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Procédé et installation de formation de membrane nano-

poreuse.

La présente invention est relative aux procédés et
aux installations de formation de membranes nano-poreuses.

Plus particuliérement, l’invention se rapporte a un
procédé de formation d’une membrane nano-poreuse
comprenant

- on fournit un générateur de faisceau d’ions
utilisant une source d’ions de métal ligquide, 1la source
étant adaptée pour émettre un faisceau d’especes chargées
selon un axe optique,

- on fournit un porte-échantillon portant une
membrane en regard de la source le long de 1l’axe optique.

Le document B. Schiedt et al. intitulé « Direct FIB
fabrication and integration of “‘single nanopore devices’
for the manipulation of macromolecules », Microelectron.
Eng. (2010), doi : 10.1016/7j.mee.2009.12.073 décrit un
exemple d'un procédé au cours duquel on grave un nanopore
dans une membrane a l’aide d’une machine FIB (« focused ion
beam » pour « faisceau d’ions focalisé »). De telles
membranes, présentant un pore de diametre de 1’ordre de 100
nanométres ou moins, ont d’innombrables applications,
notamment en biologie, par exemple pour étre utilisées pour
des procédés d’électrophoreése.

De tels procédés de gravure sont également décrits
dans les documents Patterson N et al. : « Controlled
fabrication of nanopores using a direct focused ion beam
approach with back face particle detection »,
Nanotechnology, Top, Bristol, GB, voL .19, no. 23,
11/06/08, page 235304, et Nagoshi Kotaro et al. : « Direct
fabrication of nanopores in a metal foil using focused ion
beam with in situ measurements of the penetrating ion
current », Review of scientific instruments, AIP, Melville

, NY, US, vol. 80, no. 12, 07/12/09, pages 125102.
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Par ailleurs, Jiali Li et al., « Ion beam sculpting
at nanometre length scales », Nature 412, 166-169
(12/07/01) | doi :10.1038/35084037, décrit un procédé de
bouchage d’un pore obtenu au préalable dans une autre
installation.

La fabrication simple, économique, reproductible,
de pores présentant de maniére contrblée des
caractéristiques variables (notamment taille et matériau du
substrat wvariables) constitue aujourd’hui un défi, pour
s’adapter a une demande toujours croissante de membranes
nano-poreuses.

Par exemple, Warren J Moberlychan : « Dual-beam

focused ion beam/electron microscopy processing and

metrology of redeposition during ion-surface 3D
interactions, from micromachining to self-organized
picostructures’”, Journal of physics: Condensed matter,

Institute of Physics Publishing, Bristol, GB, vol. 21, no.
22, 03/06/09, page 224013, décrit un procédé de Dbouchage
d’un pore semblant utiliser un mécanisme d’érosion.
Toutefois, un tel mécanisme d’érosion présente une faible
reproductibilité, et est assez intrusif pour la membrane,
avec des risques importants de détérioration mécanique
et/ou de contamination chimique par 1’espéce en provenance
de la source.

La présente invention a notamment pour but de
fournir une telle fabrication.

A cet effet, selon 1l'invention, un procédé du genre
en guestion est caractérisé en ce qu’on fournit un
détecteur de particules chargées en aval de la membrane, le
détecteur de particules étant adapté pour déterminer un
nombre d’ions transmis a travers la membrane, en ce gu’on
contrdle le générateur de faisceau d’ions en fonction dudit
nombre d’ions, et en ce qu’on rebouche un pore de 1la
membrane, en visant une zone avec le faisceau de sorte a

faire diffuser les atomes de la membrane faiblement liés a
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sa surface et créer une aggrégation d’atomes au niveau des
arétes vives de la membrane.

Gridce a ces dispositions, on obtient un pore dont
on peut contrdler les propriétés.

Dans des modes de réalisation préférés de
l'invention, on peut éventuellement avoir recours en outre
a l'une et/ou a l'autre des dispositions suivantes :

- on fournit le détecteur de particules chargées en
aval de la membrane le long de 1l’axe optique, le détecteur
de particules étant adapté pour détecter un nombre d’ions
transmis a travers la membrane ;

- on sélectionne un mode parmi :

. un mode de percage, au cours dugquel on
contrdle le générateur de faisceau d’ions en fonction dudit
nombre d’ions pour graver un pore dans la membrane, et

. un mode de rebouchage, au cours duquel on
contrdle le générateur de faisceau d’ions en fonction dudit
nombre d’ions pour reboucher un pore de la membrane, en
visant une zone avec le faisceau de sorte a faire diffuser
les atomes de la membrane faiblement 1liés a sa surface et
créer une agrégation d’atomes au niveau des arétes vives de
la membrane,

et on met en cwuvre 17un et/ou 1’autre desdits
modes dans la méme installation ;

- on focalise 1le faisceau d’ions au niveau du
porte—-échantillon en une =zone de diametre réglable, le
diametre étant réglable au moins entre 10 et 100
nanométres ;

- on met en cuvre 1le mode de percage au cours
duquel le générateur émet un faisceau d’ions de formation
d’un pore dans la membrane, et on détecte un nombre d’ions
transmis a travers le pore,

on met en «uvre le mode de rebouchage au cours
duquel le générateur émet un faisceau d’ions de rebouchage

d’un pore ;
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- lorsgu’on contrdle 1le générateur de faisceau
d’ions, on contrdle un trajet dudit faisceau ;

- dans le mode de percage, tant gu’on détecte un
nombre d’ions inférieur a un seuil prédéterminé, le
générateur délivre un faisceau d’espéces chargées sur une
zone de la membrane [Dans ce mode percage, la zone est
assimilée a un point fixe de dimensions faibles - de
1l’ordre de 10 nanoméetres par exemple ; Le courant d’ions I
est concentré sur une surface de superficie S, de sorte que
le rapport I/S est suffisamment é&élevé pour produire un
effet de gravure intense (I/S; par exemple de l’ordre de
10%® ions/cm?)];

- lorsqu’on détecte un nombre d’ions supérieur a
un seuil prédéterminé, on divertit le faisceau d’espéeces
chargées en dehors du porte—-échantillon ;

- dans le mode de rebouchage, tant gu’on détecte
un nombre d’ions supérieur a un seuil prédéterminé, le
générateur délivre un faisceau d’especes chargées sur une
zone élargie autour du pore;

- dans le mode de rebouchage, on rebouche le pore
par irradiation de la membrane autour du pore avec ledit
faisceau [Dans ce mode rebouchage, la zone irradiée est de
dimensions élevées ; Un balayage du faisceau permet
d’augmenter la superficie de la surface S, de la zone de la
membrane irradiée par le faisceau autour du pore de
plusieurs ordres de grandeur par rapport au mode percage,
de sorte que le rapport I/S, soit réduit a une valeur tres
faible par rapport a I/S, (I/S. par exemple de l’ordre de
10 ions/cm?)] ;

- dans le mode de rebouchage, on rebouche le pore
en balayant une zone de superficie étendue de la membrane
autour du pore avec ledit faisceau ;

- lorsgu’on contrdle 1le générateur de faisceau
d’ions, on contrdle une zone d’impact du faisceau sur la

membrane ;
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- la membrane a une épaisseur 1inférieure a 100
nanometres, préférablement inférieure a 10 nanometres,
et/ou est réalisée en un matériau choisi dans 1la 1liste
suivante : carbure de silicium, oxyde de silicium, nitride
de silicium ;

- on contrdle le générateur de faisceau d’ions en
commandant 1"ouverture et la fermeture d’une porte
électrostatique disposée entre la source et le porte-
échantillon ;

- on définit un diamétre de pore a atteindre, et
on alterne les modes de percage et de rebouchage jusqu’a
former un pore dudit diametre ;

- on reproduit lesdites étapes pour une pluralité
de membranes d’un méme échantillon, les membranes étant
espacées les unes des autres d’au moins 10 microns, ou pour
une pluralité de pores dans une membrane d’un échantillon,
les pores étant espacés les uns des autres d’au moins 0.1
micron.

Selon un autre aspect, l’invention se rapporte a
une installation de formation d’une membrane nanoporeuse
comprenant

- un générateur de faisceau d’ions utilisant une
source d’ions de métal ligquide, la source étant adaptée
pour émettre un faisceau d’especes chargées selon un axe
optique,

- un porte—-échantillon adapté pour porter une
membrane en regard de la source le long de 1l’axe optique,

- un détecteur de particules chargées en aval de
la membrane, le détecteur de particules étant adapté pour
déterminer un nombre d’ions transmis a travers la membrane,
et

- une unité centrale adaptée pour contrdler le
générateur de faisceau d’ions en fonction dudit nombre
d’ions , en visant une zone avec le faisceau de sorte a

faire diffuser les atomes de la membrane faiblement 1liés a
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sa surface et créer une agrégation d’atomes au niveau des
arétes vives de la membrane.

Selon un mode particulier, 1’unité centrale est
adaptée pour sélectionner 1’un de

un mode de percage, au cours duquel on
contrdle le générateur de faisceau d’ions en fonction dudit
nombre d’ions pour graver un pore dans la membrane,

un mode de rebouchage, au cours dugquel on
contrdle le générateur de faisceau d’ions en fonction dudit
nombre d’ions pour contrdler le générateur de faisceau
d’ions en visant une zone avec le faisceau de sorte a faire
diffuser les atomes de la membrane faiblement 1liés a sa
surface et créer une agrégation d’atomes au niveau des
arétes vives de la membrane.

Selon un mode particulier, le générateur de
faisceau d’ions comprend une optique électrostatique
comprenant également

-un générateur de balayage adapté pour disperser le
faisceau autour d’un pore de la membrane ; et/ou

-un générateur d’effacement adapté pour divertir le
faisceau hors du porte—-échantillon, et/ou

- une lentille focalisant le faisceau d’ions au
niveau du porte-échantillon en une zone de diametre
réglable, le diaméetre étant réglable au moins entre 10 et
100 nanometres.

Selon un mode particulier, le détecteur de
particules chargées est adapté pour déterminer un nombre
d’ions transmis a travers la membrane.

D'autres caractéristiques et avantages de
l'invention apparaitront au cours de la description
suivante de deux de ses formes de réalisation, donnée a
titre d'exemple non limitatif, en regard des dessins
joints.

Sur les dessins

-la figure 1 est une vue schématique d'une
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installation convenant pour la mise en cuvre du procédé,

—-les figures 2a, 2b et 2¢C sont des vues
schématiques de la membrane a différentes étapes dans une
premiere utilisation de 1l'installation de la figure 1,

-les figures 3a, 3b sont des wvues similaires aux
figures 2a a 2c, pour un deuxieme mode d'utilisation de
cette installation,

-la figure 4 est une vue schématique d'un
échantillon a différentes étapes,

—-les figures 5a et 5b sont des vues de dessus d'une
membrane comportant plusieurs pores (respectivement vue
microscopique et schéma illustratif),

-les figures 6a et 6b sont deux vues similaires a
la figure 1 de deux modes d’utilisation de 1l’installation,
et

-la figure 7 montre un systeme multi-membranes.

Sur les différentes figures, les mémes références
désignent des éléments identiques ou similaires.

La figure 1 représente une installation 1 convenant
pour la mise en cuvre d'un procédé de traitement de
membrane nanoporeuse. Une architecture d'une telle
installation reprend celle d'une colonne d'émission de
faisceau d'ions focalisés (FIB, pour « focussed ion beam»).
Elle comporte en particulier un générateur 100 de faisceau
d’ions muni d’une source 2 et d’une optique 3.
L’installation comprend également un porte échantillon 4
portant un échantillon 5. La source, l’optigque et le porte
échantillon sont disposés 1'un apres l'autre, selon cet
ordre, le long d'un axe X du générateur.

La source est par exemple une source d'ions de
métal ligquide (LMIS, pour « ligquid metal ion source »).
Elle comporte une pointe 6 reliée électrigquement a un
générateur 7. Le générateur fournit a la pointe 6 une
tension permettant de polariser la pointe. La pointe est

réalisée comportant un noyau, par exemple d'un métal
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réfractaire, portant une couche continue de métal a sa
surface. Le métal, par exemple du gallium, ou un alliage
d'or, ou autre, est par exemple également contenu dans un
réservoir 8 a partir duquel 11 s'écoule vers l’extrémité de
la pointe. La source d'ions 2 comprend également une
électrode extractrice 9 qgui peut étre alimentée par un
générateur dédié 10, afin de générer une différence de
potentiel entre une électrode extractrice 9 et la pointe 6.
Cette différence de potentiel génere un champ électrique
qui est apte a arracher des ions de métal liquide, ou des
amas de ces ions de la pointe 6. Les ions ainsi arrachés
sont propagés en un faisceau 17 globalement en direction du
porte échantillon 4 le long de 1l'axe X.

L'optique 3 comprend une série de lentilles
adaptées pour mettre en forme le faisceau d'ions. On notera
en particulier une 1lentille 11, proche de 1la source 2,
adaptée pour mettre en forme le faisceau d'ions, et une
lentille objet 12 proche du porte-échantillon 4, adaptée
pour concentrer le faisceau d'ions en direction du porte-
échantillon 4.

Entre les 1lentilles 11 et 12, on prévoit un
dispositif de balayage 13 pour étaler le faisceau d'ions
sur une zone donnée du porte—échantillon 4. Ce générateur
de balayage 22 comprend une ou plusieurs électrodes 13
adaptées pour influencer électriquement sur les particules
chargées passant a proximité, pour dévier leur trajectoire,
de maniére changeant dans le temps, en direction de points
donnés du porte-échantillon 4. Lorsqu’il est activé, le
dispositif de balayvage 13 permet d’étaler le faisceau sur
une zone de la membrane, de superficie grande par rapport
au diametre du pore, par exemple de 1l’ordre de 100 nm x 100
nm.

L’installation comprend également un systéeme
d’effacement de faisceau comprenant une série de

déflecteurs électrostatiques 25, par exemple situées
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proche de la source 2, et une électrode d’arrét 24, située
en aval des 1lentilles 25, et comportant une ouverture
traversante 26 de faible diametre. Un tel systéeme
d’effacement constitue une porte électrostatique pour le
faisceau, dont on peut contrdler a volonté les états
« ouvert » ou « fermé ». Le générateur 18 d’effacement peut
alimenter les électrodes 25 de maniere a faire passer le
faisceau 17 au travers de 1’ouverture 26 (tel que
représenté), ou de diriger celui-ci vers 1’électrode
d’arrét 24.

Le générateur 18 est par exemple un générateur de
tension bistable rapide, permettant un temps de montée ou
de descente inférieur a la micro-seconde.

Dans le cas présent, le porte—-échantillon 4 porte
une membrane 5 a former. La membrane 5 est par exemple
constituée d'un mince film de matériau résistant
mécaniguement, tels qu’un carbure, oxyde ou nitrure de
silicium, ou autre. Il s’agit par exemple d’un film non
cristallin. Un exemple de matériau constitutif est SizNy.
La membrane 5 fait par exemple 100 nm d'épaisseur, en
particulier moins de 25 nm d'épaisseur, voire moins de 10
nm d'épaisseur.

On peut wutiliser également un détecteur 14 de
particules secondaires. Ces particules secondaires sont des
particules, notamment chargées, pulvérisées de la membrane
5 a l'arrivée du faisceau d'ions en provenance de la source
2.

On utilise un détecteur 15 situé en aval du porte
échantillon 4 1le long de 1l'axe X. Ainsi, le porte
échantillon 4 est disposé entre la source 2 et le détecteur
15. A titre de détecteur 15, on utilise un détecteur de
particules, adapté pour détecter des particules, notamment
chargées électriquement, s'écoulant depuis la source : les
ions ou amas chargés provenant de la source 2. A titre de

détecteur de particules, on utilise un détecteur capable de
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détecter 1les faibles niveaux de signal attendu avec de
telles sources d'ions. Il s'agit, par exemple, d'un
détecteur de type channeltron, ou plagques multicanaux.

L'installation 1 comprend également une unité
centrale 16 reliée au détecteur 15. L'unité centrale 16 est
capable de déterminer le nombre de particules détectées par
le détecteur 15.

En variante, on pourrait utiliser un détecteur 15
de particules secondaires disposé hors de 1l’axe optique, et
placé en regard de la face supérieure (celle tournée vers
la source 2) d’une cible placée en aval du porte-
échantillon 4, et détectant des électrons, dits
secondaires, projetés depuis la cible du fait de 1l’arrivée
sur celle-ci des particules chargées en provenance de la
source 2. Le nombre de particules chargées traversant la
membrane peut étre déterminé, indirectement, a partir du
signal mesuré par le détecteur d’électrons secondaires. La
suite de la description fait référence au mode de
réalisation utilisant le détecteur aval 15 de type direct
disposé le long de 1’'axe optique.

L'unité centrale 16 est également capable de
commander l'arrivée du faisceau 17 au niveau du porte
échantillon 4. A titre d'exemple, 1l'unité centrale 16 est
reliée au générateur de Dbalayvage 13. Ainsi, l'unité
centrale 16 est capable de comparer le nombre de particules
détectées par le détecteur 15 avec un niveau de seuil
prédéterminé, et, en fonction de <cette comparaison,
d'influer sur l'arrivée du faisceau 17 au niveau du porte
échantillon 4.

Deux exemples de mise en ccuvre d'une telle
installation vont étre décrits ci-apres.

Dans un premier exemple, représenté aux figures 2a
a 2c, le porte échantillon 4 porte une membrane 5 étanche.
Ainsi, la membrane 5 ne comporte aucun pore, et 11 s'agit

donc 1ici d'un procédé de formation d'une membrane. Comme
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cela est visible sur les figures 1 et 2a, le faisceau 17
d'ions de métal ligquide impacte en un emplacement donné de
la membrane 5 de maniere a enlever de la matiere, comme
représenté sur la figure 2b. Le faisceau d’ions
métalliques, ayant une énergie de 1’ordre de la dizaine de
milliers d’électrons-Volts, focalisé au niveau de 1la
membrane mince sur un point fixe (mode « point ») va
produire un effet de gravure localisé dans la membrane. La
dose d’ions incidente se déduit en mesurant le courant I
déposé par les idons (au cours d’une étape préalable de
calibration avec un micro-Amperemetre a la place du porte-—
échantillon), en multipliant par la durée t de
l’irradiation et en divisant le tout par la surface S du
point dirradié : D=It/S. A titre d’exemple, une dose
courante pour ce mode percage est de 1’ordre de 10'% a 10°°
ions/cm?. Par point, on entend une tache focale de diamétre
le plus petit possible atteignable au niveau du porte-
échantillon. Les dimensions d’une téche focale(en mode
« point ») sont par exemple de 1’ordre de 10 nanométres.
Ainsi, au cours de 1l'utilisation de 1la source 2, une
ouverture 118 commence a apparaitre dans la membrane 5. Au
cours de cette opération, le détecteur 15 est relié a
1'unité centrale 16. Au niveau de 1'unité centrale, on
compare le signal recu du détecteur 15 avec un seuil
prédéterminé. Etant donné que la membrane 5 est étanche, le
détecteur 15 ne détecte rien d'autre gu'un bruit, au cours
de cette étape. Ainsi, le niveau de signal détecté par le
détecteur 15 est inférieur au seuil prédéterminé. L'unité
centrale 16 est commandée de maniére a ce que, lorsque le
signal détecté par le détecteur 15 dépasse ledit seuil
prédéterminé, le générateur d’effacement 18 divertit Ile
faisceau 17 de 1l'endroit ou 1le pore est réalisé, par
exemple vers 1’électrode d’arrét 24 (figure ©6a). Ainsi,
comme visible sur la figure 2c¢, au bout d'un certain temps

d'utilisation de la source d'ions 2, un pore 19 a été créé
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dans la membrane 5. L'utilisation ultérieure de la source 2
voit les ions métalliques passer a travers le pore 5, et un
nombre d’ions, voire un courant électrique étre ainsi
détecté par le détecteur 15. Tous les ions métalliques ne
passent pas a travers le pore 5, et l'ouverture de celui-ci
va augmenter au cours de l'utilisation de la source d'ions,
ainsi gue le courant détecté. Quand ce courant atteint un
seuil prédéterminé, 1'unité centrale 16 fait divertir le
faisceau hors du porte échantillon 4.

Le seuil correspond par exemple a la détection d’un
unique ion du faisceau 17 au niveau du détecteur 15. Le
temps de gravure peut alors typiguement étre de 1’ordre de
50 a 100 millisecondes (ms).

Selon un deuxieme mode de réalisation, comme
représenté sur les figures 3a a 3b, on peut utiliser
l'installation de 1la figure 1 pour former un pore 19
existant. Ainsi, on fournit sur le porte échantillon 4 une
membrane 5 déja dotée d'un pore 19. Le cas échéant, on
utilise le détecteur 15 pour détecter les ions traversant
le pore 19, et caractériser ainsi ce pore. Comme visible
sur la figure 6b, pour reboucher légéerement le pore 19, le
faisceau 17 irradie une zone élargie, par exemple de
dimensions 100 nm x 100 nm autour du pore, comprenant des
emplacements 20 de la surface de la membrane 5 a proximité
du pore 19, a l1l7aide du générateur de balayage 13. C’'est-a-
dire gu’on peut utiliser la méme source que dans le mode de
percage décrit ci-dessus, l’utilisation différanciant
principalement en ce qgu’on change rapidement les
caractéristiques du générateur de balayage 30 pour gue le
point d’impact des particules chargées successives arrivant
au niveau du porte—-échantillon décrive une trajectoire dans
une zone élargie. Dans ce mode ‘surface’, la dose peut étre
réduite a des valeurs inférieures au mode ‘point’, par
exemple de 1l’ordre de 10%2 ions/cm?, ce qui est insuffisant

pour provoquer un enlevement de matiere significatif (a
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fortiori pour créer un autre pore). Comme visible sur 1la
figure 3b, on observe dans la zone visée par le faisceau 17
une diffusion des atomes de la membrane 5 faiblement 1iés a
sa surface, et une agrégation d’atomes au niveau des arétes
vives de la membrane, comme également indigqué dans Jiali Li
et al., « Ion beam sculpting at nanometre length scales »,
Nature 412, 166-169 (12/07/01) | doi :10.1038/35084037.
C’est-a-dire que la membrane comporte une surface tournée
vers la source. En cette surface (ou a faible profondeur a
1’échelle de 1’épaisseur de la membrane), l’irradiation par
les particules chargées en provenance de la source va créer
une diffusion d’atomes de la membrane en direction des
arétes proches, c’est-a-dire les arétes délimitant le pore.
La matiére va s’y agréger, fermant ainsi le pore. Le pore
va ainsi étre réduit par irradiation, par le faisceau,
d'emplacements a la proximité du pore. Comme on peut encore
le voir sur la figure 3b, 1l'ouverture du pore peut
continuer d’étre testée en utilisant le faisceau 17 et en
détectant 1les particules transmises a travers le pore a
1’aide du détecteur 15. En effet, la trajectoire mentionnée
ci-dessus peut croiser le pore.

En utilisant le procédé ci-dessus pour le bouchage
du pore, on respecte la membrane, en générant peu de
vibrations mécanigques dans la membrane, en implantant peu
de matériaux contaminants (Gallium) dans la membrane. En
utilisant une membrane en matériau non cristallin, on
génére é€galement peu de dégidts dans la membrane.

Ainsi, la figure 4 représente cing images
successives de rebouchage d'un pore en utilisant 1'objet
ci-dessus. Aprés avoir percé un pore d'environ 20 nm de
diametre, comme représenté sur la premiere vignette, les
quatre autres vignettes représentent le rebouchage
successif de celui-ci par irradiation de zones a proximité
de celui-ci, Jjusgu'a un rebouchage complet sur la vignette

de droite.
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L’optique 3 peut également étre utilisée pour
modifier 1’énergie des ions a leur arrivée au niveau du
porte—-échantillon. Ainsi, en mode pulvérisation (creuser un
pore), on peut utiliser des ions de plus haute énergie. En
mode de rebouchage et d’imagerie, on peut utiliser des ions
d’énergie plus faible, le détecteur détectant la charge des
ions traversant. Ainsi, les ions utilisés en mode
d’imagerie, s’ils ne traversent ©pas, risguent moins
d’affecter la membrane.

Si le matériau du faisceau d'ions est indésirable
dans la membrane, on pourra prévoir de l'enlever par une
attaque chimigque adaptée.

De plus, on notera gu'on pourra aisément mettre en
cuvre successivement le procédé de création d'un pore, tels
que décrit ci-dessus en relation avec les figures 2a a 2c,
et un procédé de rebouchage tel que décrit ci-dessus avec
les figures 3a et 3b, de maniere a pouvoir générer un pore
de taille parfaitement souhaitée. Cette mise en cecuvre
successive est faite en utilisant la méme installation, 1la
méme source, pour les deux procédés. On sélectionne
alternativement 1’un ou 1l’autre des procédés. Ainsi, la
source reste invariable, que ce soit en mode de percgage, de
rebouchage, ou pour la détection du courant transmis. La
source émet un courant I <sensiblement constant, et des
articules d’énergie sensiblement constante dans ces
différents modes. Par ailleurs, le courant I et 1l’énergie
des particules arrivant au niveau de la membrane peuvent
également étre gardés constant dans ces différentes modes.
En mode rebouchage, on peut générer 1'émission du faisceau
17 pendant un temps prédéterminé, basé sur 1'expérience,
pour obtenir un certain rebouchage du pore.
Alternativement, apreés un temps donné, on peut procéder a
la détection du signal transmis a travers le pore a 1'aide
du détecteur 15, et vérifier son éventuel rebouchage, et,

si nécessaire, procéder a une nouvelle opération de
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rebouchage. On obtient donc un pore dont on peut contrdler
les propriétés (taille (diametre, ou diamétre moyen),
rapport d’aspect), la position par rapport a des électrodes
(de mesure ou de contrdle), et l’environnement (chimique,
physiologique). Concernant la taille, on considérera le
plus petit diamétre transversalement a 1’axe du pore (axe
normal a la surface de la membrane).

La description qui a été faite ci-dessus a été
faite pour un pore. Toutefois, on pourra, avec le méme
outil, aisément réaliser la méme opération successivement
pour plusieurs pores, comme représenté en figures 5a et bbb,
espacés les uns des autres d’au moins 100 nanometres. On
pourra d'ailleurs réaliser sur un méme support des pores de
taille variable, de diaméetre petit, tels les pores 19a, ou
de diametre élevé, tels les pores 19b, ceci étant ajustable
a volonté. Les pores peuvent étre réalisés comme des
réseaux ordonnés dans la membrane. La membrane présentant
plusieurs pores peut étre utilisée telle quelle, ou étre
découpée en vue de plusieurs applications ou utilisations
paralleles distinctes. Comme représenté Figure 7, dans un
mode de réalisation, le détecteur 15 est monté mobile dans
l’enceinte par l’intermédiaire d’un systeme de déplacement
nanométrique 23. Ce systéme 23 lui-méme porte un systéme de
déplacement micrométrique 27 portant 1’échantillon 4.
L’échantillon 4 est formé comme une tranche épaisse
comprenant plusieurs membranes indépendantes de dimension D
de quelques microns, et dans chacune desquelles un pore est
a former, et espacées 1les unes des autres de guelqgues
centaines de microns (dimension E d’au moins 10 microns).
Le systéme 27 de déplacement micrométrique est adapté pour
placer différentes membranes de 1’échantillon 4
successivement sous le faisceau. Le cas échéant, un systeme
de détection tel 1le systeme 14 peut étre utilisé pour
vérifier la position exacte de la membrane par rapport au

faisceau, et 1l’optigque 3 peut étre contrdlée pour déplacer
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le point focal afin d’étre sur gque 1le faisceau soit
focalisé sur la membrane.

Un tel systéme comprenant un systéeme de déplacement
nanométrique d’un détecteur, et supportant un systéme de
déplacement micrométrique 27 peut étre intégré dans une
machine d’émission de faisceau d’ions focalisés classique,
et pourrait étre commercialisé indépendamment du reste du
systeme. Il suffit alors de connecter le détecteur 15 au PC
16 pour mettre en cuvre les procédés ci-dessus, de maniere
contrdlée et répétée, pour de grands nombres de membranes

d’un méme échantillon.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de formation d’une membrane nano-poreuse
comprenant

- on fournit un générateur (100) de faisceau
d’ions utilisant une source (2) d’ions de métal liquide, la
source étant adaptée pour émettre un faisceau (17)
d’especes chargées selon un axe optique (X),

- on fournit un porte—-échantillon (4) portant une
membrane (5) en regard de la source le 1long de 1’7axe
optique,

caractérisé en ce gue

- on fournit un détecteur de particules chargées
(15) en aval de la membrane, le détecteur de particules
étant adapté pour déterminer un nombre d’ions transmis a
travers la membrane,

- on contrdle le générateur (100) de faisceau
d’ions en fonction dudit nombre d’ions, et

- on rebouche un pore de la membrane, en visant une
zone avec le faisceau de sorte a faire diffuser les atomes
de la membrane faiblement 1iés a sa surface et créer une
agrégation d’atomes au niveau des arétes vives de 1la
membrane.

2. Procédé selon la revendication 1, dans
lequel on fournit le détecteur de particules chargées (15)
en aval de la membrane le long de 1l’axe optique, le
détecteur de particules étant adapté pour détecter un
nombre d’ions transmis a travers la membrane.

3. Procédé de formation d’une membrane nano-poreuse
selon la revendication 1 ou 2 dans lequel on sélectionne un
mode parmi

un mode de percage, au cours duquel on contrdle
le générateur (100) de faisceau d’ions en fonction dudit

nombre d’ions pour graver un pore dans la membrane, et
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un mode de rebouchage, au cours duquel on
contrdle le générateur (100) de faisceau d’ions en fonction
dudit nombre d’ions pour reboucher un pore de la membrane,
en visant une zone avec le faisceau de sorte a faire
diffuser 1les atomes de la membrane faiblement 1liés a sa
surface et créer une agrégation d’atomes au niveau des
arétes vives de la membrane,

et au cours duquel on met en cecuvre 1l’un et/ou
l7autre desdits modes dans la méme installation.

4. Procédé selon 1l'une des revendications 1 a 3,
dans lequel on met en ®cuvre le mode de pergcage au cours
duquel le générateur émet un faisceau d’ions de formation
d’un pore (19) dans la membrane, et dans legquel on détecte
un nombre d’ions transmis a travers le pore,

et dans lequel on met en «uvre le mode de
rebouchage au cours duguel le générateur émet un faisceau
d’ions de rebouchage d’un pore (19).

5. Procédé selon 1l’une des revendications 1 a 4
dans lequel, lorsqu’on contrdle le générateur de faisceau
d’ions, on contrdle un trajet dudit faisceau.

6. Procédé selon la revendication 5, et selon 1la
revendication 3 ou 1l’une guelconque des revendications
dépendant de la revendication 3, dans lequel, dans le mode
de percage, tant qu’on détecte un nombre d’ions inférieur a
un seuil prédéterminé, le générateur (100) délivre un
faisceau d’espéces chargées sur une zone de la membrane.

7. Procédé selon la revendication 5 ou 6, dans
lequel, lorsqu’on détecte un nombre d’ions supérieur a un
seuil prédéterminé, on divertit 1le faisceau d’espéces
chargées en dehors du porte—-échantillon.

8. Procédé selon la revendication 5, et selon 1la
revendication 3 ou 1l’une quelcongque des revendications
dépendant de la revendication 3, dans lequel, dans le mode
de rebouchage, tant gu’on détecte un nombre d’ions

supérieur a un seuill prédéterminé, le générateur (100)
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délivre un faisceau d’especes chargées sur une zone élargie
autour du pore.

9. Procédé selon la revendication 3 ou 1’une
guelcongque des revendications dépendant de la revendication
3, dans leguel, dans le mode de rebouchage, on rebouche le
pore (19) par i1irradiation de la membrane autour du pore
avec ledit faisceau.

10.Procédé selon la revendication 3 ou 1’une
guelcongque des revendications dépendant de la revendication
3, dans leguel, dans le mode de rebouchage, on rebouche le
pore (19) en balayant une zone de superficie étendue de la
membrane autour du pore avec ledit faisceau.

11.Procédé selon 1’une des revendications 1 a 10
dans lequel, lorsgu’on contrdle le générateur de faisceau
d’ions, on contrdle une zone (20) d’impact du faisceau sur
la membrane.

12.Procédé selon 1’une des revendications 1 a 11,
dans lequel la membrane (4) a une épaisseur inférieure a
100 nanométres, préférablement inférieure a 10 nanométres,
et/ou est réalisée en un matériau choisi dans la liste
suivante : carbure de silicium, oxyde de silicium, nitrure
de silicium.

13.Procédé selon 1l’'une des revendications 1 a 12,
dans lequel on contrdle le générateur de faisceau d’ions en
commandant 1"ouverture et la fermeture d’une porte
électrostatique disposée entre la source et le porte-
échantillon.

14.Procédé de formation d’une membrane nano-poreuse
selon la revendication 3 ou 1’une quelcongue des
revendications dépendant de la revendication 3, dans lequel
on définit un diametre de pore (19) a atteindre, et dans
lequel on alterne les modes de percage et de rebouchage,
jusqu’a former un pore dudit diametre.

15.Procédé de formation de membranes nano-poreuses,

dans legquel on reproduit les étapes des procédés selon
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1’une quelcongue des revendications 1 a 14 pour une
pluralité de membranes d’un méme échantillon, les membranes
étant espacées les unes des autres d’au moins dix microns,
ou pour une pluralité de pores dans une membrane d’un
échantillon, les pores étant espacés les uns des autres
d’au moins 0.1 micron.

16.Procédé selon 1’une quelcongue des
revendications précédentes, dans lequel on focalise le
faisceau d’ions au niveau du porte—-échantillon en une =zone
de diametre réglable, le diaméetre étant réglable au moins
entre 10 nanometres (nm) et 100 nm.

17.Installation de formation d’une membrane nano-—
poreuse comprenant

- un générateur (100) de faisceau d’ions utilisant
une source (2) d’ions de métal liguide, la source étant
adaptée pour émettre un faisceau (17) d’especes chargées
selon un axe optique,

- un porte—-échantillon (4) adapté pour porter une
membrane en regard de la source le long de 1l’axe optique,

caractérisé par

- un détecteur de particules chargées (15) en aval
de la membrane, le détecteur de particules étant adapté
pour déterminer un nombre d’ions transmis a travers la
membrane, et

- une unité centrale (16) adaptée pour contrdler
le générateur de faisceau d’ions en fonction dudit nombre
d’ions, en visant une zone avec le faisceau de sorte a
faire diffuser les atomes de la membrane faiblement 1liés a
sa surface et créer une agrégation d’atomes au niveau des
arétes vives de la membrane.

18.Installation selon la revendication 17, dans
lagquelle l’unité centrale (16) est adaptée pour
sélectionner 1’un de

un mode de percage, au cours duquel on

contrdle le générateur (100) de faisceau d’ions en fonction
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dudit nombre d’ions pour graver un pore dans la membrane,

un mode de rebouchage, au cours dugquel on
contrdle le générateur (100) de faisceau d’ions en fonction
dudit nombre d’ions ©pour contrdler le générateur de
faisceau d’ions en visant une zone avec le faisceau de
sorte a faire diffuser les atomes de la membrane faiblement
liés a sa surface et créer une agrégation d’atomes au
niveau des arétes vives de la membrane.

19.Installation selon 1la revendication 17 ou 18
dans laquelle 1le générateur (100) de faisceau d’ions
comprend une optique électrostatique (3) comprenant au
moins 1’un de

-un générateur de balayage (22) adapté pour
disperser le faisceau autour d’un pore de la membrane,

-un générateur d’effacement (18) adapté pour
divertir le faisceau hors du porte—-échantillon,

-une lentille (11, 12) focalisant 1le faisceau
d’ions au niveau du porte—-échantillon en une zone de
diaméetre réglable, 1le diametre étant réglable au moins
entre 10 nanometres (nm) et 100 nm.

20.Installation selon 1"une quelconqgque des
revendications 17 a 19, dans lagquelle 1le détecteur de
particules chargées (15) est adapté pour déterminer un

nombre d’ions transmis a travers la membrane.
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