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Cross 1 — Lame sur région d’intérét trés localisée .M

Défauts sur un matériau nitrure Il -V

L'échantillon est orienté a
15° par rapport a un bord
afin d’analyser ensuite, par
MET, les deux principaux
axes de zones :

[1120] et [1010], systeme
cristallographique
hexagonal.

-

4/25/2023 curr mag B3 tilt | det HFW
10:57:42 AM | 2.00kV | 50pA | 20000x | 4.1 mm |0° | TLD | 10.4 pm
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Cross 1 — Lame sur région d’intérét tres localisée an

Défauts sur un matériau nitrure Il -V

Trois types de défauts

- °®
4/25/2023 WD tilt det HFW
10:57:42 AM | 2.00kV | 50pA | 20000x | 4.1mm |0° | TLD | 10.4 pm
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Cross 1 — Lame sur région d’intérét tres localisée an

Défauts sur un matériau nitrure Il -V

Trois types de défauts

- °®
4/25/2023 WD tilt det HFW
10:57:42 AM | 2.00kV | 50pA | 20000x | 4.1mm |0° | TLD | 10.4 pm
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1 — Lame sur région d’intérét tres localisée

Empilement de couches
H-V(N)

Lame “15% - STEM DF
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1 - Lame sur région d’intérét tres localisée : repérage Pt (civar

Cross

Plan de repérage (lighe déposée en Pt assisté par Ebeam
Lignes :

Disposées de part et d’autre

Au dehors des défauts pour
éviter la pollution lors des
analyses chimiques

- Traversante
=> mesure distance

Proche cadre 100 nm

Proche cadre 300 nm Résultat : dépdt platine (Ebeam : lignes puis rectangle

=> avancement de
I'amincissement
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1 — Protection ROI

Deux étapes

Outil REC(tangle) avec Pt

1/ Un dépot de platine assisté par le faisceau
électronique (Tilt 0°)

2/ Un dépot de platine assisté par le faisceau
ionique (Tilt 52°)
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1 — Protection ROI

Deux étapes

Outil REC(tangle) avec Pt

1/ Un dépot de platine assisté par le faisceau
électronique (Tilt 0°)

2/ Un dépot de platine assisté par le faisceau
ionique (Tilt 52°)

ELECTRON ION
X Y z TILT ROTATION TENSION COURANT TENSION COURANT COMMENTAIRES
Dépot platine électronique 10 |1,1p| 0,4 0 0 2KV 0,8nA REC/ Pt dep / shift x, shift y sur 'image Ebeam si drift
Dépot platine ionique 10u | 1,2 [600 nm 52 0 30KV 80pA REC / Pt dep

Source : Tableaux de manip - Yann Doublet — CIMAP
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Front

2 — Bulk milling Front

Regular Cross Section : RCS —Tilt 54 °

ELECTRON ION
X Y z TILT |ROTATION| TENSION | COURANT TENSION | i COMMENTAIRES
% %k Enaveugle, sans snapshot / test Z = 0,1um loin de la ROI, en approchant jusqu'a 1,3um
RCS Front (20 (<10u| 0,1 54 0 30KV 21nA |du Pt/ relancer le process avec Z=1 jusqu'a mesurer un trou de 6um de hauteur sur I'image
vue en Ebeam. Utiliser Ispi
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2 — Bulk milling Front

ELECTRON ION
X Y z TILT |ROTATION| TENSION | COURANT TENSION | i COMMENTAIRES
sk %k En aveugle, sans snapshot / test Z = 0,1um loin de la ROI, en approchant jusqu'a 1,3pum
RCS Front (20 (<10u| 0,1 54 0 30KV 21nA |du Pt/ relancer le process avec Z=1 jusqu'a mesurer un trou de 6um de hauteur sur I'image

vue en Ebeam. Utiliser Ispi
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2 — Bulk milling Front

ELECTRON ION
X Y z TILT |ROTATION| TENSION | COURANT TENSION | i COMMENTAIRES
sk %k En aveugle, sans snapshot / test Z = 0,1um loin de la ROI, en approchant jusqu'a 1,3pum
RCS Front (20 (<10u| 0,1 54 0 30KV 21nA |du Pt/ relancer le process avec Z=1 jusqu'a mesurer un trou de 6um de hauteur sur I'image

vue en Ebeam. Utiliser Ispi
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2 — Bulk milling Front

um

iurﬂé/Pt

ELECTRON ION
X Y z TILT |ROTATION| TENSION | COURANT TENSION | i COMMENTAIRES
sk %k En aveugle, sans snapshot / test Z = 0,1um loin de la ROI, en approchant jusqu'a 1,3pum
RCS Front (20 (<10u| 0,1 54 0 30KV 21nA |du Pt/ relancer le process avec Z=1 jusqu'a mesurer un trou de 6um de hauteur sur I'image

vue en Ebeam. Utiliser Ispi
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2 — Bulk milling Front

ELECTRON ION
X Y z TILT |ROTATION| TENSION | COURANT TENSION | i COMMENTAIRES
sk %k En aveugle, sans snapshot / test Z = 0,1um loin de la ROI, en approchant jusqu'a 1,3pum
RCS Front (20 (<10u| 0,1 54 0 30KV 21nA |du Pt/ relancer le process avec Z=1 jusqu'a mesurer un trou de 6um de hauteur sur I'image

vue en Ebeam. Utiliser Ispi
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2 — Bulk milling Front

Séj;u rité/Pt
1,3 um
ELECTRON ION
X Y z TILT |ROTATION| TENSION | COURANT TENSION | i COMMENTAIRES
sk %k En aveugle, sans snapshot / test Z = 0,1um loin de la ROI, en approchant jusqu'a 1,3pum
RCS Front (20 (<10 p| 0,1 54 0 30KV 21nA |du Pt/ relancer le process avec Z=1 jusqu'a mesurer un trou de 6um de hauteur sur I'image
vue en Ebeam. Utiliser Ispi
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2 — Bulk milling Front

ELECTRON ION
X |y z TILT |ROTATION| TENSION | COURANT TENSION | i COMMENTAIRES
K En aveugle, sans snapshot / test Z = 0,1um loin de la ROI, en approchant jusqu'a 1,3um
RCS Front (20u| 10u | 1p 54 0 30KV 21nA |du Pt/ relancer le process avec Z=1 jusqu'a mesurer un trou de 6um de hauteur sur I'image

vue en Ebeam. Utiliser Ispi

*
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2 — Bulk milling Rear

Rear

Regular Cross Section : RCS - Tilt 50 °

4 . V4 :
Securite
1,3 um
ELECTRON ION
X Y z TILT ROTATION| TENSION COURANT TENSION i COMMENTAIRES
RCS Front [20p [10p [3p 54 0 30KV 21nA en aveugle, sans snapshot / test Z=0,1p loin de la ROI, en approchant jusqu'a 1,3u du Pt / relancer le process
RCS Rear [20p [10p [2,8u 50 0 30KV 21nA avec Z=1 jusqu'a mesurer un trou de 6um de hauteur sur I'image vue en Ebeam. Utiliser Ispi
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3 — Bulk Cleaning

* Définir une aire (sélection d’aire) dans une
zone contrastée

* Faire un auto contrast a 9,3 nA

e Veérifier le focus

* Faire un snapshot

GN-MEBA 2023 — 4-5 décembre 2023 — Jussieu



3 — Bulk Cleaning

» Résultat du snapshot a 30kv - 9,3nA
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3 — Bulk Cleaning

Cleaning Cross Section : CCS—-Tilt54°

CCS / 30kV-9,3nA /Z =3um R b ¥ T Poser la boite
T 8 CCS sur le trait
blanc
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3 — Bulk Cleaning

Cleaning Cross Section : CCS—-Tilt54°

CCS /30kV-9,3nA /Z =3um

GN-MEBA 2023 — 4-5 décembre 2023 — Jussieu



3 — Bulk Cleaning

Cleaning Cross Section : CCS —-Tilt 50 °

CCS /30kV-9,3nA /Z =3um
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3 — Bulk Cleaning

Cleaning Cross Section : CCS —-Tilt 50 °

CCS /30kV-9,3nA /Z =3um
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3 — Bulk Cleaning

* Définir une aire (sélection d’aire) dans une
zone contrastée

* Faire un auto contrast a 2,5 nA

e Veérifier le focus

* Faire un snapshot
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3 — Bulk Cleaning

Cleaning Cross Section : CCS—-Tilt54°

CCS / 30kV-2,5 nA
Positionner la boite CCS sur la partie blanche
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Cross 3 — Bulk Cleaning 5‘“%,’2

Cleaning Cross Section : CCS —-Tilt 54 °

CCS / 30kV-2,5 nA
Positionner la boite CCS sur la partie blanche

mag 83 () LN e
3 500 x CIMAP
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Cross 3 — Bulk Cleaning 5‘“%,’2

Cleaning Cross Section : CCS - Tilt 50 °

CCS / 30kV-2,5 nA
Positionner la boite CCS sur la partie blanche

mag 83 () LN e
3 500 x CIMAP
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Cross 3 — Bulk Cleaning 5‘“%,’2

Cleaning Cross Section : CCS - Tilt 50 °

CCS / 30kV-2,5 nA
Positionner la boite CCS sur la partie blanche

mag 83 () LN e
3 500 x CIMAP
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3 — Résumé dépot Pt et Bulk

Depot Pt
ELECTRON ION
X Y z TILT ROTATION TENSION COURANT TENSION COURANT COMMENTAIRES

Dép6t platine électronique 10 [1,1p| 0,4 0 0 2KV 0,8nA REC /Pt dep / shift x, shift y sur 'image Ebeam si drift
Dépot platine ionique 10u | 1,2u (600 nm 52 0 30KV 80pA REC / Pt dep

Bulk

ELECTRON ION
X Y z TILT ROTATION| TENSION COURANT TENSION i COMMENTAIRES

RCS Front [20p (10u 1 xx 54 0 30KV 21nA en aveugle, sans snapshot / test Z=0,1p loin de la ROI, en approchant jusqu'a 1,3u du Pt / relancer le process

RCS Rear |20p [10p Ipxx | 50 0 30KV 21nA avec Z=1 jusqu'a mesurer un trou de 6um de hauteur.

CCS Front [20p [~1,2p |3 54\\ 0 30KV 9,3nA | (Réglage courant) marge 1u du platine / Ispi 1 ccs

CCSRear [20p [|~1,2p |3p 50 0 30KV 9,3nA marge 1u du platine/ Ispi 1 ccs

CCS Front [20u [~1,2u |2,5u 54 0 ] 30KV 2,5nA | (Réglage courant) marge 0,1 du platine/ Ispi 1 ccs

CCS Rear |20p [~1,2p |2,5u 50 0 30KV 2,5nA marge 0,1y du platine/ Ispi 1 ccs

* U shape (découpe du pied)
* Lift-out (extraction)
e Préparation grille

* Collage échantillon
Amincissement échantillon

* Final Cleaning
GN-MEBA 2023 — 4-5 décembre 2023 — Jussieu

XX : relancer le process autant de fois qu’il faut (en général 2 a 3 fois)




3 — Résumeé

En annexe !

ELECTRON Ton
x Jv] z T _JroTaTion] TEnsion [couRANT] TENSION [COURANTICOMMENTAIRES
2 o o k| osna

12y 2l o4
T 51 0 S0KV_|80p_iauteur platine visée 4503 500
JRes Front on boa] @ [ se & S0 | 21on [ aveugie, sanssnapshot /test Z-0,tiion|
akoL 1,5udu Py
IRes Rear epuis relancer e process avec =1 jusqu'a
ou houl 1| so 3 sov | 210n |mesurerun
1]
s Front 0u n 56 0 ok | o3m 1,33 du platine /ispi 1 s
®
5 Rear 04 n s0 o o | 93w 1,3 du platine/ Ispi 1 ccs
17
S Front ou su | sa 0 ok | asma spitces
=
S Rear ou sul so o o | 25 0,51l platine/Ispi 1 cs

[Fateur eucentrigue Erfication

[iracer rectangle 3,8um x 14um “outi

re" . Placer les REC autour de ce.
Ibécoupe du U (3 x REC) disposeés autour Jgabriten ménageant un pont pour
[Gabarit Imaintenic Ia ame dans son environnment.
Fin découpe - ispi 155, vérifier empreinte.
1 aou] o o o | asna kot ebeam

Sauvegarde position + hauteur WD Smm.

Javant insertion + goto position (insertion el el ot o

saylift o " mettre easy lft en contact, SANS POUSSER
limpe, ne pas faire"park position” Pour e oS
iter collision o | 77pa
ans 5pi (ne pas dépasser 4553 1 pour
fsoudure esaylift Iminimiser éventuels pb déplacement
w ho o o socv | a0pa léchantillon ou easy-ift)

[positionnr SA sur le pont, start/stop ion
R A
becnme upon e amen i e e

R i
s babo | o | o sorv | s D e

fink sur grille  hauteur cucentrique

[en Sétection aire. A marge 7 en haut +

pr gt cumre [réon e rnéue e e s pot  de
2 | o sov | oson frépazon

i e e FR T 3002 sni oecoupe Gt

Ty b s T ErT Ty

| e ETO MR

udure lame/grille_ 1y u J05u 14 181 30KV 80pA

[Placer lame a horizontal (vue onique)

e ionique

[D&finir T0: méme contraste avant et )
arriere de a lame. deéfinir e ionique

) (outil
|amincisst grie arriére CCS ou REC CS ou REC  utlser le plus approprié)

lou b T01 o soev | asna

0y fiu Josu | Toul [ 30kv_| 25
ou fufosu | 101 o 30KV | 25nA

[Amincisst 6y i Josu | oot ) 300V o79nA
Jami 6w fufosu | 101 o 30KV 0,700 .
[Amincisst grille avant CCS fou fodosy | Toet ) 30| o7onA
[Amincisst grille arriére CCS 1oy Josdosy | To-1 0 30KV 0,790
[Amincisst Lame avant cCs Longuclpsid 1l Toe1 o 30V | o43nA
[Amincisst lame arriére CCS r lam 1 100 o 30KV |"0.43n)
|Amincisst Lame avant CCS longuelpsd 13 Toe1 o 30| 0z3nA 4 Tame 300nm
[Amincisst lame arriére CCS luclamelosid 13 701 o 30KV 0230
Sibesoin W
épals)
longue] [Arrét process quand la hauteur Ptdiminue
|Amincisst lame arriére ccs e A 0 e o v
o IR [rvant nettoyage reste 250 nm de platine
leaning front (REC-Raster-IsPi 55) o a | Ly
leaning_rear (REC-Raster-IsPi 55] 05 0 T T 150nm PY]
leaning front (REC Raster-IsPi 5s] T0:6 o 2| 23pA limin30s
leaning_rear (REC-Raster-IsPi 55) 106 0 2K | 23pA a dispar)
|Cieaning front (REC-Raster-1sPi 55) T0:6 ) 1| 28pA [imin3os
] [FINAL : traces de PLE + carbone entier (eny]
leaning rear (REC-Raster-1sPi 55) o & v |z eSS

GN-MEBA 2023 — 4-5 décembre 2023 — Jussieu




Cross 4 - U Shape

Amener le stage a Tilt 0°

Vérifier la hauteur eucentrique
Faire la convergence des faisceaux (Ilbeam)

Vue de dessus - - Vue de biis

Snapshot 30kV/24pA

P e
o .

A

2023 HV curr mag FH WD det HFW mode ‘ HY curr mag B HFW tit | det 20 m
44 AM | 3.00kv | 50pA | 15000x | 4.1 mm | 3° | TLD | 13.8 ym | SE ‘ 9:18 AM 24pA [3500x |59.2um |0 ° |ICE CIMAP
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Tracer un gabarit :
Un peu plus large que la lame (ex + 3 um)

Placer 3 rectangles REC en s’aidant du gabarit
Recouvrir les coins les uns sur les autres.
Conserver une attache (pont)

Process
« En (& (en//)
e 30kV-2,5nA
e Z=10um
e |sPl:10a 15s
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- 5 i . t v

SH- Il EB%E- e e B )~ lnf®] It

Pattern ?

2 -Rectangle 2 ‘ ¥

Hasic | Advanced | Progress | Sel. Mill | EasyLift
Nama I,‘V.f"l”'}, — |
| Application Si |
............................ o o X size 2228 pm y | |
- Y size 1.00 pm
y ar 199 pm
" 1 ‘ ScanDirection Bottom To Top
\ BN  |DwellTime 1.000 s
[ } Beam lon
Time 0:10.04 |
Beam Current |261 A Il

Progress

Remaining Time: 0:15:03

&&\5‘,“

NS " Overall Progress (@ )

11/14/2023 HY curr mag 5 ' WD, | tilt | det HFW mode —2ym— Gt Flogess e - —
10:02:44 AM | 3.00KkV | 50 pA | 15000x |41mn |3° | TLD | 13.8 ym | SE CIMAP ‘

&% 3viaaM 3000k 25 3500x S92um 0 e R—

Empreinte des découpes : validation fin de coupe
(Utiliser IsPI 10 a 15s : rafraichir I'image).
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Cross 5 — Lift-Out (extraction)

Noter la
dimension

Manipulation
easy-lift
Sécurité
FIB / Echantillon

11/14/2023 Hv Curr mag [ HFW i ] S | () LI e—

20033 PM [ 30.00kY | 2.5N0A [10000X | 41.4pm |0 CIMAP

Eloigner l'easy lift
Rétracter le GIS
Rétracter I'easy-lift

300 pm

CIMAP

=> Lame en attente d’amincissement — Préparation de la grille
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6.1 — Type de grille utilisée

Grille disposée en CBA

(Autres sites disponibles) Cuivre : utilisation courante

L : Molybdéne : pour traitement post FIB
2 & A (recuits, analyses,... ). Beaucoup plus

A i ﬂ' longue a préparer
sdoiqin

3 mm

W 1) ] et

Non contractuel : d’autres
fabricants existent !
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6.2 — Préparation Grille

‘drapeau’ : pour
matériaux sans
contrainte

‘2 points d’attache’ : rapide a mettre en oeuvre ‘Amincie’ : tres stable, évite les déformations

POUR MAT

Partie bombée amincie

— 50 pym ————

Semicondicteurs 3-5

s | Méplat ~ collage.
e 1:36:28 PM | 3.00kV | 50 pA | 10000x | 4.1 mm | 3° 20.7 ym SE
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6.2 — Préparation Grille

‘drapeau’ : pour ‘
matériaux sans
contrainte

points d’attache’ : rapide a mettre en oeuvre

POUR MAT

Partie bombée amincie

— 50 pym ————

Semicondicteurs 3-5

collage

A s
Biv /18/2023 HV HFW mode
7 | 1:36:28PM | 3.00kV | 50 pA | 10000x | 4.1mm | 3° 20.7 ym | SE
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6.3 — Préparation Grille ‘Amincie’

2/ Amincir la partie arriére (tilt +1°)

Rebord a garder 3um

,L___i_____________________mﬁs_é_cu_ri_t_é

4/ Collage sur méplat avant libération easy-lift

[l 1] N ——

Méplat
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6.4 - Finition collage Pt

Pt a ajouter

M o

s

—5uym—

— 5 ym —

=> L'amincissement CCS peut débuter !
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7.1 — Amincissement (sur grille ‘amincie’) : définir TO

1 - Placer la ROI a I’horizontale -> valeur R
2 — Déterminer TO -> valeur T pour contrastes identiques en vue ionique

Ex:TO=2°

Amincissement
TO +1° (a I'avant de la ROI)

TO -1° (a I'arriere de la ROI)
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7.1 — Amincissement sur grille ‘amincie’ : 2 étapes

1/ Amincissement de la grille (‘amincie’)
a partir de courant 9,3nA en REC puis 2,5nA en REC puis CCS,
loin de la ROI (voir annexe)

2 / Amincissement ROI (voir annexe)

\
CCS 1 : target épaisseur 800nm
30kV-0,43nA; Z=1,5um
o e CCS 7 : target épaisseur
il - 30kV-0,23nA; Z=1,3um > Ispi 1CCS

HF\J;/ . mode \ '—72 pm ——
CCS * : target épaisseur
30kV-80pA; Z=0,7um

arrét quand I'épaisseur du Pt = 150 a 250nm
_

Renfort : réalisé a I'étape 80pA ou a I'étape suivante
(cleaning a 5kV-41pA) A
Mode
Immersion

* Réalisé a I'étape 80pA :m:%z:

— 2 ym —
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8 — Final Cleaning

Avant cleaning

"

Epaisseur Pt (150 a 250nm) — Epaisseur lame ~ 110 nm

Cleaning : Etapes finales
5kV a 41pA — 1mn 2kV a 23pA — 1mn 30s 1kV — 28pA — 1mn 30s

STEM BF

reste 50-100 nm Pt ionique reste 0-20 nm Pt ionique reste 0-20 nm Pt ionique

Outil : REC — mode ‘Raster’ (aléatoire, pas en ligne) — Ispi 5s — Image Ebeam, mode immersion, 300us, 1536x1024, pour une observation assez fine de |’évolution de la couche Pt)
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Plan
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Structure LED ‘bas colt” (PLx 1)

| (a) (

m L ©
Procédé
= chimique  Joaum
si(1) « sublimation »
InGaN QW

MBE growth Si,N, nanomasking Sublimation
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Uti | Ité deS SeCti()nS plan es Exemple : étude de LED a haut rendement PL

Structure LED (PL x ~8

Structure LED ‘bas colt” (PLx 1)
[l (a)

GaN
AIN ——
Si(111)

(b) /" (c)

Procédé
chimique
« sublimation »

InGaN QW

MBE growth Si,N, nanomasking Sublimation

P~ Y

Preferential sublimation along threading dislocations in InGaN/GaN single quantum well for improved photoluminescence. Journal of Applied Physics, American Institute of Physics, 2022,
132, pp.035302. (10.1063/5.0089892). (hal-03725734)
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0 - Publication initiale

a IB-SE image (stage tilt 52°) b SE image (stage tilt 52°) | ¢  IB-SE image (stage tilt -12°)
Pt layers marking location Milling channels around sample Making wedge at one side “OYg o ers [ i
. b L 0 leaving | € =B . Cl:shiape Ptlayers milling channels in “C” shape
77\'“\ !‘ 113 i “"’*f—“ E a ‘bridge’ /“\ f
S [N N\ e
layers \ e
S \ N \
R \ A \
A \ N \ \
\\ S ‘Bridge’ | /,// v
Y / / e milling area for step b 10
b z N Dt 1
stage tilt 52° < stage tilt 52° stage tilt -12° .~ - e
d Making wedge at the other side | @ Mounting to needle & cutting free| f Mounting to grid & cutting free d . T
= | Fe sadle . . . . . .
| B ~0__ g ek IB-SE image(stage tilt -12° IB-SE image (stage tilt 0°) IB-SE image (stage tilt 0°)
P /ﬂ | |‘Bridger B Milli indow for .
y Needfe |/ cut free » Needle Pt |
ridge! ( D cut free layers \‘
Wedging \ ’s’? .
the other sig \ [
g \\ Pt layers
// \

stage ro ation 180° & tilt -12° stage tilt 0° stage tilt 0°

Ultramicroscopy 184 (2018) 310-317 https://doi.org/10.1016/j.ultramic.2017.09.011

La “recette” présentée par la suite est basée sur cette publication
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Observation de la surface de I’échantillon et choix ROI

GN-MEBA 2023 — 4-5 décembre 2023 — Jussieu 48




Dépot Pt électronique (tilt 0°): lignes 2kV-80pA; Z=1um; L="6um; type dépot « surface »;
temps environ 10s par ligne
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- . e

Dépodt Pt électronique (tilt 0°): Rectangle; 2kV-80pA; Z=200 nm (peu rugueux)
(type dépdt & structure » 2kV-0,23nA; Z=400 nm (plus rapide)
Dépot Pt ionique (tilt 52°): Rectangle 30kV-80pA; Z=200 nm; Z = 200 nm
30kV-0,23nA; Z=600 nm
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4 — Découpe ROI : 5 étapes

Découpe avant transfert sur grille MET (vue tiltée

|
|

tilter I'éch
pour vérifi
découpe

Commencer les tranchées avec RCS 30kV/21nA/Z=1 (pls fois si besoin) : 1) 52° (obtenir H = 8um); 2) 52°; 3) 54°; 4) 52°; 5) -8°; Laisser une marge de sécurité de
3um

Puis refaire les mémes tranchées avec CCS 30kV/9,3nA; Z=3um (marges 1um), puis CCS 30kV/2,5nA Z=2,5um (marge de sécurité=0um) sauf 3) car le pont ne doit
pas disparaitre)
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5- Lift-out

GN-MEBA 2023 — 4-5 décembre 2023 — Jussieu




6 — Préparation grille + collage ROI

7/, 1/ PO ‘38" : Préparation grille
" ‘amincie’

2 154 4.1mm |52 ° |ETD AP

SE \P
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7 — Définition Objectifs

GN-MEBA 2023 — 4-5 décembre 2023 — Jussieu
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Rappel : objectif de la PV dans cet exemple :
zone sublimée
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8 — Découpe bulk

—— 1]:| [_j I"I"I —
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8 — Rafraichissement cross

Découpes :

CCS 30kV/2,5nA Z=3um,

puis CCS 30kV/0,43nA Z=1,5um (0,23nA si possible).
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9 — Protection Pt (coté Cross)

Protection Pt :

Pt E : Z=400nm

Ptl:Z=1um

Moins large que la cross : laisser I'interface visible
de chaque c6té

Utiliser I'interface visible pour
placer I’échantillon a I’horizontal
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PV 10 — Amincissement coté Surface

Résultat coté surface : ok

TR AT — oy

romy

— 500 hm ——
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11 — Amincissement coté Bulk

Suivi des contrastes entre les interfaces

" Pt protection cross

— 3 ym

(aucune trace Si)

Difficultés :

- Régler I’horizontalité R, I'angle d’attaque des ions (tilt) en
cours d’amincissement

- Repérer les différentes interfaces

- Adapter le courant pour générer le moins de dégats

Si possible -> Final c6té bulk
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12 — STEM Apres cleaning PV

STEM FIB DF - STEM FIB - HAADF

— 2 um —

Résultat sublimation (HAADF) :
- Contrastes noirs : zones poreuses
- Contrastes blanc : zones non « sublimées »

_AIN Pl A
Si I
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Plan
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Ex 1: PV Pb collage + impossible de distinguer couche ROI (30nm)

But de cette PV : observer les dislocations entre GaN (bulk) et InGaN (couche de 30nm située en surface).

STEM DF
Insuffisance de I’épaisseur de Pt sur lame finale

Le platine est parti trop vite lors des nettoyages. Dépose
1um a 1,3um (PtE +Ptl)

Trous sous la grille :

La grille a été collée hors du du plan de grille.
Pb réglé en laissant 1 poteau de chaque coté et en
réalisant 3 fenétres.

3/3/2022 HV curT mag /B ND tk det HAY S § Y} —

* | 1:15:50PM | 30.00kV | 0.10nA | 10000x | 5.0 mm 38 STEM II | 20.7 pm CIMAP

(a) et (b) : Fenétres tests. Utilisées pour I'approche de la surface coté bulk et I'approche de la couche InGaN de l'autre
(f1) : 'approche InGaN a été trop rapide (en surface). Reste seulement du GaN (pas utilisable)

(f2) : le platine de protection. Cependant, il reste des traces de carbone déposé en surface de I'échantillon. La couche InGaN est donc

intacte.
(f3) : on laisse plus de Pt (nettoyage moins long).
Ces deux fenétres sont OK point de vue microscopie.

U g



Contrastes compliqués a définir : vérifier la lame au MET

Le juge de paix reste la diffraction au MET pour vérifier si le PV est ok

Couche interface ROI.
Utilisable pour MET

Résultat en Diffraction:

Faisceau transmis diffusé par le 2eme
matériau, d’ou la présence des petites
taches. Les deux matériaux diffractent I'un
apres l'autre

Trop aminci, perte de la
couche ROL. Pas utilisable.
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Fenétres tests : réduire la surface afin de

positionner I'échantillon parallelement aux ions

et atteindre la couche souhaitée

Cote Bulk

GN-MEBA 2023 — 4-5 décembre 2023 — Jussieu

Echantillon trés large
Nombreuses lignes de repérages Pt
Fenétres de tests nombreuses
Renforcements entre les fenétres

Epaisseur couche alGaN 45nm

300 nm ———

Couche poreuse



Ex4:PV

GaN:Mg

GaN

GaN : 600 nm

Apres subl

AIN:20nm | * \

Si (111) : pls
Hm

GN-MEBA 2023 — 4-5 décembre 2023 — Jussieu

Technique PV utilisée pour exploration // a la surface

Superposition
=> Lie



https://doi.org/10.1021/acsphotonics.1c01729

Ex 5 : Résine de soutien (cross et PV)

Cas de nanofils et surface tres poreuse
Micr(.)scopie optique (sans résine)
A > ) i emplacement lame

e
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Ex 5 : Résine de soutien Diapo 1/2

‘R SETES I <% r me  Cas de nanofils et surface trés poreuse : Résinage de soutien

La présence de bulles montre une
dispersion correcte de la résine

7]

NPTy ST

(couches GaN AIN

PSS Vel 2

[ = L M e

80
¥

— 200 nm ————

-]

-
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Ex 6 : Cross / PV Réduire effet d’abrasion dus aux ions (cihap

Dépot Pt avant amincissement final

Aplanir : Couper la partie supérieure de '. ' 3, ol Ve R A L RIS
I’échantillon afin d’aplanir les morphologies et -
diminuer les effets d’abrasion.

Amincissement final

200 mm




Ex 7 : Cross Pb angles d’amincissement / courant trop fort

.3:»{ 3/15/2023 HV curr mag WD tilt det HFW
® | 3:17:01PM  30.00kV  0.10nA 20000x 5.0mm 38° STEMII | 10.4 pm
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Plan
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Cross
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Annexe 2 - Quelques regles d’utilisation

Grille

Scotch Carbone
double face

+ stub passé dans
une enceinte
d’évaporation
carbone

N
v

3 mm

Vérifier la hauteur eucentrique (Ebeam)

Attendre que le vide chambre soit correct !
V4 ° Ty e B uad 1
Réaliser un bon focus sur l'échantillon | E

‘Linker’ et vérifier que WD est ‘réaliste’

Vérifier la hauteur eucentrique (Ebeam) —

2
Faire la convergence des faisceaux (lbeam ﬁ



Rear:

Front:

& xT microscope Control v

Fie Eot  Detectors  Scan  Deam

LALBA29AM . A00RY. son_sm)( Mmum

Annexe 3 — Quads (affectations)

5.5.1 bulld 3318 - supervisor (Supervisor)

Patterring St
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Annexe 4 — Quads (usage)

# xT microscope Control v5.5.1 build 3318 - supervisor (Supervisor)
Fle Edt Detectors Scan Beam Patteing Stage Tooks Window Help : M i I t.
, Jaanaoja) anipulation
: t B @ >t P .
easy-lift

&-2x  |roowoapn @Bl 4 g
Sécurité

Map = Coordinates | Tilt Correction EasyUft EX
Relmj7 ]
® Jog O Step Rotation Step 1
e FIB / Echantillon
w47 |
“-JX_,IQJ Z R=[0° ‘
(] ¥]x] ¥
- Read
Park postion Go to

Add ,‘ |
| Update [y ‘ 1
Remove

Remove al !

~

Navigation

Stop

72212025 R T mmmmmm
4:56:31PM _ 3.00kV. S0pA 1681x 41mm 0° D [123pm, . SE

)

Q3 :son
usage peut
étre
différent (ici,

du repérage e ‘ .

sur 2 anenl |\ Be A ‘
I’échantillon) : - e — . | e

1i/2272023" AV | e B8 WD [T e PREW ] e ™ T 11227202 [EESTEAZRm || o | R
x:wiogm,_z,mm.sgmgmmmmmm_& . SR B~ L4:57:25 PM. 1:.-17.0641mm. 02 |1 s
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Annexe 5 — Rotation et Tilt

Rotation (dans le plan) Tilt stage (pivote vers le haut ou le bas ) +56° a -10°

AR 4
B/Z023 (X 49,0507 ww L — mﬂm ‘. -—r "w R —
m«

L7 94238 AN y: 47.4869 mm . 752 mm. Nav-Cam. L CMAPT ]
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Cross Annexe 6 — Vue chambre MEB/FIB
Finalité du FIB

Prélever une coupe de
matériau et la rendre
transparente aux
électrons (<100nm)
Pour analyse
structurale et chimique

ROI

!

é 3 mm :

' 1/14/2016 | det |3x: -0.0152 mm tilt - TEM Copper gnd

A=~ yi=] ) M) we 1N Qa7 - ™ °




Annexe 7 — Lift-Out (extraction lame)

Avant insertion : s’assurer que le micromanipulateur (easy-
lift) est loin de I’échantillon : eswer
Ibeam : 30kV- tres faible courant

Manipulation
easy-lift
Sécurité
- Sauvegarder la position ROI FIB / Echantillon

- Placer la platine a WD de 5mm

- Insérer l'easy-lift

- Lereculer si besoin jusqu’a sa position maximale

- Retirer I'easy-lift

- Ramener la ROI a la position sauvegardée

- Insérer l'easy-lift

- Cadran Ebeam : Positionner la pointe sur I'angle en bas a
gauche de la ROI i

- Cadran Ibeam : Approcher l'easy-lift de I’échantillon, sansm
toucher

- Insérer le GIS Pt

- Approcher Easy-lift au contact sans forcer

- Souder : | beam (40pA — temps ~1mn)

- Placer zone de sélection d’aire sur le pont et start/pause
a 2,5nA.

- Placer REC; Z=10 um; sur le pont et le couper

- Eloigner l'easy-lift au plus loin

- Retirer I'easy-lify

- Retirer le GIS

- Passer a I’étape de préparation de la grille
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Annexe 9 — Séparation Easy-Lift

 30kV-0,79 nA (1 snaphot apres
réglage)

e 2 REC placés comme sur l'image

e Z=10pum

* Ispi désactivé

* Fin process : courant easy-lift >0 et
forme de la pointe correcte (pas de
bavure accrochée a la pointe)
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Annexe 10 — étapes cleaning pour des lames minces

Retirer le maximum de Pt pour réaliser du MET HR :

5kV a 41pA — 1mn 2kV a 23pA - 1mn 30s 1kV — 28pA — 1mn 30s

STEM BF

reste 50-100 nm Pt ionique reste 0-20 nm Pt ionique reste 0-20 nm Pt ionique
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Annexe 11 - Final Cleaning : placer le rectangle ‘cleaning’

Vue ionique sous 2kV et 1 kV (face avant a TO +6°)
' ——23PA 1kV — 28pA
. Extrémitésdelalame N— o

Extrémitésde lalame

QOutil : REC Boite Bottom to Top)— Raster — Ispi 5s QOutil : REC Boite Bottom to Top)— Raster — Ispi 5s

Recommencer l'opération en face arriére (T0-6°), en inversant la direction de la boite (Top To Bottom) — mode Raster — Ispi 5s
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Annexe 12 — Cross Section : récapitulatif

ELECTRON Ton
x Jv] z T _JroTaTion] TEnsion [couRANT] TENSION [COURANTICOMMENTAIRES
2 o o k| osna

12y 2l o4
T 51 0 S0KV_|80p_iauteur platine visée 4503 500
JRes Front on boa] @ [ se & S0 | 21on [ aveugie, sanssnapshot /test Z-0,tiion|
akoL 1,5udu Py
IRes Rear epuis relancer e process avec =1 jusqu'a
ou houl 1| so 3 sov | 210n |mesurerun
1]
s Front 0u n 56 0 ok | o3m 1,33 du platine /ispi 1 s
®
5 Rear 04 n s0 o o | 93w 1,3 du platine/ Ispi 1 ccs
17
S Front ou su | sa 0 ok | asma spitces
=
S Rear ou sul so o o | 25 0,51l platine/Ispi 1 cs

[Fateur eucentrigue Erfication

[iracer rectangle 3,8um x 14um “outi

re" . Placer les REC autour de ce.
Ibécoupe du U (3 x REC) disposeés autour Jgabriten ménageant un pont pour
[Gabarit Imaintenic Ia ame dans son environnment.
Fin découpe - ispi 155, vérifier empreinte.
1 aou] o o o | asna kot ebeam

Sauvegarde position + hauteur WD Smm.

Javant insertion + goto position (insertion el el ot o

saylift o " mettre easy lft en contact, SANS POUSSER
limpe, ne pas faire"park position” Pour e oS
iter collision o | 77pa
ans 5pi (ne pas dépasser 4553 1 pour
fsoudure esaylift Iminimiser éventuels pb déplacement
w ho o o socv | a0pa léchantillon ou easy-ift)

[positionnr SA sur le pont, start/stop ion
R A
becnme upon e amen i e e

R i
s babo | o | o sorv | s D e

fink sur grille  hauteur cucentrique

[en Sétection aire. A marge 7 en haut +

pr gt cumre [réon e rnéue e e s pot  de
2 | o sov | oson frépazon

i e e FR T 3002 sni oecoupe Gt

Ty b s T ErT Ty

| e ETO MR

udure lame/grille_ 1y u J05u 14 181 30KV 80pA

[Placer lame a horizontal (vue onique)

e ionique

[D&finir T0: méme contraste avant et )
arriere de a lame. deéfinir e ionique

) (outil
|amincisst grie arriére CCS ou REC CS ou REC  utlser le plus approprié)

lou b T01 o soev | asna

0y fiu Josu | Toul [ 30kv_| 25
ou fufosu | 101 o 30KV | 25nA

[Aminciss 6 fiu Josu | Tou [ 30kv_| 07omn
[ami f16s i Josu | To1 o 30KV 0700

[Aminisst grille avant CCS [0, [12d08s | Toe1 [ 30V 07om
[Amincisst grille arriere CCS 1oy pedosu | To1 [ 30Kv_| 0.790A°
[Amincisst Lame avant ccs longuelps] 13 Toi1 o 30v_| oa3nn
[amincisst lame arriere CCS rlam 1 101 o 30V 043n
[Aminisst Lame avant CCS (ongueps] 13 Toet o 30V 023 5 Tame 3000m.
[Amincisst lame arriere CCS lurlamep sl 13 701 o 30kv_| 0.230A
Sibesoin - T
épas)
ffongue [Arrét process quand fa hauteur Pt diminue.
lamincisst lame arriére ccs e o L 0 o a b
o T [pvant nettoyage reste 250 m de platine
leaning front (REC-Raster-IsPi 5s) o o e || oy
leaning rear (REC Raster-1sPi 53] T05 [ S| aipn 150nm Py
leaning front (REC-Raster-IsPi 55) Toi6 [ 20| 23pn [imingos
leaning rear (REC-Raster-1sPi 5s) 106 o 2| 2300 2 dispary
|Cleaning front (REC-Raster-1spi 55] o 0 1| 2epa [iminzos
] [FINAL :traces de PLE + carbone entier (env]
leaning rear (REC-Raster-IsPi 5s) - o vl |
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Annexe 13 — PV : recommandations

3/2/2022 mag 5 WD tilt det HFW mode — 10 ym ———
:07:12PM | 2.00kV | 50pA | 3500x | 4.1mm [40° | ETD | 59.2 ym | SE CINLD e
N

Découpe « Ushape » : vérifier a Tilt 40°
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Annexe 14 — Test : Face avant : déterminer T et R

Vue lons (Q2)
e s

——

3/7/2022 HV curr ‘ mag R WD tk | det HFW mede | pe 10 M
4:05:52PM | 200kv  S0pA 3500x | 41mm 3° | TLD 59.2 ym SE CIMAP

- Pour commencer : régler I’'horizontalité (R) et Tilt (T) au mieux (vue

Q2). Noter ces valeurs initiales. La trace des

. . . ions est
- Définir fenétre CCS (environ X=1,5 um; Z=1,4um; 0,23nA) identique en
- Lancer le job CCS (Ispi 1ccs). La trace des ions doit étre identique tout bas et en
le long de la surface PV. Le Pt E puis carbone apparait. 2 cas : le ha‘]jt de la
/ c c surrace =>
sommet est attaqué en premier : T est trop faible. laugmenter de 1° T=3° ok CREE
par exemple. Si le pied est attaqué en premier : T trop élevé (réduire = e
T). 20: i 200kv 50pA 12000x 41mm 3° TLD 17.3 pm S
_ Ajuster les valeurs avec une 2éMe fenétre test Remarque : Test coté bulk : les contrastes dus au passage d’une
C L, interface a la suivante servent a déterminer T et R de la méme
- Important : conserver un poteau de maintien a chaque extrémité facon
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Annexe 15 — suivi sur T et R sur un échantillon

La trace obtenue précédemment paraissait homogene : CCS sur toute la longueur pour retirer une légere couche de Pt

€€S 0,79nA; Z=1,4
{

Vue lons (QZ) Init: T= 3’ R=0,4

Présence de carbone qui assure
gue la couche InGaN (ROI) est

intacte _
2¢me fanétre test vers fin de

process pour vérification

T &

R # Final : T=1,2; R=1,0
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Conclusions &

/

. id ,

,H:&-/

Dual Beam : Acces a des informations indispensables
Procédure applicable a differentes situations
PV : Préparation complexe et chronophage. Des axes

d’ameélioration a développer

Sl A
—
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