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Ensemble d’outils de caractérisation de haut niveau et des personnels experts

Accessible à l’ensemble des chercheurs (labos, industriels) de la région et au-delà

Tous domaines ayant des besoins en caractérisation multi-échelle d’objets solides 
(physique, chimie, matériaux, ingénierie & systèmes, sciences de l’univers, …)

 Plateforme mutualisée indispensable au développement des recherches relatives 
aux nano-objets, nanoparticules, nanomatériaux ou matériaux nanostructurés, ainsi 

qu’aux minéraux et nano-phases.

Centre de MicroCaractérisation R. CASTAING

Tutelles Laboratoires fondateurs

Présentation générale du Centre CASTAING

Création en 2014
 (UMS – UAR en 2021)
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+
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Tarification aux couts complets 

Centre de MicroCaractérisation R. CASTAING



Moyens humains et techniques

M
EB

SO
N

D
E

SI
M

S 
SD

L

P
R

EP
A

M
ET

10 personnels technique & scientifique + DU/DUA 
13 grands équipements, 4 techniques de caractérisation + préparation des échantillons

+

Certification ISO 9001:2015 Prestations de services ( 2000, > 400k€/an)
Tarification aux couts complets 

Centre de MicroCaractérisation R. CASTAING

PFIB-TOFSIMS



MEB/FIB THERMOFISHER HELIOS NanoLab 600i

Injecteurs de gaz GIS : 
                - Pt déposition 
                - C déposition
Micromanipulateur EasyLift
Plasma cleaner 
Détecteurs SE, BSE, ICE…
Neutraliseur de charges
EDS-3D SDD Oxford Instruments

MEB : Colonne électronique
Canon à émission de champs 

FIB : Colonne ionique
Source Ga LMIS

 (Liquid Metal Ion 
Source)

Microscopie à double colonne FIB-SEM



Applications

▪ Préparation de lames MET (section transversale, plane, inversée)

Nodule de graphite dans une fonte – prélèvement en section transversale

@ L. LAFFONT– CIRIMAT 
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Applications

▪ Préparation de lames TEM (section transversale, plane, inversée)

Pt

Matériau mou

Matériau dur
Rotation de 180°
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Applications

▪ Préparation de lames TEM (section transversale, plane, inversée)

Pt

Matériau mou

Matériau dur
Rotation de 180°

Rotation de 180°
TESCAN OptiLiftTM
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Applications

▪ Préparation de lames TEM (section transversale, plane, inversée)

Pt

Matériau mou

Matériau dur
Rotation de 180°



Applications

▪ Préparation de lames TEM

▪ Coupes transversales
Couplage avec EDS

700 nm

250 nm

Couches Cu/Co

Corrosion sous contrainte de laiton biphasé
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Applications

▪ Préparation de lames TEM

▪ Coupes transversales

▪ Usinages de pointes, micro-piliers, poutres…

Détermination des contraintes résiduelles par FIB-DIC  (Digital Image Correlation) : Méthode basée sur la mesure des champs de déplacements 
induits par la relaxation après une ablation de matériaux à une échelle très locale.

@ Robin GUILLON – ENIT - https://doi.org/10.3390/coatings13010124

GOM Aramis ®

https://doi.org/10.3390/coatings13010124
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Applications

▪ Préparation de lames TEM

▪ Coupes transversales

▪ Usinages de pointes, micro-piliers, poutres…

▪ Tomographie MEB/FIB 3D



Pourquoi faire de la 3D-FIB ?

Applications : Tomographie FIB/SEM

Combien de fils ?



Pourquoi faire de la 3D-FIB ?

Applications : Tomographie FIB/SEM

Combien de fils ? Seulement un !!!

Thierry Douillard, 2023 ECerS Summer Schools: Advanced Characterization 
Techniques  - XVIIIth Conference of the European Ceramic Society, 29-30 June 2023, 
Lyon, France
 

@ Loïc Courtois Thèse : "Monofilament entangled materials : relationship between 
microstructural properties and macroscopic behaviour" - fils d’acier



Pourquoi faire de la 3D-FIB ?

Applications : Tomographie FIB/SEM

▪ Observation de structures 3D complexes pour lesquelles la 
2D ne peut décrire de manière satisfaisante les formes et les 
relations entre les objets

▪ Mesure quantitative de paramètres inaccessibles à partir de 
cadres 2D : nombre d'objets, contacts, connectivité, 
volume…

▪ Études d'interfaces
Combien de fils ? Seulement un !!!

Thierry Douillard, 2023 ECerS Summer Schools: Advanced Characterization 
Techniques  - XVIIIth Conference of the European Ceramic Society, 29-30 June 2023, 
Lyon, France
 

@ Loïc Courtois Thèse : "Monofilament entangled materials : relationship between 
microstructural properties and macroscopic behaviour" - fils d’acier



Voxel est la version 3D du Pixel.
• X et Y : Taille du pixel de l'image 
              grandissement, résolution de l’image

• Z : épaisseur de la coupe

Voxel isométrique : X=Y=Z

Applications : Tomographie FIB/SEM

SEM (images)

FIB (milling)

Imaging plane

Slicing direction (z)

z

y
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X-ray tomography / Mechanical serial 

sectionning / confocal microscopy

X-ray nanotomography

Ga-FIB : 

• Volume typique : 20x20x20 (µm)3
• Résolution typique : 10 (nm)3
• 0,23nA < Courant FIB < 2,5nA

Temps d’acquisition

     5h < Temps d’acquisition < 100h

Applications : Tomographie FIB/SEM

Chauffage de la source Ga avant de lancer l’acquisition



Applications : Tomographie FIB/SEM

Choix des paramètres d’acquisition : 

Préparation des échantillons

Pour les échantillons isolants, réduction des dimensions (en particulier la hauteur de l'échantillon) 
Bonne fixation : laque d’argent sur stub en Al – métallisation au carbone (10nm) -  éviter l’or qui réagit avec le gallium 

SEM (images)

FIB (milling)

Imaging plane

Slicing direction (z)

z

y

x



Applications : Tomographie FIB/SEM

Contrôle de l’épaisseur de chaque tranche
4

0°
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D

’

Z

Choix des paramètres d’acquisition : 

Ionique

Tension : 30kV
Courant : 0,23nA – 2,5nA
Epaisseur des tranches (10nm à 50nm)

* @ Thomas DAVID, CEA Grenoble, CaZaC 2021

Lignes de repère *
 
Echantillonnage sur une zone plus petite

Préparation des échantillons

Pour les échantillons isolants, réduction des dimensions (en particulier la hauteur de l'échantillon) 
Bonne fixation : laque d’argent sur stub en Al – métallisation au carbone (10nm) -  éviter l’or qui réagit avec le gallium 

SEM (images)
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Applications : Tomographie FIB/SEM

Contrôle de l'épaisseur de chaque tranche
4

0°
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’

Z

Choix des paramètres d’acquisition : 

Electronique Ionique

Tension : 30kV
Courant : 0,23nA – 2,5nA
Epaisseur des tranches (10nm à 50nm)

* @ Thomas DAVID, CEA Grenoble, CaZaC 2021

Tension  : favoriser la basse tension 
charges, augmenter la résolution X, Y, Z   

Courant 
Detecteur : SE BSE 
Grandissement
Résolution de l’images
Dwell time, Nombre de frame…

Lignes de repère *
 
Echantillonnage sur une zone plus petite

Préparation des échantillons

Pour les échantillons isolants, réduction des dimensions (en particulier la hauteur de l'échantillon) 
Bonne fixation : laque d’argent sur stub en Al – métallisation au carbone (10nm) -  éviter l’or qui réagit avec le gallium 

SEM (images)

FIB (milling)

Imaging plane

Slicing direction (z)
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Applications : Tomographie FIB/SEM

Auto Slice and View - Série d’images tiff 

• Alignement
• Crop, Background, Seuillage, Filtres
• Segmentation
• Reconstruction du volume
• Analyse  : % volumique, mesure de la taille, forme…

❑ Echantillon biologique 

voxel

15 15 15

pixel



Applications : Tomographie FIB/SEM

❑ Echantillon biologique 



1 m

Applications : Tomographie FIB/SEM

❑ Tissus cardiaques de mammifères adultes – organisation de la membrane 
latérales des cardiomyocytes



Applications : Tomographie FIB/SEM

Auto Slice and View - Série d’images tiff 

@ D. OQUAB – F. DENIS – CIRIMAT – C.JOSSE-UAR CASTAING

Volume : 20 x 20 x 20 m3 
400 coupes
Épaisseur des tranches : 50 nm
Durée : 8h

❑ Précipitation d’intermétalliques  dans un alliage Al-Si



@ Aurélien BOUSTON – Stage Master 1



Applications : Tomographie FIB/SEM

Volume : 25 x 25x 25 m3 

600 coupes
Épaisseur des tranches : 25 nm 
Durée : 14h

❑ Electrodes poreuses en or

@ A. BAUX – LCTS https://doi.org/10,1016/j.matdes.2020.108812



Applications : Tomographie FIB/SEM

❑ Electrodes poreuses en or

@ A. BAUX – LCTS https://doi.org/10,1016/j.matdes.2020.108812

Mise en avant du nombre de connexions par sphère, de la forme des connexions…

Réseau poral reconstitué 



Applications : Tomographie FIB/SEM

❑ Couplage EDS/FIB : Electrode pour pile à combustible

Tension d’accélération : 5 kV
Épaisseur de coupe : 100 nm
Nombre de tranches : 212

@ Hi-Tech Instruments



Applications : Tomographie FIB/SEM

❑ Couplage EBSD/FIB

@ S. Zaefferer, D. Raabe, A. Khorashadizadeh : Tomographic orientation microscopy (3D EBSD) on steels using a joint FIB SEM technique



Applications : couplage SIMS/FIB

❑ Principe du SIMS

Faisceau primaire :
FIB : Ga/Xe/Ar…

Matière pulvérisée : 

- partie non utilisée : espèces neutres, atomes état excité

- partie ionisée (ions secondaires) → spectromètre de masse

Ions primaires implantés



A) le bombardement de la surface par un faisceau d’ions primaires (FIB)  qui provoque une pulvérisation.

B) L’extraction, le transport, le filtrage et la détection des ions formés au cours de la pulvérisation.

Applications : couplage SIMS/FIB

❑ Principe du SIMS : deux étapes



Quad SIMS : analyseur « quadripôle »
@SHIMADZU.com 

SIMS magnétique : analyseur magnétique
@SHIMADZU.com 

TOF-SIMS : time of flight
@SHIMADZU.com 

Ion detector Reflecton

Flight tube

Ion acceleration 

electrode

Ion source

A) le bombardement de la surface par un faisceau d’ions primaires (FIB)  qui provoque une pulvérisation.

B) L’extraction, le transport, le filtrage et la détection des ions formés au cours de la pulvérisation.

Trois types de SIMS : 

Applications : couplage SIMS/FIB

❑ Principe du SIMS : deux étapes



SIMS magnétique: analyseur magnétique
@SHIMADZU.com 

+ + Sensibilité
+ + Gamme dynamique
+ Résolution en masse
- Range d’analyse en masse
- Détection d’une masse à la foisIMS 6f @CAMECA

SIMS magnétique: analyseur magnétique

Applications : couplage SIMS/FIB

❑ Types de SIMS



Advanced Instrumentation for Nano-Analytics (AINA) -
LIST collaboration avec Thermo Fisher
O. De Castro et al. Anal. Chem. 2022, 94, 10754−10763

SIMS magnétique: analyseur magnétique
@SHIMADZU.com 

+ + Sensibilité
+ + Gamme dynamique
+ Résolution en masse
- Range d’analyse en masse
- Détection de 4 masses à la fois

SIMS magnétique: analyseur magnétique

❑ Types de SIMS

Applications : couplage SIMS/FIB



Quad SIMS: analyseur « quadripôle » 

+ Cout modère
+ Compact
- Faible sensibilité
- Détection d’une masse à la fois

❑ Types de SIMS

Applications : couplage SIMS/FIB



Quad SIMS: analyseur « quadripôle » 

+ Cout modère
+ Compact
- Faible sensibilité
- Détection d’une masse à la fois

@Hiden Analytical 
collaboration avec ZEISS

❑ Types de SIMS

Applications : couplage SIMS/FIB



TOF-SIMS : time of flight

+ + Détection de toutes les masses en même temps
+ + Range d’analyse en masse
+ + Résolution en masse
- Sensibilité
- Gamme dynamique

Ion detector Reflecton

Flight tube

Ion acceleration 

electrode

Ion source

M6 @ION TOF

❑ Types de SIMS

Applications : couplage SIMS/FIB



TOF-SIMS : time of flight

@TOFWERK →ORSAY PHYSICS,
TESCAN, Thermo Fisher, Zeiss

@TOFWERK -TESCAN

Ion detector Reflecton

Flight tube

Ion acceleration 

electrode

Ion source

❑ Types de SIMS

Applications : couplage SIMS/FIB

+ + Détection de toutes les masses en même temps
+ + Range d’analyse en masse
+ + Résolution en masse
- Sensibilité
- Gamme dynamique



❑ Pourquoi choisir SIMS/FIB?

• Analyse de tous les éléments de la table périodique : H compris !

Applications : couplage SIMS/FIB



❑ Pourquoi choisir SIMS/FIB?

• Limites de détection : ppb (SIMS dédié) ppm (couplage FIB/SIMS)

Applications : couplage SIMS/FIB

• Analyse de tous les éléments de la table périodique : H compris !



MEB: Poire d’interaction avec un faisceau 
d’électrons

Faisceau incident d’ions

Emission d’ions secondaires

SIMS: analyse de la matière pulvérisée → 
résolution en profondeur nanométrique 

❑ Pourquoi choisir SIMS/FIB?

• Résolution en profondeur < 10 nm

Applications : couplage SIMS/FIB



16O 18O

58Ni

TT en présence de 18O → études de diffusion dans un oxyde

Isotope Abondance(pourcentage molaire)
16O 99,759 %
17O   0,037 %
18O   0,024 %

J. M. Bassat (ICMCB)
SIMS IMS4FE6 @CAMECA

❑ Pourquoi choisir SIMS/FIB?

• On peut distinguer les isotopes 

Applications : couplage SIMS/FIB



❑ Couplage SIMS/FIB : quelques exemples

PFIB ThemoFisher@C-TOF (TOFWERK)

• Cartographie élémentaire de surface  

Applications : couplage SIMS/FIB



❑ Couplage SIMS/FIB : quelques exemples

Important : définir la priorité de l’analyses !! 
PFIB ThemoFisher@C-TOF (TOFWERK)

• Distribution des elements : Top down 

Applications : couplage SIMS/FIB



❑ Couplage SIMS/FIB : quelques exemples

PFIB TESCAN@H-TOF (TOFWERK)

• Distribution des éléments : Top down→ profils en profondeur  

Applications : couplage SIMS/FIB



❑ Couplage SIMS/FIB : quelques exemples

SIMS depth profiling 
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 In Polarity : positive
Sample : + 500 (impact energy 4.5 keV)
Acceleration : 3 keV
Masses analyzed : 7Li, 27Al, 28Si, 60Ni, 115In
Raster : 6 x 6 µm2

Area analyzed  : 3.6 x 3.6 µm2 (60%)

FIB-Ga ThemoFisher@SIMS magnétique (LIST)

Applications : couplage SIMS/FIB



❑ Couplage SIMS/FIB : quelques exemples

PFIB TESCAN@H-TOF (TOFWERK)

• Distribution des éléments: cross sections

Applications : couplage SIMS/FIB



Merci pour votre 
attention
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