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

Dans de nombreux cas, la compréhension des propriétés physiques (électroniques,
magnétiques, photoniques, mécaniques ...) spécifiques ou nouvelles des objets contenant des
structures a 1’échelle nanométrique (nanoparticules, couches minces, interfaces...) requiert la
compréhension de leurs propriétés structurales, en particulier durant les différents procédés
(élaboration, recuits) nécessaires a leur obtention. L’instrument d’étude des Nanostructures
sur Surfaces in situ ou in operando (INS) a justement pour objectif 1’étude de la structure
atomique, de la morphologie et de la composition des nanostructures, des surfaces ou des
interfaces, en ultra-vide, et de leur évolution soit durant la croissance, soit en fonction de la
température, du temps ou du montant déposé. Cet instrument et 1’équipe associée ont été
pionniers de ce type d’études, en développant et couplant in situ, en ultra-vide, in operando,
des techniques de diffraction aux grands angles (Diffraction en incidence rasante, GIXD,
diffraction de surface, SXRD) et aux petits angles (GISAXS, réflectivité) avec la sensibilité
sur la composition chimique apportée par la diffusion dite anomale [1,2]. En plus de
I’optimisation de ces différentes mesures, nous avons mis un accent tout particulier sur -1- la
qualité du vide de base (quelques 10" mbar), -2- la préparation (four a trés haute température,
bombardement ionique, recuits sous gaz) et la pré-caractérisation des surfaces (analyse
chimique par spectrométrie Auger, analyse cristallographique par diffraction d’électrons), -3-
les nombreuse possibilités d’¢élaboration de nanostructures par €pitaxie par jets moléculaire
(MBE), -4- I’adjonction récente de la croissance de semiconducteurs par voir chimique
(UHV-CVD). Ces développements résultent en un instrument trés versatile, permettant
d’envisager des études tres diverses telles que des transitions solide/liquide [3] ; des études de
I’évolution de nanostructures catalyseurs durant une réaction de catalyse [4], ou encore la
fabrication et 1’étude de composants hybrides, couplant par exemple des oxydes et des
semiconducteurs. Ce sont ces spécificités qui rendent encore cet instrument unique [5,6,7]
comparé aux autres instruments de diffraction de surfaces sur anneaux synchrotron (comme a
SOLEIL ou a I’ESRF) qui
utilisent des faisceaux de
rayons X plus puissants, mais
sont plus limités en termes
d’¢laborations.
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chambre et I’échantillon a I’intérieur de celle-ci par rapport au faisceau incident, d’autre part
un détecteur bidimensionnel de derniére génération (type Pixel) sur I’hémisphére supérieure ;
le tout localisé en bout de la ligne BM32.

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