Journées Oxydes Epitaxiés

Propriétés structurales, propriétés électroniques, croissance, de couches minces, hétérostructures et nanostructures d’oxydes.

29 et 30 Octobre à l’Institut Néel
Organisateurs : 
N. Boudet (Inst. Néel, D2AM)
E. Dooryhée (Inst. Néel)
J-F. Bérar (Inst. Néel, D2AM)

Secrétariat : C. Bartoli
Objet : 
à l’occasion du projet de redéfinition de la ligne D2AM (ESRF-CRG), la réflexion était essentiellement axée sur les méthodologies et instrumentations associées. Les journées ont réuni les chercheurs concernés, afin de discuter des perspectives et de prendre en compte leurs besoins dans la conception de nouveaux dispositifs instrumentaux. Les composés incluent : multiferroïques (ferroélectriques, magnétorésistants,…), high-K, thermoélectriques, hétérostructures,…
Participation : ces journées ont réuni 45 chercheurs, dont une majorité certaine de Grenoblois. 

Ces journées, organisées en 5 sessions de travail, portaient sur : 

· Elaboration des matériaux (oxydes fonctionnels, multiferroiques...) 

· Propriétés et fonctionnalisation

· Méthodologies d’analyse structurale (diffraction, absorption) 

· Instrumentation dédiée (environnements de l’échantillon, détection, optique et alignement)

· Table ronde


Programme :

http://www.neel.cnrs.fr/IMG/pdf/Journees_Oxydes_Epitaxies.pdf
Table ronde :
La discussion s’est orientée autour des points suivants :

· Croissance, élaboration, dépôt

· Instrumentation (optique, détection)

· Méthodologies

· Effets de taille et de contrainte

· In situ, contraintes externes (T, E, …)

· Mise en forme des matériaux
· Vers les dispositifs (matériaux et fonctions)

· Accès aux expériences
· Complémentarités (SOLEIL, SLS, ESRF, …)

a) Définition des spécificités de BM02 pour cette thématique 

· 5-25 keV vers 7-40 keV ?

· Diffraction/diffusion anomale 

· Focalisation sagittale

· Goniomètre 7 cercles et caméra SAXS

· Incidence rasante

· Faible bruit de fond

· Détection 2D (CCD XPAD)

La discussion souligne l’intérêt de déplacer le spectre d’énergie accessible vers les hautes énergies (≥7keV), de façon complémentaire aux lignes de SOLEIL. Ceci permet d’ouvrir vers des mesures sur des films « épais » (de qq nm à qq 100nm ≤ 1m) et vers des applications type PDF avec Qmax le plus élevé possible. Cependant, ceci conduit à une incohérence ou une faiblesse, qui consiste à se priver des mesures qui peuvent être menées à des énergies plus faibles, aux seuils des éléments de transition dans les oxydes à propriétés remarquables. D’autant que de telles expériences en spectroscopie DAFS ou contraste anomal relèvent des spécificité et savoir-faire de BM02.

b) Optique et détection

· Gamme d’énergie

· Détection 0, 1, 2D, système analyseur post-échantillon
· Taille de faisceau sur échantillon : focalisation ou faisceau parallèle 

· Imagerie, profils f(x,y), g(z) 
· Type de goniomètre: Euler, kappa, berceaux, charge, encombrement, alignement

· Analyseur, polarisation

La discussion souligne la nécessité que les projets de la ligne convergent vers l’utilisation d’une optique commune. L’installation de BM02 sur un nouvel élément d’insertion (« canted undulator ») est un point à creuser, en concertation avec les autres CRG et dans le cadre de l’upgrade de l’ESRF. La haute résolution est requise, sans perte drastique de flux ! : faisceau parallèle propre ou analyseur arrière avec un détecteur à localisation. Taille de faisceau : 30-100m. La capacité d’alterner rapidement un micro- et un macro-faisceau homogène est discutée (≤2mm). Il faut améliorer le système d’alignement de l’échantillon et contrôle du point d’impact du faisceau, particulièrement dans le cas d’études en incidence rasante ou sur des surfaces « patternées ».
c) In situ

· Température (HT, BT), stabilité, contrôle de l’atmosphère

· Champ polarisant (5-10V DC)

· Chambre de dépôt ? (angle solide de détection, « baby chamber », transportabilité)

· Alignement in situ (T ≠ 300K)

· Mesures de résistivité
· Collectes rapides (msec, sec, min ?)
· Analyse de polarisation
Les participants de ces journées identifient la croissance de films minces et leur analyse in situ comme un projet fédérateur et conforme aux expertises présentes en France (renforcée par les plateformes régionales de croissance et caractérisation). Cependant, la synthèse des films minces in situ, particulièrement par le procédé MOCVD, pose des contraintes fortes : mise en place difficile et longue, qualité de la croissance limitée, restriction de l’accès à la ligne, production d’une gamme restreinte d’échantillons, … Un seul exemple existe : le dispositif CVD développé par G.B. Stephenson et C. Thomson à l’APS
. Une chambre PLD
 et une chambre MBE
 sont disponibles à l’ESRF. Probablement le procédé de dépôt physique (PLD entre autres) est moins lourd à développer et susceptible de concerner un plus grand nombre d’équipes-projet. Une solution consisterait à concevoir une « baby chamber » ou une chambre de dépôt à proximité de la ligne avec un dispositif de transfert sans mise à l’air.
Les participants conviennent que le développement d’un four in situ haute température (≤1000°C, études des films post-dépôt, évolution des interfaces sous flux d’oxygène, inter-diffusion) constitue une bonne solution. Plusieurs équipes manifestent leur intérêt dans une telle solution. L’association de cette cellule avec des mesures électriques couplées doit être considérée.
L’étude de l’oxyde sous son contact à l’électrode par un faisceau sub-mm est mentionnée.

d) Méthodologies

· GIMAD, GIDAFS, GISAXS

· Traitement des données 2D et f(E)

· Modélisation de la microstructure (contrainte, interface, composition,…)

· Des images aux données

La modélisation de la microstructure (défauts, complexité des effets), vers une information quantitative, et le développement des outils d’analyse associés sont un point important. Il est rappelé que les mesures de paramètres de maille dans le plan du film et les cartographies dans l’espace réciproque sont rares au laboratoire : elles sont réalisées sur BM02 et cela doit être développé, en association avec des détecteurs à localisation en particulier.
e) Remarques de conclusion
Les études structurales et micro-structurales versus un paramètre extérieur (température, champs électrique polarisant, pression, …) sont un objectif clairement identifié dans les présentations et la discussion générale. Il est souligné la possibilité, voire la nécessité ( ?), d’auto-financer ces projets par des projets RTRA (thématique nanosciences) et ANR.

� R.-V. Wang et al. Thin Solid Films 515 (2007) 5593. 
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