Institut

Matériaux
Microélectronique
Nanosciences de
Provence

DO

!\

a c t2006 i-t2(¢

Rapport d o

Décembre 2010
V.F.AL.

UMR 6242 CNRS Université Paul Cézanne Université de Provence Université du Sud Toulon -Var






Résumé du bilan scientifique du laboratoire

L 6 | m2Insgitut Matériaux Microélectronique Nanosciences de Provence » est issu du regroupement de deux
laboratoires, L2MP (ex UMR 6137) et TECSEN (ex UMR 6122) en janvier 2008. Il réunit des physiciens, des
chimistes et des micro -électroniciens et rassemble les compétences nécessaires a la recherche et a
I'enseignement en s ciences des matériaux, microélectronique et nanosciences. Ses domaines d'expertise
couvrent les sciences physique et chimique, les dispositifs, les circuits et les systémes.

Ses principales missions sont :

- Favoriser la convergence disciplinaire associant physiciens, chimistes et micro -électroniciens au
service déune strat®gie fond®e sur | a garemducti on de co

- Renforcer notre potentiel déi nnovation en condui sant ¢
résoudre des problématiques  industrielles.

- Soutenir | dinnovation et Il e transfert technol ogique el
monde socio -économique.

- Proposer et enrichir | dof fre de formati on en -Scienc

électronique et nanoélectronique.

L3I m2np est une unit® mixte dEentre &atibnalrde la dRectietdhd FSciebtifighie? ) , d u

associ ®e 7 tr oiUsiversith Paule€Cézanng ARxs -Marseilledll (université principale de rattachement),

| Université de Provence et Il 6Uni ver si t ®/adru aSundsi Toquu'n trois Bmel es do
Polytechnigue Universi taire de Marseille (Polytech' Marseille), I' Ecole Centrale de Marseille e t Indtitét Supérieur

doEl ectroniqgue et (ISEN). Il Bst rattaché Giutreis Instituts du CNRS : | 'Institut de Physique
(rattachement principal), I "I nstitut de Chi mi e et I "I nstidt

(rattachements secondaires).

Léactivit® sci entgdefdivisper deuxethénatiques pringpales qui présentent de nom breux
recouvrements :  Matériaux Nanosciences et Nanoélectronique Microélectronique . Cet ensemble de
recherche participe de | davanc®e des connai ssances dans | es

des composants, des circuits et systémes intégrés. Le champ disciplinaire est donc large allant de fagon
continue de la recherche fondamentale aux applications industrielles.

De par Il a nature des ®qui pésricompatsiaon $dilastidbiugque 6g®he&r al
nanoélectronique et mic  roélectronique et les matériaux qui leur sont associés. Une autre évolution naturelle
correspond aux études de nano -structurati on des solides et des effets
collaboration entre physiciens, chimistes et micro -électroniciens perm et ddf8or es et d®] " de mene

études de nanoélectronique tant du point de vue des composants que des circuits.

Le Département « Matériaux et Nanosciences »de | 6l m2np focalise sa recherche sur
ma’  trise de | 0o ratgreuxifosctiannels & difiérentesnéchelles (du um au nm). Les applications

visées concernent en premier lieu la micro  -électronique et la nanoélectroniqgue mais également le domaine

des matériaux pour les énergies (photovoltaique, fission et fusion nucléai re). Les thémes de recherche portent

sur | 6®tude de |l a croissance (®pitaxie, solidification, di f f
rayonnement synchrotron, sonde atomique tomographique), les propriétés (magnétisme, propriétés

électro niques et mécaniques) et la modélisation (champ de phase, dynamique moléculaire, ab initio ). Le

département est structuré en 8 équipes de recherche qui regroupent 16 chercheurs du CNRS (sections 05, 06,

08 et 15 du CNRS), 55 enseignants -c her cheurMardé Al Xe Universit® et de | 6unive
28, 30, 33 et 63 du CNU) et 14 | TA/ 1 ATOS (8 CNRS et 6 des un

sdeffectue en particulier |l ors de s®mi nai r enons mensuellesndud ai r es
conseil de d®partement (responsables do®qui pes). La compl ®me
" |l origine de nombr eux projets communs qui vont de | a si
communs ( ANR, DGE, ntépar leg thésgs aea sadirection. Les compétences croisées et

compl ®mentaires entre | es deux d®partements sont par aill eul

communs aux 2 d®partements (ANR, DGCI S, é) .

Le département Micro -Nanoélectronique s dppuie sur sept équipes de recherche dont les activités couvrent

les principaux axes de développement de la micro et nanoélectronique, depuis des aspects fondamentaux

sur |l es mat ®r i aux et |l es di spositifs i nnovam s sigpau €mq u 6 a u x
microélectronique, les recherches du département MNE sont centrées sur le développement de composants

émergents, le management de la puissance consommeée par les circuits et systemes intégrés et la montée en

fréquence des applications de ty = pe Wireless. En nanoélectronique, les recherches se situent a la convergence

des nouveaux mat ®r i aux et des nouveaux proc®d®s do6®l abor at


http://www.cnrs.fr/
http://www.univ.u-3mrs.fr/
http://www.up.univ-mrs.fr/
http://www.polytech-marseille.com/
http://www.polytech-marseille.com/
http://www.ec-marseille.fr/
http://www.isen.fr/
http://www.isen.fr/

di spositifs ®mergents permettant doac crpicattomseTout ensnaimeaantt or manc e

une activité prospective dans bon nombre de domaines (composants ultimes, mémoires, micro -capteurs,

di spositifs pour | e photovoltapqueé), |l e d®partement sdinscr
et participe aux réseaux de développement économique régional et national. Enfin, il contribue également,

de mani re tr s active, " plusieurs plateformes scientifiqu
département est structuré en 6 équipes de recherche et 1 é quipe projet qui regroupent 2 chercheurs du

CNRS (sections 08 du CNRS), 68 enseignants -c her ¢ h e urMardséeAilxl e Uni versit® et de | 0
(sections 28, 61 et 63 du CNU) et 16 | TA/ I ATOS ( difiqeeNlRS, 4 | ¢
d®partement sdeffectue |l ors de deux s®minaires mensuels cou
(master 2) et de r®unions tr s r®guli res des responsables d

Léensemble des moyens techna§éregoupé u sé eirt de mplasieargplateformes afin

déaccro” tre leur visibilit® tout en favorisant |l eur accessi
autres laboratoires. Les plateformes de caractérisation physique, de conception de CCI et de diagnostic R FID
(Radio Frequency IDentiification) sont partie intégrante de CIM -PACA (Centre Intégré de Microélectronique

en région PACA) et du Centre National RFID.
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Bilan général du laboratoire

Im2np
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Olivier Thomas, Professeur, Université Paul Cézanne

Présentation générale

L é&2np (Institut Matériaux Microélectronique Nanosciences de Provence ) est issu du regroupement de deux
laboratoires, L2MP (ex UMR 6137) et TECSEN (ex UMR 6122) en janvier 2008. Il réunit des physiciens, des
chimistes et des micro -électroniciens et rassemble les compétences nécessaires a la recherche et a
I'enseignement en sciences des matériaux, microélectronique et nanosciences. Ses domaines d'expertise
couvrent les sciences physique et chimique, les dispositifs, les circuits et les systéemes.

Ses principales missions sont :

- Favoriser la convergence disciplinaire associant physiciens, chimistes et micro -électroniciens au
service ddédune str at ®gctiendé commaist@amce stae savbima gaireo d u

- Renforcer notre potenti el déi nnovation en conduisant
résoudre des problématiques industrielles.

- Soutenir I 8dinnovation et | e transf er tmajeueaulsernocedugi que e
monde socio -économique.

- Proposer et enrichir | offre de formation en -Scienc

électronique et nanoélectronique.

L é2np est une unité mixte de recherche (UMR 6242) du Centre National de la Recherche Scientifique
associ ®e 7t r o Usversitd Paul €ézannet AB s-Marseilledll (université principale de rattachement),
| Université de Provence et | 6 Uni versi t® «ar aSwmdi Tquwlddn troi s ®c &dole s doéin
Polytechnique Universitaire de Marseille  (Polytech' Marseille), I' Ecole Centrale de Marseille e t Institdt Supérieur

d6EIl ectroni que e t(ISEN)uU'mRnp nest mattaghé e trois Instituts du CNRS : I'Institut de Physique

(rattachement principal), I'Institut de Chimie et [lInstitut des Sciences d e | 1l ng®ni eri e et des
(rattachements secondaires).

)

Les Personnels Im2np
a. Evolution des perittonnels dans | dun

Depuis sa cr ®at i onvieses efedtits&rpitrel d b ;B m p % et atteitdra 310 personnes au terme
du quadriennal en 2011. Cette estimation se base uniquement sur les départs et recrutements probables dans

l es 2 ans " venir. Ell e ne tient pas compte des recrutements
recherche.
Grade 1/01/2006 2008 31/12/2009 Projection 2011
Professeurs hors émérites 34 37 37 43
Maitres de Conférences 69 74 79 79
Directeurs de Recherche 9 9 5 6
Chargés de Recherche 7 11 12 12
Chercheurs Associés (non publiant ) (hors ETPR 5 4 2 0
Enseignants Ec ol e d&éi ng®ni eur s 6 6 5 )
IATOS permanents 13.66 12 145 15
ITA permanents 16.33 18 194 21
Ingénieurs et Techniciens non permanents 2 9 6.8 11
Post Doctorants, ATER 15 19 24 15
Doctorants 96 80 90 98
TOTAL 273 279 294.7 310
Nombre ETPR (équivalent temps plein recherche) 70.5 77.5
Moyenne ETPR sur 4 ans (2006-2009) 74

Evolution des personnels entre 2008 et 2011

Bilan scientifique 7|


http://www.cnrs.fr/
http://www.univ.u-3mrs.fr/
http://www.up.univ-mrs.fr/
http://www.polytech-marseille.com/
http://www.polytech-marseille.com/
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http://www.isen.fr/
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|l m2np A Institut Mat®riaux Micro®l ectroni gt

Ldaugmentati on gl obal e du nombr e déenseignants chercheurs
®t abl i ssements dled atugtnelniteat qod”™ des effectifs dd®tudiants. T
| daBlissement de tutelle. Malgré | a bai sse des flux do®tudi andtesx cdegprntsi omo sd edsi S
ddi ng®ni eur s, | e n o augmeate dde 22¢b%.cCeco résuliet's | a f oi s doéune meilleur
entre | 6offre de formation de niveau master et |l es recherch

implication des chercheurs et enseignants chercheurs dans les formations.

Pour les chercheurs, ladiminutio n de 20 © 18 est princ
compens®s malgr® | a mise en place dodu
le maximum de candidatures aux différents concours.

pal ement due aux d®pal
e politique incitative

b. Origine des person nels

Ldoensemble du per son previent deu 3 lnvdysités,ade aienex ®c ol es ded dunQNRA i eur s

Une analyse par établissement de tutelle fait apparaitre un soutien plus grand de | 6Universit® Paul
(Université principale de rattachemen  t). Elle met aussi en évidence un accompagnement important du CNRS
par | e renforcement des services ddappui ~ |l a recherche.
i 1
B UPCAM
up
B USTV
B CNRS
ISEN
ECM
30;17%
Personnel selon | 6®tablissement ddappartenance ann®e
Une analyse des personnels selon leur catégorie fait apparaitre un rapp ort entre les professeurs et maitres de
conférences de 0.5 - plus important que la moyenne des universités de tutelle , Ou méme la moyenne
nationale. Ceci est plutt un atout pour le déploiement de notre politique de valorisation des carrieres des
enseignan ts chercheurs car dans les prochaines années, nous aurons suffisamment de possibilité s de
promotions avec le départ a la retraite des professeurs. Ce constat ne veut pas dire que les postes seront
principalement réservés aux maitres de conférences du labor atoire. En effet, notre politique de recrutement
est principalement ori ent ®e vers | e recrutement ext®Frieur mais pas exc
Vi s®e. En revanche, la plus forte implication des professe
gestion au sein des ®tabl i ss e mattettsnpsdassétadat rechefcke. d iLemrapposte ddaut
entre directeurs de recherche et chargés de recherche ,de | 0 or d82est égalem@nt bien supérieur ala

moyenne nationale au sein du CNRS grace a des promotions récentes de  plusieurs de nos chargés de
rech erche.

Une analyse de | d6effort des services ddappui “ la recherche
nombre dol TA et I ATOS (30) sur Il e nombre de chercheurs et ¢
0.212 est en légere augmentation , co mparé au précédent quadriennal (0 .18), grace a un accompagnement

encore plus important du CNRS. Toutefois, si |l don compare ©~ |l a moyenne
recherche (de | dordre de 0, 40), il est ltdokl iigndt®Birdreude et e I

contrats de recherche le personnel manquant. Cette situation ne peut étre que transitoire car a long terme
elle serait un frein au développement  de notre stratégie de recherche.

|8 Présentation générale
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W Professeurs
Maitres de Conférences

B Directeurs de Recherche

B Chargés de Recherche
= Chercheurs Associés

ECISEN et ECM

74;53%

Répartition Chercheurs et Enseignants  Chercheurs année 2008

30;18%

B Chercheurs et
Enseignants Chercheurs

Ingénieurs & Techniciens

Répartition Chercheurs Enseignants Chercheurs / Ingénieurs et Techniciens année 2008

Pour conclure cette partie sur les personnels, nous pouvons émettre les recommandations suivantes a nos
établissements de tutelle (partenaires de notre projet de laboratoire)

e Un soutien plus important concernant l e recrutement
recherche pour compenser le déficit actuel ;

e Une meilleure visibilité de la politique de recrutement des établissements de tutelle s ur les thématiques
de recherche du laboratoire et sur la durée du quadriennal afin de mieux définir notre stratégie de
recherche.

c. Politiqgue de recrutement

Notre politique de gestion des ressources humaines au plan scientifique portera sur des recrutements
permettant de mener des études dans les domaines des matériaux O nanosciences et de la micro et
nano®l ectroni que |adiimstieenteade® domaines. Cette action sera conduite en étroite
collaboration avec les composantes de formation des établissements, les organismes de recherche et les
industriels. En patrticulier, le recrutement de 5 chercheurs CNRS a permis de conforter les recherches de nos
équip es.

Bilan scientifique 9|
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|l m2np A I nstitut Mat ®r i aux Micro®l ectroni gqu

D6bun point de vue quantitatif, |l e recrutement des enseignant
un pourcentage de candidats extérieurs & Marseille voisin de 57%. Sur 37 professeurs et maitres de

conférences recrutés sur la période 2006 - 2009, seuls 16 ont soutenu leur thése a Marseille. Toutefois, ce

résultat est tres différent selon les sections CNU  (par exemple la 63 ¢me section dont le taux de recrutement

ext ®ri eur node pd sepules grades a®el ke proportion plus grande d e candidatures extérieures

pour les professeurs.

Ddun point de vue plus qualitatif, l e fort coupl age a&ntre |
permis déam®liorer | dad uegherche at @ @nseigeemdnte Wne @ffre ad ri lecherche et

de formation plus lisible a rendu possible le recrutement de plusieurs enseignants chercheurs étrangers. Cette

tendance se retrouve aussi dans la provenance des doctorants qui, initialement, était trés endogene avec

plus de 80% des doctorants issus de nos Masters Recherche.

d. Plan de formation

e Priorit®s de |06l nstitut en mati re de formation des pers
Compte tenu de |l a cr ®am2npon|l §d®ceante a@et | Pl ac® sur | es questio
priorité donnée aux personnels qu i doi vent sbadapter " de nouvelles condi
(changement ddapplication en gestion financi re par exempl e)
faire face aux nouvelles dimensions de la structure. Ainsi les nombreuses de mandes des informaticiens en
matiere de sécurisation des données sont traitées de maniere prioritaire, compte tenu de la configuration
multi-si tes de | 8institut e t étaldigssemend sensiblé a ESk andimet de k& protection du

patrimoine scientifique et technique national.

Par ailleurs, la d®mul tiplication des sources de fIm@mpncement
(ANR, Carnot, Contrats industriels, Région PACA, CG 13 et 83, Europe) nécessite nt une formation de plus en

plus spécifique du personnel. Ainsi les formations visant a une gestion optimale de ces projets tant sur le plan

budgétaire que scientifique, sont classées prioritaires. De méme, une attention particuliére est accordée aux

chercheurs et | TA/ I ATOS des BAP scientifiques qui expriment de:
|l eur s di sciplines et de |l eur carri re. Enfin, | es demandes
attention particuliére, notamment si les personne Is (Chercheurs, ITA/IATOS, doctorants) expriment le besoin

déacqu®rir des connai ssances dans de nouveaux champs discipl

e Publics formés
Les demandes de formation émanent a 60% des ITA/IATOS, a 40% des chercheurs. Elles sont satisfaites pour la
plup art dans le cadre des plans de formation annuels des établissements de tutelle (CNRS et universités). I
faut souligner que | a pr obl ®mMast enganeeassezdpeurpercud)gdiles fervmes dei X i t ®
formation permanente, qui privilégient les personnels rattachés a leur établissement, mais des progrés sont en
cours : des personnels « Université Paul Cézanne » ou «Université de Provence » ont été acceptés dans des

formations « CNRSeé , et i nver sement . OQutre | es ptitua cosduitcee prdpre demat i on e
actions de formation, Il orsqudi l appara’t un besoin sp®cifigq
ressources propres avec |l e soutien ddédune ou plusieurs tute
formationauxte chni gques du management d 6 ® gntra >pagec le aouti®rt d® CNRB,gpbur s ® e n ¢
l es 14 responsables do®qui pes. La pr emi camprendrale managenfe@x 2 j our s
ddune ®g, laidpugieme partie (de durée identique), a «| dexercice du management ddun
recherche ¢ . L6ing®nierie et la conduite de cette formation ont
cahier des charges a été défini conjointement par la direction et les correspondantes formation. Par ail leurs

des séances ponctuelles sont organisées pour répondre a des besoins de formations internes spécifiques
utilisation des cahiers de laboratoire, des feuilles de temps, montage des dossiers projets, etc. Les formateurs,
dans ce cas, sontdespersonnel s de | 6unit ®.

Enfin | 8l nstit uEolesthématiguasnj slPdderaxen 2008; | dautre en 2010

e Ecole Thématique : NANOSTEPS- Self-organized nanostructures on crystal surfaces, organisée du 30
juin au 12 juillet 2008 a Cargese a réuni 56 participan  ts: parmi eux, 35 étrangers et 10 doctorants.

e Ecole Thématique : MECANIQUE DES NANO-OBJETSorganisée du 14 au 19 mars 2010, a Autrans (Isere)
a réuni 90 participants, dont 10 étrangers et 27 doctorants.

Les locaux

L Icn2np est une unité multi -sites, elle est située sur deux villes, Marseille et Toulon , et dans chacune de ces villes
sur deux sites. A Marseille, nous sommes présents sur le campus de Saint  -Jérdme et le technopble de Chateau -

]10 Présentation générale



R A P P O R T D é62@09C T | V | T E

Garde et |l a Maison des technol ogi e
e unit® de plus de 300 personnes mai s
ani mati on sci ent ifférantg sites.sont ldseswvanesir f ac e s

Gombert et a Toulon sur le campus de I
exceptionnelle pour u
déadmini stration et d
pour un total de 7084 m 2,

- Site Campus de Saint -Jérébme : 4378 m?2,

- Site Technopéle de Chateau -Gombert : 1560 m?2,

- Site Campus de La Garde : 730 m2,

- Site Maison des Technologies : 416 m2.
Un nouveau batiment de 4000 m 2 dont 2000 m2 pour la recherche est en cours de réalisation sur le
Technopble de Chateau Gombert. Il abritera la plus grande partie du département Microélectronique et
Nano®l ectroni tm2rp e de département Microélectronique et Télécommunications de
Polyte ch 6 Mar sei | | e.

a
n
0

Les domaines de recherche

L6l m2np d®vel oppe des r echer c aeacesdasnmmtériaux,gde ld mien@learanisue d e s

et des nanosciences . Un des principaux obj erenfoicef ssonpeotledlt mnet i tdbti neaotvad
soutenant des projets fondamentaux susceptibles de résoudre des problématiques industrielles. Notre politique
scientifique a ® ® ddinciter |l es ®quipes qui constituent |8
proposi ti ons qui nous semblent prometteuses. Le soutien 7 | @8i
confort®s sur |l a base des nombreux partenariats industriel:
structures de mutualisation régionales (plateformes CIM -PACA et pbles de compétitivite) . Les champs
déapplication somdncemembhr d exs etomai nes de | 6®nergi e, de | a s
t ® ®communi cati ons, du spatial, é

Gouvernance

Liin2np sdest organi s® pour refispnoble deses missionte eecherché, delfodmation et de
transfert. Le choix de regrouper | 6ensemble des personnel s
services permet une plus grande efficacité et une meilleure lisibilité. Ce choix se justif ie pleinement quand

toutes les forces de recherche sont regroupées dans un méme batiment mais il trouve aussi sa Iégitimité dans

notre cas en particulier concernant les aspects gestion des ressources humaines , consolidation budgétaire,
communication et cel | ul e de wvalorisation. Le | aboratoire a souffert
manque <critique de personnel déappui " |l a recherche. En ou
laboratoire sont fortement impliqués dans les différentes structures d e formation ainsi que dans les structures

de gestion et déadmini stration des ®t abli ssement s de tut
positionnement est tr s |l ouable mais diminue ° Il a fois |le po
sein du laboratoire.

L Icn2np est composé de deux départements de recherche afin de privilég ier une logique scientifique au

d®t ri ment ddune ILesgliffiayltéeliéed @ sa sittaBon multi -sites et multi -tutelles sont cependant

surmontées graceau x tr s bonnes relations entre |l es membres de | d1n
Nous avons organisé nos services en tenant compte de ces contraintes.

Direction
Département Matériaux Département Services ddappui
Nanosciences Microélectronique
Nanoélectronique Gestion financiere
Ressources humaines
8 équipes de recherche Informatique
6 équipes de recherche Communication

1 équipe projet Valorisation

Hygiéne et sécurité

Pl atef ormes do®l abor aibniebde calcullsEientifigueact ®r i s a

Organisation structurelle du laboratoire
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Ddun point de vue fonctionnel, | a g o uuwneconsed dedaboratbite (cbrsdilor at oi r e
statutaire), un conseil scientifigqgue compos® des responsabl e
est coordonn® par | dadministrateur sous |l a responsabilit® du
adjoints de |1 6unit® sont aussi directeurs de d®partements e

département.
Les départements et les équipes de recherche

Ldactivit® s cin2mptsefdiviseuer dedxethérhafiques principales qui présentent de nombreux

recouvrements : Matériaux Nanosciences et Nanoélectronique Microélectronique . Cet ensemble de
recherche participe de | 6avanc®e des connai ssancessienatgans | es
des composants, des circuits et systéemes intégrés. Le champ disciplinaire est donc large allant de fagon

continue de la recherche fondamentale aux applications industriel les.

De par Il a nature des ®qui pes compotsiafnitquled Ign&nt®rtaulte, sl ed odaietnt
nanoélectronique et microélectronique et les matériaux qui leur sont associés. Une autre évolution naturelle
correspond aux études de nano -structuration des solides et des effets

collab oration entre physiciens, chimistes et micro -®l ectroni ci ens permet ddores et d®j
études de nanoélectronique tant du point de vue des composants que des circuits.

a. Le département Matériaux Nanosciences

Le Département « Matériaux et N anosciences € d bn2np docalise sa recherche sur la compréhension et la

ma ' trise de | dorganisation de mat ®r i auxumfao nm).tLesocappticatiors =~ di f f
visées concernent en premier lieu la micro  -électronique et la nanoélectron igue mais également le domaine

des matériaux pour les énergies (photovoltaique, fission et fusion nucléaire). Les thémes de recherche portent

sur | d8®tude de |l a croissance (®pitaxi e, smcroscdpiefélecoamiui en, di f f
rayonnement synchrotron, sonde atomique tomographique), les propriétés (magnétisme, propriétés

électroniques et mécaniques) et la modélisation (champ de phase, dynamique moléculaire, ab initio ). Le

département est structuré en 8 équipes de recherche qui regroupent 16 chercheurs du CNRS (sections 05, 06,

08 et 15 du CNRS), 55 enseignants -c her c he urMardséeAilxl e Uni versit® et de | 6unive

28, 30, 33 et 63 du CNU) et 14 |1 TA/ 1 ATOS ( 8iguedRI8parteinentt des un
sOeffectue e iors pdea séminareuslhebdomadaire s (le jeudi matin) et de réunion s mensuelle s du

conseil de d®partement (responsables do®qui pes). La compl ®me
" Il ori gi ne d eojets oomimung quk vornp de la simple collaboration informelle aux contrats

communs ( ANR, DGE, €) en passant par |l es th ses en codi
compl ®mentaires entre | es deux d®partements snificatif deprajets ai | | eu

communs aux 2 d®partements (ANR, DGCI S, é) .

Les équipes du département Matériaux Nanosciences

e Equipe Réactivité et Diffusion aux Interfaces (RDI) : LO®qui pe s 0lanéaclvitéeirdesfaziale’ et
au ftransport de matiére en particulier " | 6 ®c h&dslobj maniom®t rsioqqee | €
exp®ri mentale des ph®nom nes par des techniques innovant

et la compréhension/modélisation des mécanismes.

e Equipe Microstructures de Croissance Auto  -orga nisées (MCA) : L6 ®qui pe sbint®resse aux
physico -chimiques qui régissent la formation de la microstructure de solidification et de la structure de

grains dans | 3®1 abor adiimi” dguddmat ®r & @tuix g nité ganeection,| a grav
déformat i on : éystemes (inter)métalliques, semi -conducteurs (Silicium polycristallin pour le
photovoltaique), analogues transparents. Elle étudie la c aractérisation de la dynamique des

phénomeénes par observation in situ: méthodes optiques, imagerie X synchro tron et procéde a des

expériences en microgravité en régime diffusif.

e Equipe Nanostructuration (NANO) :Ld®qui pe s6int®resse ~ | a formation de
et de films organiques ultra -minces sur surfaces solides, par auto -assemblage de préc urseurs
moléculaires et a la caractérisation de leurs propriétés structurales (STM, nc -AFM, LEED) et
électroniques (UPS, XPS, IPE). Les développements instrumentaux (nc -AFM) sous-tendent cette
activite.

e Equipe Nanostructures Semi -conductrices Epitaxiées (N SCE): L6 ®qui pe sdint ®resse 7 L
épitaxiale de nanostructures a base de SiGe en vue de leur application en micro - nano - et opto -
®l ectronique. Cette activit® se d®cline en deux volets
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fondamentauxetd 06 aut r ele développement de procédés/ mat ®r i aux innovants pour
de nouvelles fonctionnalités dans des composants.

e Equipe Défauts Etendus et Nano -Objets (DENO) :L 6 ®qui pe s0O0int®resse aux petits

de structure 2D, 1D (précipités, nano -cavi t ®s , joints de grains, di slocatio
de surface, de ligne qui modifient les équilibres des systemes produisant des structures et des
propri ® ®s nouvell es. Ld®qui pe ®t u dtitermedynansigues deeces propri @®

nano -objets.

e Equipe Contraintes Mécaniques dans les Objets de petites Dimensions (CMO) : Les champs de
déformation dans des matériaux nanostructurés sont étudiés par diffusion des rayons X (rayonnement
synchrotron, microdiffractio n, diffraction cohérente) et a partir de simulations atomistiques et
mésoscopiques. LG ®t ude des pr opruesGux@stitesné@lrelles et q le couplage diffusion -
contraintes sont tout particulierement privilégiés.

e Equipe Magnétisme (MAGNET) : Le magnétis me des matériaux nanostructurés est étudié par la
résonance magnétique de spin. Nos études se focalisent sur les nouveaux semiconducteurs
magnétiques pour la spintronique, le magnétisme moléculaire, la réalisation et la manipulation d'un
gubit 7 ideA®t at sol

e Equipe Théorie, Modélisation & Simulation (TMS) : Les études théoriques et numériques portent sur la
croissance, la structure et les propriétés de matériaux nanostructurés, semi -conducteurs, solides
magnétiques et alliages binaires. Lodutilisation combin®e de plusieurs tec
aboutir a des résultats plus significatifs.

b. Le département Microélectronique Nanoélectronique

Le département Micco -Nano®|l ectroni que ( MNE) sGappuie sur sept ®quipe:
couvrent les principaux axes de développement de la micro et nanoé lectronique, depuis des aspects
fondamentaux sur |l es mat ®riaux et |l es dispositifs innovant :
signal. En microélectronique, les recherches du département MNE sont centrées sur le développement de

composants éme rgents, le management de la puissance consommée par les circuits et systemes intégrés et

la montée en fréquence des applications de type Wireless. En nanoélectronique, les recherches se situent a la

convergence des nouveaux matériaux et des nouveaux procéd ®s do6®l aboration. El Il es on
r®al i sation de dispositifs ®mergents permettant ddaccro tre
en maintenant une activité prospective dans bon nombre de domaines (composants ultimes, mémoires,

micro-capteur s, di spositifs pour I e photovol tapqueé), | e d®p a
couplage industriel fort et participe aux réseaux de développement économique régional et national. Enfin, il

contribue également, de maniére tres active, a plusie urs plateformes scientifigues et techniques telles

gUBASTEP ou CI M PACA. Le d®partement est structur® en 6 ®q
regroupent 2 chercheurs du CNRS (sections 08 du CNRS), 68 enseignants -c her c heurMarsdllé Bniversité
et de | O6universit® de Toulon (sections 28, 61 et 63 du CNU)
Léani mation scientifique ddorsde® peux séminagast messdeks fcbuplést avee les
séminaires du master MINELEC (master 2)etde r ®uni ons tr s r®guli res des responsa

Les équipes du département Microélectronique et Nanoélectronique

e Equipe Dispositifs Ultimes sur Silicium (DUS): Ld ®qui pe condui t des activit®s de
domaines de la caractérisation électrique fine, de la modélisation et de la simulation analytique,
compacte et numérique des transistors MOS, nanocomposants et dispositifs sur silicium en "fin de
roadmap". Ell e sdint®resse ®gal ement de$technaloges CMDEles t ® ®I e «
plus avancées.

e Equipe Mémoires (MEM) :L & ®q us dient ®rueeslarge gamme de dispositifs mémoires (isolés ou
matricés), avec une démarche allant des matériaux, a la conception de véhicules et logiciels de test,
enpassantpar | a mod®I| i sati on, Il a simulation, la caract®risati
aux architectures innovantes.

e Equipe Conception de Circuits Intégrés (CCl) :Ld®qui pe CCI con-o0oit des syst mes
a partir de technologies CMOS cla ssiques. Les applications visées sont les objets communicants
mi ni atures pour | es t® ®communications sans fil et Il a F

large bande et les systémes basse consommation.

e Equipe Microcapteurs ( UCAPT): Les travaux de | 6 ®qui pe vi sent : am®l i orer I
intrinséques de microcapteurs et multicapteurs (gaz, lumiére, température) par l'utilisation de
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matériaux aux propriétés remarquables et le développement des nouveaux concepts et méthodes
ddacqui si t aitementelds dothreest r

e Equipe Composants pour | 3O0pt o®l ectr onkPW:uLed ®xtui b e-PVRBR® Do V «
meéne des travaux de recherche sur les cellules solaires au silicium et organiques (modélisation,
élaboration, morphologie des matériaux, propr iétés électroniques et optiques) ainsi que sur les

matériaux optiques nanostructurés pour des applications aux antireflets et aux capteurs.

e Equipe Sighaux et Systemes (SYS): L6 ®qui pe m ne principal ement des rec
fondamental associées a d es activités de transfert industriel sur des thématiques telles que le filtrage
adapt® stochastique, l e traitement ddantennes, |l a s®cur
protocoles de communication a 2,45 GHz.

e Equipe projet RFID capteurs (RFID): Cette équipe projet a pour objectif de développer un axe de
recherche transversal sdappuyant sur | es I|om2nmElRtvicenac es de
i nnover et proposer de nouvell es pi stes de d®vel oppen
| 6 ® aibmm addun prototype original

Les moyens technologiques

Ldensemble des moyens techniques et t ecderpladieorgplatforass afm ®t ® r
dbéaccr o vigibdité tod arrfavorisantleur accessi bilit® pouim2npeles inGugtieis ptdes de |
autres laboratoires. Les plateformes de caractérisation physique, de conception de CCI et de diagnostic RFID

(Radio Frequency IDentiification) sont partie intégrante de CIM -PACA (Centre Intégré de Microélectronique

en région PACA) et du Centre National RFID.

e
0

a. Pl ateforme do®l aborati on

Le | aboratoire dispose ddéun ensemble vari ® de moyens do®l
films minces. Plusieurs batis de pulvérisation cathodique permettent de réaliser des dépdts de métaux,
sem-conducteurs ou oxydes. Des chambres doé®vaporation sou
synthése de films semi -conducteurs dans des conditions parfaitement contr6lées (voir également

pl ateforme NanoTecMat). Par ai | | eblerremarduéble e ¢chanmbret de di spose
dépbt de couches moléculaires sous ultra vide couplées a la caractérisation in situ des dép6ts par

microscopie a champ proche et photoémission.

b. Plateforme de caractérisation physique

Les nanosciences font naturellement appel a une métrologie de pointe et le laboratoire a fait des

efforts particuliers dans ce domaine. En 2008 et 2009 deux équipements majeurs 0 la sonde atomique
tomographique et le microscope électronique ultra -haute résolution 8 ont été installés sur le campus de

Saint-J ®r ' me et s ont Imanp BLew acquisition a étédrendu possible grace en particulier a

CIM-PACA dans Im2ng wmeuhe trésoforte implication. Le microscope TITAN est inscrit dans la

pl ateforme nationale METSA queillir les utipsateurs extéoecrs. tDe @ meénkd a c ¢
maniére, la sonde atomique tomographique génére déja (elle est arrivée en juin 2009) de nombreuses

collaborations nationales et internationales. A c6té de ces équipements phares, le laboratoire dispose

d 6 u rastewpanel de techniques de caractérisation in situ et ex -situ : microscopies en champ proche,

spectroscopie Raman (couplée a un AFM), diffraction des rayons X (diffractométres 2 cercles et 4

cercles, chambres RX en temp®r at urkKg pnalyse del sarface nf®er,i e (j us
XPS/ UPS, ée), magn®t om®t ri e SQUI D, RPE mul tifr®quences,
Nanomag vise au développement de deux outils uniques : un microscopie de force a résonance

magnétique et une expérience de détection ®l ectrique de | a r®sonance magn®ti
ces équipements f ait d &m2np dn des premiers pdles frangais en analyse et caractérisation des

matériaux aux échelles nanomeétriques.

c. Plateforme NanoTecMat

La plateforme NanoTecMat est une centrale de proximité labellisée dans CT PACA (dont les deux

autres composantes sont PLANETE a Marseille -Luminy et CHREATEC a Sophia Antipolis). Elle vise a créer

un environnement technol ogique enti rement de®edi ® - | 6 ®t |
modéles(princi pal ement ~ base -clhoh®lu&neenutrss sdeemil a col onne | V) . L
utilisateurs, une cha"ne compl te de techniques allant
nanomat ®ri aux jusqud” |l a fabricati on ndne etopiomgledraiigies mod |
NanoTecMat dispose pour remplir ces objectifs de salles blanches (classe 1000 et 10000), de batis
dé®pitaxie en phase solide et en phase vapeur, dd®qui pe
mode contact ou proximité, résolu  tion 3um, insolation holographique 6 UV 363.8nm, résolution
submicronique) et de gravur e, dd®qui pement s de traite
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nanostructuration des substrats et dd®qui pement s de C e
photoluminescenc e, profi |l om®tri e) . Un boOt i de d®p't PECVD d6oxyd

Plateforme de caractérisation électrique

Le laboratoire dispose, sur les sites de Marseille Chéateau -Gombert et Toulon -1 SEN, ddun ensembl
i mportant de moyens exp®rimentaux permettant de mettre e
continues et basses fréquences sous pointes (wafers 6 pou ces, 200 et 300 mm) ou en bottiers,

manuellement ou de fagon automatique (cartographie des wafer pour des analyses statistiques), a

température ambiante ou controlée ( -50AC © +250 AC, pr oc-h78Cgrécmauntcryg us qu 6 "
Prober 8 pouceace@eui siotuiresn)dab. Le | aboratoire dispose en o1
de deux testeurs Kalos, installés dans les locaux de ST -Rousset . Le | aboratoire sodest (
années enmoyens de caract®risation ®I ectr:i gule di slpdo®ceh epl o uer nce
AFM fonctionnant en mode Conductive -AFM (C-AFM) pour la mesure du courant en surface et en

mode Kelvin Force Microscopy pour la mesure du potentiel de surface ; un AFM environnemental (-

140°C a +200°C) sous azote ou vide viendra prochainement compléter cette plateforme de
caract®ri sat im2np. disgose fde mpyens de test récents concernant la caractérisation
électrique hautes fréquences  : un banc de test sous pointes 65 Ghz, un analyseur de réseau 67 GHz, un
analyseur de spectre 44 GHz, un analyseur de modulation 44 GHz (Porteuse) et 36 Mhz (Bande), un
générateur 60 GHz et un oscilloscope échantillonné a 50 GHz.

Plateforme de conception de CCI

Les concepteurs de <circuits du | aborat oi tigee db ®AORIfes ci ent (
performant e, architectur®e autour de quatre serveurs SUN
Cadence, Mentor Gaphics, Silvaco et Synospsys. Ldensemb

peuvent fonctionnent simultanément sur less  erveurs du laboratoire.

Plateforme de calcul scientifique (PLACS)

Le | aboratoire sb6est dot® depuis 2005 ddune platefor me
organi s®e autour doéun cluster de cal cul (Mer |l i ncalculu i c omj
divisés en trois tranches a usages dédiés. La premiére tranche a vu le jour en 2005 sur un projet région

mené conjointement avec l'Institut de Recherche sur les Phénoménes Hors -Equilibre (IRPHE). En 2010, le

cluster a bénéficié de deux extensions de configurations différentes financées par différents projets ANR

et européen. La premiére extension, interconnectée en infiniband, est dédiée aux calculs scientifiques
massivement paralléles. La seconde, appelé Figaro, est strictement réservée aux calcu Is a trés forts
besoins en mémoire. La premieére tranche est aujourd’hui ré servée aux calculs séquentiels. Les
principales directions de recherche menées par I Im2np sur la plateforme sont essentiellement des
modeles de croissance continus et non -linéaires, mais également ab initio, des simulations de transport
quantiqgue dans des nanodispositifs, des propriétés optoélectroniques de nanostructures selon des
modéles empiriques et ab initio.

Plateforme de diagnostic RFID

Cette pl atefor me, e on awe sein rds labdratoire ettdea tohvarttionnement avec le

Centre Nati onal RFI D, permettra doeffectuer des tests C
conformité avant la certification proprement dite de tags RFID ou de lecteurs. Ses missions essentielles

sont de développer une expertise pilotée par la communauté académique, en lien avec les industriels

(pour °tre force de proposition do6éun point de vue innovat
développant des activités de services orientées produits dont les demandeurs sont les industriels et PME.
Dans sa configuration finale, la platefor me b®n ®f i ci er a
pouvant sd®tendre vers | densemble des Normes RFID vis®es
de la norme EPC class1l Gen2(900MHz) en basant les tests sur la norme ISO 18000 -6C et la norme de test
18046/47. Les tests réalisés actuellement au laboratoire Im2np © | 6ai de de cette plateforr

|l es mesures de foncti onn eaonalesdistahdesde comaunication,de® mesuras det i
rayonnement des antennes (tag /lecteur) ou encore les mesures de performances sur matériaux divers.

Plateforme ASTEP-LSM

Depuis 2004, |l e | aboratoire dispose doéune pl saotioeflesr me pe
composants et circuits ®l ectroniqgques dans | 8denvironnement
neutrons atmosphériques). Dénommée ASTEP (Altitude Single  -event effects Test European Platform) et

située sur le Plateau de Bure, dans le mas sif du Dévoluy, a 2552m, cette installation est hébergée au sein

de | 0Observatoire de | dl nstitut de Radi oastronomi e Mi |
environnement idéal a trés faible bruit, notamment électromagnétique. La plateforme est référen cée
dans | e standard industri el JEDEC JESD89A <comme | dun d e
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domaine au niveau international. Depuis 2006 se succeédent différentes expériences de caractérisation

de mémoires SRAM, FPGA et capteurs (CCD) avec différents i ndustriels du domaine (STMicroelectronics,

ATMEL, Xilinx). En 2008, le laboratoire a installé un moniteur neutron s permettant de suivre en temps réel

les variations du flux de neutrons atmosphériques arrivant sur les expériences de microélectroniques. En

compl ®men't de ces exp®rilen2np eanduie égalemént depuis @@O7 de$ t@sts en

environnement souterrain (pour se protéger cette fois de la contrainte atmosphérique) au Laboratoire

Souterrain de Modane (LSM). Ldéptoryées sub ASTEPdet a1 LSMnes foatluh at i ons
ensemble expérimental unique au niveau mondial.

Une présentation détaillée du bilan des plateformes SAT (sonde atomique tomographique), TITAN,

NanoTecMat, CCI, PLACS, RFID,ASTEPLSMest faite plus loin.

Production scientifique

La production scientifique du laboratoire sur la période 2006

recherche, é)

est

suivant. Les articles parus dan s des revues internationales et nationales a comité de lecture

part la plus importante avec 5

Temps Plein Recherche) est de 1,98 etde 2,09 s i | 6on tidedatproductiompeh matiére ddouvrages
scientifiques .
Ce premier r®sultat est am®l i oration par rapport

redéfinition des grands axes de recherche en 2006 qui a vu a la fois la création des deux dép
recherche

regroupement
de site.

Les communications dans des
de 0,96. Le nombre de conférences invitées
50. Ce dernier résultat témoigne a la fois du dynamisme des chercheurs et de

avec un taux moyen de O,

| 6i nt ®r °t gue porte |l a communaut ® susioredes cohnaigsanees iSsueldesur s r
travaux du | aboratoire sf6est traduouvagespadeunhapmbresptdsu
directions d6éouvrages avec 3 de producti on. Enfi

des

4 % de la production.

®qui pes

colloques avec actes

de

Le taux moyen de publication pour

en

0 2009 (hors direction de these, contrats de
repr ®s e-apte®.eEn premese aralgse, naud poevans faire ile bilan
représentent la
les 74 ETPR (Equivalent

artements et le
privil ®giant

représentent 26 % de la production avec un taux moyen

est aussi en augmentation par rapport au précédent quadriennal

recherc hes a vocation transfert technologique et de mieux valoriser ses travaux a permis le dépdt de 2

brevets sur la période : ce résultat est également en augmentation.

Année Année Année Année Total 4 Moyenne/ | Moyenne/
2006 2007 2008 2009 ans an ETPR/an
ACL
articles dans des revues a 149 150 150 137 586 146.5 1,98
comité de lecture
ASCL
articles dans des revues 0 1 1 0 2 0,5 0,01
sans comité de lecture
INV. o 31 39 47 32 149 37.25 0,50
conférences invitées
ACTI/ACTN
communications colloques 65 86 85 49 285 71,25 0,96
internat. ou nat avec actes
COM
communications orales 113 97 136 97 443 110,75 1,50
sans actes
AFF
communications par 24 21 31 24 100 25 0,34
affiche
oS
ouvrages (ou chapitres) 6 5 6 10 27 6,75 0,09
scientifiques
DO
direction dodou 3 1 1 2 7 1,75 0,02
BRE
brevets 8 12 1 7 28 7 0,09
Producti on s cilm2ng péfiodeR006 -2089 | ©
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A noter que ces résultats globaux different selon les thématiques de recherche traitées (pour plus de précision,
voir les chiffres des bilans scientifiques des équipes).

160 1129 150 150 B ACL (articles dans
140 | 137 revues d comité de
lecture)
120 1 INY ([conferences
100 - invitees)
86 85
S 5 mACTI/ ACTN
&0 A Fi)
407 Quwrages
20 i g ; 12 v 12 v
1
0]
) i ) ) " Brevets
Annee Annee Annee Annee
2006 2007 2008 2009
3% 3% B ACL (arficles dans
revues d comité de
lecture)

INY ([conferences
invitees)

B ACT (collogues avec

actes)
Quwrages
M Brevets
Répartition de la production scientifique sur la période 2006 - 2009
Pour compléter ces chiffres, on peut signaler la direction de 110 théses de Doctorat soutenues sur la période

et 10 Habilitations a Diriger des Recherches .

Partenariats académiques - GDR

L Iin2np est porteur du GDR CNRS 3180 MECANO « Mécanique des Nano -objets » (2008-2011) dirigé par O.
Thomas . ectif @dw grgupement MECANO est de développer une approche pluridisciplinaire sur la
mécanique des nano -objets aupreés de physiciens, mécaniciens et chimistes pour créer ou renforcer des
collaborations rendues nécessaires par la complexité des probléemes abordés. Notre démarche est structurée

autour de trois axes : Le premier axe ¢ o0ncpmiétédsenéchni®s aud petitas eimengionsoll
sdappuie naturell ement sur |l es axes |1 et |11 respecti vement
synth se doobjets mod |l es ainsi qud” |l a physiqueuddel hdaxeit
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est de faire progresser la connaissance de la compréhension des propriétés mécaniques aux petites échelles.

Le deuxi me axe concerne |l e d®vel oppement de m®t hodbdiées ddanal
| ®t ude des c oomatiorsilocates se qeitreprds@nte un véritable enjeu tant du point de vue

fondament al gue du point de vue des applications. Le trois

ddobjets mod |l es qui pourront °tre ®tudii®sespaat ddveutsrees prERYHt

des mécanismes de fabr ication/croissance de matériaux contraints (|l dun des enjeux cor

cCroi ssanc e -omanisatiod aia des contraintes élastiques). Le GDR 3180 regroupe une douzaine de

laboratoiresen F r anc e . Son activit® ddédanimati on scientifique se d®cl
ateliers ciblés sur des thématiques particulieres et des écoles (http://www.im2np.fr/lGDR -Mecano/ ) . L6®col
MECANO 2010 a eu lieu a Autrans du 14 au 19 mars 2010 et a regroupé 90 participants.

Par ai llmepue st, 1 061 dorigine, avec | e Idal ocréaionodu GBR ICHRS 386Mont pel

ERRATA«€f fets des radiations naturelles sur | 6®I exCerGDR,iquiue au
a recgu un avis tres favorable des sections 3, 6 et 8 du CNRS, est actuellement en cours de mise en place (avril

2010) . 1 fait suite aux journ®es RADMR2hp e2t0 0185 1eEBS,2 0g0udi, oinnti tpi
premiére structuration de la co mmunauté nationale. Le GDR ERRATA a pour principal objectif de fédérer et

mettre en réseau les équipes de recherche académiques et les centres de recherche industriels travaillant sur

cette problématique émergente de la microélectronique, conséquence direc t e de | i nt ®gr ati c
technologies CMOS qui conduit a une augmentation de leur sensibilité non seulem ent aux particules

énergétiques pr ®sentes dans | datmosph re (neutrons, protons) mai s
(émetteurs de particules alpha) présentes sous forme de traces résiduelles dans les matériaux des circuits.

Ldorgani sation dféune ®cole doé®t ® sur |l es probl ®mati ques de
| ouverture 7 | dinternational des | ofuduGRepsur RWD2PBNL sont | es p

Réseaux 0 Alliance et Positionnement du laboratoire

Dans leur ensemble, les différentes équipes du laboratoire sont impliquées dans divers réseaux nationaux et
internationaux. Elles sont trés présentes au sein des différents GDR pour les thématiques dont elles relévent,

participant ainsi " | dani mation de | a communaut® scientifi
ERRATA. En outre, | dappartéhasctcetdo nitiadpemis tadseind réseau des
Inst i tut s Carnot, de participer acti vemenTC MNT (Temhnolbgiesde e n pl

Il 61l nformation et C o +Nama {Teclnaldgie)o @ette Miliange,0oau sens du réseau des Instituts
Carnot, regroupe tous les plus grands laboratoires trav aillant dans le domaine (CEA -LETI, IEMN, LAAS, IMS, XLIM,

FEMTOS T, . é) . Un fait marquant de cette collaboration a ®t® |
conjointement avec | e LETI) en r @pnonnosve d'e ||86aApNoRe. particigentp r ®&qj ueit pse
®gal ement © | dorganisation de nombreuses ¢ Plusie®@schenchearsdunat i on a
laboratoire ont été sur la période 2006 02009 experts dans |l es diff®rentes instan:
nationales (AERES, ANR, ANRT, é) et i nt e Natuel Sciences lared SEngihder& ReSearch

Counci l of Canada, é) . Enfin, au ni veau | dana leprojdteefusianb or at oi
des 3 uni v e-MarseitleRainsi gué dans la réponse au x différents appels dans le cadre du grand

emprunt national . (I est aussi tr s i mpliqu® dans | 6ani mat
valorisation de la recherche (Institut Carnot STAR, CIM -PACA, C6Nano, é) . Ce dernier poin

dan s la rubrique «Partenariats et valorisation  ».

Ressources Financi res de | 6unit®
Letableauci -dessous r®sume | 6ensemble des ressources financi res |
dotation correspondent au montaonur " | desh®Peathomodes| Pupnive®a

industriels, des conventions et autres subventions. Quelques points remarquables a signaler

e La dotation en provenance du Ministére de la R echerche (dont CNRS) représente environ 10% des
recettes.

e La masse salariale, hors salaires versés via les contrats de recherche, est du méme ordre de grandeur
gue les recettes.

Une analyse du budget global non consolidé du laboratoire sur la période 2006 0 2009 met en évidence les
points suivants :

e Une forte augmentation de s projets européens ;

e Une forte augmentation des contrats ANR ;
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e Une forte augmentation des projets DGCIS labellisés par les pbles de compétitivité ;
e Un soutien des collectivités territoriales en constante augmentation ;
e Une diminution des contrats CIFRE ;

e Une diminution globale des contrats industriels.

La forte augmentation des projets europ®ens souligneOnl 6effor
note aussi u n recentrage de nos activités de recherche favorisant davantage les projets ANR plu tot que les

projets industriels. La diminution du nombre de conventions CIFRE a nombre de doctorants constant au sein

du | aboratoire sdéinscrit aussi dans cette strat®gi e. A soul
fortes du précédent comité d O ®val uati on. Le nombre croissant de projets
compétitivité témoignent aussi de notre volonté de transférer autant que faire se peut les résultats de nos

travaux de recherche.

2006 2007 2008 2009 TOTAL (K
Masse salariale en 7416 7762 7950 8338 31466
ETPR 70,5 74 74 77,5 74
Dotation Ministere de la 665 692 1034 806 3196
Recherche
Sous total (k 8081 8454 8984 9144 34663
Programmes 28 18,66 23,66 52,96 123,28
internationaux
Projets Européens 725 667 692 1016 3100
Conseil Régional 187 492 721 615 2015
=SS 161 231 409 662 1462
Départementaux
FEDER 33 54 341 132 560
Sous total (k 1135 1463 2186 2478 7261
Projets ANR 491 662 748 1286 3187
Projets DGCIS 48 58 239 992 1337
G QIS 182 201 139 477 999
publics
Institut Carnot STAR 0 19 98 75 192
Sous total (k 721 940 1126 2755 5542
Crmiis kel 1649 1184 812 776 4420
Fonds publics
Gt iTEleiEs 398 411 402 258 1469
Fonds privés
Contrats CIFRE 285 285 162 229 959
Sous total (k 2331 1879 1376 1262 6848
TOTAL (ka TTC 12268 12736 13769 15714 54486

Répartition annuelle du budget sur la période 2006 02009

Relations industrielles et valorisation

Nous poursuivons notre acti on -étonomigua ér &astdres fottamenmimpligués s oci o
dans plusieurs pdles de compétitivité et structures de valorisation favorisant les partenariats industriels. Parmi

les plus significatives nous pouvons ci ter le Pdle de compétitivite SCS (Solutions Communicantes Sécurisées),

I 6l nstitut CarRAGA STAR et CI M
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a. Podles de compétitivité

L lin2np est présent dans cing pbles de compétitivité ( SCS, Mer, Capénergies, Pégase, Optitec ) a des degrés

di ff®rents doi mplication. Nous sommes au bureau et au CA du
Provence et membre pour | es autres. Ce partenariat ®troit a
du | abor at oi ripe prdidl RRDe-Cafiteprs. Les chercheurs de cette équipe sont issus des équipes CCI
et Micro-capteur s, l eur mi ssion sur Il e quadriennal est déi dentii
scientifiques liés aux applications RFID permettant de répondre au mieux a la demande industrielle. Le

nombre de projets labélisés par les poles de compétitivitt et financés a fortement augmenté ces derniéres
années en particulier ceux relatifs aux applications RFID.

30
25
20 -_ = Optitec
15 = — Capénergie
10 - Pégase
3 [ ; - : . : Mer
2006 2007 2008 2009 mSCs

Nombre de projets labelli sés sur la période 2005 -2009

b. Institut Carnot STAR

Lion2np f ai t partie int®grante de | dlnstitut Carnot STAR (Sci er
Recherche ) . Cet institut regroupe 8 | aboratoires (1 UPR et 7
technopdle de Chateau -Gombert et le campus de Saint  -Jérdme. |l représente un potentiel de recherche de

1000 personnes travaillant dans 4 domaines (Matériaux, M icro -Nanoélectronique, Mécanique Energétique et
Traitement de | 86l nformation et Syst mes). La principale miss:s
transfert industriel et donc de favoriser les partenariats industriels tout en maintenant au sein de Il i nstitut L

ressourcement scientifique de qualité (site www.icstar.fr ).
c. Laboratoire commun de recherche CCR2

La qualit® de |l a recherche partenkBnpal Enes®maoingreritt Imargqua@:
labo ratoire commun de recherche avec la société STMicroelectronics, les nombreux contrats industriels
pluriannuels, | e nombre ® ev® de th ses ClIFRE et son apparte
activit® de recherche ‘els, holsaatane depuis ledanrges i200@ mis énrplace plusieurs
conventions de recherche pluriannuell es (STMicroelectroni c:¢
laboratoire commun de recherche appelé CCR2 ( Centre Commun de Recherche Rousset 2 ). Ce laborato ire

cr®® en 2003 di spose de | ocaux au sein de la soci ® ® ST
chercheurs, enseignants chercheurs et doctorants travaillant sur les thématiques de la microélectronique

(technologies avancées, mémoires non volatiles, conception de circuits et systemes RF et RFID). Trois

laboratoires (Institut Fresnel, Im2np et CMP -GC) participent au CCR2 avec la société STMicroelectronics. Nous

sommes actuellement en cours de discussion pour prolonger de 4 ans la convention de collabo ration qui a

pris fin en 2009. Sur la période 2006 & 2009, le niveau de financement obtenu dans le cadre des travaux

effectués au sein du CCR2 avec la société STMicroelectronics s o ®l "ve ° 5,007 MO et ° 1, 2 MG
programme de recherche EREVNA a vec la société ATMEL.

d. CIM-PACA

Nous avons activement participé a la création de CIM -PACA (Centre Intégré de Microélectronique de la

Région PACA ) dont le but est de favoriser les parten ariats industrie & laboratoire, ddaccr o  tre | a compe
industrielle et économique de la Région PACA ,mai s aussi de r ®aliser | ancrage r ®
secteur de la microélectronique. CIM -PACA, créé en 2005, est un ensemble de trois plateformes

(Caractérisation Physique, Micro -Packaging et Conceptio n ) compos®es ddé®qui pements mutu
montant de | 6ordre de 100 MO cof-privta@Md@ACA patt g®®@Palaas spu bn
association nommée ARCSIS (Association pour la Recherche sur les Composants et les Systemes Intégrés

Sécurisés) dont la mission est de participer a l'animation de la communauté scientifique, technique et

industrielle de la filiere microélectronique  en favorisant la mise en place de projets coopératifs et en stimulant
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les actions collectives de prospection et de v alorisation (site www.arcsis.org ).
e. Cr®ation doboentrepri se

Un des faits marquants dans nos activit®s industrielles con
spin-off (PRIMACHIP) i s s um2npddans le @uadriennal et deux projets en cours de création. Un résultat tres

prometteur qui devrait assez rapidement susciter de nouvelles vocations dans le domaine des applications

RFID.

Ldentreprise PRI MACHI P, cr ®®e en maie urk@®EPOrtise ah ®oneeptionpdpse e t com

circuits i nt®gr ®s mi cro®l ectroniques " travers une gamme
numeériques, ou blocs de propriétés intellectuelles (IP), visa n t | es mar ch®s micro®l ectroni
PRIMACHIP se positionne comme une société de conception de circuits intégrés, dite « fabless ¢ c &aedset

sans production, dont la ¢ ompétence réside dans le savoir -faire en intégration silicium de nouvelles
architectures microélectroniques ( www.primachip.com ).

Relations avec les structures de formation

Nous <contribuerons do6éune mani re g®n®rale ~ | dam®l i orati on
concern®s par | 6l nstitut. Nous nou sreuposiiensdu gaysage desnezoles i mp |l i qu
déi ng®ni eurs sur | 6aire Marseill aise, sur | doptimi sati on de
|l daccompagnement des P!l es de comp®titivit® sur | e volet for
destroi s universit®s doAi x Marseille. A titre doéexempl e, nous

a. CNFM PACA

Ldoptimisation de | 6offre de formation dans |l a r®gion PACA
des autres régions de France a été une préoccupation commune de la direction du CNFM ( Comité National

de Formation en Microélectronique ), du SI TELESC et des principaux responsabl
de la région PACA. De ce constat et de cette volonté est né le projet de ¢ réation du Péle CNFM PACA. Le

Pble CNFM PACA a été inauguré le 7 juin 2001 et ces principales missions sont

1. Développer et fédérer les enseignements de la microélectronique tant sur le plan de la formation
initiale que continue en mettant en place des m oyens communs et complémentaires ;
2. Permettre le développement de la formation par la recherche dans le cadre de collaborations avec
|l es ®col es doctorales et |l es | aboratoires dont une p

microélectronique ;

3. Aider au dé veloppement économique régional et national en développant des collaborations avec
les industriels, en les faisant bénéficier des compétences développées au sein du P6le PACA et en
mettant " l eur di sposition | es moyens dadiand de dormsatppo se | e |
permanente.

Apr s en avoir assur® |l a direction pendant Hm2hpt quieemesta c 0 e st

présent le directeur adjoint.

b. Ecol es dding®nieurs

Face ° l a n®cessit® doéam®l i or er dibke adx planmaationad et interbatiodaélesr endr e p
®col es déing®ni eur s, nous avons pris | a d®cision de fusionne
enseignants c hem2nph seusors impliquésldans deux projets de création de nouvelle écoles
déi ng®nPeluy se c(h d Ma Ecole Cénirate Marseille ) . Pol ytechdMarseille est n®e
regroupement de trois ®c olngitst Univérsitairg ®esiSgstemes Thermidued Industriels,
IUSPIM: Institut Universitaire des Sci ences pour I hdtitntgORarlés eFabry). €es trois &€oles
forment trois desquatre d ®partements de formation et de recherche de Pol
de Marseille a été créée plus récemment en 2006, elle est issue du regroupement de 4 ®col es

(ENSPM, ENSPICAM, ESM2 et ESIM).
c. Masters recherche

Dans le cadre de la réforme LMD, nous avons aussi activement participé a la création de deux masters

recherche dans les domaines de la microélectronique et nanoélectronique (  Master MINELEC) et dans les

domaines des sciences des matériaux (  Master MANE ). Ces deux masters comportent plusieurs parcours M2R

qui peuvent étre accessibles également aux ®tudi ants des ®coles dding®ni eurs ¢
cursus en méme temps que leur 5 éme année. En particulier, deux parcours M2R du Master MINELEC sont ouverts
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aux ®tudiants des ®coftcetiOdMang®nil ¢ers EcCBbley Central e-GMar sei l
Ecole Nationale Supérieure des Mines de Saint Etienne) (site www.up.univ -mrs.fr/microcom ). Le master MANE

(Matériaux Avancés pour les Nanoscien ces et | dEner gi e) est | duni que sslgs®ci al i
Matériaux sur Aix -Marseille Université. Rattaché principalement a la mention Physique, il est aussi rattaché a la
mention Matériaux. L'enseignement proposé a pour ambition de doter les étu diants des concepts et outils

nécessaires a la compréhension, la modélisation et I'analyse expérimentale des propriétés macroscopiques

(mécaniques, électriques, optiques) de matériaux réalistes, présentant des surfaces, des interfaces, des

défauts, en couc hes minces ou nanostructurés ... a partir de leur description a I'échelle de I'atome. Ces

concepts et outils sont développés et appliqués a des matériaux a fort potentiel applicatif a travers deux

parcour s: Mat ®r i aux pour | 0 En eoscignces. Ansi, afyés enrtrondeomiBun asauwart et Nan
de solides connaissances fondamentales, les étudiants ont le choix entre deux parcours spécifiques

Nanosciences et Energie.

Diffusion des connaissances

Les enseignants-c her cheur s et | es Im2npesr6dmegpurisqueeat | ® ®gul i rement dan
vulgarisation et de diffusion de la connaissance auprés du grand public. A ce titre, ils participent aux

manifestations litgesala F°te de | a Science, ani ment des d®batigner@rans des
secondaire, assurent |l a permanence de stands ~ | 6occasi on de

enseignant chercheur du laboratoire est par ailleurs Président du Festival des Sciences et Technologies de
Marseille (www.festival -sciences.com/ ).

Hygiéne et sécurité

Le laboratoire compte 2 ACMO et des correspondants de sites (un pour chaque site) qui sont en charge de

| dhygi ne et de |l a s®curit®. Si | O orisques éiés aua imstabatiodseékectriguiess qu e s i T
dans tous les batiments, des risques spécifiques (Lasers, Rayons X, Produits chimiques, sources radioactives) ont

®t ® recens®s dans certains boOtilmzp,t sun Deeut ai 1 en am®&Eé | & da odte
mises en place a savoir

e Bilan des accidents et incidents survenus dans I'unité et mesures prises.
e Identification et analyse des risques spécifiques rencontrés dans l'unité.
e Dispositions mises en iTuvre en fonction des risques. Pri

e Fonctionnement des structures d'hygiene et de sécurité propres a l'unité (ACMO, comité spécial

d'"hygi ne et de s®curit®, personne comp®tente en radiopr
e Dispositions mises en Tuvre pour |l a formation dmssly per son
compris stagiaires, doctorantsé)

e Problémes de sécurité qui subsistent et moyens envisagés pour les résoudre.

Enfin, chaque nouvel arrivant dans | e | aboratoire se voit r
int®rieur, l a charte informatique sp®cifiant | es conditions
la protection des travaux en m atiere de propri ® ® intellectuell e etygi@éneet fi che
securité.
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Bilan scienégupti que de 1|0
Reéactivité et Diffusion aux Interfaces

Responsable
Dominique Mangelinck, = Chargé de recherche CNRS

Thématiques de recherche

Réactivité interfaciale 6 Mécanismes de formation, élément sddal | i age st ternaire
Transport de matiere @ Diffusion, ségrégation, redistribution

Personnel permanent

Chercheurs et enseignants -chercheurs

Bergman C. DR2 départ retraite 03/2008
Bernardini J. DR1

Girardeaux C. PR2

Hoummada K. MCF arriv®e dans | 6®quipe au 01/12/2008
Mangelinck D. CR1

Moya G. PR1

Perrin-Pellegrino C. MCF

Portavoce A. CR2

Putero M. MCF

Record M. -C. PR2

Rolland A. PR1

Ingénieurs et techniciens

Daineche R. IGR

Si Ahmed A. IGR

Descoins M. IGE arriv®e dans | 6®quipe au 01/12/2008
Duployer B. IE

3 publications les plus citées des 8 dernieres années

1. Seger J, Zhang SL, Mangelinck D , Radamson HH & Appl. Phys. Letters, 2002 (47 citations)
2. Berbezier I, Ronda A, Portavoce A 9 J. Phys. 8Condensed Matter, 2002 (35 citations)
3. Erdelyi Z, Girardeaux C , Tokei Z, Beke DL, Cserhati C, Rolland A , Surf. Sci., 2002 (28 citations)

Partenariats académiques et industriels

e  STMicroelectronics (Crolles, Rousset), ATMEL (Rousset), MENRT, CIM-PACA plateforme
caractérisation
e CEA(LETI , DAM) , GDR transdi f, GDR Surgeco, CPR Pr®cipite
CIRIMAT, GPM, ENS,PHC Balaton, PHC-IMHOTEP, ESRF, ELETTRA, BWrktown -USA, Royal Inst.
Technol. Stokholm, RITPMS-Budapest, Dpt Solid State Phys. - Debrecen, IMRE -Singapour, National U.
Singapore, U. Mentouri, U. Sfax, U. Oural, ENS Rabat

Contribution aux formations

e Département Sciences de la Matiere 8 Faculté des Sciences et Techniques - Université Paul
Cézanne (Directeur : C. Girardeaux)

e Master Matériaux inter U : responsable mention (C. Girardeaux), responsable spécialité
professionnelle «<Matériaux et Technologies Associées» (M.C. Record)

e |2"Sciences Pour | 81 nge n-iSelaronie (M Rutero) Mespossabie Idd lieence

e LicenceSPI: membre de | 8®qui pe -p0BY Egdgergn) que (2008
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Diffusion des connaissances

e Courssurladiffusionréacti ve | ors de Irda@csalie 6d(D MahgeRaBdoT
Séminaires sur la sonde atomique a ST Rousset, ST Crolles, et Atmel (D Mangelinck)
S®mi naires sur | a diffusion r®active au GPM (Rouen) et

Coll aborations internes ° | 6l nstitut

Equipe Mémoires, DENO et RFID -capteurs: p rojet CARNOT "CORNFlex"

Equipe CMO: Co -encadrement de la these de T.Ouled, de J. Fouet et de R. Delattre, ANR TAPAS
Equipe MCA : these de D Borivent

Equipe DENO : ANR TAPAS

Equipe OPTO -PV

Positionnement scientifique au niveau national et international

e Participation aux GDR « Transdif », «Surgeco »et«Cd Nano PBPACA
e Organisation ddune r ®uni o Transdii» aOvamReille, 25-27 juin 2007.
e Steering Committee of Inter. Conf. on Space Charges in non Conductive Materials CSC (G.Moya)

Prix et distinct ions

I. Blum, Prix de la meilleure présentation aux JNRDM 2009 suivi de la remise des prix au CNFM

e B. Lalmi, Prix du meilleur poster au congrés MPA 2008, Cambridge (England), janvier 2008

e B. Lalmi, Prix du meilleur poster au Workshop « Diffusion and Stress  », Lilafured (Hongrie), septembre
2006

e C.Bergman Chevalier de la Légion d'Honneur, Ministére de I'Enseignement Supérieur et de la

Recherche. 2009
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La miniaturisation et |l a complexit® croissante des cdemposant
nouvelles probl ®matiques |i®es " des nouveaux mat®riaux et
probl mes pos®s sdappuie sur | dutilisation des concepts fond
Notre équipe posséde un savoir -faire reconnu dans ce doma ine et notre activité actuelle consiste a

sdint ®resser pl us particuli rement : | a r®activit® interf
nanom®trique. L®tude des ph®nom nes observ®s ~ cette ®chell

modéli sation des mécanismes sous -jacents constituent nos objectifs.

Réactivit é interfaciale
Resp. D. Mangelinck

La compréhension du comportement réactif de solides de taille nanométrique passe par le développement
de méthodologies nouvelles aussi bien surle  plan expérimental que sur le plan conceptuel.
Sur le plan expérimental, nous avons mis en place un dispositif permettant de coupler in situ en temps réel la

di ffraction X, la r®sistivit® et l'a r®f 1 ect i vparticatioh af onct i on
Centre Intégré de Microélectronique CIM -PACA nous permet | dacc s ~ des technigqu
avons aussi développé des collaborations pour accéder au synchrotron (ESRF, IBM), et & la tomographie

atomique (GPM, Rouen). Nous avons € gal ement men® ” bien Il dacquisition d

tomographique (SAT). La compréhension de ces expériences et des mécanismes nécessitent aussi de
d®vel opper des simulations ce que nous avons commenc® dans |

Sur le plan conceptuel, cessysttme s du type multicouches, films minces, rev?®
rapport interface/volume qui nécessite la prise en compte de phénomenes dans lesquels les interfaces
contrbélent les transformations subies par le matériau. L'addition d'éléments d'alliag e ou dimpuretés peut

modifier fortement la réactivité et aider a comprendre pourquoi des phases métastables apparaissent et
peuvent étre stabilisées dans certaines conditions (engineering cinétique).

Mécanismes de formation des siliciures

Croissance latérale des siliciures

Les premiers stades de la réaction jouent un réle trés important sur les mécanismes de formation des siliciures. Il

est donc devenu de plus en plus important de comprendre et de contrbler la réaction et la stabilité

do6i nt er fdascéehellssude quelques nanometres. Pour les siliciures étudiés, nous avons toujours observé

deux pics exothermiques par calorimétrie différentielle a balayage (DSC) correspondant & la formation de la

premiére phase lors de la réaction entre le film métal lique (Pd [Hoummada et al, Appl. Phys. Lett., 2008], Ni et

Ni (Pt) [Hoummada et al, J. Appl . Phys., 2009]) et |l e substr
fait en deux étapes : la croissance latérale des germes (ler pic) suivie de la crois sance de la phase dans la

direction normale au substrat (2éme pic). Ainsi, nous avons pu observer par sonde atomique tomographique

3D la formation d68n pp®cepie®d®p* Ni ddun film de nickel con
du précipité est en accord avec la croissance latérale des germes de la phase Ni 2Si aprés dép6t [Hoummada

et al, Appl. Phys. Lett., 2006].

Effet des contraintes sur la réactivité

La formation des siliciures de nickel sBdaccompagalecaldoss contr a
de la réaction de formation. Ces contraintes sont fortement compressives au cours de la formation de Ni2Siet

moins importantes pour les phases suivantes. Dans le cas de Ni/Si amorphe, nous avons observé un décalage

en temps entre la fin de  formation de NizSiet le début de la formation de NiSi. En présence de platine, les

phases NiSi et Ni2Si croissent simultan®ment jusqud” Il a consommati on
croissance de NiSi est accélérée apres un décalage en temps. Le décalage en temps dans les deux cas est

lié a la relaxation des contraintes dans Ni 2Si ; l a formation de Ni Si ( Ni pur) ou | 0c¢
la phase NiSi (Ni allié en Pt) a lieu quand la couche de Ni 2Si est complétement relaxée. Ces résulta  ts montrent

que les contraintes intrinséques liées a la formation des siliciures influencent la diffusion réactive [Mangelinck
et al, Appl. Phys. Lett., 2008].

Formation des phases transitoires

Récemment, des comportements de croissance plus complexes ont été observés comme la formation de

phases transitoires. Ces phases apparaissent et di spar ai sse
croissance simultanée de deux phases peut étre expliquée avec les lois cinétiques classiques mais la

consommation ddune de ces phases alors que |l es deux r®actants son
constitue la spécificité des phases transitoires (Fig. 1).

Nous avons mesuré par DSC et DRX la cinétique de formation et de consommation de la phase transitoire -

Ni2Si . Un mod | e permettant ddexpliquer |l e comportement trans
mesures expérimentales [Mangel inck et al, Appl Phys Lett, 2009]. Il est basé sur la croissance latérale de la

phase 6-NizS i “ ] Oido-NigSar/fSac g usqu b’  coONi2Sj wentourea laplases &Ni2Si. Lorsque 6-NizSi
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est englobé dans 3-Ni2Si, cette phase d evient instable au poin t de vue cinétique et est consommé e par o-
Ni2Si.

40
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Figure 1: DRX in situ montrant la phase transitoire &-Ni2Si Figure 2: croissance simultanée de  NizSiet NiSi :

SAT de 50 nm de Ni(5%Pt) sur Si(100) recuit 1h a 290°C.

Réactions de films trés minces

LO®tude que nous menons sur |l e syst me [ Si sur substrat Ni]
des phases pour des films ayant des ®paisseurs non plus doun
ddangstr°ms. L o r de 5adm@nodoaches @ &Sic(¢ 1 nonhsur un substrat de Ni, nous avons observé

par AES in situ la formation séquentielle des différents composés Ni -Si dans le sens des compositions croissantes

en Ni . [ sembl e que ces compos ®s séguerca de format®n des congposgsu 6 en v ol
suit un d®roul ement similaire au syst me inverse [ Ni sur st
substrat, ce qui méne a la formation séquentielle des composés Ni -Si dans le sens des phases de plus en plus

riches en atomes du substrat. Nos simulations atomistiques Monte Carlo confirment ces résultats [Portavoce et
al, APL, 2009]

Effet des éléments d'addition sur la formation des siliciures de Ni

L'addition et/ou la redistribution d'un élément peut moduler le s propriétés de phases ou de structures formées

a partir de ces phases. Elle peut aussi modifier la formation et/ou la stabilité des phases. Il est donc important

et intéressant de comprendre les différents phénoménes a l'origine de ces modifications. Nos études sont
basées sur trois types de systemes d'intérét en nanoélectronique: (i) métal -métal -silicium, (ii)) métal -germanium -
silicium, (iii) métal -dopant -silicium.

Croissance simultanée des siliciures
Ldajout de platine (ou de pa laphaskiNisiniYangelieak BLeet al, Appl. Phys. d dtti, | i

1999]. Nous avons montr® que | es ® ®ments dobéalliages (Pt et
NizSi et la suppression des phases transitoires a basse température [Hoummada et al, J Appl Phys 2009]. Ceci
est certainement da au ralentissement de la cinétique de formation de Ni 2Si par | daccumul ati on

aux interfaces Ni(Pt)/Ni 2Si et Ni2Si/NiSi [Cojocaru et al, Scripta Materialia, 2007]. Ces accumulations agissent

ainsi comme d es barriéres de diffusion pour le nickel et aussi sur les mobilités des interfaces. Parallélement,

nous avons pris le soin de déterminer la solubilité du platine dans la phase Ni 2Si[Hoummada et al, J. Appl.
Phys., 2008].

Un effet similaire a été observé pour le Ni pur en présence de B : la SAT montre la présence des phases Ni 2Si,
NiSi et NiSk [Cojocaru et al, JAP, accepté]. La présence de la phase NiSi 2 & une aussi basse température est
certainement due “ium By ckd td® $i llidaSinquieagitfcancme ure ibdrritie de
diffusion pour le Ni, diminuant ainsi la vitesse de diffusion du Ni.

Optimisation du pourcentage du Pt dans NiSi pour le procédé salicide

La nature, la séquence et la cinétique des pha ses formées dans le systtme Ni 1Pt/ Si (100) (0%0O x O0O30%
étudiées par des techniques in et ex  -situ (diffraction des rayons X, réflectivité des rayons X (RRX), résistivité 4

pointes). Deux résultats marquants ont été obtenus :

- optimisation du pou rcentage de Pt a ajouter au film de Ni pour former et stabiliser NiSi : ce résultat a fait

|l objet d6un brevet, et montre qudentre 9% et 15 %, on peut f
recuit thermique [Mangelinck et al, Brevet ATMEL /CNRS/ UPCAM, 2007].

- Pour le systeme Ni(13%Pt), le couplage des expériences in  -situ, et plus particulierement le développement de

| danal yse des e xp ®situ pamransferméa de FRUREX a pemmis de montrer de maniére originale

Il a for mat i onole phdse peadant les premiers stades, cette phase étant la phase hexagonale
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métastable 0-NizSi [Putero M. et al., Scripta Materialia, 2010 ].

Effet du germanium sur la dilatation thermique des siliciures de nickel

Lorsque les siliciures sont utilisés dans la microélectronique, ils sont soumis a différents traitements thermiques

au cours du procédé de fabrication des composants. Ces traitements induisent des modifications des

distances interatomiques au sein des différents matériaux dont il faut tenir c ompte |l orsque | don <ch
modéliser les phénomenes conduisant a la formation de ces siliciures. Des composés massifs NiSi axGex (avec

0<x<1) ont ainsi été préparés par fusion dans un four a induction. Les parameétres de maille et les coefficients

de di latation thermique a, b et c de ces alliages de structure orthorhombique ont été déterminés par

dif fraction des rayons X en temp®rature (de 298K ° 1073K). N C
et ¢, la maille se cont r aqueesoitlledauxd de ngermdnam [Péranxetal, b Appl Bhyse |

2007].

Diffusion réactive dans les ternaires

Le ternaire que nous avons c hoGusFe. Sut Gn®tanfdndaenentale ce systétme ess y st~ me |
int®r essant car son diagramme de phases fait apparaitre un n
Ce systeme est également intéressant pour les ap plications potentielles de ses alliages en particulier celles de

I dal | i aenstallig u-AlssCuzsFeizs. Les alliages quasi -cristallins ont en effet des propriétés de surface

remarquables. lls sont caractérisés par un faible coefficient de mouillage , une trés grande dureté et une

haute résistance a la corrosion.

LO®tude de | a formation des phases a ®t® r®alis®€u, Fe)suartir o
des substrats de silicium oxyd®. Diff®renteppe®Rgasecdd®paiddeep
considérés. La formation des phases a ensuite été étudiée par des mesures in -situ telles que la diffraction des

rayons X, Il a r®sistance de surface et | 6analyse enthalpiqu
jusg&®0AC. Léensemble des r®sultats nous a permis de propose
phases du systeme Al -Cu-Fe. On remarque que les séquences de formation observées sont en accord avec

les chemins de diffusion dans le diagramme de phases. L a simulation des thermogrammes et des courbes de
r®sistivit® nous a permis ddextraire des donn®es cin®tiques
Cette étude a été effectuée dans le cadre du réseau d'excellence européen CMA -NoE "Complex Metallic

Alloys".

Transport de mati ére
Resp. C. Girardeaux

L a di ffusi on " | 6®c hel |l e nanom®trique, domai ne de recher
applications, apporte des renseignements sur la stabilité dans le temps des matériaux.

Cette thématique de r ec her c hesurdésap@lul aborati ons nationales et intern
de techniques expérimentales de premier plan et sur le développement de nouveaux modeles devenus

indispensables pour appréhender le transport de matiére aux échelles nanométriques dans des systemes

complexes.

Parmi les résultats importants que nous avons obtenus récemment, nous avons montré, sur des systemes

mod | es, en utilisant des techniques d&éanalyse de surface (4
des simulations nu m®r i ques, gue |l a dissolution ddun d®gnfini pouvditt r a mi n
suivre plusieurs mécanismes. Ceux -ci dépendent i) des propriétés thermodynamiques des systemes (systemes

a séparation de phases ou a miscibilité totale, a tendance a la ségrégation), ii) de la structure (cristalline ou

amorphe) et iii) des propriétés de diffusion (diffusion volumique ou intergranulaire) [Erdelyi et al, Defect and

diff. Forum 2009].

Diffusion, ségrégation et précipitation dans les semiconducteurs

Précipitation du B dans le Si monocristallin

La précipitation des dopants est une des composantes importantes du transport de matiere puisque les
dopants sont en général immobiles dans les précipités.

Nous avons observé par sonde atomique tomographique (SAT) la précipitation du B dans le Si(100) fortement

sursatur®, apr s traitement thermique. Nous avons mis en ®vi
dans la matrice de silicium. La concentrat ion de B dans ces amas/précipités ainsi que leur taille augmentent

avec |l a temp®rature alors que |l eur densit® di minue. 3ser s un
f or me. La densit® des amas suit | a ¢ o uor dassiqué dlé ganminaiont at i on e

croissance [Cojocaru et al, Ultramicroscopy, 2009 ; Cojocaru et al, Scrip. Mater., 2009].
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Figure 3: Figure 4:
Précipitation du B dans Si(100). Simul ation de | a diff usSipoycristdlle. | 0 ¢

Co -diffusion du phosphore et de I'arsenic dans le silicium monocristallin

Nous avons étudié, par la simulation d'une part, et par des techniques de caractérisation 1D (SIMS) et 2D
(microscopies en champ proche ®I ect riopudiffusion dSphddphoreSed BeM) ddaut
I'arsenic dans le silicium monocristallin (projet CIMDOPANT).

Nous avons mis en évidence un phénomeéne trés original, dans le cas de la redistribution simultanée de

| arsenic et du phosphore : | 6att @5 ®Poat iden | HrAa n seint od rr &s ednec e
observable uniquement pour de fortes concentrations doAs, es
d®pend que de | 6®nergie doi mplantation de | dAs. Nos ambser vat
des propriétés des clusters AsnV (V = lacune) en présence de P. [thése N. Rodriguez, Portavoce et al, Mat.

Lett., 2009] .

Nous avons également étudié la co  -diffusion / redistribution de dopants par des techniques de cartographie

des dopants en deux dim ensions. Ces techniques de champ proche électrique constituent un outil trés
prometteur pour les études de diffusion dans les structures réelles de la microélectronique [Rodriguez et al,
Microelec. Reliab. 2006, Adrian et al Microelec. Reliab.2007].

Redistribution du B et du P pendant la cristallisation du Si

La r®tention des m®moires non volatiles pourrait PNaursein am®l i o
de sa grille de stockage. Pour cela nous avons étudié la redistribution du B et du P pendant la cristallisation du

Si (contrat STMicroelectronics -Im2np ). Le dopage du Si amorphe diminue la température et accélére la vitesse

de cristallisation. Pen dant | a cristallisation, le B se redistrli0Bate uni g
cm -3, Cette redistribution est due a la diffusion du B dans le Si amorphe et non a un effet de par tition entre les

zones amorphes et les grains de Si en croissance . Elle crée une jonction B -P trés abrupte. Une fois la couche
cristallis®e, | e B diffuse en r®gime B. Cdest ~ ce moment qu
contre son gradient de concentration vers la zone la plus concentrée en B (clus ters B-P). Ces résultats on fait

|l objet de 2 publications et de 3 communications dans 3 conf

Diffusion dans les intermétalliques

Parameétres de diffusion

Une meilleure connaissance des mécanismes de diffusion dans les intermétalli ques, en particulier Ni 2Si,
n®cessite doéo®tudier l es param tres de formation et de mi gr e
défauts créés hors équilibre par irradiation ou par trempe. Pour recouper les résultats déja obtenus au

laboratoire avec les techniques de microcalorimétrie et de spectroscopie d'annihilation des positons nous

avons effectu® avec | 6ENS de Rabat des mesures de suscept.]
Professeurs J.Aride et O.Sassi).

Diffusion des dopants

La compréh ension des mécanismes de redistribution des dopants lors de la siliciuration est rendue difficile par

la rareté des données concernant les coefficients de diffusion des dopants dans le volume et les joints de

grains des siliciures. Ce manque de données est  souvent di a la difficulté de mise en oeuvre de telles mesures.

Nous avons développé une méthode de mesure simple combinant mesures de profils de concentration et

simulations de diffusion en deux dimensions. Cette méthode permet de mesurer des coefficients de diffus ion

dans des films minces alors que traditionnell ement, Il a pr ®s
coefficients. Nous avons utilisé cette méthode pour mesurer simultanément les coefficients de diffusion en

vol ume et aux | oi rafsenic dhes legsiticiuie wesnickkle Ni2S [Blum et al, JAP 2008] [Blum et al,

Microelec Eng 2009].

Reconstruction de surface
En wutilisant des techniques db6éanalyse de surface (AES, LEE
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température sur la forma tion des siliciures de Cu et de Ni.
Ldoriginalit® de <cette approche r®side dans |l e fait qgue no
résultats permettant de relier les aspects 2D aux aspects 3D liés a la formation de siliciures.

En effet, en étudiant la formation de siliciures a partir de films ultra minces de silicium (1 et 5 monocouches)
déposés sur métal, nous avons pu identifier la formation séquentielle de composés 2D (trés influencés par la

surface) puis 3D, qui pour certains, se retrouvent dans Il e diagramme de phdtsesesB. lAdhi®qui |l i b
articles en cours de rédaction]. Nous avons également montré, dans le cas du systéme Si/Cu(001 ), | 6dexistenc
ddun compos® 2:Bi(figflabbquBl 25 0dRI& daycatie temperature, se  dissout brutalement.

Ce comportement atypique et original ne peut sdexpliquer p

attribué a une transition ordre  -désordre [Lalmi et al J. Nanosci. Nanotechnol. 2009].

o] comgatons perpendicutaires aux rangees 3a

o)

3 corrugations perpendicutaies au rangsss sa

Fig.5 : Image STM - 2 périodicités délimitent la maille rectangulaire p(5x3) de la surstructure Cu 2Si

Redistribution

La redistribution r®sulte ddun transport de mati re coupl ®
présence de deux phases. La redistribution des dopants lors de la fabrication des transistors MOS (metal -oxide -
semiconductor) est primordiale pour leurs caractéristiques électriques. Des modifications importantes de la

redistribution sont observées lors de la fabrication des contacts (par réaction métal/silicium) sur les parties
actives du MOS. La redistribution des ® ®ments ddalliage est

et la formation des siliciures.

Redistributonde | 6 As dans | a structure Ni Si/ Si
Pour étudier la redistribution des dopants dans le monosiliciure de nickel, des échantillons de NiSi/Si(100) dopé
As et recuits par RTP a différentes températures ont été caractérisés structuralement et morphologiquement.

Nous avons déterminé les profilsd e | 6ar seni c, du silicium et du nickel dans
nous assurant de |l a validit® des profils mesur®s en variar
déopti mi ser Il es conditions dodanal yes HouhmadeSdt MIAP, 2088k at dec onna  t r
montrer | 6ef fet de I 6aggl om®ration de | a p hHowneadd et &l sur I

Microelec Eng, 2006].

Redistribution du B lors de la formation des siliciures de Ni

LaredistributonduBlorsd e | a r ®action ddéun film de Ni sur Si dop® en B
A 290°C, la SAT montre la présence des phases Ni  2Si, NiSietNiSi. Le bore se redistraSkue ° |
dans les phases NiSi, NiSiz et Si. Dans la phase Ni 2Si il est quasiment absent. A 450°C, seule la phase NiSi est

pr®sente : | e bore sbéaccumule majoritairement ~ [ dinterface
prées de | a surface de | 6®chantill on. La pr ®s enc endidquerqueda®ci pi t ®

limite de solubilité a été atteinte. Cette redistribution a été expliquée en terme de ségrégation, effet « chasse -
neige » et ou effet Kirkendall inverse.

Redistribution du Pt lors de la  formation des siliciures de Ni

Le deuxieme systeme étudié (Ni(Pt)/Si) est caractérisé par des films de Ni contenant 5% de Pt sur Si (001) et a

été analysé par DRX, MET et SAT. La redistribution du Pt est caractérisée par une accumulation du Pt aux

interfaces Ni(5%Pt)/Ni 2Si et NiSi/NiSi” 290AC de m°me qudune accumul ation dans Ni
350AC. Léaccumul ati on du P4Sipéut étrédeaxpliquéerpdr anceffet de ichasséo P t-neigelNLlia

ségrégation interfaciale, les limites de solubilité et la diffusion sont les principaux facteurs qui déterminent la
redistribution du Pt au cours de la formation de Ni 2Si et NiSi. Contrairement au cas du bore, le platine ne forme
pas dbéamas dans |l es siliciures de Ni

Diffusion dans des nano -cristaux

Pour la premiére fois, a notre connaissance, la diffusion volumique dans une structure nanotructurée a pu étre
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mesurée en comparant des profils de diffusion expérimentaux obtenus par SIMS pour la diffusion du

germanium dans le silicium polycristallin et na  nocristallin a des profils simulés (Portavoce et al, J Appl. Phys.

2008).

Le résultat montre que la diffusion volumique dans la structure nanostructurée est 100 fois plus rapide que dans

le volume du polycristal alors que la diffusion intergranulaire est la méme dans les polycristaux classiques et les
nanocristaux ¢comme nous | davions d®montr ® dans des ®t udes
meétalliques.

Dynamigue des charges

Il apparai t n®cessaire, tant au ni veau f ondamera tlea Imécanientea ppl i c af
microscopiques (piégeage / dépiégeage, conduction des charges, relaxation structurale) qui régissent le
comportement macroscopique des isolants solides. L6objectif
les propriétés macroscopi ques (champ de claquage) et microscopiques (piégeage ou conduction des
charges) en vue ddam®liorer |l a tenue en tension des isolants
Par mi |l es r®sultats originaux gque nous avons obtenus, citons

champ de c¢claquage (Ec) d®pend soit ddun r®gi me de pi ®geage
conduction des charges a hautes températures. Ainsi, en fonction de la température de fonctionnement des

dispositifs, on pourra par dopage soit augmenter la c onductibilité soit favoriser le piégeage des charges

injectée.
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physiques et chimiques (Responsable UPCAM : H. Nguyen -Thi)

Diffusion des connaissances

Féte de la Science 2008 , Des Scientifiques dans les classes (N. Mangelinck, Conférences La
métallurgie : une vieille discipline ?); Conférence e2phy 2009 a destination des enseignants du
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L'équipe "Microstructures de Croissance Auto  -organisées" étudie les processus physiques et chimiques
fondamentaux qui r ®gi ssent | a formation des microstructures
en relati on avec les questionnements venants des procédés industriels. Ces microstructures, qui contrélent les

propriétés des matériaux élaborés en métallurgie et sont rédhibitoires en microélectronique, sont des

structures dissipatives modeéles du point de vue des phénomenes hors équilibre.

Ces derniéres années, nos travaux ont porté . - sur les Instabilités de croissance et la formation des
microstructures | ors de | 0®l aboration de mat ®r i-auwlesFpmes sol i d
de croissa nce du composé intermétallique Ni 3Sbau cours de | 6interdiffusion r®actiyv
bilan présente des résultats majeurs obtenus sur la période 2006 0 2010 pour illustrer les avancées accomplies

sur la connaissance des mécanismes fondament aux et les compétences acquises par la conception, la
r®alisation et | dutil i sat iparcertdiresaspdcts punigues.i f s exp®r i ment aux

I nstabilit®s de croissance et formation des n
matériaux par solidification ddal | i ages

Dans les procédés métallurgiques, le controle de I'étape de solidification (structure de grains, microstructure

de solidification, s®gr ®gation chimique ¢é), centrale pour |
produit fini, doit étre  le plus précis possible. La difficulté du domaine vient du fait que la formation du matériau

solide a partir du bain fondu met simultanément en jeu des phénomenes dynamiques couplés dont les

échelles de longueur et de temps sont réparties sur plusieurs ord res de grandeur.

Nous nous sommes attachés a affrmer | ' or i gi nal i te®renfosgant sés@jpparts gpécifiques

- Observation et caractérisation in situ et en temps réel de la dynamique des phénoménes sur les systemes
métalliques par i magerie rayons -X synchrotron, nous avons enrichi le dispositif ESRF de radiographie par la
topographie. Ceci a permis des premiéres, qui ont eu un impact international significatif attesté

not amment par | dattribution du Champion H. MaG. iReinkato n Me d a
R®cemment , nous avons entrepris do®l argir cette approche
temp®rature que | dalumini um, autour de 1500 AcC, en-commen
cristallin pour lequel nous avons congu un nouv eau dispositif financ® dans |l e cad

cours de fabrication.
- Influence du mode de transport sur la formation/sélection de la microstructure de solidification, et la
transition colonnaire -équiaxe (CET) dans les échantillons massifs :Nousavons (enfin) pu concr ®t

par observation in situ (fond clair, interférométrie) de la formation des microstructures cellulaires et

dendritiques 3D sur des analogues transparents en régime de transport diffusif en démarrant fin 2009 des

expériences en microgravit® dans | e Directional Solidificati ol
“ bord de |l a Station Spatiale Internationale (1 SS)d7 De m°n

% pds Si sont en cour s a&lug 3 dDil Srsc ed alnasb olreat May er(iIMSL) de
Européenne (ESA).

- Comparaison avec la modélisation et les simulations numériques : En collaboration, nous développons ce

volet indispensable pour approfondir | 0amnpélipentdes.et | di nterp
Observation in situ et en temps r®el de la solidification ce
Dans le domaine des matériaux modéles organiques, généralement caractérisés en configuration quasi -2D

(lame mince), le passage au 3D s'impose du fait de l'influence de la faible dimension sur la microstructure
(Bergeon et al., Advances Space Research 36 (2005) 80). Le développement des méthodes d'observation in

situ a permis de trés largement progresser dans la connaissance de la dynamique complexe qui régit

Il i nstabilit® morphol ogi gluiequd'denepliamtedrl fi sscsee sdl ildée®t abl i ssen
cellulaire/dendritique de solidification. Le DSI, dispositif que nous avons développé avec le CNES dans le

cadredu proj et DECLI C, per met de caract®riser Il a solidificatio
(échantillons cylindriques). Nous accédons ainsi a la dynamique de formation de la microstructure. Les
développements conduits sur les méthodes expérimentale s et d'analyse permettent de caractériser avec
pr®cision |l a microstructure ° | d®chelle globale du r®seau et

Les interactions complexes qui gouvernent la dynamique des réseaux 3D étendus sont tributaires de facteurs
macroscopiques tels que la convection dans le bain fondu, la courbure dinterface ou l'orientation

cristallographique des grains. Nous avons observé | 6i nstabilit® morphologique et I a

déun r®seau de cellules ou/et de dendrites sur un front nat:!
le creuset). Dans le cas de cellules (Weiss et al., Phys. Rev. E 79 (2009) 011605), le résea u cellulaire émerge

déune source <circulaire Il ocalis®e en p®riph®rie. Le fait |
|l 6i nterf aciequddlei,del es cellules o0d®valentod collectivement I a

central. La compa raison avec la théorie montre un écart avec la seule a dvection par la pente, qui peut étre

expligué en prenant en compte le transport convectif du champ de soluté par le courant liquide paralléle a

Bilan scientifique 35|



|l m2np A Institut Mat®riaux Micro®l ectroni gt

| dinterface (cf Forth et Wh)389). 8urdes monocristaux i odentse<t00>, no2s@dns( 1 9 8 9
sui vi la formation ddune microstr uct uMae Scdrerond 508 {(2006)887). tao | onn aii
concavit® de | dinterface fait que | dori ent adrticalenaudeatie,adendr i t e
une croissance horizontale sur le pourtour, accompagnant le basculement du gradient de température. Il en

résulte, en particulier, un mécanisme de naissance/dérive/élimination de dendrites (Figure 1a,b).

Elimination

Figure 1 :-a) Schéma de la dérive latérale des dendrites sur un monocristal (001) faiblement désorienté : vitesse horizontale due a la

désorientation de la direction (001) par rapport a la verticale (fleches noires), vi tesse horizontale induite par | d®cart
celle du gradient thermique (fleches vertes) et vitesse de déplacement latéral des dendrites (fleches résultantes jaunes). -b) Microstructure

vue de dessus avec, en jaune, les vecteurs vites  ses des dendrites. Succinonitrile 8 0,1 % pds camphre; V = 20 um/s; G = 17 °C/cm. dc) Réseau

dendritigue étendu homogene observé lors des premiéres expériences en microgravité dans le dispositif DSI -DECLI C ~ bord de | &l

Succinonitrile 3 0,24 % pds camph re; V =8 um/s; G = 27 °C/cm

La mise en évidence de multiplets dendritiques formés par division du sommet de dendrites ordinaires est un

autre fait saillant. Nos exp®riences ~ 1g ®tant tr s inhom
conditonsd e | eur formation demeurent pour | dinstant incertaines,
transport diffusif reste a clarifier en microgravité. Nos résultats 3D confirment de fagon récurrente la nécessité

de données expérimentales de référence pour en particulier la validation des modeles théoriques et

num®r i ques. Bien que tr s pr® iminaires, |les premiers tests,
de réseaux étendus homogenes (Figure 1c), ce qui est extrémement prometteur quant a la bon ne réalisation

en 2010 de la partie initiale du programme d'expériences en microgravité dans le dispositif DSI -DECLIC a bord

de | 81 SS, conjoint avec | 8®quipe de R. Trivedi (l owa State U
Microstructure de croissance et structure de grains lors d e la solidification ddalliages mG@
Sur des alliages a base aluminium opaques dans le visible, pour aller au -dela des études post mortem nous

avons, en coll aboration avec | 6®quipe de |l a ligne 1 D19 de |
Grenoble) pour sui vi Il a mise en Tuvre des techniqgques ddi mageri e
sans ®quivalent combinant | a radiographie et | a topographie

en champ large (6x15 mm 2). Cette approche, reconnue comme innovante (cf. J.A. Spittle, International

Mate rials Reviews 51 (2004) 247), s 6 est i mpos®e comme | e pivot de nos ®tudes e
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Figure 2 : -a) Croissance isotherme de grains équiaxes dendritiques, Al 810 % pds Cu, Refroidissement = 0,5 °C/min.  &b) Evolution parallele de
la longueur des bras L1 et L2 en régime de croissance libre, avant | empoi sonnement par | e sol ut @&)Bvdutiontle® par | es
la vitesse de croissance du bras L1 en bon accord tant que | eribtriagsuee slti bories o(l é®)
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Apr s avoir mi sformdienclxstahilité (FangitionlCalonnaire -Equiaxe -CET) et | 6interacti
la convection (localisation) de la croissance dendritique colonnaire ( H. Nguyen -Thi et al., Met. Trans A 38

(2007) 1458) , nos travaux ont pl us pdiicatio®dersditique éqbiaxe dlalliagessedl d e-Nil, a s ol
AldSietAlI6Cu, sur |l a macros®gr ®gation et | a micr oBtergctioRgnaed i on du
grains, et sur les effets mécaniques (déformations, contraintes, défauts) induits par la formation méme de la

microstructure, ou associés a la gravité.

Solidification dendritique équiaxe. Nous avons approfondi la caractérisation de la croissance équiaxe
doéal | i @&d etd0 % dds Cu dans des conditions quasi 8 isothermes (A. Bogno et al., Trans. Indian Inst. Met.
62 (2009) 427). La croissance est réalisée par diminution de la température des éléments chauffants. A partir

des radiographies X 9 synchrotron (Fig. 2a), nous accédons a des grandeurs clés de la croissance équiaxe

comme | a vitesse de croissance des branches de dendrites, i
voisins. La taille des grains a été également mesurée en fonct ion du refroidissement de maniére systématique.
Nous avons entrepris ddappliquer notre protocole d6analyse

équiaxe, ce qui constitue un défi expérimental du fait de la faible amplitude des variations & mesurer.

Macroségrégation et microségrégation du soluté. La solidification dbéalliages est e s
diffusion du soluté dans le liquide. Les radiographies X & synchrotron montrent des variations du niveau de gris
directement imputables aux variati  ons de concentrations. Nous nous sommes donc proposé de quantifier la

di stribution en solut® dans tout | 6®chantillon (solide et | i
cas simple du front plan de solidification, dont la solution (au moins en régime diffusif) est connue. Dans le
cadre de |l a th se doA. Buf fet (2008) , nous avons d®velopp®
| 0®t abl i ssement du profil exponenti el de concentratisn doun
(Fig. 3a). Appliguée aux sillons liquides lors de la solidification dendritique colonnaire, cette méthode permet
de mesurer |l e profil |l i n®aire i mpos® par la condition do®qui
o g 7ies | A
| interface cosie liquide
: . t=ty+1616s -
16 t=tg+1917s 1
| 5 i 12 T T T T T T
4L - 11t "liquide t =tg + 2940
3 ot 10
2 | s °
N3
1 @ solide £ 8
ow“ 1
Ly e ¥ S
5 sillon -
4 - - 4
3 i i i i i i
b distance (mm)
b=t 47125 t=h+10l4s  t=h+13155 t=h 41615 =i+ 10173
Figure 3 : Profil de solut® | ors de doh%pds @u pardefrcﬁdlssemmtldlugea®5|uursl%€lmin| a eapEvalution dans le

transitoire initial, -b) Profil linéaire dans les sillons liquides .

Figure 4 : Radiographie X de la croissance couplée dendrite - eutectique ( b) . La topographie doéun grain eutecti
apparaitre une désorientation progressive des lamelles Al (a). Lla dendrite (pointil | ®) devi ent contrainte |7 o% | deute
dessus de la température eutectique, des bras dendritiques fléchissent du fait de la pesanteur ce qui induit des désorientati ons qui déplacent

| 6i mage en topAd3m%pgds N, VELEYM/s, G =30 °C/lcm
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D®f or mat i ons, contraintes et d®f auts dans | a formatilen doun:e
nombreuses approches théoriques et numériques prédisent une influence notable des contraintes lors de la

formation de la microstru cture de solidification. La portée de ces analyses reste limitée par le manque de

résultats expérimentaux. La topographie X d synchrotron, combinée avec la radiographie X, offre un moyen

adapt® pour r®aliser ce type do®t AB42008)B65). Rae éxeniple,mdus avdns al . , Me
caractérisé le phénomene de fléchissement des branches secondaires des dendrites induit par la gravité. Ce

phénomene a lieu quand les bras secondaires sont suffisamment longs pour basculer sous leur propre poids.

Les mesures de | 6angle@dedrg tethhigonepaddimasgerie X donnent (o
guel ques degr ®s. Dans certains &a%pdsS),nenéiéchipsernent pdutbraémé i age Al
entrainer le détachement puis la chute du bras secondaire. Ce mécanisme de fragmentation des br as
secondaires est une source probabl e pour |l densemencement

colonnaire déquiaxe dans des alliages non affinés (H. Jung et al., J. Alloys Compounds 484 (2009) 739).
D6autres effets m®cani ques ®sntpa®g dlae nteonmb i ta® saomaldyess deux t e

Xdsynchrotron: changement ddorientation gl obale de dendrit
d®t ®r i oration de | a qualit® doune dendrite apr s cisdafineur e pal
de la dendrite est excellente lorsque celle -Ci est complétement entourée par le bain fondu, ce qui se traduit

par | observation de franges dd®gal e ®pai sseur/ Pendel °sung
secondaires (A. Buffet et al., Phy s. Stat. Solidi a 204 (2007) 2721). La partie de la dendrite entourée

déeutectiqgue montre un contraste fonc® qui traduit la pr ®s
Ldorigine de ces contraintes est Il e di f phAse eloniniuenlprimdie di | at a
ductile (dendrite, lamelles  adAl), et la phase intermétallique fragile Al 3N de | deutectique. Une ®t
dans | e cadre du R®seau dO6Excellence 0Complex Metallic AlIl o)

lors de la cro issance du composé [-Mg 2Als (M. Feuerbacher et al., Z. Kristallogr. 222 (2007) 259).

Transition Colonnaire & Equiaxe (CET).Ces travaux se sont en partie inscrits dart
Paul Cézanne 0Contrble actif de la structure de grains dans les procédés de solidification . expériences et
si mul atcioomsdonn® par | 6®qui pe MCA de I 61 M2P et a uMinee | part

ParisTech (Sophia Antipolis) et le laboratoire SIMAP (Grenoble).

LO®t ude param®tr{nghueseaeH] aJCkEFg, 2007) s decoriatdepk BabasdaiCwz e par |
(2008-2010). Dans le cas de Al -3.5 %pds Ni affiné, nous avons observé différents domaines de structure allant

du régime colonnaire au régime équiaxe en passant par le régime m ixte, peu étudié mais qui a pu étre

observé pour des vitesses intermédiaires de tirage. Dans le régime mixte, des grains équiaxes germent et

croissent mais pas en nombre suffisant pour bloquer le front colonnaire. lls sont intégrés dans les canaux

liquides entourant les dendrites colonnaires. Ces travaux ont encore permis de mettre au point une méthode

de détermination de la distribution des sites de germination. Pour Al-7 % pds Si affiné, nous avons noté une

efficacité réduite des particules affinantes due a leur empoisonnement par le Si qui réagit avec le Ti des

particules pour former un siliciure qui limite la germination des grains équiaxes.

Les résultats expérimentaux sur la structure de grains sont comparés a des simulations numériques (Fig. 5b -d)

pou r évaluer la contribution de la convection naturelle a la fragmentation des bras dendritiques et son

assistance a la CET. Des expériences de solidification dirigée ont été faites en paralléle sur des alliages Al -3.5%

pds Ni et Al -7 % pds Si non affinéspour ®t udi er | es m®cani smes de formation des

de particules et dans des conditions ou les phénoménes de fragmentation sont primordiaux.
'8 Composition [wi%)] 8 ! !
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Figure 5 : da) Micrographies montrant la Transition Colonnaire 8 Equiaxe dans un alliage Al 67 % pdsSinon-af f i n® solidifi® |ors de
MACE A en fusée sonde et -b) simulation numérique de la structure de gra ins, en accord qualitatif. = &b) Caractérisation de la microstructure
ddun al |-1%apgseSi #finé aprés solidification dirigée a V=150 pm/s et G=20 °C/cm, avec -c ) la cartographie de la composition

moyenne et -d) la structure de grains simulées. Simula tions numériques 2D -axisymétriques XR2Sol+CAFE en collaboration avec Ch  -A. Gandin
(CEMEF, Ecole des Mines Paris) et Laboratoire de Solidification (UNICAMP, Brésil).

! 38 Equipe Microstructures de Croissance  Auto -Organisées



R A P P O R T D é62@09C T | V | T E

Un point essenti el pour comprendr e Il a solidi tamptate lan dodal |
convection qui affecte de fa-on significative | a solidifica
comparer des expériences réalisées en présence de convection naturelle a des expériences de référence en

mi crogravita®. L 0 ®oipe auppeojet NETSOLp (Bolumnar to Equiaxed transition in SOLidification

processing) de | 6Agence spatiale europ®enne dans | equel des
microgravité, mais aussi sans sédimentation des particules affinantes et des g rains, sont en cours dans le MSL

(Material Science Laboratory) installé dans la station spatiale internationale. Des expériences préliminaires

(Fig. 5a) ont été réalisées en fusée sonde avec quelques minutes de gravité réduite ( Noeppel A. etal., Int. J.

Cast Metals Research 22 (2009) 34).

Par ailleurs, la CET a pu étre stimulée dans Al -7 % pds Si non affiné en ap pliquant des rotations alternées

(ACRT) alors que dans des conditions de vitesse et de gradient similaires la croissance est colonnaire sans
ACRT.L6®coul ement forc® p®n tre dans |l a zone pOteuse per m®abl
température et de soluté qui créent des fragments par refu sion/dissolution. Des travaux complémentaires sont
n®cessaires afin do®luci-dacentes @th®hdDam®Ileisors®musl eur contr?!l e

Formes de croissance du composé intermétallique Ni 3Sk au cours de

| i nterdi ffusion r®active Ni/ Si

A cause de son int ®r ° t pratiqgue pour | i ndustrie micro®l ectroni que {
nickel-si I i cium f ai't | 6obj et do6®t udes -mlide pal itesdiffisionaréastivet et mans de p'lt
stabilité des siliciures formés. Nous nous sommes intéressés au comportement singulier de la phase Ni 3Sk qui

présente une morphologie irréguliére, en aiguilles lors du recuit isotherme de couples de diffusion massifs Ni -Si

Ou en anneaux concentriques dans | e cas d Ghstmatnfonotristalimdence de |

silicium. Grace a une analyse approfondie de la réaction en fonction du temps et de la température, et & des
observations in situ par microtomographie de rayons X, il nous a été possible de montrer que la microstructure

enaiguillesestl i ®e " | 6exi stence d6une anisotropie cristalline fort
|l axe cristall ographique ¢ (D. Bor i 27€2006)5€3). al ., J. Phase Equ
o 17
\Q
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Figure6: Evol ution de | dintensit® int®gr ®e nor maShjNc® i3, iSi etiNi obtenusdpar diffracioh RXa ct i on de
BraggdBr ent ano in situ lors doéouddumcfuiltmidethredmedeé BDOfACM d®pa)Grassamaede un subst
structures en anneaux concentrigues sur | aodbsRrdfiloneériedu ttief de Sufacehsaivant ielpdindlld (| mage op
montrant le déme central de NisSk et la modulation de hauteur qui accompagne la formation des anneaux.

Dans |l e cas doéun film mince de Ni d®pos® sur Si , Il e suivi
caractéristiques des différents siliciures (Fig. 6) montre que Ni 3Sk est une phase transitoire qui se forme aux

dépens Ni 2S i et est finalement transfor m®e en Ni Si. Au del ” dou
temps de recuit fonction de la température (T >450AC) , -orhadisation de la croissance de la phas e NisSk

en anneaux concentriques ( Fi g.sSidav)entasible sunla sudadeudn filnd (Figrnéb).d e Nii
Nos travaux (th " se D. Borivent) vont dans Il e sens ddun me
cristallisation explosive (W. Van Saar |l oos et al ., Physica D, 12 (1984) 279) -
en anneaux. Qualitativement, la croissance de Ni 3Sk (puits de Si) a partir de Ni 2Si est limitée par le flux de

di ffusion du silicium j us qu drmédiaire dwptot centta (visib® par teiddme), quep a r Il 6i nt
nous avons pu montrer (microdiffraction 7 | 6ESRF) °tre en
Lorsque | 6apport de silicium est i nsSkeénfdisque(atatde |base)davient ssance

instable et laisse la place a un régime de croissance oscillant, manifesté par des structures en anneaux.
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Contribution aux formations

e Ecole Doctorale ED : membre du Consei l de | 6ED 352,

Diffusion des connaissances
e Atelier Thématique pédagogie et champ proche ( La Londe les Maures ,2008)

Coll aborations internes ~ | 6l nstitut

e Equipe Théorie -Modélisation -Simulation (ANR Cristalmol2D)
e Equipe Conception de circuits intégrés (ANR Nanosens)

e Equipes Mémoires et Dispositifs Ultimes sur Silicium (projet européen STREP -IST <EMMA »)

Positionnement scientifique au niveau national et international
e  Comité national CNRS, section 05 (L. Porte, 2005 -2008)

Conseil scientifique des Conférences Nanosea (L. Porte, Aix en P 2006, Frascatti 2008)

] 42 Equipe Nanostructuration

Comité du Réseau des Microscopies a Sonde Locale de la MRCT-CNRS (L. Porte)

Comit® ddédorganisation du Forum (annuel) des
CNano PACA: Responsabilité de la thématique « Nanoélectronique  », comité de pilotage (L. Patrone)

Physique et

Mi croscopi e



R A P P O R T D é62@09C T | V | T E

Un des objectifs de ce laboratoire, dés sa création par Michel Lannoo, était de développer une recherche
autour des nanosciences.e edextO 2ailnangsrgapietosct» don® | dacti vit® d
recherche se situe au croisement de la Physique des Surfaces, de la Chimie et des Nanosciences. La

croissance de cette équipefu t bourgeonnante et il ndest pas simple de r ®s
ce groupe. Essayons pour les grandes lignes.

11 fallut | e tempspoduwrunf aguraedr | eanaplr emi er s recrutements e
opérationnels,et cdest en 2006 legpuemierespublications ett la premiere thése portant réellement

sur | a th®mati que mi se :« nd aaagsmmblagepnaléculdird® qnsurfpces ». Ce quadriennal

évalue donc en pratique les premiers « viaisé r®sultats de recherche de | 6®qui pe
prévalu a sa création.

Au début de ce quadriennal (2006) | 6®qui pe est f ort e rdceuterentp+ed imeégrate orsks En( 5
2009, | 6®qui pe compt:e3 nbveaup eccrmeameresn L gé -orientation de chercheur, et

rattachement d®but 2007 de 4 permanents de-CTdel 6®d®USTENRSLO®
est depuis lors multi -site, multi -établissem ent.

LO®qui pe dispose aujourdohui déd®qui pements originaux bien ad
doi t pour partie 7 un travail ddinstrumentation sp®cifique
France : spectroscopie de photoémission  inverse, microscopie AFM mode non contact en UHV, élaboration et

caractérisation couplées STM/XPS/UPS, élaboration et caractérisation électrique de couches moléculaires en

atmosphére contrélée, couplage AFM - Spectroscopie Raman.

La thématique « auto -assemblage moléculaire sur surfaces » demande pour étre efficiente de mettre en

pl ace un contact rapproch® entre chimistes de synth se et

difficile a réaliser et peut -étre une des raisons du petit nombre de chercheu rs qui sy consacrent
Les groupes qui en France ont une activité molécule sur surfaces (Joachim -Gauthier a Toulouse, Dujardin a
Orsay, €) sont plut®t orient®s ®tude de | a mol ®cul e wunique p
(plus nom breux). Pour notre part ,| 8 a p p r adeptée sur le site de Marseille vise a développer des réseaux bi-

di mensionnels dont | darchitecture est d®t ermi n®e par l es i
situations 0% <ce ndest prairee lel réseais mdiésulairea 2D). Gaité appio®he eest

développée par encore peu de groupes. On les trouve essentiellement en Europe et les leaders du domaine

sont aussi imposants que performants ( Besenbacher, Barth, Kern, é).

Sur le site de Marseille | 6 oktjigc commun ° tous | es membres de | d®quipe es
surfaces par auto -assemblage des molécules. Cependant, les techniques de caractérisation utilisées, sont

affaire de spécialistes, nécessitant un travail spécifique et approfondi s ur la physique de la mesure,

| i nstrumentation ou | a mod®lisation. Ceci a orient® nos ch

forces selon trois groupes liés aux trois ensembles instrumentaux que nous utilisons. La participation majoritaire
des permanents (cf. tableau) a une des thématiques 1, 2 ou 3, (soit respectivement autour de la microscopie

STM, de la spectroscopie de photoémission, de la microscopie AFM non contact) résulte de ce choix.
Cependant | 6obj ectif estri didudeapgmponpt®e thénmmueide iadhdeahai qui

reste commune ° tous | es membres de | 6 ®gngeamples awohomesolnestpas de
déailleurs facile de v®rifier ddapr s |l es auteur #féredtes publ
programmes de recherche qudil e n echetchelrs chimistes,i Miraille Mosdoyam x ensei

(retraite mars 2010) et Jean -Charles Mossoyan (décés mai 2007) ont également fait partie intégrante de
| 6®qui pe.

Sur le site de Toulon leschercheurs de | 61 SEN et de [ 8USTV ani mai ent av
nanostructuration l eur propre the®maurgueévidede e heolBHNea,utiohs
d®vel oppe un programme sur | 6®l ectr oni gquues soodili@csilidiumietroe par g
LOUSTV sdint®resse " |l a croissance de instaumentalsurla spactroscomet pour s u
Raman exalté.

Nous présentons, dans la suite, quelques résultats clés obtenus au cours des quatre derniéres année s.

Résumé des travaux et principaux résultats

La th®mati gque g®n ®r mahostruaueatioh 6>@qnaernp la réglisation de structures de dimensions

nanom®triques support ®es par des surfaces, en tirant profi
d®pos®e sur des sur f ac e sppraechel dited« shottonC-ap »gcenstitue une &lternative aux

techniques éprouvées de lithographie (« top -down ¢ ) de |1 06®l ectronique actuelle. El
mat ®r i au et sa fonctionnalit® ° | 6®chell e at omégeudansaonu mol ®c
dispositif abouti. Les systemes moléculaires sont a ce titre d'excellents candidats. Outre leurs dimensions

nanométriques, ils possedent une grande faculté d'auto -organi sation que | 6on peut explo

assemblages moléculaires n ano -structurés, réguliers sur de grandes échelles. On réalise ainsi artificiellement
des architectures supramoléculaires étendues, de pas nanométrique, dont la structure est déterminée par la
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configuration des groupements terminaux et les interactions molé cule -substrat. De tels systemes
nanostructur ®s permettent déenvi sager de nouveaux mat ®r i au
(m®moires mol ®cul ai res, composants opto®l ectroniques, é) . Po

d 6 a udrganisationet | es propri ®t ®s physiques de ces assemblages compl
de dispositifs expérimentaux en milieu ultra  -vide regroupant des moyens de préparation (évaporateurs) et de

caractérisation (STM, UPS, XPS, photoémission inverse, LEED) . Elle développe également la microscopie a

forces atomiques sous ultra -vide en mode non -contact (nc-AFM) ai nsi qgue | 8AFM en mode k
visualiser des molécules adsorbées sur des substrats ou films minces isolants.

Au cours des quatre derniere s ann®es | 0®qui pe, ampanétefrent:Mar sei |l | ai se,
- Des études sur la croissance de phases moléculaires bi -di mensi onnell es et |l es ph®no
assemblage sur surfaces métalliques. Ceci correspondait aux objectifs énoncés dans le programme ANR

Cristalmol2D qui se termine, soit a créer et étudier des assemblages sur les métaux suivant les trois

grandes voies possibles pour lier des molécules e nt r 0:edr lediais de ponts hydrogénes poursuivant

en cela les résultats obtenus dans la période pré cédente sur les molécules phthalocyanines (thése de M.

Koudia, 2006), par la réalisation de véritables liaisons covalentes (thése de R. Pawlak, 2009), enfin par

| dutilisation de complexes de coordination (th se de O. Ou
Les principaux act eurs du travail : M. Abel (MCF), S. Clair (CR CNRS), D. Catalin (IE CNRS)

- Des études spectroscopiques approfondies sur ces systéemes organiques bidimensionnels et sur leurs
interfaces avec les matériaux inorganiques, métaux et semi -conducteurs (these de P.  Amsalem, 2008 ;
thése de F.C. Bocquet en cours ; programme ANR Molsic en cours).

J-M. Themlin, PR, anime ces recherches, aidé de L. Giovanelli (MCF) et Y. Ksari (MCF).

- Une extension de son expertise aux systemes moléculaires vapo -déposés sur substrats isolants et semi -
conducteurs (thése de R. Pawlak, 2009, programme ANR Molsic en cours), avec le développement
déune instrument anciABM Keavim @EN {theseue J. Bouloc; programme Nanosens en
cours).

C. Loppacher (PR) coordonne ce travail, avec | dai de deMQF)etiNBatquet( MCF).

- Une activité de synthese de molécules phthalocyanines fonctionnalisées en périphérie (thése en cours
de Mabinty Bayo ; co -tutelle Université Ouagadougou, Burkina Faso).
Travaux sous la responsabilité de Mireill e Mossoyan (MCF).

La partie Toulonnaise :de | d8®qui pe concerne
- |l e groupe de |81 SEN qui s6int®resse “ | 6® aboration de ¢
solution de molécules alkyltrichlorosilanes sur Si (thése S. Desbief, 2006), de macrocyc les conjuguées et de

fullerénes sur or et silice (theses respectives de V. Gadenne et G. Delafosse, en cours), et de thiols et
alcénes sur SiH (ANR MEMO). L. Patrone (CR CNRS) coordonne ces travaux.

- 1l e groupe de |1 6USTV a men® un travail de recherche sur |
cristaux ddoxalate de cuivre (th se de J. Romann, 2009) et
spectroscopie Raman couplée a la sonde AFM.

J.C. Valm alette (PR) est responsable de ce groupe. Il est compl été par V. Chevallier (MCF) et A. Merlen
(MCF)

Auto -assemblages moléculaires sur métaux

Par la chimie supramoléculaire  : soit a lier des molécules par liaisons hydrogénes

Les études en microscopie a champ proche ( ST-a3embthge, a téngpérdtuoe ambiante, de
phtalocyanines de zinc (ZnPc et ZnPcCl ) vapo -d ®p os ®es sur la face (111 ) d
montré que la fonctionnalisation de la phtalocyanine de zinc par substitution de huit at omes 6 h
périphériques par du chlore induit la formation de liaisons hydrogene entre molécules voisines, le résultat final

unique correspondant a la saturation de tous les ponts hydrogenes possibles entre deux molécules est
completement détermin € par la solution thermodynamique la plus stable (1). Remplacer huit atomes de
chlore par huit atomes de fluor, si cela ne change pas fondamentalement le réseau 2D, modifie suffisamment

son parametrede maille pour expliquer | 0ef f e matichae dislbaattomsadansnznkcCle 8(2)l a f or
L6i d®e de r®aliser des fils 1D par formation de ponts hydr
guinone nda pas ®t ® gagnante. On obtient une -Qifopeaprétrarnton de p
se regrouper pl ut tt que doé®tablir une | i ai son, paren chamgementoude avons
conformation de la quinone déposé esur subst r g3). Cecidnaus g &ppris que si la configuration des

molécules isolées permettait une premiére approche ut ile, ce seul critére serait souvent insuffisant pour prévoir

le réseau moléculaire 2D résultant de liaisons inter -moléculaires par ponts hydrogenes. De fait , les ponts

hydrogénes aboutissent toujours a des réseaux de grande qualité structurale (4) (auto oréparation), mais une

seule molécule peut fournir plusieurs phases trés proches en énergie de cohésion bien que structurellement

trés différentes (5). Les modélisations théoriques (DFT) que nous avons mené esen col | aboration avec
TMS dm2npl @.M. Debierre, V. Oison) ont été extrémement précieuses pour la compréhension de ces

ou
ydrog n
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réseaux.

Par la chimie des polyméres : ou assembler des molécules par liaison covalente

La |iaison hydrog ne ndest pas tvelopgé, e® ook ragofation avecé eedPtD.Beoims av on
(équipe CROPS du Laboratoire Chimie de Marseille, Université de Provence), une approche basée sur des

l'iai sons covalentes fortes. Nous avons ainsi obtenu des r ®su
boronique (BDBA) qui, évaporé seul sur la surface Ag(111), permet de construire un réseau bi -dimensionnel

nano-por eux particuli rement robuste puisque stable jusqudé~™ 45
une mono -couche moléculaire déposée sur un substrat ). Un résultat semblable a été obtenu par co -

déposition de BDBA et de HHTP. Dans les deux cas un véritable polymére 2D est réalisé, la liaison covalente se

formant suite © | d® imination ddune mol ®cul e dobeataer,avabtdi nt ®r °
sa publication ( 6) . 1 sdagit certainement i ci ddun r®sultat maj eur
covalent et étendu est obtenu, ce que révele un taux de citations déja important pour une publicat ion

récente .

Par la chimie de coord ination : utiliser le pouvoir complexant des métaux

Nous avons obtenu un réseau 2D original par complexation de radicaux isoindole par des atomes métalliques.

Nous pensons qubdi l sdagit ®gal;enmelntn &dedsutn prakss ud wdmksat®nmdypeaorr t laen t s
CNRS a décidé de prendre un brevet le concernant.

Structure électronique de réseaux moléculaires bidimensionnels

Les caractérisations menées au laboratoire par UPS/XPS et IPE sont un complément important & la vision
partielle fournie par les images STM. Outre la connaissance apportée sur les propriétés électroniques de
nanostructures organiques, elles sont indispensables pour appréhender la complexité du contact électronique
| 8interface mol ®cul e/ m®t al . En fusieura Icdmpdgres de omesuresaau o n s eff
synchrotron ELETTRA de Trieste, avec lequel nous entretenons une collaboration active autour des lignes de
lumiére dédiées a la photoémission.

L a structure ®l ectroni que d e obténhien gae URSa et eNEXZARS ¢spekt@dcopig (11 1)
déabsor pti onX)gdeemetrda gémanser(7 ) le réle central du LUMO ( Lowest Unoccupied Molecular
Orbital ) qui devient partiellement occupé pour les molécules en contact avec Ag(111). Cependant,

|l absence d6éune dendiitc@td&®t aatus ndivlpau de Fer mi indique | 8in
compliqués, attribuables a une redistribution de charge intra - ou extra -moléculaire (7,8 ).

Le dopage par le potassium de films minces de phtalocyanine ZnPc, (KkZnPc, 0 Ox B3 perngsade
confirmer | a proposition t h®wmétdl gludea bdsdeunncee tdrdaunnsei td eonns iits® | dadn®@t
au niveau de Fermi montrant un caractére isolant du film organique quel gue soit le taux de dopage (9 ).

L 0 a tassemblage moléculai re des ZnPc et ZnPcCl s a également été étudié sur la surface Ag(110), en

comparaison avec la surface Ag(111). Les caractérisations STM, UPS/XPS, NEXAFS et HREELS (Collaboration

laboratoire PIIM, Université de Provence) indiquent que les interactions molécu les-surface modifient
significativement les propriétés électroniques et vibrationnelles des molécules (10). Cela est interprété en

termes de distorsions moléculaires et de transferts de charges du substrat vers les molécules (thése de Patrick

Amsalem) .

Une étude complete de la structure électronique des réseaux polymériques nano -poreux a base de

HHTP/ BDBA est en voiLesddadaowhkrwememnmteconstructions déune monoc
été observées en spectroscopie de photoémission dans une larg e gamme dd®nergi e. On n
modi fications, parfois importantes, ~ | a fois de | a positior
Il dintensit® de | 0®t at de surface associ ® ° Ag(111), ou de
apparait a insi que la structure électronique est bien plus perturbée par le couplage molécule/substrat que ne

le laissaient supposer les images STM  (5).

Auto -assemblages moléculaires sur semi  -conducteurs et isolants

Il est également nécessaire de pouvoir maitriser les auto -assemblages moléculaires sur des surfaces semi -
conductrices et i solantes dont | i nt ®r °t technol ogique &est
substrats est surtout lié a la technique non -contact AFM en UHV, qui est nécessaire pour la cara ctérisation

structurale des dépdts moléculaires sur ces surfaces peu ou pas conductrices. Cependant les modes de

croissance sont vraiment trés différents, de type liaison forte surface -molécule pour les semi -conducteurs, de

type liaison faible surface -molé cule pour les substrats ioniques.

Fullerénes et graphéne sur 6H-SiC
Ce substrat a un grand intérét pour I'électronique moléculaire, car les états électroniques de la molécule
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adsorbée sont bien découplés des états électroniques de la surface. De plus, le S nombreuses reconstructions
de surface proposent des surfaces nanostructurées avec des sites d'adsorption localisés. Il est donc possible
ddobtenir des r ®s eassemblagenn®lédulaire guitlés aar fa structure de surface. La croissance

de tedacenC60 -SiC(0001)-(3x3), étudiée par LEED, photoémission directe et inverse (IPES) est de type

Stranski-tKr ast anov, avec f ormati on ddune premi re monocouche
tridimensionnels. Ce travail est financé par le programme « MolSiC » ANR PANO 2009-2011.
Le carbure de silicium per met déobtenir d u -viderea p thautee par (

température. La fonctionnalisation du graphéne par des espéces atomiques ou moléculaires peut mener a

des nano -matériaux bidimensionne Is aux propriétés électroniques exceptionnelles, avec des applications
potentielles tr s prometteuses dans | e domaine du stockage
abordé un travail dans ce domaine (thése de F.Bocquet en cours)

AFM sous UHV en mode dynamique couplé

Cbest | a technique qui permet doféenvisager |l a caract®risati or
de dépdbts moléculaires fragiles sur substrats isolants. Une nouvelle expérience a été implémentée en 2008 -

2009, incluant un microscope a force atomique sous UHV capable de fonctionner en mode de sonde Kelvin

(KPFM) , ainsi qudun diffractom tre do®l ectrons l ent s (LEETI
compatible avec une utilisation sur des surfaces isolantes.

Les interactions fondamentales impliquées en microscopie de sonde Kelvin sont encore mal comprises et nous

avons ddabord eu une activit® importante de mod®lisation.
simulateur non -contact AFM permet de comprendre la mesure du signal Kelvin sur des surfaces ioniques a

| 6®chell e atlgmd)que (11

Ceci est indispensable pour comprendre les mesures de molécules organisées sur toute surface isolante. Ces

travaux sont menés en collaboration avec le Dr. Thilo Glatzel (University of Basel, Switzerland) et le Prof. Adam

Foster (Tampere University of Technology, Finland).

Encequiconcerne | es m®cani s neesss edndbaluatgpe d6or gani ques sur i solants, 1
les films constitu®s dberonmyod (BOBA) ceossend I aiménsianeltement sur KBr(001) a

partir des bords deomgarmiheentetpardaluGiont er m®di ai rfertesdlees | i ai s o

modéles st ructuraux, compl ® ®s par des calculs th®orpedMSeds (DFT)
I @2np montr ent gue <cette croissance r®sulte dbéune adaptation
surface. Ce travail original constitue la premi re preuve
organique bi -dimensionnel étendu par liaiso  ns hydrogéne sur une surface isolante.

Couches mol ®cul aires SAM ° partir ddéune phase
Ce sujet d®vel-Dpwl®on 4 @il IBtE®Ir esse " des probl ®mati ques | i ®es

Organotrichlorosilanes sur Si/SiO_ »
Ce travail, inédit en ce qui concerne les C30, a porté sur les alkyltrichlorosilanes (Cn, n=16 a 30). Les modes de

croi ssance ont ®t® interpr®t ®s par un mod | e de Diffusion LI
de phases dans les monocouchesb i naires C30/ Cn, N=167T20 a permis de mettr e
démixtion originales, et de pouvoir controler la composition de la monocouche (thése de S. Desbief - 2006). Ce

travail a ®t ® men® en coll aboration avec | 861 EMN (D. Vuill aum

Mémoires _moléculaires

Le projet ANR/PNANO « MEMO» (2006-0 9 ) sfest int ®r ess® au r 1 |-éectrodiee I 8int
relativement au ph®nom ne de commutation de conductamee util
monocouches de cha  nes al kyl es enserrant des "l ots de ter
fluctuations stochastiques et l'a |iaison-Adsur Au(lEly et @ eSesur( par ¢
SiH), et ainsi de valider la réalisation  de cellules mémoires moléculaires sur Si.

Parallélement, nous avons étudié la formation de monocouches sur Si et Au (14 ), par greffage direct ou par

Il i nter m®di ai re ddune couche ami n®eg)etdbgrotppbrphgrines deyZza EnPPe s Zn Pc (
et de Fe (FePP). Ces couches pouvant stocker des électrons, elles sont envisageables comme cellules

mémoires capacitives. Quelle que soit la surface, la nature du métal au sein des macrocycles détermine

|l dorgani shesomacrocycl es d erperdiculatemendaola suréacef avet un aprangement

face contre face pour ZnPc(COQOH) 8, face contre cété pour ZnPP, alors que FePP se met a plat sur la surface

(Thése de V. Gadenne, 2010). Par ailleurs, la préparation de monocouches de fullerénes sur Si et Au par

|l i nter m®di ai re ddune monocouche amin®e a permis de d®velop
voie séche sous flux de gaz (Thése de G. Delafosse, en cours).

Projet européen STREP IST <EMMA »

Ce projet européen (2006 -09 ; www.imec.be/EMMA/ ) visait a étudier et a développer des mémoires non -

volatiles a partir de technologies émergentes a dispositifs résistifs et a les intégrer au sein de systéemes a treés

forte densité de stockage. Il  était t r ansver se aux membr esim2dpe: «Banddtucturaions», de | &
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«Mémoires » et « Dispositifs Ultimes sur Silicium » et regroupe 5 autres partenaires  européens. Nous avons mené
une caract®risation 7 | 6®chel | e nano m®Edhe,dg laecommptation deni cr os c o p
cellules m®moires de Cul TCNQ.

Méso-cr i st aux dooxal &pgedrosdopie Raman\err ckamp proche

11 sbagit i ci des travaux men®s par la partie toulonnaise
Il 6Uni verusdi tT®@ uduwnS Var (USTV). J. C. Valmalette (PR) en est | e
Auto -organisation de nanocristaux a faces différenciées

Avec ce th me de recherche d®velopp® ~ LOUSTV nous hnhous sor
assemblage de nanocristaux ddoxal ate de cuivr e, choi si comme syst me mod
proposer un modele original de croissance de mésocristaux (15) . Les modi fications de | 0:
meésocristaux en présence de molécules organiques et leur caractérisation spect roscopique montrent une

croi ssance r®sultant db6éun assemblage de nanocristaux par r e
selon leur caractére hydrophile/hydrophobe (Thése J. Romann, 2009)

Spectroscopie Raman en champ proche (TERS)
Lanécessitt ddune caract®risation des strudtomnmrgas ucr iddtoanldlei mewu s” al ¢

d®vel opper une instrumentation sp®cifique. I sdagit ddun
d®vel opp® en France. L6enj eu nessit-l ohfgauketuen i dd onrmee rmp&solwnea ot e
spectroscopie vibrationnelle, riche en information physico -<chi mi que. Léexaltation du champ

effet de pointe dans des systéemes dit s «sans ouverture » ouvre des perspectives nouvelles pour les

cara ctérisations locales.

Nous avons montr® notamment quden utilisant une configuratio
ddaugmenter tr s sensiblement |l e contraste entre champ proc
contribuerdttatilohexdae | a diffusion, comme par exemple | d®nerg
déonde ddexcitation ou | a morphologie de | a pointe. Nous men
Raman exalté SERS (Surface Enhanced Raman Spectroscopy) pour la caractérisation des couches

moléculaires déposées sur substrats rugueux  (14). Une collaboration avec P. G. Gucciardi (Université de

Messine) est active relativement a cette thématique

Références significatives

(1) Designing a new two -dimensional molecul ar layout by hydrogen bonding. -

Abel M., Oison V., Koudia M., Maurel C., Katan C. Porte L. - ChemPhysChem, vol. 7, p. 82, 2006

Influence of chlorine substitution on the self ~ -assembly of zinc phthalocyanine

Koudia M, Abel M, Maurel C, Bliek A, Catalin D, Mossoyan M, Mossoyan J -C, Porte L.- J. Phys. Chem. B, vol. 110, p. 10058, 2006
(2) Influence of stress on hydrogen -bond formation in a halogenated phthalocyanine network o]

Qison V., Koudia M., Abel M., Port e L.- - Physical Review B, vol. 75, p. 035428, 2007

(3 Conformation change of tetrahydroxyquinone deposited on Ag(111). -

Abel M., Oison V., Koudia M., Porte L. - Physical Review B, vol. 77, p. 085410, 2008

(4) Bicomponent supramolecular packing using a con trolled phthalocyanine network

Calmettes B., Nagarajan S., Gourdon A., Abel M., Porte L., Coratger R. - Angewandte Chemie International Edition, vol. 47, p.6994, 2008

(5) Robust Supramolecular Network on Ag(111): Hydrogen Bond Enhancement Through Partial Alcohol Dehydrogenation

Pawlak R., Clair S., Oison V., Abel M., Ourdjini O., Zwaneveld N. A. A., Gigmes D., Bertin D., Nony L., Porte L. - ChemPhysChem. Vol. 10, p.1032,
2009-11-20

(6) Organized formation of 2D extended covalent organic frameworks at surfa ces

Zwaneveld N., Pawlak R., Abel M., Catalin D., Gigmes D., BertinD., Porte L. - Journal of the American Chemical Society, vol.130, p. 6678, 2008

(7) Evolution of the electronic structure at the interface between a thin film of halogenated phthalocyanine and the Ag(111) surface .-
Giovanelli L., Amsalem P., Themlin J. M., Ksari Y., Abel M., Nony L., Koudia M., Bondino F., Magnano E., Mossoyan -Deneux M., Porte L. Journal of

Physical Chemistry C, vol. 112, p. 8654, 2008

(8) Interface formation and growth of a thin film of ZnPcCI8/Ag(111) studied by photoelectron spectroscopy .

Amsalem P., Giovanelli L., Themlin J.M., Koudia M., M. Abel M., Oison V., Ksari Y., Mossoyan M., Porte L. - Surface Science, vol. 601, p. 4185, 2007
(9) Phase separation in potassium -dop ed Zn-Pc thin films

Giovanelli L., Vilmercati P., Castellarin -Cudia C., Themlin J. -M., Porte L., Goldoni A. - Journal of Chemical Physics ;Vol. 126, p. 44709, 2007

(10) Electronic and vibrational properties at the ZnPc/Ag(110) interface -

Amsalem P., Giovanelli L., Themlin J. -M., Angot T. - Physical Review B Vol. 79, p. 235426, 2009

(11) Analytical approach to the local contact potential difference on (100) ionic surfaces : implications for Kelvin probe force microscopy o]
Bocquet F.,Nony L.,Loppacher C., Glatzel T.- Physical Review B vol. 78, n° 3, p. 035410, 2008
(12) On the relevance of the atomic  -scale contact potential difference by amplitude -modulation and frequency  -mo dulation Kelvin probe

force microscopy .-

Nony L., Bocquet F., Loppacher C., Glatzel T.8 Nanotechnology ;Vol. 20, n°26, p.264014, 2009

(13) Understanding the Atomic  -Scale Contrast in Kelvin Probe Force Microscopy

Nony L., Foster A.S., Bocquet F., Loppacher C. - Physical Review Letter ; Vol. 103, n° 3, p.036802, 2009

(14) Surface enhanced Raman spectroscopy of organic molecules deposited on gold sputtered substrates

Merlen A., Gadenne V., Romann J., Chevallier V., Patrone L., Valmalette J.C. - Nanotechnology , Vol. 20, p 215705 (2009),
(15) Self-organized assembly of copper oxalate nanocrystals -

Romann J., Chevallier V., Merlen A., Valmalette J.C, J. Phys. Chem. C Vol. 113, Issue: 13pp.5068 -5074 (2009)
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Ge dot organization on Si substrates patterned by focused ion beam . - Karmous, A; Cuenat, A;
Ronda, A, et al. - APPLIED PHYSICS LETTERS, 26, 6401-6403, 2004 (48 citations)

SiGe nanostructures: new insights into growth processes .- Berbezier, I; Ronda, A; Portavoce, A .-
JOURNAL OF PHYSICSCONDENSED MATTRR, 14, 35, 8283-8331, 2002 (37 citations)

Ge dots self -assembling: Surfactant mediated growth of Ge on SiGe(118) stressinduced kinetic
instabilities .- Berbezier, |; Ronda, A; Portavoce, A, etal. - APPLIED PHYSICS LETTERS, 23, 4833-4835
2003 (28 citations)
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Université de Stuttgart (Allemagne)
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Diffusion des connaissances

e Séminaire Mastére Il «Nuc léation et croissance », Janvier 2009
e Séminaire Mastére Il «Nanosciences et Nanotechnologies », Janvier 2008
e Séminaire UIO Oslo «SiGe Nanostructures », Fév. 2008
e  Séminaire LAAS Oct. 2007
e  Séminaire LTPCM Nov. 2006
e  Séminaire IRPHE Av. 2006
e  Séminaire IHP, Uni. Stuttgart, Fév. 2006
e Lecture ICSE Batna «Nanosciences et Nanotechnologies » Oct. 2009
e Lecture Uni. Tor Vergata, Rome, Mai. 2007
e Lecture Uni. Tor Vergata, Rome, Sept. 2006
e Tableronde Prix de la Vocation Scientifique et Technique : «Egalité hommes -femmes » Déc. 2009
e Co-Edition Surface Science N° 601, Jui. 2007
e Co-Edition Superlattices and Microstructures  N° 44, Oct. 2008
e Co-Edition Material Sciences in Semiconductor Processing N° 12, Fév. 2009
e Co-Edition Superlatt ices and Microstructures  N° 46, Jui. 2009
Coll aborations internes dans | 86l nstitut
e Equipe Contraintes (thése en cotutelle)
e  Equipe Théorie Modélisation (projet  Région Mouillage)
e  Equipe Mémoire (projet ANR Mémoire)
e  Equipe Dispositifs Ultimes sur Silicium (projet ANR Mémoire)

Positionnement scientifique au niveau national et international

e Création et organisation de la série de conférences internationales NANOSEA (2006, 2008, 2010) 200
participants et 51 nationalités représentées

e Représentation section 06

e Organisation de la conférence internationale ESPS -NIS (2008)

e Organisation du symposium «Nanoscale Self -Assembly and Patterning »EMRS 2007 (250
participants)

e Comité Scientifique Conférences Internationales : ESPS  -NIS, ICSI, MNE, NANOSEA, THERMEC,
NANOSTEPS

e Comité scientifique Festival des Sciences et Technologies

e  Présidence comité ANR : PNANO Nanomatériaux 2006  -2008

e Comit®s do&eNapéeacttonique(CE) commissions STREP et FET, CINECA (Ministére Italie),
NRC (Ministere Norvege), ANR PNANO
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Auto -organisation de nanostructures SiGe pour applications en micro - nano - opto -
électronique

Le but de cette étude est de former des réseaux bi -dimensionnels de nanostructures (boites ou fils) de

dimensionnalité réduite, a densité / placement contrélés et auto -organisées via un processus physique

sp®ci fique (contrainte, cin®tiqueé) que nous contr®'lons par
d®t ermi ner | es ph®nom nes fondament aux cin®tiques et t her
organisation, n ous utilisons le systtme modéle SiGe/Si et une nanostructuration par FIB (Ga, Si, Au). Nous

®valuons ensuite | es propri ®t ®s phys idgsinansstruettresldansdifferentsent i al i f

composants, en particulier les mémoires a nanocrista ux.

Nanocristaux Ge application mémoires a nanocristaux

Nous avons réalisé ces études sur des substrats

de Si et sur des couches ultra -f i nes ddoxyde
tunnel (pour les applications mémoire). Dans

les deux cas nous avons déterminé les

différentspr ocessus ddorganisation
des conditions de croissance (énergie

élastique, énergie de surface, blocage

cinétique). Sur SiO 2, nous avons découplé les

effets du démouillage et de la cristallisation et

avons développé un procédé permettant la

mise en ordre des NCs. Les caractérisations

®l ectriques et optiques |l ocales et global es e fdds®Cstsur®®ers ont n
propriétés électroniques (bande interdite, confinement quantique, stockage de charges) ainsi que sur leurs

propriétés optiques (photo courant et photoluminescence).

Current (nA)

0
Voltage (V)

e
P

Nanofils Ge application photovoltaigue Au

La finalité de cette étude est de développer

de nouvelles  structures de cellules
photovoltaiques dites de 3eme génération

afin de diminuer | es co¥%ts de
en augmentant leur efficacité tout en
maintenant les avantages de colt et
déenvironneme ndquesdtledépdtde c hni
films minces. Pour atteindre ces objectifs, il

faut créer une rupture technologique dans les

procédés de fabrication actuels, par exemple

en intégrant des nanostructures compatibles

avec la technologie silicium dans une cellule silicium st andard (jonction Sip -n) . Notre objectif est
de développer des structures modeles basées sur des nanofils Si(p) -Ge ( n) <dqulle superposées a une

jonction silicium p -n en nous basant sur des mécanismes originaux de fabrication par EJM. Nou S Nous sommes
attach®s dans un premier temps ~ r®aliser | es germes do6or pa
de Germanium sur | es surfaces structur®es a permis doobtenir
surface), controléep ar |l a di ffusion des germes ddor sur |l a surface. No
du r®seau de germes door ainsi gue | es proc®d®s de <croi ssze
organisés. Dans une deuxiéme étape, nous étudierons les phéno menes de conversion photovoltaique et de

transport des électrons dans des structures modéles et parfaitement controlées en rapport de taille
(ciur/coquille), densit®, composition, dopage.

Références : Karmous A., Berbezier |., Ronda A, Phys. Rev. B73 (2006) 075323

Berbezier I., Karmous A., Ronda A., Sgarlata A., Balzarotti A., De Crescenzi M., Appl. Phys. Lett . 89 (2006) 063122

Berbezier I., Karmous A., Ronda A., Sgarlata A., Balzarotti A., De Crescenzi M., Mat. Sci and SC. Proc., 9 (2006) 812

Szkutnik P.D., Sgarlata A., Balzarotti A., Motta N., Ronda A.,  Berbezier I., Phys. Rev. B75 (2007) 033305

Gacem K., El Hdiy A., Troyon M., Berbezier I., Szkutnik P.D., Karmous A., Ronda A.,  J. Appl. Phys. 102 (2007) 093704

Scarselli M., Masala S., Castru cci P., De Crescenzi M., Gatto E., Venanzi M., Karmous A., Szkutni  k P.D., Ronda A., Berbezier I., Appl. Phys. Lett. 91
(2007) 141117

Szkutnik P.D. , Sgarlata A., Motta N., Placidi E., Berbezier |., Balzarotti A.,  Surf. Sci 601 (2007) 2778

Berbezier I., Ronda A., Phys.Rev. B 75 (2007) 195407

Nassiopoulou A.G., Olzierski A., Tsoi E., Berbezier I., Karmous A., J. of Nanosci. and Nanotechnol .7 (2007) 316

Karmous A., Berbezier I. , Ronda A., Hull R., Graham  J., Surf. Sci 601 (2007) 2769

Pascale A., Berbezier I., Ronda A., Kelires P., Phys. Rev. B77 (2008) 075311

Szkutnik P.D., Karmous A., Bassani F., Ronda A., Berbezier |., Gacem K., El Hdiy A., Troyon M., European Phys.  J. Appl. Phys. 41, p.103-106 (2008)
El Hdiy A., Gacem K., Troyon M., R onda A., Bassani F., Berbezier | ., J. Appl. Phys. 104, (2008) 063716

Rowell N.L., Lockwood D.J., Karmous A., Szkutnik P.D., Berbezier I., Ronda A.,  Superlattices and Microstructures 44 (2008) 305

Gacem K., El Hdyi A., Troyon M., Berbezier |, Ronda A.,, Nanotechnology 21 (2010) 065706
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Ingénierie du dopage dans SiGe

Le dopage des semiconducteurs constitue une étape clef dans la fabrication des nanocomposants. A

| 6avenir pour | es prochains noeuds t-82nh)nilodewegdraq wdifisie qeCMOS 3~
continuer & doper les structures par implantation ionique. Nous développons donc des techniques de

dopage in -situ (MBE ou CVD) qui ne produisent pas de défauts et qui répondent aux demandes des futurs

composants. Pour cela, il nous faut  supprimer totalement les phénomenes de ségrégation dynamique qui

couche Si 1xGex tendue, relaxée ou compressée (en fonction du

rapport x/y) au sein de laquelle est incorporé un delta dopage

(1/10 MC) de Sbh. Les résultats ont mis en évidence différents

régimes de ségrégation (cinétique et thermodynamique) et de

croissance en fonction de la température. Ceci a permis
déextraire Il es conditions expo®rir
déi ncorpor ati on Naie déveldppgna actuallement

ce procédé pour la fabrication de transis tors (MODFET).

r®dui sent | i ncorporation des dopants l ors de I a croissan

exp®rimentales de d®p?tt et déautre part en util ichimigue | es e

(contrainte épitaxiale bi  -axiale et composition en Ge des couches Si 1xGe x déposées).

Influence de |l a contrainte sur | 6incorporation des dopants
P Nous avons r®alis® des structures com
Sb couche tampon relaxée (Si 1yGey) sur laquelle est déposée une

SizxGex

Proc®d® do®pitaxie en phase solide

Dans cette étude, nous avons utilisé un nouveau

précurseur gazeux (le tri -silane) pour effectuer des

dépots de Si amorphe (a -Si) par CVD a trés basse
température. Nous avons ensuite développé un

procédé d 6 ®pi taxie en phase solide
cristallisation bidimensionnelle du Si amorphe en
monocristal. Ce procédé a finalement été utilisé

pour étudier les mécanismes de croissance et
déincorporation des dopant s
amorphe/cristal durant la ¢ ristallisation. Les résultats
permettent de relier le taux de cristallisation a des défauts chargés associés aux atomes de dopants actifs et

Si Subst.

doexpligqguer le tr s faible taux de s®gr®gation ~ | 8interfac:
forteme n t dop®es (JalemmgPo "~ NbOs ®tudions actuell ement |l es possi
procédé pour la fabrication de nouvelles structures (sources -drain suréleves).

Références :

A. Gouyé, |. Berbezier, Favre L.etal. A., Appl. Phys. Lett . Sous presse
A. Gouyé, |. Berbezier, Favre L. etal J. Appl. Phys. Soumis
|. Berbezier, J. P. Ayoub, A. Ronda etal J. Appl. Phys. Sous presse

Nanostructuration des substrats

Nanolithographie par FIB

Le but est de déterminer les conditions expérimentales optimales de
nanostructuration par fai sceau ddi ons focalis
syst®matique | es possibilit®s doam@hvuresrder | a r
diminuer les défauts engendrés et de réduire la zone de redistribution des atomes

impl ant ®s . L6int®r°t majeur du FI B, outre | e cal
de pouvoir varier de maniere continue les conditions expérimentales sur un substrat

afin de moduler les propriétés topographiques ou structurales. Ainsi il est possible d e
fabriquer des matrices dobéobjets avec une vari a
nombre et de |l a taille des objets. Loutilisatio
et Si) permet déinduire des effets chimiques ou
ensuite révélés dans une deuxiéme étape par la croissance auto -organisée des
nanostructures.
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Autres technigues

Par ailleurs, nous étudions différentes possibilités pour créer des réseaux bidimensionnels: de motifs
topographiques, de germes (métalliques, organiques ou semi -conducteurs), de défauts (cristallins ou
impuretés) et de gradients de contrainte (gradients de composition en Ge par exemple). Dans ce cadre,

nous avons utilisé, entre autres, des réseaux bidimensionnels de TiO 2 poreux avec des diamétre s de pores
variables (le TiOz est déposé sur une couche tunnel de SiO 2 elle-méme sur un substrat Si(001)); des couches de
Si poreux obtenues par électro -chimie dont nous faisons varier la porosité en changeant le dopage et des
substrats Silicium sur isolant (SOI) gravés par faisceau électronique (EBL). Les substrats SOI utilisés dans ce

dernier cas possédent une derniére couche ultra -fine de silicium soit monocristalline (SOl conventionnel), soit
amor phe. LO®pai sseur des couentedet20nmr mi nal es de Si varie
Références:

D.J. Lockwood, N.L. Rowell, I. Berbezier, G. Amiard, L. Favre, A. Ronda, D. Grosso, J. Electrochem. Soc . A paraitre

M. Aouassa, S. Gouder, |. Berbezier, A. Halimaoui, D. Bensahel, R. Mahamdi, J. Nanoscie. Nanotechnol . Soumis

E. Gomes, L. Favre, A. Ronda, |. Berbezier, A. Delobbe, P. Sudraud, C. Marcus, |. Alonso, J. Nanoscie. Nanotechnol . Soumis

Nanostructures semiconductrices magnétiques

L'intérét des semiconducteurs magnétiques est de créer des moments magnétiques localisés généres par le

couplage électron -t r ou . Ceci permet ddassocier ° | 06®l ectronique trad
qui apporte un nouveau degré de liberté et éventuellement la capacité de multiplier les possibilités de

traitement denehridroélécronigua. Nous nous sommes attachés dans cette étude a étudier les

propriétés physiques de nanostructures de Ge dopées Mn.

Couches SiGeMn

Nous avons ®tudi ® | 6®pitaxie de couch
des substrats de Ge(001). Nous avons d®termin® | &i |
la température de croissance et de la concentration en Mn sur

les caractéristiques structurales des couches en relation avec

leurs propriétés électriques et magnétiques. Nous avons montré

que le ferromagnétisme observé d  ans ces couches provient de

| a pr ®sence d 0 a g sMB g aldns la deasité,Gla

morphologie et la taille varient avec les conditions

expérimentales de croissance. Par ailleurs, pour les dépbts a

haute température nous avons mis en évidence la formation

de nanofils de Ge dopés Mn crus.

Nanomagnets GeMn

Dans ce travail, nous ut i loiganisation délvetoppéess pac dillaurs@aouela fabddaton t o
de réseaux bi -dimensionnels de nano -magnets de Si(Mn) et Ge(Mn) avec pour but de contrdler le n ombre
déatomes de Mn introduits dans chaque nanomagnet. Pour cel a
qui nous permettent sui vant un proc®d® original, déi mpl ant e

nano -gouttes de Ge et de Si. Nous espérons  ainsi produire des nano -objets avec des propriétés magnétiques
différentes des matériaux massifs et qui pourraient en fonction de leur placement / organisation avoir des

applications en microélectronique afin de remplacer les composants actuels (disque dur , mémoire non

vol atile, traitement quantique de | dinformationé)

Notre but est de d®terminer | dinfluence du r®seau de nanomag
constituant et sur les interactions magnétostatiques entre les nanomagnets. Les prem iers réseaux de
nanomagnets ont d® " ® ® r ®ali s®s et sont en cours ddé®tude.
Références:

Ayoub J. -P., Favre L., Ronda A., Berbezier I., De Padova P., Olivier B., Mat. Sci. in Semicond. Proc .9 (2006) 832

Morresi L., Ayoub J.P., Pinto N., Ficcadenti M., Murri R., Ronda A., Berbezier I., Mat. Sci. in Semicond. Proc .9 (2006) 836
Ayoub J. -P., Favre L., Berbezier I, Ronda A., Morresi L., Pinto N, Appl. Phys. Lett., vol 91, no 14, p. 141920, 2007

De Padova P., Favre L., Berbezier I, etal., Surf. Sci.601 (2007) 4370

De Padova P., Ayoub J.P., Berbezier I., Surf. Sci.601 (2007) 2628

Morresi L., Ayoub J.P., Pinto N., Ficcadenti M., Murri R., Ronda A., Berbezier I., et al Surf. Sci 601 (2007) 2632

De Padova P., Ayoub JP, Berbezier |, etal. ~ Phys. Rev. B77 (2008) 045203

Tay L-L., Rowell N.L., Ayoub J. -P., Berbezier I., Morresi L., Pinto N., Superlattices and Microstructures 44 (2008) 315
Berbezier I., Ayoub JP, L. Favre, A. Ronda, L. Morresi, N. Pinto, Appl. Phys. Lett. Soumis
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Ld ®qui Eentraigtes mécaniques dans des objets de petites dimensions » développe des études
expérimentales et théoriques sur les champs de contraintes dans des cristaux de dimensions sub -micronique a
nanométrique. Les outils utilisés sont la diffusion des rayons X (source de laboratoire ou bien rayonnement
synchrotron), les m esures de courbure et la simulation numérique.

Ldactivit® de recherche du groupe est structur ®e aujourdo6h
coupl age entre contrainte et composition dans des objets de
locales dans des systemes de petite taille. Ces thématiques aménent naturellement le groupe a collaborer
avec les industriels de la micro  -électronique.
Contrainte, composition et cinétique a I'échelle nanométrique
Cette activité porte sur I'étude du cou plage entre composition et contrainte dans des objets de petite
dimension hors équilibre. Les aspects cinétiques (interdiffusion, réactivité et ségrégation) sont tout
particulierement étudiés, pour différents systemes tels que les alliages métalliques, les semi-conducteurs et les
siliciures.
Thermo -élasticité et interdiffusion dans les multicouches cohérentes CuNi
Les multicouches CuNi ont fait I'objet de nombreuses études dans I'équipe a la fois sur le plan théorique et
expérimental. Cette thématique est venue initialement de l'idée, suggérée par les travaux de Z Erdélyi et al
PRL (2002), que le systéme CuNi sous forme de multicouches cohérentes pouvait étre un systétme modéle pour
mettre en évidence le mode d'interdiffusion couche par couche et le raidisse ment des interfaces pilotés
uniquement par l'asymmeétrie des mobilités atomiques. D'un point de vue théorique, nous avons tout d'abord
pu confimer la prédiction de ces phénomeéenes pour ce systéme en réalisant des simulations Monte -Carlo
cinétique avec mécani sme lacunaire de l'interdiffusion puis élargir I'étude au cas d'interfaces initialement
rugueuses chimiquement [J -M. Roussel et al, PRB (2006)]. Mené en paralléle, le travail de thése de C. Benoudia
(étude ex situ par diffraction des rayons X de multicouches cohérentes CuNi recuites) apporte une preuve
expérimentale de ce mode particulier d'interdiffusion.
En principe, la diffraction des rayons X est une méthode (non destructive) adaptée pour étudier les
multicouc hes épitaxiées. Elle est particulierement sensible au champ de déformation du réseau et au champ
de composition chimique présente dans ces systémes hors équilibre. Cependant, I'analyse compléte des
spectres de diffraction permettant de déterminer a la fois la déformation et la composition requiert un
modele réaliste liant ces deux grandeurs entre elles. Les théories classiques de I'élasticité sont généralement
employées pour faire ce lien. La distance entre plans atomiques paralleles aux interfaces d'une mu Iticouche
cohérente s'exprime alors comme une forme polynomiale de la concentration locale. Les expériences in situ
obtenues par Fengju Gao dans sa thése valide I'utilisation de ces modeles classiques.
On peut cependant s'interroger sur la validit¢ de ces modeéles classiques lorsque les périodes des
multicouches deviennent faibles. Quelle est dans ce cas l'effet des gradients de concentration sur la relation
entre déformation et composition ? Nous montrons en réalisant des calculs atomistiques a l'aide de p otentiels
interatomiques a N -corps [J -M. Roussel et al, PRB (2009)] que les relaxations interfaciales génerent des termes
non -classiques qui dépendent du gradient de la composition locale dans la relation entre déformation et
composition (cf. Fig.).
e CTE 1.86 ' " ' ' Couplage composition/déformation dans des multicouches
J . 184 - i Ni/Cu cohérentes: pour de faibles longueurs d'onde de
) 4 ¥ ¥ composition, les théories classiques de I'élasticité (linéaire et
i (W < 1.82 1 non -linéaire) prédisent des profils de distances similaires entre
&t () LL % s " ) . eux mais différe nts de ceux obtenus par le (_:alcul atomistique
:&?}% ) E / \ en SMAl. Le mogéle “extended" proposé corrige cgt écart en
. o :-/: 3 1.78 v faisant _|rjterven|r des termes dépendant du gradient de la
by J % ; ¥ composition locale
5 —% 176 . SMA potential 1
¢ h b{t‘iu = 174 | ® ~ Linear elast.
E{kﬂ'% "% vy Exlen(lé:(lr;llg:};Ezg;::z::: :
e 1.72 : : : : :
-2 0 2 4 6 8 10
z direction
Contrainte, composition et diffusion dans les semi -conducteurs
Les semi-conducteurs et leurs alliages sont des matériaux particulierement intéressants pour aborder le
couplage composition -contrainte : ils sont souvent di sponi bles sous for me

qualité structurale et leurs propriétés électroni ques sont tres sensibles a la composition.
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Contrainte et diffusion dans le systeme SiGe/Si

Les multicouches Si Gel/l Si parfaitement coh®rentes (coll . Cl Ne&
de | dinterdiffusion. Les tr adesmmukicouthes 3j/BiGeuamerphes @vaiént moBte k e s ur
une f orte asym®trie des mobilit®s atomiques dans ce syst me.
multicouches épitaxiées dans lesquelles la contrainte peut jouer un rdle important. Nous avons eff ectué des

mesures par diffraction et réflectivité de rayons X, et des simulations des profils de concentration de

germanium aux interfaces, dans des multi ~ -puits de période 40 nm (30 nm Si/ 10 nm Si  07Ge03).

Nous avons ainsi montré une asymétrie des pro fils de diffusion du germanium dans le silicium, apres recuit
haute température (820 -920°C).

D'autre part, en collaboration avec I'équipe NSE de I Im2np nous caractérisons I'état de contrainte de films
minces ou nanostructurés de SiGe sur Si, sur pseudo -substrats SiGe relaxés ou encore sur SSOI ou SGOI. Le
d®vel oppement de composants bas®s sur | ding®nierie des contr

a modulation de dopage (MODFET) Si  1.xGex passe par le contr6le de la contrainte, de la concentration en

Ge, et du dopage in -situ a basse température. Une méthode originale d'élaboration basse température
permet d'atteindre des concentrations de dopants supérieures a 10 20cm -3, alors mesurables pa r diffraction de
rayons X de maniere non destructive. Les premiers résultats de diffraction sont en accord avec les résultats
donnés par mesure de résistivité, et permettront d'étudier I'effet de la contrainte sur la diffusion des dopants.

Contrainte et ¢ _omposition dans les iléts de Ge/Si

La croissance en ilt'ts de Ge sur Si est tr s document ®e mai
composition et de déformation dans ces nanostructures restent un enjeu important. Pour caractériser la

composition dans les pyramides et les ddmes et comprendre les premiers stades de croissance des flots de Ge

sur Si(001), la diffraction anomale a plusieurs longueurs déondes (MAD) a ®t® combi n®e ave
oscillations de structures fines (EDAFS) et la simulat ion atomistique [M. -I. Richard et al., Eur. Phys. J. Special

Topics 167, 3 (2009); N. Katcho et al., Journal of Physics: Conference Series 190 (2009) 012129]. En outre, des
simulations num®riqgues de profils de dif freactli ®ap pbraosx@ensats wor
|l donde di stordue (DWBA) ont ®t ® r ®ali s®es en c o Mfilds,mpaur son av
examiner | a pertinence de |l a diffraction en incidence rasan
structure des nano -objets [M. -I. Richard et al., Appl. Phys. Lett. 94, 013112 (2009)]. De plus, la morphologie et la

relaxation des il ots Ge/Si(001) ont été étudiées in situ et en temps réel par diffraction en incidence rasante et

par diffusion aux petits angles et en i nc-iRiohardceeal.,rRhgsaRer. e au c
B. 80, 045313 (2009)]. Finalement, les états de contraintes et la composition des flots de Ge sur substrats plans

et patternés ont été comparés [T.U. Schillli et al., Phys. Rev. Lett. 102, 025502 (2009)].

Couplage contrainte composition lors de la croissance de nitrures InGaN/GaN(0001)

Comprendre | es processus fondamentaux au cours de la croissance par dép6t chimique organo -métallique

en phase gazeuse (MOCVD) de matériaux a forte concentration en indium (In xGa1xN, InN) est un enjeu

i mportant pour | 6am®l i oration des preé mfesrcman ddsancedMehsto®d i od e s
Source (APS, USA), la composition de flms dd 1 nGaN et | eur d®f ormati on ont in®t® me:
situ dur ant I a croi ssance MOCVD par cartographie de | 8espace
inhomogénéités liées aux relaxations des contraintes [M.  -I. Richard, APL (2010)].

relaxed

iY relaxed relaxed
InGaN InGaN
o thickness
24 fringes \ / ’
4 pseuadocoher. pseudocoher.
I8 (o) 1 =646 (@ ¢ =1003 5 InGaN W} (¢) ¢ = 19405 InGaN
3.6 3.8 4 3.6 3.8 4 3.6 3.8 4 3.6 3.8 4 3.6 38 K
QA" Q@™ Q A" Q (A Q (A"
Cartographies de | despace r®ciproque mesur ®s durant | a croissance a

Contraintes et cinétigue de formation lors de la siliciuration

Laformationdesil i ci ures par di ffusion r®active entre un film mince
grande importance en microélectronique puisque les contacts source, drain et grille des transistors sont

réalisés de cette maniére. Les contraintes considérabl es développées lors de cette réaction en phase solide

sont encore mal comprises. Elles peuvent par ailleurs modifier les propriétés de transport dans le substrat de

silicium sous-jacent ( vide infra thématique 2).
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Nous nous intéressons au couplage entre  contraintes, diffusion et réactivité dans des structures de type films

minces métalliques (Pd, Ni) déposés sur substrat de Si. Ces films minces (50 a 100 nm) voire ultra -minces (5 a 25

nm) forment, par diffusion réactive, des siliciures. La mesure des cham ps de contraintes dans ces structures est
effectu®e -~ | dai de dobéoutils bas®s principal ement sur la di
rayonnement synchrotron) et des mesures optiques de courbur e
disposi ti f exp®riment al original couplant diffraction X et mes!
couplée contrainte -d ®f or mati on sur |l a ligne DIFFABS du synchrotron So
les contraintes développées in situ, e n temps r ®el au cours de |l a siliciurati
problématiques telles que les  mécanismes de relaxation de contrainte et le couplage contrainte -diffusion au

cours de nouvelles réactions en phase solide [PPF «  Nano -élasticité et Rayonneme nt synchrotron », coll.

CINaM].
TR

teur pixel 2D

Détecteur opfiqu:

(@

(a) Dispositif original couplant diffraction X et mesure de courbure. (b) Figures de pbles Pd2Si(111) et Pd2Si(212)
pour un ®chantillon de Pd2Si de 50 nm dd®paisseur sur Si (0

Déformations locales : de la méthodologie vers les propriétés mécaniques

Les déformations sont en général trés inhomogénes dans les objets de petites dimensions a cause de la

proximité des surfaces et interfaces. Il est essentiel de connaitre avec la meilleure résolution spatiale pos sible

(nm) les déformations locales car ce sont elles qui bien souvent déterminent les propriétés ou bien sont

responsables de la génération de défauts. La détermination des déformations locales est réalisée a partir de

mesures de diffractiondesrayons X en maj ori t ® effectu®es sur |l es |lignes de |1
et | dNétie Bavail porte sur les inhomogénéités de déformation présentes dans le silicium monocristallin

structuré, les films ou lignes métalliques polycristallines a grains sub-micronique et des nanocristaux isolés. Les

mesures de diffraction des rayons X sont réalisées en haute résolution, en microdiffraction Laue ou en

diffraction cohérente. Cette derniére approche a nécessité avant tout un développement méthodologique

quisbest appuy® sur des objets num®riques ou des nanocri staux

Déformations locales dans le silicium monocristallin

L6i ng®nierie des d®f ormations, qui consiste ° exalter Il a mo
contraintes dans | e canal du transistor, suscite beaucoup doéint ®r °
partie sur la capacité a déterminer les déformations locales (échelle nanométrique) dans le Si monocristallin.

La pr®sence doun r ®s e«stressepr®y indoid dagsule siliduen un champ de déformation

également périodique qui se traduit en diffraction par la présence de satellites autour des raies de Bragg du

silicium. Ldintensit® de ces raies satelliteslLésntdnset®e me!
est compar®e © celle d®duite doun calcul du champ de d®pl ace

4.006

4.004
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3.988 -

3986 — 11N A S 5
a) 3.994 3.996 3.998 4 4,002 4.004 4.006 4.008 4.01 4.010

b)

Cartographie du réseau réciprogque autour de la raie 404 du Si: (a) expérimentale et (b) calculée par FFT
a partir du champ de déplacement issu de la modélisation mécanique par éléments finis.
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été utilisée pour ®val uer | es contraintes m®caniques g®n®r ®es par | es
de la these de M. Eberlein en collaboration avec la société ATMEL Rousset [Eberlein M et. al., Phys. Stat. Sol.

(@), 8, 2542, (2007)] . Nous poursuivons ce travail par | d8®tude du cham
de Il ignes (Si Pol vy, ni tEscaubas S. et Al., Mhta &cs Eng B, 15 4-155, ¢29,u(2008])]. Ces
®tudes se d®veloppent dans | e cadre ddéune coll aboration ave
2009) avec pour objectif l a mise en pl-destractive des défo@atbned ol ogi e
locales dans le silicium.

Ldappr oc he -deBsug reppse suc line comparaison intensité calculée -intensité mesurée. 1l serait bien

entendu s®dui sant de d®duire directement Il e champ de d®pl ac
phase de | 8onde dif fr aacée @etel prdc&sua est impossible. Néamnoins moyennant un
®chantillonnage suffisant et | 6ajout ddinformation a priori
de remonter ainsi directement au champ de d®mpmluaaavecsacces . Cet t e
Il e champ de d®pl acement dans des |lignes SOOI (Silicium sur |s
CEA Leti. Les mesures de diffraction haute résolution [Gailhanou M.et al, Appl. Phys. Lett. 90, 111914, (2007)]

ont per miise dikdeeent l&e champ de déformation dans le silicium [Minkevich A. et al., Phys. Rev B 76
pl104106, 2007 etPhys.RevB 78, 174110 (2008)] avec une r®&qmwml|l ution spatial

Déformations locales dans les films et lignes métalligues polycristallines

Le cuivre est wutilis® comme m®t al déi nterconnexion dans | es
Avec la diminution de la section des conducteurs dans les circuits les plus avancés la résistivité augmente.

Ldobj ect iet ANRCRIPTALopiloté par le CEA leti était de contrdler la croissance des grains dans les

canaux de cuivre afin de |imiter | daugmentation de | & r®sis
Maitrejean S. et. al., Stressinduc. Pheno. Metal, 11 43, 135, (2009)]. Dans une telle perspective le suivi des
contraintes m®caniques dans | es grains est important <car 1|20
qui contrdle la croissance des grains. Le suivi de la genése des contraintes a été réalisé in-situ au cours de
recuits successifs " 250AC et 400AC. On observe une ®volutio

qui suit la montée en température. La cinétique est néanmoins plus lente dans les lignes étroites. La forme
g®n®r al e dtien destc@traintes au cours des recuits est en accord avec une croissance de grain. La

-0.002

densification du film est pl us i mportante dans | es i gne.
déformations ont ensuite été réalisées par microdiffraction (faisc eau sub -micronique 0 ligne BM32 ESRF) en
faisceau blanc et monochromatique sur les lignes de 3 um de large. Elle montre une dispersion de 0.1%  sur la
valeur de la déformation perpendiculaire, elle -m°me de | 6ordre de 0. 1%.
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Evolution en cours de recuit de  la déformation perpendiculaire a la Distribution intergrain de la déformation dans les lignes
surface dans les lignes de cuivre damascéne. de Cuivre damascéne de 3 um de large.
Cette dispersion trés importante de la déformation de grain a grain mon tre a quel point les mesures de

déformations moyennes sont insuffisantes. Dans la mesure ou les défaillances sont en général liées aux

extrema de contraintes il est fondamental de pouvoir cartographier les déformations locales. Dans le cadre

ddune c atioh avdr &T Rousset nous nous sommes intéressés a la cartographie des déformations locales

dans des MEMS de Cu. Ces structures de type pointeur permettent de déduire les déformations moyennes

dans les lignes de Cu a partir de la mesure de la déflexion ma croscopique. Les mesures de microdiffraction en

faisceau blanc ( ESRF, ALS) ont déja permis de mettre en évidence un fort gradient de contraintes dans les

grains de cuivre [O.Perroud et. al. Microelec.Eng. (2010)].

Sur la thématique des déformations résidu  elles dans les films minces métalliques nous entretenons également

une coll aboration suivie avec | e groupe du Professeur S. Bal
professeur invité en juin 2006].
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