1.1.1 Ion sputtering the specimen assembly

The specimen and grid assembly is set on the manipulator of the surface analysis instrument. Ion sputtering can be accomplished either using a stationary or raster-scanned ion beam. The geometry used should be the same as that normally used with the specific instrument. Guidance for the ion beam angle of incidence is shown in Annex A. Sufficient sputtering time should be used to create a crater depth which can be accurately measured. When the specimen is a single layer system, the ion sputtering should be turned off in the first layer in order to get a precise sputtering rate. Record the total sputtering time t for estimating the sputtering rate.

There are two general cases for ion sputtering which depend upon the size of the analytical area. In both cases, the sputtering rate measurement may need to be conducted on a separate specimen or position on the specimen other than that used for the depth profiling measurement. In case b) below, it is occasionally possible to conduct a measurement with stylus profilometer for the replica pattern which includes the actual analyzed area or point. The application of case b) significantly depends on the instrumental geometry of the ion gun, primary beam source, and electron analyzer.

a) When the analyzed area is larger than a mesh opening, as for many XPS instruments, the stylus profilometer measurements should include a larger area than that analyzed to check the ion sputter rate uniformity.

b) For AES and small spot size XPS the analyzed area may be significantly smaller than mesh opening (see Fig. 4). After ion sputtering, the crater, including the masked part of the surface on both sides of the mesh opening, should be measured by the stylus profilometer procedure as described at 5.2.

1.1.2 Pulvérisation cathodique de l’échantillon
L’échantillon et sa grille sont installés sur le manipulateur de l’instrument d’analyse de surface. La pulvérisation cathodique peut être réalisée en utilisant un faisceau d’ions stationnaire ou à balayage ligne par ligne. Il convient d’utiliser la géométrie habituellement employée avec l’instrument en question. Des recommandations au sujet de l’inclinaison du faisceau d’ions sont données dans l’Annexe A. Il convient de procéder à la pulvérisation pendant une durée suffisante pour créer un cratère pouvant être mesuré avec précision. Lorsque l’échantillon est un système monocouche, il convient de couper la pulvérisation dans la première couche, afin d’obtenir une vitesse de pulvérisation précise. Enregistrer la durée totale de pulvérisation t pour l’estimation de la vitesse de pulvérisation.
Il existe deux cas généraux pour la pulvérisation cathodique, qui dépendent de la taille de la zone d’analyse. Dans les deux cas, le mesurage de la vitesse de pulvérisation peut devoir être reconduit sur un nouvel échantillon ou à une autre position sur l’échantillon, après le mesurage de profilage en profondeur. Dans le cas b), ci-dessous, il est parfois possible de réaliser un mesurage à l’aide d’un profilomètre à stylet mécanique pour le motif répétitif comprenant la zone réelle ou le point réel d’analyse. L’application du cas b) dépend beaucoup de la géométrie instrumentale du canon à ions, de la source du faisceau primaire et de l’analyseur d’électrons.
c) Lorsque la zone analysée est plus grande qu’une ouverture de maille, comme c’est le cas pour de nombreux instruments XPS, il convient de faire porter les mesurages du profilomètre à stylet mécanique sur une zone plus grande que celle analysée, pour vérifier l’uniformité de la vitesse de pulvérisation cathodique.
d) Pour l’AES et la XPS à petit faisceau, la zone analysée peut être beaucoup plus petite que l’ouverture de maille (voir la Figure 4). Après la pulvérisation cathodique, il convient de mesurer le cratère, partie masquée de la surface des deux côtés de l’ouverture de maille incluse, à l’aide d’un profilomètre à stylet mécanique, en suivant le mode opératoire décrit en 5.2.
