La Nanospace ou le défi du développement d’un
TOF-SIMS sur une plateforme UHV FIB/SEM
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Contexte du Projet

* POle de croissance sur le site de I'ENSICAEN ’}‘

* Couches minces dopées ou non (relation microstructure/propriétés optiques-électriques)
e Hétéro-structures (interface)
* Nanostructures (composition, distribution)

e Pole d’irradiation aux ions lourds GANIL

» Effet d’irradiations (diffusion et autodiffusion sous irradiation, étude du vieillissement des matériaux du
nucléaire)

* Implantation (dopant/profil d’'implantation en profondeur)

e P6le matériaux sur le site de 'ENSICAEN
* Matériaux massifs (Effets des joints de grains, profil de composition localisé)

=> Besoin d’un outil couplant 'observation et I'analyse élémentaire a des echelles nanométriques sur
tout type de matéeriaux.



Orsay Physics en quelques chiffres

» > 30 ans de succes dans la conception et |la fabrication de FIB

et SEM pour de nombreuses applications

> Environ 30% des colonnes FIB installées sur des dual beam

ont été fabriquées par Orsay Physics
Capacité de production > 100 FIB/an

4 000 m2 de batiments

Forte collaboration avec la communauté scientifique

YV V. V 'V

15-20% du CA investi dans la R&D
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Orsay Physics : historique

J4 TESCAN

PERFORMANCE IN NANOSPACE

I TESCAN

PERFORMANCE IN NANOSPACE

@ — > m'TESCAN ORSAY HOLDING
EXCELLENCE IN SCIENTIFIC INSTRUMENTATION

EP] ORSAY PHYSICS

TESCAN ORSAY HOLDING

+ TESCAn, s.r.o. + VEGA SEM introduced + MIRA Schottky FE-SEM + LYRA FIB-SEM + 1st world: Plasma
established introduced introduced FIB-SEM FERA3

m ORSAY PHYSICS

TESCAN ORSAY HOLDING

+ Creation of Orsay + Tst world: convergent + 1stFIB UHV + New High Resolution + 1stworld: 1st ECR

Physics by Dr Pierre beam chamber FIB/ FIB column: Cobra with plasma FIB (i-FIB)
Sudraud SEM developped for the best worldwide
IBM resolution
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Orsay Physics : localisation
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NanoSpace : plateforme UHV modulaire

» Source LMAIS, LMIS ou plasma-FIB

> Filtre de Wien avec résolution
isotopique

» Source Schottky

» Colonne électrostatique

ou électromagnétique . _ _ _
R FIB » Déviateur rapide pour implantation

» Dépobts d’'un large choix
de matériaux

0 ORSAY PHYSICS

TESCAN ORSAY HOLDING ‘ > Homogénéisation de
I e
GIS >

Multi injection
> EDX

> EBSD | | g |
Analyses corrélatives dans le méme
> A EE) Y

» Temps de vol orthogonal

&

R ol » Nano-manipulateur

instrument sous environnent UHV
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Nanospace : Configuration NanoCaen

iFIB UHV

» Source plasma Xe

Mira UHV

» Source Schottky
Résolution : 12 nm

Energie : 3—-30 keV

» Colonne électromagnétique
» Résolution: 1.5 nm
» Energie : 0.5 - 30 keV

vV V V

SEM

Courant de sonde max : 3pA

ExOTOF + HTOF ) ORSAY PHYSICS

TESCAN ORSAY HOLDING

E'P] ORSAY PHYSICS

TESCAN ORSAY HOLDING
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La nanospace

* 3 outils de caractérisation en T N

e MEB : Microscopie Electronique a B
une résolution inférieure a 4 nm

* FIB: Focus lon Beam — Gravure plas
faisceau de Xenon avec une résolutic

 TOF-SIMS : Spectrometre de masse ¢
secondaires en temps de Vol avec u
en masse de 4500 sur le 28Si et une
en imagerie inférieure a 60 nm sur u
en masse de 0 a 500u.
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Spectrométrie de masse par temps de vol

Extraction
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> Haute résolution en masse sans
perturber la résolution en imagerie
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Techniques d’analyses SIMS

» Imagerie SIMS 2D
O Un balayage FIB

O 30 keV d’énergie d’ions primaires
U <10pA de courant de sonde

» Profilage SIMS en profondeur

O Plusieurs balayages FIB \ Mass Spectra

U 3 a4keV d’énergie d’ions primaires - (o}
O 103 500pA de courant de sonde c CN"  35¢-
1E-3 37¢)-
H- f,j“‘“‘f\-
1E-4 GaO- =
> Imagerie SIMS 3D e

O Plusieurs balayages FIB b
O 30 keV d’énergie d’ions primaires = \

0 <10pA de courant de sonde o 20 40 o0 50 100
massicharge (m/Q)

05/12/2025 Courtesy of J. Almoric




Résolution latérale

Al+

> Résolution latérale :

» OTOF-SIMS Orsay Physics < 30 nm

Counts

> NanoSIMS < 50 nm

» IONTOF M6 < 50 nm
> Sect. Mag./GFIS Ne (Orion) = 15 nm*

» SIMS:ZERO = 12 nm**

800 1
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400 A

200 A JI \j V V Y1{ 16 % _'27A|+
0 : 50

lons détectés

75 1 . 125 150 175 200 Pixels = 10nm * Klingner et al. Ultramicroscopy 198, 10-17 (2019).
27 nm - 21123 nm ** Microscopy & Microanalysis 2021
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Quid de la réalité ?



Observation : MEB

e 3 outils de caractérisation en un seul appareil

Image a 5 keV

i PrintMag _FoV T W PrintMad” Fov | WD | | 20 um
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Scan Mode
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Gravure matériaux inorganiques : FIB

e 3 outils de caractérisation en un seul appareil
e Un outil de gravure (FIB) avec une source plasma Xe
. Pour des analyses

chimiques
. Pour des observations

d’interfaces
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Gravure matériaux inorganiques : FIB

e 3 outils de caractérisation en un seul appareil
e Un outil de gravure (FIB) avec une source plasma Xe

Possibilité de gravures de
structures préalablement
dessinées via un logiciel

Offre de réelles
opportunités de gravure
de structures spécifiques
pour des applications
dédiées a la recherche ou
I"industrie.
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Gravure matériaux inorganiques : FIB

P

e Réseau 2x2 um? sur 100x100 pm?. Prof 5um.
30ke V — 1nA — Spot size 50 nm, Exp Pitch 50 nm.
Profondeur ligne : 5um
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Gravure matériaux inorganiques : FIB

CIMAP

14nm)/FIB/Recuit.....
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Video |Maps | LabStore 3D CCDImage Report

Fine couche de perovskite (

Video : SE

Video : CLUV-PC
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Analyse matériaux inorganiques : TOF-SIMS

e 3 outils de caractérisation en un seul appareil
e Un outil danalyse élémentaire (TOF-SIMS)

Film de Sr,V,0, recuit T T T T T
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Analyse matériaux inorganiques : TOF-SIMS

* Film de Sr,V,0, recuit sous des conditions specifiques

N e A
5 pym

423 kx 30.0um 8.99 mm



Analyse matériaux inorganiques : TOF-SIMS

* Film de Sr,V,0, recuit sous des conditions specifiques




* Film de SrVO,

Si, V Profile (Cts/TOF-Extraction)
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Implantation de P dans du Si monocristallin par ULE au CEMES

concentration (at/cm?®)
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Analyse matériaux inorganiques : TOF SIMS

Implantation de P dans du Si monocristallin par ULE au CEMES -}‘
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Analyse d’échantillons biologiques : TOF-SIMS

* Echantillon de peau / Creme solaire avec Np TiO,

Peau humaine
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Analyse d’échantillons biologiques : TOF-SIMS

Peau humaine avec creme solaire 3

>‘
Cornéocytes
Résine derme
Fracture
de coupe

I 10um JEOL 5/14/2024
x2,000 15.0kV_LED SEM WD 9.9mm 11:36:15

- %
| 10py JEOL 5/14/2024
15.0kV LED SEM WD 9.99m 11:39:27 )




Analyse d’échantillons biologiques : TOF-SIMS

* Echantillon de peau / Creme solaire avec Np TiO,

Problématique : est-ce que les nanoparticules de TiO, passent la barriere de I'épiderme?
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Structure de I'épiderme
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Analyse d’échantillons biologiques : TOF-SIMS

{CIMAP
* Echantillon de peau / Creme solaire avec Np TiO, -}‘

ey
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6.35kx 20.0 um 9.00 mm |

SE RESOLUTION



Analyse d’échantillons biologiques

* Echantillon de peau / Creme solaire avec Np TiO,

Film hydrolipidique
Couche cornée

Epiderme

Derme

Hypoderme

poll

muscle rétracteur

glande sudoripare

follicule pileux

2.53kx 50.1 um 9.03 mm

SE

RESOLUTION



Analyse d’échantillons biologiques : TOF-SIMS

[CIMAP
* Echantillon de peau / Creme solaire avec Np TiO, -}'

423 kx 30.0um 9.02 mm

SE RESOLUTION
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