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Ligne  InterFaces 

 
 
 
 
 
I. INTRODUCTION  
  

 
Un audit (Beamline Review Panel, BLRP) de la ligne CRG-Interfaces (IF) réalisé tous les cinq 

ans par un panel d’experts internationaux choisis par l’ESRF a eu lieu en mai 2010. Nous avons à 
cette occasion produit un rapport scientifique et technique couvrant les 5 dernières années. Le 
présent rapport est donc délibérément court, et ne vient que compléter le rapport pour l’audit. Les 
conclusions du panel d’expert sont reproduites ci-dessous.  

 
En parallèle, le CEA/INAC a été évalué par l’AERES. L’évaluation de son laboratoire NRS 

portant essentiellement sur la ligne CRG-IF, nous en donnons aussi copie ci-dessous (seuls 2 
scientifiques du CNRS/INéel et un ingénieur de recherche CNRS rattaché au CEA/SPram sont 
affectés sur la ligne sans être rattachés à NRS).  

 
 
Cette année a vu la poursuite du développement de l’instrument de microdiffraction, grâce à 

l’acquisition de détecteurs bidimensionnels et de miroirs de microfocalisation à courbure fixe. Ce 
développement va se poursuivre grâce à l’obtention d’un nouveau projet ANR, dit AMOS.  

L’objectif du projet P2N AMOS est de développer, comparer et standardiser les techniques de 
diffraction pour la mesure de l’orientation et de la déformation dans les nanodispositifs utilisés en 
microtechnologies et nouvelles technologies pour l ‘énergie. Le projet vise à rassembler 3 techniques 
(Nanobeam Electron Diffraction (NBED), Convergent Beam Electron Diffraction (CBED) et 
microdiffraction X) autour des mêmes échantillons pour évaluer comparativement leurs atouts. Il vise 
aussi à développer des techniques d’analyse des données communes mettant en œuvre des 
principes et outils mathématiques similaires. 

 
 Cette année a aussi été mise à profit pour finaliser l’installation et la mise en fonctionnement 
de l’injection de gaz hydrures de semi-conducteurs sur l’instrument INS (In situ growth of 
Nanostructures on Surfaces, anciennement SUV). Nous avons profité d’un arrêt de l’installation lié à 
un incident sur la fenêtre de béryllium pour finaliser le montage, les tests et l’installation de la nouvelle 
tête porte-échantillon, que nous attendions depuis plusieurs années.  
 
 
 Les expériences de microdiffraction des dernières années produisent leurs premières 
publications à un bon rythme, comme l’atteste la liste en fin de rapport des articles publiés depuis le 
rapport d’audit. En parallèle les deux autres instruments continuent à alimenter des publications dans 
leurs domaines, dont certaines de grande qualité comme dans Europhysics Letters et Philosophical 
Magazine sur GMT et un article dans Nature issu de l’instrument INS. 
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Les deux évaluations mettent en avant la grande qualité des recherches conduites sur la ligne 

et son bon équipement, ainsi que deux recommandations concernant les moyens disponibles:  
-remplacer l’ensemble diffractomètre + chambre ultravide de l’instrument in situ à moyen terme ; 
-embaucher un scientifique sur la croissance in situ par CBE (UHV-CVD). 
 

Le premier point met en avant l’obsolescence à moyen terme du cœur de l’appareillage 
d’étude de la croissance in situ. Si l’équipement ultravide, très conséquent, est tout à fait à jour, le 
diffractomètre lui-même montre des signes de faiblesse mécanique, et la chambre ultravide équipée 
d’une fenêtre de béryllium mériterait d’être remplacée par une chambre plus moderne, comportant 
notamment des fentes sous vide pour les mesures de GISAXS. Il s’agit donc d’un projet de jouvence 
important à envisager dans les années à venir.  

 
Le second point relève la nécessité d’accompagner scientifiquement le développement 

technique réalisé ces dernières années sur l’installation INS permettant la croissance in situ en phase 
chimique (UHV-CVD ou CBE). La solution actuelle consiste en l’embauche d’un post-doc récurrent, 
qui assure en outre une partie du rôle de « local contact ». 

 
En outre, si un technicien a pu être embauché en CDD au CEA pour un an, il serait très 

souhaitable de transformer son contrat en CDI, assurant ainsi la permanence du support technique. 
 
 
Le budget demandé en 2011 pour la ligne IF, de 225 k€, est comparable à celui des années 

précédentes (220 k€ en 2010, + 5 k€ d’augmentation des frais ESRF). Il est détaillé en fin de rapport, 
avant le rapport pour l’audit. 

 
 Nous présentons d’abord les développements instrumentaux, puis l’activité sur les instruments 
Goniomètre Multitechnique, GMT, suivi de l’instrument de surfaces/croissance de nanostructures en 
ultravide, SUV, ainsi qu’une compilation des publications depuis le rapport d’audit. 
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Report of beamline review panel on BM32 
 
General 
The committee was impressed by the broad range and quality of the research, the staff and the instrumentation of beamline 
BM32. Several modifications have been made in the review period, and still the beamline has continued to produce many 
excellent papers. The committee congratulates the staff with these efforts. 
 
BM32 is operated in a special way, because there is a strong team of senior scientists that is embedded in local institutions 
(CNRS and CEA in particular). Each of these scientists is formally connected to the beamline only for a limited fraction of 
his/her time. This mode of operation has allowed on the one hand a broad range of topics to be covered, but has on the other 
hand the danger that there is only limited coherence between the various topics. Gilles Renaud has been a strong leader of 
BM32 and, together with the other members, deserves praise for this crucial role. Renaud has become the undisputed leader 
in the field of (UHV) GISAXS and has several high-impact papers in this field.  
 
In a CRG beamline in general, and BM32 in particular, it is difficult to separate the research from the users from that of the 
staff. In most cases, the research in the ESRF public beamtime still involves the people and laboratories of the beamline. 
Clear scientific highlights are the shape changes of Rh nanoparticles during oxidation and reduction (published in Science in 
2008), the supercooling in AuSi eutectic droplets (published only weeks ago in Nature), the results on epitaxial InAs/InP 
nanowires (published in Nano Letters, 2007) and the interface structure after wafer bonding (e.g. Applied Physics Letters 
2009). 
 
Beamline instrumentation 
Since the last review, two major improvements have been made. The first one is the beamline optics that was renewed in 
2006. The committee was impressed by the excellent performance of the new optics, in which the flux is exactly what is 
theoretically calculated and in which the full 2 mrad acceptance of the front-end is used. The optics delivers a stable beam, 
with very little harmonics and the users are satisfied. The second improvement was the enlargement of the hutch with the 
UHV system. This major overhaul was done efficiently and has allowed new techniques and equipment to be combined 
with the existing set-up. 
 
Microdiffraction 
The involvement of staff in instrumental development is of the highest level. In addition, a stronger scientific interaction 
with beamline users is encouraged. The user community shows very promising results given the novelty of the technique, a 
further extension of the user base should be promoted. 
 
The committee encourages the beamline scientists to further connect with other facilities and their users with the aim to 
contribute to establishing an international community. The committee strongly supports the further promotion of the aimed 
3D-microdiffraction techniques in the material science community to establish excellence in scientific cases.  
 
The committee is strongly impressed by the quality of the micro-diffraction instrumentation, specifically with regards to 
methods to determine the lattice parameter, 3D-strain microscopy and their contribution to analyzing software. Applications 
in 3D-Laue techniques will critically depend on improved acquisition speed which should be a high priority target of 
beamline development.  
 
In situ nanostructures and surface (INS) station 
Many achievements have been obtained using the joint facility of collecting in-situ data from GIXD and GISAXS, as an 
example the work on size and composition influence of CoPt nanoparticles morphology (PRL 100 (2008) 115502 . 
Outstanding results have been achieved on studies of substrate enhanced supercooling of eutectic droplets (Nature, 464 
(2010) 1174). This topic will be developed in the future with the implementation of gas sources MBE. The whole series of 
experiments on Ge/Si(100) going from wetting layer to 3D growth include in-situ studies of state of the art surface 
diffraction, GISAXS and anomalous grazing incidence diffraction. Results on ultrathin metallic alloys are of interest for 
their magnetic properties. An in-situ control of these properties would be a plus.  
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The goniometer does not match the quality of the growth facilities and should be replaced. 
The review panel acknowledges the effort in implementing the gas source MBE. Sufficient beamtime for commissioning the 
new equipment, which will be opened to users, should be provided. The MOKE project will enhance the quality of 
information on magnetic systems,  it should be operated with minimal losses of beamtime use. 
 
The number of topics currently pursued is very wide and seems to be more than the present staff can handle in the long run.  
We recommend concentrating on gas source MBE and magnetic systems and strengthening collaborations with expert 
groups in these fields. We recommend hiring one more person for running the gas source MBE to guarantee continuity of 
expertise.   
 
Catalysis 
The beamline is highly suitable for detailed investigations of model catalysts. An example of outstanding work in this field 
is the publication by Nolte et al. (Science 321 1654, 2008) using the INS instrument. It is this type of detailed operando 
information that will lead to a full understanding of the structure and working mechanisms of ‘real’ catalysts. 
 
The special setup constructed by Saint-Lager (CNRS, Grenoble) enables the investigation of model catalysts under the full 
pressure range, thus also beyond the pressure gap. The field of atomic- and molecular-scale catalysis research is rapidly 
moving away from flat surfaces to nanoparticles and from ultrahigh vacuum or low-pressure and low-temperature 
conditions to realistic reaction conditions.  
 
The available diffraction techniques, dedicated instrumentation and expertise make BM32 extremely well-positioned to play 
a decisive role in these important and highly relevant developments. Therefore, the review panel suggests that the effort on 
catalysis at BM32 is strengthened, for example by actively searching further collaboration with expert groups in the field 
and, if possible, by providing access for other users also to Saint-Lager’s setup.  
 
Summary of recommendations 
• Further promote interaction with leading groups in important scientific areas, in particular microdiffraction, gas source 

MBE and catalysis. 
• Purchase new diffractometer for INS set-up. 
• Develop fast data acquisition for 3D microdiffraction. 
• Exploit fully the capabilities of new pixel detector for all techniques involved. 
• Make sure the permanent staff is proportional to the number of topics pursued. 
• Hire permanent scientist to do gas source MBE to ensure continuity of expertise. 
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Extrait du rapport d’évaluation de l’AERES de l’INA C, relative au laboratoire NRS:  
  
SP2M E12: X-Rays for Materials and Nanostructures 
 
Scientific quality and production 
 
In addition to its own research, the mission of the NRS team is to operate a CRG beamline devoted to 
surface scattering and white beam micro-diffraction at the ESRF to the benefit of the national and 
international community. The combination of advanced synchrotron tools with local fabrication facilities 
at INAC obviously opens wide possibilities and the team has developed original or even unique 
research axes using synchrotron radiation like the in-situ study of growth mechanisms of 
semiconductor nanostructures or wafer bonding. 
On the more technical side, the methodological developments, like strain and interdiffusion 
measurements in nano-structures, and white beam micro-diffraction applied to stress/strain 
measurements are original.  
 
Publications reported for the 2005-9 period are of a consistently high caliber. Of the ~75 major 
publications, there are 5 PRL 26 PRB, 8 APL and one paper in Science plus two patents and 17 
invited talks. For a group of 9 full-time researchers, this represents an excellent output. A significant 
number of the papers, first-authored by external groups, originate from the operation of the CRG 
facility at ESRF. Based on comparisons with other facilities, there is about the correct ratio of internal 
selfmotivated projects to outside user experiments with contributing/helping authors within the group. 
 
The NRS team participation to national projects is excellent and a significant number of international 
collaborations are reported (including a RTRA chair of excellence). The strong link to CEA-LETI and 
SOITEC (wafer bonding) is an excellent example of successful collaboration with industry. 
 
International recognition and attractivity 
 
The NRS Team is famous for its grazing incidence scattering studies of nanostructure growth 
mechanisms. The recent work on AuSi eutectic ordering and enhanced supercooling is for example an 
excellent example of the benefit of running a CRG beamline, as multiple periods of beamtime are 
necessary to examine a number of samples. It is also remarkable that this activity is well linked with 
INAC and SP2M priorities. 
 
The SOITEC collaboration is a highly important opportunity that must not be allowed to escape from 
the group. SOITEC has the patents on the 'smartcut' technology that is likely to make it a very 
successful company, possibly supplying the raw materials of the whole electronics industry in the 
future. Building on the patent portfolio is the job of a seamless INAC (fundamental) - LETI (applied) - 
SOITEC interaction. Many questions need to be answered about the steps involved with smartcut, 
which are likely to lead to significant improvements in the technology as well as basic scientific insight. 
 
The micro-diffraction facility is unique in Europe. It is a particularly good choice for a bending magnet 
at ESRF. The technique does not need undulator radiation, but it does benefit from a small source and 
high energy beams. The beamline has a very broad scope from mineralogy to catalysis and 
microelectronics. 
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Evaluation of the project 
 
In the long term, the responsibility for running CRG beamlines might be considered as a liability, 
where INAC resources are 'wasted' on providing services to the user community at large. Instead, we 
recommend the view be taken that the CRGs are a big asset for the following reasons: i) “incidental” 
publications where the staff members are included in beamline user publications. ii) there is a strong 
element of leadership by control of the equipment. The optimization and exact configuration gives the 
home team a big advantage over outside users. The equipment can be used more effectively by those 
who build and maintain it. 
There is a clear opportunity to pioneer techniques and take intellectual leadership of those. The micro 
white beam Laue diffraction is a good example which has no equivalent in Europe. A big local 
advantage will follow from developing the technique. 
 
Conclusion 
 
Strengths and opportunities 

• High scientific quality of the team. 
• First class synchrotron radiation beamline, with in particular a white beam micro-diffraction 

capability which is unique in Europe. 
• Collaboration with LETI and SOITEC. 
 

Weaknesses and threats 
• There is a critical mass of personnel needed to run a facility like the CRG beamline. 

Everyone's productivity will suffer if they are short staffed and unable to handle the burden of 
outside users. This could happen as active team members have left or are going to retire. 

• Some researchers in the group, possibly more involved in user support, are less active from 
the point of view of publications. 

 
Recommendations 

• Maintaining an appropriate level of staff should be considered as a high priority. Appropriate 
funding for future refurbishment should also be secured. It is not optimal that this is done at the 
SP2M level only. 

• It is strongly recommended to develop internally a strong research program, consistent with 
other SP2M priorities using the micro-diffraction facility in order to bring the science done on 
this instrument at the level of excellence of the others. Collaborations with external groups 
about indexing software in order to identify multiple orientations simultaneously from a Laue 
pattern could also save time and efforts. 

• The staff members who are publishing less should be encouraged to take the lead on scientific 
projects that are likely to lead to publication. They should be given the clear message that 
regular publication is important and possibly given mentoring by more established researchers. 
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II. DEVELOPPEMENTS INSTRUMENTAUX 
 

II.1. Détecteurs 
 
 
 Dans ce domaine nous cherchons toujours à maintenir au meilleur niveau les ensembles de 
détection afin de proposer des instruments compétitifs et attractifs, utilisant au mieux les photons de 
notre aimant de courbure. 
 Nos travaux ont porté sur l'intégration dans notre système d’acquisition de 3 caméras et d'un 
détecteur pixel. Deux des caméras sont maintenant mises à disposition des expériences, la troisième 
est en phase finale de test ;  le détecteur pixel a été utilisé pour la première fois sur GMT pour des 
tests et le logiciel doit encore être perfectionné.  
 On rappelle qu'en fin d'année précédente nous avions réceptionné 2 caméras pour la 
mircodiffraction, et une caméra pour les expériences de GISAXS sur INS ou GMT. Les 
développements logiciels faits pour cette dernière permettent de profiter pleinement de ses 
caractéristiques et notamment de son système d'antisaturation des pixels autorisant un signal de très 
forte intensité sans dégradation du signal dans les pixels voisins. Ceci est très appréciable pour les 
expériences de GISAXS pour lesquelles le signal utile peut se retrouver très prés du direct et être tout 
de même exploitable. Cette caméra est maintenant utilisée de manière routinière pour ce type 
d'expérience.  
 
 Le détecteur pixel (Fig 1a) a une surface de détection de 71.3x14.1 mm avec 1296 x 256 
pixels, une efficacité de 68% à 15 keV (37% à 20 keV), un taux de comptage de 100 000 cps/pixel  à 
10% de temps mort, un temps de lecture de 3.5 ms, et un bruit de 1 coup/pixel/jour. Nous avons fait 
des tests de rocking scan sur un échantillon silicium-sur-isolant (SOI) obtenu par intégration en temps 
réel d’une ROI sur le détecteur. On voit (Fig 2) les deux pics correspondant au film de SOI (premier 
pic) et au substrat (second pic).  Les oscillations à droite du pic de SOI correspondant à l’intersection 
de la tige de diffraction du film SOI avec la sphère d’Ewald. 
 

Fig 1a : détecteur 

Fig1b : image d'un quadrant 
 

 

 Fig 2 : Rocking scan obtenu en quelques minutes 
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II.2. Microdiffraction 
 
 Les deux caméras acquises pour la microdiffraction devaient répondre à deux exigences 
contradictoires, rapidité et sensibilité.  
 Les développements logiciels pour utiliser la caméra rapide VHR de Photonic Science (12bits, 
2672x2672 pixels sur un champ circulaire de 81mm) sont terminés et celle-ci peut être utilisée pour 
les expériences dans lesquelles le signal est intense et le temps de pause supérieur à 1.5 seconde, 
typiquement pour les études de matériaux massifs. Dans ce cas, la lecture de la caméra se faisant 
durant l'exposition de l'image suivante, on a un temps mort qui est de quelques dizaines de ms, ce qui 
apporte un gain considérable lors de cartographies d'échantillons. Cette caméra étant globalement 
moins sensible d'un facteur 6, on compense donc par un temps d'exposition plus long mais au final, 
sur la durée totale de l'acquisition, on gagne encore un facteur 5 en temps. 
 La caméra Roper QuadRo 4096 (16 bits, 2048x2048 pixels sur un champ circulaire de 165 
mm) sera opérationnelle en fin d'année. Nous travaillons actuellement aux dernières mises au point 
logicielles, pour intégrer les corrections lors des acquisitions. Cette caméra permet de capturer des 
images et de faire toutes les corrections en 2.6 secondes. Ceci représente un gain d'un facteur 2 par 
rapport à la caméra MAR 165 que nous continuons d'utiliser là où une bonne sensibilité est 
indispensable. 
 Les miroirs à courbure fixe permettant une augmentation de la densité de flux d'un facteur 10 
par rapport aux miroirs ont été commandés chez JTEC au Japon. Ils seront livrés mi-novembre. Leur 
très faible erreur de pente (<0.2µrad) et leur rugosité inférieure à 2Å rms nous permettrons d'atteindre 
une taille de faisceau de 200x300µm. Notre choix pour la mécanique de support des miroirs s'est 
porté sur deux hexapodes permettant d'avoir dans un volume réduit tous les degrés de réglages 
indispensables au micro-positionnement des miroirs. Cet ensemble sera monté sur une table 
antivibratoire pour couper les perturbations mécaniques remontant par le sol. Ces ensembles sont 
financés dans le cadre d'une ANR AMOS (Nanotechnologie et Nanosystèmes).  
  
 

II.3. Système d'injection de gaz pour les croissanc es en phase 
gazeuse dans INS  

 
 L'ajout sur l'installation INS du système d'injection de gaz a aussi demandé un travail important 
de la part du personnel de ligne et des post-doc, pour d'une part se conformer aux impératifs d'une 
utilisation en toutes sécurité des gaz dangereux tels le Silane et le Germane, et d'autre part pour 
intégrer ce système de dépôt au système de pilotage de l'instrument INS.  
 Pour être en conformité avec les règles de sécurité des personnes imposées par l'ESRF, et 
pour garantir le plus haut niveau de sécurité possible pour les utilisateurs futurs de cette installation, 
pour le personnel de la ligne, et pour les utilisateurs de BM32, nous avons en collaboration avec 
l'ESRF et la société VEGATEC développé le système de gestion des diverses alarmes. Ceci nous a 
conduits à définir les procédures d'intervention pour les maintenances, les modes opératoires en 
situation d'expérience, les procédures d'urgences, et  les systèmes de mesure de gaz avec des 
redondances afin d'éviter les fausses alarmes.  
 Le pilotage de cette nouvelle installation se fait soit depuis la cabane d'expériences INS en 
utilisant un automate avec un écran tactile présentant un synoptique de l'installation et les divers 
points de mesures et consignes, soit depuis la salle de contrôle et la station de contrôle à l'aide d'un 
logiciel que nous avons développer et qui permet de gérer les cycles d'injection lors des expériences 
sous faisceau X. 
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Fig 1 : Synoptique du système d'injection de gaz dans le logiciel de contrôle 

 
  
 

II.4. Système informatique 
 
 Nous avons mis à niveau le système informatique de la ligne afin de suivre les évolutions du 
matériel et des systèmes d'exploitation. Nous nous appuyons maintenant uniquement sur des 
systèmes 64 bits avec des distributions Linux proposant des supports à long terme. Nous avons aussi 
étendue la capacité de stockage sécurisée en interne sur la ligne à 6 To (en plus des 2To de la station 
d'acquisition), afin de fournir un espace suffisant pour les données collectées par les détecteurs 2D. 
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III Goniomètre Multi-Techniques (GMT)  
 
 

 La cabane expérimentale a accueilli au cours de la période 2009-2010 des expériences 
utilisant le goniomètre multitechnique (diffraction et diffusion en faisceau monochromatique) et 
l’instrument de microfocalisation (diffraction combinée faisceau polychromatique-monochromatique). 
L’attrait pour ce dernier instrument se révèle par une majorité des demandes de temps de faisceau 
par la voie des comités international (ESRF) et français.  
 
III.1. Goniomètre Multitechnique : 
 

Les expériences conduites avec le goniomètre multitechnique couvrent les domaines 
traditionnels pour lesquels cet instrument est optimisé et permet des combinaisons entre techniques: 
réflectivité, diffraction rasante et cartographie d’espace réciproque utilisant des rayons X durs (30keV) 
pour étudier des interfaces ou objets enterrés (Rieutord et al), diffraction grands angles (diffraction de 
surface – mesures de contraintes) (St-Lager et al, Rieutord et al, Eymery et al, Letoublon et al, 
Biquard et al), diffusion aux petits angles en incidence rasante (St-Lager et al).  
 
Une réflexion est menée pour optimiser l’utilisation des photons sur cet instrument afin de l’adapter 
aux nouvelles techniques de caractérisation combinant des détecteurs 2D et l’incidence rasante. Il 
s’agit aussi de faciliter son emploi (mesures et analyses) pour répondre à des demandes d’études 
systématiques en recherche appliquée. Des expériences préliminaires de faisabilité ont débuté pour 
cerner les besoins instrumentaux et logiciels. Nous nous sommes par exemple équipé d’un détecteur 
pixel de type Maxipix sur lequel des premiers essais ont été effectués (cf. site internet de la ligne 
rubrique goniomètre multitechnique: http://www.esrf.eu/UsersAndScience/Experiments/ 
CRG/BM32/Beamline/GMT/index_html).  
 
III.2. Microdiffraction  : 
 

D’abord, cette année est marquée par l’arrivée des premières publications liées à l’emploi de 
l’instrument de microdiffraction. C’est le fruit d’un long travail technique de réduction drastique des 
vibrations et d’améliorations continuelles des procédures de réglage et d’acquisition. C’est aussi le 
résultat d’une analyse difficile et longue des données (en termes de complexité d’information et de 
volume de données). La communauté des utilisateurs a maintenant bien pris en main les outils 
d’analyses et est sensibilisée sur le mode opératoire de collection et de traitement des données 
(travaux pratiques microdiffraction à l’école du GDR Mecano, Autrans, Mars 2010). 

Ensuite, le développement du code d’analyse des données LaueTools 
http://sourceforge.net/projects/lauetools/ a franchi une étape importante en permettant de réaliser 
toute la chaîne de traitement et d’analyse (recherche de pics, indexation, ajustement des paramètres 
de calibration du détecteur, ajustement de la déformation) en autonomie complète vis-à-vis du logiciel 
XMAS (développé à l’ALS, Berkeley, USA, http://xraysweb.lbl.gov/microdif/user_resources.htm). Les 
prochains jalons sont l’amélioration du traitement des diagrammes à plusieurs grains et l’analyse 
séquentielle (ou parallèle) d’un ensemble de diagramme récolté au cours d’une cartographie. 
 Enfin, nous avons réussi les premières expériences de microdiffraction résolue en profondeur 
dont l’objectif  est de déterminer à trois dimensions l’orientation cristallographique locale et le 
déviateur des déformations élastiques. La méthode employée  (Differential Aperture X-ray Microscope 
« DAXM » Larson et al Nature 415 (2002) 887) consiste à remonter au point d’émission des taches de 
diffraction en les masquant successivement à l’aide d’un fil se déplaçant au dessus de la surface de 
l’échantillon. Les premiers résultats sur un film d’UO2 implanté sont très encourageants. 

Notons qu’il y a une demande forte pour la microdiffraction laue et en particulier pour la 
résolution 3D : en plus des deux lignes opérationnelles américaines 12.3.2 à l’ALS et 34-ID-E à l’APS. 
Les lignes VESPERS à CLS (canada) et B11 sur le synchrotron Australien ont été récemment 
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ouvertes et proposent de manière similaire (cartographie de fluorescence, microEXAFS et 
microdiffraction Laue). Un projet est à l’étude à Diamond (Angleterre) pour une ligne de métallurgie 
dédiée entre autre à la microdiffraction Laue. 

L’ANR AMOS financera le positionnement mécanique des miroirs focalisant KB à courbure 
fixe, le filtrage actif des vibrations et l’acquisition d’un détecteur et carte électronique permettant de 
mesurer l’énergie de tâches de Laue et de remonter au tenseur complet des déformations. Dans ce 
cadre, l’automatisation de l’analyse des données en ligne sera développée. 
 
 
III.3 Un fait scientifique marquant sur l’instrumen t GMT/Microdiffraction: 
 

 



 12 

 

 
 



 13 

 



 14 



 15 

IV In situ growth of Nanostructures on Surfaces (INS)  
 
IV.1. Introduction 
  
 Nous renvoyons au rapport au BLRP et aux conclusions du comité d’experts relativement à la 
qualité et à l’intérêt des mesures réalisées à l’aide de cet instrument (ayant notamment permis de 
réaliser une étude publiée dans Nature).  

 
Rappelons que la cabane a été agrandies et rééquipée l’année dernière, et qu’un système de 

distribution de gaz réactifs y a été adjoint cette année. Nous avons aussi finalisé l’installation d’une 
nouvelle  tête porte-échantillon plus précise et plus performante. Ces améliorations récentes 
multiplient les possibilités d’expériences et leur qualité, tout en améliorant grandement la sécurité des 
personnes et des biens. 
   

De 2006 à 2009, l’équipe INS était composée de deux chercheurs CEA (T. Schülli et G. 
Renaud), d’un chercheur CNRS (M.de Santis) et d’un ingénieur de recherche CNRS (H. Tolentino). T. 
Schülli a été recruté par l’ESRF fin 2009 er remplacé par une postdoc, que nous souhaitons récurrent. 

  
Depuis le départ de Marion Noblet-Ducruet, le support technique sur SUV a été insuffisant. Si 

l’aide très active d’Olivier Geaymond et l’embauche d’un jeune technicien sous forme de CDD d’un an 
ont permis en 2010 de réaliser le plus gros du travail technique, l’instrument SUV reste techniquement 
très complexe et demandant un suivi quotidien, nécessitant le travail d’au moins un technicien dédié, 
à plein temps. Il serait donc hautement souhaitable de stabiliser ce technicien sur un contrat CDI.  

 
 

IV.2. Développements 
 
 La fenêtre de béryllium de la chambre ultravide intégrée au diffractomètre a été abimée 
mécaniquement, et a dû être renvoyée au Etats-Unis pour réparation. Du temps a été nécessaire pour 
définir et réaliser la solution technique adoptée (un collage avec une colle époxie spéciale) ; aussi 
l’instrument INS a-t-il été arrêté pendant six mois. Ce temps a été mis à profit pour réaliser plusieurs 
développements techniques (installation CBE, implémentation d’une nouvelle tête goniométrique 
porte-échantillon, d’un nouveau four et d’un support de la chambre) et pour tester l’injection de silane, 
à l’aide d’une chambre de dépannage. Nous décrivons brièvement ces développements ci-dessous. 
 
IV.2.1. Mise en place d’une nouvelle tête goniométr ique sur la chambre UHV. 
 

Le remplacement de la tête goniométrique était urgent au vu des problèmes de reproductibilité 
de l’ancienne. Diverses améliorations ont été apportées lors de cette jouvence : améliorations 
techniques en termes de répétabilité et de précision des mouvements, ajouts de nouveaux 
mouvements dans le même encombrement, évolution complète du four porte échantillon tenant 
compte de l’expérience acquise avec les précédents modèles. 
 
Améliorations mécaniques : 

- pour faciliter l’étude de surfaces nanostructurée (nano fils, boites quantiques, surface 
fonctionnalisée par faisceau d’ion FIB) deux directions de déplacement de l’échantillon ont été 
ajoutées dans le plan du faisceau. La tête se déplace maintenant dans les trois directions de 
l’espace : z pour introduire l’échantillon dans le faisceau, x et y pour le déplacer parallèlement 
aux rayons X ; 

- deux mouvements en berceau permettent d’aligner le plan de l’échantillon avec l’axe du 
faisceau et de conserver cette planéité lors de rotation de l’échantillon. La majorité des études 
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étant effectuées proche de l’angle critique des échantillons, une variation de l’angle 
d’incidence de l’ordre du centième de degré lors de la rotation de l’échantillon entraînerait une 
perte de signal de la surface. Une attention particulière à été apportée à la précision et au 
découplage de ces deux mouvements ; 

- diverses mesures (comparateur) et expériences (rayon X) ont montré une reproductibilité 
parfaite des mouvements : z et les deux berceaux (χ1 et (χ2). 

 
Le porte échantillon chauffant a été complètement repensé : 

- pour éviter l’usure due à l’exposition des parties mécaniques à de très haute températures 
(ressort, parties vissées) une amenée d’eau permet de refroidir la partie arrière du four et sert 
par la même occasion de ressort pour le maintient de l’échantillon ; 

- divers écrans permettent : dans la partie UHV d’éviter un dépôt de matière sur les céramiques 
(par exemple des métaux la rendant conductrice) en même temps qu’il atténue le rayonnement 
du four, dans la partie mécanique de la tête un écran à circulation d’eau permet d’éviter 
d’exposer les moteurs de la tête à de très hautes température lors de l’étuvage de la chambre 
UHV ; 

- des développements en cours permettront de compléter ces efforts pour gagner en vide lors 
d’utilisation du four à très haute température (jusqu’à 1300° C). 

 

 
 
 
 
 

Schéma de la nouvelle tête porte-échantillon de l’instrument INS. 
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VI.2.2.  Mise en place d’un système d’injection de gaz compatible silane (SiH 4), 
germane (GeH 4) et éthylène (C 2H4) et premières expériences. 
  

Dans la communauté scientifique internationale l’intérêt pour le nanofils de semi-conducteurs a 
fortement augmenté dans les dernières années et est justifié par les nombreuses applications 
technologiques comme la photovoltaique et les bio-sensors. 

La façon la plus étudiée de faire des nanofils utilise la croissance dite Vapeur-Liquide-Solide 
(VLS) [1]. Un catalyseur métallique (Or ici) est déposé sur un substrat de Si ou Ge à la température 
ambiante, le traitement thermique suivant favorise la constitution d’ilots que sont ensuite fondus à 
basse température par la formation d’un eutectique par la diffusion du Si ou Ge dans le cluster d'Or 
(Teu = 363°C, avec 19 atome % de Si; T eu = 350°C, avec 27 atome % de Ge [2]). Un flux de ga z 
précurseur (SiH4 ou GeH4) est donc injecté dans la chambre de déposition à la température du 
substrat entre 350-700°C, la molécule d'hydrure se brise au contact de la surface du catalyseur en 
augmentant la concentration de Si ou Ge dans l'ilot métallique. Une fois la super-saturation obtenue, il 
y a nucléation des semi-conducteurs à l’interface entre l'ilot et le substrat en causant la croissance du 
nanofil au-dessous du catalyseur. 

Les mécanismes physiques et chimiques qui gouvernent la croissance des nanofils ne sont 
pas encore complètement compris. Les modèles théoriques élaborés pour la description du processus 
de croissance par Déposition Chimique en phase Vapeur (CVD) sont fondés sur des résultats après 
des études en microscopie électronique effectués après croissance en exposant l’échantillon à l'air et 
à la température ambiance. Les conditions d'observation des nanofils sont donc très différentes des 
conditions de leur formation. De plus, les propriétés physiques et électroniques des nanofils sont 
strictement liées à leurs caractéristiques cristallographiques. Avec le système de CVD installé sur 
l’instrument INS, on se propose d’étudier les conditions de la nucléation et de la croissance organisée 
de nanofils de Si et Ge sur des substrats de silicium, et d’en étudier la structure, l’organisation et la 
morphologie au-cours de la croissance in situ, en utilisant le rayonnement synchrotron. 
 Le système d’injection de gaz, installé par la société Vegatec, peut contenir trois bouteilles de 
gaz inflammables, explosifs et/ou toxiques, tels que le silane, le germane et l’éthylène.  
 

 
 
Photo 1 et 2: Photographie de l’armoire à gaz et de l’ensemble de l’instrument 
 

Il consiste en une armoire ventilée en permanence (voir photos 1 et 2), et connectée à une 
cheminée d’extraction spéciale, munie de détecteurs de gaz et de feu, d’extraction, de pressions et de 
débits, et dont toutes les vannes, régulateurs de pression et de débit sont automatiques (voir figure et 
schéma). L’ensemble est géré par une électronique intégrée, programmée pour réaliser les différentes 
opérations telles que purges ou dépôts de façon automatique et en prenant compte tous les cas 
possibles de défauts de sécurité. Une interface utilisateur intégrée au programme de pilotage des 
instruments a été réalisée localement. Un document très complet de sécurité a été écrit, et les 
personnels ont suivi les différentes formations requises. 

X-Ray detectors 

Gas cabinet 

Gas line 

Gas injector 

Detecto

r 

side 
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Schéma de l’ensemble de distribution de gaz. 
 

L’injecteur de gaz est intégré à la chambre ultravide (voir schéma). Il permet donc de 
conserver les excellentes conditions de vide (2x10-11 mbar) de la chambre pour toutes les expériences 
de déposition par évaporation physique de matériaux (MBE), tout en permettant l’injection de gaz 
ultra-purs entre 10-8 mbar et 5x10-4 mbar, à l’aide de vannes rapides, permettant de contrôler 
précisément les dépôts par voir gazeuse correspondants. L'injection à basse pression provoque un jet 
moléculaire qui est bien orienté par un cône de guidage à l'intérieur de la chambre UHV, générant une 
pression locale plus élevée sur la surface de l'échantillon. 
 Quinze jours de faisceau ont été dédiés aux premiers essais, révélant un fonctionnement 
entièrement conforme à nos attentes, hormis une pression résiduelle de méthane, 40 fois plus faible 
que celle de silane, induite par une réaction du silane avec tous les métaux chauds et comprenant du 
carbone autour de l’échantillon (en particulier les pièces du four). Ce problème devrait être résolu à 
l’avenir en focalisant le faisceau gazeux au centre de l’échantillon à l’aide d’un capillaire en quartz.  

 
Schéma de la chambre UHV avec son injecteur de gaz. 
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Mesure en incidence rasante parallèle à la surface de l’échantillon avant et après exposition au SiH4  
(0.9 sccm, 9 x 10-5 mbar). 

 
Dans la première semaine d’expérience synchrotron, on a effectué des études in situ des 

dépôts d'Or sur un substrat de Saphir et suivi leur l’évolution durant l'exposition à différents flux de 
SiH4 à diffèrent températures. La figure ci-dessus montre la transformation d’îlots d’Au cristallins (pics 
de Bragg) en gouttes liquides d’alliage (AuSi) par exposition au SiH4 à température constante du fait 
du craquage de la molécule de SiH4 à la surface des îlots.   
 A cause du débit très faible de gaz précurseur, la nucléation du Si en-dessous des gouttes d'or n’a 
pas encore été observée. Pour cette raison une amélioration du système est déjà prévue pour le 
début de 2011 avec un capillaire en quartz pour mieux guider le gaz sur la surface du dépôt,  
augmentant la pression locale mais préservant la pression totale de la chambre pour éviter de 
contaminer les autres équipements installés dans la chambre de croissance. 
 
[1] R. S. Wagner, W. C. Ellis, Appl. Phys. Lett. 4, (1964) 89 
[2] http://www.crct.polymtl.ca/fact/documentation/SGTE/SGTE_Figs.htm 
[3] T. U. Schülli, R. Daudin, G. Renaud, A. Vaysset, O. Geaymond, A. Pasturel, Nature 464, 1174 (2010). 
 
 
IV.2. Un fait scientifique marquant sur l’instrumen t INS: 
 
L’étude de la surfusion dans des gouttelettes d’or sur substrats de Si(111), que nous avons 
brièvement évoqué l’an dernier a été publié dans la revue Nature. Rappelons que ces goutelettes sont 
des catalyseurs précurseurs de la croissance de nanofils. 
 Nous reproduisons ci-dessous l’article ainsi que le « News and Views » correspondants. 
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V : Nouvelles publications depuis le rapport d’audi t 
 
-“Substrate-enhanced supercooling in AuSi eutectic droplets” 
T.U. Schülli, R. Daudin, G. Renaud, A. Vaysset, O. Geaymond and A. Pasturel, 
Nature 464, 1174 (2010). 
 
- “Confinement induced phase transition in a DNA-lipid hydrated complex” 
E. Andreoli de Oliveira , E. R. Teixeira da Silva, A. Fevrier, E. Grelet, F. Nallet and L. Navailles 
Europhysics Letters 91 (2010) 28001 
 
- “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; J. Keckes 
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J. Appl. Phys., 107, 093513, 2010. 
 
- “Supported bilayers: Combined specular and diffuse X-ray scattering” 
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Euro. Phys. J. E 31 (2010) 285 
 
- “Hydrated cholesterol: Phospholipid domains probed by synchrotron radiation” 
Solomonov I,  Daillant J, Fragneto G, Kjaer K, Micha J.S., Rieutord F, Leiserowitz L 
Euro. Phys. J. E 30 (2009) 215 
 
-“Nanoscale Patterning by C60 Ordering on Pt(110)” 
Torrelles X, Langlais V, De Santis M, Tolentino HCN et al. 
J. Phys. Chem. C 114, 15645 ( 2010) 
 
- “Influence of the U3O7 domain structure on cracking during the oxidation of UO2” 
Desgranges, L; Palancher, H; Gamaleri, M, Micha J.S., Optasanu V, Raceanu L, Montesin T, Creton N. 
J. Nucl. Mat. 402  (2010) 167 
 
- “Determination of global and local residual stresses in SOFC by X-ray diffraction” 
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- “X-ray microbeam strain investigation on Cu-MEMS structures” 
Perroud O, Vayrette R, Rivero C, Thomas O, Micha J.S., Ulrich O 
Microelectronic Engineering  87 (2010) 394 
 
-"Defect formation at hydrophilic silicon bonding interfaces,"  
F. Rieutord, S. Vincent, J. D. Penot, H. Moriceau, and I. Radu,  
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- "Efficiency of H2O diffusion barriers at Si-Si direct bonding interfaces,"  
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- “Twins and their boundaries during homoepitaxy on Ir(111)” 
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