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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes nationaux de
normalisation (comités membres de I'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I''SO. Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité
technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouvernementales, en liaison
avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique
internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI, Partie 3.
Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour
vote. Leur publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments de la présente Norme internationale peuvent faire I'objet
de droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne pas
avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

La Norme internationale 1ISO 14707 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 201, Analyse chimique des
surfaces, sous-comité SC 8, Spectroscopiea décharge lumineuse:

L'annexe A de la présente Norme internationale est.donnée uniquement. a titre d'information.

iv © ISO 2000 — Tous droits réservés
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Introduction

La spectrométrie d'émission optique a décharge luminescente (SEO-DL, appelée ici en abrégé SDL) est utilisée
pour déterminer la composition élémentaire d'échantillons solides. La technique SDL peut s'utiliser soit pour une
analyse en masse, soit pour un profilage d'épaisseur. Dans le cas d'une analyse en masse, les variations de la
composition chimique de I'échantillon en fonction de la profondeur sont considérées comme étant négligeables. Par
contre, l'objectif principal d'une analyse de profilage d'épaisseur vise généralement a obtenir des informations
portant sur ces variations de composition. Les épaisseurs de couche pouvant étre étudiées par le profilage en
profondeur SDL vont de quelques nanometres a cent micrometres environ.

Comme cela est le cas pour toute méthode d'analyse instrumentale, la qualité de I'analyse par SDL dépend, de
facon notable, de I'optimisation et du fonctionnement corrects des instruments. Le présent document fournit des
indications de bonnes pratiques a suivre pour s'assurer que les analyses effectuées par SDL sont de la meilleure
qualité possible.

© 1SO 2000 — Tous droits réservés \'
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NORME INTERNATIONALE ISO 14707:2000(F)

Analyse chimique des surfaces — Spectrométrie d'émission
optique a décharge luminescente — Introduction a son emploi

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale fournit des lignes directrices applicables a des analyses en masse ou de profilage
en profondeur par spectrométrie d'émission optique a décharge luminescente (SDL). Les indications présentées
dans le présent document se limitent a I'analyse de solides rigides et ne s'appliquent pas a l'analyse de poudres, de
gaz ou de solutions. Ces lignes directrices, une fois associées a des méthodes normalisées spécifiques qui seront
disponibles a l'avenir, devraient permettre le réglage des instruments et le contrdle des conditions de mesure.

Différents types de sources pour émission optique par décharge luminescente ont été mis au point; toutefois, les
indications contenues dans le présent document prennent le type «lampe de Grimm» comme exemple. Ceci
s'explique par le fait que le type Grimm représente une trés large majorité des dispositifs d'émission optique a
décharge luminescente utilisés actuellement. Il convient de bien comprendre que les indications données dans le
présent document sont également applicables a d'autres types de sources, telles que celles du type Marcus, et que
le type Grimm n'est pris qu'a titre d'exemple.

2 Références normatives

Les documents normatifs suivants contiennent des dispositions qui, ‘par suite de la référence qui y est faite,
constituent des dispositions valables pour la présente Norme internationale. Pour les références datées, les
amendements ultérieurs ou les révisions de ces publications ne s'appliquent pas. Toutefois, les parties prenantes
aux accords fondés sur la présente Norme_ internationale’ sont invitées a rechercher la possibilité d'appliquer les
éditions les plus récentes des documents normatifs’indiques ‘ci-aprés. Pour les références non datées, la derniére
édition du document normatif en référence s'applique. Les membres de I'ISO et de la CEl posseédent le registre des
Normes internationales en vigueur.

ISO 3497:2000, Revétements métalliques — Mesurage de I'épaisseur du revétement— Méthodes par
spectrométrie de rayons X

ISO 5725-1:1994, Exactitude (justesse et fidélité) des résultats et méthodes de mesure — Partie 1: Principes
généraux et définitions

ISO 5725-2:1994, Exactitude (justesse et fidélité) des résultats et méthodes de mesure — Partie 2: Méthode de
base pour la détermination de la répétabilité et de la reproductibilité d'une méthode de mesure normalisée

ISO 5725-3:1994, Exactitude (justesse et fidélité) des résultats et méthodes de mesure — Partie 3: Mesures
intermédiaires de la fidélité d'une méthode de mesure normalisée

ISO 5725-4:1994, Exactitude (justesse et fidélité) des résultats et méthodes de mesure — Partie 4. Méthodes de
base pour la détermination de la justesse d'une méthode de mesure normalisée

ISO 6955:1982, Méthodes d'analyse par spectroscopie — Emission de flamme, absorption atomique et
fluorescence atomique — Vocabulaire

3 Termes et définitions

Pour les besoins de la présente Norme internationale, les termes et définitions donnés dans I''SO 3497, I''SO 5725-
1, 'SO 5725-2, I''SO 5725-3, I'ISO 5725-4 et I'|SO 6955 s'appliquent.

© 1SO 2000 — Tous droits réservés 1
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4 Principe

L'analyse par spectrométrie optique a décharge luminescente (SDL) comporte les opérations suivantes:

a) préparation de I'échantillon a analyser, se présentant généralement sous la forme d'une plaque plane ou d'un
disque de dimensions appropriées a l'instrument ou aux exigences analytiques considérées (des échantillons
ronds ou rectangulaires ayant une largeur de 10 mm a 100 mm sont acceptables);

b) atomisation et érosion par bombardement ionique, puis excitation des éléments a analyser par des processus de
transfert d'énergie se produisant dans la zone de décharge;

c) mesure des intensités d'émission des raies spectrales des substances a analyser (pour le profilage d'épaisseur,
les intensités d'émission sont enregistrées en fonction du temps);

d) détermination des concentrations des éléments a analyser contenus dans I'échantillon par étalonnage avec des
échantillons de référence de compositions connues (pour le profilage en profondeur, la profondeur érodée en
fonction du temps est également déterminée par étalonnage avec des matériaux de référence de composition et
de vitesse d'érosion connues).

Un schéma d'un systéeme SDL type est présenté a la Figure 1. La technique SDL s'appuie sur l'utilisation d'un
dispositif a décharge luminescente servant de source d'émission optique. Ce dispositif a décharge luminescente se
compose d'une chambre a vide remplie d'un gaz inerte, généralement de l'argon. Le plasma luminescent, qui donne
son nom a la décharge, est maintenu a l'aide d'une haute tension contrélée de 500V a 1 000V appliquée entre
l'anode et la cathode dans le gaz inerte. L'échantillon solide a analyser sert de cathode.

L'atomisation de I'échantillon lorsde,|la. décharge luminescente estilerésultat’d'un beambardement ionique. Les ions
de gaz inerte formés dans le plasma subissent'une accélération‘due au champ électrique existant dans le plasma en
direction de la surface de la cathode. Quand.un,ioh. heurte la¢surface, 1'énergie cinétique qu'il posséde peut se
transmettre aux atomes de la surface et provoquer I'éjection de certains d'entre eux dans le plasma. Une fois dans le
plasma, ces atomes d'échantillon éjectés peuvent subir une excitation due a des collisions non élastiques avec des
électrons ou avec d'autres éléments. La majorité de ces /atdrmes excités va alors avoir une émission optique
caractéristique lors de la relaxationvers: unétat'électroniquesinférieur.cCette>émissionoptique est traduite en un
signal analytique a l'aide de composants optiquesb‘et/électriquesiappropriés. On emploie généralement un
polychromateur pour pouvoir quantifier plusieurs éléments de fagon simultanée. Il est possible d'avoir accés aux
raies spectrales qui ne sont pas présentes dans le polychromateur en utilisant un monochromateur, si on en dispose.
En pratique, il est possible de déterminer pratiquement tous les éléments du tableau périodique, métalliques,
métalloides et non métalliques.

5 Appareillage

Au minimum, un appareil comporte les éléments suivants:

5.1 Source d'émission optique a décharge luminescente

Un schéma d'appareil d'émission optique a décharge luminescente de type Grimm est présenté a la Figure 2. Les
fabricants d'instruments ont introduit plusieurs modifications, mais le principe de base demeure celui illustré par la
Figure 2. Comme mentionné a I'Article 4, I'échantillon sert effectivement de cathode. L'anode a la forme d'un tube
ayant généralement un diameétre intérieur de 2,5 mm a 8 mm. La distance entre la face avant de I'anode et la surface
de la cathode est généralement comprise entre 0,1 mm et 0,3 mm. En conséquence, I'érosion est limitée a une
région circulaire de la surface de I'échantillon dont le diamétre correspond a peu prés au diamétre intérieur de
l'anode.

Le dispositif a décharge luminescente demande, pour fonctionner, plusieurs éléments d'équipements périphériques.
Ces éléments comprennent une alimentation électrique, une ou deux pompes a vide, une source de gaz inerte, un
moyen d'introduire ce gaz dans I'appareil de fagcon controlée et un manometre. Il est parfois nécessaire d'avoir un
dispositif de refroidissement, tel un bloc métallique avec une circulation de liquide de refroidissement, pour les
échantillons de faible épaisseur.

2 © 1SO 2000 — Tous droits réservés
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Figure 1 — Représentation schématique d’'un systeme d’émission optique a décharge luminescente

Parameétres de source

Les appareils a décharge luminescente peuvent fonctionner soit en mode courant continu, soit en mode
radiofréquence. Il a été également fait état de combinaisons de ces deux modes, telles que I'utilisation d'une
tension de radiofréquence superposée a une tension de courant continu.

1) Pour un fonctionnement en courant continu, les parameétres électriques pertinents sont l'intensité du courant
de décharge (5 mA a 200 mA) et la tension (400 V a 2 000 V). En plus des paramétres électriques, d'autres
parameétres sont importants pour les caractéristiques de I'appareil. Ce sont le diameétre intérieur de l'anode
(2,5 mm & 8 mm), le type de gaz et sa pureté (par exemple, argon > 99,999 %), le débit de gaz (0,2 I/min a
0,3 I/min, voir note ci-dessous) et les caractéristiques physiques du matériau de I'échantillon (rendement
d'émission d'électrons secondaires et rendement d'érosion, par exemple). Les effets combinés de tous ces
facteurs déterminent le caractére spectrochimique de la décharge luminescente. Généralement, il est

recommandé que le débit de gaz varie en temps réel, de fagon a avoir une intensité et une tension
constantes. A titre d'exemple, les conditions de fonctionnement types pour une analyse en masse d'aciers

© 1SO 2000 — Tous droits réservés 3
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