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Indiquer, en début de ligne, "P" pour le domairiergdique principal, "S" pour le ou les domainegestifiques secondaires
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CentreLY onnais del\/'icroscopie

FED 4092

Dossier Scientifique

1. Rapport scientifique 2007-2009 p.9

2. Projet scientifique et perspectives 2010-2014 p.43

Note préliminaire :

outre sa vocation premiére dans le cadre de la @gnepd’Evaluation AERES 2011-2014, ce
document a été rédigé de maniére détaillée, afioomestituer une photographie précise du
périmeétre et des prérogatives du CLYM a la ren2e9.

ERRATUM (au 01/01/2010)

Un certain nombre de coquilles existe dans la earsiansmise aux établissement début
octobre, celles-ci ont, dans une large mesurecatigées. D’autres imprécisions, manques
ou erreurs ont éteé rectifiés, en particulier :

p. 9 :modification de la note de bas de page
p. 31 :des références bibliographiques omises ont é&éliés (8.1.B.3.a)
p. 52 :ajout d’une note de bas de pagpour compléments d’'information (8. I1.B.2.d)

p. 56 :le budget prévisionnel de I'année 2010 a été ahéhgbleau 7).
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1. Rapport scientifiqgue 2007-2009
1.A. Présentation de la Fédération CLYM

1.A.1. Historique — Motivations de la création de| a Fédération

Le projet CLYM (Centre Lyonnais de Microscopie) o@d a un objectif de mutualisaticet de
centralisation de compétencgetsde matériels de pointlans le domaine des caractérisations micro- et
nano-structurales. Il vise au regroupement de @lusi équipements dédiés de microscopie
électronique (balayage et transmission), de tonpdeaX, de microscopie a force atomique, de nano-
usinage ionique (couplé a 'imagerie électronigsia)le site du campusyon TecH.

1.A.1.a. Du CLYME au CLYM

Le CLYM s’inscrit dans le contexte de la pérentissaet de I'élargissement du potentiel
de moyens et de recherche d’'une structure crégmeier 1998, le Groupement d’Intérét Scientifique
CLYME (Consortium Lyonnais de Microscopie Electrpmé). Le CLYME a montré jusqu’en 2007
son intérét structurant: il a réuni pendant prés 1 ans des partenaires des 5 principaux
établissements universitaires lyonnais : INSA, UEBL, ENS, CNRS (ex-IRC, devenu IRCELYON)
auxquels s’ajoutent des partenaires stéphanaigiesiriels.

Le but initial du CLYME était :

- de permettre un regroupement de plusieurs labioeat animés par un intérét scientifique
commun a développer des caractérisations finesdaptées a leurs problématiques de
recherches en Sciences des matériaux

- de s’équiper d’'unités de microscopie qualifiéesrbyens mi-lourds

- d’assurer une gestion technique, administrativeeientifigue commune de ce parc d’instruments

Ainsi, de 1997 a 2002, le CLYME s'est successiveraoté de 3 microscopes a performances
complémentaires, répondant aux besoins scientsigeeses membrésf. Tableau 1):

- un microscope électronique en transmission aséomsde champ a vocation Analytique (JEOL
2010F, équipé d'accessoires d'analyse EDX et EEldu@ dispositif STEM-HAADF)

- un microscope électronique en transmission fi#néénergie équipé d'un filtre ‘omega’ dans la
colonne (LEO 912, équipé d’'un accessoire d’anaBBX)

- un microscope a balayage a émission de champressipn contrblée ‘environnemental’ (FEI
XL30, équipé entre autres d’'un accessoire d’andi3¥ et de platines ‘Haute Température’)

Le CLYME est ainsi devenu un véritable centre deyeng et de compétences qui a parfaitement
réussi dans les 3 missions qui ont prévalu a sdiorg a savoir :

i) S’engager au plan technique, administratif e¢rstifique pour le compte de la communauté des
partenaires (pour I'essentiel, laboratoires "matéxi et procédés” de la région lyonnaise). En
I'occurrence, les personnels attachés a la gedticd@LYME participent au soutien et au suivi des
thématiques des laboratoires partenaires.

i) Assurer la formation des utilisateurs aux plamatique et théorique (cours et TP de Master et
sessions d’actualisation scientifique et techniguectuellement : stage annuel géré par le
laboratoire MATEIS et CNRS Formation Entreprisesias@au national).

iil) S’engager dans des actions spécifiques de caisatiéri en vue de développer des compétences
d’excellence. Les personnels attachés a la gegtidbLYM, enseignant-chercheurs et chargés de
recherche, encadrent des doctorants sur des th@meant sur la compréhension et la
modélisation physique des nouvelles méthodes @etgaisation microstructurale.

Z site de la Doua, I'un des 2 poles, avec le sitarleh Mérieux, du projet Lyon Cité Campus retenl2@68
dans le cadre de I'Opération "Campus", et abriesttablissements partenaires INSA et UCBL.
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Ainsi, cette dynamique a donné naissance a de Hes\ambitions et de nouveaux projets. A l'aube
du CPER 2007-2013, les laboratoires universitapagenaires regroupés au sein du CLYM ont
ressenti le besoin de nouveaux équipements vistamteasauter les verrous scientifiques identiééas
matiere de caractérisation micro- et nano-strut#uaa travers de leurs activités de recherche (voir
section suivante). De plus, la stratégie de gestiotualisée démontrée par le CLYME les a incités a
changer le contour de la structure.

C’est ainsi que le projet de Fédération CLYM : Qerityonnais de Microscopie a été porté fin 2006
pour une demande de reconnaissance "FED" aupré&irdstére (dossier 20071563, porteur : Prof.
Daniel Araujd) pour la contractualisation 2007-2010. La FED 40%2AYM" est donc le
prolongement naturel du CLYME.

, Lieu date du 1 -
instruments d'implantation achat descriptif
Microscopes du CLYME (1998-2007)
microscope transmission (MET) Jeol 200 kV haute résolution
analytique a émission de champ, Caméras CCD-TV et slow-
MET 2010 F INSA MATEIS 1997 scan 1Kx1K, EDX, EELS, HAADF (2003), Porte-objet
analytique "Be" (2005), caméra numérigue 2Kx2K (2008)
microscope transmission Leo-Zeiss 120 kV filtre en énergie
EFTEM Le0912 ECL LTDS 2000 dans la colonne, accessoire diffraction 'céne', Caméra CCD,
EDX (2008)
microscope Fei XL 30 environnemental a émission de
MEB ESEMXL30| INSAMATEIS | 2002l omp, EDX, fours 1000-1500C, STEM

Tableau 1 : moyens mutualisés de I'ex-CLYME

1.A.1.b. Missions du CLYM

Telles que définies dans le projet initial de 2066,missions du CLYM sont :

1. Pérenniser une structure mettant a dispositiea dhercheurs de la région des équipements
mi-lourds de caractérisation structurale.

2. Lever plusieurs verrous dans différents domaisgsntifiques par une structuration des
moyens et I'acquisition de nouveaux équipements.

3. Proposer un role d'acteur privilégié de la vieientifique et professionnelle en région
lyonnaise dans le domaine des matériaux en sei@usént aux interfaces des structures
comme les fédérations de recherche, les clustersaferche et les pdles de compétitivité.

Sur le plan scientifique, les points 1) et 2) déBent un projet centré sur I'imagerie électronique
avancée, et qui s'articule autour de 3 challenge=eriels en Sciences des (nano-)Matériaux : la
microscopie in situ et dynamique en conditions emmviementales réelles, la caractérisation 3D a
résolution adaptée (du micrométre au nanometre)ndaipulation et le nano-usinage dans les
domaines des nano-matériaux et des nano-technsldgfies précisément, les verrous spécifiquement
identifiés dans ce projet en matiére de caract@isdes matériaux par moyens de microscopie sont :

Verrou 1 : imagerie in situ en mode environnemental

Verrou 2 : imagerie fine d'objets précieux ou minuscules

Verrou 3 : protection de I'environnement et diminution d@ddlution dans le domaine des transports
(additifs anti-usure, réduction de frottement di@sdubrifiants)

Verrou 4 : analyse 3D de nanomatériaux

Verrou 5 : propriétés intrinséques et collectives des rahjets et assemblées denses de nano-objets
Verrou 6 : vectorisation active

% Daniel Araujo, recruté en 2005 sur un poste ddeBseur des Universités au laboratoire MATEIS saite
départ en retraite de Claude Esnouf, secrétairérgédu CLYME, a porté le projet CLYM jusqu’a so@part
pour raisons personnelles au début de I'année 20@7alors été remplacé par Thierry Epicier (Dieer de
Recherches CNRS affecté au laboratoire MATEIS, GMRS 5510), élu en AG du CLYME le 25/04/2007.
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Nous revisiterons ces questions scientifiques damsrtie Bilan (8. 1.B) a la lumiére des avancées
réalisées par les laboratoires partenaires du Clg¥Msont présentés dans la section 1.A.2. suivante.

1.A.2. Présentation des partenaires du projet

Les partenaires du projet, listés dansThbleau 2 sont pour beaucoup historiquement ceux du
CLYME. Une réogranisation a néanmoins eu lieu dégrément de la FED CLYM du fait (i) du
départ de partenaires, notamment pfivési ont souhaité ne pas poursuivre de maniénerngmute
leur investissement dans la structure, (ii) deatestregroupements récents (i.e. 2007) de laboeatoi
conduisant & une meilleure lisibilité et synergie des thémes scientifiques porteurs (cas de I'INL
dans le domaine de la micro- et nano-électroniqiee,'IMP dans le domaine des matériaux

polyméres, et de MATEIS dans le domaine des Sciedes Matériaux).

Etablissement o . Nom et prénom du
de Label et n° Intitulé de I'équipe MSTP
rattachement auip szl
principal

MATEIS — Matériaux, Ingénierie et Science &

INSA UMR 5510 ,» Ing COURBON Joél 8

INSA-UCBL-

Université de IMP —UMR | | \stitut des Matériaux Polyméres | GERARD Jean- 8

- 5223 Francois

St-Etienne
LaMCoS — | Laboratoire de Mécanique des i

INSA UMR 5514 | Contacts et des Solides COMBESCURE Alain 8

ECL-INSA- INL — UMR | Institut des Nanotechnologies de

UCBL 5270 Lyon HOLLINGER Guy 9
CETHIL - . ,

INSA UMR 5008 Centre de Thermique de Lyon ESCUDIE Dany 8
LTDS - Laboratoire de Tribologie et de _

ECL UMR 5513 | Dynamique des Systemes MAZUYER Denis 8
RCELYON |t TEmvonnement de -

UCBL _UMR 5256 Lyon 3% LACROIX Michel -
LMI — UMR | Laboratoire Multimatériaux et .

ucB 5615 Interfaces MIELE Philippe 4
LPMCN — Laboratoire Physique de la Matiére i

ucse UMR 5586 | Condensée et Nanostructures BARRAT Jean-Louis 2
cT Centre Technologique des i

ucB H Microstructures JULLIARD Karine -
LST — UMR | Laboratoire des Sciences de la .

ENS 5570 Terre DROMART Gilles 3
SMS/PECM | Centre Sciences des Matériaux et

EMSE UMR 5146 | des Structures FORTUNIER Roland -
LPCML — Laboratoire de Physico-Chimie des | JOUBERT Marie-

UCBL UMR 5620 | Matériaux Luminescents France 2

INDUSTRIEL |ALCAN Centre de Recherches de Voreppe | Contact : XOLIN Elodie -
SCIENCE et .

INDUSTRIEL | g rpacE | Science et Surface SA - Ecully BRISSOT Jacques -

Société Nationale Roulements - Contact : DUDRAGNE

SNR -

INDUSTRIEL Annecy Gilles

Tableau 2 : laboratoires partenaires du CLYM
* TOTAL (ex-ELF), RHODIA, LAFARGE.
Dossier de Structure Fédérative p. 11
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Ces partenaires jouent un triple réle dans la g&irac

() ils apportent les thématiques d’études simdse de leur propre recherche

(i) ils mettent & ‘disposition’ du personnel paaider au fonctionnement collectif de la structure,
notamment en termes de maintenance (au sens lgggerique et scientifique) des instruments
dans le cadre d’une "Equipe-Microscope”

(iii) ils assurent I'essentiel de I'équilibre finaer de la structure en payant une cotisation elfgu
et le colt de fonctionnement des heures de faisce@sommeées, qui complétent les subventions
de base pour équilibrer les dépenses, majoritaimenunstituées des contrats pour la maintenance
inévitable et assuré par les constructeurs.

1.A.3. Présentation des outils du CLYM

La premiére mission de la plate-forme CLYM (8.1.A)limpligue de mutualiser les équipements
présentant (i) une forte spécificité régionale), (i intérét collectif (en particulier lyonnaiser an
plan de proximité géographique), en matiére dect@riaation microstructurale. Ainsi, la structuta n
pas pour but d’'intervenir au niveau de tous les ensydes laboratoires (les instruments de routine
et/ou a usage internes ont vocation a rester gérdes unités qui les détiennent).

Dans ce contexte, 2 microscopes électroniquesnartiasion, 1 microscope a force atomique (AFM,
issu de la plate-forme pluri-partenaires CLAMS : n€artium de Laboratoires d'Analyses par
Microscopies a Sondes locales), 1 tomographe Xielgges accessoires de préparation ont rejoint le
CLYM a sa création.

D’ici fin 2009, ce panel d’instruments s’enrichiddun microscope a faisceau d’ions focalisé (FIB)
double-colonne FIB commandé dans le cadre du pdefuipement CPER 2007-2013 porté par le
CLYM tel que prévu dans le cahier des charges #@tiration.

A I'horizon 2012-2013, un autre instrument prévnglée projet CPER sera acquis : le ‘METET’, un
Microscope Electronique en Transmission Environngaieorienté Tomographie (voir 8.1.B.1).
Enfin, plusieurs projets de nouveaux instrumenid ea discussion (cf. Partie 2, §.2.B.2)

Le détail de ce qui est opérationnel actuellemenCaYM est réesumé dans kableau 3 Il est
important de préciser ici que tous ces instrumeetsont pas versés a "la méme hauteur" dans la
structure : certains des équipements sont entiéregéeés par le CLYM (notamment ceux financés en
commun, ou par des subventions publiques), d’astves en co-gestion avec les laboratoires qui les
hébergeaient originellement.

D’ici 2014, et hors nouveaux projdi#oir la partie 2. Projet scientifique 2010-20du présent rapport),
le CLYM devrait donc compter au moins 4 microsco@lestroniques a transmission, 2 microscopes
électroniques a balayage (ou assimilés - cf. ‘FJ@t 2 autres instruments spécifiqgues d’'imagerie :

- Un microscope électronique a transmission argigtiFEG’ (MET 2010 F)

- Deux microscopes électroniques a transmissionT®ME10 et Topcon)

- Un microscope électronique en transmission Enviemental / tomographique (METETPER
2007-2013

- Un microscope ‘FIB Double-colonneCPER 2007-201)3
- Un microscope électronique a balayage en modecememental (MEB ‘ESEM’)

- Un tomographe X
- Un microscope a force atomiqueHM digital)

Ces 8 unités sont illustrées sufifgure 1.
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date du 1%

achat descriptif

instruments lieu

%uote part
LYM (%)

Instruments existants de I'actuel CLYME

microscope transmission (MET) Jeol 200 kV haute]
MET 2010 F INSA MATEIS 1997  [résolution analytique a émission de champ, Caméra CCD, 100%
EDX, EELS, HAADF (2003), PO. "Be" (2005)

microscope Fei XL 30 environnemental a émission de] 100%

MEB ESEM XL30 | INSA MATEIS 2002 champ, EDX, fours 1000-1500C, STEM

microscope transmission Leo-Zeiss 120 kV filtre en
EFTEM Le0912 ECL LTDS 2000 énergie dans la colonne, accessoire diffraction 'cone’, 50%
Caméra CCD, EDX (2008)

Instruments apportés par les laboratoires

MET 2010 IRClIJIgLBYLON 1992  |MET Jeol 200 kV haute résolution, EDX 25%
MET Topcon 200 kV haute résolution - MET]

MET TOPCON | UCBL LPMCN 1997  [conventionnelle, EDX, caméra, compléments| 50%
informatiques

tomographe X Phoenix x-ray, résolution ~1 m, Fours, 50%

TOMOGRAPHE X| INSA MATEIS 2006 Traction & chaud

microscope a force atomique Digital Di3100 (upgrade] 0
AFMs INSA CLAMS 2001 2007 Nanoscope V) 100%

5 - 1 scie a fil, meulage concave, 1 ultra-microtome, PIPS 0
Préparations INSA MATEIS 1995 Gatan (2006 plasma cleaner Gala, 2007 évaporateur) 50%
Préparations | UCBL LPMCN 2005 |1 PIPS Gatan 50%

Tableau 3 : Instruments en gestion mutualisée au CtM (au 01/01/2009)

Figure 1 : panel d’appareils du CLYM Les IabeIsPROJET correspondent au "METET" (en
haut a droite)et au "FIB" (en bas) tous 2 financés dans le cadre du CPER 2007-2018 dernier
commandé en juin 2009).

1.B. Bilan des actions scientifiques du CLYM sur periode
2007-2009

1.B.1. Pilotage du projet d’équipements (CPER 2007- 2013)

En accompagnement du démarrage de la FédératioMCh¥us avions présenté un projet dans le
cadre du CPER 2007-2013. Ce projet est en accad lavmission 1 du CLYM Pérenniser une
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structure mettant a disposition des chercheurs derdgion des équipements mi-lourds de
caractérisation structuralel comprend 2 aspects :

() Il constitue une demande étjuipements nécessaires pour lever les verrous stifiques en
caractérisation, connaissance et contréle des mataux, identifiés comme cruciaux par la
communauté des partenairegqui seront analysés dans la section suivantg.21) :

- Une installation de nano-usinage couplée a userohtion par imagerie électroniqud®, pour

Focused on Beam technologie ‘double-colonne’ ionique et électrpre)
- Un MicroscopeElectronique al ransmissiorEnvironnemental efTomographique’ MIETET )

(ii) il concerne une question cruciale de local@mat qui sera re-discutée dans ce rapport (partie
2.A.2).

Dans ce contexte, le budget immobilier + équipementrespondant au financement accordé dans le
cadre du CPER se décompose comme suit (en € TTC) :

- Etat : 2,3 M€ dont :
500 k€ sur le BOP 150 pour la construction
500 k€ (DGES 150) pour I'équipement
1,3 M€ du CNRS pour I'équipement

- Région Rhone-Alpes : 1,7 M€

- "Grand Lyon" : 1,0 M€

TOTAL : 50 METTC dont: 0,5ME€ réservé a llimmobilier
(4,18Q M€ HT) 4,5 M€ réservé a I'équipement

Le premier des équipements (FIB ‘double-colonnefrésentait notre priorité d’acquisition, tant le
FIB est devenu aujourd’hui un outil indispensablé¢’éude fine des matériaux. Il s’agit d'une
installation a fonctions multiples :

assurer la préparation pour la MET d’objetgaitd de zones ciblées a la fraction de micrométre

prés (gravure, découpe, et plus généralement wss@gs I'action d’'un faisceau d’'ions gallium, a

I'échelle de quelques nanométres et entieremenhmitsable)

permettre la reconstruction 3D d’objets nanomées dans des grands volumes, jusqu’a 10x10x10

um® typiqguement (méthode de découpes séquentielldscansiste & abraser une surface en

profondeur par des passes contrblées, et a reamastumériquement le volume exploré section

par section (plusieurs micrométres?) avec une uésol proche du nanométre)

- déplacer / organiser la matiere grace a desommi@nipulateurs repositionnables a des précisions
nanométriques

- disposer d'injecteurs de gaz pour découpe / ‘agad dans des conditions et géométries

spécifiques.

La disponibilité d'options de plus en performansess ce type d’'appareillages permet de qualifier le
FIB d'outil universel, tant sa versatilité offre g®tentialités en Sciences de la matiere. Ainsi, et
compte-tenu des thématiques liés aux verrous égocjegpres (8.1.B.2), nous avons choisi d’équiper
notre FIB d'accessoires analytiques fournis pawsdaiété Oxford Instruments: EBSD (Electron
BackScattered Diffraction, permettant I'analysestafiographique tri-dimensionnelle) et EDX
(analyseur Energy-Dispersive X-ray, permettant dlgee chimique associée). Cette stratégie
délibéremment orientée "3D" se poursuivra d'aifewau travers d'une thése financée par le
constructeur fournisseur de I'équipement (socidiéss) dans le cadre d'un mécénat de doctorat des
entreprises (sujet sur lequel nous reviendrons288).

Nous avons également choisi d’adjoindre 2 microimaateurs fournis par la société NanoTechnik,
actuellement un des fournisseurs les plus pronrsttewr le marché. De tels outils sont nhotamment
indispensables pour le déplacement des lames mamcts de préparation.

Enfin, le modéle et le constructeur retenus offtengossibilité de coupler ultérieurement I'instremh
avec un spectrometre de masse pour pratiquer dbgsan €lémentaires fines en cours d’'usinage. Cet
instrument polyvalentfigure 2) a été commandé en juin 2009 dans le cadre d'uvoeégure de
marché public gérée par 'INSA de Lyon.
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Il nous reste a préparer la seconde acquisitionT®1g, programmée plus vers la fin du CPER 2007-
2013 (voir parte 2.A.1).

Figure 2 : vue générale du
microscopeFIB (modele Nvision
40 © Zeiss, le fournisseur retenu
http://www.smt.zeiss.cor/

1.B.2. Réponses spécifiques aux verrous scientifiqu es

Nous reprenons ici point par point les verrous nedbgiques mis en avant lors du dossier de création
de la Fédération CLYM fin 2006 afin d’en juger Bét’avancement a la période actuelle.

1.B.2.a. Verrou 1 : imagerie in situ en mode enumtemental

A la fin 2006, le CLYME avait pris en main le misaope a balayage a émission de champ travaillant
en mode environnemental gazeux acquis fin 2002n@rbreuses études ont ainsi été développées,
aboutissant sur la période d’évaluation a des travariginaux et valorisés par des publications
souvent pluri-partenaires (voir liste ci-dessous).

Un exemple d'effet structurant du CLYM peut étremid au travers dUWET-STEM:' Ce nouveau
mode d'imagerie en condition environnementale ‘ligmien transmission dans un MEB a été
développé au laboratoire MATEIS lors d'une théseesmie en 200611 permet d'observer dans leur
état naturel des objets hydratés, ou baignant damsilieu liquide (solutions colloidales, hydrogels
lubrifiants). Depuis, cette technique d'imageriété partagée et peut étre utilisée par I'ensengse d
partenaires du CLYM ; elle s'est avérée d'une geapértinence pour étudier avec une résolution
quasi-nanométrique dans le meilleur des cas latitpa des objets au sein du liquide, voire leurs
hétérogénéités internes directement dans leurumiurel.

La figure 3 illustre, de maniére non exhaustive, certainesedeétudes portant sur différents types de
matériaux : (bio-) polyméregfig.3a)’, nano-composites de type nano-vecteurs pour apiolits
médicaleg(fig. 3b)’, ou lubrifiant liquide utilisé dans des applicatiaribologiquesgfig. 3c)’.

®> Thése A. Bogner, INSA-Lyqr2006

® Les polysaccharides en solution ou a I'état ditre@ivent de tres nombreuses applications danscieise
biomédical, cosmétique, agroalimentaire. Ce somvesat des polyélectrolytes a caractére hydrophalgngtes,
chitosanes, acide hyaluronique etc..). La soluisinaussi le point de départ pour I'élaboratiomgels, de fils ou
de films & base de polymeres naturels dont I'étattral est partiellement hérité de celui dedtson.

" Voir section évoquant la vectorisation actige I(B.2.).

8 Le microscope électronique & Balayage ESEM XL3®éauélisé par le LaMCoS au cours de ces 4 dersiére
années afin de caractériser les morphologies ¢hitaie des troisiemes corps (interface qui se fonmsitu en
tribologie lors du contact entre deux premiers shrp’exemple présentdid. 3c) est de type troisieme corps
mixte ({fluide + solide}), constitué de deux composs, un lubrifiant fluide introduit dans le corttat des
particules solides détachémssitu. Lors du fonctionnement tribologique du contadffédentes échelles sont
activées ainsi qu’'un couplage multiphysique (mémami physico-chimique). La rhéologie du troisiénoeps
qui contr6le le frottement, résulte de la competitentre cinétique mécanique et cinétique réaotitgnPour
caractériser au mieux les troisiemes corps du flggdé + solide}, il est nécessaire de pouvoir aliee les
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Figure 3 : illustrations d'études environnementalesd’objets hydratés a I'aide du microscope
ESEM du CLYM.

a) : imagerie de polyélectrolytes a caractére hyldobe (ici, chitosanes) en WET-STEM. L’'observatitirecte
de ces nano-objets, une premiére, révéle une steude type coeur-coquil{@boratoire IMP)

b) : étude de nanovecteurs sphériques (diamétremady quelques centaines de nm) composites cassttun
polymére biocompatible PLLA encapsulant des nartapdes de magnétite de taille de I'ordre de 10 poyr

la vectorisation pharmaceutique et médicale. Lactire composite des nanosphéres (a comparer ‘avsartl
MET) est révélée, mais vue ici en suspension dankglide, avec une résolution de 2-3 rlaboratoire

LPMCN, collaboration LAGEP, umr CNRS 5007, Univeér&iyon 1).

C) : observations environnementales post-mortemsdefsces frottantes dans le cadre d'un contact-rail.

L'image en électrons rétrodiffusés montre des pales partiellement immergées dans I'huile, mdieafant la
surface. Ce résultat, complété par des analyses, BXtre que les "troisiemes corps" formés in siat
composés d'un mélange de particules solides isseesorps en contact, et du lubrifiant fluide aljti.e. une
huile de base minérale additivée avec des nanopkasi- additifs ‘extréme pression(laboratoire LaMCoS)

Un autre apport majeur de 'ESEM du CLYM est sasailité en matiére d'études in situ pour suivre
notamment des réactions physico-chimiques (notarmmnmydation) en température, sous air ou
atmosphére contrblée. lfeure 4 propose quelques illustrations : croissance detnbes(fig. 4a),
oxydation de revétements de surféiig. 4b)°, et surface de catalyseufi.4c)™.

particules solides tout en les conservant danslieunfluide, ce que permet aisément 'lESEM du CL\d&lns le
mode"WET-STEM?

° La surface des outils de coupe avancés est déisopnadégée par des films céramiques & base deestrdont
le devenir a haute température est encore mal ¢enipes mesures dynamiques de réactions d’oxydatin
ainsi été conduites in situ et en temps réel d&&HEM (chauffage a 1000°C sous vapeur d'eau). kandiogie
et la nature de l'attaque du revétement sont garfaitement caractérisées. Des essais complémesntamn
‘cyclage’ thermique ont en outre permis d'identifides mécanisme de fissuration, contribuant aing a
compréhension des phénoménes mis en jeu en fakiguaique (laboratoire MATEIS).

Ldiverses études portant sur le suivi des modifoatide surface de catalyseurs ont été mises emeopav le
laboratoire IRCELYON : par exemple, catalyseurs sitages Ni(Co)-Mo-S préparés en solution contenast d
tensioactifs non-ioniques (ces catalyseurs montrerd activité exceptionnelle dans les réactionsydtr
désulfuration (HDS) du thiophéne et diméthyle dimthiophénere ; hydrolyse de NaBldn présence de
catalyseurs a base de borure de cobalt. L'exertipltré dans Idig. 4c) concerne I'utilisation d’argent pour
I'oxydation du méthanol (collaboration avec MATELSgs "piglres” ou micro-cratéres en surface setalues
a la migration de cavités formées par réactionediftydrogéne et I'oxygéne dissous dans le volume.
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D’autres observations in situ ont également étlisé&s sur des bio-verres ou des poudres céramiques
(frittage et cristallisation, MATEIS).

Tmage 293 . Image 353 ot After 24h §627°C
C) TR e RS then 2h17 at §00°C

Figure 4 : illustrations d’études in situ en tempéature a I'aide du microscope ESEM du CLYM.

a) : cinétique de croissance de nanotubes de aarpan chauffage sous éthyléne a partir de catalyssel
Nickel sur alumine. Méme si la résolution en terapdne s’est avérée trop faible pour résoudre les NTs
formés, ceux-ci sont clairement mis en évidencéspgtour a I'ambiant@aboratoire IRCELYON)

b) : oxydation in situ sous atmosphére de vapeeaw'd’'un acier revétu d'une couche de TiSIiN ; oseobe
clairement et in situ le réle des défauts pré-arist, notamment porosités et ‘goutteleftaboratoire MATEIS)

c) : évolution morphologique de catalyseurs d’atders de I'oxydation du méthanol en formaldéhydservée

in situ en mode ESEM : formation de trous (craferasla surface aprés chauffage au-dela de 600°C
(collaboration MATEIS - IRCELYON et société ARKEMA

Pour conclure sur ce point, nous ne développonscpas détails le trés grand nombre d’utilisations
de 'ESEM en mode ‘haut vide’ par 'ensemble dedgreires du CLYM. De méme, cet instrument
est soulevé utilisé en ‘basse pressigmv vacuum)qui n’est pas un apanage des instruments dédiés a
I'environnemental, mais qui présente un confortbd&rvation important pour les matériaux non-
conducteurs (polyméres, céramiques, semi-condgteur

Publications sur le théme :

A. Bogner, P.H. Jouneau, G. Thollet, D. Basset,Gauthier, "A history of scanning electron
microscopy developments: Towards “wet-STEM” imagjrdicron, 38, 4, (2007), 390-401.

A. Vermogen, , K. Masenelli-Varlot, G. Vigier, B.ixdu, G. Thollet, J. Duchet-Rumeau "Clay
Dispersion and Aspect Ratios in Polymer-Clay Nanguosites”,J. Nanonosci.Nanotechnpl/(10),
(2007), 1-12collaboration IMP — MATEIS)

AR. Boccaccini, Qizhi Chen, L Lefebvre, L. Gremitla J. Chevalier, " Sintering, crystallisation and
biodegradation behaviour of Bioglasss-derived glessamics"Faraday Discuss136, (2007), 27—-44
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S. Popa-Nita, P. Alcouffe, C. Rochas, L. David, Bomard, "Formation of sub-micrometric
heterogeneities in polysaccharide solutions : Rae gelation mechanisms”, soumis a
Biomacromoleculeq2009), cf. illustratiorfigure 3a.

S. Bosquain, A. Bogner, N. Dupont, G. Thollet, @Quéier, G. Fuchs, J.-L. Dubois, C. Mirodatos and
A.C. van Veen, "In-situ monitoring of morphologiagianges for silver catalysts during the catalytic
oxidation of methanol to formaldehyde using Enviremtal Scanning Electron Microscopy with a
micro-reactor”, soumission en cours(2009) (collaboration IRCELYON — MATEIS et société
ARKEMA) cf. illustrationfigure 4c.

A. Saulot, S. Descartes, Y. Berthier, "sharp curtradk corrugation: from corrugation observed on-
site, to corrugation reproduced on simulatorBipology Intern, manuscript accepté sous presse,
disponible en ligne (7 Mai 2009), cf. lllustratifigure 3c.

A. Mége-Revil, P. Steyer, G. Thollet, R. Chiriac, Sigala, J.C. Sanchéz-Lopéz, C. Esnouf,
"Thermogravimetric and in situ SEM characterisatimhthe oxidation phenomena of protective
nanocomposite nitride films deposited on ste@irface and Coatings Technolpgyanuscript
accepté sous presse, disponible en ligne (3 Jabie®).

V.A. Maraloiu, M.G. Blanchin, "Wet-STEM, a new tremission ESEM mode for evaluation of
nanovectors"soumis (2009), cf. illustratiorigure 3b.

1.B.2.b. Verrou 2 : imagerie fine d’objets préciewxi minuscules

Cette thématique fait clairement référence aux mtilans ‘rares’, dont la quantité est limitée, ou
contenant une zone intéressante trés localisée.

Un cas trés représentatif est celui des échandilitentype météorites, que manipule le LST de 'ENS.
L'étude des transformations de phases et conditien®rmation des minéraux constituant ces objets
extra-terrestres nécessite généralement des olisas/par Microscopie Electronique, mais on ne
peut se permettre une préparation classique (notatpour les lames minces de MET) en raison de
I'extréme rareté et préciosité des échantillonelgues centaines a milliers d'euros par gramme, et
souvent quelques grammes voire centaines de raifligres seulement disponibles). Ce constat a
motivé l'intérét du LST pour le projet FIB (le lataboire étant partenaire du CLYM(E) depuis 2005).

Comme on I'a vu au paragraphe I.B.1, I'outil FIB atendu pour la fin 2009 et n’est donc toujours
pas disponible... Néanmoins, le LST a utilisé ledédifntes techniques de caractérisation de
microscopie électronique disponibles au CLYM paépandre a des questions scientifiques dans ses
themes de recherche : (i) interaction minéral-vivetrorigine de la vie, (ii) systeme solaire prifret
planétes, (iii) déformation dans les zones de stimu Nous présentons ici un seul exemple lié au
dernier théme, et qui concerne I'évolution des phasinéralogiques ‘serpentin€dors des processus

de subduction, et plus particulierement les phémaméle déformation et transformations de phases.
L'imagerie sismique de ces zones montre généraletaeprésence d'une couche de serpentines
hautement déformablgHilairet et al., 2007) dont les extensions latérale et en épaisseurmmaht
connues, bien qu'elles déterminent la présencéabseince de séismes majeurs. En complément de
mesures des constantes élastiques d'un monocrisaltigorite par spectroscopie Brillouin,
l'orientation préférentielle des grains a été dBie¢e par diffraction des électrons rétro-diffusés
MEB (EBSD, cf. figure 5). Cette étude a été faite dans le cadre des sestées peériphériques
analytiques qui équiperont le FIB du CLYM (i.e. HBSLe couplage des deux techniques montrent
que la forte anisotropie sismique observée dansdegsentines est principalement liée a une forte
orientation cristallographique préférentielle qua@ été largement sous-estimée jusque maintenant.
Ceci constitue une premiére étape vers la compséhendes images sismiques des zones de
subduction (plusieurs articles concernant cet dsgmt en cours d’écriture ou déja soumis).

" es serpentines sont des phyllosilicates hydratégésultent de l'interaction des fluides aquewsussde la
déshydratation des plaques océaniques qui entmensubduction avec les roches du manteau terrestre.
L’antigorite (principale phase minérale de ces es}ta une structure monoclinique : a = 4.353 nm,h9259

nm, ¢ = 0.7263 nm dt = 91.633°.
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D’autres partenaires du CLYM ont souvent été cartére & la problématique d’étude d’objets ‘rares’
ou extrémement localisés. C'est le cas du LTDS tribologie, le prélevement de coupes fines
localisées est nécessaire pour I'étude des tmbofiormés lors du frottement ou la transformation
mécanique et/ou chimique de couche(s) protectliaposée(s) sur des surfdédsf. figure 6a).
Dans cette approche, une utilisation originale’@ELS a pu étre mise en ceuvre, qui consiste arrelie
la position en énergie du pic de plasmon de volarge'rigidité’ du matériaycf. figure 6b). D'autres
études, non mentionnées ici par souci de concision, également été réalisées par différents
laboratoires (INL, MATEIS, IRCELYON), notamment $odes tests de démonstration de FIB auprés
des constructeurs potentiels.

VZs ik W A
Figure 5 : étude d’orientation cristallographique en EBSD de serpentines.

A gauche : micrographie optique d'une section pedpmilaire a une foliation macroscopique. Une textu
apparait entre des plaquettes d’antigoittg] et de larges zones de lizarditez() traversées par des lamelles
d’antigorite orientées aléatoirement. A droite,edges figures de poles déduites de I'analyse ER®Ri{s dans
la thése de L. Bezacier, en coudahoratoire LS7J. En insert & gauche : ‘cartographies’ liées auxsgits de
propagation des ondes sismiques calculées a gastiorientations EBSD et des constantes élastiques.

4 #

Publications sur le théme :

P. Beck, JA. Barrat, P. Gillet, M. Wadhwa, M. FrandRC. Greenwood, M. Bohn, J. Cotten, B. van
de Moortéle, B. ReynardPetrography and Geochemistry of the chassignitetiM@st Africa
2737(NWA 2737)" Geochimica Cosmochimica Acté), (2006), 2127-2139

N. Hilairet, B. Reynard, YB. Wang, |. Daniel, S. Mel, N. Nishiyama and S. Petitgirard, "High-
pressure creep of serpentine, interseismic deféasmaand initiation of subduction'Science 318
(2007), 1910-1913.

2| a découpe de lames minces dans ces matériaaxjesird’hui possible de facon quasi-non destructivace

a l'usinageFIB. Des études prospectives ont ainsi été effectsgesdes couches de DL@Diamant Like
Carbon), pour I'étude du supra glissement de couchesawiacbase de carbone déposées sur de I'acier ou du
silicium, avant et apres frottement. En réalisagg thmes minces en coupe transverse par FIB,Uetwte des
revétements peut étre étudiée, ses propriétésneinterface caractérisées par HREM et par EFTEMg®t
éventuelles modifications liées a différentes ctods de frottement peuvent ainsi étre identififes exemple,

Il a été mis en évidence que lors du frottemenfTdtC en présence de glycérol, une graphitisatiorDdG
s’opérait sous forme de structure en arborescehcdoly-Pottuz et al.J. Appl. Phys.2007 -).
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... .

B. Van de Moortéle, B. Reynard, P. Rochette, Mkdar, P. Beck, P. Gillet, PF McMillaGA.
McCammon, "Shock-induced metallic iron nanopartdie olivine-rich Martian meteoritesEarth
and Planetary Science Lettedoi: 10.1016/j.epsl.2007.07.002, (2007).

B. Van de Moortéle, B. Reynard, PF. McMillan, M. ¥¢in, P. Beck, P. Gillet, S. Jahn, "Shock-
induced transformation of olivine to a metastality,Fe)»SiO, polymorph in Martian meteorites”,
Earth and Planetary Science Letted®i: 10.1016/j.epsl.2007.07.030, (2007).

T. Ferroir, P. Beck, B. Van de Moortele, M. Bohn, Beynard, A. Simionovici, A. El Goresy, P.
Gillet "Akimotoite in the Tenham meteorite: Crystehemistry and high-pressure transformation
mechanisms"Earth and Planetary Science Letted®i:10.1016/j.epsl.2008.07.048, (2008).

L. Joly-Pottuz, C. Matta, MIl. De Barros-BoucheB., Vacher, JM. Martin, T. Sagawa, "Superlow
friction of ta-C lubricated by glycerol. An enerdgss spectroscopy studyJournal of Applied
Physics102 6, (2007), 064912.

Ph. Steyer, A. Mege, D. Pech, C. Mendibide, J. &aet J.-F. Pierson, C. Esnouf, P. Goudeau,
“Influence of the nanostructuration of PVD hard Tlsed films on the durability of coated steel”,
Surface and Coatings Technolo@92 11, (2008), 2268-2277.

F.J. Cadete Santo Aires, G. Garcia-Cervantes, Be@olini, "Surface modification of Pd/Si3N4
catalysts through the solvent used during synthésislications on the CO chemisorption properties
and catalytic performance<Catalysis Lettersl29, (2009), 266-272.

Figure 6 : études MET de revétements DLC sur coupgansverse ‘FIB’ (L. Joly-Pottuz et al.J.
Appl. Phys.2007)

a): mise en évidence d'une couche graphitique a I'extréurface, protégée par un dépbt de platine avemom
du‘fibage’ (thése LTDS, Matta C., ECL, n° d'ordre 2008-06).

b) : conversion de la position du plasmon de voluteedifférentes régions d’'un dépdt DLC mutli-cousiem
dureté H (en Gpa), d'aprés une relation établies darittérature [HOWE J.M., OLESHKO V.Rl, of Electron
Microsc, 53, 4, (2004), 339-351].

1.B.2.c. Verrou 3 : additifs anti-usure (réductiote frottement dans les
lubrifiants)

L'une des principales préoccupations de notre gbaidjourd'hui est la protection de I'environnement
et la diminution de la pollution, dans le domaires dransports. Les additifs actuellement utilisés
comme anti-usure et réducteur de frottement sostcdenposés organiques a base de soufre et de
phosphore (un des plus utilisés est le dithiophatpte zinc ZnDTP). Leur mode d'action au niveau
des points sensibles du moteur est complexe. Ibas¢ sur des réactions chimiques induites par la
température, qui entrainent d’ailleurs la formati@ncomposés particulierement nocifs.

Depuis plus de 30 ans le LTDS a travaillé surdliattion tribochimique entre ces différents adslitif
de lubrification, et les tribofilms formés sur lesirfaces. Les derniers travaux en Microscopie
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Electronique ont porté sur des systemes a baseadeparticules a structures fermées, comme
remplacants potentiels des additifs a action tabmjue positive mais nocifs : par exemple, diffésen
nanotubes et oignons dispersés dans une basednt&i(cf. illustratiorfigure 7).

Figure 7 : propriétés anti-usure d’oignons de carbpe dans des tests de frottement sur acier

(L. Joly-Pottuz et alTribology Letters 2008).A gauche image METHR des oignons de carboriedroite:
examen du tribofilm, mettant en évidence des narteules cristallisées deyrFeO; (identifiées
cristallographiquement et chimiquement en EEkSllaboration LTDS — MATEIS

Publications sur le theme :

Dassenoy F., Joly-Pottuz, L., Belin M., Vacher Blartin J.M., Vrbanic D., Mihailovic D.,
"Tribological performances of Mo-S-I nanowiredgurnal of the European Ceramic Socjely, 2-3,
(2007), 915-9109.

Tagawa M., Yokota K., Matsumoto K., Suzuki M., Teka Y., Kitamura A., Belin M., Fontaine J.,
Martin J.M., "Space environmental effects on Ma8d diamond-like carbon lubricating films: atomic
oxygen-induced erosion and its effect on tribolagjigroperties” Surface and Coatings Technology
202, 4-7, (2007), 1003-1010

Matta C., Joly-Pottuz L., De Barros Bouchet M.Martin J.M., Kano M., Zhang Q., Goddard llI
W.A., "Superlubricity and tribochemistry of polyhycalcohols",Phys. Rev. Br8, (2008), 0855436.
Joly-Pottuz L., Matsumoto N., Kinoshita H., VacliBer Belin M., Montagnac G., Martin J.M., Ohmae
N., "Diamond-derived carbon onions as lubricantithcks", Tribology International 41, (2008), 69-
78, (collaboration LTDS — MATEIS)

Gauvin M., Dassenoy F., Belin M., Minfray C., GufPiécourt C., Bec S., Martin J.M., Montagnac
B., Reynard B., "Boundary lubrication by pure cajshe zinc orthophosphate powder in oil",
Tribology Letters31, 3, (2008), 139-148¢collaboration LTDS — LST)

Joly-Pottuz L., Vacher B., Le Mogne T., Martin J,Mlieno T., He C.N., Zhao N.Q., "The role of
nickel in Ni-containing nanotubes and onions asit#mt additives" Tribology Letters29, 3, (2008),
213-219(collaboration LTDS — MATEIS)

Joly-Pottuz L., Vacher B., Ohmae N., Martin J.Mpidter T., "Anti-wear and friction reducing
mechanisms of carbon nano-onions as lubricant iaddit Tribology Letters 30, 1, (2008), 69-80,
(collaboration LTDS — MATEIS)

Joly-Pottuz L., Martin J.M., De Barros Bouchet M. Belin M., "Anomalous low friction under
boundary lubrication of steel surfaces by polyol§tibology Letters34, 1, (2009), 21-29,
(collaboration LTDS — MATEIS)

Mary C., Le Mogne T., Beaugiraud B., Vacher B., Mad. M., Fouvry S., "Tribochemistry of a Ti
alloy under fretting in air: Evidence of titaniunitride formation", Tribology Letters34, 3, (2009),
211-222.
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1.B.2.d. Verrou 4 : analyse 3D de nano-matériaux

Comprendre le réle des hétérogénéités des matégauxeurs propriétés physiques, chimiques,
mécaniques (plus généralement leurs propriétés agaismulti-fonctionnelles) nécessite une
connaissance tri-dimensiopnnelle (‘3D’) de leurunat morphologie et distribution. Ainsi, la
distribution des charges dans un polymére, la tiéjparde porosités, les connexions internes dess |
alvéoles, la distribution des précipités au seimndalliage métallique, sont autant d’exemples qui
avaient été cités a la constitution de ce dossiar pppuyer la nécessité de développer des apmoche
tomographie¥ en Sciences des Matériaux, et & I'échelle ‘miavpaque’.

Dans I'absolu, le synoptique suivant résume lebrtiggies d'imagerie 3D en Sciences des Matériaux
en relation avec leur résolution :

échelle spatiale  [Tm nm A
technique Tomo-X microscopies sonde
adaptée électroniques  atomique

Nous couvrons aujourd’hui 2 des 3 domaines d’éeh®tbqués (le micron et le nanomeétre).

La mise en service mi-2006 au laboratoire MATEISndtomographe X acquis avec le soutien du
CNRS, a contribué a développer ce theme, déjarsegetraité au travers d’expérimentations faites a
'ESRF (notamment par le laboratoire MATEIS). Lesfprmances de cet appareillage (taille de voxel
1.5mm ; lafigure 8 illustre la gamme d’échelle couverte par I'instrunt)de rendent bien adapté a des
études sur la modélisation de la durabilité de€nmix de structure : la connaissance 3D obtenue en
tomographie alimente des programmes de simulatiaménique, dans le but d’appréhender le
comportement du matériau lors de sollicitationsrritiiemécaniques. Un autre intérét de cet
appareillage est sa proximité ; ceci a été misoditggour développer des expériences in situ sgr de
objets massifs a lintérieur du tomographe. Un granmbre de machines ont ainsi été congues
(traction compression, fatigue, refroidissementde torsion, pression hydrostatique), qui pernmétte
donc de réaliser des analyses tomographiques as detsollicitations thermomécaniques.

Cette technique de tomographie X n’offre néanmajn&ine résolution de I'ordre de grandeur du
micrometre ou du dixieme de micrométre sur lesdigdédiées a I'ESRF. L'ambition d’aborder des
nanostructures a donc nécessité des développeméthedologiques en Microscopie Electronique.
Le laboratoire MATEIS a donc, durant la période sidérée, entrepris 2 théses soutenues
respectivement en 2008 (P. Jornsanoh) et 2009¢i8ekbir). La premiére était dédiée, entre auties,
la mise au point d’'une technique originale de toraphie en mode transmission dans le microscope a
balayage (cffigure 9a), développée sur 'TESEM du CLYM.

Ce travail a notamment donné lieu a la réalisatiome platine de rotation a + 180°, qui a conduit a
un brevet fin 2006. Les expériences réalisées déamnune résolution accessible dans une gamme
d’échelle ‘mésoscopique’ (de la centaine a la dizale nm).

3 |'ensemble des techniques de tomographie, hormiesc mises en jeu dans WFB par la technique
d’abrasions séquentielles (voir plus loin), sonpiaprement nommées dans la mesure ou elles repsasetd
reconstruction numérique du volume a partir deesédie projections acquises en inclinant I'objetsdame trés
large gamme angulaire (typiquement une centaimeagjes sur 120° au minimum)

14 Cet appareil fait partie du pool de "microscopda"CLYM. Il est géré par les spécialistes locauxcdee
technique et est aujourd'hui utilisé a 95% du tenigs utilisateurs sont principalement les memides
consortium formé pour linvestissement (laboramisvec l'aide du CNRS -MATEIS, SIMAP-, cluster de
recherche MACODEYV, industriels, IFP et par les mesatdu CLYM) mais aussi par des utilisateurs estés
sous forme de prestation.
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Figure 8 : Reconstructions 3D d'échantillons gracau tomographe X.
Les exemples (carter en alliage d'alumini@mauchefibres de verre - thése P. Badel, MATEIS, INSAshya
droite) couvrent les ordres de grandeur de résolutioassiigles en routine sur cet appareil.

Figure 9 : Reconstructions 3D d'échantillons en ‘tmographie’ électronique.

a-b) : tomographie en MEBTEM (ESEM XL30 du CLYM) d'une coupe a l'ultramicrotontéun polymere
PVC renforcé par différents types de charges (rmad# ‘choc’ et particules inorganiques de Cag@DTIO;;
thése P. Jornsanoh, MATEIS, INSA-Lyon, 2008). Aafai: micrographie en mode STEM montrant I'une des
135 projections acquises dans un domaine d’'incoraide 135° ; a droite : re-projection du volumeorestruit
dans la méme orientation (aprés seuillage pouisumhser que les renforts nanométriques).

c-d) : étude morphologique de nanoparticules déagiaim en MET (JEOL 2010 et 2010F du CLYM). A
gauche : image conventionnelle montrant différefdeses des particules. A droite : rendu du voluthme bi-
pyramide (S . Benlekbir et @hil. Mag. Letters2009 ;collaboration MATEIS-IRCELYON
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La seconde thése a porté sur la tomographie éfegtre en transmission. De plus en plus répandue
grace a la disponibilité de softwares et hardwdéstiés fournis par les constructeurs de microscope,
cette technique a da étre implantée au laboratizins un contexte peu favorable : microscope équipé
d’'une piéce polaire haute résolution (JEOL 2010FGIwYM), donc a tres faible ‘gap’ limitant
considérablement les gammes d’inclinaison accessibbucun logiciel adapté pour piloter
I'acquisition des images. Comme dans le premiefait&en MEB, des développements informatiques
et une adaptation (plus modeste) du systéme de-pohiantillon ont été réalisées. Un des premiers
résultats a concerné la caractérisation tri-dintemslle de morphologies complexes de
nanoparticules de palladium utilisées en catalyisdigure 9c-d).

Durant ce travail de thése, nous avons par ailléiésles premiers en France a confronter la
tomographie en MET et la sonde atomique tomograghisur le méme objet (problématique de
précipitation dans un alliage industriel ; colladtosn avec F. Danoix, GPM-Rouen).

Enfin, la derniere approche possible par ‘microge@bectronique’ concerne les potentialités offerte
par le FIB et la méthode d’abrasions séquentiefjesconstitue une approche tomographique au sens
étymologique. Bien que n'ayant pas encore I'outligposition, nous avons pu tester cette démarche
lors de nos démonstrations aupres des constructeréigure 10). Les résultats sont plus que
prometteurs et permettront des approches compasatitre les techniques MEB (voire MET) et FIB.

découpe (ions Ga )

a) direction de
vue (MEB)

Figure 10: reconstruction du volume d'ur

matériau a travers la méthodeslice and view |
(© avec l'autorisation de la société FEI) € b)
FIB.

a) illustration de la méthode ; b) exemple d

céramiqgue oxyde & grains soieronique

(laboratoire MATEIS, INSA).

Pour compléter ces approches 3D, il est perting&voduer également une utilisation élégante de la
Microscopie a Force Atomique (moyen du ConsortiuBLAMS" intégré au CLYM, et plus
largement décrit aux §. 1.B.3.b et c), pour la ®arsation du relief de surface de zircone
polycristalline lors de la transformation tétragemenoclinique ¢f. Figure 11). Cette étude, qui a par
ailleurs donné lieu a des observations en Micrasc@p Balayage (fig. 11) et en MET Haute
Résolution sur le microscope JEOL 2010F du CLYM. Daraktchieva et al, 2007)est un bel
exemple de I'intérét de disposer au sein d’'une m@late-forme de différentes techniques d’'imagerie
en "microscopie".

Enfin en paralléle de ces approches strictemento8peut illustrer les études concernant une classe
particuliere de nano-matériaux parfaitement appéepa l'utilisation de moyens de microscopie
électronique, notamment transmission : les syst@medytiquey.

5 'acte catalytique (adsorption, activation/dissaicin, diffusion, recombinaison) a lieu & la suefadu
catalyseur. Le site actif correspond alors & umatou & un ensemble d’atomes de cette surface. Ubassuci
d'efficacité et d’économie d’atomes, les catalysegont par essence composés d'entités de dimensions
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Figure 11 : topagraphie de surface d'un
céramique polycristalline  ZrO,  apres
transformation martensitique tétragonale -
monoclinique observée en AFMEn insert : sui\
de I'amorcage par MEB sur section transveétsaprés
J. Chevalier et al.; 2007, MATEI

Dans le cadre du CLYM, le laboratoire IRCELYON ddy& une large gamme de problématiques
concernant I'étude des propriétés de catalyselgsléelle sub-nanomeétrique. Parmi une cinquantaine
de publications ayant, depuis 2007, mis en jeuitxascopie comme outil principal de contrdle, la
grande majorité a utilisé le microscope 2010 itéstal IRCELYON, et intégré au CLYM pour une
(faible) part. Quelques études ont nécessité Idgsnp@ances plus pointues du MET JEOL 2010F, soit
pour 'HAADF, I'imagerie trés haute résolution darlalyse (EDX ou EELS) sub-nanomeétrique. Nous
illustrons tres brievement ici celles ayant conéemla technique HAADHigure 12), qui est celle
mise en oeuvre en tomograpfiie

Figure 12 : images STEM-HAADF de catalyseurs ave@solution croissante

De gauche a droite précurseur NEReQ, (produit du Re en se décomposant), matrice sileciouésoporeuse
MCM-41 dont le réseau poreux nanométrique (ici 3) marmet la formation de collections de particules
homogénes (ici Ni) ; image a résolution atomiquelahthane dans le nouveau composé LaOCI utilisé tan
catalyse d’hydrodechlorination (en insert, modétraque de la phase CaOCI - La en rouge, O en ken
jaune -) ;collaboration IRCELYON- MATEIS, publication commusoemise

nanomeétriques souvent déposées sur un supportiDdef cette géométrie, la MET est un outil incontable
pour I'étude des caractéristiques des catalyseursorphologie, structure, répartition spatiale, cosifpon
chimique, ...

' HAADF (High Angle Annular Dark Field) imagerie en champ sombre annulaire & grand armgisistant &
récupérer lintensité diffusée a grand angle pécHantillon sous l'impact d’'une sonde nanométriquesub-
nanomeétrique en mode balayage dans le Miadde STEM S’agissant d’'un mode d’imagerie incohérent, les
images sont trés largement insensibles aux effetedtation pour les objets cristallins (contradeediffraction
génant, voire rédhibitoire, pour la reconstructas).
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1.B.2.e. Verrou 5 : propriétés intrinseques et ealtives des nano-objets et
assemblées denses de nano-objets

La compréhension des propriétés intrinseques étativles des nano-objets est devenu un théme
universel dans les laboratoires de recherche paresns’intéressant a la physique ou la chimie des
matériaux (LPMCN, INL, IRCELYON, LMI, CETHIL, LTDSLPCML, MATEIS...).

En ce qui concerne les assemblées denses de ngt®-théme notamment développé au LPMCN,
I'arrivée du FIB devrait pouvoir servir & la manigtion de films minces d’agrégats supportés, ou la
préparation de lames minces d’'agrégats noyés eicmat

Sur le plan de la caractérisation d'objets indigidyles microscopes TEM JEOL 2010F et TOPCON
002B (en partie mutualis€) ont été largement msddit durant la période évaluée pour étudier la
structure d'agrégats de CoPt (de diamétre comptiie & et 5 nm) synthétisés par le LPMCN selon la
méthode LECBD. L'étude a porté a la fois sur detiquées tries en taille et non triées, recougerte
ou non d'une couche de carbone amorphe, et dedliféss compositions. Il a ainsi été possible
d'observer directement par MET haute résolutiondd® chimique L3 de nanoparticules CoPt
recu)ges, et notamment pour la premiére fois dassagirégats de diamétre inférieur a 3(affigure
13a)".

Dans un autre domaine, le LPMCN s’est intéressdéaaloppement de nanosources de lumiére a base
d’'oxydes complexes (oxydes de terres rares dopgsleode zinc...), notamment en collaboration
avec le LPCML®. L'imagerie en MET a haute résolution sur le MET @LYM a permis de
caractériser des particules cristallisées avetaildss record de 1 niffigure 13b).

De maniere complémentaire, le méme type de nart@plas d'oxydes de terre rare est développée au
laboratoire LPCML en collaboration avec MATEIS pales applications dans le domaine de la
biologie et de la médecir{@gure 13b) : on cherche a enrober ces particules de couaigesiques

afin d'utiliser de tels systemes nano-hybrides ddes domaines allant de I'imagerie médicale a la
thiégrapie des tumeurs cancéreuses (cette appraeheepése a la section suivante consacrée auwerro
6)".

17 vordre cristallographique Lglest une distorsion tétragonale de la maille ctmdilliage AB désordonné, ou
les plans de base sont alternativement de type B ;etette mise en ordre est identifiée par desesmie
surstructure permettant son identification en ddfion, ou, compte-tenu de la taille des agrégetsjmagerie
Haute Résolution en MET. Les images haute résaluitt ensuite été comparées a des simulations rgueér
(méthode multislice, cffig. 13a), en vue de quantifier l'ordre chimique de nantpales individuelles. La
structure des particules a par ailleurs été réliésurs propriétés magnétiques, déduites de meswagsétiques
(XMCD, magnétométrie SQUID) effectuées sur des giifiens similaires. La distribution de taille diagats
triés en masse, ainsi que la morphologie des dgtgnfluence d'un recuit ont été étudiées en ogsicopie plus
conventionelle. Il a ainsi été observé que desgagséde CoPt recouverts de carbone amorphe nescagdeat
pas lors d'un recuit de 2h a 650°C, qui permetrdmpuvoir I'ordre chimique LgL

La morphologie inédite obtenue lors d'un dépbtrégats de Pt sur graphite HOPG a aussi été obsgréaée a
ce microscope : alors que des agrégats d'or seugnt sur le substrat pour former de gros amagiéamnes
particules de Pt forme des flots sans contact @atriicules voisines, menant ainsi a une auto-ésgtian avec
un ordre hexagonal local. Des études complémestairedes alliages Co-Pt et Au-Pt ont récemmemhipete
mettre en évidence l'effet du Pt sur l'organisaties agrégats.

18 Ces matériaux étant caractérisés par une trésitovicité de leur liaison chimique, une attentpamticuliére a
été portée sur les effets de la réduction de taillela morphologie et la structure cristallinerefation avec les
propriétés de luminescence. Parmi les résultatsnabt les deux plus marquants ont été la mise eleréoe
d’'une transition de phase, de la structure cubiggre monocliniquefig. 13b), dans les oxydes de terres rares,
induite par la pression de Gibbs. Les observatem$ET ont pu étre corrélées a des calculs de atiounl de
structures ab initio qui ont montré que le compuert de nano-particules fortement ioniques esindistie
celui des films minces du méme matériau : en pditic le net réarrangement observé pour les fitnisces
conduisant a un comportement covalent n’a pash&éraeé.

19| est cependant intéressant de noter que I'imadéaute Résolution sur le JEOL 2010F du CLYM anpisr
de montrer que les nano-particules de sesquioxgdgadlolinium GgD;, avérées de structure monoclinique
lorsqu’elles sont élaborées par voie physique (siipa LECBD) impliquant des effets de tension deface
solide-gaz (Nicolas et alJ, Chem. Phys2006), restent cubique (groupe la3,figf. 13b) aprés préparation par

Dossier de Structure Fédérative p. 27
CLYM - campagne d’évaluation 2011-2014



L’intérét de plusieurs entités affiliees au CLYM $es particules luminescentes suscite par aillears
projet d’équipement en cathodoluminescence résghatialement et destiné a étre monté dans un
MET (en cours de montage, voir 8. 2.B.1).

Figure 13 : imagerie a Haute Résolution dgetites’ nano-particules - NPs {MET JEOL 2010F du
CLYM); a): NP ordonnée CoPt ordonnée oL{supportée sur fiim de carbone) et image simulée
correspondante (voir F. Tournus et &hys. Rev. B2008; collaboration LPMCN — MATEISD) : NPs de
Gd,0O3: a gauche monoclinique obtenue par LECBD (voir D. Nicolas &., J. Chem. Phys.2006 ;
collaboration LPMCN — LPCML — MATE)S a droitg cubique obtenue par voie chimique (voir M. OalgtJ.
Chem. Phys. (2009 ;collaboration MATEIS —LPCML

C’est également dans ce domaine touchant aux rahowlogies que I'on trouve I'intérét de I'Institut
des Nanotechnologies de Lyon pour le CL3M.a fabrication de nano-objets ou de systémes trés
hétérogénes (que ce soit par croissance - nanbfiites quantiques, hétérostructures 2D - ou par
micro/nano-usinage) nécessite des études physioapies et structurales fines ainsi que des
modélisations physicochimiques et/ou mécaniques pomprendre leurs propriétés et a terme
controler leur fabrication. Dans ce contexte, I'INitilise notamment le TOPCON du LPMCN
(observations de nano-particules de semi-condwsitaaig. SIiC, applications de la diffraction en
faisceau convergent). L'INL est par ailleurs un desteurs de I'utilisation des équipements AFM de
la plate-forme CLAMS (voir également le cas du CHTHS.1.B.3.b) -). Il participe donc au CLYM

a ce titre, et un paragraphe spécifiqgue sera cofesacces activités (8.1.B.3.c). Enfin, le labdrato
INL reste surtout mobilisé dans la perspective’deivée du FIB qui suscite plusieurs propositions
pour les prochaines années (voir partie ‘Projedrgfique et perspectives’, §.2.B).

Publications sur le théme :

Nicolas D., Masenelli B., Mélinon P., Bernstein Byjardin C., Ledoux G., Esnouf C., "Structural
transition in rare earth oxide clusterg’,Chem. Physl25 (2006), 171104collaboration LPMCN —
LPCML — MATEIS)

Favre L., Dupuis V., Bernstein E., Melinon P., Ref, Stanescu S., Epicier T., Simon J.-P.,
Babonneau D., Tonnerre J.M., Hodeau J.L., "Strattand magnetic properties of £, mixed
clusters" Physical Review B4, (2006), 01443%collaboration LPMCN —MATEIS)

voie chimique faisant intervenir un solvdiguide diethylene glycol (Ou et alJ. Phys. Chem. (2009), et ce
pour des raisons liées aux différences d’énergreeadface solide-gaz et solide-liquide.

0 Les activités de recherche concernant les appsotatériaux et technologie" de I'INL ont pour attjé
majeur l'intégration monolithique sur silicium. [fmalité est de développer de nouvelles filieresntEériaux,
avec des approches trés novatrices, pour descafplis a la microélectronique, I'optoélectroniqie,
photonique, le photovoltaique et les micro-systeraeseffet I'intégration sur silicium de semi-comteurs 1l1-
V ou oxydes cristallins est un point clé du dévplmpent des systémes micro et optoélectroniques. dsiit
permettre par exemple de dépasser les limitesngdtues du systéeme classique ,f80en proposant des
solutions a base d’oxydes de forte constante diédee, d’ouvrir des voies nouvelles pour réalides systemes
optoélectroniques intégrés sur silicium, et pluségélement de réaliser des systemes performantsicam des
matériaux divers choisis uniquement pour leurs pétgs physiques sur un substrat "universel",lieism.
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Tainoff D., Bardotti L., Tournus F., Guiraud G., iBmn O., Melinon P., "Self-organization of size-
selected bare Pt nanoclusters: Toward ultra-deatsytic systems"J. Phys. Chem. @12, (2008),
6842.
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R. Mahfouz, F.J. cadete Santo Aires, A. BrenierJd&quier, J.C. Bertolini, "Synthesis and physico-
chemical characteristics of nanosized particlesipeced by laser ablation of a nickel target in water
Applied Surface Sciencg54, (2008), 5181-5190.

E. Roze, E. Quinet, V. Caps, D. Bianchi, "An expexntal microkinetic approach of the surface
reconstruction of gold particles during the adsorpbf CO at 300 K on 1% Au/Al29, Journal of
Physical Chemistry C113 (2009), 8194-8200.

1.B.2.f. Verrou 6 : vectorisation active

La vectorisation active, ou dite "de troisieme gatién", consiste a piloter des vecteurs polymériqu
(capsules ou spheres) contenant le principe ag#ér{t de diagnostic ou de thérapie) vers la ciate p

le biais d’agents de ciblage. Parmi ces derniersoompte les particules magnétiques a fonctionrsalité
multiples, le cas échéant : agents de ciblage ntiagreé marqueurs pour I'imagerie médicale, agents
de thérapie par effet thermique induit... La vecttitn active repose donc sur le développement de
tels systémes particulaires organiques / inorgasiglont la taille tend vers I'’échelle nanométrique.
Les nanovecteurs pour le diagnostic ou la théragtent injectés au patient dans un sérum
physiologique, il importe de contréler leurs spigcifions morphologiques, structurales et leur
comportement collectif (dispersion ou agglomérgtien suspension liquide, ce que permet par
définition le mode WET-STEM.

Une illustration de cette stratégie d’étude a étb@sée au paragraphe consacré aux observations en
milieu humide dans 'ESEM du CLYM (8.1.B.2.a). Ugeutte de la suspension injectable contenant
les vecteurs est déposée sur une grille MET obeesnéSTEM’ dans le microscope MEB (électrons
transmis collectés par un détecteur annulaire Bécisantillon). Par purges contrblées, I'épaissair

la goutte de liquide est amincie jusqu’a visibildés nanovecteurs avec une trés bonne résolution
(voir figure 3b).

Cette problématique a suscité d’autres travaux senécollaboration entre le LPCML et MATEIS.

lIs concernent la mise au point de nano-hybridesstitués essentiellement de cceurs d’oxydes de
lanthanides enrobés de polysiloxane et fonctioséalipar des molécules organiques. Les mesures
MET (HAADF, EDX, imagerie filtrée, conduites ou prées grace aux instruments du CLYM), visent
par des aller-retour incessants entre élaboratiobservation, a dégager les mécanismes régissant |
réactions sol/gel, et ainsi optimiser la synthésar glaborer les architectures les plus approp(ites
chaque fois différentes) pour les applications edséimagerie optique, imagerie par résonance
magnétique, radio- et Curie-thérapie. L'imagerieM#&T & Haute Résolution au CLYM a notamment
déja permis de nombreux résultjtet de mutiple projets sont en cours pour allas join.

2L || a notamment été prouvé que la méthode polyabai & des particules d’oxyde de terre rare dlisées
dans un systéme cubique (fi§. 13b). L'enrobage par une couche de polysiloxane agaleénent étre mis en
évidence par imagerie MET au prix de certainesqutions expérimentales (transfert rapide de latisoluau
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1.B.3. Autres activités et projets de recherche

Il serait fastidieux d’énumérer ici I'ensemble dastivités de recherche développées par des
partenaires du CLYM grace aux instruments mutusliést néanmoins utile d’insister sur certains
projets et travaux, voire certaines structures, mantrent l'intérét de disposer d'outils de
caractérisation performants, & vocation de gestimnmune ou partiellement fédétée

1.B.3.a. Développements expérimentaux de "nano-npaation” en MET
(microscope TOPCON, LPMCN)

Le microscope TOPCON 002B installé au LPMCN faitbjet d’'une utilisation tres poussée dans le
cadre d’activités "nanomanipulation et mesurestini-au sein de ce laboratoifef. Figure 14)

Figure 14 : développements expérimentaux de "nano-amipulation” sur le MET TOPCON (P.
Poncharal, P. Vincent, S. Purcell, laboratoire LPMJC A gauche :canne MET adaptée pour le
microscope et permettant des mesures in situ surdro-objets (ici est représentée la configuraittdisée pour
I’émission de champ)A droite :exemple de co-résonance in situ de deux nanotidearbone a 42.15 MHz

Grace a des travaux antérieurs, une ‘canne’ METéaédalisée pour étre la plus versatile possible,
puisqu’elle posséde un mouvement micrométrique pttamt de déplacer I'échantillon, plusieurs
entrées ‘Haute Tension’, la possibilité de chauféchantillon a plusieurs centaines de degrés, un
cable 50 Ohm pour acheminer des signaux Hautesuémnégs, deux fibres optiques pour amener ou
récupérer un signal lumineux.

Le travail accompli porte principalement sur I'&udes propriétés mécaniques de nanotubes et
nanofils ainsi que sur leurs propriétés d’émisglerchamp. Ces activités sont en réalité antéricures
la participation directe du LPMCN dans le CLYM aavers du microscope TOPCON. Elles sont trés
brigvement résumées iGicar elles servent de base a des perspectivesduoir §.2.B).

microscope pour éviter la précipitation en hydraxypliand ces solutions sont conservées en milieaniange).
La MET corrobore ainsi des résultats obtenus enujpanétrie (spectroscopie par corrélation de phs)ton en
spectroscopie UV/visible, des résultats XPS etrdesures de relaxivité magnétique et permet de emnshns
ambiguité sur les structures élaborées. Elle mqgrdreexemple une perte de cristallinité et une mliton de
taille avec le recouvrement par la silice, fortetmdépendante des molécules surfactantes (les nhedede
DTPA dégradant plus fortement la structure d’oxgde le PEG). Enfin I'utilisation de la spectros@gELS a
pu mettre en évidence un phénomene de surfaceotigisal, i.e. une délocalisation des électronsnuital
gadolinium vers I'oxygéne dans les particules dgs petite taille (M. Ou et alJ. Chem. Phys.,2009).
D’autres types de résultats concernent I'analysed8tructures cceurs/écorce or/silice (destinéasagiporer
des fluorophores dans la couche de silice - thes®/ BENLEKBIR, MATEIS, mars 2009 -), ou la vérditon
que des particules d’argent (anti-bactérien) pet@ea déposés de maniére covalente sur des fieréssus.

%2 | es projets engagés mais pour lesquels on nestispas de retour & la date de rédaction de ce ntaggyont
repris dans la partie "Perspectives” (8.2.B.1).

3 Etudes mécaniquede principe repose sur I'excitation des fréquertesésonance des nanotubes ou nanofils
par une source de voltage AC contrblable. Le MET &ers a détecter les résonances et I'on pest eemonter
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Publications sur le theme :

S. Perisanu, P. Vincent, A. Ayari, M. Choueib, Duil®t, M. Bechelany, D. Cornu, P. Miele, S.T.
Purcell, "Ultra high sensitive detection of mecltahiresonances of nanowires by field emission
microscopy",Phys. Stat. So(a) 204, No. 6, 1645-1652 (2007)collaboration LPMCN — LMI)

P. Vincent, S. Perisanu, A. Ayari, M. Choueib, \bu&enoire, M. Bechelany, A. Brioude, D. Cornu,
S.T. Purcell, "Driving self-sustained vibrations rmdnowires with a constant electron beaRHys.
Rev. B76, (2007), 085435 (collaboration LPMCN — LMI)

S. Perisanu, V. Gouttenoire, P. Vincent, A. Aydi,Choueib, M. Bechelany, D. Cornu, S.T. Purcell,
"Mechanical properties of SiC nanowires determir®d scanning electron and field emission
microscopies"Phys. Rev. B7, (2008), 165434 (collaboration LPMCN — LMI)

1.B.3.b. Développements en microscopie thermiqe®@de locale (SThM)

Si des techniques permettent de simuler le comperiée énergétique des nano-objets et des systemes
nanostructurés, le développement des nanotecheslegide nouveaux matériaux n’en est pas moins
tributaire d’avancées significatives dans le domaie la métrologie aux échelles submicroniques.
Afin de répondre a ce besoin en thermique, le CETHvaille depuis 2002 au développement de la
microscopie thermigue a sonde locale (SThM) au deita plate-forme "CLAMS" (Consortium de
Laboratoires d'Analyses par Microscopies a Sondealés, regroupant plusieurs laboratoires, dont
l'INL, le CETHIL, MATEIS et le LPMCN) intégrée au IYM. Créée immédiatement apres
I'invention du microscope a effet tunnel, la techue SThM se veut combiner les potentialités
d’analyse ultra localisée de la matiére de la nsicopie en champ proche et la métrologie de
température et de propriétés thermophysiques paacotf. Figure 15.

Figure 15 : configuration expérimental de la SThM(a droite, pointe thermo-résistive vue au MEB. ;
Cretin et al., 2007, CETHIL

De précédents travaux avaient permis de mettreost pn protocole d'étalonnage d'un banc de
SThM équipé d’'une sonde commerciale (microsondérithe) permettant notamment la mesure
localisée de la conductivité thermique de matérimokants. Ce banc a ainsi été amélioré et utilisé
pour I'analyse du comportement thermique de diffeyematériaux. On peut citer une étude de la
conductivité thermique effective de matériaux n&goencés PyC/Si(S. Gomes, S. Lefevre, 2009)

envisagés comme interphase pour consolider desazitep thermostructuraux. Ce travail a permis de

au module de Young et au facteur de qualité desnatsurs. Au dela de cette technique de caradiérisa
mécanique, le phénoméne de "tirage électrostatinaat étre appréhendé, I'application d'une ten§d@hentre

le résonateur et son entourage provoquant unetioarides fréquences de résonance (voir [S.T. Fuetall.,
Phys. Rev. Lett89 (2002), 276103]. Enfin les effets collectifs pentvétre étudiés (i.e. la possibilité de faire
vibrer en phase plusieurs résonatelEs)ides en émission de champ et démodulaties:tensions de plusieurs
centaines de volt pouvant étre appliquées sur d&éitillon, des expériences d’émission de champ $6EF
peuvent étre réalisées : I'expérience d'une ‘natber avec un seul nanotube [K. Jensen etN#noletters 7,
(2007), 3508] a ainsi été reproduite (le nanotube@mporte comme un récepteur radio FM et AM, joldan
réle d’antenne, de filtre, de démodulateur et d’Eiopteur en configuration d’émission de champerisemble
de ces études peuvent étre enregistrés en vidgioi€lod'acquisition KeenView).
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corréler la conductance thermique aux différentsnpiménes physiques opérant selon I'épaisseur des
films®*,

Par ailleurs, une nouvelle description des écHansilsous forme de films minces sur substrat a été

proposée, qui prend en compte une résistance dantedans le modéle de prédiction de la mesure

avec la microsonde filifornf@

Publications sur le theme :

B. Cretin, S. Gomes, N. Trannoy, P. Vairac, "Scagrifhermal Microscopy"”, p. 181-238 (Chapitre)
dans ‘Microscale and Nanoscale Heat TransTerpics in Applied Physic407, Springer, éd. S. Volz,
(2007).

S. Gomes, L. David, V. Lysenko, A. Descamps, T. iINyoruk, M. Raynaud, "Application of
scanning thermal microscopy for thermal condudtiviteasurements on meso-porous silicon thin
films”, Journal of Physics D: Applied Physjd®P,40, 21, (2007) (collaboration CETHIL — INL)

S. Gomes, S. Lefevre, "Scanning thermal microsq@iyHM) - Advances of the technique for the
characterization of the thermo-physical properitéssolid materials”, p.157-195 dan&dvanced
Techniques and Applications on Scanning Probe Mimopy; J.L. Bubendorff and F.H. Lei, (2009).

1.B.3.c. Développements des modes électriques erostopie a sonde locale
(AFM)

Au sein de cette méme plate-forme "CLAMS", I'INLwédoppe et travaille a I'optimisation depuis
plusieurs années des modes de mesures électramadad par microscopie a force atomique. Plusieurs
directions de recherche sont suivies :

Méthodologie des mesures de capacité par AFM popiications aux dopants, aux oxydes minces et
aux nanostructures

Les mesures capacitives sur les structures MO&stgli‘elles sont opérées a I'échelle macroscopique
ne sont pas transposables a I'échelle nanométiigaase de la faible valeur de la capacité migeten
(quelques dizaines d'atofarad,;*#6- 10*" F au maximum). La technique actuellement utilipéar

faire des mesures capacitives a cette échelleaeStdnning Capacitance Microscog$CM, cf.
Figure 16a-b, qui a montré son utilité pour réaliser des agdphies de dopants dans les
semiconducteurs, particulierement dans le silicitim.

4 |_es résultats tendent & mettre en évidence lexigt d’'un minimum de la conductance thermique diériaa
nano-séquencé pour une épaisseur de films de Pg€ 8iC comprise entre 24 et 100 nm. Pour les spais
inférieures a ce minimum, l'augmentation de la aartdnce thermique du matériau avec I'amincisserdest
films de PyC et de SiC pourrait traduire un recenvent des bandes d'énergie relatives aux matéeaux
présence (comportement d'ailleurs prédit danstti@rditure par des simulations en dynamique mol&eutians
des cas lorsque le transfert de chaleur est lsplesti Au-dela de la valeur minimum d’épaisseucdaductance

de linterphase augmente avec I'épaississementcdeshes. Le comportement thermique du matériau en
fonction de I'épaisseur des films qui le compos&apparente alors a celui d’'un matériau multicoustiero-
séquencé (travail en collaboration avec le LCTI® €entre CEA du Ripault).

%5 Cette approche a notamment permis de détermirmoriductivité thermique intrinséquite films de silicium
mésoporeuxfabriqués par I'INL) ainsi que les valeurs desistances thermiques interfacialeslatives a
différents niveaux de porosité de ce matériau.réesltats montrent que la résistance thermiquefatiale est
d'autant plus élevée que la porosité croit : cégniie que I'effet résistif a l'interface est goemné par le
nombre et la taille des constrictions a linterfaggé sont localisées les connexions (continues)eelds
cristallites de silicium composant le silicium mpsceux et le substrat de siliciuf®. Gomes et al., 20Q7)

% | e but est de parvenir & progresser dans l'irééaion, la fiabilité, la reproductibilité et la aptitativité de ce
type de technique, avec pour applications les geafhies de dopants 2D, la spectroscopie locale de
nanostructures et la caractérisation des oxydesfis a I'échelle nanométrique. Les principaarametres qui
nuisent a la reproductibilité ont été identifiésieuoptimisation du rapport signal sur bruit a épé&rée par
minimisation de la capacité parasite et la maitlséa lumiére parasite du laser de I'AFI.(16a-b).
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Figure 16 : a-b) : mesures capacitives eScanning Capacitance Microscopya gauche :mise en
évidence de l'influence de la lumiére laser suafmort signal sur bruit des courbes S@SJroite comparaison
entre une C-V macro dérivée (médaillon) et la ceuriesurée par SC8-d) : Mise en évidence par EFM
du chargement d’'un Tlot de Ge isolé par un oxyde d&iO, de 5 nm sur Sii a gauche avant
chargementa droite: aprés chargement sous +{r&sultats INL)

Mesures de courant local sur oxydes diélectriq@saostructures

Cetteactivité vise a maitriser de maniére quantitategerhesures de courant a I'échelle nanométrique
pour des applications liées a la caractérisatiaralé des oxydes a haute permittivité (LaglO
SrTiOs...) élaborés par I'INL ou obtenus par le biaiscddaborations (CEA/LETI, Université de
Rennes, de Limoges, de Montpellier, LMGP Grenobld_es thémes d'application sont nombreux :
étude de la dégradation, du claquage et du prérategdans les oxydes trés minces, nano-pompage de
charge, mesures de courant sur des nanocristagruehes minces ferroélectriques, mesures de
courant sur couches de pentacéne)...

Propriétés électroniques de nanostructures
L'étude des propriétés électroniques de nanostrestsemiconductrices (boites quantiques, nanofils)
est un enjeu trés important pour en maitriser teprgtés physiques afin de pouvoir les appliquer

Une comparaison a été menée avec les mesures owmmes et les éventuelles différences entre les
techniques macroscopiques et nanométriques oanhétgsées.
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pour des dispositifs. L'INL a mis en ceuvre difféiemodes électriques par AHBCM, TUNA, EFM

- cf. Figure 16c¢-d) -, KPFM) pour caractériser et mesurer les effets électumsignduits par le
chargement et la rétention de charges et le translams des nanostructures InAs/ InP ou /GaAs,
InAs/Si et Ge/Si. Un résultat trés original et tpgemetteur est 'amélioration du rapport signalibr
obtenue en utilisant des pointes métalliques masgien collaboration dans le cadre du Laboratoire
International LIA ElyT Lyon —Université de Tohoku).

Publications sur le théme :

D. Goghero, B. Gautier, A. Descamps, G. Bremondi-ducher, D. Mariolles, F. Bertin, "Comparison
of SCM measurements in open and closed loop moddsghly doped silicon monolayers3olid
State Electronicsb0, 9-10, (2006), 1479-1482.

M. Hocevar, P. Regreny, A. Descamps, D. Albert@i, Saint-Girons, A. Souifi, M. Gendry, G.
Patriarche, “InAs nanocrystals on $iSi by molecular beam epitaxy for memory applicadio
Applied Physics Letter®1 (2007), 133114

S. Descartes, M. Renouf, N. Fillot, B. Gautier, Bescamps, Y. Berthier, P. Demanche, "A new
mechanical-electrical approach of the wheel-raitaot”, Wear,265 (2008), 1408(collaboration
LaMCoS — INL)

Y. Rozier, B. Gautier, G. Hyvert, A. Descamps, @sBu, F. Ducroquet, C. Dubourdieu, "Nanoscale
leakage current measurements in MOCVD crystalliniedz films”, Thin Solid Films517, 6, (2009),
1868-1873.

O. Ligor, B. Gautier, A. Descamps-Mandine, D. Alir@r N. Baboux,, L. Militaru, "Interpretation of
Scanning Capacitance Microscopy for thin oxidegatizrization", a paraitre dambin Solid Films
(2009).

O. Ligor, B. Gautier, A. Descamps-Mandine, D. Aliogr L. Militaru, N. Baboux, "Nanoscale
Characterization Of Ultra-Thin Dielectrics Using a@ning Capacitance Microscopy”, AlP
Proc.International Conference on the Frontierstwdr@cterization and Metrology for Nanoelectronics,
Albany (USA, NY), May, 11-14, (2009).

B. Vilquin, B. Gautier, A. Brugére, J.S. Moulet,caing Effects on Ferro-Electrics: Application in
Nanoelectronics and Characterization”, AIP prodenmational Conference on the Frontiers of
Characterization and Metrology for Nanoelectronfibany (USA, NY), May, 11-14t (2009).

1.B.3.d. Plate-forme ‘Centre Technologique des Mistructures’ (CTmn

Le "Centre Technologique des Microstructure% (CT ), localisé a la Doua est une des toutes
premieres plateformes crées a Lyon puisqu’elleéargtugurée en 1964. Dés son origine I'objectif de
cette plate-forme a été de permettre aux cherchetuasix industriels, I'accés aux technologies de
pointes en microscopie électronique incluant larasicopie électronique a transmission, a balayage
ainsi que les techniques d’analyses élémentailles tpie la microanalyse X et les techniques dd fro
associéegvoir ci-apres)

Le CTp est donc une plate-forme dimagerie éleaen et photoniqud qui est dédiée a
l'observation et I'analyse de systemes biologidb&sogie animale, végétale, cellulaire et tissdali
infectiologie, ingénierie tissulaire...). Cettetpldiorme assure plusieurs missions :

- observation des échantillons et également préparanalyse d'images (logiciels spécifiques)

- développements méthodologiques, actions de waltiohs (journées thématiques) et des
formations régulieres

- prestations en lien avec la filiale de valorisatde I'UCBL (EZUS).

27techniques offertes par la plate-forme : Microsespélectroniques (balayage et transmission), Moojgie
confocale spectrale, Cryométhodes, Cryomicroscopilesmographie, Microanalyse X, Nanolithographie,
Ombrage rotatif, Ultramicrotomies, Immunomarquaddyridation in situ, Analyse d'images.
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Le CTu a été labellisé RIO en 2003 puis renouvel@@06, ce qui lui permet de faire partie des
Infrastructures en Biologie Santé et Agronomie lptellisées IbiSA. Le rapprochement récent du
CTu et du centre d'imagerie photonique le plus irtgett de Lyon (le PLATIM : PLATeau d'IMagerie
de I''FR128) a permis de créer une nouvelle platsé d’imagerie cellulaire : la Plate-forme
d’'Imagerie Intégrative Ri?), qui a obtenu le soutien des équipes de rechedehkyon les plus
performantes en Biologie. L'objectif de cette uni{gmi entérine un rapprochement déja initié depuis
quelques années par des formations communes, éctlaages de personnel entre le PLATIM et le
CTu), permettra aux utilisateurs de cette nouvalitacture de bénéficier des expertises a la fois en
microscopie confocale et microscopie électroniguial utiliser les innovations technologiques qui se
développent dans le domaine de la microscopieriati&g et corrélative.

Une des spécificités du CTu est de savoir tragsré@tudes a l'interface avec la physique-chimigeCe
spécificité a été a 'origine de sa décision deeth@vil y a 7 ans partenaire du CLYME (Consortium
Lyonnais de Microscopie Electronique). L’évolutidna CLYME en FED CLYM (Centre Lyonnais de
Microscopie) n'a pas changé le principe de ce partat, qui se concrétise pour beaucoup par une
utilisation du microscope a balayage environnen€BBEM FEI XL30).

Par voie de réciprocité, Riffre aux autres partenaires du CLYM une passereis des techniques et
des compétences d’imagerie et de préparation denddére organique pour la microscopie
électronique. A titre d’exemple, de nombreuses gm&pns par utlra-microtomie sont depuis de
nombreuses années sous-traitées amn@jur certains types de matériaux (par exemplgnpéres).

Un autre grand intérét pour le CLYM concerne lgmuoréthodes disponibles &Pén particulier la
congélation ultra-rapide de suspension et les ghtiens d’échantillons et de coupes congelés en
TEM (cryoTEM et CEMOVIS). Dans ce domaine, des Iesale modernisation de I'équipement
utilisé sont possibles. De nouveaux équipementsmgttraient I'observation d’échantillons
biologiques en conditions proches de leur étatf atiéchelle microstructurale : la cryoTEM de
particules biologiques, et la cryo microscopie gt@dque de coupes d’échantillons congelés sont en
effet des méthodes de choix pour explorer lesicglatstructure/fonction dans le domaine des scigence
du vivant. Cette approche est donc complémentaie s instruments environnementaux du CLYM
(ESEM et projet ‘METET").

1.B.3.d. Activité "EBSD"

L'EBSD (Electron BackScattered Diffractipncf. Figure 178 est une technique propre a la
Microscopie a balayage qui a déja été évoquée camapport fig. 5). D’une part, elle équipera le
FIB bient6t livré au CLYM (cf. 8.1.B.1), et d’autre ppaelle a été mise en ceuvre dans le cadre du
verrou 2 (§8.1.B.2.b). Le CLYM compte en fait parseis membres le laboratoire PE€Me I'Ecole
des Mines de Saint-Etienne, expert reconnu en EBSie résolution. Ce groupe a notamment
développé des méthodes originales d’analyse qatinétdes déformations par corrélation de clichés
expérimentaux et simulés, et permettant d’atteirmtére niveaux de déformation meilleurs qué.10
Cette approche a été appliquée a des mesuresatendébn in situ (cf. montageigure 17b-0.

Parallélement, 'EBSD reste utilisée comme une nigple de routine en interne au laboratoire
MATEIS dans diverses études sur la microstructiabliabes apres déformations. On reviendra sur
les développements attendus en EBSD grace a I'éaapt-IB (8.2.B.1).

Publications sur le theme :

C. Maurice, R. Fortunier, "A 3D Hough transform fiedexing EBSD and Kossel patterndturnal of
Microscopy 230, 3, (2008), 520-529.

M. Frégonése, C. Olagnon, N. Godin, A. Hamel, Tuilard, "Strain-hardening influence on iodine
induced stress corrosion cracking of Zircaloydturnal of Nuclear Materials373 (2008), 59-70.

PECM (prochainement renommé laboratoire Claude esixintégré au centre SMS (Sciences des Matériaux
et des Structures) de 'EMSE, dont les thémes dieerehe concernent lesignet I'allégement des structures
pour le transport, la durabilité des matériaux &t dtructures pour les énergies non-productive€@g les
analyses multi-physiques locales pour les nanotdobies.
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S. Villert, C. Maurice, C. Wyon, R. Fortunier, "Ag@acy assessment of elastic strain measurement by
EBSD", Journal of Microscopy233 2 (2009), 290-301.

a) c)

Figure 17 : développements expérimentaux en EBSaboratoire PECM, EMSE)

a) : principe des clichés EBSD en MEB ; b-c) : dspf de flexion 4-points in situ compatible avec
I'enregistrement de clichés EBSD (d'apf@sMaurice et R. Fortunier, J. of Microscopy 2088 Villert et al., J.
of Microscopy, 2000

1.B.4. CLYM dans un contexte régional et national
1.B.4.a. CLYM en région

Une des missions du CLYM (8.1.A.1.b) est de "pr@posn rOle d’acteur privilégié de la vie
scientifique et professionnelle en région lyonnaiaas le domaine des matériaux en se positionnant
aux interfaces des structures comme les fédératiemecherche, les clusters de recherche et les pdl
de compétitivité". A cet effet, Le CLYM est largemténtégré dans les opérations scientifiques Iacale
ou régionales, en particulier :

La Fédération FR CNRS 2145 Rhbéne-Alpes des matédalstructure FEDERAMS

L'Institut Carnot Ingénierie@Lyonhftp://www.instituts-carnot.eu/fr/nodeMCauquel nombre des
partenaires du CLYM participent (LTDS, LaMCoS, IMRL, MATEIS, CETHIL, LMI)

La plate-forme de caractérisation ‘Multi-D’ du des régional MACODEV
(http://www.macodev.f) qui soutient d'ailleurs régulierement des projeféquipements en
matiere de microscopie (électronique) associéslaxMC(ainsi, en 2008, le projet NANO-SOL,
porté par MATEIS en lien avec LTDS, visant a finand'achat d’'un porte-objet de nano-
indentation dans le MET JEOL 2010F)

L'Institut de Chimie de Lyon, Structure FédératiGNRS FR n° 3023 (participation en tant
guanimation scientifique au Département ‘Sciengaalytiques®, et au travers des laboratoires
partenaires impliqués dans I'ICL : IRCELYON, LPMQLMI, IMP, MATEIS).

Gréce a certaines des activités de ses parteni@résYM émarge également au projet de Collegium
Ingénierie et Information C2I@L en cours de montageyon. Celui-ci va réunir des laboratoires
lyonnais de l'ex-institut InST2I, autour de thémads a ce jour ciblées sur les axes de recherche
suivants :
« Imagerie multidimensionnelle multiphysique muliport (LIRIS®, CREATISY
« Ingénierie des Systemes multiéchelle multiphysigivacro, Micro nano systémes, capteurs et
nanotechnologies (Guy Hollinger INL, LMEA

29 Notamment : présentation du CLYM & la journée inaale de I'ICL le 29 juin 2007, intervention & la
rencontre ICL-IFP en 2008, participation aux Joem8SA" (15-16 janvier 2009).

%0 | aboratoire d'InfoRmatique en Image et Systémiagodnation, umr CNRS 5205, INSA de Lyon / Univégési
Claude Bernard Lyon 1 / Université Lumiere LyonEcble Centrale de Lyon.

3L CREATIS-LRMN, umr CNRS 5220, INSERM U630 , UnivigésLyon 1 / INSA Lyon.

%2 | aboratoire de Mécanique des Fluides et d'Acoustigmr CNRS 5509, Ecole Centrale de Lyon / INSA de
Lyon / Université Claude Bernard Lyon 1.
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« Energie : production, transport, distributiomaitage (CETHIL, AMPERE)

« Technologies de I'information : environnemeneiltigent, gestion de masse de données @Il
INL)

* Ingénierie et vivant : (CREATIS, LTDS).

Comme le Cm le CLYM participe au travers de ses membres éflgxions menées dans le cadre du
réseau régional RéCaMIA :Réseau de Caractérisation par Microscopies et Analyses
(http://recamia.rhone-alpes.cnrg) firegroupant les laboratoires ceuvrant en micrasaépctronique,
microanalyse et AFM dans la région Rhéne-Alpes.dJem est quant a lui également membre du
RCCM : Réseau des Centres Communs de Microscopames par la MRCT du CNRS.

Enfin, le CLYM est également en contact réguliez@les acteurs du monde industriel, notamment les
membres du pble de compétitivité a vocation moedi@himie-Environnement’ Axelera (relations et
collaborations réguliéres des laboratoires partesavec I'lFP, Rhodia, Arkema notamment).

1.B.4.b. CLYM au niveau national

Au niveau national, le CLYM est une des 6 platarfes régionales membres du réseau METSA :
MicroscopieElectronique el ransmission ebondeAtomique, lancé fin 2008 par le CNRS et le CEA
en lien avec le Ministére de 'Enseignement Supérét de la Recherchef( Figure 18. Ce réseau
offre une grande visibilité a 'ensemble des pgrtats, et remplit un réle essentiel : permettta a
communauté scientifique d’accéder aux instrumedes pointe’ en matiere de caractérisation des
matériaux par des moyens de microscopie électreratjsonde atomique.

A ce titre, le CLYM met a disposition partielle ¢fe communauté nationale ses microscopes MET
JEOL 2010F analytique, et MEB Environnemental ESER XL30. Dés que cet instrument sera
opérationnel (autour de mi- fin 2010), il ouvrigaéement I'unité FIB ZEISS Nvision 40.

Sur l'année 2009, le CLYM a ainsi été sollicité pour un total d’'udizaine de jours d’expériences :

- 3 demandes relatives a la Microscopie Electromign Transmission, concernant des études a
mi-chemin des expérimentations de routine et deerxentations requérant des outils avec
correcteurs optiques (imagerie Haute Résolutioraretlyse EELS nanométrique associée,
analyse EELS a froid, analyse STEM-HAADF nanoméigt MET Haute Résolution)

- 2 demandes relatives a la ME a Balayage Envinoienéale (observations d’objets biologiques
en mode ‘hydraté’, chauffage in situ).

1.C. Fonctionnement et gouvernance

1.C.1. Statuts (organisation et gestion)

Lors de I'Assemblée Générale de I'ex-CLYME du 232007, une organisation opérationnelle en
‘commissions’ a été mise en place pour gérer lgeds "immobilier" (suivi par France Simonet,
IRCELYON-Université, de I'opération ‘CLEA’ alors dttualité - cf. §.2.A.2 -), "équipements" (mise
en place des démonstrations et synthése des cdbecharges par Bertrand Van De Moortéle, LST-
ENS Lyon) et "statuts" (pilotée par Thierry EpiGiBTATEIS-INSA de Lyon).

% umr CNRS 5505, Ecole Centrale de Lyon / INSA derLy Université Claude Bernard Lyon 1.

3 Centre of Innovation in Telecommunications andgdra&on of service¢INRIA), INSA Lyon.

% pour cette période, les Comités de Programme €otedination nationaux (incluant des experts faisdes
représentants des plate-formes et des organismagealie) ont agréé environ 3Q6urnées d’expériences sur
I'ensemble des 6 plate-formes. La plus grande @aldi ces demandes est évidemment orientée vekdHeEs
‘de plus hautes performances’ (équipés de correstdiaberration, tel celui visé dans la secondesgha
d’équipement par le projet CLYM-CPER : le METET).
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Pour ce qui est de la mise en place du fonctionnentes statuts du CLYM ont été calqués sur ceux
du CLYME dans leurs grands principes. Les clauseglus importantes sont résumés ici (les alinéas
suivants correspondent a des articles rédigéssistatuts).

Figure 18 : page d’accueil du site web du réseau MESA (www.metsa.cnrs.frj.

1.C.1.a. Article 2.1. Consell de Direction

Le CLYM fonctionne sur des principes fondateurs nilés de recherche reconnues
institutionnellement, qui s'associent sur la basevalontariat pour apporter une plus-value a leurs
activités scientifiques et technologiques, en liocence dans le domaine de la mise en ceuvre de
moyens de caractérisation de la matiere par desoepgs d'imagerie et d’analyse de type
"microscopie”. Le CLYM est piloté par un Directeassisté d'un Directeur Technique adjoint, et un
Conseil de Direction inspiré des Structures Fédésmusuelles, et constitué ainsi de :

- un représentant du PRES lyonnais

- les directeurs des laboratoires publics partesdiste en annexeju leurs délégué(e)s
- un représentant délégué de I'Equipe-Microscogéirfek a I'article 2.3)

- un représentant de la Délégation Régionale du€NR

- un représentant des partenaires privés

- le Directeur de la Fédération, qui dirige le Gahs

- le Directeur technique adjoint

Le Conseil de Direction statue sur tout aménagemeststatuts et de leurs modalités d’application,
sur toute évolution concernant le parc d’appargéiee par le CLYM, et veille & I'établissement du
budget annuel et & son équilibre. Pour l'aider dasstaches, le Conseil a toute latitude pour enetir
place des groupes de travail opérationnels.
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Il se réunit au moins une fois I'an en sessionnaidé. Il peut se réunir en session extraordinaire
l'initiative des Directeurs de la structure, olaademande de la majorité des membres le composant.
Chaque réunion devra étre convoquée au moins 18 francs a I'avance. Toute décision stratégique
fera I'objet d’'un vote & la majorité des présents.

1.C.1.b. Article 2.2. Missions

La gestion des parts d’instruments versées au ClséMlécline en différentes missions applicables
d’'une maniére égale a tous les appareils :

- assurer l'entretien des instruments en jouantdle d’interface avec les constructeurs ou
fournisseurs assurant les contrats de maintenahgérer les plannings de réservation

- développer, dans le cadre d’'une politique sdigpie agréée par le Conseil de Direction du
CLYM et en encourageant les liens avec des équipascherche des laboratoires partenaires,
des expérimentations spécifiques visant a promoudes avancées meéthodologiques ou
théoriques

- organiser les formations des utilisateurs membesslaboratoires partenaires, afin de les rendre
le plus autonome possible aux fins de réalisatieredrs propres expériences (notamment de
routine), et les assister de maniére ponctuelle

- prendre en charge, apres concertation et av@lahseil de Direction du CLYM, d’éventuelles
expérimentations (i) internes : sollicitées par dagenaires non-autonomes, ou (ii) externes :
notamment émanant de demandes agrées par le reg@mal METSA (...) tant que le CLYM
y adherera

- faire le bilan de I'utilisation des appareils

- établir la comptabilité des microscopes et sulargestion financiére du CLYM, en accord avec
les décisions du Conseil de Direction

- mettre en ceuvre par tous les moyens habituetiifiiesion de I'information (mails, courriers,
serveur de documents) la meilleure communicatidredes partenaires dans l'intérét commun ;
organiser notamment une Assemblée Générale (AGhtilesateurs et une réunion du Comité
de Direction annuelles (ou plus fréquentes si gsdiors de I'AG, un bilan technique de
I'utilisation des appareils sera présenté par lipgtMicroscope (cf. article 2.3), et la gestion
financiere sera validée.

1.C.1.c. Article 2.3. Equipe-Microscope

Les missions définies a l'article 2.2, essentieiatrles points 1) a 5), sont en grande partie assur
par une Equipe-Microscope, qui sera représentéempaeélégué au Conseil de Direction. L'Equipe-
Microscope est composée de membres permanents afbesatoires, chercheurs, enseignants-
chercheurs, techniciens ou ingénieurs. Ces persosoeat mis a disposition par leurs laboratoires
respectifs d'affectation au CLYM, a temps partiehgant une durée hebdomadaire ou mensuelle
négociée au sein de ces laboratoires en concertatiec le CLYM. Cette mise a disposition au
CLYM, qui pourrait intervenir dans le calcul destgdCLYM’ du laboratoire concerné, donne droit a
des sessions réservées non-facturées, selon des dégcalculs décidées par le Conseil de Direction
et modifiables a sa convenance, afin d’assureétammité financiére du CLYM. Les missions visées
par I'article 2.2. seront réparties au mieux etegseemembres de I'Equipe-Microscope dans le cadre de
leur temps de mise a disposition au CLYM. La cduastin de I'Equipe-Microscope sera arrétée en
délibération du Conseil de Direction du CLYM.

Remarque importante : de nombreux mouvements de personnels (nomirsgdtiétant prévus sur
I'année 2009, les membres des ‘Equipes-Microscoped’ex-CLYME ont été tacitement reconduits
dans la nouvelle formule durant une période trairsit Les mouvements en question étant effectués a
la date de rédaction de ce rapport, la compostiern’Equipe-Microscope sera arrétée lors de la
prochaine réunion délibérative du Conseil de Dioectiu CLYM (fin 2009 ou début 2010).
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Composition de 'Equipe-Microscope au 02/10/200@nviron 3 équivalents temps pleffi)

Annie Malchére, IE CNRS, MATEIS (au titre du JEOQIDF et du XL30 FEI)
Gilbert Thollet, IR CNRS, MATEIS (au titre du JEQO10F et du XL30 FEI)
Sylvie Descartes, IR CNRS, LaMCoS (au titre du XIEH])

France Simonet, IR CNRS, IRCELYON (au titre du JEZEDI1OF et du XL30 FEI)
Béatrice Vacher, IE CNRS, LTDS (au titre du JEOL@® et du LEO912)

Pierre Alcouffe, IR CNRS, IMP (au titre du XL30 BEI

Albert Perrat, IE, Cin(au titre du XL30 FEI)

Lucile Joly-Pottuz, MdeC, MATEIS (au titre du LECH1

Fabrice Dassenoy, MdeC, LTDS (au titre du LEO912)

Jean-Michel Martin, professeur, LTDS (au titre de912)

Olivier Marty, MdeC, INL (au titre du TOPCON 002B)

Florent Tournus, CR CNRS, LPMCN (au titre du TOPCQI2B)

Bertrand Van De Moortéle, IR CNRS, LST (au titreXtOL 2010F)

Jérdbme Adrien, IR CNRS, MATEIS (au titre du tomagra X)

Armel Descamps-Mandine, IE, ‘CLAMS’ (au titre deEMs)

Georges Bremond, DR CNRS, INL (au titre des AFMEAMS’)

Claude Esnouf, Professeur en retraite, MATEIS ifael de formations pédagogiques)
Thierry Epicier, DR CNRS, MATEIS (au titre du 2016Fpilotage du CLYM)

1.C.1.d. Article 2.4. Aspects budgétairasrs personnels)

Le budget annuel global du CLYM, basé sur les dégeriées a I'exploitation des instruments
(contrats de maintenance et colts de fonctionnemeptorata de leur versement au CLYM, tels que
présentélableau 4pour I'année 2009) est équilibré comme suit :

- par I'apport de subventions diverses (dotatiotad€ED, apports liés au METSA)

- un tiers du solde est payé par les partenairesoggation annuelle, au prorata de leur taux de
participation (voirTableau 5, déterminé selon des regles de calculs étabhedepConseil de
Directior””.

- les deux tiers restants sont payés par les marésnau prorata de l'utilisation réelle des
instruments, sur la base de tarifs journaliersli&talppareil par appareil selon des régles de tsalcu
établies par le Conseil de DirectfnToute utilisation éventuelle par des laboratoines-
membres sera facturée a un tarif au moins 3 fois @levé que pour les partenaires du CLYM.

Le Conseil de Direction du CLYM, en liaison aveEduipe-Microscope, s’autorise toute initiative
visant a minimiser le codt directement supportéleamembres de la Fédération, tout en préservant
leur intérét mutuel

Le budget de I'année ‘n’ est établi sur la basendivévisionnel a partir de I'année ‘n-1’, et un ré-
ajustement en fin d'année est effectué. La prenmaareée de facturation (i.e. 2009) donnera lieu au
versement d’une avance prévisionnelle de la pachdgue partenaire.

L’ensemble des membres du CLYM s’engage a respksteegles de facturation mises en vigueur, et
ce dans I'esprit de pérenniser la situation finarede la Fédération.

% | est trés important de noter que cette liste tinane les participants s qualité sans préciserigs qu'ils
consacrent a cette tache (aucun des personnelsaifiesellement’ a plus de 40 % au CLYM

37 e calcul des parts des partenaires a ce joufoeste sur (i) une contribution financiére congtitude la
dotation CPER répartie équitablement entre lesritbwes universitaires, (i) une contribution eratériel
provenant des parts de chacun sur les instrumentBed-CLYME, et (iii) une équivalence des matésiel
apportés par les membres dans le nouveau périmet@LYM. Les chiffres portés ici sont calculés sune
assiette globale intégrant les colts de fonctiommérdu tableau 4, en vigueur jusqu’a l'arrét dgratuité du
contrat d’entretien du FIB (négociée jusqu’a firl2p

% Sur le principe, ces codts sont plus ou moinstéuappareil par appareil sur la base du coltaréalel lissé
sur 150 journées de réservation possible par an.
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instruments total annuel CLYM* +
Ex-CLYME infrastructures ( k€ HT)
MET 2010 F 45.90

MEB ESEM XL30 36.46

EFTEM Le0912 5.73

LABOS

MET 2010 0.78

MET TOPCON 7.70
TOMOGRAPHE X 1.46

AFMs 12.98
Préparations 0.85
Préparations 0.28

TOTAL CLYM 112.14

Tableau 4 : Budget prévisionnel de I'année en couiz009
*Les sommes portées dans ce tableau sont indisatigles résultent des codts : (i) de contratatdien, (ii)

de fonctionnement, (iii) de frais d'infrastructuréwfaitaires. Elles ne tiennent pas compte :

@) fchis de

gestion "établissement” (non appliquées au 01/@PR{ii) de provisions diverses (notamment amsetisents),
(i) d'investissements possibles, (iv) de subvensi (Ministére au titre de la FED, METSA,...), (Wles codts
associés au futur FIB (frais d’installation tempmraconsommables, provision pour contrat de maantee - a

priori a compter de 2010 -)

Partenaires période <2014 % du
(k€ HT) partenaire
ALCAN 0.15 0.54%
CETHIL 1.69 6.19%
CTu-uCB 1.88 6.92%
ENMSE (SMS) 1.72 6.33%
IMP 1.79 6.58%
INL (LPM) 2.06 7.56%
IRCELYON 2.22 8.16%
LaMCoS 1.84 6.76%
LMI 1.70 6.25%
LPCML 1.64 6.03%
LPMCN 2.94 10.78%
LST-ENS 1.70 6.25%
LTDS-ECL* 2.10 7.72%
MATEIS 3.89 14.27%
Sci. & Surf. 0.03 0.11%
SNR 0.03 0.11%
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1.C.2. Détail des budgets

Les budgets annuels de la période concernée paésante évaluation sont reportés daralgeau
6 suivant.

Remarque importante : la gestion de l'ex-
CLYME consistait erune gestion anticipée
lannée n+1, notamment du point de
financier (avance sur consommation). L'ar
2007 avait donc été “gérée” en 200#e ce fail
la subvention FED annuelle (3£ KITC) de
2007 apparait en report sur I'année 2008,aqu
donné lieu au solde des comptes du CLY
L’année 2009 sera soldée début 2010.

Tableau 6 : Budgets FED CLYM de 2007 a 2009
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2. Projet scientifigue et perspectives 2010-2014
2.A. Réalisation du projet CPER
2.A.1. Equipement METET

2.A.1.a. Profil de I'instrument

Le second équipement prévu dans le projet CLYMrihgw CPER 2007-2013 est un microscope
électronique en transmission qui réunit les 2 mdeesironnemental” et "tomographique”, dans la
mesure ou les caractéristiques techniques récenpeEsmettent (notamment I'espace entre les pieces
polaires de I'objectif et I'étage objectif de lal@mone en pompage différentiel). Rappelons que ce
profil a été défini au vu des verrous scientifigicemntifiés par les laboratoires partenaires er6Ze
particulier verrous 1 et)4L’adjonction d’un dispositif optique de correantid’aberration de sphéricité
sur la lentille-objectif (correcteur de)Cégalement rendue possible ces toutes dernigrgea par les
développements technologiques des constructeutanineent pour le modéle illustré parHRagure

19), offre la possibilité de maintenir une résolutgb-nanométrique avec des pieces polaires a large
‘gap’, imposeées par le cahier des charges ‘enveorental’ et ‘tomographique’.

Le METET , pourMicroscopeElectronique el ransmissiorEnvironnemental etTomographique’, a
donc une double-fonction :

d’une part, il s’agit d’'un microscope en transnossilédié a la tomographie. Ceci requiert de respect
deux contraintes essentielles :

- la tomographie, ou analyse 3D dans le MET ne peutoncevoir qu’a partir de I'enregistrement
de séries d'images projetés sous différents andées/ue, donc dans un large intervalle
d’inclinaisons de I'objet (120-140°) : ceci impasee lentille-objectif avec beaucoup d’espace
libre (largegap), donc une tension d’accélération élevée (300 gdiyr un bon compromis
volume de travail — résolution.

S’agissant de nombreuses applications sur dessobjistallins, il convient d’enregistrer des
images dont le contraste ne dépend pas de I'otientde I'objet sous le faisceau électronique :
la technique d’'imagerie en Champ Sombre Annulait@rand Angle HAADF, pour High
Angle AnnularDark Field), la plus efficace en ce sens, est ainsi ssj(accessoire de balayage
STEM: Scanning Transmission Electron Microscopy et détecteur de champ sombre
annulaire). Le corollaire est qu'il convient depiser d’'une taille de sonde sub-nanométrique
et intense pour permettre un compromis résolutioapport signal-sur-bruit acceptable, ce qui
de fait impose la technologie de I'émission de gh@dfiEG : Field-EmissionGun).

Figure 19 : vue générale du
microscope en  transmissio
environnemental

(modéle TITAN™ ETEM, instrument
FEI, un des fournisseurs potentiels
http://mww.fei.com/products/families/tit

an-family.asp
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- D’autre part, il s’agit d’'un microscope possédant cellule environnementale au niveau de
I'étage ‘lentille-objectif’ dans la colonne. Parllaée environnementale est entendu ici un
espace d’environnement de I'’échantillon susceptib®re maintenue dans des conditions de
pression, température et atmosphére (nature decgampblées en cours d’observations, et ce
afin de permettre une imageiresitu ouin operandoen résolution sub-nanométrique (0.2 nm,
voire moins). Le cahier des charges liées a ceglitioms environnementales découle des
applications multiples qui sont visées par les fatwres partenaires, en particulier dans les
domaines liés a la réactivité des surfaces (caalgsgamment) :

. un pompage différentiel au niveau de la piécaipsldoit permettre ['utilisation de
pressions de I'ordre de 20-50 mbar tout en gardantide poussé (UHV) au niveau du
canon (les pressions partielles indiquées sont #odidit compatibles avec celles
utilisées dans les tests catalytiqgues de laboggtoir les gaz réactifs sont souvent dilués
dans un gaz vecteur neutre).

. le domaine de températures envisagé (jusqu'a)Qdbit permettre I'étude d’une large
gamme de réactions d’hydrogénation et d’oxydatiotales ou partielles).

. les contraintes précédentes impliquent une cthilig de la cellule environnementale
avec l'utilisation de différents gaz §HO,, H,O, hydrocarbures, gaz neutres).

La conjonction de ces 2 spécificités : tomogragtieellule environnementale, dans un instrument
unique trace la voie d’'une ére nouvelle concertamdiynamique de réaction a I'échelle nanomeétrique
et en 3D, désormais accessible par cette nouvetterge de microscopes.

De surcroit, la toute derniere génération de mampss commerciaux offre des performances
incontournables pour les observations a hauteutisnlde matériaux "mous” (i.e. polymeres, matiere
biologique, largement impliqués dans les rechertymaises - cf. 8.1.B.2 -), en alliant ‘correctio
de @' (Cs: coefficient d’aberration de sphéricité, la pipade limitation optique a la résolution du
MET) et ‘basse tension’ dans un microscope a trassan (40 kV, voire moins). Ces options, qui
n’étaient pas disponibles commercialement au momdendépdt initial de notre projedpiventétre
intégrées de fait a notre cahier des charges pddETET.

2.A.1.b. Montage financier et échéancier

L'actualisation du dossier d’équipement du proje?BR-CLYM transmis en décembre 2008 a
I’Assemblée Régionale, la DRRT et le Grand Lyanv{v.grandlyon.cony/a conduit au planning du
Tableau 7, ré-actualisé aprés le bouclage de I'opérdftilh La commande est volontairement prévue
en fin de CPER (au plus tot fin 2012), car il estle d’envisager une installation provisdite le
METET devra donc étre livré directement dans lésrfulocaux du CLYM (voir §.2.1.2).

Etat (DRRT) 418 060
Etat (Organisme recherche)
Etat CNRS (équipement) 668 896 418 060
Région Rhone-Alpes 804 426* 616 978**
Conseil général
Ville/Commune 836 120
| AchatFiB2009 | 1222486 | [pisponible pour METET en 2012 | 2 540 055

*initialement prévu 881 940 € ; **initialement prévu 539 465 €
Tableau 7 : Programmation du projet METET (CPER-CLY M)

% Contrairement a l'unité FIB, qui sera installé@ysoirement dans les locaux de I'INSA fin 2009,seta
déménagé ultérieurement (opération intégrée damsutehé public passé avec le fournisseur).
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2.A.2. Localisation — batiment "CLYM"

L'ambition du projet CLYM et la logiqgue de mutuaisdes instruments impose de planifier un
emplacement spécifique ; d’ailleurs, le METET a &eul requiert une salle avec des normes
environnementales rigoureuses qui n'est a ce jaardisponible en local. L’'opération CLYM-CPER
intégrait donc a la base I'implantation de I'ensémtles ‘microscopes’ listés au paragraphe T°A.3
dans un batiment adapté. Le retard pris par I'amrdSA (Institut desSciencesAnalytiques),
programmeé sur le CPER précédent, a permis de pgosele CLYM pouvait rejoindre le site prévu
pour cet Institut, la CLEA : Cité Lyonnaise de l\Emonnement et de I’Analy$e(en proche périphérie
du Campus universitaire de la Lyon, renommé LyorthTeans le programme "plan campus"
lyonnais). Tablant sur une surface nécessaire a@m®00 m?2 pour le CLYM (voifigure 20), une
dotation de 500 k€ TTC de I'Etat a ainsi été alluwans le CPER 2007-2013 pour couvrir les
adapatations de locaux spécifiques a I'accueil eascopes électroniques.

Malgré un degré d’avancement trés important dughi©].EA, nous avons di renoncer fin mai 2009 a
I'implantation du CLYM sur ce site pour des raisdeshnique¥. La question d’un nouveau site
d'implantation s’est réglée a la rentrée 2009-2018s établissements UCBL, INSA et CPE ont
récemment agrée le principe d’un batiment destiabraer un projet "LyonTech Matériaux" dans le
cadre de l'opération Lyon cité Campus, a lintezfaentre Chimie et Ingénierie. Ce batiment
regroupera diverses entités, dont une partie dedadires affiliés a I'INSA et TUCBL, et le CLYM
dans une prévision de I'ordre de 600 m? en sutfadejouxtera le batiment ‘campus’ de la plate-
forme AXELOne, 'un des principaux outils des ax@®cédés" et "matériaux” du péle AXELERA.

2.B. Actions scientifiques

2.B.1. Projets engagés par les laboratoires et part icipation du CLYM

Le bilan des activités réalisées sur la périoderZMD9 par les partenaires ayant utilisé les mogens
CLYM a été présenté dans la partie 1 de ce rapfoen ressort que les verrous identifiés sont
toujours d’actualité, et ce d’autant plus que le®@veaux instruments inscrits au CPER n’ont pas pu
étre utilisés puisque non installés. Ainsi, leslaboires maintiennent leurs projets, les comptétén
dans la plupart des cas les renforcent. Nous éranséei les grandes lignes de ces perspectives.

2.B.1.a. Microscopie ‘a balayage’ Environnementale

Les acquis et I'expérience accumulés en MEB enuiearentale appellent des prolongements pour un
grand nombre de laboratoires partenaires.

% Hormis le microscope ‘EFTEM’ LEO912, qui reste gdas locaux & 'ECL pour raisons de commodités
d'utilisation par le LTDS, qui rachéte 50 % destpale I'instrument.

“l La CLEA concerne le terrain hébergeant depuis 26aBentre européen de RMN & haut champ (CRMN), et
qui accueillera autour de fin 2012 'ISA (comprendnlLaboratoire des Sciences Analytiques de I'UCBInr
5180, le Service Central d’Analyse du CNRS, usrb6@ne composante du CEMAGREF de Lyon) et la tetalit
de I'antenne lyonnaise du CEMAGREF.

“2 "environnement électro-magnétique du site s'égélré, aprés expertise, incompatible de maniéreibiédire
avec l'utilisation nominale des microscopes (MET&T premier lieu, mais également tous les instruspaita
fortiori ceux qui, plus développés au plan techgimjuoe donc encore plus contraignants en termes de
spécifications d’installation, viendront remplates unités existantes dans les prochaines décgnnies

43 'opération immobiliere "CLYM" consiste en la résdtion de 2 types de locaux d’approximativemeraieg
surface, et possiblement sur 2 niveaux : (1) locdestinés aux équipementdont les contraintes techniques
imposent un trés faible niveau en termes de vilmatimécaniques et de signaux magnétiques de basse
fréquence ; (2)_locaux destinés aux 3 catégomepatsonnelprésents au CLYM : (i) membres de "I'équipe-
microscope", (ii) utilisateurs des laboratoirestpaaires (de passage), (iii) visiteurs extériepisst-docs ou
personnels permanents d’EPSTs ou d’entreprisegqmivSont également prévus des salles de déparifem
informatique, de réunion et de préparation d'éalans.
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Figure 20 : organisationde principedes microscopes du CLYMimplantation en sous-sol ou rez-
de-chaussée adapté ; d'aprés les plans du cathinetette phase pro CLEA). Noter qu’un local est
disponible pour une nouvelle machine (notéeME&B).

Parmi les perspectivesIB®BCELYON , de nouvelles thématiques s’ouvrent sur la platalyse et la
bactériologie dans le domaine de la dépollutiofale Quel que soit le procédé utilisé, pas ou peu
d’études concernent les mécanismes de dégradatiores micro-organismes, et encore moins la
visualisation de leur dégradation par microscopéetéonique. A travers ce projet, il est proposé de
suivre par microscopie électronique la dégradatiome bactérie modéle, en présence de matériaux
contenant des nanoparticules de catalyseur sommin aux UV. Ces études seront réalisées par
microscopie électronique a transmission, microge@fgctronique a balayage avec porte- objet STEM
et wet-STEM en utilisant la microscopie électrogigubalayage environnementale.

Pour leLaMCoS, les premiers résultats sur I'étude quantitatigs 8™°corps complexes {fluide +
particules d’'usure} dans un contact ont été plus grometteurs (cfEig. 3¢. Toutefois, en mode
balayage ‘classique’, seules les particules affletes sont visibles et les agencements
particules/particules et particules/fluide dangdime de la mixture ne sont pas aisément caraéteri
(méme si une partie des particules sont observéesein de la mixture lubrifiante, il est
malheureusement difficile de conclure quant a bmigation des additifs et des particules d’usuresda
le mélange). Il est donc prévu d’effectuer des stigations plus systématiques en mad@smission

a balayage en wet-STEM sur 'TESEM FEI XL30 du CLYM.

La microscopie environnementale en mode transmmisdams I'ESEM est aussi un trés grand atout
pour développer la thématique de recherche ceatnékoptimisation de particules pour le diagnostic
médical et la thérapie (sujet porté pat RCML etMATEIS — cf. Verrou 6, §.1.B.2.f). Cette activité
interagit d’ailleurs avec les prérogatives de king de Chimie de Lyon au travers de la plate-ferm
"Nano-Hybride" pilotée par le LPCML. Ainsi la migoopie €lectronique est un outil expérimental de
premier plan, qui aide a élaborer de nouvelles imctures pertinentes et comprendre certains
meécanismes thérapeutiques (interaction cellulafpée). Ce dernier aspect est une des perspectives
mise en ceuvre dés 2009 : au travers d’'une théaacie par la Région Rhéne-Alpes, il est prévu
d’étudier de maniere approfondie l'internalisatide nanoparticules dans des cellules (murines et
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humaines). Une caractérisation précise de leumatisation (I'idée est d’identifier les compartints
cellulaires dans lesquels migrent les particuleska effet indispensable si on souhaite s’orievdes
les applications du marquage cellulaire au diagoesta la thérapie,. Cela suppose d'utiliser laleno
transmission du microscope environnemental ESEMhoa® prometteuse pour a la fois éviter la
destruction de la cellule et gagner en contraste amsi réussir I'identification des particulesdetla
structure cellulaire. Ce travail sera égalementadren collaboration avec le CIS (Centre Ingémieri
et Santé) de 'TENMSE (impliqué dans une fédératmmportement et Ingénierie des Matériaux
Réactifs et Vivantgn cours de structuration a St-Etienne)

Des perspectives d’études en mode environnemeoitdl Egalement proposées pdNL mais en
microscopie a force atomique

La possibilité de pouvoir réaliser des modificai@mimiques in-situ sur des échantillons en obsgrva
en temps réel avec des appareillages en mode eneimental est une direction dans laquelle I'INL se
propose de contribuer fortement. Par exemple, dsgibs existent pour des études (i) de déformation
de membranes ultrafines par oxydation de Si por@jixie la croissance de fils quantiques en tatiits

un microscope, (iii) de la fonctionalisation de mies AFM par des nanoparticules par voie
électrochimique. Les possibilités techniques at#sepermettent d’envisager cette approche de
mesure et modification locale des surfaces soug@mement spécifique avec des techniques de
microscopie a force atomique. Ceci permettraitplles, d’améliorer fortement les possibilités de
mesures électriques par AFM. Dans ce cadre unerddiachat d’AFM sous environnemepaur
caractériser les surfaces semi-conductrices (outrd’s) pourrait étre envisager avec lI'appui fod d
I'INL (voir 8.2.B.2.e).

2.B.1.b. Utilisation du ‘FIB’

L’arrivée imminente diFIB va permettre de mettre en ceuvre les projets datgesdepuis de longs
mois.

Le LST entend renforcer sa présence dans le CLYM potitidation duFIB dans de nombreux
secteurs qui vont apporter leur quota de nouveiesandes :

- Etude des transformations de phases dans le aastgérieur : I'usinage et l'instrumentation
(‘gravage’ d'électrodes, thermocouples et senseesfliamants utilisés pour les expériences de
haute pression et haute température devrait peemate plus grande maitrise des parametres
physiques lors de ces expériences.

- Formation et Evolution des planétes : la prépamades lames minces pour MET a toujours été
un probleme pour I'étude de ces échantillons pudc{eétéorites martiennes) en raison du c6té
aléatoire de la préparation classique AlB devrait permettre d’extraire des lames minces dans
les zones d'intéréts et en perdant trés peu deereatC'est aussi vrai des expériences de trés
hautes pressions (10-200 GPa) sur des objetslale faille (50x10x10 microns typiquement).

- Etude des relations microstructures, élasticitédé&formation des minéraux des zones de
subduction (a I'origine des tremblements de Teere)ouplant les différentes techniques qui
sont ou seront offertes prochainement au CLYM : MBIEB, ESEM , EBSDFIB-3D. A
terme, est visée une caractérisation 3D des edtetis déformation en presse multi-enclumes
sur synchrotron en couplant B et les mesures d’orientations cristallographig{EE3SD-
3D).

Le dernier sujet met en lumiére les approches [Bmises par I'équipemehRtB retenu (cf. §.1.B.1),
notamment en EBSD. Ce theme sera notamment trdité @qu partenariat du constructeur qui finance
une these ‘CLYM’ a Lyor{mécénat de Doctorat des Entreprises, démarrg&yge piebut 2010), visant

a développer l'utilisation de I'outiFIB, en particulier dans des applications 3D, EBSDnages
spécifiques (par exemple, diamants comme évoqdéssus pour le LST), ect...
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Pour les aspects EBSD, la compétence de I'équgmhahoise de I'Ecole des Mines devrait permettre
de développer des activités trés complémentaires ks 2 site¥.

L’'INL s’investira également sur les techniques d’aeapa faisceau ionique de typéB, pour son
utilisation standard en usinage pour la préparat@®tames minces pour la MET, I'affinage de pointes
AFM pour améliorer la résolution latérale, ou I&bmation de pointes avec des fonctions nouvelles.
En explorant de nouvelles possibilités concernastapproches en nanotechnologie, notamment sur la
nanostructuration des matériaux semiconducteces activités feront progresser I'utilisation des
technique-IB au sein de la fédération CLYM.

Le FIB est évidemment un outil a fort potentiel d’appiicas dans le domaine de la tribologie
L'usinage ionique sera a nouveau d’'un apport pugciet méme indispensable pour préparer les objets
destinés a étre étudiés par indentation in sitis dMET. Une thése vient en effet d’étre lancée en
2009 au laboratoir®MATEIS . Ce travail met en jeu un équipement prévu pou€09 dans le cadre
d'un projet ‘NANO-SOL’ partiellement financé par t&gion Rhéne-Alpes (cluser de recherches
Macodev), le CLYM (voifTableau 6 et les laboratoireSIATEIS etLTDS. Il s’agit d’un porte-objet

de nano-indentation dans le microscope JEOL 204@#¢ 2 étapes complémentaires a moyen terme :
(i) réaliser des expériences de frottement in @iibométrie sous MET, dans le cadre d’'un projet
euroépen développé au LTDS), (ii) suivre les modifons structurales et chimiques lors du
frottement en TEM environnemental dans le futur NET Dans I'ensemble de ces activités, les
possibilités de la spectroscopie de pertes d'éedefiLS (etou EFTEM) seront mis a profit de la
méme maniére que cela a été mis en oeuvre poudédates revétements DLC décrite pdidare 6.

2.B.1.c. Microscopie en Transmission : préparerd@ronnemental...

Le dernier theme évoqué au paragraphe précéderit. 2. @hdentation in situ dans le MET) constitue
une transition naturelle vers les activités plusc#iguement orientées Microscopie en Transmission.

A I'évidence, les études sur les nano-obje¢sivent encore largement tirer profit des instmise
existants que sont le TOPCON 002B et le JEOL 2010F.

Sur le TOPCON, un développement d’'une ‘canne’ demaanipulation encore plus performante que
celle existante (fig. 13) est en cours de dévelomre auLPMCN, qui permettra I'utilisation des
picées polaires ‘haute résolution’ de cet instrunpEur une meilleure observation des nanotubes ou
nanofils. La possibilité de chauffer des objetsamaétriques dans ce microscope est également une
des projets.

Ces perspectives rejoignent celles dBIll' qui compte augmenter ces efforts dans ['utilisatizs
appareils du CLYM dans différents secteurs :

- Caractérisation fine, en haute résolution et Bnd&s nano-matériaux et nano-structures (en
semiconducteurs IlI-V ou oxydes cristallins). Deslgses structurales fines (RX, XPD, MET,
voire sonde tomographique) permettront de caraetélies propriétés cristallographiques et
chimiques des hétéro-interfaces semi-conductews#ésxet |'état de contrainte des nano-objets
(nanofils, boites quantiques) intégrés sur siliciumbut est d’obtenir des informations les plus
résolues possibles sur les défauts structuraudesuatats de contrainte et de déformation dans
les zones trés hétérogenes, sur les propriétédquiemdes nouveaux matériaux fabriqués au
laboratoire. En complément des moyens de microscéleictronique, une demande d’achat de
STM sous ultra-videgpour imager les surfaces semiconductrices ( maigtrés aussi) pourrait
étre envisagée avec I'appui de I'INL.

“ par ailleurs, un équipement MEB ‘de laboratoieei,cours d’achat & MATEIS d'ici fin 2009, devraitiure
un accessoire EBSD, qui pourrait éventuellemerg ptirtiellement ouvert au CLYM, notamment pour des
mesures préparatoires a l'utilisation de 'TEBSD-GD leFIB.
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- Analyse de propriétés électroniques spécifiquesr p’étude de leur fonctionnalité. Le
développement de modes spécifiques d'analyse,xgsmpe des propriétés électriques locales
par microscopie a force atomique auquel contribargement I'INL, permet d'obtenir des
propriétés électroniques pertinentes en vue deliggtion de ces nouveaux matériaux. Par
exemple, l'imagerie de charges électriques ou dasmis de conduction a I'échelle
nanométrique est un point clé du développementicaijfl des boites ou nanofils quantiques.
Ces approches d’analyse électriques peuvent @&nelées largement a d’autres problématiques
de matériaux trés hétérogenes.

Plus spécifiquement dans les nano-matériaux, les-particulessont trés directement concernées par
des caractérisations structurales avancées.

C'est le cas des agrégats métalligues ou bi-ma@t@ synthétises au.PMCN (8.1.B.2.e).
Concernant l'auto-organisation d'agrégats sur geapbs études se poursuivent pour bien comprendre
les mécanismes physiques sous-jacents : en pé&tiags études préliminaires montrent que la
pression de dépot joue un rble, ainsi que la tdidle particules. Des dépbts sur nanotubes de @arbon
(produits au LPMCN) sont également envisagés, pautier 'effet de la courbure du substrat sur la
diffusion des particules et sur les morphologietenbes. L'utilisation d'un champ magnétique lors du
dépbt pourra constituer un autre moyen d'influer lsu morphologie de dépdts 2D d'agrégats
magnétiques. Concernant les particules CoPt, kaitrportant sur la quantification du paramétre
d'ordre L} de nanoparticules individuelles (dfg. 138 va se poursuivre. La méthode originale
développée ces derniéres années (basée surdtigitisdimages en METHR - thése de N. Blanc,
LPMCN-MATEIS, en cours -) sera ainsi mise en oeusuve quelques particules, et comparée a
d'autres méthodes de quantification. De plus, uéthode rapide de quantification automatique de la
composition individuelle d'une collection de pautés est en cours de développement par I'imagerie
HAADF (champ sombre annulaire a grand angle, disposiblele MET 2010F du CLYM). Cette
thématique, qui a déja donné lieu & des expériepcélminaires au laboratoir®ATEIS se
poursuivra en lien avec l'université de Tohoku apah, dans le cadre du laboratoire international
franco-japonais Lyon — Sendai-Tohoku (Elyfttp://www.elyt-lab.comny.

Le domaine des nano-particules est également audigar un projet déposé en 2009 pdrR®ICN
devant la région pour un soutien de financement Ipacluster de recherches Macodev d'un
équipement de cathodo-luminescence en M&Jus avons vu au 8.1.B.2.e (verrou 5) que I'apgor
CLYM a I'étude des nanoparticules d’'oxydes compéelxeninescents’est révélé trés fructueux. Pour
amplifier cette étude, il est envisagé de sondprdaence et la nature des défauts ponctuelsatiorel
avec leur signature de luminescence aux interfang® nanoparticules d’'oxydes et sous différentes
atmosphéres. Les nanoparticules luminescentes adntllement développées comme sonde de
luminescence (traceur biologique...) en partie peur innocuité pour 'homme et I'environnement
mais aussi, sous forme de films minces poreux (BEg)scomme systemes pour la catalyse, capteurs
de gaz (CO, C9 ou de stockage de gaz (en particuligy &h raison de leur importante surface. Les
défauts structuraux nanométriques présents enceudt aux interfaces (joints de grains, macles,
dislocations, lacunes d’oxygeéne...) dans ces matémamostructurés sont le lieu privilégié de leur
interaction avec I'environnement (gazeux en paligcy Cependant, la compréhension de cette
interaction reste lacunaire. Pour progresser, I®CR pilote donc un projet relayé par divers
laboratoires déja impliqués sur le sujePCML , MATEIS, INL). Dans un premier temps, il est
prévu de monter le dispositif de cathodo-lumineseetemandé sur le MET TOPCON de la plate-
forme CLYM, pour identifier la nature des défautstallins et corréler leur position aux interfaces
dans les échantillons et leur signal de luminesg@ridne fois la maitrise expérimentale acquise,til es

>3 notre connaissance, il n’existe qu’une dizain¢etiedispositifs en activité dans le monde . Enigalier, un
tel systéme a trés récemment été monté et testthsMET a I'Ecole Polytechnique Fédérale de Lausaarec
grand succés (cfhttp://cime.epfl.ch/page35469.himlPar ailleurs, le montage sur le microscope TORCO
pourra bénéficier de I'expérience acquise par befatoireLPMCN dans le domaine de la nano-manipulation
(8.1.B.3.a). Le groupe concerné projette égalemierttévelopper des mesures optiques grace aux fiptegies
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envisagé de transférer le systeme sur le MET emv@mental (METET) du CLYM. Ceci permettra
d’analyser de maniére simultanée la cristallograhila luminescence intrinseque des défauts, mais
surtout I'évolution de celle-ci sous atmosphérectiga gazeuse, avec I'ambition d’étudier des nano-
sondes hybrides en milieu biologique. Aucun digiifosiexiste a I'heure actuelle en fonctionnement
environnemental tel que prévu dans ce projet.

La MET environnementale est évidemment au coeurpdepsectives d’études des catalyseurs et
phénomeénes catalytiguémboratoirelRCELYON notamment - verrou 4 -). La compréhension de
leurs propriétés gagnera en pertinence si I'on pdfdctuerin situ (c.a.d dans des conditions
dynamiques de température, de pression et d’'emaément) et en 3D (vocation ‘tomographie’ du
METET) des observation directes de [I'évolution mstructurale (morphologie, structure,
composition chimique) des matériaux.

La tomographie électroniqueeste par ailleurs un champ d'études actif : dansontinuité des
résultats obtenus tant en MEB qu’en MET (€fg. 9), une nouvelle thésdémarre au laboratoire
MATEIS pour établir plus de corrélations entre les ddfdes échelles couvertes par les techniques
3D disponibles au CLYM : Microscopie électroniquegis ausskIB (cf. Fig. 10) et tomographie X
(Fig. 9).

D’autres domaines que les catalyseurs sont égaternenernés par la MET environnementale : par
exemple, les hydrogelstudiés par IMP (pour améliorer la compréhension de la formatienceds
hydrogels, cf. )Fig. 3a), les nano-hybrid®ATEIS-LPCML ), ou les matériaux étudiés en tribologie
(perpsectived TDS d’une tribologie in situ en MET environnementadgéja évoquée au paragraphe
précédent).

2.B.2. En soutien des projets : une dynamique d’équ  ipements

Le paragraphe 2.B.1 a montré comment le CLYM retaiesuscite des projets scientifiques en lien
avec les laboratoires membres, qui impulsent néganent les perspectives évoquées. Certains de ces
sujets soulévent la questioréduipements complémentairegui, pour certains, restent a discuter et a
harmoniser pour les 4 années a venir. Ces projétpiiggements témoignent du dynamisme de la
‘microscopie’ lyonnaise.

Sont évoqués dans les lignes qui suivent les prejaggéerés par les acteurs du CLYM, précédé d'un
court alinéa faisant le point sur les équipemerdmpmiémentaires, en général plus modestes,
nécessaires a court terme.

2.B.2.a. Equipements complémentaires nécessairesuat terme

Nous présentons ici un ensemble d’équipements agtcdssoires jugés nécessaires pour la mise a
niveau ou rénovation d’accessoires ou de périphésigles microscopes actuels du CLYM.
Le montant total est évalués20 k€ (HT) et se décompose comme suit :

EELS 2010F: 140 k€ : jouvence nécessaihe DigiPEELS et migration vers un systeme Enfizda@

Rénovation/remplacement de petits matériels de prépation: 180 k€ (PIPS +dimple
grinder Gatan 80 k€, bloc a vide pour porte-objets Fisohib0 k€, plasma-cleaner Fischione : 50 k€)

Accessoires analytiques 200 k€ (nouvelle technologie d’analyse&i3X-SDDsur 'ESEM, MEB de
laboratoires partenaires (2), et éventuellementesys WDS a court terme dans un cadre de
collaboration avec la société Oxford Instruments).

Ces codts seront intégrés dans la prévision budgétas années a venir, voir 8.2.B.3.c.

montées sur leur canne ‘maison’ (des nanofils d® par exemple pourraient étre utilisés comme catslid
idéaux pour des premiéres expériences).
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2.B.2.b. MET dédié a l'ultra-Haute Résolution (coéntre 2.7 et 5 M€)

Le laboratoire IRCELYON dispose d’'un microscope autle résolution (émission conventionnelle
LaBg) de pres de 20 ans, et exprime sa volonté de @eocE son remplacement. Ce type d'appareil
constitue un outil d’analyse incontournable powrh@no-objets complexes et dispersés, thématiques
présentes dans environ 80 publications / an d’'IRGBN, aussi bien sur des matériaux modeles
gu’industriels). Dans le rapport remis a ’AERESup6évaluation de la Fédération CNRS "ICL" (FR
3023 dirigée par P. Sautet), est décrit un prdfilstrument mi-lourd possédant des caractéristiques
d’'imagerie sub-Angstrom (performances permiseslggiderniéres générations d’'instruments a 200
kV, en mode STEM-HAADF atomique grace a un correctiaberration de type ‘sonde’).

Cette priorité dans le plan de renouvellement dtc pastrumental d’'un laboratoire partenaire
s'accorde aux projections a moyen terme du CLYMe:pcojet est en effet a rapprocher d’'une
demande formulée il y a quelques semaines par ESR#® Lyon auprées du Ministére, dans le cadre
des Projets de grands équipements scientifiquasraagi par I'opération Campus, déclinée au niveau
lyonnais en un grand projet unique (Lyon Cité Casg)pCe projet se traduit principalement par des
opérations immobiliéres, qui sous-tendent des probtiques scientifiques ambitieuses. L'une d’entre
elles concerne l'acquisition d'un microscope emdmission dédié a lultra-résolution dans le
périmétre de la Fédération CLYHR/

2.B.2.c. FIB couplé au SIMS (codt environ 1.5 M€)

Comme évoqué au 8.2.B.1.b, l'arrivée du FIB stinnaleme attendu de fortes demandes potentielles
au point qu’on peut trés sérieusement considérerl'gppareil sera vite satdfé De surcroft, il est
impératif que tout centre de microscopie qui prétee maintenir a la hauteur de la compétition
internationale réponde au souci de diversificaties instruments de caractérisation qu'il gére : en
I'occurrence, le nombre d’accessoires que I'on pesitaller sur une colonnElB est limité, et le
CLYM a fait des choix pour lever les verrous legsplirgents et largement développés dans les parties
précédentes de ce rapport. Ainsi, l'instrument t@&cha 2009 ne dispose pas de possibilité d’analyse
chimique fine, notamment orientée éléments légetsaees’.

Un secondFIB couplée & la technigu®MS(Secondary lon Mass Spectrometeg} donc envisafé

Ce projet est trées complémentaire de la politigégupement er8IMSa I'Université Lyon | qui, en
lien avec I'ICL, fait I'acquisition d'un systemEOF-SIMSdédié a compléter les techniques d’analyse
de surface dans le cadre de la CLEA (opérationiéppar le LSA, umr 5180 - 360 k€ -).

Ce projet est impulsé par L&ST de 'ENS, et correspond également a une demande fortened@ri
par 'Ecole des Mines de'-Stienne. Un des projets de développement du fuainoratoire Claude
Goux (actuellement PECM) est centré sur l'analysdtiphysique locale des matériaux. Dans ce
cadre, pour compléter les analyses mécaniques,igiés et thermiques réalisées par EBSD,
diffraction de RX, XPS/Auger et thermographie infnage, le LCG prévoit I'achat d'un équipement
couplant un prélévement local précis (de tiff) avec une analyse chimique fine (de t@M9. Le
cahier des charges technique est en cours desfitialh.

“6 Cette demande est parfaitement justifiée paréssibs en matiére d’étude des nano-matériaux’ peeenu

du caractére de plus en plus "nanométrique” degrags étudiés dans ce contexte (nanocompositggsitits

de la nanoélectronique, nanoparticules,...), il quana I'environnement du CLYM un microscope en
transmission spécifiguement dédié a l'ultra-haésolution (sub-Angstrém). Ainsi il n'existe a cenjgas de
machine opérationnelle dans les laboratoires usitagres francais possédant un "double-correctgisgnt a
améliorer simultanénement la taille de la sondetédaique et la résolution des images au niveaigid Un tel
microscope totalement instrumentalisé peut potibatient étre fourni par au moins 3 constructeursaraux,
dans une fourchette budgétaire entre 2.7 et 5 No® $e détail des équipements.

4" Le CLYM a dailleurs une grande expérience deecsituation : le microscope MEB ESEM est réservé
pratiquement 2 mois a l'avance pour toute demandérannementale spécifique mettant en jeu des
compétences spécifiques, et notamment la partioipde membres spécialistes de 'Equipe-Microscope.

“8 Cet équipement est en fait un FIB ‘fort courantjael est associé un spectrométre de masse (colaihe).
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Dans tous les cas, URIB-SIMS constituerait un équipement complémentaireFl8 récemment
acquis par le CLYM.

Dans la continuité de cette demande, il est cohétempréparer un projet deno-SIMSUn tel outil
d'imagerie chimique et isotopique a I'échelle nagtpioue est essentiel au développement de themes
de recherche allant des sciences de I'Universréélecin&, en passant par I'environnement et les
nanotechnologies. Il permettra également de sudaiteenue de scientifiques de renom sur Lyon.

2.B.2.d. MEB haute résolution pour nano-manipulatiolcomplément 300 k€)

Les activités qualifiables de micro- ou nano-mal@pan en Microscopie Electronique présentées aux
paragraphes 1.B.3.a) et b) sont a forte valeurnsifigue ajoutée dans un contexte de ‘nano-
technologie’. Elles représentent de surcroit unmatéhe expérimentale lourde qui nécessite des
temps importants de développements et de mise au por I'instrument. Cette utilisation des
installations s’accomode mal d’'une gestion ‘a lssgmn’ (journée ou demi-journée), comme il reste
logique et raisonnable de I'envisager pour la plup@s activités classiques de recherche ou l'on
réserve un microscope pour un temps assez costinée étudier un (ou plusieurs) échantillons sur
des problématiques bien ciblées a l'avance. Aimsi,laboratoire LPMCN a-t-il programmé
I'acquisition d’'un MEB destiné a la plateforme "Ndils” lyonnaise, regroupant des équipes du
LPMCN, duLMI , du CETHIL et de IIMP travaillant sur diverses problématiques ‘nanotuékes
nanfils™. Un complémente budget de I'ordre de 200 & 300 k€ pourrait &&eessaire pour un
instrument de ‘haute résolution’, i.e. avec unelégn nanométrique, voire sub-nanomeétrique. Cet
instrument serait versé partiellement au CLYM, @tégde maniére a garantir une priorité maximale
d'utilisation pour des développements liés & sation premiére, i.e. la “nano-mesute”

2.B.2.e. AFM complémentaire (colt 350 k€)

Un projet présentant un fort intérét pouNL a été introduit au 8.2.B.1.a, concernant un maps
AFM dédié au mode environnemental (a vocation detfonnalisation in situ de surfaces, permettant
notamment d’améliorer les mesures électriquesesusémi-conducteurs). Cet instrument compléterait
avantageusement les moyens du CLAMS versés au CLYM.

2.B.2.f. Sonde Atomique Tomographique : complétes Echelles 3D (codt 1.5
M€)

Dans le paysage d'équipements possibles brossé'igistp Sonde Atomigue Tomographigpeut se

révéler a terme un outil supplémentaire indispelesabn a évoqué au 8.1.B.2.d) les themes liés au
verrou 4 portant sur I'analyse 3D des nano-matgrigiette démarche est omniprésente dans la
plupart des activités de caractérisation des pairesidu CLYM. Les efforts consentis en tomographie

49 La résolution spatiale duano-SIMS(quelques dizaines de nm) et sa sensibilité atmtiens isotopiques en
font un otuil d'analyse chimique quantitative irmglacable dans des domaines aussi variés quéa (i)
cosmochimie (I'Univers avant le Soleil)les bio-matériaux (étude des processus cellulaires élémentaires de
fabrication du squelettejenvironnement (quelles poussiéres respirons-nous?)pldgo-environnements(les
archives du climat et de son impact sur le vivaipus ces thémes sont fortement ancrés sur Lyon et
complémentaires d’autres techniques analytiqugsodibles : notamment, spectroscopies Raman (plaeef
INSU) et spectrométrie de masse par couplage damplanduit (ICPMS) au LST de I'ENS, microscopies
électroniques et FIB au CLYM).

*Y hano-manipulation haute résolution, mesures indsittransport et émission de champ, collage de-objets,
études de nano-mécanique, réalisation d’échargillpour la nano-fluidique ; caractérisation des pé@s
mécaniques et électriques des différents typesadefils et nanocables synthétisés ; cathodoluméarese sur
nanofils individuels ; développement d'un AFM théyoe sous MEB, étude des échanges thermiques aux
interfaces ; influence de la fonctionnalisationsdeface d’un nanofil sur ses propriétés électriyjues

*1 Fin 2010, un soutien budgétaire de la Région RiXipes a été accordé a ce projet.
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électronique f{g. 9) ou bientét par FIBf({g. 10) renforcent la compétence et la maitrise acqueses
tomographie Xffg. 8), et permettent donc de couvrir une large gamréeldtlle spatiale, du mm au
nm. Il reste a étendre cette approche a I'échabenigue, ce que permet par définition la sonde
atomique tomographiqtfe Longtemps réservé a des laboratoires spéciglimtamment, le GPM de
Rouen, de renommée internationale dans ce domaietg, technique est en voie de démocratisation
en raison de la disponibilité récente d’instrumeotsnmerciaux adaptés aux échantillons semi-
conducteurs (excitation pgpulses’ laser). Ceci ouvre des possibilités immenses feumicro- et
nano-électronique, et peut donc intéresser I'INplds d'un titre (problématiques d’interfaces par
exemple : systemes multi-couches diélectriquesnii-senducteurs, nanofils intégrés en matrice).
D’autres laboratoires du CLYM ont également voaaté étre concernés par cette technique, en
prolongement des approches 3D par tomographie Xlectronique. Le laboratoire MATEIS par
exemple développe de nombreuses études métallesyir des problématiques de précipitafjan

les besoins en analyse chimique locale (nano-ptésjpcomposition de la solution solide) sont
parfaitement adaptés a la sonde atomique.

[1.B.3. Vie et animation du CLYM

2.B.3.a.Formation

La formation concerne 2 aspects : la formationriveeet la formation externe.

En interne la mission de formation des utilisateurs estmission essentielle héritée de I'ex-CLYME
et sous-tendue par la mission 1 du 8.1.A.1géréniser la structure

Grace aux membres de I'Equipe-Microscope, toutsatiéur potentiel d’'un laboratoire partenaire a
vocation a étre formé pour au moins étre autonooue ges observations de routine. Il est par contre
évident que les expérimentations ‘de pointe’ présgrdes difficultés du fait de I'expertise nécassa

A titre d’exemple, 'Equipe-Microscope a longtempsnservé la prérogative des observations en
‘vraies’ conditions environnementales sur le micoge ESEM du CLYM. Néanmoins, comme
évoqué dans la partie 1, certains modes d'imag@vEET-STEMnhotamment, ou expérimentations de
chauffage in situ) se ‘démocratisent’ et I'ouveet@ux formations est en phase d’élargissement aux
utilisateurs membré$

Par ailleurs, des sessions de cours internes soasionnellement organisées, ou sur demande, sur de
aspects théoriques ou pratiques, comme ceux l&é&Méroscopie en Transmission par exemple.

Au plan externg un grand nombre de chercheurs et enseignantskhehes des laboratoires
partenaires du CLYM, et méme membres de I'Equiperbicope, interviennent dans la vie
pédagogique de leur établissement de rattacherg€it, INSA-Lyon, ENS, UCBL). En particulier,
des cours de caractérisation par techniques deosaigpie (électronique, AFM/STM) ou par
spectroscopies sont dispensés en formation iniffaleeau Master M1 ou M2), notamment dans les
Ecoles Doctorales "Matériaux" et "Chimie"de Lyon.

Sur le plan de la formation permanente, 2 stage®és vers I'extérieur sont annuellement proposés a
I'INSA de Lyor?® et plusieurs sont assurés par len€TA ce jour ces sessions sont gérées par des

2 La Sonde Atomique Tomographiq(®tom Probe Tomography, APEnsiste a "éplucher" atome par atome
un objet taillé en pointe, et analyser en posigben masse (spectrométrie a temps vol) les impaotsiques
sur un détecteur bi-dimensionnel, afin de recomsttiarrangement atomique 3D du volume sondé.

*3 Une expérience dans ce domaine en collaboratiea levGPM Rouen a déja été évoqué& 4uB.2.d).

> A priori, I'assistance, voire la prise en chargtale des expérimentations reste de mise pourtiésateurs
externes, en particulier dans le cadre des expéseagrées par le réseau national METSA, pour édisguil
s’agit d’un service implicite.

% 1 stage de formation permanente labellisé "CNR$mBtion Entreprises" hftp://cnrsformation.cnrs-
aif frISTAGES/StagesNx/2009-VIII-13.htil 1 stage orienté "MEB"proposé par la filiale danfation de
I'INSA (http://www.insacast.fr/pdf/2972

% Microscopie électronique en transmission (1 pa), Aficroscopie électronique & balayage (1 par an),
Microanalyse X (1 par an), Techniques de base erostopie confocale (3 par an), et stages a la.cart
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organismes de formation en liaison directe avetalesratoires concernés, mais une discussion est en
cours sur I'opportuinité d’'un affichage sous latiane CLYM.

2.B.3.b.Communication et actions ‘grand public’

Conscient de la nécessité d'un dialogue entredetepaires, nous avons récemment relanceé I'édition
d’'une lettre bréve d’information mensuelle destiféda communication interne par messagerie
électronique df. Figure 219. Cette tache a malheureusement trop souvent@légée par le passé,

et malgré I'organisation ponctuelle de rencontsésjinaires informels, nous avons beaucoup a gagner
a augmenter nos échanges. Un certain nombre daeibtent, qui doivent donc pour certains étre
renforcés

- lettre d’information

- serveur de documents & usage strictement ineun€LYM’; permettant & chaque laboratoire
partenaire de prendre connaissance de documentstanfs pour la vie communautaire (textes,
notamment compte-rendus des Assemblée Généralegumions du Conseil de Direction,
présentations audiovisuelles, voire mutli-média,.ec

- site web (page modeste actuellement hébergée pae de I'INSA —cf. Figure 21b) , qui n'a pas
été mise a jour depuis de longs mois en raison chiamgement dans la politique d’édition ‘web’
de I'établissemertfin 2008).

Figure 21 : communication au sein du CLYM(a gauche Bulletin d’'information mensuel diffusé en
interne ;a droite : page web - en cours de mise a jour - hébergédessite de I'INSA de Lyon http://dsi-
vm12.insa-lyon.fr/fr/recherche/laboratoires-et-ptaformes/plates-formes/le-clym/centre-lyonnaisyderoscopie.

Dans un autre domaine touchant a la communicaitienla diffusion de I'information scientifque, le
CLYM est trés actif en matiére d'actions tournéessve ‘Grand Public’Nous participons depuis son
lancement & la Féte Nationale de la Science parjaleaées Portes Ouvertes durant 4 jours (2
journées réservées aux groupes scolaires et le-arekldédié aux particuliers). Cette opération
connait un succes importantf.( Figure 22, avec un accueil régulier de plusieurs centaies
visiteurs a chaque édition (700 personnes en 20818, 12 classes de primaire, college et lycée sur 2
jours, et plus de 300 personnes durant le week-end)

D’autres actions plus ponctuelles sont égalemegdrosées, soit avec le service ‘communication’ du
CNRS (protocoles ‘Passion-Recherche’ : 2 opératiéaksées en 2007-2008 avec un collége de Lyon

57 http://led.insa-lyon.fr/net/info/projetclym
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7°) soit avec le CCSTI du Rhéne (notamment uneoaan 2008-2009 de type "A la Rencontre des
Sciences" avec un lycée lyonnais).

Figure 22 : démonstration des microscopes au CLYMors d’'une des dernieres éditions de la
Féte de la Sciencaationalgde gauche a droiteprimaires, collégiens, lycéens et particuliers).

2.B.3.c.budget de fonctionnement (prospectif)

Nous présentons ici une projection du budget detfonnement du CLYM pour les 4 années a venir
(Tableaux 8.

Ce budget tient compte des "Equipements complérninestaécessaires a court terme" énoncés au
8.2.B.2.a. En revanche, les projets d’équipemeidsunds décrits dans les alinéas suivants (2.B.2.b
a 2.B.2.f., représentant des investissementplageurs millions d’eurds n’entrent pas dans cette
planification.

Les éléments financiers (HT) servant a établirprésisions sont de différents ordres :

- on anticipe sur une faible inflation des coltdal®ctionnement des instruments existants (effet
de vétusté grandissante), autour de 10 % par @e @@anviron 110 k€ d’aprés Tebleau 6

- les subventions METSA (8.1.B.4.b) sont légerenamgmentées dés lors que le FIB du CLYM
sera ouvert au réseau

- les investissements "nécessaires” du §.2.B.@ma lissés sur la période 2011-2014

Ces considérations conduisent a un poste ‘dépedse&rdre de 290 k€ annuel. Sur cette base, on
peut solliciter une_subvention pour la Fédératien @ k€ HT au prorata de ce qui est versé
aujourd’hui (30 kE TTC) .

2.B.3.d.Moyens humains (prospectif)

Depuis les débuts du CLYME en 1998, la gestion dwI@ a toujours été assurée par des
enseignants-chercheurs, chercheurs, ingénieuesiaitiens permanents des partenaires, sur la base
du volontariat : volontariat des laboratoireés "déléguer" leurs personnels, volontariat desvidds
eux-mémes a assurer gracieusement des tachedigeliec

L’ampleur que prend le CLYM est une conséquenceéhgessaire regroupement de moyens mi-lourds
dans un systéme fédératif. De surcroit, la tecténiei la variété grandissante des équipements gérés
par le CLYM requiert constamment plus de compétemreetermes de moyens humains.

Malgré l'investissement responsable des membres, aravers de la constitution d’une Equipe-
Microscope (cf. §.1.C.1.¢J, il devient indispensable de doter la structure CYM de personnels
en propre. 2 profils a trés court terme semblent néessaire pour assurer un bon fonctionnement :

%8 précisons ici que la composition de I'Equipe-Mazope devrait étre modifiée & la hausse fin 2@99raison
notamment de la volonté de certains partenairespgaticulier INL, LST, LPMCN, ...) de renforcer leu
participation au CLYM compte-tenu des derniers gtigsements réalisé (FIB) ou prévu (METET et futurs
projets).
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Tableau 7 : projection budgétaire du CLYM de 2010 £2014.

- les aspects administratifs, comptables et firemgcassurés tant bien que mal par des chercheurs,
appuyés par une participation a temps partiel d'seerétaire de laboratoire (MATEIS) et
relayés a ce jour par les services de I'INSA derLgloivent étre interfacés au niveau du CLYM
par une réelle compétence de gestionndiiesi, le CLYM revendique I'attribution d’'un
demi-poste en personnel administratif (niveau assant-ingénieur si possiblg pour assurer
ce r6le conjointement a celui d'un "secrétariat deDirection"

- les taches technigusent d’'une importance capitale pour le bon fomsteEment quotidien des
installations (microscopes et autres eéquipemeBtsparticulier, la préparation des objets pour
les divers ‘microscopies’ est un domaine trés faoe, et, pour le FIB notamment, demandeur
d’'un investissement constant en temps et en foomatlous demandons donc l'attribution
d'un poste a temps plein de technicien(ne) avec uriermation initiale de type ‘mesures
physiques.
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