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e Equipex Morphoscope :
— Plateforme d’etude de la morphogénese

- Microscope X haute résolution sur une
ligne synchrotron dédiee SULEIL

SYNCHROTRON

e D'icila fin de ma these :
— Progres sur les barrieres technologiques

— Rassembler et repousser les limites des
compeéetences du groupe et des ateliers
d'optique de précision et de mécanigue
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1. Présentation de la microscopie X

2. Résultats

1. Design optique

2. Revétements multicouches
3. Conclusion
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wsu — Pourquoi utiliser les rayons X?
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e Résolution (imagerie « conventionelle »)

A objet a g image

T 2NA :::::>—

Avec NA =nsinga

Longueur d’'onde

1 um 100 nm 10 nm 1 nm 0.1 nm = 1A
I I | T I L | T
i E i CUKU‘.E
m L VUV ! Soft X-rays 2ag
| | I
UVE Extrem‘ravlolet i Hard X-rays
i B G 9 Sk o
1eV 10 eV 100 eV 1 keV 10 keV

Energie de photon
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wsu — Pourquoi utiliser les rayons X?
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e Conftraste : la fenétre de l'eau
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INSTITUT Pourquoi utiliser les rayons X*
G U IS:’;riS%to(:.h
Microscopie visible Microscopie Microscopie
« conventionelle » confocale électronique

:m'

Guinea pig eusophagus Squid embryo, courtesy of Marine Oligodendrocyte of a monkey (A. Peters,
(Wwww .zeiss.com) Biological Laboratory, Woods Hole, MA. Frontiers in Neuroanatomy 2009; 3: 11)

Microscopie X dans la fenétre de I'eau

© ®

Contraste naturel Dose
Haute résolution Environnement sous vide
Tomographie *Besoin de sources brilliantes
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“Nothing refracts, nothing transmits”
M. MacDonald

e @A= 3 nm pour SO, :

— Indice de réfraction : = 0.9978

— Longueur d'absorption : = 0.5 um
- Pas de lentille réfractivel

— Réflexion normale : =0.0001%

e 72 sortes de composants optiques :
— Diffractifs = lentfilles a zones de Fresnel ?
— Réflectifs & miroirs multicouches

18/03/2016 /
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Microscope a composants diffractifs
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e Composants diffractifs : “lentilles” & zones de Fresnel

Spatial
resolution:

3 5
i T
i it

\\_/ D. Attwood, “Soft X-Rays and

\Opaque zones Extreme Ultraviolet Radiation”
Parametres Typical values
Diametre <0.1 mm
Focale 0.5-1.5 mm
Condenser Nomlbre de zones 100-1000
zone plate Epaisseur min de la zone 15-50 nm
Applied Efficacité de diffraction (5...30)%
- _ magnetic VDI/VDE 5575 Blatt 5:2009-02 Réntgenoptische
ALS Bending field Systeme, Transmissionszonenplatten
Magnet
Pinhole [f {_
http://www.cxro.lbl.gov/XM1 plate

Soft x-ray

sensitive
4 CCD 8
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2. Résultats
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wsui —— Cahier des charges du microscope
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Source X Mise en . i Objectif d'imagerie ,
Echantillon L Détecteur
synchrotron forme a miroirs
- ~ -
\»._,‘\M:}
.«"’”"
\ » L
- e -

> Résolution sub 100nm

» Longueur d’'onde :
24nm—-4.4nm

> Frontale =cm
» Champ : glg 10 um
> SOuUS vide

SULEIL

SYNCHROTRON 10



INSTITUT — Procédure d’optimisation du design optique
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Limites
optiques
Limites
Limites des mécaniques
multicouches

—~

Calculs &
Optimisation
(logiciel de
calcul optique)

Cahier des
charges

Tolérancement Calculs
Faisabilité photomeétriques
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nsii =" Le probléme des erreurs de forme

d'OPTIQUE

GRADUATE SCHOODL
Parislech

e Superpolissage manuel a la poix

e Limites du polissage
e Erreurs de forme =1 nm RMS = A/3 ]
e Rugosité =1A |

Sphere parfaite

Surface réelle
Substrat (avec erreurs de
forme)
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wsiw — Design optique du microscope
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Schwarzschild x20 Objectif de microscope x5
Echantillon Scintilateur T - Détecteur

e Résolution visée : sub-100 nm
e NA=0.15 A=3.2 nm

e Grandissement x100

e Encombrement = Tm
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1. Présentation de la microscopie X

2. Résultats

1. Design optique

2. Revéetements multicouches
3. Conclusion

18/03/2016

14



wnsir = Revétements multicouches
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N

e Loi de Bragg au ler ordre
A=2dn_ sin® J

substrat

e Dans la fenétre de |'eau

— Proche incidence normale = d=A/2
- épaisseur des couches < 1 nm!

— Matériaux : Cr/Sc
Seuil L du Sc : hv=398.7eV / A=3.11 nm

18/03/2016



wnstor —_  Multicouches dans la fenétre de I'eau
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e Assez faibles reflectivités!

14.5% near-normal incidence reflectance of Cr/Sc x-ray
multilayer mirrors for the water window

F. Erriksson et al., Opft Lett. 2003 Dec 15;28(24):2494-6

Progress in short period multilayer coatings for water window
applications

E.M. Gullikson et al., conférence PXRMS (Japon, 2006)

Réflectivité de 32% (10° incidence, proche seuil Sc) ; non publié!
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Multicouches dans la fenetre de I'eau

e Influence de la qualité des interfaces

Interface parfaite
A

Interface avec rugosité
A

e

Interface avec interdiffusion

A

18/03/2016

Simulation

0.6 .
Cr/Sc 400 bilayers
Grazing inci dence: angle
0 = 80° !
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Photon energy (eV)
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nsr = Fabrication & Métrologie au LCF
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Pulvé_risaﬁon cathodique magnétron : MP800S (Plassys)
N . 4 cibles (2DC, 2RF)
e Pression résiduelle <108 mbar

e Pression de travail entre 0.6 et
10mTorr

e Gaz: Ar, N, O,
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nsror —  Fabrication & Métrologie au LCF

Réflectometre X rasant
(Bruker Discover D8)

Source X

SEa— " B < -:j._""o-"-...r_

'E' =

e Source Cu K-a (0.154nm — 8keV)
e Mesure 6-20

— épaisseurs, rugosités
18/03/2016 19
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Métrologie a la longueur d’onde
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i *—  Mesure 1
B2 | — [t |

B i 0.13
0.& i
&Hl: ;

Y 2ns o m ms 3 ms M
Anglo do reans (%)
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e Depots Cr/Sc
— Simples
— Avec gjout de couches barrieres en B,C

— Avec gjout d'azote pendant le dépot du
Cr

— Avec les couches barrieres en B,C ET |o
nifruration du Cr

18/03/2016
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wsur = Quelques résultats
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e Resultats des multicouches contenant

du Cr nifrure
0.25 1
0.2} -
-
2
3
et A N
o
200 périodes  0.05} i\ -
sans barriere ;o\
ﬂl-—-—-—-—-—-—-—-—-—-—-ﬂ'—"'"'.‘r' s M"-'_""—"—_—-=.—==J
385 390 395 400 405

Encrgie (¢V)
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wsur = Quelques résultats
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e Resultats des multicouches contenant

du Cr nitrure
0.25 T ! —
(.2t :
" : :
E 7\
UAR A
2 /A
200 périodes  0.05} ) H \1 1
sans barriere ‘5’_; \ Nl 200 périodes
{]J-._._.-u-_.-.-.-.-.-.é_:ﬁ - ""T-‘-—F_'—EE-;-_—i avec ernereS
385 190 305 400 405

Encrgie (¢V)
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wsur = Quelques résultats
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e Resultats des multicouches contenant

du Cr nifrure
0.25 T ! ' '
0.2} ]
é _I'ﬁ"h
= | I\ i
5 o
5 YRR , .
=0 / 1 \ 1 300 périodes
o i\ !i avec barrieres
, . : 11\
200 périodes  0.05} 78 B -
sans barriére éf:.,f E“:“‘*:hl?m.. | 200 périodes
L T T e Ty Tt avec barrieres
385 390 395 400 405

Encrgie (¢V)
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Quelgues résultats

e Resultats des multicouches contenant

du Cr nitruré

0.23

0.2}

R

Réeflectivite

T

200 périodes  0.05
sans barriere

0
385 390

18/03/2016

305 400 a05
Encrgie (¢V)

400 périodes
avec barrieres

1 300 périodes

avec barrieres

200 périodes
avec barrieres
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e Resultats des multicouches contenant

du Cr nifrure
0.25 T T
23% h 400 périodes
0.2} j187° 1 avec barriéres
w | r
é - | q‘ﬁ\
z T - :
3 rhwﬂl \
=gl 86yl Y1 \87° | 300 périodes
&7 i FI A - avec barrieres
, . AR
200 periodes  0.05F 850 | { ‘{"1 \ j
sans barriére i A AN 200 périodes
0 P . Soo-Eenas avec barriéres
385 390 395 400 4005

Encrgie (¢V)

Période : 1.565 nm, rugosité moyenne = 4 A
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e Répétabilité
— Méme longueur d’onde réfléchie pour les

deux miroirs!

e Uniformite

— *+0.15% sur toute

la surface du
miroir (&84 mm
pour le primaire)

18/03/2016

D331 (Cr/Sc) 400 p. (simul.)
().3Fhv=395¢V .
0=1.825°
jg |
Z0.2
|
u -
oy FWHM = 5pm
~
(0.1F
0.05! |
0 ] 1 | | L | -
1.564  1,5681.571.572 1.576

Pérode (nm)
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wsir = Contraintes additionnelles
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* Gradient latéral de période pour le
Miroir secondaire

Bande passante angulaire < Variation de I'angle d'incidence

R RS o /o-\
——— MP15087 ' '5‘ Entre 1° et 2.4
|
15k 398 eV I I'l 4 Miroir
2 - I! \ ] sec
2 A
5 AB=3° S — - e objet
SR ! \ )
L I \
2 A
/ \
Oz + 1
i N Entre 3°et7°
_ ] Miroir
._,.-—-""’ . primaire

n .i
75 1715 &) K25 #5 RIS
18/03/2016  Angle de rasance () 29



wsir = Conclusion
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e Design

* Multicouches
— Efude des matériaux
— Etude uniformité et gradient

e Mécaniqgue

e Polissage et métrologie des
surfaces

e Métrologie au LCF
e Méftrologie X

18/03/2016
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ire

A

A faire
A faire
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