CHARTE D’UTILISATION
MICROSCOPIE ELECTRONIQUE

1. PRESENTATION

Les équipements de microscopie MET TITAN® G2 et MEB-FIB HELIOS 660 obtenus dans le cadre de
I'équipEx (ANR-10-EQPX-37) sont situés au sein du laboratoire de Mécanique Paris-Saclay, dans le
batiment Eiffel :

CentraleSupélec, LMPS, UMR CNRS 9026
8-10 rue Joliot Curie, 91190 GIF SUR YVETTE

GPS : Latitude : 48.709701 - Longitude : 2.167613
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Pour plus d'information : https://www.centralesupelec.fr/fr/une-ecole-trois-campus-0

2. MATERIELS ET CONTACTS

Le LMPS met 4 la disposition des utilisateurs :

Une salle de préparation équipée, entre autres d'un plasma cleaner (M.S04) ;
Un métalliseur (M.S06) ;

Un microscope dual beam MEB-FIB HELIOS 660 (M.S16) ;

Un microscope électronique en transmission TITAN® G2 (M.S18).

Responsable scientifique :

Véronique AUBIN (veronique.aubin@centralesupelec.fr, tél. : 01.75.31.65.20)

Responsable administratif :

Sokona Konaté (sokona.konate@centralesupelec.fr, tél. : 01.75.31.65.23)
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Responsables techniques :
Responsables MET TITAN :
0 Paul HAGHI-ASHTIANI (paul.haghi-ashtiani@centralesupelec.fr, tél. : 01.75.31.60.08),

0 Maxime VALLET (maxime.vallet@centralesupelec.fr, té1.:01.75.31.61.30)

Responsables Dual Beam HELIOS :
0 Thomas REISS (thomas.reiss@centralesupelec.fr, tél. : 01.75.31.62.99),

o Eva HERIPRE (eva.heripre@centralesupelec.fr, tél.: 01.75.31.66.17).

3. SERVICES PROPOSES ET CONDITIONS D’ACCES

Le LMPS fournit a ses utilisateurs les prestations suivantes :

= La mise a disposition des équipements de microscopie électronique et de préparation des
échantillons ;

» La préparation et 'analyse d’échantillons, 'acquisition d’images et 1'aide a I'interprétation des
résultats par le personnel compétent du laboratoire.

La plateforme est ouverte & toute personne ayant des besoins d’études en microscopie électronique,
dans la limite des capacités d'accueil. Son acces est payant afin de couvrir les frais de maintenance et
d'environnement des équipements. Les études sont réalisées :

= Soit par des utilisateurs autonomes déja formés ou a former par le personnel du laboratoire ;
= Soit par le personnel du laboratoire, en collaboration avec le responsable de 1'étude ;
= Soit par le personnel du laboratoire, sous forme de prestations de service.

Pour accéder aux équipements, les utilisateurs doivent prendre contact avec un des responsables ci-
dessus afin de :

Déposer une fiche projet via la page dédiée ;

Signer la présente charte d’utilisation ;

Valider une formation d’utilisation du matériel pour 1'opérateur, le cas échéant ;
Accepter le devis ;

Effectuer une réservation du matériel via I‘outil GRR.

4. RISQUES, SECURITE ET CODE DE BONNE CONDUITE

= Ne pas entrer dans les salles identifiées « locaux techniques » (risque d’anoxie, respiration de
gaz irritants) ;

= Repérer les douches, rince ceil, les sorties d'urgences, les produits de neutralisation, les arréts
d’urgence ;

= Sortir de la piece a l'émission d'un signal d'alarme dans la piéce et se rendre au poste de
sécurité du Batiment Eiffel (rez-de-chaussée)

= Respecter les régles afférentes a chaque poste, par exemple : port de blouse, gants et surgants,
visiére ou lunettes obligatoires pour tous les postes de chimie ;

= Respecter l'interdiction d’introduire ou de sortir, sans autorisation de 'un des responsables, du
matériel ou des produits nouveaux dans les salles ;

= Nettoyer le plan de travail aprés chaque opération (laver & I’eau et essuyer) et vérifier au papier
PH, le poste de travail doit étre parfaitement propre pour l'utilisateur suivant ;

» Evacuer correctement les produits usés ;
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= Consulter les fiches de sécurité avant utilisation des gaz et produits dangereux (azote liquide) ;

= Signaler toute opération pouvant présenter des risques inhabituels ;

= Respecter l'interdiction de travailler seul, sauf cas exceptionnel validé par les responsables ;

= Opérer conformément aux regles définies dans les notices ;

= Prévenir le responsable de l'appareil de tout dysfonctionnement constaté ;

= Se plier au réglement intérieur de CentraleSupélec, ouverture de 7h30 a 19h du lundi au
vendredi, sauf cas exceptionnel (week-ends et jours fériés devront étre approuvés par les

responsables administratifs via une convention d’accueil établie au préalable).

5. ]::CHANTILLONS ET TRAITEMENT DES DONNEES

ECHANTILLON(S)

La préparation de I'’échantillon ou des échantillons peut éventuellement étre faite sur place et doit
alors étre mentionnée dans la fiche projet.

Les informations relatives a la manutention des échantillons (insertion et retrait, récupération...)
doivent étre rigoureusement précisées entre le responsable technique et l'utilisateur de 1'appareil au
moment de la réservation du créneau d'observation.

DONNEES INFORMATIQUES

La sauvegarde des données par l'utilisateur est fortement conseillée. La récupération des données via
les ports USB des tours PC controlant les microscopes est strictement interdite afin d’éviter la
propagation de virus informatique. Le transfert des données doit se faire impérativement via
l'ordinateur de service (PC support). Les fichiers sont conservés pendant 15 jours, et peuvent étre
conservés jusqu'a 3 mois sur demande. A l'inverse, dans le cas d'études confidentielles, ils peuvent
aussi étre effacés des les observations terminées et la récupération des données effectuée.

Les utilisateurs ne sont pas habilités & ouvrir un dossier qui n’est pas le leur, d’en modifier ou d’en
effacer le contenu. En cas de clause de confidentialité, les données devront étre transférées et
sauvegardées directement sur un espace disque propre avant d'étre effacées.

Le responsable de I'équipement, a des fins de maintenance, peut examiner tous les fichiers présents
sur les ordinateurs de la plateforme et prendre le contréle des ordinateurs si nécessaire.

6. MAINTENANCE ET PANNES

La maintenance des matériels est assurée par les personnels techniques du laboratoire. Le matériel
est sous contrat d’entretien avec la société ThermoFisher Scientific. En cas de panne, les sessions de
microscopie sont reportées et l'information est envoyée par email ou par téléphone. Le laboratoire
s'engage a prévenir les utilisateurs dés que 'appareil est a nouveau opérationnel afin qu'un rendez-
vous puisse étre pris dans les plus brefs délais.



7. TARIFICATION

La facturation est effectuée par les services financiers de CentraleSupélec et les tarifs pratiqués
conformes aux cofits votés par le conseil d'administration de I'établissement. Elle se fait sur la base
des heures effectuées et le montant est donc ajusté par rapport au devis envoyé apreés réception et
traitement de la fiche projet. Toute séance réservée et non décommandée au moins un jour a 'avance
via la liste de diffusion de 1'équipement est due. Les séances annulées pour cause de panne matérielle
doivent étre signalées aux responsables techniques et notifiées sur le cahier de laboratoire.

8. PROPRIETE DES RESULTATS

CONNAISSANCES NON ISSUES DU PROJET

Chaque partie s'engage a ne pas publier ni divulguer, de quelque facon que ce soit, les informations
scientifiques, techniques ou commerciales autres que celles issues du présent projet, et notamment
les connaissances antérieures, appartenant a l'autre partie dont elle pourrait avoir connaissance a
'occasion de l'exécution du présent projet.

CONNAISSANCES ISSUES DU PROJET

Tout projet de publication ou communication sera soumis a l'avis de 1'autre partie. Ces publications et
communications devront mentionner le concours apporté par chacune des parties a la réalisation du
projet selon les dispositions suivantes :

Contribution significative au projet: tous les personnels des plateformes ayant contribué
significativement au projet seront signataires des publications qui ressortiront des résultats
obtenus dans le cadre du projet. Les résultats publiés conjointement pourront étre présentés
par chacune des deux parties, sans avoir a obtenir ’avis de 'autre partie, tant qu'une référence
complete de I'origine bipartite de ces résultats sera explicitement incluse ;

Contribution non significative au projet: l'utilisateur s’engage & remercier nommément le
personnel des plates-formes et a citer le LMPS - Laboratoire de Mécanique Paris-Saclay, CNRS,
CentraleSupélec, ENS Paris-Saclay, Université Paris-Saclay, 91190 Gif-sur-Yvette, France, dans
ses communications (publications, communications orales ou par panneaux) des que des
résultats acquis sur les équipements sont présentés, selon la phrase modéle :

Acknowledgement "This work was carried out within the MATMECA consortium and
supported by the ANR under contract number ANR-10-EQPX-37. It has benefited from the
facilities of the LMPS - Laboratoire de Mécanique Paris-Saclay, CNRS, CentraleSupélec, ENS
Paris-Saclay, Université Paris-Saclay, France."

Les communications orales ou par panneaux devront faire figurer le logo "équipements
d'avenir".

Dans les deux cas, une copie de la communication/publication devra étre envoyée (format PDF)
au responsable de projet ainsi qu'au responsable technique de chaque plate-forme utilisée afin
d'étre mise en ligne sur le site de 'EquipEx.
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ANNEXE : REGLES SPECIFIQUES A L'UTILISATION
DU MET TITAN ET DU DUAL BEAM HELIOS

Généralités
A. Respecter l'affichage et les procédures écrites disponibles & coté de la machine ou sur demande
aupres des responsables ;
B. En cas de doute ou d'erreur, contacter votre responsable technique ;

C. Plus spécifiquement, la nature de 1'échantillon et de la grille support le cas échéant
(magnétique, isolant) devra étre précisée au référent (cf. rubrique de la fiche projet).

Microscope TITAN® G2
A. Montage de I'échantillon, insertion et retrait du porte-objet dans le microscope :

1. Le montage de I'échantillon sur le porte-objet est effectué en accord avec les responsables de
I'appareil ou les formateurs,

2. L'acceés dans la salle du microscope est réglementé et I'opération d'insertion du porte-objet
doit étre effectuée par les responsables de 1'équipement ou, a défaut, a la discrétion de
I'équipe responsable,

3. Avant de commencer, noter les valeurs du vide sur le cahier de labo (en particulier dans
I'octagone et le canon) ;

B. Observations :

1. Pour éviter de saturer et d'endommager les détecteurs et les caméras, veiller a ce que les
doses et les temps d'acquisition soient adaptés ;

C. Fin des observations :

1. Fermer les vannes de la colonne (Close valves),
2. Remettre le porte-objet 4 O (Reset holder),

3. Remplir le cahier de laboratoire et y noter les difficultés rencontrées et les valeurs du vide.

Microscope HELIOS 660

A. Notes concernant les échantillons a observer/analyser :

1. Utiliser des échantillons pouvant supporter un environnement sous vide secondaire sans
dégazage. Les échantillons doivent étre propres (nettoyés a l'alcool ou acétone) et
conducteurs,

2. Dans le cas d'échantillons non conducteurs, il est conseillé de déposer une couche métallique
par pulvérisation cathodique avant observation et/ou analyse,

3. Fixer les échantillons sur le support avec de la laque d'argent (conseillé - laisser sécher au
moins 2 h avant insertion dans la chambre) ou une pastille adhésive conductrice,

4, Attention de ne pas utiliser le mode immersion (mode 2) avec la présence d'éléments
magnétiques dans la chambre,



5. Travailler avec des échantillons plans d'une masse inférieure & 500 g et de taille adéquate
idéalement < 8 mm (le déplacement de la platine en Z est de 10 mm maximum, et en X et Y de
+/- 75 mm). Utiliser 1'"éléphant” pour vérifier la hauteur avant la fermeture de la porte,

6. Utiliser des gants en latex ou vinyle non poudrés pour manipuler les échantillons ainsi que
toute piéce utilisée dans la chambre du microscope ;

B. Démarrage de l'appareil :

"

1. Penser & faire un Link Z to WD dés la 1' focalisation sur l'échantillon. Ré-ajuster le "link
lorsque I'échantillon est proche de la distance eucentrique ;

C. Observations :

1. Utiliser les fiches de manip a votre disposition afin de noter les parametres de votre/ vos
acquisition(s)

2. Noter toutes vos remarques concernant des observations inhabituelles (bugs, ...) ainsi que les
difficultés rencontrées dans le cahier de laboratoire.

D. Notes concernant les détecteurs rétractables (ABS/CBS, STEM, EBSD et EDS) :

1. Avant d'insérer les détecteurs rétractables, assurez-vous que rien ne se trouve dans la
trajectoire du détecteur et que vous utilisez le porte échantillon adéquat. En cas de doute, se
référer aux procédures disponibles ou a votre responsible technique,

2. Insérer la sonde pour I'EDS chambre ventilée (pompe turbo off) ;

E. Fin des observations :

1. Utiliser le bouton “Beam On” pour couper les faisceaux ionique et électronique ou SLEEP si le
faisceau ionique ne doit pas étre utilisé pendant plus de 5 heures,

2. Eteindre l'interface graphique,
3. Avant de quitter la piéce, attendre que la chambre soit sous vide.

Pris connaissance le

Signature du responsable de projet
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