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Notice technique:

Spectrométrie des électrons Auger

1. INTRODUCTION

La spectroscopie des électrons Auger (AES : « Auger electron spectroscopy ») induite par les électrons est
une technique d’analyse des surfaces qui permet l'identification des éléments a la surface des solides (sauf H et He)
qui constituent les toutes premiéres couches atomiques (quelgues nanometres). Son principe repose sur le principe
de l'effet Auger, en I'analysant les énergies cinétiques, caractéristiques des éléments dont ils sont issus, des
électrons en surface. C’'est énergies sont induites par un faisceau d’électrons d’incidences normal, focalisé sur la
surface du substrat, de quelques kiloélectronvolts, dans une enceinte sous ultravide, équipé d’un analyseur
d’électrons.

La position énergétique des raies Auger permet de déterminer la nature des éléments constituants la surface
de la zone ou la source est focalisée et la mesure de 'intensité des raies permet, elle, d’accéder a leur concentration
(dosage ou quantification).

Au sein du LAAS-CNRS cet outil permet de connaitre la nature des atomes qui se trouvent en surface du
substrat sur une épaisseur d’environ 1nm. L’analyse des électrons Auger nous donne donc une information
importante sur la concentration en oxyde et en carbone a la surface des substrats et peut nous permettre de déceler
une contamination dopante dans les équipements de traitement des substrats.

La procédure d’utilisation du spectrométre Auger se déroule en plusieurs étapes :

e Démarrages par étapes des alimentations : le spectrométre fonctionne sous ultra vide. Il est donc

soumis a des contraintes en pression particulaire, qui oblige, une extréme précaution d’utilisation.
Des variations de courants trop rapides peuvent causer des ruptures de composants, ou des
remontés en pression dans le bati.

e Réglage du pic élastique : les énergies des électrons Auger se situent entre les énergies d’électrons

secondaires et les énergies d’électrons rétrodiffusés. Ces électrons rétrodiffusés qui reculent avec
100 % de leur énergie primaire forment le pic élastique. Le réglage du spectrometre en fonction de
ce pic élastique, garanti 'obtention de données viables.

e Paramétrage du logiciel : les alimentations Haute tension du spectrometre peuvent au cours du

temps avoir une légére dérive, de plus, chaque échantillon posséde ses propres caractéristiques,
I’étalonnage du logiciel avant chaque mesure est donc primordial.

e |'arrét par étapes des appareils : comme lors de I'allumage, I'arrét des alimentations doit étre fait

avec une attention particuliere, afin de ne pas détériorer le matériel.

Cette notice a pour but de présenter le spectrométre aux personnes souhaitant 'utiliser et sert d’appuis au
personnel formateur. Un exemplaire de ce formulaire restera a disposition des utilisateurs a proximité de
I’équipement.
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Protocole Spectrométrie des électrons Auger

2. REGLAGE DU PIC ELASTIQUE ET DEMARRAGE DES APPAREILS :

Rac Alimentation canon (cf Figure 1)

Mettre sous tension le canon, la haute tension (H.T.) et le filament, a I'aide des interrupteurs 0, 9 puis

Vérifier que I'interrupteur AES est en position haute.

Fixer les valeurs de I'énergie Ep et I'intensité du filament (l.) en se plagant le sélecteur de mesure 0 sur les
positions appropriées.

O Ep=3000 eV (valeur lue sur I'afficheur) grace au bouton e (+ 5 tours)

O . =18 pA (valeur lue sur I'afficheur) grace au bouton @ Emission control (1/4 de tour jusqu’a la
graduation 10 sur G et attendre 15 sec)

ATTENTION : Tourner le bouton 0 trés lentement pour permettre la chauffe du filament. Valeur

de 18 pA a ne pas dépasser. Risque de détérioration du filament et de montée en pression de la
chambre !

Allumer l'oscilloscope avec le bouton « Intensité » et attendre 10 sec de chauffe.
Mettre sous tension :

1. le Générateur de balayage (GdB) (m et @)

2. le Lock-In Amplifier (LIA) (@)

o Fixer la constante de temps @ au minimum (Min)

3. Le préfiltre en « OUT »en @ sur le LIA

Mise sous tension de I'Alimentation Haute Tension (H.T.) en € (@
doit étre au minimum )

Positionner le Sélecteur de mesure 0 du Rac d’Alimentation de canon sur H.T.ext. et régler HT = 1400 V a
@I'aide du bouton

8) Réglage du générateur de balayage (GdB):

e Se placer en Mode répétitif (Repeat @) + ON (@)

e Sur Balayage scan @, sélectionner
O Tension de balayage : AE=2000 V avec bouton noir,

O Temps ou vitesse de balayage : 0.2s avec bouton rouge x 1 @

Placer les échantillons face au faisceau avec (@) et @
e Sélectionner Ecmy O du Rac Alimentation du canon, les énergies sont visualisable sur I’Afficheur

e Faire un balayage de la gamme a I'aide du bouton @ du GdB (x 1 en @) jusgu’a visualiser le pic
élastique.



e Jouer sur la limite inférieur @ afin de repérer le pic élastique, puis augmenter la sensibilité du LIA @au
fur et a mesure de I'optimisation

e Amélioration du pic élastique se fait en :
0 réglant la distance échantillon/canon directement sur le bati directement avec

les boutons @ et @

O optimisant les réglages de la lentille de déflexion Y, de la focalisation et du wehnelt (

0000

NB : Faire attention a la position du signal sur I'oscilloscope. Il est important de bien centrer la gamme de
balayage sur I’écran de I'oscilloscope
Le pic élastique doit étre un signal d’amplitude maximum (meilleure transmission) et de largeur minimum (meilleure
résolution). Il doit aussi étre symétrique sans présenter de déformation.

’ ' Retoucher la déflectrice y,la lentille et le wehnelt. Optimiser la
g

. I,\ f_ position de I’échantillon

!

III Diminuer la tension de modulation
|
!

Y Retoucher la focalisation et la position de I’échantillon

J

- \ rr"“ Signal correct
f
]

10) Affiner le signal en changeant de gamme de AE (AE =200v) sur GdB @

Balayer a nouveau la plage d’énergie afin de retrouver le pic élastique et recommencer le réglage



11) Réglage de la phase : (®)

Afin d’obtenir un faisceau retour en phase avec le faisceau incident, il est nécessaire de régler la phase du LIA. Pour

annuler le signal, utiliser le bouton (®a)

e Tourner la phase de 90°(®a), le signal doit étre annulé

® Régler une opposition de phase optimal a I'aide du bouton (®b)

e Tourner la phase de -90° afin de remettre les faisceau en phase

12) Quand la phase est réglé, éteindre I'oscilloscope.

3. EN CAS DE PROBLEMES D’AFFICHAGE :

Si le voyant « sécurité du filament » s’allume, c’est certainement parce que le faisceau est piégé en amont

de la grille. Répéter la procédure en changeant les tensions des déflectrices et du Wenhelt

Si le filament ne semble pas chauffer (I’affichage du courant reste a OA, cela signifie que la ionisation du
faisceau ne s’effectue pas. Il est nécessaire de remettre la HT ext au minimum. Ce phénomeéne arrive méme si

I'alimentation HT ext est éteinte !

!l ne faut surtout pas augmenter le courant du filament de maniére anormal (au dela de 10 unités) !



4. PICAUGER:

e Time constant 1s @ sur le LIA (valable pour un balayage de 20 secondes)
e Rac Générateur de Balayage :

O Se repositionner sur AE= 2000 V @ (bouton noir)

O Se mettre en mode single @

e Quand l'initialisation est faite, regle la durée du balayage en faisant varier @ bouton rouge : 0.2s x 100
@ (balayage de 20 secondes)

e Augmenter HT ext (@) (entre 2000 et 2500 V)
e Pour régler la plage de balayage : (Visualisation sur Ecma €N 0)
O Emin:
= Mode RAZ (D
= Mise a zéro a I'aide du bouton @

=  Mode (x 1) sur @

* ModeON @@
Régler 'amplitude de la tension finale @ (a la fin du balayage de I’affichage)

e Pour effectuer un balayage il suffira de :
O Mettre le bouton en position RAZ @
0 Lancer le balayage en mettant le bouton sur ON @

NB : Un Emin a 50 eV permettra a une personne travaillant seul de déclencher le balayage puis rapidement
de déclencher I’acquisition sur I'ordinateur.

5. PROCEDURE D’ARRET :

Remettre Time constante sur min @
Eteindre le LIA en @

Baisser au min I’Alimentation de Haute Tension en @
Eteindre en €)

Remettre les boutons @ et @ a zéro

Eteindre le GdB en (B puis ()

Baisser I’alimentation du filament en 0 (Visualisation en 0)

ATTENTION : baisser lentement le courant afin de ne pas détériorer le filament !

Baisser Ep en e, attendre que sa valeur soit nulle avant d’éteindre I’alimentation

Eteindre €) @ €



6. INTERFACE LOGICIEL : AUGER

ATTENTION : Le bouton ENTER du clavier ETEINT LE LOGICIEL

e |Initialize @

e (Calibration Vm_@ lorsque le mode RAZ est activé @

e modeon @ apres avoir mis @ sur x1

e Calibration Vfinal @ lorsque le balayage atteint Emax

e Offset possible @
e mettre @ sur x100

e Start @

Il est possible de créer un offset (ex : Emin-offset = 50 eV => donne le temps a une personne seule d’atteindre

l'ordinateur)

NB : Vérifier que I’étalonnage a bien été pris en compte par le logiciel en @ et @
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7. CONCLUSION

La spectroscopie des électrons Auger (AES : « Auger electron spectroscopy ») induite par les électrons est
une technique d’analyse des surfaces qui permet l'identification des éléments a la surface des solides (sauf H et He)
qui constituent les toutes premieres couches atomiques (quelques nanomeétres). Son principe repose sur le principe
de l'effet Auger, en I'analysant les énergies cinétiques, caractéristiques des éléments dont ils sont issus, des
électrons en surface. C’'est énergies sont induites par un faisceau d’électrons d’incidences normal, focalisé sur la
surface du substrat, de quelques kiloélectronvolts, dans une enceinte sous ultravide, équipé d’un analyseur

d’électrons.

La position énergétique des raies Auger permet de déterminer la nature des éléments constituants la surface
de la zone ou la source est focalisée et la mesure de I'intensité des raies permet, elle, d’accéder a leur concentration

(dosage ou quantification).

La présente présente fiche technique récapitule I'ensemble de la procédure d’utilisation du spectrometre
Auger disponible en zone EJM de la salle blanche du LAAS-CNRS. Ce document restera a disposition de toutes les

personnes formées a I'utilisation de cet équipement.



