s l s  t p s  ‟ rosion n° 9, 10, 12  t 13  t met en 

 vi  n   l  pr s n    ‟ rgon à l  surf       l‟  h ntillon  pr s   s  t p s   ‟int nsit   u pi  

 ug r    l‟ rgon  st plus f i l   pr s l s  rosions n°12  t 13 qui  orr spon  nt à   s  t p s 

où l‟  h ntillon  ‟ rg nt  st  onsi  r   omm  „n ttoy ‟     pi   st plus int ns   n r v n h  

en présence de contamination à la surface (étape n°9). Cette différence est difficile à 

 xpliqu r   ll  n‟ st p s li   à un  flu tu tion     our nt in i  nt lors    l‟  quisition   s 

sp  tr s  ug r    ll  n‟ st p s non plus li   à un   iff r n      profondeur de pénétration des 

ions in i  nts    s ions  ‟ rgon p n tr nt à un  profon  ur  moy nn     ng      2 nm   ns 

   l‟ rg nt pur  v   un   n rgi     1k V  ‟ pr s l  logi i l         s mêm s ions p n tr nt 

à une profondeur moyenne de 4 nm dans du carbone faiblement organisé. La profondeur 

sondée par la spectroscopie Auger ne permet pas de discriminer une quantité différente 

 ‟ rgon impl nt    ns l    r on  ou l‟ rg nt   n r v n h , l  nom r   ‟ions  ‟ rgon 

r tro iffus s  st  i n plus  l v    ns l    s    l‟ rgon que dans le cas du carbone. Il est de 

l‟or r     10%   ns l    s    l‟ rg nt  t qu si nul   ns l    s  u   r on   ‟ pr s l s   l uls 
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r  lis s vi           i pourr it  xpliqu r pourquoi l  qu ntit   ‟ rgon   t  t    ns 

l‟  h ntillon  st plus import nt  lorsqu  l  surf       l‟  h ntillon  st toujours  ompos      

  r on  qu  lorsqu  l‟  h ntillon  st  onsi  r   omm  pur  

 La Figure 67 représente la dérivée du pic Auger de l‟ rgon m sur  imm  i t m nt 

après la 9
ème

 érosion et celle correspondant à la même 9
ème

 érosion mais mesurée après 17h 

sous UHV     qu ntit   ‟ rgon   t  t   imm  i t m nt  pr s l  9
ème

 étape est très proche de 

celle détectée 17h après sous UHV. Dans le même intervalle de temps le rendement 

 ‟ mission pour un   n rgi     30 eV est passé de 1,144 à 1,23. Le rendement a donc évolué 

de façon notable alors que la concentration en Argon à la surface est restée stable. 

 ‟impl nt tion  ‟ rgon à l  surf    n‟   onc pas une influence de premier ordre sur 

l‟ volution  u r n  m nt  ‟ mission  

 

 

Figure 66.Pic Auger de l’argon après les étapes d’érosion n° 9, 10, 12 et 13 

1,20E+06

1,25E+06

1,30E+06

1,35E+06

1,40E+06

1,45E+06

1,50E+06

1,55E+06

1,60E+06

1,65E+06

1,70E+06

210 215 220 225 230 235 240

Intensité du pic 

Auger de Ar 

(U.A)

Energie (eV)

9ème érosion

10ème érosion

12ème érosion

13ème érosion



Chapitre III 

 tu      l‟ volution   s propri t s  ‟ mission  l  troniqu   ‟un argent technique vers un argent pur par décapages ioniques 

successifs 

103 

 

 

Figure 67.Dérivée du pic Auger de l’argon après la 9ème érosion et 17h sous UHV après la 

9ème érosion 

III.2. Evolution des rendements d’émission au cours du protocole 

 Evolution du rendement à 300
 

et 1200eV au cours du III.2.1.

protocole 

Les mesures de rendement à deux énergies (300 et 1200eV) ont permis de suivre 

l‟ volution   s r n  m nts  ‟ mission  pr s  h qu   t p   ‟ rosion. Dans la plupart des cas, 

l  m sur     r n  m nt    t  r  lis   just   v nt  t just   pr s l‟ rosion    s m sur s 

intermédiaires ont été réalisées lorsque cela était possible ou nécessaire, par exemple lorsque 

deux érosions était éloignées dans le temps.  

La Figure 68 r pr s nt  l‟ volution  u r n  m nt  ‟ mission    l‟ rg nt  ux  n rgi s 

   300  t 1200 V  n fon tion  u t mps  ‟ xp ri n     ll  p ut s   ivis r  n 3 t n  n  s 

majeures. La première correspon  à l‟ volution  u r n  m nt lors    l‟ limin tion    l  

couche de contamination, la seconde correspond au rendement lorsque la contamination est 

 limin    t l    rni r   orr spon  à l  r mis     l‟ n  int  sous  ir     profon  ur  ro    

cumulée après chaqu   rosion  st  ussi r pr s nt  ;  ll  n  ti nt p s  ompt   ‟un   v ntu ll  

 p iss ur     ont min nt qui s  s r it r   pos   sur l‟  h ntillon  ntr    ux  rosions. Les 

valeurs de rendement mesurées directement après érosion sont indiqués par des pointillés 
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verticaux. Les autres points correspondent à des mesures de rendement réalisées entre étapes 

 ‟ rosion    l‟ t t initi l l  r n  m nt  st    2,3 sous 300 V  t    1,64 sous 1200 V  

 

Figure 68.Evolution du rendement aux énergies de 300 et 1200eV pour l’échantillon d’argent 

au cours du protocole. Les lignes verticales représentent les étapes d'érosion. 

 

i. Elimination de la couche de contaminants. Après la première érosion, les 

rendements à 300 et 1200eV chutent de 30%. La profondeur érodée estimée est pourtant 

faible, environ 0,3 nm. Évidemment,   tt  v l ur th oriqu   st v l  l  pour l‟ rg nt pur  t l s 

sp  tr s ont montr  qu  l‟ rg nt pur  t it p u pr s nt à l‟ xtrêm  surf      n r v n h     

l‟  u  t  u   r on  sont tr s pr s nts   omm    l      jà  t it pr  is , l  t ux  ‟ rosion 

utilis  n‟ st  on  qu‟un   stim tion  Cependant il fournit tout de même un ordre de grandeur. 

De plus, il a été démontré  n s‟ ppuy nt sur les spectres Auger qu  tout  pr s n    ‟  u  st 

supprimée lors des trois premières érosions et majoritairement par les deux premières (Figure 

59). La diminution des rendements lors de la première érosion est la plus importante de tout le 

proto ol   lors qu  l‟ p iss ur  rr  h    stim    st l  plus f i l    l  st possi l  qu  l  fin  

 ou h   ‟  u pr s nt  à l‟ xtrêm  surf       l‟  h ntillon jou  un r l  pr pon  r nt sur l  

v l ur   s r n  m nts  ‟ mission  
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Lors des étapes n° 2, 3, 4, 5, 6  t 7 l s r n  m nts  ontinu nt     iminu r jusqu‟à 

atteindre une valeur minimale après la septième érosion correspondant à 50% de la valeur de 

l‟ t t initi l     r n  m nt minimum  tt int  st plus f i l  qu  l  r n  m nt    l‟ rg nt pur  

Cette diminution importante de rendement peut être mise en parallèle avec la modification 

progressive des molécules carbonées mise  n  vi  n   p r l‟o s rv tion  u gliss m nt 

chimique du pic Auger du carbone au cours de ces mêmes étapes (Figure 64). La 

fragmentation probable de ces molécules carbonées par les bombardements ioniques 

su   ssifs p ut êtr  un f  t ur m j ur      tt   iminution    r n  m nt  ‟ mission  En effet, 

Kuzacan [93]   mis  n  vi  n   l‟influ n    u   p t    petites molécules carbonées tel que 

CH4, CO, CO2, à l  surf     ‟  h ntillons d‟ luminium  t     uivr   Ces petites molécules 

  pos  s p r mono ou h   iminu nt    m ni r  import nt  l  r n  m nt  ‟ mission    

l‟  h ntillon   

Ces diminutions de rendement pourraient être aussi en partie causées par une 

diminution de la probabilité de franchissement de la barrière matériau vide des électrons 

secondaires.  n  ff t, l  pro   ilit   ‟  h pp m nt   s  l  trons l s plus f i l s  n  n rgi  

est extrêmement dépendante des liaisons chimiques des premières couches atomiques de la 

surface. Une modification de la structure de bandes électroniques de la surface peut conduire 

à   tt   iminution    r n  m nt p r l   r  tion  ‟un  ff t      rri r   omm  l  mis   n 

évidence Stacey [94] p r l‟hy rog n tion    l  surf     ‟un   h ntillon     i m nt   

Après la 8
ème

  rosion  t=272h  l  r n  m nt  ‟ mission  ugm nt    ‟hypoth s  p ut êtr  

formulée que les  l  trons s  on  ir s  mis  omm n  nt à êtr  g n r s   ns l‟ rg nt  t non 

plus uniquement dans la couche de composés carbonés qui tend à diminuer le rendement 

 ‟ mission  

  ntr   h qu   t p   ' rosion  st o s rv   un  r mont     s r n  m nts  ‟ mission 

significative aux deux énergies incidentes. Les hypothèses qui peuvent expliquer ces 

remontées sont les suivantes: 

L’excitation et l’ionisation de la couche de contaminant majoritairement constituée 

de composés carbonés.  

  ‟ n rgi   pport   p r l‟irr  i tion ioniqu  p ut pro uir    s ruptur s  t   s 

r  rr ng m nts    mol  ul s org niqu s p r l‟int rm  i ir     l  g n r tion    r  i  ux    s 

défauts structurels créés pendant les irradiations peuvent aussi agir comme des pièges 

pot nti ls sus  pti l s    fr in r l  tr nsport   s  l  trons s  on  ir s jusqu‟à l  surf    

r  uis nt  insi l  r n  m nt  ‟ mission  Un  fois l‟irr  i tion stopp   l  r org nis tion 

structurelle peut conduire à un changement de rendement. De plus la diminution de ces 

défauts par recombinaison conduit à une diminution du nombre de pièges susceptibles de 
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fr in r l‟ mission   s  l  trons,  ‟où une remontée   s r n  m nts lorsqu  l‟irr  i tion 

ionique est coupée. 

     m ni r  g n r l , l‟irr  i tion  l  tronique peut également apporter suffisamment 

 ‟ n rgi  pour provoqu r   s  h ng m nts stru tur ls   ns l   ou h      ompos s   r on s 

 t  on uir   ussi à un  mo ifi  tion  u r n  m nt  ‟ mission. Ce phénomène est notamment 

o s rv  lorsqu  l  r n  m nt  ‟ mission  st m sur   v   un f is   u  ‟ l  tron  ontinu  v   

par exemple une diminution progressive du rendement au cours de la mesure. Le rendement 

 ‟ mission p ut  ‟ ill urs r v nir à s  v l ur initi l  si l‟irr  i tion  l  troniqu   st  oup    t 

que le temps  st l iss  à l  surf       s    s  tiv r   l s‟ git  lors  ‟ ff t     on itionn m nt 

mis en évidence notamment par Baglin [4]. Les effets du conditionnement sont donc 

dépendants de la dose (défini par l‟ n rgi    pos   p r unit     profon  ur,  ir  t m nt li   

au flux et  à l‟ n rgi   u f is   u in i  nt   t uniqu m nt pr s nt lorsqu  l  surf     ‟un 

métal est composée de contaminants organiques. Pour pallier ces phénomènes de 

 on itionn m nt    nom r ux  ut urs  ff  tu nt l s m sur s    r n  m nt  ‟ mission  v   

des faisceaux électroniques pulsés [4][37]. Il est cependant difficile de décorréler les effets 

  s irr  i tions  l  troniqu s      ux    l‟irr  i tion ioniqu    ns l     r        proto ol  

 

La redéposition :  

 Un dépôt naturel de contaminant peut conduire à des évolutions de rendement 

 ntr   t p s  ‟ rosion    p n  nt l  tr v il  n UHV permet de diminuer grandement la 

cinétique de déposition. 

      p t     ont min nt p ut êtr    t lys  vi  l‟ x it tion    l  surf    p r 

l‟irr  i tion  l  troniqu   omm    l     t   tu i  p r Al-Ajlony [49]. Ce dernier a observé 

un    position plus r pi       ompos nts   r on s  t  ‟  u  v   l‟ ugm nt tion  u flux 

électronique incident sur un échantillon  ‟or  

 Les contaminants déposés à la surface même neutres peuvent représenter des 

sit s privil gi s      p t qui n‟ xist r i nt p s sur l‟ rg nt pur   

 

Il est hautement probable que plusieurs des phénomènes décrits ci-dessus opèrent 

simult n m nt, r n  nt l  tr v il  ‟ n lys   t     is rimin tion      s ph nom n s tr s 

difficile.   

 

ii. Le matériau ‘pur’    p rtir    l‟ t p  10, l s r n  m nts pour l s   ux 

énergies augmentent fortement. Il est nécessaire de préciser que la cinétique de cette 

 ugm nt tion  st  ussi   p n  nt     l   ur      l‟irr  i tion ioniqu      t mps  ‟irr  i tion 
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 st p ss     10 min pour l s  t p s 7, 8  t 9 à 20 min pour l‟ t p  10  La pente aurait peut-être 

 t  moins  rut l  si   ux  t p s  ‟ rosion    10 min  v i nt  t  r  lis  s  u li u  ‟un  s ul  

de 20 min.  fin       orr l r l s  volutions   s r n  m nts  ‟ mission   s  volutions  u 

t mps  ‟irr  i tion ioniqu   u  ours  u protocole, les rendements à 300 et 1200 eV sont 

représentés en fonction de la profondeur érodée estimée sur la Figure 69. Cette profondeur 

estimée est directement proportionnelle à la durée de chaque irradiation ionique. La 

diminution du rendement pour les deux énergies est très rapide lors des 6 premières érosions 

alors que la profondeur érodée estimée est relativement faible. Ensuite le rendement à 300 eV 

 tt int l nt m nt son minimum pour  omm n  r à r mont r  pr s l‟ rosion n° 9 (29 nm). 

Cette représentation permet aussi de mettre en évidence que la remontée du rendement après 

la 10
ème

  t p   ‟ rosion   p iss ur  ro    42 nm   st moins   rupt  qu‟ ll  n  pouv it l  

paraître sur la Figure 68  n fon tion  u t mps  ‟ xp ri nce.  

  utr   volution not  l  à p rtir    l‟ t p  n° 10  t=300h sur l  Figure 68), le 

rendement à 1200 eV est devenu plus important que celui à 300 eV. Cela provient  ‟un 

déplacement du maximum de rendement qui peut être observé sur la Figure 71. Les deux 

r n  m nts r st nt st  l s lors   s  t p s  ‟ rosion suiv nt s   t p  n° 12, 13, 14). Les  

 in tiqu s  ‟ volution  u r n  m nt  ‟ mission  ntr    ux  rosions su   ssiv s sont tr s 

f i l s  t  on   i n plus l nt s qu  lorsqu  l‟  h ntillon  t it  n or  r  ouv rt  ‟un   ou h  

    ont min nts   t p  n°1 à 9     s o s rv tions sur l‟ rgent pur confortent les hypothèses 

s lon l squ ll s l s r mont  s    r n  m nt  ntr   t p s  ‟ rosion sont prin ip l m nt 

causées par des réorganisations de chaines carbonées après fragmentation. En effet, les 

 ont min nts   r on s n‟ t nt plus signifi  tivement présents à la surface, les évolutions de 

r n  m nt  ‟ mission  ntr   t p s  ‟ rosion lorsqu  l‟  h ntillon  ‟ rg nt  st n ttoy  sont 

très limitées. Cependant le carbone est toujours détecté en faible quantité lors de ces étapes n° 

10, 11, 12, 13 et 14, il est donc raisonnable de penser que ces espèces carbonés ont une 

influ n   sur l s f i l s  volutions    r n  m nt lorsqu  l‟  h ntillon  st  onsi  r   omm  

nettoyé   ‟ rg nt  st un m t l no l , p u    r   tions  v   l s  sp   s pr s nt s sous vi   

sont possibles, les fluctuations observées peuvent aussi être causées par des processus lents de 

dépôt (lents car sous UHV). 
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Figure 69. Evolution du rendement d’émission de l’argent après chaque érosion en fonction 

de la profondeur érodée estimée (proportionnel au temps d’érosion) pour les énergies de 300 

et 1200 eV 

 

iii. La remise sous air.   s r n  m nts  ‟ mission à 300  t 1200 eV sont 

représentés sur la Figure 70 en se focalisant sur la partie remise sous air du protocole. Après 

l  pr mi r  r mis  à l‟ ir    15 min, le rendement à 300 eV redevient plus important que celui 

à 1200 eV. Il est important de noter que les rendements après remise sous air augmentent 

 ir  t m nt   l n  r p ss  p r un  v l ur inf ri ur   u r n  m nt    l‟ rg nt pur  omm    l  

   t  l    s lorsqu  l‟  h ntillon  t it pr squ      rr ss     s s  ont min nts   r on s   t p s 

n° 6, 7, 8, 9). Les composés carbonés qui s  r   pos nt sur l‟  h ntillon lors    l  r mis  sous 

air sont donc différents des composés carbonés fragmentés par les bombardements ioniques 

 v nt l  n ttoy g   ompl t    l‟  h ntillon  ‟ rg nt     r tour  u positionn m nt  u pi  

Auger du carbone à l  v l ur    l‟ t t initi l  Figure 64) ainsi que les grandes similitudes 

 ntr  l s   riv  s   s pi s  ug r  u   r on  à l‟ t t initi l  t  pr s r mis  sous  ir    15min 

viennent appuyer cette hypothèse. Les composés carbonés déposés lors de la remise sous air 

sont  himiqu m nt pro h s     ompos s   r on s qui  t i nt pr s nt à l‟ t t initi l    lgr  

  l ,   s r n  m nts  pr s   tt  r mis  à l‟ ir    15 min n  r tourn nt pas aux valeurs de 

l‟ t t initi l    l   st pro   l m nt  û à l‟ p iss ur insuffis nt    u   p t     ont min nts 

déposés lors   tt  r mis  sous  ir   pr s l  r mis  à l‟ ir    15 min l‟  h ntillon    t  r pl    

sous UHV  ur nt un   inqu nt in   ‟h ur s puis de nouveau remis sous air pendant 24h 
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(t=800h).   s   ux r n  m nts  ugm nt nt p u  pr s   tt  s  on    xposition à l‟ ir     

t mps  ‟ xposition à l‟ ir n  s m l  p s  voir suffi pour un    position suffis nt     

composés carbonés conduisant à un retour des valeurs de rendement équivalentes aux valeurs 

   l‟ t t initi l   ‟  h ntillon a ensuite été laissé sous vide statique à 30mBar puis sous air et 

une mesure de rendement est effectuée après à t=1800h, soit 700h de contact avec 

l‟ tmosph r   m i nt . Le rendement  à 300eV semble alors tendre vers les valeurs initiales. 

A 1200eV le rendement dépasse légèrement la valeur initiale. Par la suite l‟  h ntillon    t  

replacé sous UHV. Le rendement à 1200eV est stable, proche de la valeur initiale. En 

revanche le rendement à 300eV diminue de nouveau et reste en dessous de la valeur de 

r n  m nt à l‟ t t initi l     2,27. Cette diminution est probablement liée à une désorption des 

espèces carbonées les plus faiblement liées à la surface occasionnée par le replacement de 

l‟ rg nt sous UHV p n  nt un  longu  p rio      1700h   

 

Figure 70. Évolution du rendement aux énergies de 300 et 1200 eV pour l’échantillon 

d’argent au cours du protocole avec remise à l’air 
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 Evolution du rendement de 20 à 2000eV au cours du protocole III.2.2.

en fonction de l’angle d’incidence 

 fin    s  r n r   ompt     l   iff r n      r n  m nt  ‟ mission  ntr  l‟  h ntillon 

 xpos  à l‟ ir  t l‟  h ntillon pur („n ttoy ‟), les mesures d  r n  m nt  ‟ mission r  lis  s à 

incidence normale à l‟ t t initi l  t  pr s l‟ t p  n° 14  ‟ rosion  u proto ol  sont 

représentées sur la Figure 71. Les différences  ntr  l  r n  m nt  ‟ mission    l‟ rg nt 

 xpos  à l‟ ir  t    l‟ rg nt pur sont signifi  tiv s     pr mi r point    cross-over est de 18 

 V pour l‟ rg nt  xpos  à l‟ ir  t 130  V pour l‟ rg nt pur     r n  m nt m ximum 

 ‟ mission  st qu nt à lui    2,3 à l‟ t t initi l  t    1,7 pour l‟ rg nt pur   l s  situ  à 300 eV 

à l‟ t t initi l  t à 700  V pour l‟ rg nt pur  

 

Figure 71. Comparaison du rendement d’émission à incidence normale de l’argent pur 

(nettoyé, étape n°14 ) avec la littérature, Brönstein [2]et Bruining [3] 

 

  s m sur s    r n  m nt pour l‟ rg nt „pur‟ ont aussi été comparées à la littérature. 

Les mesures de Brönstein [2]et de Bruining [3] ont  t  r  lis  s sur    l‟ rgent évaporé sous 

vide. Le r n  m nt  ‟ mission    l‟ rg nt pur      tt   tu    st tr s pro h       lui obtenu 

par Brönstein malgré une divergence à partir de 1500 eV. Les rendements maximum sont de 

1,72 à 800eV pour Brönstein et de 1,67 à 700eV dans le cadre de ce protocole. Les premiers 
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points de cross-over sont  ‟ nviron 145 V pour  rönst in  t    130 V dans le cadre de cette 

étude. En revanche les résultats de Bruining sont un peu plus éloignés mais toujours dans le 

même ordre de grandeur. 

  s r n  m nts  ‟ mission    l‟ rg nt  xpos  à l‟ ir  t    l‟ rg nt pur sont 

r pr s nt s  n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n   sur l  Figure 72. Les valeurs du premier point 

de cross-over, du rendement maximum et de Emax à l‟ t t initi l  t fin l sont résumées dans le 

Tableau 3. 

 

Figure 72 Rendement d’émission de l’échantillon d’argent exposé à l’air (état initial) et de 

l’argent pur (érosion n°14) en fonction de l’angle d’incidence. 
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Angle 

incidence (°) 
0 20 40 50 60 

État de 

surface 

Exposé 

à l‟ ir 
Pur 

Exposé 

à l‟ ir 
Pur 

Exposé 

à l‟ ir 
Pur 

Exposé 

à l‟ ir 
Pur 

Exposé 

à l‟ ir 
Pur 

 
1
 18 130 18 130 18 124 18 119 18 115 

 
m x

 300 700 300 700 300 800 350 900 500 1000 

  Y
m x

 2,26 1,67 2,35 1,67 2,64 1,82 2,87 1,81 3,15 2,03 

Tableau 3. Valeur d’E1, Emax et EEYmax pour l'argent en fonction de l'angle d'incidence avant 

et après le protocole. 

 ‟influ n    u  om  r  m nt ioniqu  sur l s r n  m nts  ‟ mission p ut êtr  mis   n 

 vi  n   p r l    p n  n    u r n  m nt  ‟ mission  n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n     n 

effet, comme cela a été rappelé dans le chapitre I, m lgr  l‟in i  n   norm l   ‟un faisceau 

électronique, la topographie    l  surf    p ut s  tr  uir   n un  ngl  moy n  ‟in i  n     s 

électrons primaires, qui  diffère de la normale à cause de la forme naturellement accidentée de 

la surface. Plus la surface est accidentée, plus cet angl   ‟in i  n   moy n  st gr n 
2
. Cela 

 on uit à  tt nu r l‟influ n      l‟ ngl   ‟in i  n    xp rim nt l   fini p r l‟ ngl   ntr  l  

faisceau électronique et la normale à l‟  h ntillon   ‟influ n      l‟ ngl   ‟in i  n   sur l  

rendement maximum pour trois étapes du protocole est représentée sur la Figure 73. A 

 h  un       s trois  t p s, l  r n  m nt m ximum pour  h qu   ngl   ‟in i  n      t  

normalisé par rapport au de rendement maximum obtenu à incidence normale. La tendance 

qui s    g g       tt  figur   st qu  l‟influ n      l‟ ngl   ‟in i  n    iminu   v   l  t mps 

 ‟ rosion    r  x mpl , l  r n  m nt m ximum pour un  ngl   ‟in i  n      60° pour 

l‟ rg nt  xpos  à l‟ ir  st    1,39 fois l  r n  m nt m ximum à in i  n   norm l    oujours 

pour un  ngl     60° m is   ns l    s    l‟ rosion n°7    r tio  st p ss  à 1,31  t il n‟ st plus 

qu     1,25 pour l‟ rg nt pur   rosion n°14      i  st un  in i  tion qu  l‟ ngle moyen 

 ‟in i  n     s  l  trons in i  nts  ugm nt   u fur  t à m sur  qu  l s  t p s  ‟ rosion 

progressent. 

                                                 
2
  ‟ ngl   ‟in i  n    st   fini p r r pport à l  norm l  à l  surf       l‟  h ntillon 
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Figure 73. Influence de l’angle d’incidence sur le rendement maximum de l’argent à trois 

étapes du protocole. 

Le bombardement ionique semble donc avoir un impact notable sur la topographie de 

surf       l‟  h ntillon  ‟ rg nt  

 Influence de la topographie de la surface sur les rendements III.2.3.

d’émission en fonction de l’angle d’incidence 

Les modifications de la topographie    surf       l‟  h ntillon  ‟ rg nt   t  t  s 

pr     mm nt ont  ussi un imp  t sur l‟ sp  t visu l    l‟  h ntillon   n  ff t l‟  h ntillon 

initial présentait une surface proche du poli miroir avant application du  protocole et cet 

 sp  t s‟ st p u à peu dégradé vers un aspect de plus en plus dépoli comme cela est visible sur 

la Figure 74. Les trois photographies ont été prises à trois étapes différentes du protocole. 

 pr s l s  t p s n°8  t n° 10, un  p rti  s ul m nt    l‟  h ntillon  st   poli  m is  pr s 

l‟ t p  n° 14  ‟ st tout  l  surf       l‟  h ntillon qui  st   poli     l  in iqu  in ir  t m nt 

qu  l  flux ioniqu  in i  nt n‟ st p s homog n  sur l‟ x  p rp n i ul ir  à l‟ x     l    nn   

 l n‟  m lh ur us m nt p s  t  m sur  sur   t  x  à   us   u m nqu       gr     li  rt     l  

canne de manipulation. 
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Figure 74. Evolution macroscopique (dépolissage) de la surface de l’échantillon d’argent au 

cours du protocole. 

 De nombreux auteurs ont observé des modifications de  topographie de surface après 

bombardement ionique (Ogilvie [95], Albers [96]).  fin  ‟ n lys r   s mo ifi  tions    

topographie,   s m sur s    rugosit  ont  t  r  lis s sur l‟  h ntillon  ‟ rg nt  v nt  t  pr s 

la réalisation du protocole. La rugosité a été mesurée par interférométrie en lumière blanche. 

Les valeurs importantes extraites de ces mesures sont celles de la rugosité arithmétique 

moy nn        t   ll   u „peak to valley’ (PV). Une moyenne entre la hauteur des pics et le 

creux des vallées de la rugosité est déterminée. Cette moyenne peut se schématiser en une 

lign  p ss nt  ntr  l  h ut   s pi s  t l   r ux   s v ll  s    l  rugosit          st l‟   rt 

moyen entre cette ligne, le haut des pics et le creux des vallées. La Ra donne une bonne 

 pproxim tion    l  rugosit  m is m lh ur us m nt  ll  n  fournit p s  ‟inform tion sur l  

form   ‟irr gul rit s à l  surf       l  signifi  qu‟ v   un  mêm    , l  surf    p ut 

présenter des topographies différentes comme cela est représenté sur le schéma explicatif sur 

la Figure 75. 

 

Figure 75. Schéma simpliste explicatif de la rugosité arithmétique (Ra) et du ‘peak to valley’ 

(PV) 

 our p lli r à    m nqu   ‟inform tion, l‟ pp r il    m sur     rugosit  p r int rf rom tri  

permet de transcrire ces mesures de rugosité en cliché topographique. Le PV quant à lui, 

correspond à la profondeur maximale entre la hauteur maxim l   ‟un pi   t l   r ux  ‟un  

vallée. Les valeurs de PV sont généralement bien plus grandes que celle de Ra et fluctuent 

 ussi plus puisqu‟ ll s sont souv nt   r  t ristiqu s   s   f uts non r pr s nt tifs    l  
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rugosit  moy nn   t  r  s soit lors    l‟usinage ou bien lors de la manipulation de 

l‟  h ntillon  

Sur la Figure 76  st r pr s nt   l  topogr phi   n trois  im nsions    l‟  h ntillon 

 ‟ rg nt  v nt l  proto ol   ‟ rosion    s prin ip l s sour  s    rugosit  sont l s stri s 

 ‟usin g     l‟  h ntillon         ffi h   pour   tt  m sur   st    0,117µm   rois zon s    

l‟  h ntillon ont  t  son  s  t l  moy nn    s rugosit s  rithm tiqu       s m sur s  st    

0,143µm. Une très bonne homogénéité de la rugosité dans ces trois zones a été obtenue. 

   r pr s nt tion topogr phiqu     l  surf       l‟  h ntillon  pr s  voir suivi l  

proto ol   ‟ rosion  onfirm  l s mo ifi  tions    topographie de surface engendrées par le 

bombardement ionique. Elle est représentée sur la Figure 77    s stri s r guli r s  ‟usin g  

ne sont plus visibles, remplacées par une multitude de pic disparates. En revanche les valeurs 

      sont pro h s      ll  o t nu s  v nt l  proto ol   ‟ rosion   l  n  st    mêm  pour l s 

valeurs de PV. Il est important de noter que les valeurs de Ra sont dans les limites de 

r solution    l‟ pp r il  Une variation significative s r it    l‟or r     0,1µm  

 

 Mesure 1 2 3 Moyenne 

Ra (μm) 0,117 0,154 0,159 0,143 

PV (μm) 3,997 4,976 3,126 4,033 

Tableau 4. Valeur de Ra et de PV pour la face irradiée de l’échantillon d’argent avant le 

protocole d’érosion 

 

Figure 76.Mesure de rugosité par interférométrie sur l’échantillon d’argent avant érosion 
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Figure 77. Mesure de rugosité par interférométrie sur l’échantillon d’argent après le 

protocole 

Mesure 1 2 3 Moyenne 

Ra (μm) 0,218 0,152 0,135 0,168 

PV (μm) 3,44 2,98 3,66 3,36 

Tableau 5. Valeur de Ra et de PV pour la face irradiée de l’échantillon d’argent après le 

protocole d’érosion 

Afin de confirmer ces observations sur la modification de la topographie de surface de 

l‟ rg nt suit   u proto ol   ‟ rosion,   s  li h s ont  t  r  lis s p r mi ros opi   l  troniqu  

à balayage (MEB). Malheureusement des clichés MEB de la face irradiée qui auraient fait 

r f r n   n‟ont p s  t  r  lis s  v nt qu  l‟  h ntillon su iss  l  proto ol      f     rri r  

non irradiée a été alors considérée comme la référence étant donné les similitudes entre les 

topographies des deux faces avant bombardement ionique. En effet les mêmes stries 

 ‟usin g s ont  t  o s rv  s sur l s r pr s nt tions  n trois  im nsions    l  topogr phi  

(non représentées    s   ux f   s    l‟  h ntillon lors    l  r  lis tion   s m sur s    

rugosité. Leurs valeurs de Ra et PV étaient aussi proches. 

Sur la Figure 78 sont représentés les clichés MEB en contraste topologique (SEI) des 

  ux f   s    l‟  h ntillon  ‟ rg nt, l  f     rri r  non irr  i    t la face avant irradiée. Sur 

l  f     rri r , l s stri s  ‟usin g  s    vin nt à l  v rti  l   u  li h    ll s sont r guli r s  t 

p u visi l   omp r  s  ux  iff r nt s r yur s profon  s o s rv  l s qui n‟ont p s    

direction préférentielle. La présence de   s r yur s s‟ xpliqu  p r l  f it qu  l  f     rri r   st 

l  f    sur l qu ll  l‟  h ntillon r pos    ll    r n ontr    s  orps sus  pti l s    l  r y r 

lors   s  iff r nt s m nipul tions    l‟  h ntillon     surf    p r it plut t liss  pour    

grossissement de 2500, hormis les différentes rayures. En revanche sur la face irradiée, la 



Chapitre III 

 tu      l‟ volution   s propri t s  ‟ mission  l  troniqu   ‟un argent technique vers un argent pur par décapages ioniques 

successifs 

117 

 

surface apparait beaucoup moins lisse avec de nombreux effet de bord. Quelques rayures sont 

là aussi discernables mais beaucoup plus adoucies que pour la face arrière. Des ilots de 

formes diverses et irrégulières ont remplacés les parties relativement planes observées avant 

 rosion   l n  f it  u un  out  qu  l   om  r  m nt ioniqu   st à l‟origin   u f çonn g     

  tt  rugosit   n form   ‟ilots tr s  iff r nts    l  f     rri r     s stri s  ‟usin g  n  sont 

 ‟ ill urs plus visi l s  Un s h m     l  topographie de surface avant et après érosion ionique 

est représenté sur la Figure 79. 

 

  

Figure 78. Clichés MEB de la face arrière de l’échantillon d’argent non irradiée et de la face 

irradié. 

 

Figure 79.Schéma de la topographie de la surface de l’échantillon d’argent avant et après le 

protocole d’érosion  

Ces observations confirment les modifications de topographie de surface de 

l‟  h ntillon  ‟ rg nt lors  u proto ol   ‟ rosion  ussi o s rv  lors   s m sur s    rugosit   

    iminution    l‟influ n      l‟ ngl   ‟in i  n    ‟irr  i tion sur l s rendements 

 ‟ mission p ut  on  êtr  r li   à   s mo ifi  tions    surf     t à l‟ ugm nt tion    l‟ ngl  

 ‟in i  n   moy n  

Une interrogation  st  lors soul v   sur l‟influ n        s mo ifi  tions sur l  

r n  m nt  ‟ mission à in i  n   norm l       omp r ison  ntr  l  r n  m nt  ‟ mission    

l‟ rg nt pur      tt   tu    t   lui    m sur  p r  rönst in [2] sur    l‟ rg nt  v por  sous 

vide a montré une grande similitude entre ces deux mesures. Pourtant, la rugosité de surface 
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des échantillons est de toute évidence différente compte tenu de la différence de méthode 

 ‟o t ntion    l‟ rg nt pur  

Les mesures de r n  m nt ont  t  r  lis  s  v   un  pol ris tion    l‟  h ntillon 

négative (-9V dans cette étude et un champ attracteur dans le cas de Brönstein [2]). Les 

 l  trons qui sont l  plus sus  pti l s  ‟êtr  r  oll  t s de par la géométrie de la rugosité de 

l‟  h ntillon sont l s  l  trons  v   l‟ n rgi   ‟ mission l  plus f i l      h nt qu    s 

électrons de faible énergie sont m jorit ir s   ns l   ontri ution  u r n  m nt  ‟ mission 

comme cela a été illustré dans la partie II.2.6. La recollection de ces électrons peu 

énergétiques aur it pu êtr      ntu   p r l‟ ugm nt tion    l  rugosit     l‟  h ntillon m is 

 ll   st  u  ontr ir   nnul   p r l  pol ris tion n g tiv     l‟  h ntillon  omm    l   st 

illustré sur la Figure 80.  

 ‟influ n      l  rugosit  sur l s r n  m nts  ‟ mission  v   un  ngl   ‟in i  n   

normal à la surface est donc faible lorsque les mesures sont réalisées avec un échantillon 

polarisé négativement. Le facteur de forme de la rugosit  g n r   p r l‟ rosion ioniqu  sur 

l‟  h ntillon  ‟ rg nt      tt   tu   n   on uit p s à un   ugm nt tion    l  g n r tion 

 ‟ l  trons s  on  ir s puisqu  l s r n  m nts  ‟ mission sont simil ir s à   ux r  lis s p r 

Brönstein [2]. 

 

Figure 80. Schéma de comparaison sur l’effet de la polarisation de l’échantillon sur la 

recollection des électrons émis de faible énergie. 

III.3. Spectre de pertes d’énergie  

 ‟o j  tif    t   ‟o s rv r l‟influ n      l   ont min tion sur l s int r  tions 

élémentaires détectées. Ces informations sur les interactions élémentaires observées 



Chapitre III 

 tu      l‟ volution   s propri t s  ‟ mission  l  troniqu   ‟un argent technique vers un argent pur par décapages ioniques 

successifs 

119 

 

expérimentalement sont utiles pour le paramétrage de modèles de type Monte-Carlo comme 

OSMOSEE. 

Les  électrons incidents ont une énergie de 1980 eV. Cette énergie a été choisie afin 

qu  l‟ n lys ur à  l  trons qui a une gamme de travail de 2 à 2000 eV puisse détecter les 

électrons les plus énergétiques compte tenu de la polarisation de -9,2 V    l‟  h ntillon     

plus, ces réglages étaient déjà utilisés pour la réalisation des spectres Auger et a donc réduit le 

nombre de manipulations. 

Les électrons rétrodiffusés inélastiques ont donc une énergie légèrement inférieure à 

1980  V,  t ont un  profon  ur  ‟  h pp m nt  stim   plus gr n   qu    ll    s  l  trons 

secondaires. En revanche, la probabilité qu‟ils su iss nt une interaction grandit avec la 

profondeur    p n tr tion   ‟ils sont issus  ‟un  plus gr n   profon  ur, il p ut êtr  formul  

l‟hypoth s  qu    s  l  trons r tro iffus s inélastiques seraient moins sensibles à la 

contamination de surface que ne le sont les électrons secondaires. 

 Évolution des spectres de perte d’énergie au cours du III.3.1.

protocole 

Les spectres de pertes d'énergie ont également été réalisés après chaque étape du 

proto ol   fin  ‟ n lys r l ur  volution  n fon tion    l‟ t t    surf     u m t ri u   l s  

dégage deux principales allures de spectre comme cela est visible sur la Figure 81 où les 

sp  tr s sont norm lis s p r r pport à l‟int nsit   u pi   ' l  trons r tro iffus s  l stiqu s  t 

représentés pour une énergie incidente d  1980  V    s sp  tr s    l‟ t t initi l jusqu‟à 

l‟ t p   ‟ rosion n°9 form nt un pr mi r group     sp  tr s tr s s m l  l s à   lui    

l‟  h ntillon initi l     Figure 82 représente les spectres de pertes  ‟ n rgi   pr s 3  t p s  u 

protocole ; état initial, intermédiaire et final. Des pics à 3,3eV, 7,2eV et 24eV sont présents. 

Sur la Figure 81, l s sp  tr s n‟ volu nt qu  tr s p u jusqu‟à l  9
ème

 étape; seul le pic à 7,2eV 

  vi nt tr s f i l   pr s l‟ t p   ‟ rosion n°1  

 pr s l‟ t p  n°10, l‟ llur    s sp  tr s   vi nt tr s pro h       ll   u sp  tr  

 orr spon  nt à l‟ rg nt pur    s pi  à 3,7 V ; 7,9eV ; 17,6eV ; 25eV et 33,7eV apparaissent. 

   pi  initi l m nt à 3,3 V s‟ st  rusqu m nt     l  à 3,7 V  t son int nsit    fortement 

augmenté comme cela est visible sur la Figure 82. Le fait que ce pic ne se soit pas décalé 

progr ssiv m nt jusqu‟à l‟ t p  9,  lors qu  l‟ p iss ur    l   ouche de contamination 

 iminu it progr ssiv m nt, l iss  à p ns r qu‟il  st   r  t ristiqu     l   ou h     

 ont min nt  t non    l‟ rg nt sous-jacent. De plus, il disparait ou alors est masqué par 

l‟ pp rition  u pi  à 3,7 V,  orr spon  nt à l‟ x it tion  ‟un pl smon    surf       l‟ rg nt 

pur (Pattinson [97] Went [98] Werner [99]), après un   t p   ‟ rosion durant laquelle une 
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grande quantité de contamination a été éliminée (érosion n°10). Le pic à 7,2 est quant à lui 

identifié comme l  m nif st tion    l‟ x it tion  ‟un pl smon    volum   Werner [99] 

Hoflund [46]).  ‟origin  physiqu    s pi s à 17,6 ; 25,1 et 33,7eV n'est pas clairement 

identifiée dans la littérature. Le pic à 25,1 eV pourrait être une excitation de plasmon [97] 

 ont l  nom r   ‟électrons du collectif serait différent du plasmon de surface à 7,2eV. Le pic 

à 33,7 V s r it qu nt à lui l  m nif st tion  ‟un  tr nsition int r-bande (N1-N2). 

Il est à noter que le pi   rt f  t  v   un  p rt   ‟ n rgi     2 V, i  ntifi  lors    l  

calibr tion  u   non, n‟ st p s visi l  sur les spectres de p rt   ‟ n rgi   

  

Figure 81. Évolution des spectres de perte d’énergie au cours du protocole. Chaque spectre 

est normalisé par rapport à l’intensité maximale du pic d'électrons rétrodiffusés élastiques. 

0

0,01

0,02

0,03

0,04

0,05

0,06

0,07

0,08

0,09

0,1

0 10 20 30 40 50 60

I/Imax

Perte d'énergie (eV)

Ag exposé à l'air

1ere

2eme

3eme

5eme

6eme

7eme

8eme

9eme

10eme

12eme

13eme

14eme

Remise à l'air 15min

Remise à l'air 24h

   l‟ t t initi l à  t p  n°9

   l‟ t p  n°10 à remises sous air



Chapitre III 

 tu      l‟ volution   s propri t s  ‟ mission  l  troniqu   ‟un argent technique vers un argent pur par décapages ioniques 

successifs 

121 

 

 

Figure 82.Evolution du spectre de pertes d’énergie d’Ag pour trois étapes du protocole. 

E=1989eV. Spectres bruts  

 Comparaison des spectres d’émission avec la littérature III.3.2.

  l‟ t t initi l, il    t  i  ntifi  qu  l‟ llur   u sp  tr  de p rt   ‟ n rgi   st tr s 

différente de celle du spectre de l‟ rg nt pur    l  l iss  à p ns r qu    s  l  trons 

rétrodiffusés inélastiques sont caractéristiques de la couche de contamination naturelle plutôt 

que du substrat, et notamment de la couche de composés carbonés, tout comme le sont les 

r n  m nts  ‟ mission. Cette hypothèse est appuyée par les fortes similitudes existantes entre 

le spectre de p rt   ‟ n rgi     l‟  h ntillon à l‟ t t initi l  t ceux réalisés par Kulik [100] et 

Richter [101] ou encore Fink [102] sur des échantillons à la surface desquels différentes 

natures de composés carbonés ont été déposées par évaporation sous vide. Ces spectres sont 

représentés sur la Figure 83. Les espèces carbonées représentées sont par exemple le diamant, 

l  gr phit   t   s  sp   s   r on  s  v por  s „ - ‟,  himiqu m nt   sor onn  s   ns l    s 

de Kulik [100]. Dans le cas de Richter les espèces carbonés choisies sont par exemple  du 

graphite pyrolytique pour C(1), du graphite polycristallin pour C(2). Les ressemblances sont 

les plus nettes lorsque les espèces carbonées déposées sont sous forme amorphe et 
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 himiqu m nt   sor onn  s  omm  l   our   „  4 -film‟   ns l    s  i ht r  t l   our   „ -

 ‟   ns l    s    Kulik. Ces espèces se rapprochent donc de la nature des contaminants de 

  r on  qui s    pos nt n tur ll m nt à l  surf    qui sont   s r si us  ‟hy ro  r ur  à 

chaine polymérique courtes et donc non organisées. Le pic à 24 eV est présent ainsi que le pic 

autour de 7,2eV dans le cas des espèces carbonées non organisées chimiquement. 

 

Figure 83. Spectre EELS sur diverses espèces carbonées. à gauche Kulik [100], à droite 

Richter [101] 

Ce pic à 24eV semble être un réel indicateur de la présence de carbone à la surface. 

Sur la Figure 84 sont représentés les spectres de p rt   ‟ n rgi  pour l s  t p s  ‟ rosion n° 

10, 12, 13, 14  t pour l s r mis s à l‟ ir    15min  t 24h   ll s  orr spon  nt  ux  t p s pour 

l squ ll s l‟ rg nt  st tr s pr s nt à la surface (voir Figure 58) et peu de contaminants sont 

pr s nts    s sp  tr s sont norm lis s p r r pport à  l‟int nsit   u pi    r  t ristiqu     

l‟ x it tion  u plasmon de surface (env. 3,7eV). Ils permettent de mettre en évidence la 

 iff r n    ntr  l s sp  tr s r  lis s sur l‟  h ntillon n ttoy    t p  n° 12, 13  t 14  qui ont 

un   llur   xtrêm m nt pro h  l s uns   s  utr s,  t l s sp  tr s r  lis s sur l‟  hantillon dont 

la surface est en partie composée de composants carboné ; soit r liqu ts    l‟ t t initi l   t p  

n° 10  soit nouv ll m nt   pos s  r mis s à l‟ ir    15min  t 24h    n  ff t,   ns l s   s où l  

surface de l‟  h ntillon  onti nt   s  ompos s   r on s, l‟int nsit   u fon   ontinu sous l s 

pi s à 17,6 V, 25,1 V  t 33,7 V  ugm nt     l   st pro   l m nt li  à l‟   roiss m nt  u pi  

à 24eV visible sur les spectres de Kulik et Richter  t sur l  sp  tr     l‟  h ntillon  ‟ rg nt à 

l‟ tat initial. 
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Figure 84. Spectres de pertes d’énergie normalisés par rapport au pic de plasmon de surface 

(3,7eV) pour les étapes n° 10, 12, 13, 14 et de remise sous air. 

Le spectre de p rt s  ‟ n rgi  r  lis  sur l‟  h ntillon  ‟argent considéré comme 

nettoyé (étape n°14) est en très bon accord avec les spectres réalisés par Werner [103] et 

Hoflund [46] sur    l‟ rg nt pur    s v l urs    l‟ n rgi      h qu  pi  sont r sum  s   ns l  

Tableau 6.  

 

V l ur pi  

 xp ri n   
3,7 7,9 17,6 25,1 33,7 

Hoflund[46] 3,8 7,4 17 25 33 

Werner[103] 3,8 7,8 17,5 25,3 32 

Werner[104] 3,7 8 17,4 24 31,5 

Tableau 6. Comparaison des valeurs de pic en perte d’énergie (eV) de l’argent nettoyé avec 

les résultats de la littérature 
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 Evolution du flux et de l’intensité du pic d'électrons III.3.3.

rétrodiffusés élastiques 

Il paraît  l ir  ‟ pr s l  Figure 82 qu  l  nom r   ‟ l  trons r tro iffus s  ugm nt   u 

 ours  u proto ol  pour l‟  h ntillon  ‟ rg nt     nom r   ‟ l  trons r tro iffus s m sur s 

p r l‟ n lys ur   p n   u r n  m nt    r tro iffusion du matériau mais aussi du flux 

in i  nt   fin       orr l r l‟influ n        s   ux p r m tr s  u  ours  u proto ol , 

l‟int nsit   u pi   ' l  trons r tro iffus s  l stiqu s  insi qu  l  flux incident seront 

comparés. 

 our   l , il  st  ‟  or  n   ss ir   ‟ n lys r l s  iff r nt s  volutions  u flux 

électronique délivré par le canon avec les mêmes paramètres expérimentaux au cours du 

protocole. Ces évolutions sont représentées sur la Figure 85. La valeur du flux est normalisée 

p r r pport à l  v l ur  u flux à l‟ t t initi l     flux r pr s nt  est mesuré pour une énergie 

de 1200eV et enregistré lors des mesures de rendements à deux énergies (300 et 1200 eV). Il 

est à noter que ces évolutions peuvent être corrélées aux évolutions des conditions 

expérimentales. Après la première érosion, le flux a augmenté de 28% par rapport au flux à 

l‟ t t initi l    tt   ugm nt tion p ut êtr   xpliqu   p r l    l i    1 mois qui s‟ st   oul  

entre ces deux mesures. La cathode du canon a donc passé un mois de plus sous ultravide, ce 

qui a conduit à la désorption plus importante de molécules à sa surface améliorant son état de 

propreté. Il paraîtrait alors logique que le flux continu   ‟ ugm nt r jusqu‟à  tt in r  un 

maximum lorsque le filament soit totalement propre. Or, le flux diminue ensuite entre les 

 t p s n°1  t 7   ‟hypoth s  qui p ut êtr  formul    st qu‟ u  ours      s 7 pr mi r s étapes 

 ‟ rosion l s  sp   s     p  s    l  surf       l‟  h ntillon   ont min nts) se sont déposées 

  ns l‟ n  int   t not mm nt à l‟int ri ur  u   non    tt  hypoth s   st  onfort   p r l  f it 

qu‟ pr s   s 7 pr mi r s  t p s  ‟ rosion, un  m jorit    s  ont min nts ont  t      p s    

la surface    l‟  h ntillon   ‟ pr s l s sp  tr s  ug r   t lors des étapes suivantes, une 

qu ntit  moin r      ont min nts  st  rr  h      l‟  h ntillon et est donc susceptible de se 

  pos r   ns l‟ n  int    l s‟ n suit  on  un   ugm nt tion  u flux qui  tt int un maximum 

lorsqu  l‟  h ntillon  st  onsi  r   omm  propr     s r mis s à l‟ ir    15 min et de 24h puis 

la mise sous vide statique à 1 mbar conduisent à une nette diminution du flux lié à la 

redéposition de contaminants sur le filament du canon. 
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Figure 85.Evolution du flux en fonction des étapes du protocole. Etape n°0 : état initial, étape 

n°1 à 15 : étape d’érosion ; étape n° 16: 15min d’exposition à l’air ; étape n°17 24h 

d’exposition à l’air ; étape n°18 : 11jours à 1mbar. 

Bien que les spectres de pertes  ‟ n rgi  aient été réalisés avec une énergie de 

1980eV, les flux électroniques pour une énergie de 1200eV et de 1980eV sont très proches 

 omm  l  mont  l  r pr s nt tion  u flux  l  troniqu   n fon tion    l‟ n rgi   u   non sur 

la Figure 86   n  ff t l  flux r st  st  l  à p rtir  ‟un   n rgi     700 V    s points  ntr  300 

 t 600 V sont  n     l g   v   l‟ llur     l   our      l   st  û à une modification du 

p r m tr     fo us  u   non   n  ff t   ns   tt  g mm   ‟ n rgi  il    t  n   ss ir     

modifier le focus du canon, qui influence beaucoup le flux, afin de réussir à focaliser 

correctement le faisceau électronique sur la cible. 
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Figure 86. Flux électronique délivré par le canon en fonction de l’énergie 

 

 fin     omp r r l s  volutions  u flux à 1200 V  t l‟int nsit   u pi   ' l  trons 

rétrodiffusés élastiques, leurs valeurs de flux au cours du protocole sont normalisées par 

r pport à l ur v l ur à l‟ t t initi l   ll s sont r pr s nt  s sur l  Figure 87.  En effet le flux 

incident est multiplié par 1,45 après la 14
ème 

  rosion,  lors qu  l‟int nsit   u pi   ' l  trons 

rétrodiffusés a lui  ugm nt   ‟un f  t ur 14    tt   ugm nt tion  st  u   u f it qu  pour   tt  

 t p , l  sp  tr   st r  lis  sur l‟ rg nt n ttoy  qui pr s nt  un r n  m nt    r tro iffusion 

bien supérieur à l‟  h ntillon  ont min     s flu tu tions  u flux ont  on  un effet de second 

or r  sur l‟int nsit   u pi   ' l  trons r tro iffus s  l stiqu s     r n  m nt    r tro iffusion 

est prépondérant sur les intensités mesurées. 
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Figure 87.Evolution du flux ainsi que de l’intensité du pic d’électrons rétrodiffusés en 

fonction des étapes du protocole. Etape n°0 : état initial, étape n°1 à 15 : étapes d’érosion ; 

étape n° 16: 15min d’exposition à l’air ; étape n°17 24h d’exposition à l’air ; étape n°18 : 

11 jours à 1mbar 

 Synthèse III.3.4.

Les mesures de spectres de p rt   ‟ n rgi  ont p rmis  ‟i  ntifi r   rt in s 

interactions élémentaires électron-électrons, comme les excitations de plasmons de volume et 

de surface, et leurs évolutions en fonction de la contamination déposée à la surface de 

l‟  h ntillon  ‟ rg nt    s sp  tr s ont p rmis    m ttr   n  vi  n   qu  l s  l  trons 

r tro iffus s p r l‟  h ntillon  ‟ rg nt  ont min  s‟  h pp nt  u m t ri u semblent 

principalement issus de la couche de contamination. Les spectres de pertes  ‟ n rgi     

l‟  h ntillon  ont min  sont tr s pro h s      ux   quis sur   s   h ntillons  ont l  surf    

 st  ompos    ‟ sp   s   r on  s p u org nis  s  

III.4. Spectres d’émission électronique 

Les spectr s  ‟ mission ont  t  r  lis s sur un  l rg  g mm   ‟ n rgi   n s  fo  lis nt 

sur l  pi   ‟ l  trons s  on  ir s  insi qu  sur l  pi     r tro iffus s  l stiqu s   ‟o j  tif 
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 t it  ‟o s rv r    possi l s mo ifi  tions soit    form     pi , soit      pl   ment en 

 n rgi    s pi s  n fon tion    l‟ t t    surf      s   h ntillons  

Les spectres aux énergies de 5, 10, 15, 20, 30, 40
 
et 50  V   quis sur l‟ rg nt n ttoy  

(étape n°14) sont représentés sur la Figure 88. Le décalage de 9,2 V lié à la polarisation de 

l‟  h ntillon    t  supprim  num riqu m nt    tt  r pr s nt tion m t  n  vi  n   l  non-

lin  rit     l‟ volution    l‟int nsit   u pi   ‟ l  trons r tro iffus s élastiques détectés 

lorsqu  l‟ n rgi  in i  nt   ugm nt     s  volutions n  sont  on  p s proportionn ll s à 

l‟ volution    l‟int nsit   u f is   u  l  troniqu  qui  ugm nt     f çon qu si lin  ir  sur l  

gamme de 5 à 300 eV comme précisé sur la Figure 86    s r gl g s    l‟ n lys ur  t nt r st s 

i  ntiqu s n  sont p s non plus r spons  l       s flu tu tions   ll s p uv nt s‟ xpliqu r p r 

l‟influ n        ux f  t urs     pr mi r pourr it êtr  li  à l  physiqu   ‟ mission      s 

 l  trons     li r  p r ours moy n   s  l  trons   ns l‟ rg nt su it un  infl xion pour un  

énergie inférieure à environ 50 eV comme illustré sur la Figure 6. Le libre parcours moyen 

des électrons augmente drastiquement en-deçà de cette énergie car la probabilité pour ces 

électrons  ‟interagir avec la matière devient faible (lié à leur faible énergie). Une 

 ugm nt tion  u nom r   ‟ l  trons r tro iffus s élastique est donc attendue lorsque 

l‟ n rgi       s  l  trons  st inf ri ur  à 50eV.   p n  nt l s  iff r n  s  ‟int nsit  

o s rv  s  ntr  l s pi s  ‟ l  trons rétrodiffusés élastiques aux différentes énergies sont trop 

importantes pour que ce facteur soit retenu. Le second facteur peut être expérimental en 

 x lu nt l‟impli  tion    l‟int nsit   u f is   u  t   s r gl g s    l‟ n lys ur m ntionn s  i-

  ssus   ‟  quisition   s sp  tr s  ‟ mission  st tr s s nsi l  à l   ist n    t à l‟ ngl  

 xist nt  ntr  l‟ ntr      l‟ n lys ur  t l  zon   ‟ mission   s  l  trons   t  t s   n  ff t, 

un  mo ifi  tion    l  lo  lis tion    l‟imp  t  u f is   u in i  nt p ut  on uir  à un    iss  

ou une augmentation import nt   u nom r   ‟ l  trons  oll  t s p r l‟ n lys ur   l  st  on  

 iffi il  voir  in orr  t  ‟ ss y r  ‟int rpr t r l s  volutions   s int nsit s   s  iff r nts pi s 

observés compte tenu de la précision de focalisation du canon à électrons. En revanche, le 

r tio  ntr  l  nom r   ‟ l  trons s  on  ir s  t l  nom r   ‟ l  trons rétrodiffusés peut être 

qualitativement analysé en supposant que les distributions angulaires des électrons 

secondaires et des électrons rétrodiffusés sont isotropes. En effet, si les distributions 

angulaires des électrons secondaires et des électrons rétrodiffusés élastiques étaient 

 iff r nt s, l‟ n lys ur pourr it  oll  t r plus  ‟ l  trons s  on  ir s qu  r tro iffus s ou 

inv rs m nt  t l‟ n lys   u r tio  ntr    s   ux typ s  ‟ l  trons s r it  rron   Les travaux de 

Roupie [20][19] ont montr   ‟ pr s l s simul tions num riqu s l  r l tiv  isotropi     l  

distribution angulaire des électrons secondaires émis pour un  f i l   n rgi   ‟in i  n     l   

 ussi montr  qu  l   istri ution  ngul ir    s  l  trons r tro iffus s  l stiqu s n‟ st p s 
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isotrop     tt   nisotropi  s‟    ntu   v   l‟ ugm nt tion    l‟ n rgi  in i  nt   t  v   

l‟ ugm nt tion    l‟ ngl   ‟in i  n      p n  nt lors    l‟  quisition   s sp  tr s 

 ‟ mission l‟ ngl   ntr  l    non à  l  trons  t la normale de l‟  h ntillon  insi qu‟ ntr  

l‟ n lys ur  t l‟  h ntillon    t  fix  à 22,5°    l  in uit un  r l tiv  isotropi    s 

distributions angulaires des électrons secondaires et rétrodiffusés élastiques et inélastiques 

 mis     plus, l s  n rgi s pour l squ ll s ont  t    quis   s sp  tr s  ‟ mission  v   

l‟int gr lit   u sp  tr    u pi    s  l  trons s  on  ir s jusqu‟ u pi   ‟ l  trons r tro iffus s 

élastiques) sont comprises entre 5 et 50
 
 V    qui n‟in uit p s    mo ifi  tion    l‟isotropi  

   l   istri ution  ngul ir   ‟ pr s l s   l uls    Roupie [19] 

Il aurait été intéressant de déterminer ces distributions angulaires expérimentalement 

car peu de données sont disponibles. Malheureusement, il est nécessaire pour cela de pouvoir 

fix r l‟ ngl   ntr  l    non à  l  tron  t l‟  h ntillon tout  n  ff  tu nt un   l y g  à 180° 

avec une cage de Faraday comme a procédé Soum [17]. Ceci est techniquement complexe à 

développer.  

  

 

Figure 88. Spectres d’émission pour des énergies de 5, 10, 15, 20, 30, 40
 
et 50eV sur 

l’échantillon d’argent nettoyé (érosion n°14) 

Sur la Figure 89 sont r pr s nt s l s sp  tr s  ‟ mission pour trois  t p s  u proto ol  

et pour une énergie incidente de 20  V    s sp  tr s sont norm lis s p r r pport à l‟int nsit  
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 u pi   ‟ l  trons r tro iffus s  l stiqu s  En considérant arbitrairement que les électrons 

possédant une énergie supérieure à 13 eV dans le cas de ces 3 spectres sont des électrons 

rétrodiffusés inélastiques   lors, un   ugm nt tion  u nom r   ‟ l  trons r tro iffus s 

inélastiques est observée au cours du protocole. Cette augmentation est observée sur tous les 

sp  tr s à p rtir    l‟ n rgi     15 eV. Cette tendance a déjà été observée lors de la 

présentation des spectres de pertes  ‟ n rgi  pour   s  n rgi s in i  nt s plus  l v  s  1980 

eV). Pour les énergies de 5 et 10 eV il est impossible de discerner les électrons secondaires 

des électrons rétrodiffusés inélastiques. Il est intéressant de remarquer que le nettoyage 

progr ssif    l‟  h ntillon  on uit  ussi à l‟ pp rition   s pi s  n p rt s  ‟ n rgi  

  r  t ristiqu s    l‟ x it tion  ‟un pl smon    surf       l‟ rg nt  3,7  V  sur l‟  h ntillon 

nettoyé.    r tio  ntr  nom r   ‟ l  trons s  on  ir s  t l  nom r   ‟ l  trons r tro iffus s 

élastiques augmente au profit des électrons rétrodiffusés compte tenu de la diminution de 

l‟int nsit   u pi    s  l  trons s  on  ir s  u  ours  u proto ol    ‟ ugm nt tion  u nom r  

 ‟ l  trons r tro iffus s qu‟ils soi nt  l stiqu s ou in l stiqu s  st li e à l‟ limin tion    l  

 ou h      ont min tion qui  st  ompos s m jorit ir m nt  ‟ l m nts l gers comme le 

  r on   Z=6 , l‟oxyg n   Z=8   t hy rog n   Z=1   u profit    l‟ rg nt  Z=47   

   m ximum  u pi   ‟ l  trons s  on  ir s s    pl    l g r m nt v rs l s   ss s 

 n rgi s   l  st situ  à  nviron 3  V à l‟ t t initi l puis 2,6 V  pr s l  s pti me érosion et à 

1,6 V pour l‟  h ntillon n ttoy      i in iqu  un  h ng m nt   ns l   istri ution   s 

 l  trons  mis    s  l  trons s  on  ir s  mis lorsqu  l‟  h ntillon  st r  ouv rt    

 ont min tion n‟ont p s l  mêm   istri ution  n rg tiqu  qu  l s  l  trons secondaires émis à 

p rtir    l‟ rg nt pur   l  st possi l  qu         l g  soit  n p rti  li  à un   volution    

tr v il    sorti     l‟  h ntillon    tt  t n  n    st o s rv   sur l s sp  tr s  ‟ mission à 

toutes les énergies choisies pour ce protocole. 
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Figure 89. Spectres d’émission pour une énergie des électrons incidents de 20eV (à la surface 

de l’échantillon) à trois étapes du protocole. 

 i n qu  tous l s sp  tr s  ‟ mission  i nt  t    quis  v     s r gl g s i  ntiqu s, 

p rm tt nt  insi  ‟o s rv r l urs  volutions    m ni r  r l tiv , l ur  n lys  r st    p n  nt 

difficile. En effet, certaines évolutions de spectre restent probablement liées à des facteurs 

 xp rim nt ux  t n  sont  on  p s  ‟origin  physiqu   Un  x mpl  est illustré sur la Figure 

90, avec un spectre réalisé pour une énergie de 130eV dont la distribution en énergie des 

électrons secondaires présente un double pic au niveau de son maximum. Ceci est 

pro   l m nt li  à un ph nom n     s tur tion    l‟ n lys ur à  l  trons         l g   u 

   ut  u sp  tr  v rs   s  n rgi s inf ri ur s à z ro  st  ussi  ‟origin  instrum nt l   
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Figure 90.Spectre d’émission électronique de l’argent nettoyé sous une énergie incidente de 

130eV 

III.5. Synthèse  

  ns     h pitr , l‟ volution   s propri t s  ‟ mission  ‟un   h ntillon  ‟ rg nt 

poly rist llin  xpos  à l‟ ir    t   n lys    n fon tion    son  t t     ont min tion. 

 ‟influ n   pr pon  r nt       tt   ou h      ont min tion sur s s propri t s  ‟ mission   

 t  mis   n  vi  n   p r l  proto ol   xp rim nt l mis  n œuvr   Un  l g r  mo ifi  tion    

l   omposition    l  surf    t ll  qu  l‟ limin tion    l  fin   ou h   ‟  u ou  i n 

l‟  tiv tion    l  surf       l‟  h ntillon p r l   om  r  m nt ioniqu   on uit à   s 

 volutions tr s import nt s  u r n  m nt  ‟ mission  n fon tion    l  profon  ur irr  i    

 ‟ limin tion    l   ou h   ‟  u   sor    à l  surf     insi qu  l‟ limin tion progr ssiv     

la couche de composés carbonés conduit à une diminution de près de 50% du rendement 

 ‟ mission p r r pport  u r n  m nt    l‟ rg nt  xpos  à l‟ ir. Plusieurs phénomènes tels que 

la réorganisation de chaines organiques sont à l‟origine de fluctuations du rendement 

 ‟ mission  ntr  l s  t p s        p g  ioniqu  m lgr  l s  on itions    m sur  sous 

ultr vi     n r v n h  lorsqu  l‟  h ntillon  ‟ rg nt  st  onsi  r   omm  n ttoy    s 

fluctuations de rendement sont très faibles.  

Les spectres de pertes  ‟ n rgi  s  fo  lis nt sur l s  l  trons r tro iffus s 

in l stiqu s pro h   u pi   l stiqu    ‟ volution      s sp  tr s montr  qu  l s p rt s 
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 ‟ n rgi   orr spon  nt à   s int r  tions  l  tron-électron sont caractéristiques de la 

composition    l‟ xtrêm  surf       s sp  tr s   quis sur l‟ rg nt  xpos  à l‟ ir sont 

globalement proches de spectres acquis sur des échantillons composés de carbone 

 himiqu m nt p u org nis s   orsqu  l  surf       l‟  h ntillon  ‟ rg nt n   onti nt plus  e 

 ont min nts, l s sp  tr s r v l nt  lors l s p rt s  ‟ n rgi    r  t ristiqu s    l‟ rg nt pur  

 ' t t    propr t     surf       l‟  h ntillon p ut  on  êtr  déterminée grâce aux spectres de 

pertes  ‟ n rgi    

 ‟ n lys    s sp  tr s  ‟ mission   p rmis  ‟o s rv r l‟influ n      l   ont min tion 

de surface sur la distribution énergétique des électrons émis et notamment des électrons 

secondaires. Le pic des électrons secondaires subit des déplacements de son maximum vers 

l s   ss s  n rgi s lorsqu  l‟  h ntillon  ‟ rg nt  st n ttoy     s  l  trons s  on  ir s sont 

 on   mis  v     s  n rgi s plus f i l s qu  lorsqu  l  m t ri u  st  xpos  à l‟ ir     

contribution des électrons rétrodiffusés élastiques et inélastiques augmente au détriment de 

celle des électrons secondaires.  

 on  rn nt l s r p r ussions sur l‟ ppli  tion Multipactor, l s r n  m nts    l‟ rg nt 

lorsque le matériau est nettoyé progressivement  volu nt   ns l   on s ns puisqu‟il y   un  

augmentation du premier cross-over de 18 eV à 130eV (argent nettoyé) ce qui limite 

gr n  m nt l  pro   ilit        l n h m nt    l‟ ff t Multipactor Ces évolutions de premier 

cross-over sont traitées en détail dans le chapitre V. L‟ ugm nt tion    l   ontri ution   s 

électrons rétrodiffusés au rendement, qui sont globalement bien plus énergétiques que les 

électrons secondaires, est plutôt un point négatif. En effet des électrons possédant une énergie 

plus grande sont susceptibles de g n r r plus  ‟ l  trons lorsqu‟ils r n ontr nt un m t ri u  

 ‟ ff t Multipactor peut être maintenu plus longtemps si le nuage électronique est composé 

 ‟ l  trons plus  n rg tiqu s  

   topogr phi     l  surf       l‟  h ntillon  ‟ rg nt    t  mo ifi   p r les 

bombardements ioniques successifs ce qui a eu pour  ff t    limit r l‟influ n      l‟ ngl  

 ‟in i  n   sur l s r n  m nts  ‟ mission. 

    h pitr    p rmis    m ttr   n  vi  n   l‟influ n      l   ont min tion    surf    

sur l s propri t s  ‟ mission  l  troniqu   ‟un   h ntillon  ‟ rg nt t  hniqu      m t ri u   

été choisi à c us     son utilis tion   ns l s gui  s  ‟on  s   fin     omp r r   s  volutions 

   propri t s  ‟ mission  v     ll s  ‟un  utr  m t ri u, l  proto ol     t  r  lis  sur 

l‟ luminium  xpos  à l‟ ir   ‟ luminium    t   hoisi   r il  st  u  œur  ‟un tr v il  e 

modélisation poussé de type Monte Carlo. Ces propriétés en tant que matériau pur sont très 

bien renseignées dans la littérature. De plus, sa composition de surface est plus complexe 

puisqu‟il pr s nt  un  fort  prop nsion à l‟oxy  tion 



 

 



 

 

Chapitre IV. Etude de l’évolution des propriétés d’émission 

électronique d’un aluminium technique vers un aluminium pur 

par décapages ioniques successifs  

 ‟  h ntillon  ‟ luminium   su i l  mêm  proto ol   xp rim nt l qu    lui  ‟ rg nt 

étudié   ns l   h pitr  pr     nt   out  omm    ns l    s    l‟  h ntillon  ‟ rg nt, l‟o j  tif 

   t   ‟ v lu r l‟influ n      l   ont min tion n tur ll   t l‟oxy  tion sur l s propri t s 

 ‟ mission    l‟ luminium vi  l s multipl s   r  t ris tions r  lis  s  u  ours du protocole 

de décapage ionique. La composition de la surface a été déterminée après chaque étape 

 ‟ rosion    ns un pr mi r t mps, l s  volutions     omposition    l  surf       l‟  h ntillon 

 ‟ luminium  u  ours  u proto ol  sont    rit s   nsuit  les évolutions de rendement 

 ‟ mission,   s spectres de pertes  ‟ n rgi   insi qu    s sp  tr s  ‟ mission sont mis s  n 

parallèle avec ces évolutions de composition de surface. Des comparaisons ont pu être 

réalisées entre les observations faites dans le c s    l‟  h ntillon  ‟ rg nt  t   ll s f it s sur 

l‟  h ntillon  ‟ luminium  

IV.1. Evolution de composition et de topographie de surface au cours du 

protocole 

 Evolution de la composition chimique de la surface de IV.1.1.

l’échantillon d’aluminium au cours du protocole 

D  l  mêm  m ni r  qu  pour l‟  h ntillon  ‟ rg nt, l  composition chimique de la 

surf       l‟  h ntillon  ‟ luminium    t    t rmin   à  h qu   t p   u proto ol   ‟ rosion 

p r sp  tros opi   ‟ l  trons  ug r    s  l  trons  ug r   r  t ristiqu s    l‟ luminium pur 

correspondent à deux transitions électroniques différentes et sont émis dans deux gammes 

 ‟ n rgi     s pr mi rs sont issus    l  tr nsition  VV  t ont un   n rgi     64 eV [44] et 

  ux    l  tr nsition K    ‟ nviron 1393 eV [105].  ‟ volution   s pi s  ug r    

l‟ luminium,    l‟oxyg n   t  u   r on   st r pr s nt   sur l s Figure 91, Figure 92 et  

Figure 93. Pour rappel, les spectres Auger présentés sont des spectres bruts affichant donc un 

décalage de 9,2 eV vers les hautes énergies correspondant à la polarisation négative du porte-

  h ntillon   ‟ volution    l   on  ntr tion    l‟ luminium à l  surf       t  qu lit tiv m nt 

déduite en se basant sur le pic des électrons Auger de la transition LVV. Ces électrons ont une 
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 n rgi     l‟or r     70  V  t sont  on  plus f  ilement générés avec la source à électrons de 

de 2 keV que les électrons Auger de la transition KLL ayant une énergi   ‟ nviron 1390  V  

Les intensités des pics Auger déduites de la dérivée des pics et normalisées par rapport au flux 

incident sont représentées sur la Figure 94 pour chaque espèce et à chaque étape du protocole 

(non r pr s nt    n fon tion    l  profon  ur  ‟ rosion  fin  ‟ ffi h r l s  t p s    r mis  à 

l‟ ir    ‟ t p  0  orr spon   ux m sur s r  lis  s sur l‟ luminium  xpos  à l‟ ir    s  t p s 1 

à 14 correspondent  ux  t p s  ‟ rosion    s  t p s 15  t 16 sont qu nt à  ll  l s  t p s    

remise sous air de 15 min et de 24h. Les évolutions de composition de la surface de 

l‟  h ntillon  ‟ luminium sont    rit s  i-dessous. 

 

 Dans le cas de l’échantillon exposé à l’air les spectres Auger confirment la présence de 

  r on   t  ‟oxyg n  à l  surf       l‟  h ntillon  ‟ luminium   n r v n h  l s pi s 

 ug r    l‟ luminium n  sont p s  is  rn  l s p rmi l  fon   ontinu    l  signifi  qu  l  

couche de contamination est suffisamment épaisse (quelques nanomètres) pour masquer 

l‟ luminium sous-jacent.  

 

 Après la première étape d’érosion le pic Auger du carbone augmente sensiblement de 

f çon simil ir   u   s    l‟ rg nt     pi   ‟oxyg n  qu nt à lui  iminu  progr ssiv m nt 

lors des  t p s n° 1, 2, 3  t 4    l   st   rt in m nt  û à l‟ limin tion    l‟  u   sor    à 

l  surf   , ph nom n    jà o s rv    ns l    s    l‟  h ntillon  ‟ rg nt     pi  

 ‟ luminium r st  à    st    toujours in  t  t  l    

 

 Entre les étapes 7 à 10  ‟ rosion, l‟ ugm nt tion  u pi   ‟oxyg n   st tr s n tt   t  ll  v  

   p ir  v   l‟ pp rition  ‟un pi   ug r  ux  l ntours   s 60 eV (Valeur brute, 51 eV 

sans polarisation  qui  orr spon   u pi     l‟ luminium sous form   ‟ lumin  [44]. 

 ‟int nsit   u pi   ug r  u   rbone a continué de diminuer dans le même temps.  

 ‟hypoth s  qui p ut êtr  formul    st qu‟ ntr  l s pr mi r s  t p s  ‟ rosion  t l  8
ème

 

érosion une partie suffisamment importante des contaminants a été retirée ce qui a laissé 

 pp r îtr  l   ou h   ‟oxy   n tur ll     l‟ luminium   l2O3, alumine). Il est à noter que 

l  pi   ug r    l‟ luminium   l  form   ‟un  p ul m nt plus qu   ‟un pi    ussi n   l 

r st    p n  nt un   ou h      ompos s   r on s   pos   sur l‟ lumin   

 

 Après l’étape 10, la concentration en alumine à la surface a atteint son maximum. Il en 

 st logiqu m nt    mêm  pour l‟int nsit   u pi   ug r    l‟oxyg n    ntr  l s  t p s 10 

et 12 la concentration en alumine diminue et devient nulle après la 12éme étape. Le pic 
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du carbone a perdu en intensité et a subi un glissement chimique vers les hautes énergies. 

Ce glissement chimique et cette modification de pic sont probablement dus à la 

fr gm nt tion   s mol  ul s   r on  s p r l‟ rosion ioniqu    jà o s rv e dans le cas de 

l‟  h ntillon  ‟ rg nt   

 

 Après l’étape 13, 14, les principaux contaminants ont été éliminés de la surface de 

l‟  h ntillon  ‟ luminium     pi   ‟oxyg n    fort m nt  iminu     qui  st  oh r nt 

 v   l‟ limin tion p r l‟ rosion    l   ou h   ‟ lumin      pi   ug r   ractéristique de 

l‟ luminium pur  pp r it  pr s l‟ t p  12  t   vi nt p rti uli r m nt int ns   pr s l s 

étapes 13 et14.  Des traces de carbone à la surface sont toujours détectées. Ce carbone a 

été soit implanté lors des érosions ioniques ou correspond au résiduel de contamination. Il 

 st import nt    not r qu    ns l    s l‟  h ntillon  ‟ luminium, l  pi   ug r    

l‟ luminium pur n   omm n   à êtr    t  t  qu‟à p rtir    l‟ t p   ‟ rosion n° 12, 

 ontr ir m nt  u pi   ‟ rg nt pur qui  t it   t  t    s l  10
ème

 étape. Cependant, 

l‟ luminium sous form   ‟ lumin   omm n   à êtr    t  t    s l  10
ème

 étape également. 

Cela peut indiquer que les épaisseurs de composés carbonés déposés à la surface des deux 

échantillons sont équivalentes. 

 

 Après remise sous air de 15min, l  pi   ug r    l‟oxyg n   ugm nt  tr s fort m nt  t l  

pi     l‟ luminium   t  t   orr spon  à   lui    l‟ lumin    ompt  t nu    l   in tiqu  

 xtrêm m nt r pi      l‟oxy  tion il  st  oh r nt    p ns r qu  l   ou h    r  t ris    st 

en majorité d  l‟ l2O3. Le pic du carbone a augmenté lui aussi et a subi un glissement 

 himiqu   ‟un   iz in   ‟ V v rs l s   ss s  n rgi s  omp r   u pi   ug r  u   r on  

sur l‟ luminium pur    s  iff r nts  ompos s   r on s qui s    pos nt n tur ll m nt à l  

surface    l‟  h ntillon lorsqu‟il  st  xpos  à l‟ ir sont  on   iff r nts   s  ompos s    

carbone résiduels après la 14
ème

  t p   t pro h s      ux o s rv s sur l‟  h ntillon à 

l‟ t t initi l    l  p r it  oh r nt puisqu  l s  ompos s   r on s  y nt su i l s 

irradiations ioniques ont par conséquent subi des modifications chimiques significatives 

lors des érosions.  

 

 Après remise sous air de 24h, un   iminution  ‟int nsit    s pi s    l‟ l2O3 et de 

l‟oxyg n   st o s rv       pi   ug r  u   r on   st qu nt à lui plus intense. Le pic de 

l‟ lumin  s m l  s‟ tt nu r à   us   u   p t  ‟un  nouv ll   ou h      ompos s 

carbonés à la surface. 
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Figure 91. Evolution du pic Auger caractéristique de l’aluminium pour l’échantillon 

d’aluminium  au cours du protocole. 

 

Figure 92. Evolution du pic Auger caractéristique de l’oxygène pour l’échantillon 

d’aluminium  au cours du protocole. 
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Figure 93. Evolution du pic Auger caractéristique du carbone pour l’échantillon d’aluminium  

au cours du protocole. 

 

Figure 94. Évolution de l’intensité des pics Auger  du carbone, de l’oxygène et de 

l’aluminium pour l’échantillon d’aluminium  au cours du protocole. 

Afin de suivre la cinétique de formation d  l‟Al2O3, une seconde série de spectre 

Auger a été réalisée 21h après ceux de la 14 m   t p   ‟ rosion  Les spectres Auger de 
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l‟ luminium  t    l‟oxyg n  sont r pr s nt s sur l  Figure 95.  ‟ volution  u m t ri u pur 

v rs l‟ t t oxy    st fl gr nt  m lgr  l  f it qu  l‟  h ntillon  ‟ luminium soit placé sous 

UHV. Un   ugm nt tion import nt     l‟int nsit   u pi   ‟oxyg n  21h après la précédente 

érosion est observée. Elle va de pair avec la diminution drastique du pic Auger caractéristique 

   l‟ luminium pur   nviron 72 V sur l  Figure 95   t l‟ pp rition du pic Auger 

  r  t ristiqu     l‟ luminium sous form   ‟ lumin    nviron 61 V sur la Figure 95). En 

s ul m nt 21h sous UHV, l‟ luminium pur   pr squ   isp ru    l  surface au profit de son 

oxyde. Un état intermédiaire est observé dans lequel la surface    l‟  h ntillon  ‟ luminium 

n‟ st p s tot l m nt p ssiv   p r    l‟ l2O3. 

 

 

Figure 95.A gauche : évolution du pic Auger de l’aluminium pour l’aluminium pur et après 

21h sous UHV, à droite : évolution du pic Auger de l’oxygène sur l’aluminium pur et après 

21h sous UHV 

 Cas de l’implantation de l’argon dans l’échantillon IV.1.2.

d’aluminium 

  s     p g s su   ssifs ont  on uit à un  impl nt tion  ‟ tom s  ‟ rgon   ns 

l‟  h ntillon  ‟ luminium    ‟imp  t      tt  impl nt tion  ‟ rgon    t   v lu   n m tt nt  n 

parallèle les évolutions de rendement avec les évolutions de concentration en argon à la 

surface. Sur la Figure 96 sont r pr s nt  s l s   riv s   s pi   ug r    l‟ rgon  pr s l  10
ème

 

 t p   ‟ rosion  insi qu  115h  pr s   tt  mêm   t p     ns   tt  int rv ll     115h, l  

concentration en argon à la surface a très peu évolué. En revanche le rendement de 

l‟  h ntillon  ‟ luminium   fort m nt  volu      r n  m nt m ximum  st p ss     1,04 à 

1,34    l  in iqu  qu  l‟ rgon impl nt  à l  surf    n‟  p s un  influ n   pr pon  r nt    ns 

l‟ volution  u r n  m nt  omp r   ux ph nom n s  ‟oxy  tion    l„ luminium ou de 

désactivation de la surface. 
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Figure 96. Comparaison des dérivées des pics Auger de l’argon sur l’échantillon d’argent 

après l’étape n°10 et 115h après l’étape n°10 

IV.2. Evolution des rendements d’émission au cours du protocole 

  ns   tt  p rti  l s  iff r nt s  volutions    r n  m nt  ‟ mission o s rv  s  u 

cours du protocole sont traitées. Les m sur s    r n  m nt  ‟ mission réalisées à deux 

énergies fixes (300 et 1200eV) sont mises en parallèles avec les évolutions de composition de 

surf     Un   tu      l‟influ n      l‟ ngl   ‟in i  n   sur l s r n  m nts    l‟  h ntillon 

 ‟ luminium    t  m n    n fon tion    l‟ v n  m nt  u proto ol     tt  influ n      t  

   orr l    ‟ v ntu ll s modifications de la topographie de la surface par les bombardements 

ioniques. 

 Evolution du rendement à 300
 

et 1200eV au cours du IV.2.1.

protocole 

Pour des r isons     l rt , l‟ volution   s r n  m nts à 300  t 1200 V  st r pr s nt   sur l   

Figure 97 en affichant uniquement les valeurs des mesures de rendement effectuées 

 ir  t m nt  pr s un   t p   ‟ rosion    s   ux pr mi rs points  orr spon  nt  u r n  m nt 
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lien entre la composition de surface et le r n  m nt  ‟ mission  Sur la Figure 98 est 

r pr s nt   l‟ volution   s r n  m nts  u  ours  u proto ol  en incluant les valeurs de 

r n  m nt  ntr   t p s  ‟ rosion   

 

Figure 97. Evolution du rendement d’émission à 300 et 1200eV à l’état initial et après les 

étapes d’érosion et de remise à l’air en fonction du temps d’expérience. L’intensité du pic de 

l’oxygène est représentée en parallèle (axe des ordonnées secondaire). 

Les  volutions   s r n  m nts    l‟  h ntillon  ‟ luminium p uv nt êtr   ivis  s  n 

trois principales étapes. 

i. Elimination de la couche de contaminant et oxyde. Après la première étape 

 ‟ rosion, un   iminution import nt    s r n  m nts  st o s rv       pr s de 37% à 300eV 

et de 44% à 1200 V   ‟ st  n or  un  fois l‟évolution la plus importante du protocole alors 

que la profondeur érodée estimée lors de cette étape est la plus faible du protocole (0,1nm). 

  s   ux r n  m nts  iminu nt progr ssiv m nt jusqu‟à la quatrième étape (h=151). Dans le 

mêm  t mps l   ou h   ‟  u    t  progr ssiv m nt  limin    Figure 94). Entre ces quatre 

pr mi r s  t p s  ‟ rosion l s r n  m nts remontent. Ces remontées sont probablement 

causées par la désexcitation des contaminants, la réorganisation de chaines, ou encore le dépôt 

f voris     nouv  ux  ont min nts  omm    l     t     rit   ns l    s    l‟ rg nt  

  p rtir    l‟ t p  n° 4, l s r n  m nts  ugm nt nt    f çon import nt  jusqu‟à 

l‟ t p  n°7  ‟ rosion  h=240     tt   ugm nt tion  st provoqu   p r l   h ng m nt    
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composition de surface qui a été r v l    omm  l    montr  l‟ ugm nt tion  u pi   ug r    

l‟oxyg n  m is  ussi   lui    l‟ luminium    r  t ristiqu     l‟ lumin   sur l  Figure 94, le 

    p g  r v l  l   ou h   ‟oxy    ‟ luminium    l‟  h ntillon,    qui provoqu  

l‟ ugm nt tion   s r n  m nts   n  ff t, l  r n  m nt  ‟ mission   s  i l  triqu s  t 

notamment des oxydes est généralement supérieur à celui des métaux. Le libre parcours 

moyen des électrons secondaires est plus important à cause de la diminution de la fréquence 

 ‟int r  tion  v   les électrons de la bande de conduction [106].   tt   ou h   ‟oxy    st 

ensuite progressivement éliminée lors des étapes 8, 9, 10, 11 et 12. Cela induit une diminution 

import nt    s r n  m nts jusqu‟à  tt in r  l  r n  m nt    l‟ luminium pur   omm    ns 

l    s    l‟ rg nt, l s v l urs    r n  m nt  ugm nt nt  ntr  l s  t p s  ‟ rosion  Ces 

 ugm nt tions sont plus import nt s  pr s l‟ limin tion p rti ll  puis tot l     l   ou h  

 ‟ l2O3   n  ff t, l   in tiqu     r   tion  ntr  l‟ luminium  t l‟oxyg n   st gr n     v nt l  

cinétique des phénomènes causant la remontée des rendements lorsque seuls les composés 

carbonés sont présents à la surface (avant étape n° 8)   ‟hypoth s  qui p ut êtr  formul    st 

qu‟ v nt qu  l   ou h   ‟ lumin  n  soit  n p rti   limin  , l s r mont  s    r n  m nt n  

sont pas dus à l  form tion  ‟ lumin  m is uniquement au phénomène précédemment décrits. 

 n  ff t, l‟ luminium pur n‟ st p s pr s nt à l  surf       r invisi l  sur l s sp  tr s  ug r 

 v nt l‟ t pe 12), il est recouvert par une couche  ‟  u,     ompos s   r on s  t s tur  p r    

l‟Al2O3. En revanche dès qu‟un  p rti     l‟ luminium pur  st  xpos   u vi  , la formation 

 ‟ lumin  est immédiate même sous ultravide et a une influence prépondérante sur la 

remontée des rendements.   s r mont  s li  s à l‟ x it tion    l   ou h    r on   sont 

supposées toujours pr s nt s puisqu  l    r on  n‟ st  limin   nti r m nt qu‟à p rtir    

l‟ t p  n° 13, m is  ll s  ff  t nt moins l  r n  m nt qu  l  form tion  ‟oxy    ‟ luminium  

ii. Le matériau pur.  pr s l‟ t p  n°13 (h=500), l‟  h ntillon peut être considéré 

comme „n ttoy ‟ puisque les rendements sont stables après les érosions 12, 13, 14 et 15 (lors 

de cette 15
ème

 étape, seules les mesures de rendement à 300eV et 1200eV ont été effectuées). 

Entre ces étapes les rendements augmentent fortement, contrairement au cas    l‟ rg nt pur  

 ‟ rg nt  t nt un m t l no l , p u    r   tions  himiqu s  v   l s  sp   s pr s nt s sous 

vide sont possibles. Les fluctuations observées sont causées par des processus longs, comme 

par exemple l    p t     ompos s   r on s ou l‟  sorption  ‟  u à l  surf       l‟  h ntillon 

 ont l s  in tiqu s sont r l nti s p r l‟ nvironn m nt UHV   ‟ luminium quant à lui réagit 

immédiatement  v   l‟oxyg n  r si u l pour form r l   ou h     p ssiv tion  ‟Al2O3. 

iii. Après la première remise sous air de 15min (h=762), les deux rendements (sous 

300 et 1200eV) augmentent fortement et dépassent les valeurs de rendement    l‟  h ntillon à 

l‟ t t initi l     form tion  ‟ l2O3, gr n  m nt     l r   p r l‟ xposition à l‟oxyg n     l‟ ir, 
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est en grande majorité responsable de ces augmentations  ors    l  s  on   r mis  à l‟ ir    

24h  h=811 , l s r n  m nts  ugm nt nt l g r m nt     surf       l‟ luminium pur    t  

qu sim nt s tur    ‟ lumin    s l  pr mi r   xposition à l‟ ir    15min    qui  xpliqu    tt  

faibl   ugm nt tion    r n  m nt  ntr  l s   ux  xpositions à l‟ tmosph r     s   h ntillons 

ont subi ensuite un passage sous vide statique (30mBar) puis sous air et sont ensuite restés 

sous UHV    lgr  tous   s  h ng m nts     on ition, l s r n  m nts    l‟ luminium sont 

restés stables comme cela est visible sur la Figure 99. 

 

Figure 98 Evolution du rendement d’émission à 300 et 1200eV en fonction du temps 

d’expérience. La profondeur d’érosion estimée est représentée en parallèle. 
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Figure 99. Evolution du rendement d’émission à 300 et 1200eV à l’état initial et après les 

étapes d’érosion et de remise à l’air en fonction du temps d’expérience. 

 Déphasage entre concentration en Al2O3 à la surface et son IV.2.2.

influence sur le rendement d’émission. 

  s  volutions   s r n  m nts  ‟ mission sont  xtrêm m nt   p n  nts    l  n tur     l  

couche émissive comme cela été démontré dans le c s    l‟ rg nt m is  ussi   ns l    s    

l‟ luminium   our      rni r il    t  mis  n  vi  n   sur l   

Figure 97 qu  l   ou h   ‟oxy    ‟ luminium t n  à  ugm nt r son r n  m nt 

 ‟ mission   l y  st  ussi  l ir m nt visi l  qu  l s r n  m nts  ‟ mission  omm n  nt à 

augmenter à cause de cette présence d‟ lumin  à l  surf    à p rtir    l‟ t p  n°5  168h    r, 

l  pr s n    ‟ lumin  n‟ st   t  t   qu‟à p rtir    l‟ t p  6  174h   t  n tr s f i l  qu ntit    l 

y    on  un     l g   ntr  l‟ t p  à p rtir    l qu ll  l  pr s n      l‟ lumin  influ n   l s 

mesur s    r n  m nt  t   ll  où l‟ lumin   st   t  t   sur l s sp  tr s  ug r  Un    rt  st 

 ussi o s rv   ntr  l‟ t p   ‟ rosion  pr s l qu ll  l s r n  m nts sont  n m jorit  influ n  s 

p r l  pr s n    ‟ lumin   m ximum  tt int  pr s l‟ t p  n° 7 ; 240h)  t l‟ t p   pr s l qu ll  

l  pi   ug r    l‟oxyg n   ou    l‟ lumin    st à un m ximum   t p  n°10 ; 302,5h).   
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     ph s g  r pos  sur l   iff r n      profon  ur  ‟  h pp m nt moy nn    s 

électrons secondaires et des électrons Auger. En effet, les électrons  ug r qui s‟  h pp nt  u 

m t ri u  t form nt un pi    r  t ristiqu  provi nn nt  ‟un  profon  ur    2nm  u 

m ximum   n r v n h  l s  l  trons s  on  ir s qui s‟  h pp nt    l‟  h ntillon p uv nt 

prov nir  ‟un  profon  ur plus import nt    ll   st  ‟ nviron 7nm pour l‟ luminium pur [21]. 

 ‟hypoth s   st f it  qu  l  profon  ur  ‟  h pp m nt   s  l  trons s  on  ir s  st 

 quiv l nt  à l  t ill     l  poir   ‟int r  tion   l s‟ git  ‟un   pproxim tion  orr  t    ns l  

  s où l‟ n rgi  in i  nt   st pro h     l‟ n rgi     r n  m nt m ximum   max). Dans le cas 

   l‟ luminium  xpos  à l‟ ir  max   st  ‟ nviron 350 V,    qui  st pro h     l‟ n rgi     

300eV choisie pour les mesures de rendement. La courbe de rendement à 300 eV de 

l‟  h ntillon    l‟ luminium  u  ours  u proto ol   st r pr s nt   sur la Figure 100 

superposée à l‟int nsit   u pi   ug r   r  t ristiqu     l‟ lumin   u  ours  u proto ol    fin 

 ‟ xpliqu r        l g  un s h m  simplist    s int r  tions électrons-matière à la surface 

retraçant les trois principales évolutions du phénomène est aussi représenté sur la Figure 100. 

 v nt  ‟ tt in r  l‟ t p   ‟ rosion n°5  t  on  qu  l  r n  m nt n‟ ugm nt  à   us     

l‟ l2O3, l  poir   ‟int r  tion irr  i  uniqu m nt l   ou h      ompos    r on    orsqu  l  

r n  m nt  omm n   à  ugm nt r  pr s l‟ t p  n°5, l  poir   ‟int r  tion   p n tr    ns l  

 ou h   ‟ lumin     s  l  trons s  on  ir s  mis sont  lors issus      tt   ou h   ‟ lumin  

au rendement supérieur à la couche de composés carbonés. En revanche, seuls les électrons 

 ug r    l   ont min tion sont  mis   i l‟oxyg n , ni l‟ lumin  n  sont   t  t s  Cela 

correspond à la partie verte du schéma de la Figure 100.  ntr  l‟ t p  n°6  t l‟ t p  n°7 l  

rendement augmente de façon importante et atteint un maximum. Cela signifie que la poire est 

 n m jorit  situ     ns l   ou h   ‟ lumin   ont l‟influ n    st pr pon  r nt  sur l  

r n  m nt    s  l  trons  ug r     l   ou h   ‟ lumin   omm n  nt à êtr    t  t s  ‟où 

l‟ ugm nt tion    l‟int nsit   u pi    ug r  ‟ lumin . Cela correspond à la partie bleue du 

schéma de la Figure 100   pr s l‟ t p  n° 8  t l‟ t p  n° 9, l  r n  m nt  iminu     s 

électrons secondaires émis n  sont plus s ul m nt g n r s   ns l   ou h   ‟ lumin  m is 

 g l m nt   ns l‟ luminium sous-j   nt  ont l  r n  m nt  ‟ mission  st plus f i l     s 

 l  trons  ug r sont  ux tous g n r s   ns l   ou h   ‟ lumin   ‟où l  m ximum  u pi  

 ug r    l‟ lumin   pr s l‟ t p  n° 10     pi  v   nsuit   iminu r  u fur  t à m sur  qu  

l‟ luminium pur v  s  r ppro h r    l  surf   , pour fin l m nt  isp r itr   u profit  u pi  

 ug r    l‟ luminium pur. Cela correspond à la partie jaune du schéma de la Figure 100. En 

f is nt   tt  hypoth s , il  st  lors possi l   ‟ stim r l  profon  ur    l  poir   ‟int r  tion   

 l  st n   ss ir  pour   l       t rmin r ou  ‟ stim r l‟ p iss ur  ro     v   tout s l s 

 iffi ult s qu    l  impliqu   ompt  t nu     l‟h t rog n it     l   omposition    l  surf    
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  lumin ,  ompos s   r on s  qui in uit   s in  rtitu  s sur l s t ux  ‟ rosion utilis s     

rugosité de la surface génère aussi  un  in  rtitu   import nt   sur l‟ p iss ur  ro     stim    

 ‟ utr   onn   n   ss ir   st l   onn iss n       l  profon  ur moy nn   ‟  h pp m nt   s 

électrons secondaires et Auger, malgré la superposition de plusieurs matériaux. 

 

 

Figure 100. Schéma explicatif du déphasage observé entre rendement d’émission maximal et 

pic Auger d’alumine maximal 

 Evolution du rendement de 20 à 2000eV au cours du protocole IV.2.3.

en fonction de l’angle d’incidence 

  s r n  m nts    l‟ luminium  xpos  à l‟ ir  t    l‟ luminium pur à in i  n   

normale sont représentés sur la Figure 101. Ils mettent en évidence les différences notables de 
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propri t s  ‟ mission  u mêm  échantillon avec deux états de surface distincts. Le rendement 

 ‟ mission  iminu     f çon import nt   n p ss nt    l‟  h ntillon  ‟ luminium  xpos  à 

l‟ ir v rs l‟  h ntillon n ttoy      r n  m nt m ximum p ss     2,48 pour l‟  h ntillon 

 xpos  à l‟ ir à 1,09 pour l‟  h ntillon n ttoy     tt   iminution in uit un   ugm nt tion 

considérable du premier point de cross-over pour l‟ luminium pur   l    t  m sur  à 17  V à 

l‟ t t initi l  t   p ss  l s 164 V pour l‟  h ntillon n ttoy    n r v n h , l‟ n rgi   u 

maximum de rendement évolue peu (décalage de 100eV environ) en comparaison avec celui 

   l‟  h ntillon  ‟ rg nt pur      l g     400 V  nviron . Il est important de noter que les 

m sur s    r n  m nt sur l  g mm   ‟ n rgi     20 à 2000  V ont  t  s p r  s des mesures 

de rendement à 300 et 1200eV par le temps nécessaire à l'acquisition des spectres Auger. 

 ompt  t nu    l  vit ss   ‟oxy  tion    l‟ luminium pur, l s v l urs    r n  m nt o t nu s 

pour   s  n rgi s in i  nt s    300 V  t 1200 V just   pr s l‟ t p   ‟ rosion sont  iff r nt s 

     ll s o t nu s lors    l‟  quisition    r n  m nt sur l  g mm   ‟ n rgi     20 à 2000 V  

  r  x mpl , l  r n  m nt à 300 V  st    0,97 just   pr s l‟ rosion  m sur     r n  m nt à 

300 et 1200eV) mais lors de la seconde série de mesure (mesure de rendement de 20 à 

2000eV) il est    1,09   i l  m sur  sur l  g mm   ‟ n rgi     20 à 2000 V  v it  t  r  lis   

 ir  t m nt  pr s l‟ t p   ‟ rosion, l  r n  m nt    l‟ luminium pur n    p ss r it p s un 

rendement de 1. Cela est en bon accord avec les mesures de rendement réalisées par Bruining 

[3] sur    l‟ luminium  v por  sous vi    ussi r pr s nt  s sur l  Figure 101. Bruining a 

aussi mis en évidence la remontée du r n  m nt    l‟ luminium pur lors    son oxy  tion 

puisqu‟il   r  lis  un  nouv ll  m sur     r n  m nt 30min  pr s l  pr mi r    l   r  lis  ces 

mesures sous un vide poussé de 10
-6

 mBar, et observe une remontée rapide du rendement de 

0,98 à 2,11 pour une énergie de 300 eV. À titr      omp r ison, l  r n  m nt    l‟ luminium 

pur après la 14
ème

 étape de cette étude remonte de 0,98 à 1,38 en 24h sous UHV.  
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Figure 101. Évolutions du rendement d’émission de l’aluminium à l’état exposé à l’air et à 

l’état pur, comparé au rendement mesuré par Bruining [3]sur de l’aluminium évaporé sous 

vide. 

Les rendem nts  ‟ mission ont  ussi  t  m sur s  n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n   à 

pour l‟ luminium  xpos  à l‟ ir  t l‟ luminium pur    s r n  m nts sont pr s nt s sur l  

Figure 102    s v l urs  ‟  1,  m x  t  u r n  m nt m ximum sont r sum  s   ns l  

Tableau 7 pour   s   ux  t ts    surf     insi qu  pour l s  iff r nts  ngl s  ‟in i  n   

étudiés.   s r n  m nts    l‟ luminium pur sont tr s inf ri urs à   ux    l‟ luminium exposé 

à l‟ ir, ils sont globalement divisés par un facteur légèrement supérieur à 2. Emax évolue peu 

 n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n     ns l    s    l‟ luminium n ttoy , il r ste proche de 250 

 V  lors qu‟à l‟ t t initi l il p ss it    350 eV (0°) à 600 eV (60°). Les énergies de premier 

point de cross-over sont  ussi tr s  iff r nt s puisqu‟ ll s r st nt sup ri ur s à l    nt in  

 ‟ V pour l‟  h ntillon n ttoy , qu l qu  soit l‟ ngl   ‟in i  n    lors qu‟ ll s  t ient 

équivalentes à 17 à l‟ t t initi l. 
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Figure 102. Rendement d’émission de l’échantillon d’aluminium exposé à l’air (état initial) et 

de l’aluminium pur (érosion n°14) en fonction de l’angle d’incidence. 

Angle 

 ‟in i  n    °  0 20 40 50 60 

Etat de surface Exposé 

à l‟ ir 
Pur 

Exposé 

à l‟ ir 
Pur 

Exposé 

à l‟ ir 
 Pur 

Exposé 

à l‟ ir 
Pur 

Exposé 

à l‟ ir 
Pur 

EC1
 17 164 17 156 17 128 17 112 17 96 

E
max

 350 250 350 250 350 250 450 250 600 350 

EEY
max

 2,48 1,09 2,57 1,12 2,85 1,25 3,11 1,36 3,45 1,51 

Tableau 7. Valeur d’E1, Emax et EEYmax pour l'aluminium en fonction de l'angle d'incidence 

avant et après le protocole. 
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 out  omm  pour l    s    l‟  h ntillon  ‟ rg nt, l‟ tu      l‟influ n      l‟ ngl  

 ‟in i  n   sur l s r n  m nts   p rmis  ‟ v lu r l s  ons qu n  s  u  om  r  m nt 

ionique sur la topographie de la surface. Sur la Figure 103  st  omp r   l‟influ n      l‟ ngl  

 ‟in i  n   sur l  r n  m nt m ximum    l‟ luminium  t    l‟ rg nt à l‟ t t initi l    s   ux 

échantillons ont des rendements maximum qui évoluent de façon extrêmement proche 

lorsqu‟ils sont tous   ux à l ur  t t initi l   xpos s à l‟ tmosph r      ns l    s    

l‟  h ntillon  ‟ rg nt un   tt nu tion     l‟ ff t    l‟ ngl   ‟in i  n    u  ours  u proto ol  

de décapage lié à des modifications de topographie de surface a été mise en évidence dans le 

chapitre III. La Figure 104   montr  qu    ns l    s    l‟  h ntillon  ‟ luminium, l‟influ n   

   l‟ ngl   ‟in i  n   sur l  r n  m nt  ‟ mission n‟ st p s  tt nu    ur nt l  proto ol   la 

courbe correspondant à l‟ t p  n° 7 n‟ st p s r pr s nt   à   us     l‟inst  ilit    s m sur s 

   r n  m nt  n fon tion    l‟ ngl  in i  nt).   l  p rm t  ‟ v n  r qu  l‟ ngl   ‟in idence 

moy n   s  l  trons n‟  p s  t  mo ifi  p r l s  om  r  m nts ioniqu s su   ssifs 

 ontr ir m nt  u   s    l‟  h ntillon  ‟ rg nt   i  u un  mo ifi  tion    l‟ ngl  moy n n‟ st 

observée cela indique que la topographie    l  surf    n‟  p s  t  mo ifi e par les érosions 

ioniques. Il est cependant possible que des changements de topographie se soient produits 

m is   s hypoth tiqu s  h ng m nts n  mo ifi nt   p n  nt p s l‟influ n      l‟ ngl  

 ‟in i  n   sur l s r n  m nts  ‟ mission   fin     onfirm r  ette hypothèse, la rugosité de 

la surface a été mesurée et la topographie de surface a été évaluée par MEB.  

 

Figure 103. Comparaison de l’influence de l’angle d’incidence sur le rendement maximum de 

l’aluminium et de l’argent à l’état initial. 
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Figure 104. Influence de l’angle d’incidence sur le rendement maximum de l’aluminium à 

l’état initial et final du protocole de décapage. 

 Influence de la topographie de la surface sur les rendements IV.2.4.

d’émission en fonction de l’angle d’incidence 

  s m sur s    rugosit     l‟  h ntillon  ‟ luminium sont pr s nt  s sur l s Figure 

105 et Figure 106. Pour des raisons techniques il a été impossible de réaliser ces mesures sur 

l‟  h ntillon  ‟ luminium  v nt qu‟il su iss  l  proto ol         p g     s  ff ts    

l‟irr  i tion ioniqu  sur l  surf       l  f    irr  i   ont  on   t   omp r s à l  f     rri r  

qui n‟  p s  t  irr  i   lors  u proto ol    l  n  st    mêm  pour l s  li h s     réalisés sur 

cet échantillon. Les différentes valeurs de rugosité arithmétique (Ra) et du „peak to valley’ 

(PV) pour la face non irradiée et la face irradiée sont reportées respectivement dans le Tableau 

8 et le Tableau 9.   s v l urs ont  t  m sur  s à trois  n roits  iff r nts    l‟  h ntillon     

   moy nn     l‟  h ntillon  ‟ luminium  st plus import nt  qu    ll     l‟ rg nt, 

respectivement 0,277 et 0,168 avant érosion. Les écarts de Ra et PV entre les deux faces de 

l‟  h ntillon  ‟ luminium n  sont p s suffis mm nt import nts pour êtr  signifi  tifs    s 

 li h s    topogr phi  pour l‟  h ntillon à l‟ t t initi l  t à l‟ t t fin l montr nt p u    

différence de topographie    surf     ntr  l s surf   s    l‟  h ntillon à   s   ux  t ts,  t 

  l  m lgr  l  f it qu‟un    s   ux surf   s  it su i 162,5min  ‟ rosion ionique. Ces 

o s rv tions sont tr s  iff r nt s       qui    t  o s rv    ns l    s    l‟ rg nt, qui lui a subi 

des modifications notables de topographie de surface, bien que ces différences ne soient pas 

signifi  tiv m nt visi l s sur l s v l urs          ns l    s    l‟ luminium, l s stri s 
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 ‟usin g  visi l s sur l  f    non irr  i   sont  ussi visi l s  pr s l  proto ol   ‟ rosion sur 

la face irradiée   ‟ rosion ioniqu  n  l s   p s  ff    s  omm    l     t  l    s pour l‟ rg nt  

Les clichés MEB réalisés en contraste topologique (SEI) représentés sur Figure 107 viennent 

 onfirm r   s o s rv tions    s stri s r guli r s  ‟usin g     l‟  h ntillon sont tr s simil ir s 

sur la face irradiée et non irradiée. 

 

Mesure 1 2 3 Moyenne 

Ra (μm) 0,239 0,269 0,324 0,277 

PV (μm) 4,243 3,694 3,725 3,887 

Tableau 8. Valeur de Ra et de PV pour la face non irradiée de l’échantillon d’aluminium  

 

Figure 105. Mesure de rugosité par interférométrie sur l’échantillon d’aluminium, face 

arrière  

 

Figure 106. Mesure de rugosité par interférométrie sur l’échantillon d’aluminium après le 

protocole,  face irradiée 
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Mesure 1 2 3 Moyenne 

Ra (μm) 0,277 0,303 0,372 0,317 

PV (μm) 3,342 3,464 3,799 3,535 

Tableau 9. Valeur de Ra et de PV pour la face irradiée de l’échantillon d’aluminium après le 

protocole d’érosion 

 

Figure 107. Clichés MEB de la face non irradiée et de la face irradiée de l’échantillon 

d’aluminium. 

Les bombardements ioniques semblent ne pas avoir modifié la topographie de la 

surf       l‟  h ntillon  ‟ luminium     i  st  n  on    or   v   l‟inv ri  ilit  de 

l‟influ n      l‟ ngl   ‟in i  n   sur l  r n  m nt  u  ours  u proto ol    n  ff t l‟ ngl  

moy n  ‟in i  n   n‟ y nt p s  t  mo ifi   u  ours   s     p g s ioniqu , l  r n  m nt 

 ‟ mission  ugm nt     l  mêm  m ni r   v   l‟ ngl   ‟in i  n   à l‟ t t initi l  t à l‟ t t 

fin l   ‟ rosion ioniqu     on  p rmis   ns l    s    l‟ luminium  ‟ limin r les contaminants 

  pos s à l  surf     insi qu  s   ou h   ‟oxy   n tur l s ns mo ifi r s  surf      

La comparaison entre le comportement de ces deux matériaux permet de vérifier 

l‟impli  tion  ir  t     l  topographie    l  surf    sur l urs r n  m nts  ‟ mission    ns l  

  s    l‟ rg nt, l   om  r  m nt ioniqu  entraîne une modification de la topographie de 

surf   , qui  on uit à un   iminution    l‟influ n      l‟ ngl   ‟in i  n   sur son r n  m nt 

 ‟ mission    ns l    s    l‟ luminium, l s  om  r  m nts ioniqu s n‟in uis nt p s    

modification de topographie    surf     t  on  p s    mo ifi  tion    l‟influ n      l‟ ngl  

 ‟in i  n   sur l s r n  m nts  
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IV.3. Spectres de pertes d’énergie 

 ‟influ n      l   ont min tion n turelle sur les propriétés de rétrodiffusion de 

l‟ luminium    ussi  t   tu i   p r l  r  lis tion    sp  tr s de pertes  ‟ n rgi   pr s  h qu  

étape du protocole. 

IV.3.1.1. Similitudes entre spectres de pertes d’énergie de l’Ag et de l’Al à 

l’état initial 

  l‟ t t initi l l  spectre de pertes  ‟ n rgi   st tr s pro h       lui    l‟ rg nt    r 

conséquent, la ressemblance peut être étendue aux spectres de pertes  ‟ n rgi  r  lis s sur   s 

espèces carbonées faiblement organisées réalisées par Richter [101] et Kulik [100] et déjà 

présentés dans la partie III.3.2. Les similitudes entre les dérivés des spectres de pertes 

 ‟ n rgi  r  lis es sur les deux échantillons techniques confirment cette tendance. Elles sont 

représentées sur la Figure 108. Les deux dérivées sont nulles aux alentours de 3,3 eV; cela 

signifi  qu  l‟ n rgi   u m ximum  u pr mi r pi   st l  mêm  pour l s   ux m t ri ux  

 ‟int nsit     l    riv    n r v n h   st sup ri ur    ns l    s    l‟ rg nt     s  on  pi   st 

dissymétrique et de très faible intensité avec un maximum difficile à déterminer, aux 

alentours de 6,9-7,1 eV pour les deux matériaux. Il est en partie dissimulé par la remontée du 

troisième pic très étalé qui commence à partir de 5 eV et atteint son maximum à 24 eV pour 

l‟ rg nt  t 23  V pour l‟ luminium     prin ip l   iff r n    ntr  l s   ux   riv  s  st l  

pr s n    ‟un l g r pi    ns l    s    l‟ luminium à  nviron 15,5 eV. Ce pic est bien présent 

 t tr s import nt sur l  sp  tr     l‟ luminium pur   l  st  on  fort pro   l  qu     pi  visi l  

sur l‟  h ntillon t  hniqu  soit l  mêm  qu  pour l‟  h ntillon „pur‟ m is tr s  tt nu  p r l  

présence de contamination à sa surface. 

Les similitudes entre les spectres des   ux m t ri ux à l‟ t t initi l t n  nt à in iqu r 

qu  l‟hypoth s  s lon l qu ll  l s spectres de pertes  ‟ n rgi  r  lis s sur   s m t ri ux 

contaminés sont principalement caractéristiques de la couche de contamination est la plus 

probable. Elle serait cependant nuancée par une influence faible mais visible du matériau sous 

la couche de  ont min tion   ns l    s    l‟ luminium (pic à 15,5 eV), peut être liée à la 

rugosité du matériau entraînant une couche de contamination ait une épaisseur non régulière 

laissant apparaître l  m t ri u pur    tt  hypoth s   st  onfort   p r l‟ volution  u pi  à 3,3 

eV (Figure 109). D ns l    s    l‟ rg nt il    t    t rmin    ns l  p rti  4 3 1 qu‟il n‟ t it p s 

  r  t ristiqu     l‟ rg nt m is    l   ou h      ont min tion    ns l    s    l‟ luminium    

pic à 3,3 eV disparaît qu sim nt  pr s l‟ t p   ‟ rosion n° 8, lorsqu  l‟ lumin  est majoritaire 
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à la surface et le carbone en concentration bien moins importante qu‟à l‟ t t initi l  Ceci 

 orro or  l s o s rv tions f it s sur l‟ rg nt   

 

Figure 108. Comparaison des spectres de pertes d’énergie et de la dérivée des spectres de 

l’argent et de l’aluminium à l’état initial 

IV.3.1.2. Évolution des spectres de pertes d’énergie au cours du protocole 

   m ni r  simil ir   u   s    l‟ rg nt, l s spectres de pertes  ‟ n rgi  r  lis s sur 

l‟ luminium  volu nt p u lors   s 9 pr mi r s  t p s  ‟ rosion    l   orr spon   ux  t p s 

pour l squ ll s l  surf       l‟  h ntillon  st  onstitu    n m jorit      ompos s   r on s  

Ces spectres sont représentés sur la Figure 109. D  l‟ t t initi l jusqu‟à l‟ t p  9, les spectres 

présentent des pics à 3,3 eV, 7,2 eV, 15,4  V  insi qu‟à 23 eV (24  V pour l‟ rg nt      pi  à 

23 eV se déplace de ± 2 eV en fonction des ét p s  ‟ rosion    l  in iqu  qu  l s  sp   s 

responsables de la rétrodiffusion de ces électrons subissent des changements de structure 

électronique en raison des bombardements ioniques successifs. En revanche, le pic à 15,4 eV 

ne subit aucun déplacement au cours de ces 10 premières étapes. De plus, il est le seul pic qui 

ne soit pas présent sur le spectre de pertes  ‟ n rgi     l‟ rg nt    s   ux o s rv tions 

montrent que ce pic est   r  t ristiqu   ‟un  p rt   ‟ n rgi   ng n r   dans  l‟ luminium 

pur. 
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Figure 109. Spectres de pertes d’énergie de l’échantillon d’aluminium normalisé par rapport 

à l’intensité du pic d'électrons rétrodiffusés élastiques pour l’état initial et après les étapes 

d’érosion n° 1 à 10  

 

 ‟ volution   s spectres de pertes  ‟ n rgi  à p rtir    l‟ t p  n° 10 jusqu‟à l  14
ème

 

est représentée sur la Figure 111    ‟ pp rition progr ssiv    s pi s    l‟ luminium pur  st 

observée au cours des étapes n° 11, 12 et 13. Pour des raisons de clarté, les spectres de pertes 

 ‟ n rgi  à l‟ t t initi l,  pr s l‟ t p  n° 10  t à l‟ t t fin l sont r pr s nt s sur l  Figure 112.  

   pi  à 15,4  V visi l  sur l s sp  tr s    l‟  h ntillon  xpos  à l‟ ir  t  pr s tout s l s 

 t p s  ‟ rosion  t  on   i n   r  t ristiqu     l‟ luminium pur     sp  tr     l‟ t t 

intermédiaire (étape n° 10 ,  st plus pro h   u sp  tr     l‟ t t initi l qu     l‟  h ntillon 

„pur‟    ns l    s    l‟ rg nt, il  t it plus pro h       lui    l‟ rg nt pur    l  p ut 

s‟ xpliqu r p r l  f it qu‟ pr s l  10 m   t p   ‟ rosion,   ns l    s    l‟ rg nt, l‟  h ntillon 

 t it  n gr n   p rti  „n ttoy ‟  t pr s nt it  on  un  fort  qu ntit   ‟ rg nt pur à l  surf     

 n r v n h ,   ns l    s    l‟ luminium  ont l  t ux  ‟ rosion  st plus f i l , l  surf       

l‟  h ntillon pr s nt  toujours un  fort   on entration en alumine et en carbone  pr s l‟ t p  

n° 10. Après cette 10
ème

 étape, le pic à 3,3  V n‟ st plus pr s nt,  n r v n h  l s pi s à 31 eV 

et 46,4 eV commencent à apparaître. Stará [45] a acquis des spectres de pertes  ‟ n rgi  sur 

   l‟ l2O3 naturelle à plusieurs énergies incidentes. Le spectre acquis avec une énergie 

incidente de 2 keV est comparé sur la Figure 110 au spectre de pertes  ‟ n rgi     l  10
ème
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étape. Le spectre obtenu par Stara est volontairement décalé en ordonnées pour des raisons de 

clarté. Les deux spectres sont très similaires    l   st  on  tr s  oh r nt  v   l  f it qu‟ pr s 

cette 10
ème

  t p , l‟ l2O3 soit majoritaire à la surface. 

 

Figure 110. Comparaison entre le spectre de pertes d’énergie après la 10
ème

 étape et celui 

acquis par Stara sur de l’alumine naturelle. 

Après les l3ème et 14ème étape, et  on  lorsqu  l‟  h ntillon  ‟ luminium  st n ttoy , 

de nombreux pics apparaissent.  Le pic à 11,4  V  orr spon  à l‟ x it tion  ‟un pl smon    

surface. Le plasmon de volume est excité avec une énergie de 15,4  V;  ‟ st l  pi  l  plus 

intense du spectre. Les pics suivants (31 eV, 46,4 eV 61,8 eV et 77,2 eV) présentent un 

décalage de 15,4 eV environ par rapport au pic précédent correspondant à des électrons qui 

ont         l‟ n rgi  pour  x it r   ux, trois, qu tr   t  inq pl smons    volum   v nt    

s‟ xtr ire du matériau. Ils peuvent être considérés comme des harmoniques. Les combinaisons 

entre excitation de plasmon de surface et de volume sont aussi visibles avec les pics à 26,5 eV 

et 42 eV. Ils sont plus facilement distingués sur la dérivée du spectre (non représentée). Le pic 

à 26,5 eV correspond à une excitation de plasmon de volume et de surface (11,4 eV + 15,4 

eV). Le pic à 42 eV correspond à deux excitations de plasmon de volume et un plasmon de 

surface (15,4 eV + 15,4 eV + 11,4 eV). 
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Figure 111. Spectres de pertes d’énergie de l’échantillon d’aluminium normalisé par rapport 

à l’intensité du pic d'électrons rétrodiffusés élastiques pour l’état initial et après les étapes 

d’érosion n° 10 à 14  

 

Figure 112. Evolution du spectre de pertes d’énergie d’Al pour trois étapes du protocole. 

E=1989eV. Spectres bruts. 
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   sp  tr     l‟ luminium n ttoy   st  omp r  à   ux   quis p r Paparazzo [6] 

(aluminium décapé) et Tougaart [107]   luminium  v por  sous UHV  sur    l‟ luminium 

pur. Ces trois spectres expérimentaux sont en très bon accord ce qui confirme que le décapage 

ioniqu     i n p rmis  ‟o t nir un   h ntillon  ‟ luminium  xtrêm m nt pro h   ‟un 

aluminium pur. La comparaison est aussi faite sur la Figure 113 avec le spectre de pertes 

 ‟ n rgi     l‟ luminium pur o t nu p r l  mo  l     typ   ont -Carlo OSMOSEE. 

 

Figure 113. Comparaison du spectre en énergie acquis sur l’échantillon d’aluminium nettoyé 

(14
ème

 étape) et les spectres acquis sur de l’aluminium pur par Tougaard et Paparazzo. 
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Figure 114. Comparaison du spectre de pertes d'énergie acquis sur l’échantillon d’aluminium 

nettoyé (14
ème

 étape) et du spectre calculé sur de l’aluminium pur Roupie 2012 

 

 ‟ volution   s spectres de pertes  ‟ n rgi   u  ours  u proto ol  m t en évidence de 

m ni r  simil ir   u   s    l‟ rg nt que ces spectres sont majoritairement caractéristiques de 

l   ou h      ont min tion pour un m t ri u  xpos  à l‟ ir  t non  u m t ri u sous-jacent. 

Parmi les espèces qui composent la couche de contamination, seuls les composés carbonés 

semblent avoir une influ n   sur l s propri t s    r tro iffusion    l‟ luminium   n  ff t, 

l‟ limin tion    l   ou h   ‟  u sup rfi i ll  n‟ pport  p s     h ng m nts signifi  tifs sur 

l s sp  tr s  ontr ir m nt à son  ff t sur l s r n  m nts  ‟ mission    l   st pro   l ment 

 û  u poi s  tomiqu     l‟hy rog n  qui in uit un t ux    r tro iffusion f i l   insi qu‟à l  

f i l   p iss ur    l   ou h   ‟  u  

IV.4. Spectres d’émission électronique 

  s sp  tr s  ‟ mission    l‟ luminium ont  t    quis  v   l s mêm s r gl g s 

expériment ux  t  ux mêm s  n rgi s qu    ns l    s    l‟ rg nt  fin    pouvoir  omp r r 

l‟influ n      l   ont min tion sur l s sp  tr s   s   ux m t ux   

Sur la Figure 115 sont r pr s nt s l s sp  tr s  ‟ mission    l‟  h ntillon 

 ‟ luminium pour l s  n rgi s in i  nt s    20  t 40 V pour l‟ t t initi l,  pr s l  7
ème
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érosion et après la 14
ème

  rosion    s sp  tr s sont norm lis s p r r pport à l‟int nsit   u pic 

élastique. Un déplacement du maximum du pic d'émission des électrons secondaires vers les 

hautes énergies au cours du protocole est observé, que ce soit pour une énergie de 20 ou 40eV 

ainsi que pour toutes les énergies incidentes choisies dans le cadre du protocole. Pour une 

énergie incidente de 40eV, le maximum du pic des électrons secondaires se situe à 3,2eV à 

l‟ t t initi l, 4,8 V  pr s l  7
ème

  t p   ‟ rosion  t 5,6 V à l‟ t t fin l    tt  t n  n   est à 

l‟oppos    s o s rv tions f it s sur l‟  h ntillon  ‟ rg nt   n r v n h , l  r tio  ntr  nom r  

 ‟ l  trons s  on  ir s  t r tro iffus s  ugm nt   u profit   s électrons rétrodiffusés au cours 

 u proto ol  tout  omm    ns l    s    l‟ rg nt  Une augmentation légère du nombre 

 ‟ l  trons r tro iffus s inélastiques dans les 10eV précédents le pic élastique est visible au 

 ours  u proto ol      i  st  û à l‟ ugm nt tion  u t ux    r tro iffusion puisqu  l s 

contaminants légers sont remplacés à la surface par un élément plus lourd. Dans le cas de 

l‟ luminium, l‟   rt  ntr  l  num ro  tomiqu   u   r on ,  l m nt m jorit ir     l   ou h  

    ont min nts,  t l‟ luminium,  st plus f i l  qu    ns l    s    l‟ rg nt   ‟ ugm nt tion 

 u nom r   ‟ l  trons r tro iffus s in l stiqu s  u  ours  u proto ol   st  on  plus faible 

qu    ns l    s    l‟ rg nt  

 

Figure 115. Comparaison des spectres d’émission de l’aluminium  à 20 eV (gauche) et 40 eV 

(droite) pour trois étapes du protocole. Les spectres sont normalisés par rapport à l’intensité 

du pic élastique 

  s sp  tr s  ‟ mission des échantillons  ‟ rg nt  t  ‟ luminium  à l‟ t t initi l  t à 

l‟ t t fin l pour un   n rgi     40 eV sont représentés la Figure 116.  Ces spectres sont 

norm lis s p r r pport à l‟int nsit   u pi   ‟ l  trons r tro iffus s    l‟ t t initi l, l s 

spectres des deux matériaux présentent des allures très similaires. Cela semble cohérent 

puisque les compositions de surfa     s   ux   h ntillons sont tr s pro h s à l‟ t t initi l    s 

électrons secondaires commencent à être émis avec une énergie équivalente pour les deux 

m t ri ux     prin ip l   iff r n    ntr    s   ux sp  tr s r si     ns l‟int nsit   u pi  
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 ‟ l  trons secondaires qui est supérieure dans le cas de l‟ luminium    l  p ut êtr  lié au fait 

qu  l  r n  m nt  ‟ mission    l‟  h ntillon  ‟ luminium soit l g r m nt sup ri ur à   lui 

   l‟  h ntillon  ‟ rg nt  i n qu  l  n tur     l ur surf    soit très proche.  

 on  rn nt l s m t ri ux n ttoy s, un   iff r n   n tt   ‟ llur     pi   ‟ l  trons 

secondaires est observée. Le maximum du pic est positionné à une énergie plus importante 

  ns l    s    l‟ luminium qu    ns l    s    l‟ rg nt      istri ution   s  l  trons 

secondaires émis est donc différente dans ces deux matériaux. Ceci est vrai qu‟il s‟ giss     

f i l s  n rgi s in i  nt s ou  ‟un   n rgi  in i  nt  élevée (1980 eV, non représentée). Les 

spectres des deux matériaux ne débutent pas à la même énergie contr ir m nt à l‟ t t initi l  

En effet, les premiers électrons sont émis avec une énergie de 0,3  V   ns l    s    l‟ rg nt  t 

   1,2  V   ns l    s    l‟ luminium. Cela correspond donc à un décalage de 0,9 eV environ 

qui ne peut pas être expliqué par une différence de travail de sortie pour ces deux matériaux 

puisqu  l‟ rg nt  t l‟ luminium ont un tr v il    sorti  pro h     4,3 eV (Ag polycristallin 

[108], Al [109]). 

 n  onsi  r nt l  fin  u pi   ‟ l  trons s  on  ir s par le point du spectre où débute 

un pl t  u, l   istri ution  n rg tiqu   u pi   ‟ l  trons s  on  ir s  st plus l rg    ns l    s 

   l‟ luminium qu    ns l    s    l‟ rg nt     pi  s‟ rrêt   ux  l ntours    9  V pour l‟ rg nt 

et de  17  V pour l‟ luminium     pi   ‟ l  trons s  on  ir s    l‟ rg nt s‟ t l   on  sur 8,7 

 V  t sur 15,8  V   ns l    s    l‟ luminium   lors qu‟un pi   n p rt   ‟ n rgi  

  r  t ristiqu     l‟ x it tion  ‟un pl smon    surf     st visi l  pour l‟  h ntillon  ‟ rg nt 

nettoyé, aucun pic    p rt   ‟ n rgi  n‟ st pr s nt   ns l    s    l‟  h ntillon  ‟ luminium  

 

Figure 116.Spectre d’émission des échantillons d’aluminium et d’argent pour une énergie 

d’incidence de 40 eV à l’état initial (gauche) et à l’état final (droite) 

   r tio  ntr  qu ntit   ‟ l  trons s  on  ir s  t r tro iffus s  l stiqu s  st un  v l ur 

particulièrement importante lors des simulations de type Multipactor. Ce ratio a donc été 
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  t rmin   xp rim nt l m nt à p rtir   s sp  tr s  ‟ mission    l‟ luminium n ttoy  puis   

 t   omp r   n fon tion    l‟ n rgi  in i  nt   u r tio   l ul  p r Pierron [75] sur  

l‟ luminium pur vi  l s simul tions de type Monte-Carlo du logiciel OSMOSEE. Cette 

 omp r ison   p rmis  ‟ v lu r l   oh r n    u r tio m sur   xp rim nt l m nt p r r pport 

aux valeurs théoriques. Certains doutes ont été soulevés dans la partie III.3.3 concernant la 

v li it     l‟int rpr t tion      s r tios  ntr   l  trons s  on  ir s  t  l  trons r tro iffus s 

élastiques déterminés expérimentalement. Ces doutes sont liés à des interrogations sur la 

  p  it     l‟ n lys ur à   pt r l s  l  trons s  on  ir s  t r tro iffus s  l stiqu s    

manière représentative de leur ratio réel. Les ratios mesurés expérimentalement et calculés par 

Pierron sont comparés sur la Figure 117 pour des énergies de 5, 10, 15, 20, 30, 40 et 50 eV. 

  s r tios ont  t    t rmin s  n  ivis nt l‟ ir  sous l  pi   ‟ l  trons r tro iffus s  l stiqu s 

p r l‟ ir  sous l  r st   u sp  tre. Cela signifie que ce ratio est le rapport entre la quantité 

 ‟ l  trons r tro iffus s  l stiqu s  t l s  l  trons s  on  ir s  t  l  trons r tro iffus s 

inélastiques confondus. 

Indépendamment  des spectres mesurés expérimentalement ou des spectres calculés 

par Pierron, l s r tios  iminu nt  v   l‟ ugm nt tion    l‟ n rgi  in i  nt      i  st  oh r nt 

puisqu‟ ux tr s f i l s  n rgi s  ‟in i  n  , l s  l  trons in i  nts poss   nt p u  ‟ n rgi   t 

pro uis nt  on  p u  ‟ l  trons s  on  ir s  v   un   n rgi  suffis nt  pour s‟ xtr ir   u 

m t ri u   i n qu‟ volu nt suiv nt l  mêm  t n  n  , l s v l urs  xp rim nt l s  t   l ul  s 

 iff r nt  ‟un f  t ur 6 pour un   n rgi  in i  nt     5  V   n r v n h , lorsqu  l s  n rgi s 

in i  nt s  ugm nt nt, l‟   rt  ntr  les deux ratios se réduit. Pour une énergie incidente de 

30 V    r pport n‟ st plus qu     2   ‟   rt    rt s m l  s   r us r à p rtir  ‟un   n rgi     

50eV, cependant il est impossible de déterminer le ratio expérimental pour des énergies 

supérieures à 50eV car les spectres ont été acquis séparément pour les électrons secondaires et 

pour les électrons rétrodiffusés élastiques  t  v     s r gl g s    l‟ n lys ur différents. Cette 

 n lys  n‟  p s  t  r  lis     ns l    s    l‟ rg nt   r l  mo  l          n‟est pas encore 

valide pour ce matériau. 
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Figure 117. Comparaison des ratios entre électrons rétrodiffusés élastiques et électrons 

secondaires additionnés aux électrons rétrodiffusés inélastiques en fonction de l’énergie 

incidente à partir des spectres d’émission acquis expérimentalement et calculés par Pierron 

[75], respectivement sur de l’aluminium nettoyé et pur 

IV.5. Synthèse 

    h pitr    p rmis  ‟ tu i r l‟influ n      l   ou h      ont min tion sur l s 

propri t s  ‟ mission  ‟un   h ntillon  ‟ luminium  xpos  à l‟ ir    tt  contamination 

 onstitu    ‟un  fin   ou h   ‟  u à l  surf     insi qu   ‟un   ou h  plus  p iss     

composés carbonés, subit des évolutions très similaires à   ll    t  t  s sur l‟  h ntillon 

 ‟ rg nt    s o s rv tions montrent que ces contaminants déposés naturellement à la surface 

des deux matériaux sont très proches chimiquement. Si ces deux métaux relativement 

 iff r nts l‟un    l‟ utr  (puisqu  l‟un pr s nt  un   ou h     p ssiv tion (Al2O3   t l‟ utr  

non  pr s nt nt    propri t s  ‟ mission simil ires dans leur état initial, cela signifie que 

l‟hypoth s   ‟un   ou h      ont min tion univ rs ll  p ut êtr   t n u  à  ‟ utr s m t ux 

 xpos s à l‟ tmosph r     l  p rm ttr it  ‟ xpliqu r  n p rti  l s fort s similitu  s    

r n  m nt  ‟ mission      s m t ux  xpos s à l‟ ir   

  s  volutions    r n  m nt  ‟ mission    l‟  h ntillon  ‟ luminium  u  ours  u 

proto ol  sont plus ri h s qu    ns l    s    l‟ rg nt à   us     l  pr s n      l   ou h  

 ‟oxy    ‟ luminium n tur l     li n    l ir m nt  t   t  li  ntr  l  pr s n    ‟ lumin  à l  

surf     t s  r p r ussion  ir  t  sur l  r n  m nt  ‟ mission  Un   ph s g   ntr  l  
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  t  tion    l  pr s n    ‟ lumin   t s s  ff ts sur l  r n  m nt    t  o s rv   t  xpliqu  p r 

l   iff r n      profon  ur moy nn   ‟  h ppement des électrons Auger et des électrons 

s  on  ir s   orsqu  l‟  h ntillon  ‟ luminium  st  onsi  r   omm  n ttoy , son r n  m nt 

 ‟ mission n‟ st p s st  l ,  ontr ir m nt  u   s    l' rg nt   l  ugm nt  fort m nt à   us     

la cinétique rapide de form tion  ‟oxy    ‟ luminium à s  surf   , m lgr  l' nvironn m nt 

sous ultravide.  

 ontr ir m nt  u   s    l‟ rg nt, l s  om  r  m nts ioniqu s su   ssifs n‟ont p s 

induit de modification de topographie    surf    sur l‟  h ntillon  ' luminium   ‟influ n   

de l‟ ngl   ‟in i  n     s  l  trons sur l  r n  m nt  ‟ mission  n  st  on  restée inchangé 

au cours du protocole. 

Les spectres de pertes  ‟ n rgi  t moign nt  ussi      s  volutions     omposition    

surface. La ressemblance entre les spectres réalisés sur l s   h ntillons initi ux  ‟ rg nt  t 

d‟ luminium  onfort  l‟hypoth s   „un   ou h      ont min tion  himiqu m nt tr s pro h  

pour l s m t ux  xpos s à l‟ ir  Un   volution progr ssiv   ‟un spectre de pertes  ‟ n rgi  

caractéristiques   s  ompos s   r on s v rs un sp  tr    r  t ristiqu     l‟ luminium  st 

o s rv   lors    l‟ limin tion    l   ont min tion    surf     

    istri ution  n rg tiqu    s  l  trons  mis  st  ussi  ff  t   p r l‟ limin tion    l  

contamination de surface.  ‟ n rgi   u m ximum  u pi    s  l  trons s  on  ir s s      l  

vers les hautes énergies. Il se déplace par exemple pour une énergie incidente de 20eV de 

3,2 V à l‟ t t initi l v rs 5,6 V à l‟ t t fin l    tt  t n  n    st à l‟oppos       lle observée 

pour l‟  h ntillon  ‟ rg nt    s  istri utions  n rg tiqu s   s  l  trons s  on  ir s  t i nt 

tr s pro h s pour   s   ux m t ri ux à l‟ t t initi l m is   vi nn nt tr s  iff r nt s lorsqu  

les matériaux sont considérés comme nettoyés. Le pic d'électrons second ir s    l‟ rg nt pur 

 st moins l rg  qu    lui    l‟ luminium pur  

 



 

 



 

 



 

 

Chapitre V. Extraction des paramètres de modélisation du 

rendement d’émission et conséquences des évolutions de 

paramètres physiques sur le seuil de déclenchement de l’effet 

Multipactor 

  s logi i ls    simul tion    l‟ ff t Multipactor s‟ ppui nt sur   s mo  l s    

r n  m nt  ‟ mission  n lytiqu s    s mo  l s n   ssit nt qu lqu s p r m tr s  ‟ ntr e, tel 

qu  l  m ximum    r n  m nt  ‟ mission  σmax , l‟ n rgi   ‟in i  n    orr spon  nt  à    

maximum (Emax    ‟o j  tif        h pitr   st    r pon r  à      soin  n utilis nt l s r sult ts 

obtenus sur les évolutions du rendement des deux matériaux au cours du protocole. Les 

 our  s    r n  m nt m sur  s à plusi urs  ngl s  ‟in i  n   sur l‟  h ntillon  ‟ rg nt  t 

 ‟ luminium ont  t   just  s  v   l  mo  l     fit  ‟ g rw l     mo  l   st utilisé dans la 

communauté Multipactor pour impl m nt r l s  our  s    r n  m nt  ‟ mission    m t ri u 

  ns l s simul tions  ‟ stim tion    s uil       l n h m nt  ‟ ff t Multipactor. 

Les évolutions de paramètres physiques (Ec1) et de rendement observés au cours du 

protocole ont ensuite été confrontées à leurs potentielles répercussions sur le seuil de 

   l n h m nt    l‟ ff t Multipactor. 

V.1. Extraction des paramètres du modèle d’émission électronique 

d’Agarwal. 

   mo  l   ‟ g rw l [110] permet de retracer des courbes    r n  m nt  ‟ mission 

secondaire à partir de seulement 3 paramètres. Ces paramètres peuvent utilisés pour 

implémenter les courbes de rendement dans des modèles de simulation de Multipactor. Le but 

 st    fournir l  j u    p r m tr s  ‟ g rw l  just s  v   l s m sur s    r n  m nt 

 ‟ mission  xp rim nt l s r  lis s sur l s   h ntillons  ‟ rg nt  t  ‟ luminium  xpos s à 

l‟ ir  t n ttoy s     v ri tion      s p r m tr s  n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n      t  

également paramétrée. Ces ajustements ont été réalisés avec les mesures de rendement 

 ‟ mission   s   ux m t ri ux  ff  tu  s  ux  ngl s  ‟in i  n      0°, 20°, 40°, 50°  t 60°  

 ‟ xpr ssion  u mo  l   ‟ g rw l  st  non      ns l‟Eq. V-1 suivante : 

                
 

 
    

     
 

    
  

 Eq. V-1 
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170 

 

Avec : 

 σmax,  le rendem nt  ‟ mission m xim l 

  , l‟ n rgi  in i  nt  

 α, un f  t ur    puiss n   

 

Un terme supplémentaire R a été    itionn  à l‟ xpr ssion origin l   ‟ g rw l  fin 

 ‟o t nir   s  just m nts plus  oh r nt   l pourr it êtr   onsi  r   omm  un r n  m nt    

r tro iffusion  i n qu‟il n‟ it p s r  ll m nt    s ns physiqu    ns   tt   qu tion   

 ‟ xpr ssion utilis   pour l s  just m nts est donc la suivante : 

           
 

 
    

     
 

    
  

 Eq. V-2 

 

 ‟ just m nt   s  our  s    r n  m nts  ‟ mission a été réalisé par la méthode des 

moindres carrés. 

 Extraction des paramètres d’Agarwal dans le cas de l’argent V.1.1.

  s  our  s    r n  m nt  ‟ mission ont  t   just  s à l‟ t t initi l  t fin l   r l s 

paramètr s  xtr its p rm ttront    r tr   r l s  our  s    r n  m nts  ‟ mission : 

- u m t ri u  xpos  à l‟ ir,  orr spon  nt  u m t ri u t st   u sol s ns proto ol     

nettoyage spécifique dans des caissons à vide ou la pression résiduelle est dans les meilleurs 

  s   s    l‟or r     10
-7

 mbar, 

-Du même matériau nettoyé, correspondant à une limite vers laquelle tendra 

probablement le même matériau après une longue exposition dans le vide spatial avec un long 

m inti n à   s t mp r tur s    fon tionn m nt    l‟or re de 120°C à 200°C accélérant le 

dégazage.  

  s  our  s    r n  m nt  ‟ mission  xp rim nt l s  just  s à l‟ t t initi l sont 

représentées sur la Figure 118. Le rendement maximal ainsi que la position de Emax sont très 

bien reproduits. En revanche les mesures expérimentales donnent un premier point de cross-

over  ux  l ntours    20 V p u import  l‟ ngl   ‟in i  n    lors qu  l  mo  l  s‟ n    rt  

jusqu‟à 5  V à in i  nce normale comme cela est visible sur la Figure 119. Ces écarts 

s‟ xpliqu nt p r l  f it qu‟il s‟ git  ‟un  zon     tr s f i l   n rgi  in i  nt    ns l qu ll  l s 

ren  m nts  ‟ mission n‟ volu nt p s n   ss ir m nt    f çon lin  ir s  omm    l     t  

expérimentalement révélé Bronstein [2] et théoriquement reproduit par Roupie [20]. Malgré 

ces différences, les sommes des moindres carrés des rendements pour les différents angles 
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 ‟in i  n   sont f i l s  t pro h s    0,05, synonym   ‟ x  ll nt   on or  n   glo  l   ntr  

courbes de rendement calculées et mesurées. 

  s v l urs   s p r m tr s  xtr it s   ns l    s    l‟ rg nt pour l‟ t t initi l  t l‟ t t 

final sont résumées dans le Tableau 10. 

Tableau 10. Valeurs des paramètres du modèle d’Agarwal pour ajuster les courbes de 

rendement sur l’échantillon d’argent 

 

Figure 118. Courbes de rendement d’émission de l’argent à l’état initial ajustées avec le 

modèle d’Agarwal [110] 
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à l‟ ir 
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Exposé 

à l‟ ir 
Nettoyé 

σmax 1,78 1,32 1,84 1,34 2,07 1,41 2,22 1,48 2,35 1,56 

E
max

 250 717 267 728 315 801 368 853 434 910 

α 1,524 1,535 1,523 1,549 1,515 1,558 1,521 1,576 1,537 1,614 

R 0,5 0,35 0,52 0,37 0,57 0,42 0,65 0,46 0,8 0,51 

Σ Moindre 

carrés 0,052 0,16 0,054 0,17 0,058 0,23 0,059 0,28 0,046 0,26 
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Figure 119. Courbes de rendement d’émission de l’argent à l’état initial ajustées avec le 

modèle d’Agarwal [110] focalisé sur Ec1 

 ‟ just m nt   s  our  s    r n  m nt  ‟ mission pour l‟ rg nt n ttoy  montr   ussi 

un excellent accord avec les mesures expérimentales. Ces courbes sont représentées sur la 

Figure 120    s  our  s  just  s n  s‟   rt nt      ll s m sur  s qu  pour un   n rgi  

incidentes inférieure à 50  V    l   st li  à l‟utilis tion    l   onst nt      ns l‟ xpr ssion 

 ‟ g rw l   our un   n rgi  in i  nt  null , l  r n  m nt  ‟ mission   l ul  v ut cette 

 onst nt       titr   ‟ x mpl , l  somm    s moin r s   rr s pour l  r n  m nt  ‟ mission à 

in i  n   norm l     l‟  h ntillon à l‟ t t initi l  st  ‟ nviron 0,16 si l‟   rt  ntr  l s   ux 

r n  m nts  st  onsi  r  pour l‟ n rgi  in i  nt     20 eV. Cette somme est en revanche de 

0,003 sans considérer ce point à 20 eV. 
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Figure 120. Courbes de rendement d’émission de l’argent à l’état final ajustées avec le 

modèle d’Agarwal [110] 

 Extraction des paramètres d’Agarwal dans le cas de V.1.1.

l’aluminium 

 i n qu  l‟ luminium n  soit p s ou tr s p u utilis   omm  r vêt m nt   ns l     r  

 ‟ ppli  tion  F, l s r n  m nts  ‟ mission m sur s ont  ussi  t   just s  v   l  mo  l  

 ‟ g rw l pour l‟ t t initi l  t l‟ t t fin l  u proto ol    ‟o j  tif prin ip l i i  st    fournir 

un jeu de données permettant de valider la simulation Monte-Carlo OSMOSEE et les modèles 

analytiques très basses énergies développ  s   tu ll m nt à l‟      [21]   ‟ luminium 

 xpos  ou non à l‟ ir  st l rg m nt utilis    ns  iv rs  ppli  tions, l s  onn  s fournies 

p uv nt êtr   ‟utilit  pour l   ommun ut  s i ntifiqu     m ni r  plus l rg    

Les paramètres utilisés pour les ajustements sont résumés dans le Tableau 11. Les 

 our  s    r n  m nts  ‟ mission  just  s sont r pr s nt  s sur l  Figure 121 pour l‟ t t 

initial et sur la Figure 122 pour l‟ t t fin l  
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Incidence 

(°) 
0 20 40 50 60 

Etat de 

surface 

Exposé 

à l‟ ir 
Nettoyé 

Exposé 

à l‟ ir 
Nettoyé 

Exposé 

à l‟ ir 
Nettoyé 

Exposé 

à l‟ ir 
Nettoyé 

Exposé 

à l‟ ir 
Nettoyé 

σmax 1,92 1,08 2,01 1,11 2,22 1,22 2,42 1,36 2,51 1,43 

E
max

 260 264 275 273 326 302 383 331 476 386 

α 1,82 1,51 1,77 1,50 1,68 1,49 1,61 1,42 1,59 1,42 

R 0,60 0 0,61 0 0,65 0 0,69 0 0,88 0,09 

Σ Moindre 

carrés 
0,14 0,029 0,14 0,026 0,15 0,019 0,14 0,015 0,11 0,0087 

Tableau 11. Valeurs des paramètres du modèle d’Agarwal pour ajuster les courbes de 

rendement l’échantillon d’aluminium 

Les ajustements   s  our  s    r n  m nt à l‟ t t initi l sont  n  on    or   v   l s 

courbes expérimentales. Un décalage de Emax entre le modèle et les courbes expérimentales 

 st   p n  nt o s rv   ux  ngl s  ‟in i  n   de 0° et 20°. Il est de 100  V pour l‟ ngl     0° 

et de 50  V pour l‟ ngl     20°  

 

Figure 121. Courbes de rendement d’émission de l’aluminium à l’état initial ajustées avec le 

modèle d’Agarwal [110] 

0

0,5

1

1,5

2

2,5

3

3,5

4

0 500 1000 1500 2000

EEY

Energie (eV)

Ajustement d'Agarwal

60° exp

50° exp

40° exp

20° exp

0° exp



Chapitre V. 

 xtr  tion   s p r m tr s    mo  lis tion  u r n  m nt  ‟ mission  t  ons qu n  s   s  volutions    p r m tr s physiqu s 

sur l  s uil       l n h m nt    l‟ ff t  ultip  tor 

175 

 

  s  our  s    r n  m nt  ‟ mission    l‟ t t fin l sont  n  x  ll nt    or   v   l  

mo  l   ‟ just m nt  t p r  ons qu nt l s somm s    moin r s   rr s sont tr s f i l s,  ntr  

0,029 et 0,0087. Comme cela a déjà été précisé dans le chapitr   V, l s r n  m nts à l‟ t t 

fin l n  sont p s  x  t m nt l s r n  m nts    l‟ luminium pur  ompt  t nu    l   in tiqu  

 ‟oxy  tion  xtrêm m nt r pi      l‟  h ntillon  ‟ luminium mêm  sous UHV  t  u t mps 

  oul   ntr  l‟ t p   ‟ rosion  t l  m sur   u r n  m nt  ‟ mission  

 

Figure 122. Courbes de rendement d’émission de l’aluminium à l’état final ajustées avec le 

modèle d’Agarwal [110] 

V.2. Influence des paramètres physiques de l’émission secondaire sur le 

seuil de déclenchement Multipactor 

Les évolutions des paramètres physiques observées lors de la réalisation du protocole 
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import nt s sur l s  stim tions    s uil       l n h m nt    l‟ ff t Multipactor. Le paramètre 
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déclenchement du Multipactor  st  xtrêm m nt s nsi l  à      rni r,  omm  l‟illustr  l  
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Figure 123. Les seuils de déclenchement du Multipactor calculés dans le cadre de la thèse en 

cours de Nicolas Fil [12] en utilisant le logiciel Spark3D [111] sont représentés en fonction 

 ‟ c1. Cette figure illustre la forte variabilité de la puissance maximale circulant dans le guide 

 ‟on   à p rtir    l qu ll  l‟ ff t Multipactor s     l n h    our un  v l ur  ‟ c1 de 16,6 eV 

la puissance maximale sans déclenchement de Multipactor est de 212 Watts. Cette puissance 

p ut êtr   ugm nt   jusqu‟à 230 W tts si  c1  st    20,6  V  Un    rt    4  V  „ n rgi     

premier point de cross-over, permet une augmentation de 18 Watts, soit un gain de puissance 

théoriquement admissible de 8,4%. 

 

Figure 123. Estimation du seuil de déclenchement du Multipactor en fonction d’Ec1 calculé 

par Fil [12]avec le logiciel Spark3D [111] 

Par conséquent l‟évolution de Ec1 a été déterminée après la plupart des étapes 

 ‟ rosion    l‟  h ntillon  ‟ rg nt    s  volutions sont r pr s nt  s sur l  Figure 124 en 

p r ll l   v   l s  volutions   s r n  m nts  ‟ mission à 300  V  t 1200  V  n fon tion  u 

t mps  ‟ xp ri n     ‟ n rgi     pr mi r point    cross-over la plus faible correspond à 

l‟  h ntillon  ‟ rg nt à l‟ t t initi l   ll   st  ‟ nviron 18  V    s l  pr mi r   t p  

 ‟ rosion,  c1 augmente fortement pour atteindre  55  V    s m sur s  ‟ c1 n‟ont p s  t  

r  lis  s pour l s  t p s n° 2 à 6   pr s l  s pti m   t p   ‟ rosion  c1 est de 84 eV et 

continue  ‟ ugm nt r lors   s  t p s n° 8
 
et 9 à respectivement 136 et 170 eV. Ces valeurs 

import nt s  ‟Ec1  orr spon  nt  ux  t p s pour l squ ll s l  r n  m nt  ‟ mission sont l s 

plus faibles. Ec1 tend ensuite à se stabiliser aux alentours de 130 eV lorsqu  l‟  h ntillon  st 

considéré comme nettoyé, puis elle chute à 76  V lors    l  r mis  à l‟ ir    24h  v l ur non 

mesurée pour la remise à l‟ ir pr     nt     15 min). Ec1 continue de diminuer lors des étapes 
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suiv nt s, à 42 V  pr s p ss g     l‟  hantillon sous vide statique et restera stable autour de 

30eV après exposition prolongée sous atmosphère. 

 

Figure 124. Evolution du premier point de cross-over au cours du protocole en parallèle des 

rendements d’émission à 300 et 1200eV 

 

Les résultats obtenus à travers la réalisation du protocole ont mis en évidence que Ec1  

 st à son minimum lorsqu  l‟  h ntillon  ‟ rg nt  st   ns son  t t initi l   c1 semble 

augmenter durant le processus de décapage ionique. Cela signifie dans le cadre des 

applications spatiales impliquant des composants RF que la probabilité de déclenchement de 

l‟ ff t Multipactor est à son maximum, lorsque le composant est en début de vie (lorsque 

l‟ rriv           rni r   ns l‟ sp     st r   nt      r l  suit ,  u moins un  p rti    s 

contaminants déposés à la surface seront progressivement éliminés par désorption liée à la 

 om in ison  u vi   sp ti l  t    l‟ l v tion    l  t mp r tur    n  ffet la circulation de la 

puiss n    F  on uit à l‟  h uff m nt   s  ompos nts à   s t mp r tur s qui p uv nt êtr  

sup ri ur s à 100°    l    t  montr  qu‟un   ugm nt tion mêm  mo  r     l  t mp r tur  

sous vi    ‟un   h ntillon  ‟ rg nt  xpos  pr  l  l m nt à l‟ tmosph r  entraine une 

 iminution glo  l   t signifi  tiv     son r n  m nt  ‟ mission[5][28][112]. 

 ‟ ugm nt tion     c1 qui en résulte diminuera de ce fait la probabilité de 

   l n h m nt  ‟ ff t Multipactor à un  puiss n    ‟ ntr    onn     n  ff t, il  st  t  li  

 ‟un  m ni r   mpiriqu  qu  l s proto ol s      g z g   ontr l s,  ppliqu s  n    ut    vi  

Ag contaminé Ag nettoyé  g  xpos  à l‟ ir

Vide statique

30mBar
AirUHV18

55

84

136

170

146

134

128 130
130

76

42

0

20

40

60

80

100

120

140

160

180

0,7

0,9

1,1

1,3

1,5

1,7

1,9

2,1

2,3

2,5

-100 0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300

Ec1
EEY

Temps expérimental (heures)

300eV

1200eV

Ec1



Chapitre V. 

 xtr  tion   s p r m tr s    mo  lis tion  u r n  m nt  ‟ mission  t  ons qu n  s   s  volutions    p r m tr s physiqu s 

sur l  s uil       l n h m nt    l‟ ff t  ultip  tor 

178 

 

 u  ompos nt soit lors   s qu lifi  tions  u sol soit   ns l‟ sp   , contribuent à la diminution 

à terme de la probabilité de déclenchements int mp stifs  ‟ ff t Multipactor. 

V.3. Synthèse  

Les paramètres  u mo  l   ‟ g rw l ont  t    t rmin s p r  just m nt   s  our  s 

   r n  m nt  ‟ mission  n fon tion    l‟ ngl   ‟in i  n     s   h ntillons  ‟ rg nt  t 

 ‟ luminium    l  p rm t   sorm is    r tr   r l s  our  s    r n  m nt      s   ux 

m t ri ux à l‟ t t  ont min   t à l‟ t t nettoyé à partir de seulement 4 paramètres faciles à 

impl m nt r   ns l s mo  l s    simul tion  ‟ stim tion    s uil       l n h m nt  ‟ ff t 

Multipactor. 

 ‟ tu      l‟ volution  u pr mi r point    cross-over    l‟  h ntillon  ‟ rg nt  u 

 ours  u proto ol    p rmis    point r l‟ xtrêm  s nsi ilit   u s uil       l n h m nt    

l‟ ff t Multipactor à des faibles variations de composition de surface. Pour un échantillon 

« technique »  xpos  pr  l  l m nt à l‟ tmosph r  l  s uil       l n h m nts  u Multipactor 

est probablement au plus bas dans des conditions de qualifications au sol ou en début de vie 

du compos nt   ns l‟ sp   , puisqu  l   ont min tion  ugm nt     m ni r  g n r l  l  

rendement et conduit à une diminution du premier point de cross-over   ‟ limin tion 

progressive de cette contamination, provoquée ou naturelle (élévation de la température et 

vide sp ti l,  rosion… , in uit un   iminution  u r n  m nt  ‟ mission    l‟ rg nt  insi 

qu‟un   ugm nt tion  ‟ c1. 

 

 



 

 



 

 



 

 

Conclusion 

 our  nti ip r l     l n h m nt    l‟ ff t Multipactor, néfaste pour les composants 

RF de charge utile de satellites de télécommunication, le seuil de déclenchement de ce 

ph nom n   oit êtr   stim    our   l  il  st n   ss ir   ' t  lir   s mo  l s  ‟ mission 

électronique précis, représentatifs des matériaux utilisés dans les composants en guides 

d'ondes. Une instrumentation adaptée et une compréhension plus approfondie de la physique 

 ‟ mission   s m t ri ux t  hniqu s utilis s   ns   s  ompos nts sont  lors r quis s  

 ‟o j  tif   s tr v ux    th se est double. Le premier objectif consiste à caractériser 

 xp rim nt l m nt sous vi   l s propri t s  ‟ mission  l  troniqu     m t ri ux utilis s   ns 

c s  ppli  tions sp ti l s t ls qu  l‟ rg nt  t l‟ luminium   ns l ur  t t     ont min tion 

naturel afin de fournir à la communauté du spatial des données précises et utiles. Le deuxième 

objectif, plus large, cherche à contribuer, à comprendre et à quantifier le rôle joué par la 

contamination « naturelle » sur l urs propri t s  ‟ mission  

Un nouveau moyen expérimental permettant de caractériser les principales propriétés 

 ‟ mission  l  troniqu       s m t ri ux    t   onçu  t   v lopp     s propri t s  ‟ mission 

s    finiss nt p r l  qu ntit   ‟ l  trons  mis,  xp rim nt l m nt   t rmin   p r l  m sur  

de ren  m nt  ‟ mission,  t l  n tur    s  l  trons  mis,   fini  p r l ur  istri ution 

énergétique. La distinction entre électrons rétrodiffusés et secondaires étant une donnée 

 ‟ ntr   import nt  pour l  mo  lis tion    l‟ ff t Multipactor, il était important de se doter 

 ‟un  t  hniqu  qui p rm t     is rimin r  xp rim nt l m nt   s   ux  ontri utions   our 

cela, un dispositif de mesure de rendement de rétrodiffusion a été développé en se basant en 

partie sur des simulations réalisées avec le logiciel SPIS, de type PIC. Le dispositif a ensuite 

 t  v li   p r l‟ xp rim nt tion  

 fin     ompr n r  l‟influ n   sp  ifiqu     l   ont min tion n tur ll  sur l s 

propri t s  ‟ mission    l‟ rg nt  t    l‟ luminium, un proto ol   xp rim nt l    t   t  li     

protocole consiste en un décapage progressif des surfaces des matériaux contaminés. Entre 

  ux     p g s su   ssifs, l s prin ip l s propri t s  ‟ mission  l  troniqu   ‟int rêt pour 

l‟ ppli  tion Multipactor ont  t    r  t ris  s    s m sur s    r n  m nt  ‟ mission, des 

sp  tr s  ‟ mission  insi qu    s spectres de pertes  ‟ n rgi  ont  on   t  r  lis s sur l s 

deux types de métaux étudiés. Les évolutions de la composition de surface des deux 

matériaux ont été également caractérisées p r sp  tros opi   ‟ l  trons  uger (AES) dans le 

but de les relier aux  volutions    propri t s  ‟ mission  l  troniqu  observées. 

  s  n lys s     ont p rmis      t rmin r qu  l  surf       l‟  h ntillon  ‟ rg nt à 

l‟ t t initi l  st  onstitu    ‟un  su   ssion     ou h s     ont min nts. En extrême surface, 
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un  pr s n   signifi  tiv   ‟oxyg n ,  ttri u   pro   l m nt à    l‟  u   sor   , a été 

observée. Cette couche repose sur une couche de composés carbonés. Comme attendu, 

l‟ limin tion progr ssiv    s  ont min nts p r     p g  ionique a affecté de manière 

import nt  l s propri t s  ‟ mission  l  troniqu     l‟ rg nt    s r n  m nts  ‟ mission 

pour des énergies incidentes de 300eV et 1200eV accusent une diminution de près de 30% dès 

l  pr mi r , tr s  ourt ,  t p   ‟ rosion, li   à l‟ limin tion p rti ll     l   ou h   ‟  u    s 

r n  m nts  ‟ mission  volu nt    m ni r  irr guli r   u  ours  u pro  ssus    n ttoy g   

 n  ff t, lors    l‟ limin tion   s  ompos s   r on s, l s r n  m nts  iminu nt  i n  n-deçà 

 u r n  m nt    l‟ rg nt pur    s flu tu tions import nt s    r n  m nt  ‟ mission  ntr  

 t p s  ‟ rosions ont  t  o s rv  s  t sont pro   l m nt   us  s p r   s ph nom n s    

  s x it tion    surf     t    r  om in ison    mol  ul s org niqu s   ‟ volution   s 

spectres de pertes  ‟ nergie (EELS) au cours du protocole a mis en évidence que les électrons 

rétrodiffusés inélastiques sont majoritairement caractéristiques de la couche de contaminants 

 t non  u su str t  ‟ rg nt  

    istri ution  n rg tiqu     l‟ ns m l    s  l  trons  mis est aussi affectée par le 

  gr      ont min tion    l  surf       l‟  h ntillon   n  ff t, l  m ximum  u pi  

 ‟ l  trons s  on  ir s s      l     1,4 V v rs l s   ss s  n rgi s    l‟ t t initi l à l‟ t t 

final pour une énergie incidente de 20eV. Les électrons secondaires sont en moyenne de plus 

f i l   n rgi  qu  pour l‟  h ntillon initi l   u  ours  u proto ol , l   ontri ution   s 

électrons rétrodiffusés élastiques et inélastiques augmente par rapport aux électrons 

secondaires. Ceci est probablement provoqué par la restauration de la surface originelle 

 l‟ rg nt pur  qui s    r  t ris  p r un num ro  tomiqu  plus  l v  qu    lui   s 

 ont min nts,  t p r  ons qu nt  ‟un t ux    r tro iffusion plus import nt     proto ol     

nettoyage par bombardement ionique a eu pour conséquence de modifier la topographie de la 

surf       l‟  h ntillon à l‟  h ll   u mi rom tr     s mo ifi  tions ont  on uit à un  

 ugm nt tion    l‟ ngl   ‟in i  n   moy n  t p r  ons qu nt à un  limit tion    l‟ ff t    

l‟ ngl   ‟in i  n    u f is   u  ‟ l  trons sur l s r n  m nts  ‟ mission  

  ns l    s    l‟  h ntillon  ‟ luminium, l s  n lys s    l   omposition    l  surf    

ont  g l m nt r v l  l  pr s n    ‟  u,     ompos s   r on s  t  ‟oxy    ‟ luminium  n 

contact direct avec la surf    origin ll     l‟  h ntillon    s pr mi r s  rosions,  t  on  

l‟ limin tion    l   ou h   ‟  u   sor   , ont  on uit à l   iminution import nt    s 

r n  m nts  ‟ mission    m ni r  simil ir  à l‟  h ntillon  ‟ rg nt    p n  nt, l   ou h  

 ‟ lumin  n tur ll  pr s nt  sur l‟  h ntillon  ‟ luminium s‟ st montr    ‟un  influ n   

prépondérante sur ces rendements dès lors que les électrons émis étaient issus de cet oxyde. 

Un   in tiqu   ‟oxy  tion r pi      l‟ luminium sous ultr vi      t  o s rv   p r 
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spectros opi   ‟ l  trons  ug r    s spectres de pertes  ‟ n rgi   nr gistr s sur l‟  h ntillon 

 ‟ luminium  u  ours  u proto ol  ont  onfort  l s r sult ts o t nus pour l‟  h ntillon 

 ‟ rg nt   n  ff t, l s p rt s  ‟ n rgi    s  l  trons r tro iffus s in l stiques, synonymes 

 ‟int r  tions  l  trons- l  trons   ns l    s    l‟  h ntillon  ont min ,  orr spon  nt à   s 

p rt s  ‟ n rgi  s  pro uis nt   ns   s  sp   s   r on  s  Un   volution progr ssiv   ‟un 

spectre EELS caractéristique de la contamination vers un spectre caractéristique de 

l‟ luminium pur  st o s rv    

La présence de contamination à la surface affecte également la distribution énergétique 

  s  l  trons  mis puisqu  l s sp  tr s  ‟ mission r v l nt un     l g     qu lqu s  V  u pi  

 ‟ l  trons s  ondaires vers les hautes énergies lorsque cette contamination est retirée de la 

surf       l‟  h ntillon     r sult t  st  n opposition  v      qui    t  o s rv    ns l    s    

l‟ rg nt     plus, l   istri ution  n rg tiqu   u pi   ‟ l  trons s  on  ir s    l‟ rg nt  st 

plus  troit  qu    ll     l‟ luminium  

 ‟ pr s l s  n lys s r  lis  s p r sp  tros opi   ug r, p r sp  tros opi   n p rt  

 ‟ n rgi   t p r sp  tros opi   ‟ mission, l s  ompos s   r on s   pos s à l  surf      s 

  h ntillons  ‟ rg nt  t  ‟ luminium semblent très similaires. Les deux échantillons 

pr s nt nt  g l m nt tous   ux un   ou h   ‟  u à l ur  xtrêm  surf       s  ompositions 

des premiers nanomètres des deux échantillons sont donc très proches, ce qui explique de 

manière plus générale les gr n  s r ss m l n  s  ntr  l s r n  m nts  ‟ mission m sur s sur 

différents métaux techniques dont les compositions chimiques sont très différentes. 

  s  volutions   s p r m tr s physiqu s    l‟ mission  l  troniqu , liées à la 

 ont min tion    l‟ rg nt  t    l‟ luminium ont pot nti ll m nt   s r p r ussions pr tiqu s 

sur l s  ompos nts  n gui    ‟on   sp ti ux   ns l squ ls l‟ ff t Multipactor est susceptible 

 ‟ pp r îtr    n p rti uli r,    tr v il   p rmis p r  x mpl     m ttr   n  vi  n   l‟ xtrêm  

sensibilité du premier point de cross-over d'énergie Ec1 à un  tr s f i l  v ri tion    l‟ t t    

surface. Or, Ec1 est un paramètre clef qui affecte directement la valeur du seuil de 

   l n h m nt    l‟ ff t Multipactor. Ce seuil est soit évalué par simulation soit par test de 

qualification dans des chambres à vide où la pression résiduelle est généralement dans la 

gamme de 10
-6

 m  r    ns l    s   s simul tions, l s propri t s  ‟ mission intro uit s   ns 

le code sont celles mesurées à température ambiante sans nettoyage préalable sous vide de la 

surface. Une fois dans le vide spatiale, le composant, soumis à des montées de température 

dépassant 100°C inhérentes à son fonctionnement (forte puissance RF), subit un dégazage au 

minimum de la couche superfi i ll   ‟  u   l  st  lors fort pro   l  qu  l  r n  m nt 

 ‟ mission  l  troniqu   iminu   t qu‟ n p rti uli r  c1 augmente. Cela signifie donc que le 

mom nt où l  pro   ilit        l n h m nt    l‟ ff t Multipactor est le plus critique se situe 
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lors des phases de qualification du composant et dans les premiers instants suivant la mise en 

s rvi    u  ompos nt   ns l‟ sp     
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