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INTRODUCTION :

Le microscope a force atomique (AFM pour AtomicdeoMicroscopy) a été Inventé par
G. Binnig et H. Rohref43] en 1985 (prix Nobel de physique en 1986). C'esttanknique de
microscopie sonde locale qui sert a visualiserofalogie de la surface d'un échantillon, son
utilisation est universelle puisque l'on peut étndious types de matériaux tels que les
conducteurs, les semi-conducteurs et les isolaats divers environnements (air, liquide, vide).
Cette technique permet des mesures ou méme depuiaions des nano-objets.

La résolution exceptionnelle que le microscoperég@tomique procure, sa simplicité de
mise en ceuvre, la possibilité d'explorer des obfjets variés allant de faces cristallines
reconstruites a des circuits intégrés en passardgsamolécules complexes comme I'ADN, sont
a l'origine de ce succes dans l'histoire de lumséntation et expliquent qu'a I'heure actuelle,
plusieurs milliers d'appareils soient installés m@ulement dans les laboratoires de recherche,
mais également en milieu industriel.

Au cours de ce chapitre, nous présenterons leipante fonctionnement du microscope a
force atomique en donnant son architecture génétdes différents types de microleviers et de
pointes utilisés. Nous parlerons ensuite des fopeste-échantillon mises en jeu. Nous
aborderons également les modes de mesure de I'BBNE ce dernier la détection est en général
externe, de type optique. Actuellement, de nousetechniques de détection intégrées sont
développées. Le plus souvent, ces détections s&rdglectrique ou piézorésistive. L'intégration
de la détection permet non seulement de réduinedfabrement du systéme mais également
d'envisager l'utilisation de microleviers en paxalice qui augmente les bandes passantes lors de
l'acquisition du signal.

[11.1. Principe de fonctionnement :

Le principe de fonctionnement du microscope a fatoenique trouve ses racines dans les
travaux de Tabor et IsraelachJ#i4]. Il se base sur la mesure des différentes foroetidction
entre les atomes de la surface d'un matériau epoimée atomique fixée a l'extrémité d'un bras
de microleviers qui balaie (scanne) la surfacepaésenter.

Dans la technique AFM, l'interaction est décri@slpar une forcpt5]. N'importe quelle
surface peut donc étre imagee.
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Le principe de fonctionnement du microse a force atomique est donné la figure
suivante :
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Figure 11l.1 : Schéma de principe d'un AFM [46]

Comme pour de nombreux AFM commerciaux, L'appa@gdlest constitudigure 111.1) :

- d'une sonde qui est un microlevier de faible coristde raideur sur lequel est accroc
une pointe trés fine permettant une mestcale.

- d'un dispositif de détection de la déflexior microlevier.

- d'un systéme mécanique permettant de déplaceatiélbhn par rapport a la pointe. (
sont en fait des éléments piézoélectriques de haatgsion qui assurent mouvement
en z et le blayage en x et y de I'échantill

- d'un systeme de rétroaction, soit pour mainteniiotae d'interaction constante ou b
pour fixer la position de I'échantillon en z. C'ase boucle d'asservissem

- D'un systeme d'acquisition et de visualisationr acquérir les mesures et les converti
images.
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[11.2. Différents moyens de détection du AFM :

Les méthodes de détection du microscope a fomeiqtie peuvent étre scindées en deux
groupes : la détection externe et la détectiorgngte

Nous allons dans une premiére partie aborder [#éreites techniques de détection
externe. Nous insisterons sur les avantages endesivénients de ces différentes techniques.
Nous décrirons dans une deuxiéme partie les diffésetechniques de détection intégrée qui sont
actuellement utilisées dans le domaine de la noope a force atomique et nous justifierons
notre choix concernant la détection piézorésiséwepositionnant la problématique dans un
contexte plus général englobant non seulement ¢eostopie a force atomique mais également
le domaine des nanocapteurs.

[11.2.1. Détection externe :

Trois types de détection existent : la détectiangffet tunnel, la détection capacitive et la
détection optique par déflexion optique laser aerfidrométrie. Nous verrons cependant que,
dans la plupart des configurations, seule la détectptique est utilisée et plus particulierement
la détection par déflexion optique laser notammasms les microscopes a force atomique
commerciaux.

[11.2.1.1. Détection par effet Tunnel :

C'est le premier moyen de détection qui fut utipe@r la microscopie a force atomique
[43]. Historiquement, cette technique s'est imposéeraturellement puisque la microscopie a
effet tunnel avait été inventée quelgues annéearaugnt. La face supérieure du microlevier est
électriquement conductrice. Il s'agissait, dans gemmiéres versions de microscope a force
atomique, de pointes métalliques courbées a letréraité (Figure 111.2 (a)). L'utilisation de
microleviers a base de silicium n'étant apparue quelques années plus tard, une pointe
conductrice, semblable a celle utilisée en micrpsxa effet tunnel, est positionnée au dessus du
microlevier. En imposant une tension entre la m@oiet la face supérieure du microlevier, un
courant tunnel apparait lorsque la distance paotéace du microlevier est de l'ordre de
guelques angstroms. Ce courant varie de fagcon expiefle avec la distance pointe-surface. Sa
mesure permet de déterminer la déflexion du nesiel avec une précision quasiment
comparable a celle d'un microscope a effet tunBel.utilisant cette méthode, les premiéres
images de surfaces avec une résolution atomiquétémtbtenuelt3].
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Cette méthode préseméanmoins tro inconvénients majeurs :

- Le premier est que la mesure d'un courant tunnelriggjlue notamment si une couche
contamination est présente sur la surface condactiii microlevier. C'est la raison pc
laquelle cette méthode de détectreste utilisée seulement pour des mesures effex
sous ultravide.

- Le deuxieme inconvénient est lié au fait que ldatemm exponentielle du courant tunt
avec la distance ne permet pas de mesureortes déflexions du microlevii Le courant
devientindétectable pour des distances supées a quelques nanometres. En outre
fortes variations d'amplitudes peuvent conduir@ &mdommagement de la pointe tur
voire a sa destruction.

- Le troisieme inconvénient est qe microscope a effet Tunnee peut étre utilisé que
pour des échantillons conducte

[11.2.1.2. Détection capacitive :

Le microlevierconstitue ici un des deux armatures d'un condeums L'autre étant placée
parallelement au dessus du bras de | (Figure 111.2 (b)) . La capacité de ce condensateur ¢
constitué est fonction de la distance entre lexddans et varie donc avec la déflexion
microlevier[47-48-49] Cette méthode de détection a été rapidement ahagd car elle est tr
complexe a mettre eceuvre. Elle nécessite en effet un positionnemestfrécis d'un plan c
condensateur par rapport a l'autre. Une approakegibborée a été développée pour réalis
condensateur de maniere monolithique en utilisasttechniques de microfabricati Cette
approche a l'avantage de permettre un controledecta raideur du microlevier en faisant va
la tension appliquée entre les plans du condensa@apendal, elle a été relativement p
développée car les résolutions maximales que Bon jtteindre ne sont pas compatibles ave
microscopie a force atomiq([50].
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Tunnel —> Capacité
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Figure II.2 : Méthodes de détection externe : (a) par effetmeh (b) par détection capaciti
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[11.2.1.3. Détection optique :

Il s'agit de la méthode de détection externe |Ia piilisée pour la microscopie a force
atomique, dont les deux variantes sont la détecpan déflexion optique laser ou par
interférométrig51].

a- Déflexion optique laser :

Le principe est simple et consiste a focaliser aisckau laser issu de la diode sur la
surface du microleviéFigure lll. 3 (c)). Ce faisceau est réfléchi sur un photodétecteatreu
guadrants (quatre photodiodes). La déflexion duategier induit une variation du photocourant
détecté[52-53] Un réglage précis permet de focaliser le faisckeer sur I'extrémité du
microlevier, qui est recouvert d’une fine couchiééchissante. Ce dépot réfléchit le faisceau vers
les quatre photodiodes via le miroir. Comme leded@ins du levier sont les plus importantes a
son extrémité, il est primordial d’optimiser le l#&ge du faisceau afin d’obtenir une sensibilité
maximale. En fonction de la rugosité de la surfdiéérentes déflexions du levier seront
observées : il sera défléchi vers le haut si |daserprésente des bosses, et vers le bas si elle
présente des creux. Ces déflexions du microlevievqmuent des déviations du faisceau laser
réfléchi, ce qui se traduit par des différencesldiéement entre les photodiodes. Elles sont alors
converties en différence de tension, puis en urddongueur aprés de délicats réglages de
calibrages. Une topographie de la surface peut @iresobtenue.

Les variations en torsion sont également mesurablpsrmettent d'accéder aux forces de
friction.

Cependant, cette technique peut conduire a uruéfieh@ent du microlevier qui induit des
déflexions thermomécaniques parasites du micralgviéjudiciables a la précision de la
mesure[54]. D'autre part, il est nécessaire d'aligner tré&cipément le faisceau laser sur le

microlevier.
b- Interférométrie (Figure 111.3 (d)) :

Cette technique est un peu plus complexe a mettreesevre que la déflexion optique
laser. Elle nécessite en effet un positionnemems précis des différents composants optiques
afin d'obtenir la meilleure sensibilité de détectipossible[55-56]. Il existe différents types
d'interféerométres. On parle d'interférométrie lagemodyne, hétérodyne ou par polarisation
[57].



CHAPITRE IlI Microscope a force atomique e

Miroir

Photodétecteur

Laser Microlevier

Microlevier

R

(© @

Figure lll. 3 : Méthodes de détection externe : (c) par défleximptique, (d) par interférométr

De maniére générale, le probleme majeur que I'ncorgre avec toutes ces méthode:
détection externes réside dans le fait qu'elles ifdervenir un ou plusieurséments physiques
extérieurs au bras de levier afin de mesurer daxdéf. Suivant la méthode utilisée, cet élén
extérieur sera une pointe tunnel, le plan dondensateur, une fibre optiqut« La réduction de
I'encombrement du systéeme complet peut s'avérer problématique et n'est en aucune f
compatible avec les tendances actuelles dans laidende la miniaturisation et de l'intégrat
des microsystemes.

De plus, pour certaines de ces méthodes, la variadu signal de sortie n'est |
propationnelle a la déflexion : elle varie de manierpa@nentielle dans le cas de la détec
capacitive. Ces problémes peuvent étre résolusadie gen utilisant un systéme en boucle
contreréaction pour maintenir la déflexion du microlevmnstante Néanmoins, un systen
dont le signal de sortie est directement proponib@ la déflexion est préférat

[11.2.2. Détection intégrée:

Comme nous I'avons souligné précédemment, les leigeos pour la microscopie a for
atomique sont en silicium ou en matériaux dérilés.développement des microtechnolog
compatibles avec les procédés de fabrication declanologie CMOS a donc peis d'envisager
tout naturellement [lintégration de fonctions detedon et d'actionnement sur
microstructures mécaniques de type microlevier.Diencas de la détection, cette apprc
présente plusieurs avantages. Elle permet d'urtedpasupprimr I'élément de détection exter
ce qui réduit considérablement 'encombrement dtesye et évite les problémes d'alignen
entre le microlevier et le détecteur que I'on retinotamment avec les méthodes de déte
optiqgue externe. D'autre partutilisation d'un ensemble de microleviers en résparalléle

bY

devient envisageable dans la mesure ou un sige&tri§ue propre a chaque levier s
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exploitable, les techniques de multiplexage pemrmnéttlans ce cas d'optimiser les temps de
réponse du systeme.

Dans le domaine de la microscopie a force atomiguexiste deux grands types de
détection intégrée : la détection piézoélectriguia détection piézorésistive.

[11.2.2.1. La détection piézoélectrique :

L'effet piézoélectrique direct représente la pegprde certains matériaux diélectrique de
traduire en signal électrique une contrainte mégangui leur est appliquée. Lorsqu'il est utilisé
pour des microlevier dédiés a la microscopie aef@mmique, cet effet permet de détecter des
déplacements de l'ordre du nanometre ou des gtadierforce de I'ordre du nanonewton/metre.

[11.2.2.2. La détection piézorésistive:

Notre choix s'est porté sur la détection piézotiésigFigure 111.4). L'approche réside
ici dans l'intégration d'une résistance a l'intéridu bras de levier en siliciuf®8-59] La
déformation du microlevier engendre une contragpuiiese traduit par une variation de résistance.

Comme nous avons montré dans le chapitre précéldecbntrainte est maximale en
surface au niveau de l'encastrement. Pour augmdateensibilité de notre microlevier
piézorésistif, il faudra donc réaliser une jonctiamplus fine possible et de préférence positionner
au niveau de I'encastrement de notre microstructiaedétection piézorésistive a été adaptée
avec succés au domaine des capteurs a structurelemobtamment en intégrant la
piézorésistance servant a la mesure dans un pathdatstone Figure 111.4 ).

Méme si le choix de la détection piézorésistiiédrée se fait encore de nos jours au
détriment de la sensibilité par rapport & une di&te®ptique externe, les avancées récentes dans
le domaine des microtechnologies et des nanoteobiesl tendent a réduire sensiblement cet
écart. De plus, la réduction des microleviers vees dimensions submicroniques et leur
utilisation en parallele impose I'utilisation d'udétection intégrée car les détections optiques
externes deviennent difficilement exploitables demsad59].
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Figure I11.4 : Détection piézorésistive

l11.3. Systeme microlevie - pointe :

Le systeme microlevi - pointe peut étre grossierement assimilé a un systass-
ressort. la force de rappel du ressort, €gale au produiaraideur en flexion du microlevier,
par sa déflexiol,, est en équilibre avec la force d'interaction p-échantillor (Figure I11.5).

=

Fz

" " "

Figure lll.5 : Le systeme microlevi - pointeen AFM est assimilable & un ressort dont I'allongemt
est fonctionde la force d'interaction pointe - surface




CHAPITRE IlI Microspe a force atomique

78

[11.3.1. Microlevier:

Le microlevier (cantilever en anglais) est le pipat élément de I'AFM. Ses propriétés
mécaniques sont largement responsables de sontiexédLes microleviers commerciaux sont
congus selon des procédés issus de la microélépimn(gravure, attaque chimique,
photolithographie...). De ce fait, ils sont généna¢ént en silicium ou en nitrure de silicium,
puisque ce sont les principales matieres premdgegs techniques de fabrication.

Le microlevier est un produit consommable et conumésé avec différentes longueurs
et formes. Il est caractérisé par sa constantaideur et sa fréquence de résonance calculée a
partir de ses paramétres mécaniques et de sesgilimenLa forme de la pointe et la constante de
raideur du microlevier sont des parametres imptstpour les mesures d'AFM.

Pour le bon fonctionnement du microscope a foroengfue, le microlevier doit remplir
plusieurs conditions :

o Pour avoir une grande déflexion a une petite foleg, microleviers doit étre longs et
minces.

0 La constante de raideur du microlevier doit étieléapour avoir une bonne sensibilité
aux faibles forces d'interaction entre la pointééethantillon (1¢ N ~ 102 N) [43].

o la fréquence de résonance du microlevier doit éggée pour minimiser la sensibilité
aux vibrations extérieures.

Les deux géométries de microlevier présentéesssiets sont les plus utilisées dans le
microscope a force atomique :

(a) (b

Figure I11.6 : images des microleviers d'AFM obteras par microscopie électronique : (a) de forme
rectangulaire, (b) en forme de V [47].
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[11.3.1.1. Microlevier a géométrie rectangulaire :

La figure 111.7 montre la géométrie d'un microlavide type uniforme et de section
rectangulaire utilisé dans I'AFM et un échantiltpni est en contact avec le sommet tranchant de
la pointe fabriqué pres de I'extrémité libre du ralevier. Le corps de ce dernier est placé le long
de la direction x. Sa pointe est fixée au niveau'@drémité libre du microlevier et pointée
suivant la direction — z. La surface de I'échamtil. imager est placée dans le plan x-y. La
longueur, la largeur, I'épaisseur du microlevierla@thauteur de la pointe sont représentées
respectivement par L, |, e et ht,.

Le microlevier est monté généralement Iégérematinia vers le bas suivant un angle de
12.5 ° relatif a I'échantillon pour empécher letaohentre sa base et la structures élevée a sraver
la surface de I'échantillon. L'effet de cet anglesh pas significatif et pourra étre donc ignoré
dans les calculs.

=X

Echantillon

Figue lll. 7 : Schéma d'un microlevier uniforme, deection rectangulaire et sa pointe
en contact avec la surface de I'échantillon.

Pendant le processus d'analyse dans le microscofi@ca atomique, la pointe du
microlevier balaye la surface de I'échantillon déaglirection x ou y. Il y a trois forces qui
agissent sur la pointe :

La premiére force, Fsuivant la direction z est commune aux deux doastanalysées (x
et y). Elle est associée a la montée et a la ddscda la pointe. Cette force engendrera une
flexion du microlevier.

Pour analyser dans la direction x, il y a aussi fanee de friction pointe-échantillon.F
Quand la pointe analyse la surface de I'échantiflans la direction y, elle ne rencontre pas
seulement la force topographiquement apparenesis aussi la force de friction.F
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Dans le microscope a force atomique la réponseidrolavier dépend de la pentig(x )
de ce dernier.

C'est important de savoir qu'’il y a interactionrenfa pointe et I'échantillon a travers un
certain nombre de forces.

Dans cette partie, nous étudierons lI'exemple ngmeériraité dans le chapitre précéedent. Il
s'agit d'un microlevier réctangulaire en siliciunea une pointe fixée a son extrémité libre. Ses
parametres physiques et géométriques sont :

- Dimensions :
L =400 um,

| =100 um

e = 1lum
hy= 6um

Parametres mécanique :
E =169 GPa

v = 0,064
Rho = 2330 kg/m

Pour I'exemple présenté dans ce chapitre, lesefsgdécrivent des courbes associéeg a F
= 100 nN(ligne pleine) K, = 200 nN(ligne tirée)et k3 = 300 nN(ligne pointillée) ou i =x ou y.

a- Déflexion due a E:

Les équations générales décrivant la déflexion derodevier due a la force ;Fsont
présentées au niveau du chapitre précédent.

Nous ajoutons a ce que nous avons vu précédemmedt(y) représente le rapport entre

la constante angulait€,,, ) et la constante linéair€, de raideur. Cette fonction est utilisee par
le logiciel de I'AFM pour calibrer la force poinézhantillon E. Elle est donnée par :

&, (x) = KQKLZ(") (111.1)

En remplacant chaque terme par son expressiog)Ie1(11.18), nous obtenons :
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Figure 111.8 : &;z(x) en fonction de la distance x, pour une force noale F.

Sur laFigure 111.8, nous avons représenté les variationsgdex) en fonction de x. Nous
remarquons qué, (x) prend sa valeur maximale en x = L.

b- Bouclage di a k:
- Equations générales :

Nous considérons maintenant la pointe d'un micretequi analyse la surface d'un
échantillon dans la direction x et ignorons la éopointe - échantillon FL'analyse produit une
force de friction ksuivant la direction x. L'équation de bouclagedestnée paj24] :

LR M,
@595(95) = (n.3)

My représente le moment de bouclage induit par zfér.1l est donné par :
M, = h,F, 1.4)
Ou : h; est la hauteur de la pointe.

L'expression du moment quadratique d'inertiedt la méme que I'expression devu
précédemment :
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L=— (111.5)

En Insérant les deux dernieres équations dansatiéqu (I111.3) nous obtenons une
équation différentielle liant le déplacement dunolievier a la force

0° _ hyFy
@6,((@ =L (111.6)

-  Pente:

La pente du microlevief, (x) en un point x , est obtenue en intégrant I'équdlid.6),

ht.x
0,(x) ==—.FE, (11.7)
E.I,
D'ou :
he L
Oymax(L) = =—.F, (11.8)
E.L,
La pente en fonction de
0.03 T T T J
. . . [ ]
La pente du microlewier pour Fx1 | % 0.0004
— — La pente du microlevier pour Fx2 | ¥ 002319
] La pente du microlewier pour Fx3 |71 - i
i 1 } ¥ 0.0004
0 S S SO SO W 001946 il
: -
— | —
- | | A
@ 0015 e mmmeeeeee Poonooneennonoes felemnmnenenee <o .
= ' ' 0
o - ' W 0.0004
" : ;0009729
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Figure 1.9 : La pente du microlevier@x(x) en fonction de x, pour une force,-= 100 nN, K, =
200 nN et k3 = 300 nN.
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De la Figure 111.9, nous constatons que la peragimale prend des valeurs tres faibles
et inférieures a 0.03°. Cet angle est nul danageddun microlevier en forme de V.

- Constante angulaire de raideur :

Nous définissons la constante angulaire de raidguix), comme le rapport de la force
F« et la pente du microlevier au point x :

Fx | _ EIk
Ko, = 609 = b (111.9)
- Déplacement :

Le déplacement du microlevier suivant la directionest obtenu en intégrant la
pented, (x) :

2
X
6,(x) =——.h.FE, (11.10)
2.E.I,
w0 Bouclage en fonction de x
1.4 T T T
— Déflexion die & Fx1
N T SR — —Déflexiondie a Fx2 | i
IDéﬂexmn die a F}{I3 % 00004
: : % 1.018e-007
JE ] S S S I ‘m
- | | |
= : : :
L e e Rk kBN Sy 1A 11IL o
] i i LY 6.789e-005
+— 1 1 ! .
E 0.6 <
’ : I
E ' : . X 0.0004
o PTET™ M ,k/ ¥ 3 3948008 -
! [ ]

x(m] w10

Figure 111.10 : Déplacement du microlevier en fonicin de X, pour une force g = 100nN, F, = 200nN
et ;3 = 300nN.
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Nous constatons que les déplacements suivant xreéarfaibles et de I(ordre de quelques dizaines
de nanomeétres.

- Constante linéaire de raideur :

La constante linéaire de raideur du microlevigr est définie comme le rapport de la
force agissant sur sa pointe et le déplacement=eh, x

K, =

F 2.EI
= |— = (11.11)

5xmax (L) ht'Lz

Pour le microlevier étudié dans ce mémdite= 2,94 N/m.

Le rapport des constantes de raideur angulaiieégite est donné par :

Kg 2.x

L ="~=7 (.12)

x 10° Bouclage du & Fx

2BF -

15F-————————-

Ksix(7m)

0.5F -~~~

x 10

Figure 111.11 : le rapport des constantes de raideangulaires et linéaires du microlevieg,(x) en
fonction de x pour une force

Nous constatons que ce rapport varie linéairemefarection de x.
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c- TorsionddaFy:
- Equation générale :

Le moment de flexioily induit par la forcd=, est donné par :
T, = he.F, 1)

Pour des microleviers trés minces, a savoir poutrl, & moment polaire d’'inerti@¢ peut
étre écrit sous la forme suivarig#] :

j =t (I11.14)

- Pente
La pented,, (x) du microlevier en un point, est donnée pdR4]:

Ty.x

0, (x) = v ()15
Avec Y représente le module de cisaillement du naté&onné par :
E
V= 2.(1+v) (16)

v est le coefficient de Poisson.

En insérant les équations (111.13) et (111.16) ddéquation (I11.15); nous obtenons:

_ 2.hex.(1+v)
6,(x) = tT.Fy (111.17)

Ce qui donne pour x =L :

2.he.L.(14V)

0ymax(L) = ey (111.18)
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- Constante angulaire de raideur :

La constante angulaire de raideur du microlevieddéfinie comme le rapport de la force
F, et la pente du microlevier au point x :

Ko, = |%| (111.19)

En insérant I'équation (111.18) dans I'équatioh. {®) nous obtenons :

E.J
=— [1.20
0y T 2 hL.(1+v) (111.20)
Nous pouvons maintenant présenter I'exemple duateeier étudié durant ce mémoire
pour sa réponse a une force qui agit suivant &ction y.

La pente en fonction de x
0.016 I I I

]
La pente du microlevier pour Fyl B GG
0014 beaeooeee ] — — La pente du microlevier pour Fy2 ... Y- 001553 J
La pente du micralevier pour Fy3
R brosroeroemoeooees brmommmmenoenoees ER ¥ 0.0004 ]
: : : W 0.01035
' i i ‘0
R e L T e LR R LT EEEE LR EEEE e
— ; : : s
2 : . b
@ 0008 fonmmeeeeeeee e oseeesnsnnnoooe fommmssen e oje T -
= . . e
0 : : - ! X 0.0004
0008 f-------mmnmmmn-e- R RRERLEEE Pomopaios e LEREE ¥ 0.005176
0.004 '
0.002
0

Figure I11.12 : la pente du microlevierg ,(x) en fonction de x pour une force =100 nN, K, =200
nN et K3 = 300 nN.
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De la Figure 1l1.12, nous constatons que la pemt@vant la direction y prend des
valeurs inférieuregue celles suivant la direction x bien que noushaudilisé les mémes valel
des forces. Nous remarquons aussi que les valeuta dente maximale so tres faibles et
inférieure & 0.01%6 Cet angle est nul dans le cas d’'un microl¢en forme de .

111.3.1.2. Microlevier en forme de V:

La figure 111.13 montre un microlevier en forme de V ayant une é&maisconstante.
L'avantaged'utiliser des microleviers en forme de Vutbt que ceux de section rectangul est
de réduire au minimurnes déformations transverse.

Encastrement

Position de
la pointe

Extrémité libre

Figure 111.13 : Microlevier en forme de V.

Un microlevier en forme de V peut étre regardé cenune combinaison d'un triang
attachépar deux bras uniformes a une base. Une telle igésar permet d'arriver a Isolution
approximative de la réponse du microlevCette solution est obtenue en combinant les rés
pour un microlevier de forme triangulaiavec ceux pour les dewbxras uniformes (de forme
rectangulaire).Les équations généra décrivant laréponse de ce type de microlevier
présentées dafiannexe D.

Remarque :

Les microleviers en forme de V utilisés pour le nogcope a force atomigont pour
dimensiong60-61-62]}

- Lalongueur L varie d100 a 200 pm.
- Lalargeur | varie de20 a 4(um.
- L’épaisseur e varide 0,5a 1 ur
Et ses fréquences de résonni varient entre 20 KHz et 200 KHz.
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111.3.2. Pointe :

[11.3.2.1. Principales caractéristiques :

Généralement, les pointes sont intégrées aux reidesk. Elles doivent étre aussi fines
que possible puisque c'est d'elles que dépendstdutidn. Les méthodes de microfabrication
permettent de concevoir des pointes d'un rayorodebare a I'apex de quelques nm a plusieurs
dizaines de nm. Les pointes peuvent étre de foramque ou pyramidaleF{gure 111.14).
Certaines sont longues et pointues. Celles-ci pgenteune imagerie bien résolue mais elles
cassent facilement, puisqu'elles sont a base ausil Les autres pointes, en silicium nitruré,
sont moins longues et leur rayon de courbure phportant.

Figure 111.14 : vue d'ensemble de différents typds pointes par microscopie électronique [47].
[11.3.2.2. L'usure des pointes :

Les deux opérations qui peuvent favoriser l'usutenel pointe sont la phase
"d'atterrissage” sur la surface, et le balayage.ekemple de pointes usées est présenté sur la
figure 111.15. Nous observons souvent une tronaaairla présence de débris.

Figure 111.15 : pointe usée observée a la microsdéeglectronique [47].
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Au contact, un aplatissement de la pointe peutesurvpar déformation plastique si
I'intensité des forces mises en jeu est trop fhdecontrainte maximalena,, d'apres la théorie de
Hertz[63], est telle que :

6F,f? 1/3
—) (11.21)

Omax = (n3R2
F, est la force appliqué&,le module d’Young effectif &R le rayon de courbure de f@inte.
Lorsquesmaxdépasse la contrainte limisain, la déformation devient plastique.

A titre d'exemple, voici une comparaison entre po@te en silicium et une pointe en
nitrure de silicium (SN,4) dans le cas d'un contact avec une surface d@eusili On suppose que
la pointe est neuve, R = 10 nBans la référencib4], les résultats obtenus sont:

- o msi® 6 GPa
G imsisna~ 12 GPa.

Les paramétres mécaniques sont:
Pour le Si (<100>) :

- Esi=110 GPa

- vsi=0,33
Pour le SiNg :

- ESi3N4: 310 GPa
- vsisng =0,27

D'apres l'expression (111.21), la force critiqueplastification est d'environ :

- 30 nNpour la pointe en silicium
- 110 nN pour la pointe en g4

Lorsqu'une surface est balayée par une pointe dicroscope a force atomique,
plusieurs mécanismes d'usure peuvent intervenir :
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Le premier mécanisme évoqué est l'abrasion. Soilatg ou la surface de I'échantillon
présentent des protubérances, on parle d'abraglemxacorps. Le corps le moins dur est
rayé. Si un corps (poussiere, particule...) sevea@ur la surface de I'échantillon, on parle
d'abrasion a trois corps. Dans ce cas, si le &nmigicorps est plus rigide que la pointe,
cette derniere peut étre rayée voire creusée.

La fatigue est un processus qui peut aussi conduiles dommages ou a des ruptures au
niveau de la pointe au cours du balayage. Ellegdésiune évolution locale et
progressive, mais irréversible, des caractéristiqunécaniques d'une structure soumise a
des contraintes et des déformations variablespétéés. Il en résulte une accumulation
de défauts sur la surface de la pointe.

Enfin, on peut mentionner l'usure par adhésion.référence[64] utilise un modéle
(Archard 1953) dans lequel le volume de matieraciée sur le corps le plus fragile au
cours d'un glissement est proportionnel a la destaparcourue. L'application de ce
modéle au cas d'une pointe AFM balayant un cogideidonne un volume arraché de
l'ordre de 13° m® pour la prise d'une seule image. Ce volume searbigifié puisqu'il
correspond environ a@ne réduction deim de la longueur de la pointe. L'usure par
adhésion en AFM peut plut&expliquer par un processus de rupture molécute pa
molécule.

[1l.4. Les forces en microscopie a force atomique :

Une premiére approche pour décrire les forces mesegeu en microscopie a force

atomique consiste a considérer I'énergie d'intenacfui existe entre deux atomes (ou molécules)
non liés. Cette énergie est tres souvent exprinoés $a forme d'un potentiel par paire de
Lennard-Jones. Ce potentiel est la combinaisonedinteraction attractive qui prédomine a
"grande distance" de séparation et d'une interactiépulsive qui intervient de facon

Y BN

prépondérante a "faible distance" lorsque les @Bt atomiques tendent a s'interpénétrer
(principe d'exclusion de Pauli). La force interagist entre les deux atomes et qui dérive de ce
potentiel est illustrée sur fagure 111.16 :
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Force
P

lForce répulsive

lForce attractive

Figure 111.16 : Représentation de la force d'interaction interatomig selonun potentiel de Lennar -
Jones en fonctiorde la distance de séparation des noyat

Différents types de forces peuvent entrer e :

a- Pour de grandes distances de séparation entreiriée pet I'échantillon (quelque
dizaines a quelques centaines gstroms), les forces sont attractives (il s'agitalee
de Van der Waals). A l'inverse, lorsqu'ils sons tpgoches, les forces sont répulsi
d'ou les atomes se repoussent du fait de la somiskes électrons du corté
électronique au principe dclusion de Pauli. Il y a donc une sorte de «disi
d'équilibre» : si les atomes s'éloignent, une foeserappelle, et s'ils se rapproche
une force les repousse, comme montre la figi-dessous :

Pointe

A 4

Force pointe-échantillon

Echantillon

Figure 111.17 : Les forces entre les atomes la pointe et ceux de I'échantillo
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La force attractive de Vander Waals entre une spbeun plan séparés d'une distanc
donnée par lI'expression :

Fpaw(d) = — == (d «r) (111.22)

6.d2

oU H est la constante de Hamakel'ordre de grandeur de H est de’f@)
et rest le rayon de courbure de la pointe a son

Des lors que la sphére et le plan arrivent au contaette force attractive atteint u
valeur maximale qui sera assimilée a la force daidm I,qp La frontiére entre le ni-contact et
le contact n'est pas simple a définir. En eil est difficile d’affirmer a partir de quelle distan
de séparatiod peuton dire que la pointe et lurface sont en contact ?

Sid représentéespace vide entre la pointe et la surface, siggmsonstituées de sphé
dures, alors la valeur d 16nmsemble convenir de fagon quasiiverselle[65]. C'est environ
la moitié du diametre d'un ator(Figure 111.18)

nuage ¢lectronique

noyau

surface de 1’échantillon

Figure lll. 18 : La pointe et la surface de I'échantillon en conta

A titre d'exemple, loique le microscope est sous vide, cauacontacr = 20 nm alors
pourd=0,16nm,Fagh~ 12nN.

b- Des forces électrostatiques et magnétigpeuventégalement entrer en ji Des
forces de tension superficielles attribuées a lasgmce d'une fine couche
contamination (couche d'eau par exemple) sont nssiiides de la forte adhésion di

pointe sur la surfac
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c- Des forces ioniques peuvent étre également présdate de la caractérisation
d'échantillons biologiques par exemple.

En fait, le microscope a force atomique ne mesa® ¢irectement I'ensemble de ces
forces mais il donne une image a travers les vangtde la déflexion du microlevier. Les forces
mesurées sont typiquement comprises entré Micet 10° N [66].

[11.5. Différents modes de fonctionnement :

Un microscope a force atomique opére suivant tméigimes de fonctionnement
principaux, a savoir lenode contactle mode noncontactet lemode de contact intermittent.

[11.5.1. Mode contact :

Correspond a des distances pointe-surface faibéed’'ordre de quelques A, pour
lesquelles les forces de contact sont répulsivelgges nm au maximum). Le choix du
microlevier pour ce mode est celui ayant la coristaie raideur variant de 0,01 N/m a 1 N/m.
Les forces qui interviennent varient de quelquesarguelques u67].

[11.5.1.1 Modes d’'imagerie en mode contact :
En mode contact, deux modes d’'imagerie sont p@sside mode hauteur et le mode force.
111.5.1.1.1. Mode hauteur :

Appelé aussi mode a force constante, est le plusanoment utilisé. Dans le mode
hauteur la force de consigne est maintenue comstantours du déplacement grace au systeme
d'asservissement. Toute variation de la hauteuwrorgrée sur I'échantillon se traduit par un
déplacement vertical du scanner piézoélectriguagtEn & maintenir constante la déformation du
microlevier et donc la force de contact. L'enregistent de I'ensemble de ces variations donne
une image de la topographie de la surface de héitlba. Cette méthode permet de mesurer des
variations en z de I'ordre de 10 p&T].

[11.5.1.2.2. Mode force :

Appelé aussi mode a hauteur constante : la hawteuf'échantillon est maintenue
constante et la déflexion du microlevier est erste§e. Ce mode donne également des
informations topographiques mais il introduit uiraite dans le choix de I'échantillon : il doit
étre trés peu rugueux de maniere a ce que le midenl puisse suivre la surface sans étre
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endommagé. Ici le contraste de l'image est unignemhe aux variations locales de forc Ce
mode est généralement utilisé pour obtenir desasagd'éhelle atomique

Lors de la mesure en mode contact, le balayaga geihte sura surface fait intervenir
des forces de friction, correspondant au glissenetfdau a l'adhésion de la pointe
I'échantillon. La détection de ces forces est bss paiir de la mesure des déflexions latér:
du bras de levier lorsqu'on balaie perpendicula@@r son axe

La mesure des forces de friction est utilisée pmager des zones de duretés différe

En mode contact, il est possible d'obtenir deshmside force, c'est a dire de mesur¢
déflexion du microlevier erohction du déplaceme en z de I'échantillon par rapport a la poil
L'obtention d'une courbe de force se fait en apgliq une tenon en dents de scie au scan
piézo-électrique ; celwt s'étend jusqu’au contact puis se rétracte, apard et éloignar
I'échantillon de la pointe. En contrdlant I'ampliéuet la fréquence de la tension, on fait vari
distance parcourue par laipte et sa vitesse d'oscillation e

Le principe du mode contact est le sui':

|

"

Approche

@ Répulsion

Figure 111.19

|

@ Attraction

ey

Adhésion

-

OC—"

Retour a I'équilibre

: Principe du mode contact
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Une courbe de force typique est donné :

Déflexion du microlevier

Q@

— Déplacement
de I’ échantillon

Figure Ill. 20: courbe de force obtenue en mode con
Les différentes partiede la courbe son

1: Le microlevierest loin de la surface ; la déflexion est r. Il subit les interactions a longu
distance attractives comme les forces électrostegigt les forces de Van der We

2 : A ce point apparait un brusque saut de la pointeoataciprovoquant une Iégédéflexion du
levier vers le basl’ou la distance poin-surface est égale a zé@e phénoméne est lié a L
instabilité du levier lorsque sa constante de ta devient pls faible que le gradient de fo
attractive.

3 : Les forces répulsivesrovoquent undéflexion plus importantgers le hautdu microlevier
déflexion du cantilever.

4 : le mouvement s'inversealors que la pointe s'éloigne de la surface, lesefd'adhésio
produisent une déflexion plus importante du caviteque celle qui existait lors du contac
I'aller. La déflexion redevient négati
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5 : lorsque la constante de raideur du levier ent supérieure au gradient de force attractive
seconde instabilité apparait emicrolevier revient brusquement a sa position d’éque

6 : Le microlevierest libéré de la surface de toute interaction.
[11.5.2. Effets modifiant 'image enregistrée en mode contact :

[11.5.2.1. Effets de la géométrie de la point :

Le role dela forme de la pointe ¢ évident. Une pointe conigque avec un grand ¢
d'ouverture ne peut en effet pénétrer dans ur trop étroit. Ce qui conduit & une scestimation
de la profondeur de ce trokigure 111.21). De plus, biemue la hauteur d'une marche puisse
correctement mesurée, ses dimensions latérale forcément surestimées. L'image enregis
est lerésultat d’une "dilatation" aux endroits le reliefde I'échantillon ne peut étre totalem
suivi par lapointe. Ce point constitue une limite évidente mesures AFM lorsqu'il e
nécessaire d'observer desfils aux reliefs accidentés de type fissurerou.

Pointe Pointe
Surface d’un Surface d'un
échantillon échantillon
Y
(@) (b)

Figure 111.21 : effets de la géométrie de la pointe . I'image enregistrée (rouc) ; a) au passage d'un
creux, b) au passage d'une marche.

[11.5.2.2. Effets du rayon de courbure de l: pointe et de la topographie local :

La taille des particukepeut étre faussée plartopographie environnante a particules.
Par exemple, si on étudie des partic adsorbées sur un substrat rugueux, leur form
partiellement déterminée par la forme de la pi mais aussi par la topographie environnantt
figure II1.22 schématise cette distorsion : méme s deux particules sont identiques, el
serontimagées différemment selon qu'elles se trouvel une protubérance ou dans une va
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Echantillon

Figure 111.22 : Dessin démontrar la taille d'une particule, mesurée parAFM. La particule située
dans une vallée apparait pl aplatie que la particule située sur une bo ( hl < h2) [47].

Un autre effepouvan survenir est cgui est lié aux phénomer physiques locaux. Par
exemple, en mode contatgs surfaces souplipeuvent se déformer sou: pression imposée par
la pointe, et ce, différemme d'une zone a l'autre de la surface. L'adhésiors ou moins forte
sur un méme échantillon, peut aientrainer des erreurs sur le relief des nanoo

Remarque :

Le mode ontact permet d’obtenir la meilleure résolution,isnias forces adhésives (forces
capillarité et électrostatiques surtout) et lescdsrde frition augmentent la force total Ceci
peut endommager la pointe et I'échantillon, lorsqutravaille sur es matériaux fragiles. C
peut éviter ces inconveénientn travaillant en milieu liquide. és forces de pillarité sont alors
suppriméesmais il existe toujours linfluence des forces déction. Pour palier a ce
inconvénient, des modes résonants cé développés.

111.5.3. Mode non contact:

Carespond a des distances pc-surface importantes de l'ordre de quelques .
quelques 100 A, pour lesquelles les forces sorataives (Van der Waals...). Dans la plupart
cas, le choix du microlevier pour ce mode est celui ayarconstante de raideur élevée d a
100 N/m[68] de sorte qu'il ne colle pas a la surface de I'@dlande petites amplitude: Ce
mode consiste a positionner le microlevier au des$el la surface et le faire vibrer a 1
fréquence proche de sa fréquence de résonance (oratiemental). Le gradient de force entr
pointe et I'échantillon va ainsi modifier la raidelu microlever induisant un changement de
fréquence de résonance et de son amplitude ddivitbrba mesure des variations de I'ampliti
et de la phase ou de la frequence de résonancefpaors d'obtenir la topographie de la surfi
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[11.5.4. Mode contact intermittent :

(En englais Tapping mode :TMforrespond a une combinaison des deux modes
précédentsEn mode tapping, le levier est soumis a une osfioiliaforcée a la fréquence de
résonnance du systéme "pointe + levier" de soassarer, en position basse, un contact physique
intermittent de la pointe avec la surface. Dansnoele, on se débarrasse des forces latérales de
friction du mode contact et I'endommagement deittase étudiée ainsi que celui de la pointe est
moindre. Ce mode est assez "doux" pour pouvoiraliser des polyméres et des molécules
organiques sans trop les abimer.

Remarque :

Les microscopes a champ proche de type SBd¢anning tunneling microscopy ) et AFM
trouvent leur existence au développement des cqueasipiézoélectriques. L'utilisation de ces
céramiques permet le contréle de déplacementsiatét verticaux du microlevier par rapport a
la surface de I'échantillon avec une précisioriatdre de I'angstrom voire inférieure.

De plus, ces céramiques peuvent étre utiliséespetire le microlevier en vibration lors
de la mesure en mode non contact. Il s'agit dartaseal'une excitation rapportée externe. Il y a
aussi une autre possibilité qui consiste a intéfggcitation sur le microlevier (le dépdét d'une
couche mince piézoélectrique directement effectufrele microlevier est une des solutions
possibles]69-70].

Le tableau Ill.1 est un récapitulatif des princgsalcaractéristiques des trois modes
présentés ci-dessus. Dans ces modes, nous pouagadlér dans différents environnements :
air, liquide et vide. En mode contact la pointectoella surface de I'échantillon, qui méne a une
force élevée et permet la manipulation de I'écHantiL'inconvénient est que la pointe d'AFM
peut étre souillée par I'échantillon. L'opposé s&lpit dans le mode non contact, ou la pointe
reste a une distance au-dessus de I'échantillams [@amode tapping la pointe touche la surface
périodiquement donc la manipulation de I'échamtjlloomme la contamination de la pointe est
possible.
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Mode d'opération Mode contact | Mode non-contact Mode Tapping
Force de chargement Petite— grande petite petite
de la pointe
Contact avec la Oui Non périodique
surface de
I'échantillon
Manipulation de Oui Oui Oui
I'échantillon
Contamination de la Oui Non Oui
pointe

Tableau Ill.1 : Propriétés des différents modes pération dans I'AFM.
I1.6. Avantages et inconvénients des modes d'AFM :

[11.6. 1. Mode contact :

Avantages :

- Grande vitesse de balayage.
- La résolution atomique est possible
- Un balayage plus facile de I'échantillon

Inconvénients :

- Les forces latérales peuvent tordre I'image.

- Les forces capillaires d'une couche liquide peuwaniser de grandes forces normales a
l'interaction échantillon-pointe.

- La combinaison de ces forces réduit la résolutipatiale et peut endommager les
échantillons mous.
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[11.6. 2. Mode non-contact :

Avantage :

- Une petite force est exercée sur la surface dedféitlon et aucun dommage n'est causé
aux échantillons mous.

Inconvénients :

- larésolution latérale est faible, limitée paréparation pointe-échantillon.
- une vitesse plus lente de balayage pour éviterriéact avec la couche liquide.

I11.6. 3. Mode tapping :
Avantages :

- Une résolution latérale plus élevée (1 nm a5 nm).
- Forces faibles et moins de dommages aux écharstitioox.
- presque aucunes forces latérales.

Inconvénient :
- Une vitesse de balayage plus lente qu'en modeatonta
[11.7. Résolution :

La résolution de l'appareil correspond essentiedl® a la dimension du sommet de la
pointe (le rayon de courbure). Si la résolutiograle que I'on peut atteindre avec un microscope
a force atomique est directement liée au contr@e déplacements en x et y, la résolution
verticale quant elle dépend du contrble du déplacgran z mais également de la sensibilité avec
laguelle on détecte la déflexion z a I'extrémitédarolevier.

La résolution latérale est de l'ordre de la dizadl®ee nanomeétres, mais la résolution
verticale est par contre de I'ordre de I'Angstrom.

Enfin, la surface visualisable dépend de la céramjézoélectrique utilisée, et peut aller
de 100 nanomeétres a environ 150 micrometres.
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111.8. Applications des AFM :

La résolution atomique avec le microscope a forweneue s'obtient pour les semi-
conducteurs mais aussi pour les métaux. Cependanthamp d'application privilégié de la
microscopie a force atomique concerne la biologiar les objets biologiques de taille
relativement importante, de I'ordre du micrometmnt en général isolants. On a pu, par exemple,
imager un globule rouge, un globule blanc, un afistacide aminé et des molécules de
collagene.

L'évolution actuelle de ces microscopies, aprésungwertain nombre d'obstacles
technigues aient été surmontés, tend vers la dypamiFaire une image topographique d'un
semi-conducteur ou d'un métal par déplacement goirtde au-dessus de la surface nécessitait
environ une minute pour tous les microscopes existda fin des années 1990. Il faut en effet
relever la valeur d'un courant ou mesurer pour gdgmpsition de la pointe la force au-dessus de
la surface. En 1991, les nouveaux microscopes Isimea force atomique construits dans les
laboratoires de recherche sont beaucoup plus mpideermettent désormais de faire une image
en moins d'une seconde. Si un phénomene relatitderdgrse produit sur la surface examinée, |l
pourra donc étre pratiquement filmé en prenantich@ges successives toutes les secondes par
exemple. On peut ainsi filmer les déplacementsjetsimicroscopiques sur les surfaces.

Par exemple, avec un microscope a force atomique,u filmer I'entrée d'un virus dans
une cellule. Avec un microscope tunnel, on a pmdil le mouvement de grosses molécules
déposées sur la surface de graphite, etc.

Conclusion :

Dans ce chapitre, nous avons présenté une desatppis du microlevier : le microscope
a force atomique a détection piézorésistive. Adanjustifier notre choix de détection nous avons
montré a travers les différentes approches conoetaa techniques de détection utilisées pour
I'AFM comment l'idée d'une structure de type mievigr a pu étre utilisée.

Dans le cadre de I'étude théorique de I'AFM, nousna parlé de son principe de
fonctionnement en discutant les différentes gédegtde microlevier utilisées. Nous avons
donné en détail la réponse du microlevier étudr@mbuce mémoire.

Pour comprendre mieux le fonctionnement de I'AFBLIS1avons discuté les différentes
forces du microscope et les différents modes detimmement. Enfin nous avons terminé ce
chapitre par quelques applications du microscdioeca atomique.



