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Des atomes vus au microscope ionique
par W. Zingg

Chacun sait que la matiere est constitute d'atomes. Et pourtant, qui ne
serait pas dans Fembarras pour en fournir une preuve simple et evidente
C'est pourquoi nous avons juge utile de reveler quelques secrets d'une
technique de recherche sur la constitution des materiaux, technique dont la

vertu premiere est de permettre de voir les atomes. II s'agit de la microscopic

ionique ä champ electrique appelee aussi microscopic ä emission
d'ions.

L'aspect le plus frappant de la microscopie ionique tient au fait que
Fagrandissement gigantesque necessaire pour reconnaitrc des atomes indi-
viduels s'obtient par un principe tres simple qui ne fait appcl ä aucun
Systeme d'optique traditionnel ni meme d'electronique.

Au meme titre que les microscopes electroniques les plus pcrfcctionnes,
le microscope ionique est un instrument d'analyse et d'observation destine

plus particulierement ä l'etude de la structure des materiaux ä caractere
metallique. L'agrandissement realisable depasse couramment un million,
une performance environ mille fois superieure ä cclle d'un microscope
optique traditionnel.

Structure cristalline des materiaux

Pour bien saisir Fimportance d'un instrument d'analyse ayant une
resolution atomique1, il convient de souligner que les proprictcs des materiaux
sont souvent exploitees jusqu'ä leurs limites ultimes, et ceci dans prati-
quement tous les domaines de la technique industrielle. II en est ainsi dans
la miniaturisation des composants electroniques comme dans la construction

aeronautique et spatiale. Chaque annee, on assiste, sur le rnarche des-

1 Pouvoir de distinguer deux atomes adjacents.
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ordinateurs et des appareils electroniques equipes de microprocesseurs ä des

progres deconcertants quant aux performances, au volume et aux prix.
Dans le secteur de la construction d'avions ou de vehicules, il s'agit d'assu-

rer la solidite des structures tout en ameliorant le rapport de la charge utile
a la masse totale.

Les progres techniques sont en grande partie le fruit de la qualite et de

Famelioration des proprietes des materiaux autant que des moyens de
fabrication. Aujourd'hui, il n'est plus guere concevable de decouvrir ou de deve-

lopper des materiaux avec des proprietes competitives de fagon stricte-

ment empirique, qu'il s'agisse de cables de teleferiques, de detecteurs de

rayons laser ou encore de substrats pour les memoires d'ordinateurs. Ainsi,
les connaissances theoriques sur les semiconducteurs ont sans doute forte-
ment contribue a l'essor de l'integration dans l'industrie electronique. Les
circuits integres sont realises sur des plaquettes de silicium monocristal-
lines, c'est-a-dire que leurs atomes sont disposes selon un reseau geome-
trique bien ordonne et d'une seule «piece». Les metaux et alliages tels qu'ils
nous sont familiers se composent, quant ä eux, d une multitude de cristaux
minuscules: ils sont polycristallins. Par une attaque chimique appropriee,
on peut generalement reconnattre ä Toeil nu les nombreux petits cristaux ou
grains qui constituent un corps metallique. Leurs dimensions varient typi-
quement du micrometre au centimetre.

Dans chaque cristal elementaire, les atomes occupent les noeuds d'un
reseau ä trois dimensions, tres regulier, dont la cellule primitive est appelec
structure cristallographique. Un exemple illustre bien l importance de la

structure: c'est celui du graphite et du diamant qui sont'deux formes

allotropiques d'un seul et meme element chimique: le carbone.
C est sans aucun doute en metallurgie que les problemes lies de pres ou

de loin ä la structure cristalline jouent le role le plus significatif industriel-
lement. Ainsi, de nombreuses proprietes des alliages, telles la limite de

rupture, Telasticite, la dilatation thermique, la vitesse de croissance de fissures

et meme la corrosion, dependent etroitement de la structure cristalline
et de la morphologie des alliages, en plus, bien sur, de leur constitution
chimique et de parametres exterieurs comme la temperature. II appartient
au metallurgiste d'etudier la nature des relations entre les proprietes
macroscopiques et les caracteristiques structurelles.

Dans cette perspective, la microscopie optique et la microscopie electronique

sont une aide substantielle pour la comprehension des transformations

et d'autres phenomenes qui se deroulent dans les corps solides. Les

rayons X constituent un outil irremplaqable pour en determiner la structure
cristallographique. Cependant, il est impossible de voir directement la

disposition des atomes eux-memes dans la matiere ä l'aide des rayons X.
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Avec le microscope ionique, la science des materiaux dispose aujour-
d'hui d'un instrument qui, grace ä un agrandissement superieur ä un
million, permet de voir les atomes individuels ä la surface d'une pointe
metallique. Le microscope ionique a ete invente en 195 5 par Erwin
Müller, un physicien allemand qui a du s'expatrier aux Etats-Unis pour
pouvoir realiser ses ambitions. U fut le premier ä voir des atomes d'un
echantillon de tungstene. A nous maintenant de decouvrir les arcanes et les

possibilites fabuleuses de cette technique.

Le microscope ionique

La fascination du microscope ionique (ou microscope ä emission d'ions)
tient autant ä la simplicite de son principe qu'ä sa vertu de rendre visibles
des atomes. En effet, l'image formee sur l'ecran phosphorescent d'un
microscope ionique n'est rien d'autre qu'une projection geometrique de la
minuscule calotte formee par l'extremite de la pointe tres fine qui sert
d'echantillon sur le plan constitue par l'ecran d'observation (Fig. 1). Le

rayon de courbure r au bout de la pointe comporte typiquement moins
d'un dixieme de micrometre; quant ä la distance d entre la pointe et

d ~ 10 cm

Figure 1 Principe de la formation de l'image dans un microscope ionique. L'agrandis-
sement, donne approximativement par le rapport d/r, est de l'ordre du million.
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l'ecran, eile est de cinq a dix centimetres. Par un raisonnement geometrique
elementaire, on s'aper^oit instantanement que l'effet de projection entraine

un agrandissement lineaire de l'ordre de grandeur d'un million egal au
facteur M=d/r. Comme les distances interatomiques depassent toujours
un angström2, elles atteignent facilement un millimetre sur l'ecran d'un

microscope ionique.
Pour produire l'image, on place la pointe metallique perpendiculairc-

ment en face de l'ecran phosphorescent (Fig. 2). Apres avoir fait le vide
dans le microscope, on y introduit un gaz rare, tel que le neon (chimi-
quement inerte), ä faible pression. On applique ensuite une tension clcc-

trique de plusieurs milliers de volts entre l'echantillon (pole positif) et
l'ecran. A l'extremite de la pointe metallique, il regne alors un champ elec-

trique particulierement intense: un effet physique bien connu exploite dans
le cas du paratonnerre. L'intensite du champ est süffisante pour ioniser les

atomes du gaz rare qui entrent en contact avec la surface de l'echantillon.

cryostat

specimen

camera

P-screen

channel plate

Ti-sublimation
pump

variable leak
valves

image gases

UHV straight
through valve

turbomolecular pump

Figure 2 Schema d'un microscope ionique.

2 Un angström vaut un dix-millieme de micrometre; l'angström est done au micrometre

ce que le micrometre est au centimetre.
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En raison de leur charge electrique, les ions positifs ainsi formes sont

repousses par la pointe metallique et propulses vers l'ecran. Ce phenomene
se produit de fa^on ininterrompue, de sorte qu'il s'etablit un courant d'ions,
comrne si de chaque atome situe a la surface de l'echantillon jaillissait un
faisceau d ions gazeux. Les ions d un meme faisccau, c'est-ä-dire issus d'un
meme atome de l'echantillon, suivent tous une trajectoire identique appelee
lignc de champ electrique. Iis engendrent par consequent sur l'ecran une
minuscule tache lumineuse qui est 1 image de l'atomc situe ä l'originc du
faisccau d'ions. L'imagc globale ainsi obtenue (photos 1, 2 et 3) redete
dans ses moindres details la topographic atomique de l'echantillon.

Malgre le principe elementaire du microscope ionique, et en particulier
l'abscnce de Systeme optique, la realisation pratique cxige neanmoins un
certain savoir-faire experimental. Ainsi, 1 enceinte du microscope doit ctre
evacuee scion les exigences de vide ultraeleve avant l'introduction du gaz
rare de haute purete. Pour 1 obtention d une stabilitc ct d une nettete
d'imagc satisfaisantes, l'echantillon doit etrc rcfroidi a une temperature
inferieure ä —200°C (technique cryogenique). En dernier lieu, il intporte

Photo I Atonies (taches minLiscnles daircs) d une pointe en aluminium vuc au micro¬

scope ionique avec un agrandissement d'environ un million de tois.
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Photo 2 Disposition reguliere des atomes d un echantillon de tungstene.

d'amplifier 1 intensite de l'image phosphorescente ä l'aide d'un element

appele galette ä microcanaux.
La photo 1 montre une image caracteristiquc d'une surface d'aluminium

tres pur vue au microscope ionique. Les petits points clairs representent
chacun un atome. De fagon evidente, leur disposition est remarquablement
reguliere et il y a de quoi s'emerveiller devant l'ordrc savant et subtil qui
regne dans l'edifice cristallin. En revanche, l'intensite est loin d'etre
constante; eile depend en effet de la position plus ou moins protuberante
d'un atome specific ä la surface de l'echantillon.

En termes mathematiques, l'image correspond ä une projection stereo-
graphique. Avec un peu d'imagination plastique, on se representc facile-
ment la disposition des atomes dans l'espace. Chaque cercle d'atomes
correspond ä l'intersection d'un plan cristallin avec la surface de l'echantillon.

Des plans cristallins equidistants et paralleles determinent sur la
surface (consideree comme spherique) des cercles paralleles. Sur l'image,
chaque famille de cercles concentriques doit par consequent etre associee ä

une famille de plans cristallins paralleles ayant dans l'espace une orien-
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Photo 3 Joint de grain dans une pointe de tungstene observec au microscope ionique.

tation cristallographique caracteristique. Aux centres de ccs families,
certains plans apparaissent comme des facettes oü Ton denombre aisement
les atomes disposes en rangees regulieres.

La photo 2 montre la disposition parfaite des atomes ä la surface d un
echantillon de tungstene. Dans la partie droite de la photo 3, un examen
attentif permet de reconnaitre une ligne sombre qui correspond ä un joint
de grain et qui est caracterisee par une discontinuity dans la disposition
atomique d un cote a Lautre de cette frontiere.

Applications

A ce stade, on pourrait croire que la microscopie ioniquc nc fournit
qu'une image unique d'une surface figee et arbitraire d un echantillon. II
n'en est rien, car cette technique presente au contraire l'avantage de

pouvoir arracher des atomes, couche par couche, de la surface observee. On
dispose done d un moyen d'analyser les echantillons en profondcur. Cette
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dissection progressive s'effectue par elevation momentanee de la tension

electrique. L'augmentation de champ electrique qui en resulte provoque
1'evaporation (ou la sublimation) d'atomes superficiels, ä cause des forces
irresistibles que le champ electrique exerce sur eux. Cette astuce permet en

outre d'arrondir la surface et d'eliminer la contamination superficiale
produite lors de la preparation de la pointe metallique.

Malgre certaines restrictions pratiques, qui tiennent avant tout au fait

que l'echantillon doit etre electriquement conducteur ainsi qu a sa geometric

particuliere, la microscopie ionique est actuellement un outil unique

pour l'etude des alliages au niveau atomique. Elle se prete particulierement
bien ä l'examen des imperfections et des defauts structurels. II en existe de

nombreux types, dont nous citerons les lacunes (positions atomiques inoc-
cupees), les atomes etrangers, les dislocations (discontinuity dans l'aligne-
ment des plans atomiques), les joints de grains (fronticrcs entre deux

regions ayant des structures ou des orientations cristallographiques diffe-
rentes) et des precipites (regions de composition modifiee). La presence de

telles caracteristiques morphologiques et surtout leur densite et leur
distribution se repercutent directement sur les propriety metallurgiques. A titre
d'exemple, la malleabilite d'un alliage est liee au mouvement des

dislocations. Des atomes etrangers et des precipites peuvent enrayer le deplace-
ment des dislocations et rendre ainsi Talliage plus rigide.

Au cours des differents traitements que subit pratiquement un alliage
(solidification, recuit, trempe, laminage, etc.), de nombreuses modifications

structurelles ou transformations metallurgiques peuvent se produire.
Beaucoup de ces reactions presentent une phase de nucleatiön ä laquelle
ne participe qu un nombre restreint d'atomes. II est par exemple important
de pouvoir observer ä l'echelle atomique l'apparition d un precipite et les

premiers Stades de sa croissance, A cet egard, la microscopie ionique est un

moyen de recherche fort utile pour le developpement de materiaux dont on
exige toujours davantage.

Depuis quelques annees, les microscopes ioniques sont d'ailleurs deve-

nus encore plus fascinants grace ä l'adjonction dc systemes d'analyse
spectrometrique de masse. Avec un microscope ionique equipc d'une sonde

atomique, on peut aujourd'hui identifier la nature chimique d un atome
prealablement repere ä la surface en procedant ä sa sublimation par une
impulsion electrique. Cette technique confere a la microscopie ionique une
dimension nouvelle lui permettant de fournir, simultanement, sur les

aspects structurels et sur la composition chimique des materiaux une
information ä l'echelle atomique.

W. Zingg
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