Ligne InterFaces

Instrument d'étude des Nanostructures sur Surfaces in situ ou in
operando (INS)

Dans de nombreux cas, la compréhension des propriétés physiques (électroniques,
magnétiques, photoniques, mécaniques ...) spécifiques ou nouvelles des objets contenant des
structures a 1’échelle nanométrique (nanoparticules, couches minces, interfaces...) requiert la
compréhension de leurs propriétés structurales, en particulier durant les différents procédés
(élaboration, recuits) nécessaires a leur obtention. L’instrument d’étude des Nanostructures
sur Surfaces in situ ou in operando (INS) a justement pour objectif 1’étude de la structure
atomique, de la morphologie et de la composition des nanostructures, des surfaces ou des
interfaces, en ultra-vide, et de leur évolution soit durant la croissance, soit en fonction de la
température, du temps ou du montant déposé. Cet instrument et 1’équipe associée ont été
pionniers de ce type d’études, en développant et couplant in situ, en ultra-vide, in operando,
des techniques de diffraction aux grands angles (Diffraction en incidence rasante, GIXD,
diffraction de surface, SXRD) et aux petits angles (GISAXS, réflectivité) avec la sensibilité
sur la composition chimique apportée par la diffusion dite anomale [1,2]. En plus de
I’optimisation de ces différentes mesures, nous avons mis un accent tout particulier sur -1- la
qualité du vide de base (quelques 107" mbar), -2- la préparation (four a trés haute température,
bombardement ionique, recuits sous gaz) et la pré-caractérisation des surfaces (analyse
chimique par spectrométrie Auger, analyse cristallographique par diffraction d’¢électrons), -3-
les nombreuse possibilités d’¢élaboration de nanostructures par épitaxie par jets moléculaire
(MBE), -4- I’adjonction récente de la croissance de semiconducteurs par voir chimique
(UHV-CVD). Ces développements résultent en un instrument trés versatile, permettant
d’envisager des études tres diverses telles que des transitions solide/liquide [3] ; des études de
I’évolution de nanostructures catalyseurs durant une réaction de catalyse [4], ou encore la
fabrication et 1’étude de composants hybrides, couplant par exemple des oxydes et des
semiconducteurs. Ce sont ces spécificités qui rendent encore cet instrument unique [5,6,7]
comparé aux autres instruments de diffraction de surfaces sur anneaux synchrotron (comme a
SOLEIL ou a I’ESRF) qui
utilisent des faisceaux de
rayons X plus puissants, mais
sont plus limités en termes
d’¢élaborations.
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chambre et I’échantillon a I’intérieur de celle-ci par rapport au faisceau incident, d’autre part
un détecteur bidimensionnel de derniére génération (type Pixel) sur I’hémisphére supérieure ;
le tout localisé en bout de la ligne BM32.

Cet instrument a été développé au cours des années a partir d’une base construite en 1994,
pour trouver récemment ses limites en termes de précision, de rapidité, mais aussi de
versatilité. Ceci nous a conduit a proposer un projet d’Investissement d’avenir (EquipeX) qui
a été accepté, pour remplacer cet instrument par un plus performant, permettant entre autres
d’accéder a des temps caractéristiques plus court des différents processus cinétique mis en
jeu.
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Instrument de microdiffraction Laue

L'instrument [1] installé en 2006 et amélioré en 2012 est pour l'instant encore unique
en Europe. Il permet d'une part d'étudier des matériaux plus proches des applications (étendant
ainsi la gamme d'échantillons étudiés sur la ligne) et d'autre part de réaliser des expériences de
recherche fondamentale requérant une résolution latérale sub-micronique. II est
particulierement bien adapté a une source d’aimant de courbure a I’ESRF.

Parmi les domaines concernés on peut citer les matériaux pour l'énergie (piles a
combustible de type oxyde, combustible nucléaire), les circuits intégrés complexes élaborés
en microélectronique (interconnexions 2D et 3D), les matériaux de structure (superalliages
pour les turbines, alliages a mémoire de forme, aciers pour les canalisations des centrales), et
les matériaux en relation avec la biologie (nacre, la toxicité de 1'amiante). Pour les études plus
fondamentales, on peut citer les tests mécaniques in situ sur des micro- ou macro- objets
modeles (micro-piliers métalliques découpés par FIB [2], nanofils, whiskers, bicristaux,
tricristaux) pour I'é¢tude et la modélisation des propriétés mécaniques des micro et nano objets,
et des polycristaux.

La microdiffraction Laue emploie un micro-faisceau (taille inférieure a 0.5x0.5 um) de
rayons X a large spectre (bande en énergie correspondante 5-22 keV). La géométrie de
détection en réflexion permet de couvrir un grand angle solide autour des angles de diffraction
de 90 degrés. En déplacgant 1'échantillon, sont menées des cartographies a deux dimensions de
la région proche de la surface (profondeur d'analyse de quelques 10 um a quelques mm). Le
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traitement des données détermine en tout point de la cartographie l'orientation et la forme
(tenseur déviatorique des déformations) de la maille cristalline. L'utilisateur peut observer et
sélectionner une région particuliere de 1'échantillon grace a un microscope optique (x50) et la
mesure du signal de fluorescence.

L'instrument permet donc pour les matériaux polycristallins de localiser les régions ou
se concentrent les contraintes et les défauts cristallins qui peuvent étre induits soit par les
procédés d'élaboration du matériau (cristallisation, mise en forme) soit par un test réalisé in
situ (mécanique, thermique ou €lectrique).

Des analyses plus fines peuvent aussi étre menées en quelques points sélectionnés a
l'aide de mesures complémentaires déterminant: le profil des grandeurs physiques en fonction
de la profondeur dans I'échantillon (méthode a balayage d'un fil absorbant), et le volume de la
maille cristalline et densité de certains défauts cristallins (méthode avec monochromateur
diamant [3]).

(a) Principaux éléments de l'instrument de micro-Laue. (b) Diagramme de Laue d'un polycristal
(c) Cartographie d'orientation d'un polycristal (pas de 5 um), (d) désorientations intra-grain dans
un grain de CdTe, et (e) la densité de courant locale dans ce grain mesurée par EBIC (electron-
beam-induced-current).

"A new white beam x-ray microdiffraction setup on the BM32 beamline at the European Synchrotron Radiation
Facility", O. Ulrich, X. Biquard, P. Bleuet, O. Geaymond, P. Gergaud, J.-S. Micha, O. Robach, F. Rieutord, Rev.
Sci. Instr. 82 (2011) 033908.

"In situ uLaue: Instrumental setup for the deformation of micron sized sample”, Kirchlechner C., Keckes J.,
Micha J.-S. and Dehm G. Advanced Engineering Materials, 13 (2011) 837.

"A tunable multicolour ‘rainbow’ filter for improved stress and dislocation density field mapping in polycrystals
using X-ray Laue microdiffraction”, O. Robach, 1.S. Micha, O. Ulrich, O. Geaymond, O. Sicardy, J. Hartwig, F.
Rieutord Acta Cryst. A. 69 (2013) 164-170, arxiv.org/pdf/1207.2868

"From metastable to stable modifications—in situ Laue diffraction investigation of diffusion processes during the
phase transitions of (GeTe)nSb2Te3 (6 <= n <= 15) crystals" M. N. Schneider, X. Biquard, C. Stiewe, T.
Schréder, P. Urban and O. Oeckler Chemical Communications 48 (16) 2192-2194 (2012)

"Full local elastic strain tensor from Laue microdiffraction: simultaneous Laue pattern and spot energy
measurement” O. Robach, J.-S. Micha, O. Ulrich and P. Gergaud J. Appl. Cryst.. 44 p 688-696 (2011)
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Goniométre multi-technique (GMT)

Cet instrument robuste est en service depuis le
début d'exploitation de la ligne pour I'étude des surfaces,
interfaces et couches minces. Sa spécificité est son grand
espace autour de I'échantillon, qui permet d'accueillir
toutes sortes d'environnements construits par les
utilisateurs, du plus simple (enceinte a atmosphere
contrdlée) au plus complexe (réacteur pour la catalyse
connecté a une chambre ultra-vide). L’utilisation de la
partie haute énergie du spectre de la ligne permet 1’étude
des interfaces « enterrées» type solide/liquide ou
solide/solide.

Les domaines d'application sont variés : on peut
citer notamment la microélectronique (interconnexions,
interfaces obtenues par collage moléculaire, couches
minces de cristaux liquides, effets de I’implantation
ionique), la microfluidique (interaction d'un liquide avec :
des micro-canaux), la catalyse (¢tude in operando de Instrument GMT
catalyseurs modeles formés de nanoparticules pour les
réactions en phase gazeuse), et les matériaux pour I'énergie (gonflement d'une membrane
polymere d'une pile a combustible, interfaces électrode/solution dans les batteries).

Des ¢études plus fondamentales, potentiellement intéressantes pour l'agro-alimentaire,
la cosmétique, la géochimie ou le nucléaire, sont également menées (compression d'une
couche mince moléculaire en surface d'un liquide, modification des surfaces de minéraux en
présence d'un liquide, formation de couches intermédiaires a l'interface entre deux liquides).
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Cartographie du réseau réciproque autour du pic de Configuration expérimentale pour les mesures

diffraction (004) du silicium mesurée sur un réseau de réflectivité spéculaire et hors spéculaire a

de lignes contraintes de Silicon-On-Isolator (SOI). haute énergie (27 keV) déterminant les
grandeurs de gonflement et d'ondulation d'une
membrane plongée dans une solution.

L'instrument utilise un faisceau de rayons X monochromatique de taille sub-
millimétrique (0.2x0.3 mm), qui peut monter a 30keV pour 1'étude des interfaces enterrées.
Les rayons X envoyés sur 1'échantillon éventuellement en incidence rasante pour augmenter la
sensibilité a la surface sont soit : 1) réfléchis (réflectivité) fournissant épaisseurs et densités
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des couches composant la structure, et la rugosité des interfaces, 2) diffusés aux petits angles
(GISAXS) apportant la morphologie des couches (tailles, forme et organisation des
particules), et 3) diffractés aux grands angles (XRD) permettant de déterminer la structure et
l'orientation de composés cristallins ou amorphes sous forme de poudre, de film mince ou
d'objets nanométriques. L'instrument peut réaliser des cartographies du réseau réciproque et
mesurer la diffusion diffuse autours des pics de diffraction pour la détermination des
déformations et des défauts présents dans les matériaux appliqués de la recherche amont.

"Effect of H-implantation in the local elastic properties of silicon crystals" S. Reboh, F. Rieutord, L. Vignoud, F.
Mazen, D. Landru, M. Zussy, and C. Deguet Appl. Phys. Lett. 103, 181911 (2013)

"Controlling Interactions in supported bilayers from weak electrostatic repulsion to high osmotic pressure" A.
Hemmerle, L. Malaquin , T. Charitat,, S. Lecuyer, G. Fragneto and J. Daillant Proc. Nat. Acad. Sciences USA
109 (49) 19938-19942 (2012)

"M-plane core-shell InGaN/GaN multiple-quantum-well on GaN wires for electroluminescent device" R. Koester,
J. S. Hwang, D. Salomon, X. Chen, C. Bougerol, J.-P. Barnes, D. Le Si Dang, L. Rigutti, M. Tchernycheva, C.
Durand and J. Eymery Nano Letters 11, p 4839-4845 (2011)

"Size and Catalytic Activity of Supported Gold Nanoparticles: An in operando Study During CO Oxidation" I.
Laoufi, M.-C. Saint-Lager, R. Lazzari, J. Jupille, O. Robach, S. Garaudee, G. Cabailh, P. Dolle, H. Cruguel, A.
Bailly J. Phys. Chem. C 115 (11) pp 4673-4679 (2011)

"In situ grazing-incidence X-ray diffraction during electrodeposition of birnessite thin films: Identification of
solid precursors" M. Ndjeri, S. Peulon, M.L. Schlegel, A. Chaussé Electrochem. Commun. 13, (5) p 491-494
(2011)
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1 INTRODUCTION

En 2013 la ligne de lumiére CRG/IF a délivré du temps de faisceau pour 28
expériences officielles sélectionnées par les comités de programmes francais et
internationaux. En plus de ces expériences d'une durée moyenne de 6 jours, 10 expériences,
généralement plus courtes, pour les programmes de recherche interne, et 9 expériences pour
le développement des méthodes instrumentale ont été réalisées. Cela représente environ 5000
h de fonctionnement sans panne majeure. Le chapitre 5 de ce rapport détaille I'utilisation de la
ligne et en précise le contexte d'utilisation.

La production scientifique reste pratiquement constante en nombre par rapport aux
années précédentes avec 20 publications, et un facteur dimpact moyen de 4.5 ; les chapitres 4
et 7 présentent respectivement la synthese et la liste de publications.

Sur le plan technique, nous avons avance, d'une part sur le projet EquipeX consistant a
concevoir une nouvelle chambre UHV et le diffractométre associé, et d'autre part sur
I'instrument de micro-diffraction en faisceau blanc. Sur le premier projet les deux ééments
principaux sont commandés et seront livrés en fin d'année, pour une mise en service et une
ouverture aux utilisateurs mi-2015. Les développements sur la micro-diffraction portent eux
principalement sur les techniques de mesures et d'analyse. Tout cela est développé de maniere
précise dans e chapitre 2 de ce rapport.

Le personnel impliqué sur laligne reste le méme que |'année précédente, et si I'on note
que l'effectif pour faire fonctionner et développer l'instrument de micro-diffraction est
suffisant (1 ingénieur de recherche CNRS, 1 ingénieur-chercheur CEA) il faut aussi souligner
gue le personnel pour exploiter et développer l'instrument UHV-CVD est nettement
insuffisant ( 1 technicien CNRS, 1 ingénieur-chercheur CEA, % chercheur CNRS ) vues la
complexité de l'instrument et ['ampleur du projet en cours.

Afin dillustrer I'activité de la ligne, nous présentons au chapitre 3, pour chague
instrument, un résumeé de quel ques expériences effectuées cette année.



2 Activité scientifique

2.1 Résumé activité goniométre multitechnique et micro-diffraction

Le temps de faisceau d'aolt 2012 a octobre 2013 dans la cabane GMT a été partagé
entre des expériences avec le goniométre multitechnique et en mgjorité avec I'instrument de
microdiffraction Laue.

Goniometre Multitechnique

Les expériences avec le goniométre ont été menées par deux équipes du CEA-
Grenoble, animées par F. Rieutord et G. Gébel, et une équipe du CNRS de Grenoble. F .
Rieutord et al ont déterminé I'effet de la fluence de I'implantation en ion Helium sur les
déformations de wafers de Silicium. Dans le cadre général de |I'amélioration du procédé
smartCut, ces mesures pourraient provenir d'une modification des propriétés élastiques du
matériau plutbt que de la présence de défauts cristallins (voir plus bas). Dans la thématique
des batteries au lithium, comme |'année précédente, G. Gébel et al ont mesuré in situ par
réflectivité des rayons X l'intercalation des atomes de lithium dans I'électrode de Si
provoguant le gonflement et l'augmentation de la rugosité de la surface. D'autres
investigations sur des systémes modéeles sont programmées dans le cadre du projet européen
BACCARA qui a débuté officiellement en Novembre 2013. A. Bailly et al ont étudié I'effet
de lataille et de la composition en Palladium sur I'efficacité catalytique pour I'hydrogénation
du butadiéne de nanoparticules d'Or-Palladium. L'équipe a utilisé la chambre a réaction
catalytique spécialement concue pour BM32 pour des mesures in situ de diffraction aux
grands et aux petits angles.

Microdiffraction

L'équipe autrichienne et allemande (Kirchlechner et a), habituée a utiliser I'instrument
de microdiffraction pour comprendre les propriétés mécaniques fondamentales a I'échelle
micrométrique, a realisé deux expériences cette année: I'une a consisté, lors d'un essai de
fatigue plastique a suivre in situ I'évolution du comportement mécanique macroscopique
(augmentation de laraideur et de la fragilité) et alacorréler alalocalisation microscopique et
la densité des dislocations. L'objectif de I'autre expérience a été de quantifier I'intensité de
I'effet Bauschinger qui est la modification de la limite élastique d'un matériau polycristallin
lors du changement de sens de la sollicitation, en raison d'un empilement des dislocations aux
joints de grains. Pour cela, des éprouvettes modeles microscopiques ont été taillées (par
faisceau d'ions) dont certaines autour d'un joint de grains. Une autre équipe francaise de
Poitiers (P.O. Renault et al) sSest intéressée aux mécanismes de déformations des
semiconducteurs (pour |'opto et la micro-électronique) en cartographiant des piliers d'InP dont
ils avaient enregistré in situ, pendant la compression, la courbe contrainte-déformation et
I'image de la surface.

Pour étudier des objets plus courants (sans préparation ni mise en forme préalable),
I'équipe de T. Cornelius et al dans le cadre de 'ANR Mecanix a continué a développer le
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systeme d'AFM portable (d'une ligne de lumiere a l'autre) et a sélectionner et caractériser sur
BM32 lesles nanofils les mieux adaptés pour un futur test mécanique avec une pointe AFM.

P. Bleuet et al (CEA-Grenoble) ont effectué une reconstruction 3D des grains de
Cuivre formant une interconnexion pour intégration verticale de la micro-éectronique (TSV)
par tomographie-Laue. Ils ont mis en évidence la présence d'une lacune de cuivre expliquant
la baisse de fiabilité. S. Hall et al de I'université de Lund (Suede) ont réalise une premiere
expérience probante sur des whiskers d'étain en surface d'un polycrista de bronze. Ils ont
validé le fait que I'utilisation de deux techniques complémentaires de microdiffraction Laue
(résolution en profondeur et détermination du tenseur complet des déformations) devrait
permettre de mieux comprendre larelation entre |a croissance des monocristaux (par diffusion
des atomes d'étain) et les gradients des déformations dans le polycristal de bronze.

2.2 Résumé de ’activité INS (In situ Nanostructure growth on Surfaces)
d’étude in situ de nano-objets durant leur croissance sur des surfaces

Durant cette année 2013, I’ utilisation de I'instrument d'étude in situ de nanoobjets
durant leur éaboration sur des surfaces sest recentrée autour de quelques thématiques
principales:

-des études de GISAXS/GIXD couplées durant des réactions en voie gazeuse
catalysées par des nanoparticules d’alliage AuCu déposées sur une substrat de TiO,; éudes
amont de celles réalisées a plus fortes pressions de gaz (G. Prévot et a., INSP Paris) ;

-des études de la relaxation au bord de marches de surfaces de silicium vicinales,
permettant de tester les modeles théoriques correspondants (F. Leroy et al., CINAM
Marseille) ;

-des études de I'équipe CNRS/INéel (Maurizio De Santis) de films ultra-minces
composés d'une couche ferromagnétique et une antiferromagnétique (e.g. CoO), avec
I'objectif de corréler croissance et structure observées par diffraction X sur BM32 avec les
propriétés mesurés ex situ par rotation Kerr magnéto-optique.

-des études par I’ équipe locale CEA (Gilles Renaud et Fabien Jean), en collaboration
avec le CNRS/INéel (Johann Coraux) de la structure et de son évolution en température, de
films de graphéne épitaxiés sur surfaces métaliques (Gr/Ir(111)), et de la structure et de la
morphologie de plots métalliques (Pt, CoPt, Au, Ir) organisés durant leur croissance sur
graphéne épitaxié ;

-dans la continuité de I’ éude précédente, une collaboration entre |’ éguipe locale CEA-
Grenoble, Ingtitut Néel CNRS et I’ Institut Lumiére Matiére de I’ Université de Lyon a permis
une premiére étude montrant I’ organisation et I’ épitaxie d agrégats de Pt préformés sur le
moiré de graphéne sur Ir(111) ;

-enfin une partie significative du temps disponible a été utilisée pour poursuivre les
études in operando relatives a la croissance in situ de nanofils de Ge/Si par croissance par
voie chimique en ultravide (UHV-CVD). Le temps dincubation entre I’exposition du
catalyseur au gaz réactif et le début de la croissance a été étudié systématiquement en fonction
de la taille du catalyseur, de la température et du flux gazeux, donnant des informations
cinétiques. La contrainte et le profil de composition ont été étudiés dans des nanofils coaur-
coquille GeSi durant la croissance de la coquille (Ge coaur Si ou coquille Si caaur Ge).
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Afin d'illustrer ' activité scientifique sur I’instrument INS, nous avons sélectionné quelques
résultats, présentés ci-dessous.

Remarquons que les études sur I'instrument INS ont fait I’objet d’'un article de
vulgarisation dans un numeéro des Reflets de la Physique (couplé avec un numéro du Bulletin
des professeurs de Physique/Chimie), dédié aux études a |’ aide du rayonnement synchrotron.
La page de garde ci-dessous montre une photographie du coeur de I'instrument INS actuel,
avant donc sa rénovation dans la cadre du projet EQUipEX INS-2.

de Physique

Revue de 12 Société Frangaise
gy
=

_refmel,aphysique.ir

“La lumiére synchrotron™
au service de a science et de la société

-

udppc
www.udopc.assofr
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3 Publications

Nombre de publications (avec comité de lecture) par année, avec en moyenne un facteur
d'impact supérieur a 3.

2013 20  [45]
2012 23 [3.3]
2011 25 [3.6]

Articles publiés depuis trois ans (2011-2013) classés par leur facteur d'impact (>2) sur les
cing derniéres années.

ActaCryst. A 30.6 1
Nano Letters 14.1 1
Proc. Nat. Acad. Sci. USA 10.6 1
Phys. Rev. Lett. 7.4 1
Chem. Comm. 6.2 1
J. Phys. Chem 52 3
Elect. Comm. 5.0 1
J. Appl. Cryst. 45 4
Acta Mater. 4.4 3
Faraday Disc. 41 2
Nanotechnol ogy 40 1
Appl. Phys. Lett. 3.8 8
Phys. Rev. B 34 11
J. Elect. Soc. 2.8 3
Nanoscale Res. Lett 25 1
Eur. Biophys. J. 24 1
J. Appl. Phys. 2.2 8

Articles les plus cités depuis 5 ans

[22.3] (138) Probing surface and interface morphology with Grazing Incidence Small Angle
X-Ray Scattering

G. Renaud, R. Lazzari and F. Leroy

Surf. Sci. Rep. 64 pp 255-380 (2009)

[7.4] (59) Enhanced Relaxation and Intermixing in Ge Islands Grown on Pit-Patterned Si(001)
Substrates

T. U. Schillli, G. Vastola, M.-1. Richard, A. Malachias, G. Renaud, F. Uhlik, F. Montalenti, G.
Chen,

L.Miglio, F. Schiffler, G. Bauer

Phys. Rev. Lett. 102, 025502 (2009)
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[4.0] (41) Nucleation mechanism of GaN nanowires grown on (111) Si my molecular beam
epitaxy

O. Landr¢, C. Bougerol, H. Renevier and B. Daudin

Nanotechnology 20 415602 (2009)

[5.2] (27) Size and Catalytic Activity of Supported Gold Nanoparticles: An in operando Study
During CO Oxidation

I. Laoufi, M.-C. Saint-Lager, R. Lazzari, J. Jupille, O. Robach, S. Garaudee, G. Cabailh, P.
Dolle, H. Cruguel, A. Bailly

J. Phys. Chem. C 115 (11) pp 4673-4679 (2011)

[36.2] (26) Substrate-enhanced supercooling in AuSi eutectic droplets
T.U. Schiilli, R. Daudin, G. Renaud, A. Vaysset, O. Geaymond and A. Pasturel,
Nature 464, 1174 (2010)

[3.4] (23) Adhesion of growing nanoparticles at a glance: Surface differential reflectivity
spectroscopy and grazing incidence small angle x-ray scattering

R. Lazzari, G. Renaud, C. Revenant , J. Jupille and Y. Borensztein

Phys. Rev. B 79, 125428 (2009)

Articles les plus cités depuis 3 ans:

[5.2] (27) Size and Catalytic Activity of Supported Gold Nanoparticles: An in operando Study
During CO Oxidation

I. Laoufi, M.-C. Saint-Lager, R. Lazzari, J. Jupille, O. Robach, S. Garaudee, G. Cabailh, P.
Dolle, H. Cruguel, A. Bailly

J. Phys. Chem. C 115 (11) pp 4673-4679 (2011)

[1.5] (15) Dislocation storage in single slip-oriented Cu micro-tensile samples: New insights
via X-ray

microdiffraction

C. Kirchlechner, D. Kiener, C. Motz, S. Labat, N. Vaxelaire, O. Perroud, J. -S. Micha, O.
Ulrich, O.

Thomas, G. Dehm, and J. Keckes

Phil. Mag. 91 (7-9) Special Issue p 1256-1264 (2011)

[5.2] (11) Competition between polar and nonpolar growth of MgO films on Au(111)
S. Benedetti , N. Nilius, P. Myrach, P. Torelli, G. Renaud, H.-J. Freund, S. Valeri
J. Phys. Chem. C 115, 23043 (2011)

[1.7] (11) A new white beam x-ray microdiffraction setup on the BM32 beamline at the
European Synchrotron Radiation Facility

O. Ulrich, X. Biquard, P. Bleuet, O. Geaymond, P. Gergaud, J. S. Micha, O. Robach, and F.
Rieutord

Rev. Sci. Instrum. 82, 033908 (2011)

[2.2] (8) Structural and optical analyses of GaP/Si and (GaAsPN/GaPN)/GaP/Si nanolayers
for integrated photonics on silicon
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T. Nguyen Thanh, C. Robert, W. Guo, A. Letoublon, C. Cornet, G. Elias, A. Ponchet, T.
Rohel, N. Bertru, A. Balocchi, O. Durand, J.-S. Micha, M. Perrin, S. Loualiche, X. Marie and
A. Le Corre

J. Appl. Phys. 112, 053521 (2012)

Publisher erratum: J. Appl. Phys. 112, 079904 (2012)

4 Statistiques d'utilisation du temps de faisceau

Les données présentées sont relatives aux expériences allouées sur BM32 sur les
périodes couvertes par les comités de programmes d'octobre 2012 et avril 2013 et donc
planifiées entre le 01/03/2013 et le 28/02/2014. Le comité Francais a alloué¢ 240 shifts de 8
heures et le comité international de 'ESRF 145 shifts.

La figure 1 présente le nombre de shifts demandés et alloués sur la période
d'exploitation. Le rapport du temps demandé sur le temps attribué est de 1.3 sur le comité
francais et 3.3 sur le comité international, pour un taux de pression global de 2.1. La tendance
est & une stagnation de la pression sur le comité frangais et une augmentation sur le comité
international. La répartition du temps de faisceau sur les trois instruments est donnée sur la
figure 2. On constate 1'équilibre entre les deux cabanes d'expérience INS et GMT, cette
derni¢re accueillant le goniometre multi-technique et l'instrument de micro-diffraction en
faisceau blanc.

6%
GMT
44%
uDIFF
50% INS
Figure 1: Nombre de shifts demandés et Figure 2: Répartition par instrument des
alloués par les comités de programmes du shifts alloués par les comités GMT :
10/2012 et 4/2013 goniometre multi-technique, INS: In Stu

nanostructure Surface, pdiff : micro
diffraction Laue.

La répartition par comité de programme (figure 3) indique toujours la prépondérance
des sciences des Surfaces et Interfaces (SI) pour lesquelles la ligne BM32 est optimisée. Si
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100% des expériences sur l'instrument INS concernent ce domaine, le goniometre multi-
technique de par sa flexibilité, regoit lui des expériences plus variées retenues par les comités
SI et MA (Engineering Matériaux appliqués). L'installation de micro-diffraction répond
uniquement a des problématiques de MA (mécanique fondamentale, métallurgie) grace sa
capacité a mesurer des déformations a I'échelle sub-micronique.

MA 13
16 SI
Figure 3: Répartition par comité de Figure 4 : Répartition du temps de faisceau
programme (équivalent ESRF) des par le laboratoire d'origine des utilisateurs
expeériences réalisées sur BM32 CRG-1F pour les expériences réalisées sur BM32
CRG-IF.

S: Surface and Interface

MA: Applied Materials Engineering + CEA: DEN+DRT+DSM
Instrumental CNRSUniv:CNRS+ Université,

UE: International (Allemagne, Autriche,
Suede).

La figure 4 présente l'origine des utilisateurs classée selon 3 catégories. La part
internationale, trés majoritairement de I'Union Européenne, prouve une fois de plus la
pertinence des choix faits sur BM32 ces dernieres années pour développer une
instrumentation performante. L'instrument de micro-diffraction en faisceau blanc reste a ce
jour unique en Europe et attire une majorit¢ de groupe de recherche étrangers. Le
cloisonnement entre CEA et CNRS n'est qu'apparent puisque plusieurs équipes mixtes ont été
accueillies cette année. Enfin pour compléter, le figure 6 montre l'ancrage de la ligne
Interface dans le milieu grenoblois, avec une utilisation majoritaire de 50 % (CEA/INAC,
LITEN, LETI, CNRS/Institut Néel).
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En 2013 la ligne de lumiére CRG/IF a délivré du temps de faisceau pour 28
expériences officielles sélectionnées par les comités de programmes francais et
internationaux. En plus de ces expériences d'une durée moyenne de 6 jours, 10 expériences,
généralement plus courtes, pour les programmes de recherche interne, et 9 expériences pour
le développement des méthodes instrumentales ont été réalisées. Cela représente environ 5000
heures de fonctionnement sans panne majeure. Le chapitre 5 de ce rapport détaille la
répartition du temps de faisceau en fonction des thématiques scientifiques et de l'origine des
utilisateurs.

La production scientifique reste pratiquement constante en nombre par rapport aux
années précédentes avec 20 publications, et un facteur d'impact moyen lds dt@pitres 4
et 7 présentent respectivement la synthese et la liste de publications.

Sur le plan technique, nous avons avancé, d'une part sur le projet EquipeX consistant a
concevoir une nouvelle chambre UHV et le diffractométre associé, et d'autre part sur
l'instrument de micro-diffraction en faisceau blanc. Sur le premier projet les deux éléments
principaux sont commandeés et seront livrés en fin d'année, pour une mise en service et une
ouverture aux utilisateurs mi-2015. Les développements sur la micro-diffraction portent eux
principalement sur les techniqgues de mesures et d'analyse. Tous les développements sont
précisés dans le chapitre 2 de ce rapport.

Le personnel impliqué sur la ligne reste le méme que l'année précédente, et si I'on note
que l'effectif pour faire fonctionner et développer linstrument de micro-diffraction est
suffisant (1 ingénieur de recherche CNRS, 1 ingénieur-chercheur CEA) il faut aussi souligner
que l'effectif du personnel en charge d'exploiter et développer l'instrument UHV-CVD est
nettement insuffisant (1 assistant ingénieur CNRS, 1 ingénieur-chercheur CEA, % chercheur
CNRS ) compte tenu de la complexité de l'instrument et 'ampleur du projet en cours.

Afin de décrire l'activité de la ligne, nous présentons au chapitre 3, pour chaque
instrument, un résumeé de quelques expériences effectuées cette année.








































































































































































































































































