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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'lSO 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 2.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. 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 du présent document peuvent faire '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.

L'ISO 24237 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 201, Analyse chimique des surfaces, sous-comité
SC 7, Spectroscopie de photo-électrons.
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Introduction

La spectroscopie de photoélectrons par rayons X (XPS) est utilisée intensivement pour I'analyse de surface
des matériaux. Les éléments présents dans I'échantillon (excepté I'hydrogéne et I'hélium) sont identifiés sur la
base de comparaisons des énergies de liaison mesurées de leurs niveaux de coeur avec des tabulations de
ces énergies pour les différents éléments. Des informations sur les quantités de tels éléments peuvent étre
obtenues a partir des intensités mesurées des photoélectrons. Le calcul des quantités présentes peut alors
étre effectué en utilisant des formules et des facteurs de sensibilité relative fournis par le fabricant du
spectrometre. Il est important que les facteurs de sensibilité soient appropriés a linstrument et c'est
généralement le cas directement aprés installation de I'équipement ou aprés étalonnage de la fonction de
réponse intensité/énergie de linstrument par un organisme approprié. Deux contributions instrumentales
importantes a l'incertitude des mesures de lintensité en XPS sont abordées dans la présente Norme
internationale: (i) la répétabilité des mesures de l'intensité et (ii) la dérive des intensités en fonction du temps.

La répétabilité est importante pour analyser les tendances et les différences entre des échantillons similaires.
Les problémes instrumentaux qui limitent la répétabilité de la mesure comprennent la stabilité de la source de
rayons X, les réglages du détecteur, la sensibilit¢ de l'instrument au placement de [I'échantillon, les
parametres d'acquisition des données et la procédure de traitement des données. La dérive de I'échelle
d'intensité de l'instrument limite I'exactitude globale de toute interprétation quantitative et résulte d'effets tels
que le vieillissement des composants de la structure du spectrométre, de son alimentation électronique et du
détecteur. Il a été constaté que, dans les instruments XPS en service, la fonction de réponse intensité/énergie
de l'instrument peut varier a mesure que l'instrument vieillit.

La présente Norme internationale décrit une méthode simple de détermination de la répétabilité et de la
constance de I'échelle d'intensité de l'instrument de sorte que des mesures correctives, telles que le fait
d'améliorer le mode opératoire, de rajuster les paramétres de l'instrument ou de réétalonner la fonction de
réponse intensité/énergie, puissent étre appliquées. Il convient donc d'effectuer cette méthode a intervalles
réguliers et elle est plus efficace si les données comprennent une période ou le bon fonctionnement de
linstrument a été vérifié par le fabricant ou tout autre organisme approprié. Cette méthode utilise un
échantillon de cuivre pur (Cu) et est applicable aux spectrométres de photoélectrons par rayons X avec des
rayons X non monochromatiques d'aluminium (Al) ou de magnésium (Mg) ou des rayons X
monochromatiques d'Al.

Cette méthode ne concerne pas tous les défauts possibles des instruments puisque les essais nécessaires
prendraient beaucoup de temps et auraient besoin a la fois de connaissances spécialisées et d'équipement.
Cette méthode est cependant congue pour s'adresser au probléme courant de base de répétabilité et de
dérive des échelles d'intensité des instruments XPS. Cette méthode peut étre appliquée en méme temps que
I'étalonnage de I'énergie du spectrométre en utilisant SO 15472 [11.
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Analyse chimique des surfaces — Spectroscopie de
photoélectrons par rayons X — Répétabilité et constance de
I'échelle d'intensité

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie une méthode permettant d'évaluer la répétabilité et la constance de
I'échelle d'intensité des spectrométres de photoélectrons par rayons X, a des fins analytiques générales,
utilisant des rayons X non monochromatiques d'Al ou de Mg ou des rayons X monochromatiques d'Al. Elle ne
s'applique qu'aux instruments qui comprennent un canon a ions pour le nettoyage par pulvérisation. Elle n'est
pas destinée a étalonner la fonction de réponse intensité/énergie. Cet étalonnage peut étre fait par le fabricant
de l'instrument ou tout autre organisme. La présente méthode fournit des données pour évaluer et confirmer
I'exactitude avec laquelle la fonction de réponse intensité/énergie demeure constante au cours de l'utilisation
de l'instrument. Des indications sont données pour certains des réglages de l'instrument qui peuvent affecter
cette constance.

2 Symboles et abréviations

Ay aire de pic moyenne pour le pic Cu 2p5,, aprés avoir soustrait le fond continu Shirley
Ay, une valeur contribuant & 4, pour la mesure de ;M€ dans un ensemble de mesures
As aire de pic moyenne pour le pic Cu 3p aprés avoir soustrait le fond continu Shirley
A3, une valeur contribuant & 45 pour la mesure de ;€™M dans un ensemble de mesures

i identifiant pour I'un des trois paramétres P,

j index pour l'une des mesures individuelles du paramétre P
P; paramétre représentant la valeur moyenne de I'un quelconque des parameétres 4,, 43, et A3/4,
P la mesure de j®Me du paramétre ayant la valeur moyenne P;

Ugs(P;)  incertitude de la valeur moyenne de P;, a un degré de confiance de 95 %
XPS spectroscopie de photoélectrons par rayons X

o valeur de la limite de tolérance pour 43/4, pour une conformité a un degré de confiance de
95 % (fixée par l'analyste)

A décalage en énergie pour I'échelle d'énergie de liaison de linstrument, égal a la valeur de
I'énergie de liaison mesurée de Cu 2p5,, correspondant a l'intensité maximale au pic, moins
932,7 eV

o(P;) écart-type de la répétabilité du parametre P,
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