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TESCAN en France I TESCAN

1e" batiment : Site de Bureau R&D,
fabrication FIB et GIS Application et Demo Center
(OrsayPhysics) Administration

Actuellement en démonstration en France :
- VEGA = MEB W, MIRA = MEB FEG Analytique, MAGNA = MEB FEG UHR,
 LYRA = MEB FEG Analytique + Colonne ionique Gallium,
- AMBER = MEB FEG Bright Beam — FIB Gallium
« SOLARIS X =MEB FEG a immersion — FIB Plasma
« EDS et EBSD EDAX, OXFORD, BRUKER
* Accessoires = STEM, Platine Peltier, Platine chauffante + traction
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Apport de la derniere génération des MEB-FIB Plasma TESCAN sur la caractérisation de vos matériaux
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Scanning Electron Microscope (SEM) Focused lon Beam (FIB)

« Imagerie a haute résolution « Gravure et réalisation de motifs a
 Diffusion et spectroscopie I‘échelle nanométrique
 Lithographie « Imagerie

» Diffusion et spectroscopie

Gas Injection System (GIS)

« DépoOts de couches protectrices
* Nano-Lithographie et nano-motif
» Gravure sélective ou améliorée

» Suppression des différentes
couches dans une puce-
semiconductrice
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Application FIB-SEM

Cross-section et
Imagerie

Fabrication de dispositifs et lithographie

Préparation d‘échantillon
pour le MET et les sondes
aomiques
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Défis dans la caracteérisation des matériaux pour
I‘approche classique a l‘aide d‘une FIB traditionnelle a
source Ga

L‘approche traditionnelle du FIB-SEM a source Ga peut étre compromise pour:

® Echelle et débit : dans le cas ou de larges cross-sections ainsi que de larges

volumes sont nécessaires

B Contamination par le gallium : le Ga peut changer la microstructure ou affecter

la nanostructure des échantillons en changeant ses propriétés.

B Amorphisation et dommage : des dommages, propre au processus de

gravure, peuvent compromettre la qualité des lames MET et sondes atomiques.
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Source a métal liquide (Ga)

@® Petite surface d‘émission
(Point source)

® Max de courant: 100 nA
®  Aberration sphérique limite
les performances a haut
courant
?-{7’ o~ 20°
d, ~ 50 nm d

Source virtuelle  Surface d’emission. Vo

[{TESCAN [

ERFORMANCE IN NANOSPACE

Source ionique plasma (Xe)

©® Large surface d‘émission

A

FIVYVVVVVVYVYVYYY

Max. de courant >2 pA

®  Grande démagnification

requise pour avoir une
petite taille de sonde

14
i

| S ———

d, ~ 300 pm d
Source virtuelle
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ERFORMANCE IN NANOSPACE

Source plasma vs source a métal liquide

10000 L| L] L| L I
Ga FIB s
Plasma FIB s
— Xenon Gallium
£ 1000 f 7 (Plasma FIB) | (LMIS FIB)
S 38?2; Zeigo?{ie 3.2 Atome/lon 2.4 Atome/lon
5 o= Taux de gravure a 30 kV
3 =€
S 100 F Préparation - sur du silicium 0.4 ym3/nC 0.28 um3/nC
° d‘échantilion
>
E Courant maximum >3 uA 100 nA
10 - Taille de la source virtuelle ~ ~300um ~50 nm
Résolution de I'image a 12 nm 2.5nm
30keV

1 [l [
1002 10" 10" 10°  10® 107 10® 107

FIB probe current [A]

Comparaison de la résolution vs le courant de sonde entre
la FIB Ga et la Plasma-FIB
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Echelle et débit

PERFORMANCE IN NANOSPACE

- . R TR A
-2?!% ¢$! . ¥

Ga* FIB: 50 um de largeur de cross-section Xe* Plasma FIB: 1 mm de largeur de cross-section d‘'une batterie Li-
d‘une batterie Li-ion ion obtenus en un temps équivalent (~ 3.5 heures)
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' Contamination par le Gallium

: 4 ‘ ® Le comportement de nombreux matériaux peut
i Dépét de Galliium - étre influencé par le Ga

au niveau des 2 ® Le comportement mécanique des micro-piliers
: change ici de maniére significative s'ils sont
réalisés par Gallium.

-

Pillier préparé par
Ga FIB — Défauts

observeé le long du
joint de grain

Pillier préparé par
Xe Plasma FIB —

Micro-pilliers en Al préparés en FIB pour réaliser

¥
—1Lmi bande de des tests de compression. J. Kopecek (Institute of
glissement visible Physics ASCR)
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Amorphisation et dommage

Une pénétration plus profonde des ions Ga dans le matériau peut entrainer plus de dommages et d‘amorphisation

131.29 31 69.723

54

Xe & Ga o
[Ar]3d104s24p1
gallium

l l

[Kr]4d 10552506
xenon

e e :
: £ 5 kV
2 S
'y > . 3y o
Image HR-TEM montrant les Image HR-TEM montrant les Volume ionique d‘intéraction pour le Xe
dommages d‘amorphisation obtenus a dommages d‘amorphisation obtenus a et le Ga sur du Si (incidence normale)

la surface d‘un échantillon Si en

la surface d‘un échantillon Si en
utilisant une Ga-FIB a 30 keV

utilisant une FIB Plasma Xe a 30 keV

Simulations from SRIM, J.F. Zeigler,

Kelley, et al, Xe+ FIB Milling and Measurement of Amorphous Silicon Damage, Microscopy and Microanalysis,
19(S2), 862—-863 (2013). doi:10.1017/s1431927613006302 www.SRIM.org
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ERFORMANCE IN NANOSPACE

La FIB-SEM plasma peut surmonter ces challenges sans aucun

compromis

Large volume d‘analyse

Carte EBSD d‘une cross section d‘un fil de
cuivre de 300um de diamétre

Réalisation sans Gallium Préparation
d‘échantillon délicat

G
d =40.81 nm

.
iy

Micro-pillier d'un aluminium avec des Pointe de sonde atomique sans gallium
grains ultra fins sur lequel un test de préparee a l‘aide de la plasma FIB
compression a été réalisé.
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Caracteérisation plus approfondie des
mateériaux grace a la plasma

Le large champs des outils
pouvant y étre intégré
transforme le FIB-SEM en
un ,laboratoire“ versatile
permettant la caractérisation
des matériaux a I‘échelle
nanomeétrique
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W TESCAN

ERFORMANCE IN NANOSPACE

Caractérisation multimodale a I‘aide de I'EDS et 'EBSD

La spectroscopie de rayons X a dispersion
d’énergie (EDX) détecte les rayons-X crées
dans I'‘échantillon pour fournir des informations
sur sa composition.

electron
beam

backscattered
cathodoluminescence eI(-ictrons
8

Cuivre selco{,da,y \
. electrons \
1 Barium "\ x-rays
Oxygeéne K N\
| Barium M RS
Cuivre L
Yttrium L
excitation
Sample volume

absorbed
current

YttrA'um
L N

2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Energie (keV)

La diffraction d'électrons rétrodiffusés
fournit une information cristallographique.

Diagramme de
diffraction d‘électron
rétrodiffusés

Plan de
diffraction

diffraction
electronique

Le faisceau d‘électron balayant la surface de I‘échantillon, sa composition et son information
cristallographique peuvent étre corrélés avec la structure en 2D, ou méme en 3D a l‘aide du FIB-SEM.

17
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Caractérisation multimodale afin d‘évaluer la

distribution de précipités
Exemple: acier fortement allié - 3D EDS & EBSD

Visualisation de précipités en prenant en compte les

joints de grains

L‘information de composition est nécéssaire pour
identifier les précipités tandis que l'information
cristallographique est requise pour déterminer les

relations entre joints de grains

EBSD est une technique nécessisant un état de
surface d‘excellente qualité - le polissage ionique doit

étre parfait sans dommage ni amorphisation.

Y, POLYTECHNIQUE
7 MONTREAL

UNIVERSITE
DINGENIERIE

EBSD
IPF-Z

{001]

ERFORMANCE IN NANOSPACE

[11]

[101]

EDX

18
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Analyse 3D combinant EBSD et EDS

Exemple : Billes de soudure en microélectronique

La microstructure et la distribution de phase dans la bille peuvent révéler des informations sur le taux de refroidissement,
ce qui est critique en terme de durée de vie et de performance.

07

(wnl A

¥

La réalisation de large volume 3D corrélée avec une information cristallographique et de composition est un excellent
exemple d‘application de la plasma FIB.



I TESCAN
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Taille de I‘'objet d‘interéet vs volume repréesentatif

Qa" IfIB: C‘rossf sectiop de 30 um de Xe* FIB: Cross section de 300 ym de
diametre d'un fil de cuivre diameétre d‘un fil de cuivre avec un courant
de 1 pA
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ERFORMANCE IN NANOSPACE

Spectroscopie Raman et imagerie

Le Raman donne une information chimique,
structurelle et moléculaire

vIaser VRaman = VIaser + vvib.

\ Le déplacement d‘énergie entre I‘excitation envoyée sur
Vyib I‘échantillon et le photon diffusé est caractéristique de la
b ' liaison de I‘'objet étudié

Rayleigh
intensity

A

Anti-Stokes Stokes

A M J\A A

T T T T T T T T T T T T )
-1000 0] 1000
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[{TESCAN [Z

ERFORMANCE IN NANOSPACE

Préparation & caractérisation de région d‘intérét a I‘aide
d‘une approche corrélative FIB-SEM + RAMAN

Les approches corrélatives aident
a identifier les zones d‘intérét, en
particulier pour les matériaux
nanoméetriques

© TiO2 a plusieurs polymorphes
qu‘il est impossible de
distinguer en SEM ou en EDX

© La spectroscopie RAMAN peut
les différencier en fonction de
la structure de liaison

© La localisation exacte de la
zone d‘intérét pour effectuer
une lame TEM a été effectuée
a l'aide de la technique
corrélative FIB-SEM-RAMAN

40

30

Intensity (arb. units)
10 20

120

Intensity (arb. units)

80

30

J.S. Mangum, L.H. Chan, U. Schmidt, L.M. Garten, D.S.
Ginley, B.P. Gorman, Ultramicroscopy 188, 48-51 (2018)

rel. 1

. Anatase
I
'“1
||‘ ]
L-_/\\,_ T I )\
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Du multi-approche a multi-échelle

®Examen global a

I‘aide du micro-CT

@ Le plasma FIB-
SEM offre une
analyse 3D multi
échelle et multi
approche des

regions d'intéréts

TESCAN

PERFORMANCE IN NANOSPACE

23
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Pierres de Lede : Etude de leurs détériorations

Problématique:
©® Etude du comportement d‘érosion de la pierre de Lede en milieu urbain

Une analyse multi-échelle est nécessaire pour répondre a ces questions

En collaboration avec

UNIVERSITEIT
GENT

Utilisation de la pierre de Lede en macgonnerie et pour la
sculpture (a) ou en mélange avec de la brique (b)




Formation Gypse - Workflow 4D

®  Acquisition:

= 30 min par tomography
= 4 jours

= 138 acquisitions

= 5 um voxel size

En collaboration avec

UNIVERSITEIT
GENT

25
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Pierres de Lede : Etude de leurs détériorations

En collaboration avec

UNIVERSITEIT
GENT

26



Apport de la derniere génération des MEB-FIB Plasma TESCAN sur la caractérisation de vos matériaux

Olivine: Observation d‘inclusions

Problématique:
©® Comprendre la nature des inclusions présentes dans I‘olivine

Une analyse multi-échelle est nécessaire pour répondre a ces questions

En collaboration avec

Y,

Laboratoire Magmas et Volcans

27
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Localisation d’inclusion
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Olivine: Parametres d‘acquisition du CT scan

®  CT-scan settings
-voxel size: 1.3um

B Total time: 42 hours 33 minutes

® Post-processing + Visualization
-Dragonfly ORS
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PERFORMANCE IN NANOSPACE

Olivine: Observation d‘inclusions = Localisation

PANTHERA File Help

u (no project name)
Olivine Grain

Save Export

@ Add bookmark XY SLICE

Position

Thickness

Show VOIs in 3D

Add






L 4
n PERFORMANCE IN NANOSPACE

Olivine: Observation d‘inclusions = Localisation
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Localisation des inclusions
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PERFORMANCE IN NANOSPACE

Olivine: Localisation par Coral

ﬂ 1.48 mm 6.80 mm 1nA AL

UH-RESOLUTION 10 keV

® Image du CoreTom ® Image SEM (échantillon métallisé)



Olivine: Localisation par Coral

1.48 mm 6.80 mm 4 619 pm 6.78 mm 1

UH-RESOLUTION UH-RESOLUTION

® Coral Positioner: CoreTOM + image SEM m Détail
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Olivine: Localisation par Coral

n 681 pm 6.80 mm

UH-RESOLUTION

B Repéres par dépdts de Pt ® Positionnement d’un masque protecteur en Si
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Preparation pour la
tomographie 3D
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200
Ed 113mm  6.15mm 300 pA e

417 pm 6.20 mm 300 pA

E-T UH-RESOLUTION 5 keV - UH-RESOLUTION

B Masque a la surface de I’échantillon m Détail
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Olivine: Preparatlon du volume pour la tomographle 3D

NP RS ARG ARG KT

"G L B
A S N TR A ¢
W' - 5 »“,‘v‘i‘_,‘ -

u 379 pm 6.00 mm 30 pA

379 uym 6.00 mm 30 pA

UH-RESOLUTION E-l UH-RESOLUTION

® Gravure des tranchées ® Polissage
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Olivine: Préparation du volume pour la tomographie 3D

n 102 ym 6.04 mm 30 pA n 102 pm 6.03 mm 100 pA

UH-RESOLUTION LE BSE UH-RESOLUTION

® SE image ® BSE image
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Tomographie 3D EDS
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Olivine: Parametres d‘acquisition de la tomographie 3D

® FIB settings
-FIB current — 100 nA polishing
-Slice thickness — 25 nm
-Number of slices — 106 slices -> total thickness 2.65 um
-Polished width — 115 um
-Polished depth — 100 ym

®  SEM settings
-SEM conditions — 5 kV, 1 nA
-Pixel size — 20/ 80 nm
-Field of view — 25 x 25 ym / 130 x 130 pm
-Acquisition time —2 min 53 s/1 min42s
-Detector — LE-BSE

®  EDS settings
- 2048 x 2048 pixels
- Field of view — 25 x 25 ym
- Detected elemets - Si, Ti, Al, Fe, Mg, Ca, Na, K, C, O S, Cu

B Total time: 6 hours 55 minutes

®  Post-processing + Visualization
-Dragonfly ORS

@ 3D Tomography # [ X

Project & Sample

ERFORMANCE IN NANOSPACE

Width
Length

Depth

FIB-SEM tomography acquisition quide

42
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Olivine: Debut de la tomographie 3D

Bl

\

® Début de I'inclusion — Vue générale ® Début de 'inclusion - détail
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PERFORMANCE IN NANOSPACE

Olivine: Cartographie EDS- Déb

Oxford UltimMax 170 detector, 10 kV, 1 nA

Image électronique Ensemble des élements

Spectre
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Olivine: Tomographie 3D

n 15.0 pm 6.08 mm 1nA n 15.0 ym 6.08 mm 1nA 6.08 mm 1nA

LE BSE UH-RESOLUTION LE BSE UH-RESOLUTION UH-RESOLUTION

Premieres slices




| u | H N u
Olivine: Cartographie EDS- Pre
Oxford UltimMax 170 detector, 5 kV, 1nA
Image électronique Ensemble des élements

Ca
—>
Spectre
. -
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Olivine: Evolution de l‘inclusion -BSE




Olivine: Evolution de l'inclusion —EDS (Mo
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Olivine: Visualisation 3D avec dragonfly

*6s

EDS (Mg) + Glass Glass inclusion
inclusion segmentation segmentation

LE-BSE EDS data (Mg)

49
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Olivine: Visualisation 3D avec dragonfly

Video — LE-BSE + EDS (Mg)

50
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Tomography 3D Standard
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ERFORMANCE IN NANOSPACE

Olivine: Parametres d‘acquisition de la tomographie 3D

@ 3D Tomography # [ X

Width

®  FIB settings S i
-FIB current — 100 nA polishing
-Slice thickness — 25 nm / 50 nm
-Number of slices — 708 + 180 slices -> total thickness 26.7 ym
-Polished width — 120 ym
-Polished depth — 100 ym

®  SEM settings
-SEM conditions — 4 kV, 1 nA
-Pixel size — 20/ 80 nm
-Field of view — 50 x 50 um / 120 x 120 ym /90 x 90 um
-Acquisitiontime —2min40s/1min49s/1min8s
-Detector — LE-BSE

FIB-SEM tomography acquisition quide

B Total time: 42 hours 33 minutes

B Post-processing + Visualization
-Dragonfly ORS
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Olivine: Debut de la tomographie 3D

160 um 6.30 mm 1nA n 48.7 um 6.30 mm 1nA

LE BSE UH-RESOLUTION LE BSE UH-RESOLUTION

® Vue générale m Détail
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de l‘inclusion - BSE
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Olivine: Evolution de l‘inclusion - BSE
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Olivine: Exemple de la slice avec la bulle

5
B 120 pm 6.26 mm 1nA | U 24.6 um 6.26 mm 1nA Hm

LE BSE UH-RESOLUTION LE BSE UH-RESOLUTION 4 keV

®m Slice pour analyse EDS m Détail
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Olivine: Cartographie EDS- Anal
Oxford UltimMax 170 detector, 10 kV, 3nA
Image électronique Ensemble des élements

Ca
—>
Spectre
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Olivine: Exemples de details d‘images

n 40.2 pm 6.26 mm 1nA n 40.2 pm 6.26 mm 1nA

LE BSE UH-RESOLUTION LE BSE UH-RESOLUTION
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Olivine: Exemples de details d‘images

n 40.2 pm 6.26 mm 1nA n 40.2 pm 6.26 mm 1nA

LE BSE UH-RESOLUTION LE BSE UH-RESOLUTION
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Olivine: Exemples de details d‘images

n 40.2 pm 6.26 mm 1 nA 6.26 mm 1nA

LE BSE UH-RESOLUTION UH-RESOLUTION
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Olivine: Exemples de details d‘images

L4 -~

n 40.2 pm 6.26 mm 1nA n 40.2 pm 6.26 mm 1nA

LE BSE UH-RESOLUTION LE BSE UH-RESOLUTION
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Olivine: Exemples de details d‘images

6.24 mm 1nA n 16.1T pm 6.23 mm 1nA

UH-RESOLUTION LE BSE UH-RESOLUTION
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Olivine: Fin de l‘inclusion

PERFORMANCE IN NANOSPACE

6.24 mm 1nA 48.0 ym 6.24 mm 1nA

UH-RESOLUTION LE BSE UH-RESOLUTION
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Olivine: Fin de I‘inclusion

PERFORMANCE IN NANOSPACE

u 27.0 ym 6.23 mm 1nA n 20.0 ym 6.23 mm 1nA

LE BSE UH-RESOLUTION LE BSE UH-RESOLUTION




Apport de la derniere génération des MEB-FIB Plasma TESCAN sur la caractérisation de vos matériaux u TESCAN

Olivine: Visualisation 3D avec dragonfly



Apport de la derniere génération des MEB-FIB Plasma TESCAN sur la caractérisation de vos matériaux

Olivine: Visualisation 3D avec dragonfly

Exemples de différentes variations de contrastes et

luminosités, améliorées par coloration
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Apport de la derniere génération des MEB-FIB Plasma TESCAN sur la caractérisation de vos matériaux

Olivine: Visualisation 3D avec dragonfly

Video — LE-BSE
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La FIB-SEM Plasma offre des possibilités importantes pour la
compréhension d‘une large gamme de matériaux

© De larges cross-sections et de grands volumes sont possibles

©@ Les dommages aux échantillons sont minimisés ainsi que la
contamination au gallium est éliminee

© L‘intégration d‘outils de caractérisations supplémentaires fait du
plasma FIB SEM un ,laboratoire” versatile pour la
caracterisation corrélative.

© Une approches multi échelle et multi modale permet d’obtenir
une meilleure comprehension de nos échantillons.



Merci pour votre
attention
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I TESCAN

PERFORMANCE IN NANOSPACE

Workflow outline

® Niveau de gris dans I'image du bas

indique :

= Blanc — Nouveau matériel

= Noir — Reduction du matériel

En collaboration avec
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4D Evolution Visualized

® Color represents time axis

evolution
®m Calcite 2 Gypsum + Porosity

m 1.5 Tb of data in 1 image!

En collaboration avec

> 4
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GENT '/I\’

100 um

68 h (scan 138)

0 h(scan1)

Gypsum crust
growth

A full dynamic
approach



