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INTRODUCTION

-"Pourquoi ne pourrions-nous pas écrire l'intéggalies 24 volumes de I'encyclopédie Brittanica sur

la téte d'une épingle ?"

-"Les principes de la physique, pour autant quesnouwissions en juger, ne s'opposent pas a la
possibilité de manipuler des choses atome par dtome
Richard Feynman, 29 décembre 1959

Les travaux de Feynman (prix Nobel de physique @®5) sont a l'origine des technologies de
l'infiniment petit : "les nanotechnologies". Le fixé nano faisant référence au milliardieme de metr
ce qui est approximativement égal a la taille ¢heaveu aprés une division de celui-ci par 100 000.
Dans ce sens, les nanotechnologies regroupengitdate des théories, techniques, mécanismes ou
réalisations visant a produire et manipuler degetsb de taille comparable a celles des molécules e
des atomes. Aujourd’hui les frontieres de l'infiaith petit, inaccessibles il y a quelques années,
paraissent disparaitre avec les nouveaux outilsanmietre disposition. Le nombre de secteurs visé
par les nanotechnologies est sans cesse grandit&zgervation de l'infiniment petit (comme de
I'infiniment grand) passionne les hommes depuigtog. La quéte de ces mondes invisibles ne s'est
pas faite en un jour mais le 20éme siecle fut les piche en découvertes. En 1933, l'invention du
microscope électronique a permis l'observation jétshde taille micrométrique. En 1985, I'invention
du microscope a force atomique permet pour la mreaois d'observer les atomes et les molécules a
l'unité. Un peu plus tard il permettra de dépldesratomes, on ne se contente plus de les observer

mais on peut les manipuler : les nanotechnologiesrges.

Figure 1 : Vue schématique d’'un nanorobot pourégeément cellulaire.
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Cette miniaturisation ultime va nous permettre dettra en ceuvre des nanosystemes bio-
compatibles, voir Figure 1, qui vont étre capabbes,exemple, de se déplacer dans le corps humain
pour sélectionner, analyser et traiter directenusst cellules malades. Ces nanorobots devront étre
capables de se propulser pour se déplacer dane onoganisme. Il faut donc concevoir des
nanomoteurs capables de créer un mouvement eroengiment liquide. Pour cela, nous pouvons
nous inspirer du fonctionnement du corps humaifiémergie permettant de contracter nos muscles
résulte de I'hydrolyse de I'ATP. L’ATP synthase l{ématisée a la Figure 2) est une enzyme
universelle, dont la fonction est de fabriquer IRTes organismes vivants a partir d’ADP et de
phosphate inorganique (Pi). Pour ce faire, ceti®yrae utilise I'énergie fournie par le gradient de
protons développé de part et d’autre de la membsandéaquelle elle est fixée. L'équation bilan de

son hydrolyse se met sous la forme :

ATP + H,0 —>( ADP + Pi + Energie

Cette enzyme se comporte comme un véritable maoteatif pouvant tourner dans les deux sens
(réversibilité de I'équation d’hydrolyse). En effdorsque de I'ATP est présent dans le milieu,
'enzyme est capable d’hydrolyser 'ATP (en ADPRg}, pour reconstituer le gradient de pH de la

cellule.

Figure 2 : Représentation schématique de I'ATPlsyse.

Pour pouvoir copier ce hanomoteur naturel en vubirtégrer dans un nanosysteme il convient de

précisément I'étudier pour assimiler son fonctianeat, sa géométrie et ses propriétés mecaniques.
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De nombreuses études ont permis de mettre en @&@des propriétés de I'enzyme, tel que son
diamétre de I'ordre de 8nm, sa vitesse de changedeenonformation de I'ordre de 100tt.st le
rendement de ce nanomoteur de plus de 80%.

Cependant ces techniques de caractérisation dePI'Aynthase, par méthode cryogénique,
Figure 3-(a), par attachement d’'un filament fluoesg, Figure 3-(b) et (c) ou encore par fixation

d’une bille métallique, Figure 3-(d) nécessitent amodification de I'objet pour pouvoir I'étudier.

(d)

Figure 3 : (a) Modélisation de I'ATP synthase (FupiU. Velours IBG Talence). (b) et (c) Fixation
d’'un filament fluorescent (Yoshida et Hisabori Ldhstitute of Technology, Tokyo). (d) Fixation
d’une bille métallique (R. Yasuda, Nature, 2001).

Nous proposons ici d’étudier cette enzyme pour uralces propriétés d’intégration dans un
nanosystéme en utilisant une méthode non desteudlimagerie en milieu liquide.

Manipuler des cellules nécessite I'utilisation ditsuadaptés. Ces outils doivent étre capables de
faire le lien entre le monde micro voir nano-scogi@t le monde macroscopique. Les outils adaptés
naturellement a cette tdche sont les microsysteoesont des dispositifs mécaniques de taille
micrométrique (quelques milliemes de millimétrefegrant une électronique et possédant une partie
mobile permettant de les mettre en mouvement olesieléformer. lIs sont des outils idéaux pour
saisir des objets, sonder leur surface et les s@alyLes microsystémes sont déja utilisés en
Microscopie a Force Atomique (AFM) pour des applaas sous vide ou dans l'air. Cependant le
principal enjeu est de pouvoir les utiliser en emwnement liquide pour sonder des objets
biologiques telles que I'enzyme ATP synthase. R&la nous devons tenir compte de la contrainte
environnementale qui est le milieu physiologiquedetcontraintes physiques telles qu'une bande
passante élevée (>MHz, pour imager a une vitegsérisure aux mouvements de I'enzyme), ainsi
gu’une trés bonne résolution en force (<pN) etiafm{de I'ordre du nm pour accéder a la géométrie
complexe de I'enzyme). Il convient donc d'optimiskes performances de I'AFM en mode

dynamique et en milieu liquide. Ce document va gtima de mettre en évidence la problématique

9/296



gu’est l'utilisation des sondes microsystéemes damsenvironnement liquide. Peut-on utiliser les
mémes principes d’actionnement en milieu liquide gaus vide ou dans l'air ? Quels vont étre les
performances et comment les améliorer ? Nous atBiger de répondre a ces questions en étudiant
un dispositif simple, dont le comportement est ba&amnu sous vide et dans lair: la poutre

encastrée-libre dite poutre cantilever.

Dans un premier chapitre nous allons nous intéres$étude bibliographique de la microscopie a
force atomique en milieu liquide. Cette étude vaspermettre de nous positionner par rapport a
I'état de I'art et de mettre en évidence la proldéque de I'imagerie en milieu liquide pour exteair
les paramétres du levier régissant la sensibilitéapteur intégré a I'AFM.

Le second chapitre va étre consacré a I'étude dignende leviers évoluant en milieu liquide en vue
d’intégrer directement ces dispositifs dans un asicope a force atomique. Une modélisation
analytique va étre présentée pour dimensionner k@gemeilleures performances en milieu liquide
cette nouvelle sonde AFM. Cette sonde va étre eciilest-a-dire qu’'un actionnement va étre

directement intégré sur le levier.

Le troisieme chapitre va décrire la fabricatiorlest caractérisations expérimentales dans l'aimet e
environnement liquide des deux principes d’actioneet du levier sélectionnés grace a I'étude
bibliographiques : I'actionnement piézoélectriquelectrostatique. Nous verrons, de plus, comment

éviter les phénomeénes d’électrolyse lorsqu’unetdiifice de potentiel est appliquée dans la solution.

Dans le but d’accéder a une résolution latéraléotidre du nanometre et ainsi de pouvoir analyser
de tres petits objets biologiques, une pointe &aitsn va étre intégrée a I'extrémité des leviers.
Deux voies technologiques seront discutées dangua&iéme chapitre pour effiler 'apex de la

pointe. La premiéere consistera a réaliser des syttexydation-désoxydation de la pointe en silicium
et la seconde tirera partie du greffage de nanalebmarbone a I'apex de la pointe.

Les conclusions et les perspectives seront engrésentées.
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Chapitre 11a microscopie a force atomique en milieu
liquide — Etude du levier.

1. Problématique et positionnement

L’objectif est de pouvoir imager en milieu liquidkes objets de taille nanométrique avec une
détection de force de I'ordre du pN. L'outil le pladapté est le Microscope a Force Atomique
(AFM Atomic Force Microscopydynamique. Cependant 'AFM est traditionnellemeititisé
sous vide ou dans l'air, son utilisation en milieguide impligue de concevoir un dispositif
vibrant dont les dimensions sont optimisées poumptre un fonctionnement en environnement
liquide. Dans un premier temps, le principe de fmmnement de 'AFM va étre détaillé puis la
problématique de I'imagerie en milieu liquide sprésentée pour extraire les parametres du levier

régissant la sensibilité du capteur intégré a 'AFM

1.1. Principe de fonctionnement du microscope a foromatue

L’AFM a été inventé en 1986 par Binnieg al. [1]. Le principe consiste a sonder mécaniquement
la surface d’'un échantillon par balayages succeddiine pointe trés fine fixée a I'extrémité d’un
levier. Le choix de la configuration (géométrie,témau) de I'ensemble levier-pointe découle
directement du mode dans lequel sera utilisé leasiope ainsi que le type d’échantillon a
analyser. Ce choix va se traduire par une valewodstante de raideur mécanique et de frequence
de résonance du levier. Un scanner, constitué damigues piézoélectriques pilotées par un
ordinateur, va permettre le déplacement de I'édl@mtdans les trois directions de I'espace. La
pointe va alors balayer la surface de I'échantillaan déflexion du levier, résultant des intéracsion
entre la pointe, aussi appelée sonde, et la sudateétectée par un faisceau laser qui se réfléch
a I'extrémité du levier. Le faisceau réfléchi, déetdéviation dépend de la position du levier, est
ensuite réfléchi par des miroirs et détecté par pim@odiode 4 quadrants. Le signal électrique
recueilli en sortie du photodétecteur est utiliaédslune boucle d’asservissement, qui va permettre
de corriger la position verticale de la surface faguport a la pointe. A partir de cette opération
d’asservissement, on va extraire les données tapbgrues de la surface. La Figure 1 est un

schéma descriptif du principe de fonctionnemeritAfeM.
Il existe deux modes opératoires pour 'AFM : ledastatique (appelé mode contact), et le mode

oscillant. Le mode oscillant recouvre deux régimiegonctionnement : le mode non-contact, et un

mode de contact-intermittent ou TappingMB¢2] [3].
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Chapitre 11.a microscopie a force atomique en milieu
liquide- Etude du levier.

Laser
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Figure 1 : Principe de fonctionnement du microscagerce atomique.

1.1.1 Le mode contact

En mode contact, la pointe est en contact physigumanent avec la surface de I'échantillon, les
forces d'interactions mesurées entre la point&ehantillon sont de courtes portées (~A) comme
le montre le schéma de la Figure 2, et sont destygeulsivels

La position verticale de la pointe au dessus dsuldace est asservie pour maintenir une force

d’interaction constante entre la pointe et la igfa

Ainsi la position verticale du levier, déterminéarpla déflexion du faisceau laser sur le
photodétecteur permet de reconstruire I'image reefale la surface de I'échantillon (la loi de
Hooke permet de relier la force d’interaction aleedéplacement vertical du levier). La Figure 3-

(a) est une représentation schématique du modaataggulé en déflexion.

! Force de répulsion : en rapprochant la pointeadgutface a quelques angstréms, les nuages élieciesrdes ions
vont s'interpénétrer et créer une force répulsivieagigmente rapidement si I'on continue a rapprotéheointe de la
surface. Cette force de répulsion est de courttéedr-A) et peut-étre décrite par une loi du typelR" ol n est
supérieure a 8 ou par une fonction exponentie]le [4
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1.1.2 Le mode oscillant

Nous avons vu précédemment qu’en mode contacetdntion entre la pointe et I'échantillon est
dominée par les forces interatomiques répulsiveourte portée. En éloignant la pointe de
I’échantillon jusqu’a une distance de 10 a 100nenles les forces de plus longue portée, telles
que les forces magnétiques, électrostatiques eacttes de Van Der Walls peuvent étre
mesureées. Ces forces d’interaction étant beauabfe$ que les forces répulsives, cf. le schéma
de la Figure 2, une méthode de détection différestaitilisée.

Le mode oscillant se caractérise par une excitatiéoanique externe du support du levier grace a
un actionnement piézoélectrique, a une fréquenaxhpr de sa fréequence de résonance.
L’existence d'une force d’interaction entre la geiret la surface, ou plus précisément d’un
gradient de force, modifie la constante de raiddfactive du levier avec comme conséquence la

réduction de la fréquence de résonance du levier.

Force

b

Contact

Tapping™

Distance pointe

Contact avec echanfillon

la surface

oRn-confact

Figure 2 : Schéma représentant la nature des foddeseraction entre la pointe et la surface en

fonction de la distance entre la pointe et I'écliléon.

Deux méthodes sont généralement utilisées pouctéétee changement de fréquence : la mesure
de la variation d’amplitude (ou de phase) du sighdtéquence fixe ou la variation de la

fréquence de résonance elle-méme

% Dans la méthode de détection de la variation diande, le piézoélectrique sur lequel est fixédeiér vibre a une
fréquence proche sa fréquence de résonance denatliére que I'amplitude de vibration de la poistét de I'ordre
de la dizaine de nm. C’est le changement d’ammitada fréquence de résonance qui traduit I'eftegrhdient de
force.

® Dans la méthode de détection de la variation éguience les changements de fréquence sont direttenesurés
avec un compteur de fréquence ou un discriminatenodulation de fréquence [5].
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Le mode oscillant peut étre utilisé de deux masiéiéérentes, soit en mode oscillant pur, soit en

mode contact-intermittent.

Dans le premier cas, la pointe ne touche pas ltacrde I'échantillon afin d’éviter toute
détérioration de la surface de I'échantillon pamptdnte et inversement, Figure 3(b). C'est un
mode oscillant sans contact. La pointe se trouoesal proximité de la surface a une distance de
consigne. Dans ce cas la modulation de I'ampliwele/ibration du levier va étre induite par les
interactions a distance liées aux forces attrastévéongue portée entre la pointe et I'échantillon.
Le résolution d’'un tel mode est médiocre puisquediate oscille loin de la surface (typiquement

entre 10 et 100nm) avec une amplitude d’enviromi0n

Le mode contact intermittent ou TappingM8eest un compromis entre le mode statique et le
mode oscillant sans contacf, Figure 3. Il est lui aussi caractérisé par undlaton de la pointe.

A chaque période d'oscillation, la pointe vient ¢bar la surface de I'échantillon. La force
moyenne exercée est environ 1000 fois plus faiblegmode contact (de I'ordre de 10pN). Ce
mode est tres intéressant car il est tres simpiaefire en ceuvre et permet d’'analyser des
échantillons fragiles pour un résultat d'imageniealent sous vide ou dans l'air. Sans pour autant
prétendre a une résolution atomique (du fait notantndes chocs répétés a I'apex de la pointe),

on peut atteindre raisonnablement une résolutiigndke de quelques nm.

(@) Mode Force : régulation sur la déflexion

=

Contact

(b) Mode Vibrant : régulation sur I’amplitude (phase)

= '

Tapping™ Non-contact

Figure 3 : Représentation schématique des modesadérie en ’AFM. (a) cas du mode contact.

(b) cas du mode oscillant.
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Pour imager un systéme biologique en environnettigaritle I'AFM sera utilisé en mode contact
intermittent ou TappingMod¥ en raison des faibles forces de contact entre ciate et

I’échantillon & imager et de sa précision latérelaométrique.

1.2. Problématique du milieu liquide

Pour pouvoir imager en milieu liquide, des objetsldgiques, il est nécessaire d’avoir une
sensibilité suffisante pour détecter la topograpihe ces systemes. De plus I'objectif est de
pouvoir les imager dans leur environnement physiglee. Ainsi certains systéemes biologiques,
comme I'ATP-synthase, change de conformation taggdement (lors de I'ajout d’enzyme dans
leur environnement). Ainsi pour pouvoir observes changements de conformation, la vitesse
d’'imagerie doit étre plus rapide que les modifizasi topographiques de 'objet biologique. Dans
cette partie nous allons détailler les parametweleder qui entrent en jeu dans la sensibilitéaet
vitesse d’'imagerie de la pointe AFM. L’objectif étad’atteindre des vitesses d’'imagerie de
I'ordre du MHz et des sensibilités de I'ordre de*®W/VHz tout en ayant des forces de contact

entre la pointe et I'objet biologique inférieures@N pour ne pas I'endommager.

1.2.1 Sensibilité

En mode contact intermittent, il est difficile déterminer analytiguement I'expression exacte de
la sensibilitéS du capteur AFM. Cependant, il est possible d’axipner cette sensibilité comme

étant le rapport entre la force d’oscillation duée Fosc sur 'amplitude libreA associée :

s=-—" Eql

Cette forceFos, Nécessaire a mettre le levier en vibration aé&guence de résonance est donnée

par [6] :
F = Axg Eqg2

Ou k et Q son respectivement la raideur et le facteur dditqudu levier. Par analogie avec

I'actionnement statique le rapp®/Q représente la raideur eéquivalente du levier (kg)é
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La sensibilité d’'un levier est donc le rapport ergon coefficient de qualité et sa raideur [6] :

S:%:i Eqg3

€q

Ainsi, pour augmenter la sensibilité du captediauit diminuer la raideur équivalente du levier. Ce
qui conduit a avoir un facteur de qualité le plagportant possible. Par exemple un levier
Tappind™ commercial a une raideur de 30N:mt un coefficient de qualité de 300 dans I'air. Ce
qui conduit & une raideur équivalente de 0,3N.@eci permet d’envisager I'utilisation de leviers,
méme s’ils ont une raideur importante, pour imadgs objets biologiques fragiles. En effet, la
force de contact équivalente entre la pointe ehkdtillon sera diminuée d’un facte@r

Cependant en milieu liquide, le fluide exerce suddvier une force hydrodynamique qui agit
comme une charge. Les amplitudes de vibration derlsont alors amorties dégradant le facteur
de qualité.

Dans l'eau, le coefficient de qualité des leviassmmerciaux est de I'ordre de l'unité. Ainsi pour
des amplitudes de vibration de 5nm et une raideutedier de 30N.M, la force appliquée a
I'échantillon sera d’environ 150nN. Dans ce capdate interagit trés fortement avec le systeme

biologique au risque de 'endommager.

De plus, les mouvements du fluide vont perturbeefiexion du laser sur le levier entrainant une
dégradation du signal recu par les photodiodes.ef#t, dans les cellules liquides actuelles
'actionnement du levier se fait par des ondes miécaacoustiques externes qui entrainent en
vibration non seulement le levier mais aussi laltidt du liquide contenu dans la cellule. Pour
minimiser les mouvements du liquide, et ainsi petraed’obtenir un signal non bruité (par les
mouvements du fluide) sur les photodiodes, l'actement du levier devra étre intégré

directement sur le levier [7].

Un autre moyen permettant d’évaluer la sensibditélevier est de considérer la force de bruit

blanc du levier d,,, induite par son énergie thermique [8] :

F, :\/ZkBTBX\/ k Eqa
Vg f,Q
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Ou kg est la constante de Boltzmarn|a températureB la bande passante fgtla fréquence de
résonance du levier. En mode TappingM8fela force minimale que le levier va pouvoir

détectée serdF, . Ainsi pour avoir un rapport signal sur bruit ssdint il faut diminuer la force de

bruit blanc du levier ce qui revient a augmentearteduitQ x fp tout en diminuank.

Ainsi, la sensibilité du capteur AFM est régie parcoefficient de qualité, la fréquence de
résonance et la raideur du levier. Ces trois parasiéle vibration du levier sont les parameétres
cruciaux de la sonde AFM sur lesquels nous allamssrconcentrer pour accéder a l'imagerie

AFM haute sensibilité en milieu liquide.

1.2.2 Vitesse d'imagerie

L’imagerie d’objets vivants dans leur environnemghysiologique implique une acquisition des
données en temps réel. Il faut donc augmentertésse d'imageri®mage €Ncore appeler vitesse
de balayage, de la pointe sur I'échantillon. LauFég4 est un schéma descriptif de I'imagerie en
mode contact intermittent. Le levier oscille a s&gfience de résonanteet a une amplitude
constanted, sur la surface de I'échantillon. La boucle d’agssement permet au levier de suivre
la topographie de la surface de I'échantillon. BEauttes termes, la période d’oscillatidip du
levier doit étre inférieure au temps nécessaire poager la plus petite rugosité de I'échantillon.

Dans le cas de la Figure 4 ce temps correspone augiosité de longuedret a un tempta :

t,, = d >>T f > Vmage Eg5
AA v 0 0 d

image

La Figure 4-(a) représente le cas ou la vitesdeatieyage de la pointe est bien adaptée a la surface
de I'échantillon. La période d’oscillation du lexvigermet d’accéder précisément a la topographie
de la surface de I'’échantillon. Par contre dansakede la Figure 4-(b) la fréequence de résonance
du levier n'est pas assez grande comparée a lasgitde I'imagerie, le levier ne suit pas la
topographie de la surface.

Le levier doit donc vibrer a une fréquence supéeecula fréquence de I'imageffigageric définie

comme étant [9] :

f

V. )
— Imagerie Eq6

imagerie — d
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Figure 4 : Schéma descriptif de I'imagerie AFM en modetact intermittent. (a) cas ou la
fréequence de résonance du levier est adaptée idgsse d’'imagerie. (b) cas ou la vitesse
d’'imagerie est trop rapide, le mouvement du lemeisuit pas correctement la surface de

I'échantillon.

Dans notre cas nous voulons observer en tempd Adét-synthase (diametre d’environ 8nm)
dont la vitesse de rotation est de I'ordre de ¥80tre qui conduit & une vitesse d'imagerie de
I'ordre de 6400um/s. La fréquence de résonancewderlAFM doit étre donc supérieure au MHz.
De plus, l'instrumentation de '’AFM doit pouvoiraiter des fréquences d’actionnement aussi

importantes.

La problématique est donc de concevoir un captétM permettant I'imagerie, haute sensibilité
et haute vitesse, d’'objets biologiques nanométagBeur cela la sonde devra posséder un grand
facteur de qualité (>10), une faible raideur (<BN), une grande fréquence résonance (>1Mz),
un actionnement intégré (pour diminuer les mouvdmetu liquide) et une pointe a apex

nanomeétrique (pour garantir la résolution latérale)
La suite de ce chapitre va présenter I'état d¢ Batuel de I'imagerie AFM en environnement

liquide, ou plus généralement des capteurs AFMyple kevier ayant de grands facteurs de qualité

et d'importantes vitesses d’'imagerie.
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2. Etat de l'art

Le mode contact intermittent permet de diminuer feses de friction entre la pointe et
I’échantillon par rapport a un mode contact puraown mode contact-modulé. Le levier est
actionné a (plus exactement proche de) sa fréquamaésonance mécanique et I'amplitude de
vibration du levier est maintenue constante parhmele de contre réaction. La Figure 5 présente
le schéma de fonctionnement de 'AFM en mode cantgermittent. Ainsi lorsque la pointe
balaye la surface de I'échantillon, les forces téiiaction entre la pointe et la surface varient
traduisant la topographie de I'échantillon. Cectrseluit par une modification des amplitudes de
vibration du levier. Le signal d’erreur entre lans@gne d’amplitude et I'amplitude réelle du levier,
est injecté dans un circuit de contre-réactionia aoportionnel Différentiel Intégral (PDI). Le
signal ainsi traité est amplifié pour commandecéaamique piézoélectrique (ceci est répéte

jusqu’a avoir une erreur nulle).

Miraoir
Photodiodes

Laser

L 44

Convertisseur A/N

Préamplificatenr

A J

|
Boucle de contre réaction

Proporfionnel Intégrateur

Lchantillon pm i Sommateur

! b différentiatenr,
Céramigque i ¥ z !
p Lezaelectnque E ) Y e i Convertisseur N/A
xyetz i X | E
: | E
Circuit de baluyage

Figure 5 : Schéma de fonctionnement de 'AFM. Powagen des systemes biologiques en milieu
liquide et en temps réel il est nécessaire d’augerda bande passante totale de I'AFM. Il faut

donc travailler a la fois sur le levier, la boudle contre-réaction et le circuit de balayage

Pour que le levier suive parfaitement la topograpte la surface, la bande passante de la boucle
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de contre réaction doit étre du méme ordre de gundvoire supérieure) a la fréquence
d’'imagerie de I'échantillon dans la directiannécessaire a imager la plus petite rugosité de la
surface.

Pour augmenter la bande passante totale de I'ABNk tes éléments de la boucle de contre-
réaction doivent étre optimisés. Le premier élénmtEnta boucle est le levier. Dans un premier
temps nous allons donc nous intéresser a I'étdtadeconcernant la réduction des dimensions
pour accéder aux hautes fréquences, mais aussprablemes liées a la raideur du levier qui
conduisent a avoir de fortes forces de contacedatpointe et la surface.

Au point de vue instrumentation, chaque élémentadagoucle de contre-réaction doit avoir une
bande passante de I'ordre du MHz.

Quant au dernier élément de cette contre-réacl@ogramique piézoélectriquedoit pouvoir
vibrer sans pics parasites a haute fréquence poumwer le temps de réponse. Ceci est facilement

obtenu en intégrant un bimorphe piézoélectriqugléupentaire a la céramiqae

2.11994 les premiéres images en milieu liguide en nmmgtecontact

Etant donné la faible valeur du coefficient de déaldans I'eau des leviers Tapplffy
commerciaux Q@ = 1) il est tres difficile d’exciter le levier aasréquence de résonance. Les
auteurs présentent ici une méthode de mesure basée simple modulation de la distance entre
la pointe et la surface par la céramique piézoétpetz de I'AFM. Le levier quant a lui est fixe et
sa déflexion est mesurée. Une consigne de fordegapp au levier est maintenue constante par la
boucle de contre réaction [10]. Les auteurs ontpao¥s ce mode d’'imagerie, que nous allons
appeler mode contact-modulé, avec le mode contaditionnel pour imager des brins d’ADN
dans une solution d’eau.

Pour I'actionnement en mode contact-modulé, et edentontact pur le levier commercial utilisé
est fabriqué par Digital Instruments, sa longuestrde 120um pour une largeur de 15um. La

raideur et la fréquence de résonance sont respewivt de 0,1N.thet de 17kHz.

La Figure 6 représente les images AFM obtenues kvésvier précédent. Pour I'imagerie en
mode contact-modulé, la tension alternative apgkga 17kHz sur la céramique piézoélectrigue
est de 0,5Vpp, ce qui conduit a une amplitude diason du levier de 4nm. La mesure en
hauteur en contact-modulé est calibrée sur cellendde contact (par la tension appliquée par

I'amplificateur de contre réaction sur I'électroslez pour garder un signal de déflexion constant).
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Les caractérisations AFM de la Figure 6 ont perdeisdéterminer la largeur des brins d’ADN,
dans le cas du mode contact-modulé les brins oatlamgeur de 5nm contre 18nm en mode
contact. Ainsi le mode contact-modulé a une maidlendsolution que le mode contact pur. Une
des explications fournie par les auteurs est ques teacas du mode contact, 'apex de la pointe
touche en permanence la surface, ainsi des mo#@davent s’y accrocher entrainant une
diminution de la résolution de I'image [10]. De gldes forces utilisées en mode contact sont
importantes (de I'ordre de 1fN) ce qui conduit & la dégradation des systémebdigues

images.

Figure 6 : Images AFM de brin d’ADN sur une surfacerdea dans de I'eau. Image en mode
contact modulé avant (a) et apres (c) une imagemnienode contact pur (b). Le temps
d’acquisition de chaque image est de 56s [10].

Ce mode d’imagerie contact-modulé a permis de ria¢hir du probleme du coefficient de

qualité trés bas en environnement liquide en thavaien modulation de force.

Cependant le mode contact-intermittent reste le enal® mesure le mieux adapté a
I'environnement liquide, en effet si des dispositéf facteur de qualité raisonnable (au minimum
de 10) sont réalisés alors il sera possible aitade tirer parti de I'aspect de détection synchron

du mode contact-modulé et de la résonance mécadiglevier.

2.2 Diminution des dimensions du levier

2.2.1 Les débuts de I'imagerie rapide

Le travail de Walterset al. en 1998 est une des premieres études relativer@diection des

dimensions des leviers AFM en vue d’augmentertissge d'imagerie [13].
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Dix leviers intégrant une pointe pyramidale ont &Briqués avec des tailles différentes. La
longueur des leviers varie entre 203um pour les loings a 23um pour les plus courts. La largeur
guant a elle varie de 20um a 12um pour une épaigtentique d’environ 450nm. La Figure 7(a)
est une image MEB de cing des dix leviers fabriqpagsgravure humide [13].

Les fréquences de résonance de ces leviers vaioectentre 10kHz et 1MHz dans l'air pour un
coefficient de qualité associé de 10 a 100.

Seuls les leviers vibrant a des fréquences inféegea 200kHz ont été caractérisés dans l'air et
dans l'eau avec linstrumentation contact-interemtt de I'AFM. En effet, les fréquences

supérieures nécessitent un travail non triviall'slectronique des boucles de contre réaction du

microscope.

Figure 7 : (a) Image MEB des leviers fabriqués paitéra [13]. Chaque levier a une pointe
pyramidale a son extrémité. (b) et (c) Images ederamntact-intermittent a la vitesse de 65
lignes/s (26um/s) d’anticorps 1gG sur un surfacerdea dans une solution tamponnée de pH=5.

(b) Image en amplitude (signal d’erreur). (c) Imagehauteur [13]

Le levier ayant une longueur de 30um et une largeud6um est actionné en mode contact-
intermittent a 141kHz (proche de sa fréequence dena@nce). Il est intéressant de noter que bien
que la raideur de ce levier soit assez importatgé’ordre de 1,3N.f, les anticorps imagés n’ont
pas été déplacés durant les passages successifpdiate. En effet, la Figure 7 représente des
images AFM en mode contact-intermittent d’anticoqag une surface de mica. La vitesse
d’acquisition est de 65lignes/s soit 26um/s [13.dignal d’erreur en amplitude est présenté a la

Figure 7(b). Les stries sur I'image correspondenbauiit du gain intégral de contre-réaction qui
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crée des oscillations spontanées. La Figure 7(djimsge en hauteur, elle apparait floue car la
bande passante de I'instrumentation de I'’AFM easitée.

Walters et al. ont pu imager en environnement diguen mode contact-intermittent des systemes
biologiques a une vitesse de 26um/s en réduisartiteensions du levier. Cette étude marque le
début de l'imagerie rapide. Pour augmenter cettesse, I'instrumentation de I'AFM doit étre

modifiée notamment pour augmenter la bande pasdangeboucle de contre réaction.

2.2.2 Travail sur le levier et l'instrumentation

Un an plus tard, Palocet al. réalisent des leviers de longueurs comprises éngtelOum [9]. La
Figure 8(e) présente une image MEB des leviers gims la réponse thermique en fonction de la
fréquence d'un levier de 26um de long, 13um declatg300nm d’épaisseur actionné dans l'air.
La fréquence de résonance est de 303kHz dan®t’ahute a 100kHz dans I'eau pour une raideur
de levier de 0,66N.th Ce levier a permis d'imager I'évolution de la iseance de la calcite,
imagé en mode contact-intermittent avec le leviéc@dent piloté a 100,22kHz. L’actionnement a
eu lieu dans une solution saturée en Ca@@ Figure 8 représente 4 images consécutivesa de |
croissance de calcite a une vitesse de 52um/s [9].

T 26x13

=

e s
foidaien LR
— 10 (kHz) 100

Figure 8 : 4 images consécutives, en mode contaetrrittent, de la croissance de calcite dans
une solution de CaC la vitesse de 52urt.s(@) la longueur du segment UL est nulle. (b) L s
crée mais sa longueur est inférieure a sa longueiique. (c) UL est proche de sa taille critique.
(d) le segment UR se forme ce qui indique que Uépaske sa taille critique [9]. (e) Image MEB
des leviers fabriqués par Paloczi et al. L’encartntne la courbe de réponse thermique dans I'air

d’un levier de 26um de long et de 13um de large [9]
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Une telle vitesse d’acquisition a été rendue ptessjmr le travail de Paloczét al. sur
l'instrumentation de I’AFM. llIs utilisent I'électrdque Nanoscope llla de Digital Instruments pour
piloter la céramique piézoélectriguele déplacement er ety et la saisie des données. Etant
donné la rapidité du processus de croissance diecaes auteurs ont augmenté la bande passante
du signal d’amplitude du levier. Le signal des pldiddes est donc amplifié et traité par un
convertisseur ayant une bande passante de sarsialle entre 4,6 et 50kHz. Le signal est ensuite
filtré et comparé a la consigne. Le signal d’ern&gultant arrive a la boucle de contre-réaction du
contréleur AFM [9].

La réduction des dimensions du levier et le trasail 'instrumentation ont permis a Paloetial.

d’observer la longueur critique d’un cristal eregghant la vitesse d’'imagerie de 52um/s.

2.2.3 Optimisation de la taille du spot laser

Utiliser de petits leviers pour I'imagerie AFM reddficile la focalisation du laser sur I'extrémité
du levier. Vianiet al. ont travaillé sur I'optique de focalisation dudasur le levier en intégrant
des lentilles pour diminuer la taille du spot lagbt]. La Figure 9 est le schéma du montage
optique de la nouvelle téte AFM permettant la fszdion du faisceau avec un diametre de 3,4um.

(,amera

Cube polariseur
séparateur de faisceau

Laser

Lentille ajustable

Cube polariseur séparualeur
de faiseceau avee lame quart

Photodiodes \ d’onde

\ | B
\
\ — .
Bimarphe X ",,, Lentilles
piézoélectrique pour le ]
contact intermitient L_ Levier

//"_—‘_— Céramiques
Echantillon \ 1 piézoélectriques

Figure 9 : Schéma de principe de '’AFM concgu par Vigour les leviers a petites dimensions. La

taille du spot laser sur le levier est réduite &/ 8n grace a cette nouvelle téte AFM.
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Ce microscope utilise une détection optique posualiser les mouvements du levier. L'optique a

été congue pour avoir une ouverture numérique 8led® qui correspond a une tache laser sur le
levier de 3,4um de diametre dans I'air. L’avantdgm tel systéme est sa flexibilité. En effet, des

lentilles ajustables permettent d’optimiser la fsadion du spot laser lors du changement de
milieu d'imagerie (par exemple lors de I'introdwstidu fluide, le laser peut se décaler du levier).

De plus, l'instrumentation de 'AFM a été modifipeur augmenter la vitesse d’'imagerie. Ainsi le

signal de déflexion est filtré en passe bande audeua fréquence de résonance du levier pour
augmenter la bande passante de I'image. Le sigh&nsuite converti pour entrer dans la boucle
de contre réaction de 'AFM [14].

Des leviers vibrants entre 100 et 200kHz ont étécee par les auteurs pour imager en milieu

liquide et en mode contact-intermittent des bri’d>dN sur une surface de micef. Figure 10(a)

et (b). La Figure 10(c) est une image MEB de tdas leviers en nitrure de silicium fabriqués par

micro-usinage de surface, la pointe quant a el@&éobtenue par croissance en utilisant la

technique de déposition par faisceau d’électrobs [1

Figure 10 : (a) et (b) Images en mode contact-inttemt de brins d’ADN sur une surface de
mica dans une solution tamponnée. (a) La vitesseaderie est de 30,5lignes/s et la fréquence
d’actionnement du levier est de 130kHz. (b) Lasgied’'imagerie est de 73,5lignes/s et la
fréquence d’actionnement du levier de 191kHz.rf@de MEB des leviers fabriqués par Viani et
al. L’épaisseur et la largeur sont respectivementl@0nm et de 5um, la longueur quant a elle

varie entre 14 et 24um [14].

Les images AFM de la Figure 10(a) et (b), ont étdisées avec deux leviers différents actionnés
en mode contact-intermittent et en environnememidie. Pour l'image (a) le levier a une
fréequence de résonance de 130kHz ce qui permeatétiac a une vitesse d’'imagerie de I'ordre de

30lignes/s. Dans le cas de la Figure 10(b), laue@ége du levier est de 191kHz, I'imagerie peut
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donc étre plus rapide, la vitesse d’acquisitiondes?3,5lignes/s. Dans les deux cas le coefficient
de qualité est de I'ordre de l'unité.

Ces images permettent de mesurer la largeur des &iADN, ici elle apparait comme étant entre
30 et 50nm. Cette disparité et notamment les getatgeurs sont en partie dues a la qualité de
'apex de la pointe qui se dégrade au cours deuisition (la raideur des leviers est de 'ordre de
0,2N.m").

Ainsi, 'amélioration de I'instrumentation et landinution des dimensions du levier ont permis a

Viani et al.d’accéder a des vitesses d'imagerie en milieudede I'ordre de 95um/s.

2.2.4 \Vitesse maximale atteinte

Les travaux de Andet al. combinent a la fois un levier de petites dimensi@nande fréquence
de résonance et faible raideur équivalente) et inegumentation rapide intégrant le méme
principe de focalisation du spot laser que celkitEpar Vianiet al.[14].

L’AFM utilisé a été totalement congcu par les auseysour optimiser I'ensemble de
linstrumentation [17].

La platine de déplacement gt eny est constituée par des céramiques piézoélectagaat une
résonance libre a 260kHz pour un déplacement méaximea 4,5um (typiqgue aux AFM
commerciaux). L'électronique d’instrumentation & ébmplétement optimisée pour permettre une
imagerie rapide. Les amplificateurs de commanddadeéramique piézoélectriquesont été
congus pour avoir une bande passante de 1MHz. @edifiaateurs commandent de plus le
bimorphe piézoélectrique servant a actionner léetegn mode intermittent. Les P&l ont été
congus pour avoir une bande passante de 300kHzs etohvertisseurs analogiques numériques
peuvent traiter les signaux jusqu’a 1MHz et ne sgitent qu’'une seule interaction entre la pointe
et la surface pour générer le signal d’amplitudaufdes AFM commerciaux un moyennage est
effectué sur 5 interactions).

Les signaux de commande de la platinety sont réalisés a partir d’'un processeur numériqgue
intégrant des convertisseurs analogique-numérigu@simérique-analogiques. Ce qui permet un
contr6le flexible de [limagerie AFM. Cependant ceogesseur est limité en vitesse.
L’échantillonnage des données est quant a luig&gar un circuit externe qui génére des signaux
analogiques pour le déplacementxegty et des impulsions pour I'acquisition des donnégdg
convertisseur analogigue-numérique est plus raphd®|oge peut aller jusqu’au MHz) [17].
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La bande passante de toute cette boucle de caatction a été évaluée a 60kHz par les auteurs

(contre 5 a 15kHz pour des AFM commerciaux).

Les auteurs ont réalisé par technique de microagsinde surface, des leviers en nitrure de
silicium ayant une longueur variant entre 9 et 11lume épaisseur de 140nm et une largeur de
2um. Ces leviers vibrent entre 1,3 et 1,8MHz d&is ét de 450 a 650kHz dans I'eau et ont des
raideurs entre 150 et 280pN*mLa pointe est réalisée par technique de croigspac faisceau

d’électrons [15].

Grace a leur instrumentation, Andbal. ont pu imager a une vitesse de 600um/s de la my'si
en solution sur une surface de mica. La Figureeptésente des images AFM successives réalisés
en mode intermittent de myosinéreposant sur une surface de mica avec un levigani a

620kHz en milieu liquide.

L}
e 80nm
560 ms

Figure 11 : Images successives en mode intermiteenyosine V en solution sur une surface de

mica. Chaque image & une taille de 240x248nmvitesse d’acquisition est de 600um/s [17].

C'est la plus grande vitesse d'imagerie enregise@emode contact-intermittent et en milieu
liquide.

A titre de comparaison, les vitesses d'imagerienexde contact et en milieu liquide peuvent aller
jusqu’a 5mm/s en utilisant des leviers actifs [XBtte vitesse en mode contact a été récemment
augmentée a 22,4cm/s dans l'air en utilisant utesys de balayage comprenant un dispositif a

base de quartz [19].
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2.2.5 Les leviers de nouvelle génération

2.2.5.1Nouvelle architecture

La société Novascan propose une nouvelle architectie levier AFM en mode contact-
intermittent pour des applications en milieu liquid 1].

Levier

————Poutres en torsion
Pointe

Figure 12 : Image MEB du prototype de levier fabrigpa@ Novascan pour des applications AFM
en milieu liquide [11].

Ce prototype de levier présenté a la Figure 12,eastours de développement par la société
Novascan, et a été réalisé au Minnesota par ledadice Nanofabrication Center.

Le principal avantage d’une architecture avec wodglage mécanique entre la pointe et le levier
est de réduire la raideur effective lors de sontaminavec I'échantillon. Cependant ce type de

dispositif entraine une diminution de la fréquedeeésonance au niveau de la pointe.

2.2.5.2Levier taillé au FIB

Maali et al. ont usiné des leviers commerciaux en nitrure deiih par technique de Faisceau
d’ions focalisés (FIB-ocus lon Beamnpour diminuer les dimensions du levier et airisliduer
'amortissement hydrodynamique [12]. La Figure }3& (b) présentent les images MEB des
leviers retaillés par FIB et la Figure 13(c) estgunas plan sur la pointe pyramidale haute de 3um.
Seule la largeur des leviers commerciaux de chgmg@is a été usinée par FIB. lls ont donc une
longueur et une épaisseur commune de respectivel®pim et 800nm. Dans le cas du levier (a)
la largeur a été réduite a 4um sur toute la longdeudevier. La largeur du levier (b) quant a @le
été réduite & 2um sauf sur I'extrémité du levieuoge palette de 8,4um de large et de 9,4um de
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long a été usinée pour permettre de focaliser @isement le faisceau laser lors des
caractérisations par AFM.

Xx1.80k ‘d6.0um

Figure 13 : Images MEB de leviers en nitrure de &ihc retaillés par gravure FIB. (a) Levier de
100um de long, 4um de largeur et ayant une épaiske800nm. (b) Levier énT ” de 2um de
large, la palette qui supporte la pointe & uneléde 8,49,4pnf, pour une épaisseur de 800nm.

(c) Gros plan sur la pointe pyramidale de 3um datha2].

Ces leviers ont permis a Maali al. de comparer par AFM I'amortissement hydrodynamidaes
I'air et dans I'eau dans le cas du levier comméraiam modifié et des deux architectures obtenues
par FIB. La Figure 14 présente les données expétates pour les trois leviers.

Ainsi les auteurs ont mis en évidence que jusquia distance de 10um de la surface
I'amortissement hydrodynamique est constant cesigumifie que I'effet de proximité de la surface
n'intervient que pour des distances inférieuresOpM. Pour une distance entre le levier et la
surface a imager inférieure a 10um I'amortissengstitdominé par les effets de pincement du

liquide entre la surface et le levier.

De plus cette étude met en évidence que la réadudiola largeur du levier permet de diminuer
I'amortissement hydrodynamique aussi bien pour atioimnement dans l'air que dans I'eau. En
effet dans le cas de I'amortissement hydrodynammurgsans effet de proximité de la surface) la
réduction de la largeur permet de diviser par 2elésts hydrodynamiques aussi bien dans l'air
que dans I'eau. Par contre lorsque le levier esth@ de la surface, la diminution de la largeur du
levier permet de réduire I'amortissement hydrodyigae d’'un facteur 10 dans l'air et d'un
facteur 7 dans le cas de I'eau.
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Figure 14 : Coefficient d’amortissement expérimeuialevier en fonction de la distance entre le
levier et la surface (a) cas de I'air et (b) casl@&au pour un levier commercial (cercles) pour le
levier de 4um de large taillé au FIB (triangles) euple levier ef\ T” (carrés) [12].

Cependant, I'utilisation du FIB pour réduire lesndnsions d’un levier AFM est une technique
tres demandeuse en temps de réalisation et neppsuétre utilisée pour concevoir un grand

nombre de dispositifs.

2.3 Augmentation de la surface imageable en milieudigu

La plupart des caractérisations AFM en milieu leuisont réalisées en utilisant des modules
pouvant contenir une petite quantité de liquideaiesi la surface possible a imager se trouve
réduite & quelques nfmLes modules liquides contiennent en effet bienlesiquide, mais aussi

le levier et I'échantillon, comme le montre la Figu5(a).

Zhanget al. ont fabriqué un nouveau dispositif expérimentahptant I'imagerie d’échantillon
plus grandcf. Figure 15(b) dans le but d’observer I'oxydatiorodique de I'aluminium dans de
'acide oxalique [16]. En effet, I'imagerie de aetbxydation nécessite I'utilisation d’'un grand

réservoir pour contenir les électrodes de I'éldgsm
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Figure 15 : (a) et (b) Schéma de principe de I'AFMnafieu liquide. (a) Description du module
liquide traditionnel. (b) Le module liquide compdean réservoir pour le liquide et une paroi en
verre qui permet la stabilisation de l'interface-$iquide [16].

Cette technique a permis a Zhatal. d’'imager avec des leviers commerciaux (de typeS)lEe
longueur de 200um l'oxydation de I'aluminium danseuwsolution acide. La Figure 16 est une
succession de 6 images AFM en mode contact accgises vitesse de 90um/s [16].

Figure 16 : Images AFM consécutives de I'anodisatiealuminium en milieu liquide a
90um/s. Les images sont obtenues a (a) 1min, (o), 5oh 10min, (d) 30min, (e) 1h et (f) 2h [16].
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Le principal avantage de ce dispositif de carasaion AFM en milieu liquide est d'étre

compatible avec I'imagerie de grands échantillons.

2.4 Augmentation du facteur de qualité

La réduction des dimensions du levier permet d’aarger le facteur de qualité du levier. En effet
méme en milieu liquide, la masse de fluide ajoetteaéeduite si le levier a de petites dimensions.
Cependant a I'heure actuelle, il est difficile tealogiguement d’intégrer I'actionnement sur de
petites dimensions. Certains chercheurs ont donttoumé ce probleme en augmentant
électroniquement le facteur de qualité du leviex.principe est de compenser électroniquement
les pertes hydrodynamiques (qui créent une dépepdaur la vitesse) en créant un amortissement
négatif par I'ajout d’'une force d’excitation dépbag20] [21] [22] [23] [24].

2.4.1 Boite Q commercial

Cette boiteQ-control développée par NanoAnalytics permet d’augmentect&@niquement le
coefficient de qualité du levier et ainsi de dimenda force appliquée a I'échantillon tout en

augmentant le rapport signal sur bruit [25].

L Photodiodes Electronique

JUUU\} —> Phase
""" o> Amplitude

Amplificateur |
I

Déphasage | | ¢

O-control

Générateur
de signaux

PID )
Offset

Amplitude

Céramiques
piezaélectriques
x,yetz

Figure 17 : Schéma de fonctionnement du dispositiéemental, une boucle de contre-réaction

supplémentaire est constituée par le dispositiQdsontrol développé par NanoAnalytics [26].
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La Figure 17 est le schéma de principe de I'’AFMcaeeboite deQ-control. Cette boite est mise
en contre—réaction a partir du signal détecté garmphotodiodes. Ce dispositif @econtrol est
constitué principalement d’'un déphaseur et d'un lditgteur de gain pour ensuite piloter le
bimorphe piézoélectrique permettant I'actionnemduntlevier. Ce dispositif expérimental a été
utilisé par Ebelinget al. pour caractériser I'actionnement dans I'eau d’unelecommercial Tap-
Multi75 de BudgetSensors vibrant & 31,7kHz dareul’et ayant une raideur de 3NJi26].

La Figure 18 est le spectre en fréquence obtens e avec et sans le boitier Qecontrol.
L’actionnement en milieu liquide se fait par le ibiad’'une cellule liquide a actionnement
acoustique. Ainsi les courbes de résonance obtemntsine combinaison entre le spectre de bruit
thermique du levier et les résonances complexesiailule liquide [26]. En effet, le spectre en
bruit thermique du levier seul conduit & une ceoaht de qualité de 5 contre 34 avec la cellule

liquide pour un actionnement dans de l'eau.

1.0 o Sans Q-control
= Avec Q-control
~8 0.8 — = Q=34
2 g — Q=202
®© 0.6 — i
E i
5
=z 0.4 — "IZ.::E
S
=
g 00 ]
< | | | | | |
30,5 31.0 315 32.0 325 33.0

Fréquence en kHz

Figure 18 : Courbe de résonance dans I'eau aveams $a contre-réaction Q-control. Le levier
est un levier commercial Tap-Multi75 de BudgetSensirant a 31,7kHz dans I'eau pour une
raideur de 3N.it [26].

Cependant cette boit®-control commerciale ne fonctionne en milieu liquidae pour des
fréequences d’excitation du levier comprises entet 50kHz. Ainsi cette limitation ne permet pas
d’envisager des applications nécessitant de gramitiesses d’acquisition. Pour cette raison les

recherches s’orientent vers une augmentation de loahde passante.
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De plus, cette boit€-control ne fait pas l'unanimité dans le domainel'deagerie en milieu
liquide. En effet, le lien entre 'augmentation feteur de qualité par I'électronique et la qualité
de l'imagerie n'est pas évident pour certains astg2i7] tandis que d’autres constatent une nette
amelioration [6] [28]. En effet, les opposants ddite Q estiment que la méme qualité d’'imagerie

peut étre obtenue en travaillant sur les paramdtdsalayage de I'échantillon [29] [30].

2.4.2 Augmentation du gain

Les travaux de Vidiet al. ont permis de développer des leviers actionnégrétatiquement et
magnétiquement ayant des facteurs de qualité d®@@3@ans I'air et de 1300 en environnement

liquide par compensation électronique des pertdsdaynamique [31].
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Figure 19 : Spectre en fréquence de l'activité thigura du levier vibrant & 75kHz dans I'air avec

et sans I'électronique de compensation du facteuguhlité [31].

La Figure 19 est le spectre en fréquence d’un devigrant & 75kHz dans l'air avec et sans
I'électronique de compensation du facteur de gtlalie facteur de qualité sans la bd}test de
200 et passe a 25 000 avec I'électronique de cosagien (mesuré a 'impédancemeétre, la mesure

a l'oscilloscope numérique a permis aux auteunsidsurer un coefficient de qualité de 290 000).
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Le levier a été actionné en environnement liquidéa boiteQ a permis de passer d’'un coefficient
de 5 a 1300. Les auteurs ont pu grace a cette Qoiteesurer des variations de masse jusqu’a
0,4fg [31]. Cependant, I'électronique de compepsati’'est pas adaptée a un travail a haute

fréquence.

2.5Intégration de 'actionnement

Etant donné que I'électronique de compensationséél dans les boitgd a des limitations en
fréquences, il est primordial pour pouvoir imagerneilieu liquide d’intégrer I'actionnement sur

le levier. Ainsi seul le levier sera excité proaee sa fréquence de résonance et non plus tout le
fluide comme c’est le cas dans les modules liquiBeseffet, traditionnellement c’est le bimorphe
piézoélectrique (qui se situe lui-méme sur la cégam piézoélectriqug) qui par ses ondes
mécanico-acoustiques excite le levier mais ausst te module contenant le liquide et
I’échantillon. En excitant uniquement le levier pam actionnement intégré, la résolution de
détection va étre augmentée. En effet, le signalaliexion du faisceau laser sur le levier mesurée
par les photodiodes sera moins bruité ce qui vengigre de reconstituer précisément une image

topographique de la surface.

Dans cette partie nous allons nous intéresser awviers possédant un actionnement intégre.
Différents principes d’actionnement sont déja séd dans la littérature, comme I'actionnement

piézoélectrique, magnétique, et électrostatique.
De plus l'utilisation de levier avec un actionnermieégré va permettre d’augmenter la surface de
'image (en mettant en série plusieurs leviershaeatapidité d’acquisition (en diminuant la taille

des leviers donc en augmentant la fréquence deagse).

2.5.1 Actionnement piézoélectrique

L’actionnement piézoélectrique est le principe tdamement le plus utilisé en AFM. C’est le
seul actionnement commercialisé par les fabricdetgointes actives. En effet, les matériaux
piézoélectriques peuvent a la fois servir pourtitamement mais aussi pour la détection du fait
de l'effet piézoélectrique inverse. De plus, comiaetionnement piézoélectrique est intégré sur
le levier, il peut se substituer a la céramique@iectriquez de I'AFM générant les déplacements

verticaux du levier.
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2.5.1.1Levier en ZnO

2.5.1.1.1 Actionnement piézoélectrigue et imagerie en miliguide

Rogerset al. ont utilisé le levier actif commercialisé par Veemstruments [32] concu pour
fonctionner en mode intermittent pour imager eniremvmement liquide des bactérigscoli [33].

La Figure 20(a) est une image MEB du levier actif £/nO. L’'actionnement piézoélectrique
nécessite de prendre en sandwich la couche de Atr® s deux électrodes (généralement des
alliages a base de platine ou d’or) pour permétrmouvement du levier. La pointe quant a elle
se situe sur I'extrémité plus fine du levier (125denlong, 51um de large et de 4um d’épaisseur).
Sa hauteur est de 20um et son apex est d’envirom.1Ge levier a été caractérisé par Zhang
al., le sensibilité du levier a été évalué a 20nM[B4]. Pour permettre un actionnement en
environnement liquide, il est donc nécessaire isélectriqguement le levier car les tensions

nécessaires au fonctionnement vont étre supériaueetension d’électrolyse de la solution.

Iso_lation ;
. Nitrure
Actionnement - ‘

Figure 20 : (a) Image MEB du levier en ZnO commerséfar Veeco. L'actionnement ZnO est
sur un levier de 375um de long, 250um de largemtim d’épaisseur. La pointe de 20um de haut
est sur une partie plus fine du levier de 125unodg, 51um de large et 4um d’épaisseur [33].
(b) Image MEB des différentes couches de I'actionnermtre 400 et 750nm de ZnO sont pris

en sandwich entre deux électrodes de 80nm d’épaidsiésolation électrique est réalisée a

I'aide de 300nm de nitrure de silicium, I'encart es gros plan de I'empilement des couches [7].
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Rogerset al. ont donc testé l'isolation de I'actionnement adédt&rents matériaux biocompatibles
comme le FluoroPel [35], le parylene [36] et leurié de silicium. Les auteurs se sont placés dans
des conditions expérimentales extrémes en appliquantension continue (entre 10 et 20V) sur
le film piézoélectrique durant son actionnementsdamne solution saline a 0,9% de NaCl (milieu
physiologique des bactérecoli).

Ainsi ils ont mis en évidence, que le FluoroPeltéia trés bon isolant mais le procédé de dépot
qui consiste a le pulvériser en spray sur les gmrttionductrices n'est pas correctement
reproductible. Le paryléne n'a pas non plus éténeetpar Rogerst al. en raison de la faible
adhérence de la colle époxy utilisée pour isolersteudures des fils de connections électriques au
niveau des plots de contact. Cependant ces prégiligblantes ne sont pas en causes. Leur choix
se porte donc sur une isolation a base de nitrarsilitium déposé par PECVD sur I'électrode
supérieure. La Figure 20(b) est une image MEB dulwach ZnO isolé par une couche d’environ
300nm de nitrure de silicium. L’épaisseur de ZnGievantre 400 et 750nm et les électrodes ont
une épaisseur de l'ordre de 80nm. Les 300nm dereitde silicium ont permis de valider
I'isolation de I'actionnement pour une tension ¢omé de 12V appliquée pendant 4heures dans
une solution saline & 0,9% de NaCl.

Support AFM

Connections

Goutte de liquide

Levier actif

Figure 21 : (a) dispositif de test expérimental coemant un module contenant le liquide,
I'échantillon & imager et le levier actif. (b) Imag@n mode intermittent & 75,58t dans une
solution saline, de 2 bactéries E coli avec un leaiif en ZnO vibrant a 15kHz [33].
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Le dispositif expérimental pour imager les bacggecoli nécessite I'utilisation d’'un module
liquide qui va contenir a la fois le liquide (plesactement une goutte de solution) et I'échantillon
a imager. Pour permettre la détection laser, ladgpaupérieure de la cellule liquide est composée
de plastique transparent. La Figure 21(a) préskentispositif de caractérisation. Le levier est
actionné via son actionnement ZnO intégré, a spuénéce de résonance (15kHz pour une raideur
de 3N.m') en solution saline & 0,9% de NaCl. Ce cantilevaté testé pour imager en mode
intermittent des bactérids coli. Un circuit actif permet de contrdéler le mouvemeéymamique du
levier, dans ce cas la céramique piézoélectrzgiee’ AFM sert a maintenir I'amplitude constante.
La Figure 21(b) est I'image en mode contact intéent dans une solution saline obtenue avec le
levier actif & une vitesse d'imagerie de 75,51n.s

Pour pouvoir avoir une meilleur qualité d’imageest primordial d’avoir plus de sensibilité, donc
un pic de résonance le plus étroit possible, it thanc réduire les dimensions du levier ou bien
utiliser des modes de vibration plus élevés qumdele fondamental (cependant dans ce cas la
raideur du levier devant plus importante) [33].

2.5.1.1.2 Détection piézoélectrique

Etant donné leffet piézoélectrique inverse, il gxissible d'utiliser a la fois la couche
piézoélectrigue comme actionnement mais aussi ®ngize détection. Rogeet al. ont ainsi

remplacé la traditionnelle détection optique paddsection piézoélectrique intégré sur le levier.
Un circuit additionnel de contre réaction permetrdéer les informations de détection du levier

[7] [37]. La Figure 22 est le schéma de principeetite nouvelle forme de détection.

Amplitude de
commande et Circuit de
de détection détection et

Levier actif en ZnQO

Actionnement et

Détection
d’amplification

P -

Amplitude mode
Céramique intermittent ac

piézoélectrique # ?

-«
Balayage x, p etz

Contrileur AFM

Figure 22 : Schéma de principe de la détection mtadrique [33].
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La couche piézoélectrique en ZnO permet a la faistionner le levier & une fréquence proche de
sa fréquence de résonance mais aussi de généregignal proportionnel a son amplitude de
vibration [33].

Rogers et al. ont comparé cette détection ZnO kveétection classique optique par photodiodes

quatre quadrants. La Figure 23 permet de compasatdux types de détection.
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Figure 23 : Courbes de force pour la détection optiglassique et pour la détection

piézoélectrique en mode contact intermittent daspour le méme levier actif en ZnO [33].

De plus, il est intéressant de noter que la déedaptiqgue posseéde des interférences sinusoidales
gue n'a pas la détection piézoélectrique [38]. esrférences sinusoidales ont pour origine la
détection optique laser. En effet, la taille dus¢aeiau laser est typiquement d’'une dizaine de
microns, ainsi le laser se réfléchit sur le levigais une partie du faisceau est réfléchie par la
surface de I'échantillon. Ainsi les interférencésusoidales sont liées a la longueur d’onde du
laser utilisé. Dans le cas de la détection optiguaeilleure sensibilité mesurée est de 67rim.V
ce qui correspond a une résolution maximale de .0@dant & la détection ZnO intégrée sur le
levier, la meilleure sensibilité mesurée est den34 pour une résolution maximale de 0,3A
[33].

Cette étude permet de valider le principe de déteqiiézoélectrique, qui est au moins aussi
performant, dans I'air, que la détection optiquessique de I'AFM.

2.5.1.1.3 Augmentation de la bande passante de I'imagerie

Sulcheket al. ont comparé la bande passante de la céramiqueéeériquez a celle obtenue

avec le levier actif en ZnO précédent. La FigurepBfksente les fonctions de transfert en boucle
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ouverte de la céramique z de 'AFM et celle dudevAnO actif. Dans cette étude, I'actionnement
du levier actif en ZnO, commercialisé par Veecanp d'actionner le levier a une fréquence
proche de sa fréquence de résonance mais ausséadded la frequence de coupure de la
céramique piézoélectrique Ainsi, l'utilisation d’'un levier actif permet dimgmenter la bande

passante de I'imagerie AFM d’un facteur 30. Lasged’imagerie peut alors étre augmentée [39].

10 . ‘
) ;
= . Zn0O
g
e : Céramique
= pi¢zodlectrique 7
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<
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10' 10° 10° 10* 10°
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Figure 24 : Fonction de transfert en boucle ouvedis I'air, de la céramique piézoélectrique z

et de I'actionnement ZnO intégre [39].

L'utilisation d’'un actionnement intégré sur le levipermet d’augmenter la bande passante de

imagerie en substituant la céramique piézoélguik utilisée traditionnellement en AFM.

2.5.1.2Levier en PZT

L'utilisation du PZT comme matériau piézoélectriquermet d’avoir des déplacements statiques
plus importants que dans le cas du matériau Zn@ffen la constante piézoélectrique du PZT est
plus importante que celle du ZnO, ainsi des déptaces plus importants sont envisageables pour
des dimensions plus réduites de leviers [40].

Kim et al. ont réalisés des leviers intégrant un actionnerpgizioélectrique de type PZT et une
détection piézorésistive (pour éviter les problenhesouplages entre I'excitation et la détection et
éviter d’avoir une électronique de commande trapséquente). La Figure 25 est une image MEB

du levier fabriqué par technologie de micro-usindgesurface. L’actionnement pi€zoélectrique
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est réalisé a l'aide de 500nm de PZT déposé panéthode sol-gel, I'électrode inférieure est
composée de 150nm de Pt/Ti et I'électrode supédriede 150nm de RuyO La détection
piézorésistive s'est faite par implantation ionigles zones concernées a une dose de'fxi@
De plus, la zone qui accueille I'actionnement péeotrique a été préalablement dopée par
implantation (& une dose de 5*X0n?) puis isolée par 240nm d'oxyde pour diminuer les

capacités de couplages parasites entre I'excitatitandétection [40].

Zones
piézorésistives

Figure 25 : Image MEB du levier avec son actionnerReiit et sa détection piézorésistive [40].

Cette architecture permet d’actionner le leviercaue mouvement statique a 0,55pm.\La
bande passante de l'imagerie est considérablemapnhentée en raison de la fréequence de
résonance du levier qui est de l'ordre de 73kHzsdair (contre une dizaine de kHz pour la
céramique piézoélectriquade 'AFM et contre 50kHz pour le levier en ZnO\deeco,cf. Figure
24).

Le dispositif expérimental de la Figure 26 est celtilisé par Kim et al. pour imager un
échantillon de calibration permettant de voir lI#fé&lence entre le positionnement traditionnel
avec la céramique piézoélectriquet celle intégrée sur le levier. La détectionaegar le biais
d’'une piézorésistance intégrée au levier qui esenein série avec une résistance de référence,

elle-méme placée dans un circuit de pont de Wiaeast
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Figure 26 : Schéma de principe du montage AFM commitefectionnement PZT et la détection
piézorésistive intégres sur le levier [40].

La Figure 27 présente les images AFM en mode cbdtace surface calibrée de 100nm de haut
ayant une périodicité de 10um. Le positionnement leiier comprenant I'actionnement
piézoélectrique intégré est comparé a celui utitida céramique piézoélectriqueclassique de

I'AFM. Le systeme de détection dans les deux capiégorésistif.

Figure 27 : Images AFM dans I'air de poutre de 10(erhaut ayant une périodicité de 10um.
(a) Le positionnement du levier sur I'échantillanfait par I'actionnement PZT intégré sur le
levier 8 Imm.3. (b) Positionnement avec la céramique piézoélastri 180pum:5[40].
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Dans le cas de l'actionnement PZT intégré, la sé@ed’imagerie en mode contact a pu étre

augmentée d’'un facteur 5 en comparaison avecdiagiiment classique pour une qualité d'image
comparable.

Cependant ce type d’architecture est assez encateletine permet pas de réduire les dimensions
pour atteindre des fréquences d’actionnement imptas et permettre I'imagerie correcte en

environnement liquide.

2.5.1.3Levier en Quartz cristallin massif

Le quartz cristallin est un des matériaux ayant des plus faibles dissipations d’énergie
meécanique et est donc tres utilisé en tant quesua@n raison de son fort coefficient de qualité
méme en environnement liquide [41] [42] [43].

Lin et al. ont réalisés des leviers en quartz cristallinyge At-cutusiné par technique de gravure
profonde du quartz [44]. Différentes tailles deidevont été fabriquées, la longueur et la largeur
des leviers varient respectivement entre 1000 80(1&, et 150 et 250um pour une épaisseur
comprise entre 17 et 27um (la dispersion sur |$gmir est due a la non-uniformité de la gravure,
cette dispersion entraine une diminution du factieuqualité du résonateur) [45]. L'actionnement
se fait par le bais d’électrode en Ti/Pt d’épaisgeapective de 50 et 100nm positionnées en face
avant et en face arriere du levier, comme le maliatreue schématique de la Figure 28(a). Les
images MEB de la Figure 28(b) et Figure 28(c) spomdent respectivement a la face avant et la
face arriére d’un levier de 1000um de long, 100entadge et de 17um d’épaisseur.

Ces leviers possedent des fréquences de résonamied de déformation en épaisseur entre 61

et 86MHz pour un coefficient de qualité entre 44655 mesurés dans l'air.

“ﬁﬁiﬁfe" ‘ f "\‘ Electrode l

Ti/Pt f inf_érieure ~
1|‘ . Levier /‘ :
Quartz § "‘ ~

(a) (b) ™

Figure 28 :(a) Schéma du levier usiné en quartz. (a) Images MER face avant d’un levier de

1000um de long, 100um de large et 17um d’épaisfleuimage de la face arriére [45].
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Cependant, le faible couplage électromécanique udutz) ne permet pas d’avoir des modes de
flexion important, en effet pour un levier de 1460Dwle long, 152um de large et de 22,5um
d’épaisseur, le premier mode de flexion apparaliOkHz et le second vers 55kHz pour une
raideur d’environ 10N.M Les coefficients de qualité des deux premierseaant de I'ordre de
500. La Figure 29 présente les spectres en viloratio levier actionné par actionnement
piézoélectrique externe (une plaque en PZT estpdacis le levier pour l'actionner) et avec
'actionnement en quartz du levier sous une tenalternative pic a pic de 1V. Les amplitudes de
vibration de la Figure 29(b) sont de I'ordre du amraison du faible couplage électromécanique
du quartz. De plus, en comparant l'actionnementereet avec I'actionnement interne
piézoélectrique il en résulte que les modes deotrsont plus facilement actionnables que les
modes de flexion. En effet, le premier mode deidlexn’apparait méme pas dans le cas de
'actionnement en quartz intégre.

@
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Figure 29 : Spectres en vibration du levier de 14®0ge long, 152um de large et de 22,5um
d’épaisseur. (a) cas de I'actionnement externecés)de I'actionnement intégré [45].

Le principal avantage de ce type d'architecturegeartz cristallin est la grande sensibilité de

I'ordre de ImV.nrit (malgré le faible couplage électromécanique) fastionnement du second
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mode de flexion et pour une densité de bruit d@r@\.Hz%°. Ainsi un actionnement en mode de
flexion (supérieur a I'ordre 1) et en mode de tmgpeuvent étre envisagés pour des applications
nécessitant une grande sensibilité comme l'imagfeFid.

Cependant, le principal inconvénient est le procédéinage du quartz qui demeure tres

compliqué notamment pour intégrer une pointe ern tdeuevier.

De plus, I'actionnement (et la détection) piézottlgue possede un inconvénient qui est la dérive
en température des systemes. En effet, les élestrdé connexion et d’actionnement sont
réalisées en métal, et le métal bouge avec la tetypé entrainant une dérive de la fréquence de

résonance du dispositif.

2.5.2 Actionnement magnétique

Revenkoet al. ont comparé I'actionnement magnétique avec l'ac@ment piézoélectrique du
bimorphe piézoélectrique lors de l'imagerie en mode intermittent et en euililiquide de
molécules d’ADN [46]. La Figure 30(a) présente ¢eéma descriptif du module liquide fabriqué

par les auteurs qui permet d’accéder aux deux tyjlaesonnement.

Laser f ——
(a) Fil de (b) 30 ]
Aimant connexion Bobine ”Bi,morp.he " 0]'
permanent piézoélectrique z E
\ ‘ / = 10
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\ \ g 7 1
SN s N = 8t
Liquide — g gt
< al
Céramique ———» Couche ol
piézoélectrique . magnétique : :
Levier 0 20 40 80x10 °

Fréquence en Hz

Figure 30 : (a) Schéma du dispositif expérimentahpedtant a la fois I'actionnement par le
bimorphe piézoélectrique et par le champ magnétith)jeCourbe de résonance obtenue en milieu
liquide dans le cas de I'actionnement piézoéleagi(courbe du haut) et de I'actionnement

magneétique (courbe du bas) [46].
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Revenkoet al. ont déposé par pulvérisation cathodique une coudgnétique de type Gro

de 50nm sur la face arriere d’'un levier commerdel225um de long, 28um de large, 3um
d’épaisseur et ayant une pointe de 10um de haohastrémité. La Figure 30(b) présente les
courbes de résonance obtenues dans une solutigmotaée du levier précédent actionné
piézoélectriguement et magnétiquement. La fréqudeag&sonance du levier est de 29,8kHz et un
coefficient de qualité de I'ordre de 6,2 pour lesixitypes d’actionnement. Cependant dans le cas
de l'actionnement piézoélectrique, le mouvementbimorphe piézoélectrique entraine un
mouvement du module liquide, ainsi des pics pasasitennent perturber la réponse meécanique
du levier. Par contre, dans le cas de I'actionneémegnétique la réponse est mieux définie méme
si les auteurs ont mis en évidence que les ondgrnétigues engendrent des ondes acoustiques

gui mettent aussi en mouvement une grande qual&itiguide [46].

Revenkoet al. ont imagé des molécules d’ADN en solution tampenagec les deux types
d’actionnement. La Figure 31 présente les imagésnoles sur une méme surface avec le levier
actionné piézoélectriquemerf.(Figure 31(a) et (b)) et magnétiquemaetit Figure 31(a’) et (b’)).

La vitesse de lI'imagerie est de 1Hz dans tousdss lce tableau de la Figure 31(c) récapitule les
résultats obtenus sur la hauteur et la largeurbdies d’ADN dans le cas de l'actionnement

piézoélectrique et magnétique. Ainsi une méme uéisol est obtenue dans les deux cas.

ADN

Piézoélectrique  Magnétique

1.7£0.40. 1.6%0.30.
10518 10.5*1.8

Figure 31 : Images AFM en mode intermittent de mdéscd’ADN dans une solution tamponnée,
en utilisant 'actionnement piézoélectrique a urégfience de 23,4kHz (a) et (b), et avec
I'actionnement magnétique a 24,8kHz (a’) et (b3.\litesse d'imagerie est de 1Hz. Le tableau (c)

compare les résultats des deux types d’actionneféhnt

Cette étude a mis en évidence que l'actionnememgnéimue est équivalent a I'actionnement
piézoélectrique autant au point de vue de la résolque du rapport signal sur bruit. Cependant
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comme ces deux actionnements nécessitent un di§pagerne de mise en mouvement (la bobine
dans le cas magnétique et la céramique dans Ipi€asélectrique), la sensibilité de mesure est
réduite par les ondes acoustiques qui entraineffluide en vibration. Ainsi I'actionnement
magnétique est trés peu utilisé pour des applicsittm mode intermittent en milieu liquide.

2.5.3 Actionnement électrostatique

2.5.3.1Application a la nanolithographie

Bullen et al. ont réalisé des leviers en paralleles actionnéstrélstatiquement pour la
nanolithographie AFM [47]. Les leviers sont réadigfar technique de micro-usinage de surface.
Chague levier est constitué de nitrure de siliceinest actionné par le biais d'une électrode en
Cr/Au disposée sur la face arriere du levier. Ic&lede inférieure est positionnée sur un substrat
de verre qui est collé a I'aide de résine SU8 adate avant des leviers. La Figure 32(a) présente
un schéma descriptif de 'ensemble du levier esulport en verre permettant de focaliser le spot
laser de la détection optique de I'AFM.

Support en verre

7 I+ =
Electrode en Cr/&_u 1

! } £ }|SUS-Isolant
L/\Pite en carbone
conductrice
VNN LSS

Au 20nm

Cr 5Snm

Si; N, peu contraint S00nm -
Si,N, 80nm @)

Figure 32 : Levier actionné électrostatiquement plaunanolithographie AFM. (a) schéma de
fonctionnement. (b) Image MEB de 10 leviers en paleslactionnés électrostatiquement,
I'écriture directe se fait par une pointe de 7umhadeit ayant un apex inférieur a 100nm [47].

L'image MEB de la Figure 32(b) présente les 10devimis en paralleles pour permettre la
nanolithographie AFM. Les leviers ont une longuder 120um, une largeur de 20um et une
épaisseur de 650nm, ce qui conduit & une raideliomiee de 0,11N.fit. Chaque pointe située en

bout de levier posséde une hauteur de 7um et feétlia de son apex est d’environ 100nm. La
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distance entre chaque pointe est de 30um, ainqguehaait d’écriture directe de lithographie aura
un pas de 30um, c’est le plus petit pas réalisgjawr en lithographie AFM [47].

La Figure 33(a) présente I'évolution de la déflexdes leviers en fonction de la tension appliquée
a I'électrode inférieure. Les auteurs ont ainsi Brnisévidence qu’une plus grande dispersion est
présente dans le cas de fortes déflexions du lekiereffet, plus les tensions appliquées sont
importantes et plus il est difficile d’obtenir udéflexion identique sur tous les leviers, la poihte
est la pointe la plus a I'extrémité de la série t@deviers et la pointe 5 est au centre de laséri
Ainsi pour réaliser la lithographie de la surfales, auteurs se placent au maximum de la tension
gui conduit a une déflexion identique des levieedte tension est de I'ordre de 190V.

() °
8.
71 aLevierl i
E_ « Moyenne
= ®1 «Leviers
S 5
=
g~ 4
&
&= 31
3]
| o
1 Nanolithographie
5 AFM
0 50 100 150 200 250 300

Tension en V

Figure 33 : (a) Déflexion de la pointe en fonctianld tension appliquée a I'électrode inférieure
obtenue dans l'air. (b) et (c) Images de Nanolittagdpie AFM dans I'air sur un substrat en Si
recouvert par 4nm de Cr et 20nm d’Au. (b) Ecriturawitanée de 4 leviers consécultifs, les traits

ont une largeur de 30 a 40nm. (c) Image du plug peit réalis€, sa largeur est de 25nm [47].

Les images AFM de la Figure 33(b) et (c) sont obésnen mode de force latérale. Elles
représentent les lithographies d’'l-octadecanethibtenues avec les leviers actionnés
électrostatiquement sur une surface en siliciunoueerte d’'un bicouche de Cr/Au [47]. Sur la

Figure 33(b), une lithographie a été réalisée phaviers consécutifs avec un pas de 30um, les
traits obtenus ont une largeur comprise entre 3@ein. La Figure 33(c) présente I'image du plus

petit trait obtenu avec ce type de leviers, il a laxgeur de 25nm.
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Cette étude permet de valider I'actionnement ébstatique pour réaliser de I'écriture directe par
AFM dans l'air. Par contre, dans le cas d'un act@nent en mode contact-intermittent, ce
procédé devra étre optimisé pour éviter les démvegempératures du bicouche Cr/Au constituant
I'électrode intégrée sur levier. L'utilisation dulidum polycristallin peut étre une bonne
alternative a ce probleme. De plus, en raison oldes tensions nécessaires a la déflexion statique
du levier une isolation des parties structurelleslgpositif devra étre intégrée pour permettre un

actionnement en environnement liquide.

2.5.3.2Actionnement en mode intermittent

Onaran et al. se sont intéressés a une nouvelle architecturedidpositifs actionnés
électrostatiquement pour imager en mode AFM intiéemi [48]. Ce nouveau capteur se compose
d’'une membrane circulaire actionnée électrostatitgre sur laquelle une pointe effilée permet
d'imager la surface. La membrane est suspendueaususubstrat transparent permettant une
détection optique. Le support de la membrane seposend’une grille de diffraction qui permet
d’avoir une sensibilité de détection semblablelfe cBun interférométre de Michelson. La Figure
34(a) est un schéma descriptif de I'architectusdigée par Onaran. Une image MEB de la face

avant du dispositif est présentée a la Figure 34(b)
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Figure 34 : (a) Schéma du dispositif a base de manmdbsuspendue. (b) Image FIB de la

membrane suspendue. (c) Image optique de la facggede la membrane [48].
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La membrane en Aluminium est réalisée sur un sabdiE quartz, son diamétre est de 150um
pour une épaisseur de 0,9um. L’électrode inférieape permet aussi la détection
interféerometriqgue se compose d’'un bicouche de Td'&paisseur respective de 30 et 90nm. La
grille de diffraction est gravée dans ce bicouchecaine périodicité de 4um. Une image optique
du réseau de diffraction est présentée a la Figdfe). Une couche d’'oxyde PECVD de 220nm
permet de réaliser I'isolation électrique de cétextrode inférieure. La raideur de la membrane a
été mesurée par AFM & 133N'nLa pointe en Platine et Tungsténe qui se situmiigu de la
membrane circulaire a été fabriquée par technigie I diametre a son apex est d’environ

50nm.
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Figure 35 : Images topographiques d’une surfacelrék de 20nm de haut, 1um de large et
ayant une périodicité de 2um, (a) et (c) imagesiséas avec la membrane suspendue. (b) et (d)

Images réalisées avec un levier commercial. [48].
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Les auteurs ont utilisé cette membrane pour images I'air un échantillon de calibration de
20nm de haut et de 1um de large et ayant une p&téodie 2um. L'actionnement en mode
intermittent se fait par le bais de I'actionneméleictrostatique intégré a la membrane qui permet
a la fois de mettre en vibration la membrane aftégpience de 600kHz mais aussi de positionner
statiqguement la membrane au dessus de I'échantilorsi la céramique piézoélectrique z de
I’AFM est déconnectée. Les images topographiquekigirofil de hauteur de la surface calibrée
sont présentées a la Figure 35 pour I'actionneréletrostatique de la membrane et dans le cas
d’'un actionnement piézoélectrique d'un levier conuia. La bande passante de I'imagerie a été
évaluée a 10kHz. L'utilisation de la membrane autée électrostatiquement a permis & Onatan
al. d'augmenter la bande passante de I'imagerie st dinugmenter la rapidité d’acquisition de

I'image en substituant la céramique piézoélectrinde I'AFM.

2.6 Positionnement de cette étude

L’imagerie en milieu liquide nécessite I'optimigati de toute la boucle de contre-réaction de
I’AFM. Cette étude se consacre uniquement a I'ojsttion du capteur mécanique résonant.
Compte tenu de I'étude bibliographique, il est s8a@re d’intégrer directement I'actionnement
sur le levier dans l'objectif de diminuer les d@gments parasites du liquide. De plus, les
dimensions de la partie vibrante doivent étre r&dupour diminuer la quantité de fluide déplacée
(diminuer la masse effective du levier) et aindeiatire les hautes fréquences et permettre
I'imagerie rapide en milieu liquide. Finalementsansibilité de mesure sera accrue en diminuant
le bruit thermique du levier, ce qui revient a dioer sa raideur tout en augmentant le produit

entre le facteur de qualité et la fréquence denaasce.

Le Tableau 1 récapitule les dimensions, la raidiufréquence de résonance, le coefficient de
qualité et la vitesse d'imagerie des leviers @gislans I'état de I'art pour imager en AFM en
environnement liquide. La Figure 36 permet de raetin évidence les objectifs a atteindre en
terme de fréquence de résonance (>MHz), de caafficle qualité (>10) et de raideur (<5N)n

par rapport aux données issues de I'étude biblpiggae.
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Figure 36 : Produit entre le coefficient de qualitdafréquence de résonance en kHz en fonction
de la raideur du levier. Les valeurs issues deutiétbibliographique, récapitulées au Tableau 1,

sont confrontées aux objectifs a atteindre.

La suite de cette étude va consister a modélisaolevzement du levier de section rectangulaire en
milieu liquide. Cette étude va permettre de trodesrdimensions optimales pour I'actionnement
en milieu liqguide. Dans un deuxieme temps deux dypéctionnement vont étre eétudiés,

'actionnement piézoélectrique et électrostatioyg,a la vue de I'étude bibliographique sont les

deux types d’actionnement les plus prometteurs petmettre I'imagerie AFM en milieu liquide.
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Référence AFM Actionnement Dimensions du levier en un Raideur Fréquence en kH Coefficient de qualité d'\i/r::;j:ie Pointe
L W t N.m* Air Eau Air Eau dans I'eau pm%
Hansma [10] Contact Externe 120 15 15 0,1 138 17 130 3 4,5 pyramidale
Walters [13] Tapping Externe 30 16 0,45 1.3 662 141 100 4,6 26 pyramidale
Paloczi [9] Tapping Externe 26 13 0,3 0,66 303 100 60 3,5 52 pyramidale
Viani [14] Tapping Externe 50 5 0,5 0,2 265 130 47,8 1,83 30,5 FIB
Viani [14] Tapping Externe 41 5 0,5 0,3 395 191 62,5 2,11 73,5 FIB
Ando [17] Tapping Externe 10 2 0,14 0,22 1600 620 36,4 1,74 600 FIB
Ebeling [26] Tapping Externe 225 28 3 2,65 79 34 209 4,55200* -- pyramidale
Vidic [31] Tapping Externe 230 40 3 3,5 75,6 32,4 214=25000* 5,3=1300* -- pyramidale
Rogers [33] Tapping ZnO 500 60 6 4,14 50 15 278 5,7 75,5 pyramidale
Kim [40] Contact PZT 250 70 4 11,5 85,3 30 323 8,53 Air 1000 isotrope
Lin [45] -- Quartz 1460 152 22,5 22,2 14 7,8 500 10,7 -- non
Revenko [46] Tapping  Magnétique 225 28 3 2,65 79,1 29,8 208 6,2 20 pyramidale
Bullen [47] Contact  Electrostatique 120 20 0,65 10,1 59,48 13,66 36,62 2,23 -- pyramidale
Onaran [48] Tapping Electrostatique 0150 0,9 133 600 -- -- -- Air 480 FIB

* Avec la boiteQ-control.

Les données en gras n’ont pas été communiquédsspanteurs, elles ont été calculées depuis la lisatién analytique du paragraphe suivant.
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Chapitre 2- Modélisation en mode dynamique deelesvi
rectangulaires évoluant en milieu liquide.

1. Etude dynamique en environnement liquide

Cette partie se consacre a I'étude du comportedhyeramique d’'un levier de section rectangulaire

évoluant en milieu liquide. Tout dispositif mécamegvibrant est caractérisé par sa fréquence de
résonance et son coefficient de qualité qui dépendie 'amortissement et de la masse effective
du systeme. Pour expliciter ces différents paragsetit est nécessaire de modéliser le systéme

considére. Cette étude propose une modélisatidgtapee du comportement du levier.

Dans un premier temps nous allons rappeler le edactionnement dans le vide. Puis dans une
seconde partie nous allons nous intéresser auuntidjgide qui est le coeur de notre étude. Pour
cela nous allons identifier les forces qui entrentjeu. La modélisation de Bernoulli va nous
permettre d’extraire les parametres de masse, dt@m®®ment, de coefficient de qualité et de
fréquence de résonance. Dans un second tempsnoassntéresserons aux cas particuliers des
actionnements électrostatiqgue et piézoélectriguee tthodélisation sous forme Lagrangienne
basée sur la résolution du principe des moindrigsracva nous permettre d’accéder a la réponse

en fréquence du dispositif suivant le type d’aatiement considéré.

1.1 Equation du mouvement d’'une poutre-encastrée libre

Cette partie se consacre a la modélisation analytitjune poutre encastrée-libre évoluant dans un
milieu liquide visqueux. L’'objectif étant d’obtenles caractéristiques fréquentielles du levier
actionné en mode dynamique. Pour cela les équatiommouvement issues de la modélisation
d’Euler Bernoulli seront exprimées en régime fragisd par transformation de Fourier du régime

temporel.

Ainsi, chaque fonction de I'équation en régime trégtiel notée )?(z,a)) est obtenue par

transformation de Fourier de son expression daderteaine temporeK (z,t) :
X(z,w) = J'mx(z,t)e““‘dt Eql

—00

Tous les parametres utilisés dans cette modélisatialytique sont regroupés dans le Tableau 1.
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1.1.1 Cas du vide

La configuration de base choisie pour cette étstleadle d’'une poutre prismatique de longueur
d’épaisseut, de largeumw, de masse volumiqugevier €t de sectio\. Le systéme d’axes est tel
gueOx, Oy correspondent aux axes principaux d'inertie. Laiegl est un schéma de la poutre de

section rectangulaire.

M

.
A

v

]

¥
L

Figure 1 Poutre de longueur L avec un déplacemerttoale selon I'axe (OXx).

On se place dans une configuration de déplacerrm'rﬂvtersaﬁ(z,a))selon I'axe0x.
Cette modélisation est issue des équations d’EBEmnoulli, dont les hypotheses sont les
suivantes [1] :
 La déformation a leffort tranchant du matériau stitutif de la poutre est
négligeable (hypothése cinématique formulée pandelit).
* La sectionA de la poutre estonstante le long de I'ax@3).

» Larigidité flexionnelle de la poutt€ly est constante (le matériau est isotrope).

L’équation différentielle, dans le domaine fréquelntdes vibrations libres de la poutre dans le

vide et en I'absence de frottements est donnéflpar

0°U (zw) _

o plevie,AwZJ (z,w)=0 Eq2

El

Ouly désigne le moment quadratique de la poutkeletmodule d’Young du matériau.

! a section droite reste perpendiculaire & la dééerate la ligne moyenne au cours de la déformation.

64 /296



Chapitre 2- Modélisation en mode dynamique deelesvi
rectangulaires évoluant en milieu liquide.

On introduit le coeffienp tel que :

On obtient ainsi les solutiong(z,w) de I'équation differentielle :
U (z,w) = acos(pz) + bcosh(pz) + csin( pz) + d sinh(pz) Eq4

Les constantes, b, ¢ et d dépendent des conditions aux limites de la poubans le cas

particulier d’'une poutre encastrée er 0, la fleche et sa dérivée sont nulles :

U(za),., =0 et {@L =0 Eq5

Enfin, si I'extrémité est libre d’effort e@ = L, il faut annuler le moment de flexion et la fod®

cisaillement de la poutre :

27 7

0 U(E,w) —0 et |0 U(ze)| _ 0 £q6
62 z=L z=L

On en déduit ainsi I'équation des formes d’'ondesedier rectangulaire dans le vidﬁ%(z,w)

suivant le mod& considéré :

U, (zw) = D,{cosh(p,z) - cos(p,z) + a,[sin(p,z) - sinh(p,z)]} Eq7

p,L=1.875104=C,
p,L =4.694091=C,
p,L =7.854757=C,
p,L =10995541%=C,

cosh(p,L)+cos(p,L)
sin(p,L)+ sinh(p,L)

ou an(L):{ } et cos(p,L)xcosh(p,L)=-1 =

p,L=..=C

n

etD, représente les amplitudes de vibration du mrodensidéré.
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La Figure 2 représente les quatre premiers modésfdeme d’onde en fonction de la position

normalisé du levier.

T
P
o
= e N
I T
~wN R
~
>
I

Forme d’onde des quatre premiers modes

| | 1 | | | |
0 01 02 0.3 ] _0.4 0.5 ) 0.6 0.7 08 0.9 1
Position normalisée (z/L)

Figure 2 : Forme d’onde des quatre premiers modeselpoutre encastrée-libre.

Ainsi la fréquencef,.ige de chaque mode de vibration est déterminée parrdguénce
correspondant au maximum d’amplitude de vibratm,qui correspond a satisfaire, en régime

frequentielle :p, =C_ /L. Ce qui conduit a I'expression de la fréquencesdarvide [1] :

2
fn—vide = & EI : Eq8
277 p IevierA

On obtient ainsi I'expression de la fréquence dg®ménce d’ordre 1 dans le vide pour une poutre

encastrée-libre :

352 _t E
= X

e = X — [ ——— Eq9
e 277 L2 1210Ievier q

b

La fréquence de vibration d'une poutre encasttéelidépend a la fois des parameétres

géométriques du levier (a I'exception de la laryeoais aussi de son matériau constitutif a travers

le rapport,/E/p,.., -
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Description Parameétre
Longueur du levier L
Largeur du levier w
Epaisseur du levier t
Section du levier A=wt
Moment quadratique de la poutre I, = Vilt;
Module d’Young E
Coefficient d’'amortissement du levier di au liquide izt
Coefficient d’'amortissement du levier d au liqume unité de longueur Y0 hydro
Coefficient d’'amortissement di a la proximité deulaface Vipincement

Coefficient d’'amortissement d0 & la proximité delaface par unité de longueur ¥\ pincement

*

Coefficient d’amortissement effectif du levier panité de longueur A
Coefficient d’'amortissement effectif du levier y*
Masse linéique du levier H = previeA
Masse de fluide ajoutée Miquide
Masse de fluide ajoutée par unité de longueur My jiguide
Masse effective du levier par unité de longueur m
Masse effective du levier m*
Coefficient de qualité di aux pertes dans le liguid Qnydro
Coefficient de qualité di aux pertes mécaniques Quissipation
Coefficient de qualité effectif du levier Q
Masse volumique du liquide Pliquide
Masse volumique du levier Plevier
Pulsation de vibration 1)
Fréguence de vibration f =2%1
Viscosité cinétique du liquide n
Permittivité diélectrique du vide 0
Coefficient de viscosité cinématique v =%

Tableau 1 : Désignation des différentes variables.
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1.1.2 Cas du milieu liguide

Dans cette partie la poutre encastrée-libre estracte dans un milieu liquide a une distadce
d’'une surface (qui représente la surface de I'éillam a imager dans le cas d’'une application
AFM). La Figure 3 est une représentation schématégila poutre encastrée-libre.

Surface

Figure 3 : Poutre encastrée-libre de longueur L Jageur w, d’épaisseur t incliné d’'un anglke
par rapport a I'horizontal et a une distance d desurface a imager.

L’équation du mouvement d‘une poutre encastréeldmortie évoluant dans un environnement

liquide et entretenue par une excitation extériserenet sous la forme :

9°U (zw) _

X az4 rnL Ieviera}ZJ (le) = IE‘ext (le) quo

El

Ou m .. estla masse par unité de longueur du levigr ( =pA). La force extérieure se

décompose en la somme d’une force due au quﬁhigg(z,w) (frottement et pression exercés par

le mouvement du fluide autour du levier [34]) etink force excitatrice du levief,__ (z,w) (pour
entretenir les oscillations). Soit :
IE‘ext (Z’w) = IE‘hydro (le) + IE‘signal (le) qul

La force due au milieu liquide est composée d’wred hydrodynamiquel,zquuide (z,w), (Mmasse et
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amortissement ajoutés par le liquide) et d’'une dode pincement du quuidépincement(z,w),

(water squeeze-ouentre le levier et la proximité de la surface
thdro (Z!w) = I:quuide (Z!w) + I:pincement(z!a)) quz

De plus, comme la poutre est encastréezen , il @st nécessaire de rajouter les effets de

dissipation d’énergie a travers I'ancrage de latgouPour cela, cette énergie de dissipation est
noté comme étant homogene au travail de la fofggipanm(z,a)). Cependant cette force n'a de

sens physique, elle permet simplement de modélésaortissement par radiation acoustique dans
I'équation du mouvement.
L’équation générale du mouvement d’'un levier detisecrectangulaire se met donc sous la

forme :

0°U (zw) _ ~

El X 024 mL IevieraJZJ (Z,C{)) = I:quuide (Z,C{)) + IE (Z,C()) +

pincement Eq 13

IE‘dissipatim (le) + IE‘signal (Z,C{))

La suite de cette étude va permettre d’explicitedgiquement les différentes forces mises en jeu

dans cette modélisation.

1.1.2.1La force hydrodynamique

L’expression de la force hydrodynamique a été dédpar Sadert al. des équations du

mouvement de Navier-Stokes pour des fluides newtshincompressiblég5] :

~

(w)xU(z,) Eql4

~

— n 2 2
I:quuide (Z,C()) - Z Ioliquide XWX %[

rect

2 Cette force de pincement est négligeable si leemist infini c'est-a-dire si la distance entréeléer et la surface
est supérieure a une distance correspondant egkulav du levier [16] [17].

% Un fluide newtonien est un fluide ayant une relatiméaire entre le gradient de vitesse et la comte de

cisaillement.

4 Un milieu est dit incompressible si, quelles qoest les conditions qui lui sont imposées ou letioas exercées
sur lui, le taux de dilatation volumique est nulairmque point et a tout instant. La masse voluméjuan point reste
constante lorsqu’on suit ce point dans son mouvépareste constant).
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ou I, (w) est la fonction hydrodynamique d'un levier de ®mTtrectangulaire, c’est une
fonction complexe qui s’exprime en fonction de satip réelle I (w) et de sa partie

imaginairel ., (@) :
rrect (Cl)) = rrect—r (CL)) + I X I_rect—i (C()) Eq15

La force hydrodynamique a donc pour expression :

~

F (Z CL)) = %pliquide X W2 X 602 X [/_ (C()) + I X /-rect—i (C())] XJ(Z'w) Eq16

liquide \ 1 rect-r

L’expression de la fonction hydrodynamiqm'qect(a)) d'un levier de section rectangulaire sera

explicitée dans la suite de ce chapitre.

La force hydrodynamique permet donc de modélisardase de fluide qui va s’ajouter a la masse

du levier ainsi que 'amortissement d( a I'actiomeat en milieu visqueux :

Fiiquide (Z'w) = M pyro wza(z’w) iV iquide wa(Z'w) Eql/

Avec m ;... 1a masse de liquide par unité de longueuygt,;. I'amortissement d au milieu

liquide par unité de longueur.

1.1.2.2La force de pincement

Comme l'actionnement de la poutre a lieu au dedsuse surface (I'échantillon a imager dans le
cas de AFM), la proximité de la surface induit dorce de pincement. Cette force de pincement
modélise les effets liés & la compression du liguddtre le levier et la surfacé.e fluide oppose
ainsi une résistance au mouvement du levier. Vexbgyaet al. ont estimé cette force (par unité

de longueur) a partir de la résolution des équatteNavier-Stokes [18] [19] :

® Analogie avec I'effet de sol en aéronautique.
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m*(2d +al) du(zt)
2d?(d +al)* dt

I:L pincementl(z’t) == Eql8

Avec 7 la viscosité cinématique du liquide, I'angle d’inclinaison par rapport a la surfaceléa

distance entre le levier et la surface.
Par transposition dans le domaine fréquentiel,oieef de pincement par unité de longueur

devient :

~

3(2d + ol
I:L pincementl(zyw) = _M

2d2(d + aL)z (_| C())J(Z,C()) =W pincemen( —i C())J(Z'a)) qug

La force de pincement dépend de la distance emfeyier et la surface. Ainsi elle est négligeable
si le levier est actionné dans un milieu est info¥est-a-dire si la distance entre le levier et la

surface est supérieure a une distance correspoadatargeuw du levier [16] [17].

1.1.2.3Les pertes mécanigues

Les deux principales sources de dissipation d’éaengcanique sont les pertes dues aux ancrages
et les pertes thermoélastiques. Ces derniéres laosburce principale de pertes lorsque le
résonateur fonctionne dans le vide. Ce mécanisnssipdiif est relié aux déformations
volumétriques qui créent une distribution non-umife de la température a travers le systeme en
vibration [24].

Les pertes dues aux ancrages, quant a elles, pr@riede la qualité de I'encastrement qui n’est
pas parfaitement rigide. Des déformations locafgmeissent a l'interface entre la poutre et son
ancrage [20]. Ces pertes sont aussi appelées parteadiations acoustiques du support [21].

Pour introduire ces pertes mécaniques dans I'émjualii mouvement du levier, il faut introduire
la dissipation correspondante. Ces pertes intredtisune augmentation du facteur
d’amortissement du levier, qui se traduit par umpemhdance sur la vitesse. Ainsi on peut

considérer :

~

I:L dissipation (Z,C()) = _yL dissipatin X ( _i C())J(Z,C()) Eq20

OU V| gissipain €St UNE fonction dependant des parametres gequesret du materiau constitutif
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de la poutre qui traduit les pertes mécaniquesadgoltre encastrée-libre. Pour un oscillation

M ainsi :

harmonique,, =

- (rnlevier + mhydro)a‘
ydissipatim -

Eg21

Qdissipaticn

1.1.2.4L a force d’excitation

Dans cette étude la force d'excitation n'a pas imesbétre explicitée pour déterminer les
parameétres de vibrations de la poutre. Par cordires da seconde partie ou les courbes de
résonance seront détaillées, les cas de l'actioanemiézoélectrique et électrostatique seront

abordés.

1.1.2.5Equation du mouvement

En utilisant les expressions précédentes pour Hasgion des différentes forces, I'équation du
mouvement d’un levier de section rectangulaireoaci® en milieu liquide a une distarte’une

surface devient :

El

L levier

6ﬂj(z¢u)_Ln

X 024 + r.nL hydro wZU (Z,C{))

_ N Eq22
_[yL liquide + yL pincement+ yL dissipatian |C¢U (Z,C{)) = I:signal (Z,C{))

Ainsi en identifiant les coefficients de cette éipa avec ceux de I'équation générique du

mouvement d’un levier de section rectangulaireoactt dans un milieu amorti [37] :

d‘U(zw) _

El
< dz*

m, w?U (z,w) - y,ied (z,0) = Fygp (2.0)° Eq23

® En régime temporel I'équation du mouvement sesuoas la forme :

dU(zt) . dU(zt) . dU(zt
X d24 + rnL dt(z ) + yL Cft ) = Fsignal(zit)

El
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Dans cette équatiom,_ est la masse effective par unité de longugur)’amortissement effectif
par unité de longueur &%, (z,t) la force extérieure par unité de longueur.

Ainsi par identification :

*

e m =m +m

L levier L hydro

yL = yL liquide + yL pincement+ yL dissipation

Pour expliciter ces paramétres, I'expression déofection hydrodynamique pour un levier de

section rectangulaire est indispensable.

1.1.3 La fonction hydrodynamique

A ce jour de nombreux modéles théoriques faisapploximation d’'un fluide non visqueux sont
disponibles [6] [8] [7] [9]. Mais dans le cas oarhiortissement structurel n’est pas négligeable par
rapport aux effets dissipatifs du fluide, ces apbes permettent uniguement de donner une
approximation sur la position du pic de résonance.

Des modéles incluant les effets de viscosité diddlen approximant la poutre a une sphere [10]
[11] [12] ou alors en considérant une poutre déieecylindrique [13] [34] sont disponibles.
Cependant le modéle de Sadeal. est le seul modeéle analytique de la force hydradyique qui

considere un levier de section rectangulaire évalaa milieu liquide visqueux [5].

Les hypothéses de cette modélisation sont lesrsigiva

* La section de la poutre est constante sur toultengsgeur.

L >>w>>t (poutre infiniment longue).

» Les effets de friction sont négligeables (la po@se un solide élastique isotropiquement
linéaire).

* Les amplitudes de vibratiod\,(w) sont plus petites que n’importe quel parametre
géomeétrique de la poutre.

» Seul les modes de flexion sont considérés.

* Le fluide est incompressible [28] [29].

e Le champ de vitesse du fluide varie faiblement daxe de la longueur de la poutr@3)
par rapport a I'axe de la largeu®y)) ou les variations sont prépondérantes. Le paramét

dominant sera la largeur de la poutre.
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Pour un levier de section circulaire I'expressigralgtique de la fonction hydrodynamique est

bien connue [5] [14] et se met sous la forme :

_ 4i x K (- JiRe)
rcirculaire (C()) =1+ m X Ko (_| \/@)

Eq24

2
Pliiquide W

Ou Re= xw représente le nombre de Reyndldsractéristique des écoulements

fluidiques, si Re> 1le modéle des fluides non-visqueux est applicablans cette étude,
1< Re<1000. Les fonctionK, etK; correspondent aux fonctions de Bessel modifiéda d&™®

espeéce atl’'unité imaginaire.

L’expression de la fonction hydrodynamique d’'unidéeva section rectangulaire a été défini par

Tuck [14] puis reprit par Sader [5] comme étant :

I

rect

(C‘)) =0 (a))/_ circulaire (C‘)) Eq25

Une fonctionQ(a)) en logg(Re) [5] [14] permet de corriger la fonction hydyodmique du levier
de section circulaire. Cette fonction de correctitent une fonction complexe, elle se décompose

en la somme d'une partie réelle (w)et d’une partie imaginai@, (w).
Qw) = Q, (w)+ixQ, (w) Eq26
Le modéle des moindres carrés ajusté d’aprés tdtaies expérimentaux de Tuck [14], sur la

gamme de 10kHz a 1GHz, permet d’expliciter la pardelle et la partie imaginaire de la fonction

de correction en fonction de=log,,(Re) :

0 (a)) _0.91324-048274 + 0.46842° —0.12886™° + 0.044055* —0.0035117° + 0.00069085°
r 1-0.56964 + 0.48690° - 0.13444° + 0.045155 " — 0.0035862° + 0.00069085°

" Le nombre de Reynolds a été mis en évidence eB 88 Osborne Reynolds pour caractériser un écariem
Lorsque le nombre de Reynolds est inférieur a 2etlron, le régime d'écoulement est laminaire. Aoxirons de 2

400, il y a une zone d'instabilité et, d'aprés deaditions de I'expérience, le régime reste lamiaiu devient

turbulent. Lorsque le nombre de Reynolds dépassement 2 400, le régime est turbulent et peut+@ineélisé par

des vortex [47] [48].
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0 (a)) _—0.024134-0.029256 + 0.0162947 - 0.0001096%> + 0.000064577* — 0.000044510°
' 1- 059702 + 0551827 - 0.18357° + 0.079156* - 0.014369° + 0.0028361°

En partant du constat que la partie réelle et ldgpanaginaire de la fonction hydrodynamique
dépendent de la viscosité, de la masse volumiquenitlau, de la largeur du levier et de la
fréquence de résonance, Maelial. ont simplifié I'expression de la fonction hydro@dnique
définie par Sader [4] :

Tecir waai = 1.0553+3.7997x 1|2 Eq27
- W pliquidea)

2
/-rect—i—MaaIi = ‘?’80:]-8><1 X L + 2.7364x 1 X L Eq28
W\ Piiquide W W\ Piiquide W

Un levier en silicium polycristallingevier = 2330 kg.n? et E = 160GPa) de 5um de large, 2um
d’épaisseur et ayant une longueur comprise entte380um va vibrer a des fréquences comprises
entre 10kHz et 100MHz dans I'eaued, = 997kg.nt ety = 8.59x10%g.m*.s%). La Figure 4

représente I'évolution de la fonction hydrodynangigen fonction de la fréquence en milieu
liquide.

Frect

Partie réelle

\“-“Egrtie Imaginaire

0 } { f }
10 10° 10° 10’ 10° 10°
Fréquence en Hz

Figure 4 : Evolution de la partie réelle (en traitgnh) et de la partie imaginaire (en pointillée) de
la fonction hydrodynamique d’'un levier de sectientangulaire en fonction de la fréquence dans

I'eau depuis la modélisation de Sader (ligne camiet pointillée) et de Maali (cercles).
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D’apres la représentation graphique de la Figurné ekt intéressant de noter que la partie réelle
tend vers 1,0553 pour des fréquences supérieutéd/idiz et qu’elle est supérieure a la partie
imaginaire pour des fréquences supérieure a 30Kidzplus, le modéle simplifié de Maali se
superpose bien au modele plus complet de Sadeuiceatide I'utilisation de la modélisation
analytique simplifiée de Maali moins demandeusteerps de calcul.

Pour mieux quantifier la différence entre les dewdélisations de la fonction hydrodynamique
disponibles a ce jour, la Figure 5 présente I'éttotuen fonction de la fréquence dans I'eau de

I'écart en pourcentage de la partie réelle et imaige obtenue par Sader et Maali.

30 )

’
’

4
7

7’

Partie Imaginaire -
4

25 + .

x10C

l—‘rect-Sadel - l—‘rect-MaaIi
l—‘rect-S:-Jdm

Fréquence en Hz

Figure 5 : Pourcentage de différence entre le model&ader et de Maali pour la fonction

hydrodynamique en fonction de la frequence darsil’e

L’erreur entre les modélisations analytiques efgriaure a 2% pour des fréquences inférieures a
1MHz. Par contre pour des fréquences plus élevaenpdélisation de Maali surestime jusqu’a
30% la partie imaginaire de la fonction hydrodynagumei et sous-estime de 5% la partie réelle.
Ainsi la formulation simplifice de Maali est une roe modélisation de la fonction
hydrodynamique pour des poutres encastrée-librastajes fréquences de résonance en milieu

liquide inférieures a 1MHz.
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Cependant Sader évalue sa modélisation de la éonbtidrodynamique a une erreur de 15% par
rapport a des résultats obtenus par Kanwal [30]lgjurésout analytiguement en coordonnées
elliptiques I'équation du mouvement pour une pougaangulaire en couche mince en intégrant
la statique des fluides incompressible de Naviek&t. La fonction hydrodynamique obtenue est

une série infinie de fonctions de Matthieu [31ktdmandeuse en temps de calcul.

1.1.3.1Masse ajoutée en milieu liguide

Comme l'actionnement du levier a lieu en miliewlde la masse du levier doit intégrer la masse
du fluide déplacé durant son actionnement dynamique

Cette masse de fluidey, ., se met sous la forme [4]
_7 2
mhydro - Zloliquide XWX L x /_rect—r Eq29

Ourl est la partie réelle de la force hydrodynamiquaesdee cas d'un levier de section

rect-r

rectangulaire.

Cette masse s’ajoute a la masse du lewey,, =Lxu, dou la masse effective qu'il faut

actionner [4] :

m* =Lx mT_ = %pliquide X WZ xLx /_rect—r (C()) + Iolevier xLxwxt Eq30

Pour un levier en silicium polycristallipier = 2330 kg.rT etE = 160GPa) ayant une largeur de
5um, une épaisseur de 2,5um et une longueur vasdarg 10 et 300um actionné dans de 'eau
(peau = 997kg.n? et n = 8.59x10'%kg.m'.s?), la Figure 6 présente I'évolution de la masse

hydrodynamique et de la masse du levier associées.
Ainsi, a épaisseur et largeur fixées, la masseduyaramique est prépondérante devant la masse

du levier pour des longueurs de poutres supérieur@8um. Pour diminuer I'effet de la masse

ajoutée par le fluide sur le levier il faut donmétiuer la longueur de la poutre.
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08 T+ Mhydro

07 T
06 T

05 T

Mievier

Mhvdro et Mievier 1C_11kq

100 300

L en um

Figure 6 : Evolution de la masse de fluide dépladéieda masse du levier dans I'eau en fonction
de la longueur de la poutre pour un levier de 5pariadgeur et de 2,5um d’épaisseur.

L’influence de la largeur et de I'épaisseur du éevsur la masse effective de la poutre est

présentée a la Figure 7 ou I'évolution gie en fonction dé. est tracée pour différents couples (

0).

T |

----- w = 35um.t = 1ur

5 T
— w=35um,t = 4um ;
— w=20um.t = 2urr s
4 e i = o f 'l
g — w = 10um.t = 2umr /
3
= 37T
S
2
1
0

300

Figure 7 : Evolution de la masse effective du ledens I'eau en fonction de la longueur de la

poutre pour différentes valeurs de largeurs et diépeurs.
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Ainsi aw fixé a 35um, une augmentation d’épaisseur de Igourlye noir en pointillée) a 4um

(courbe rouge) n'entraine pas de variation conalilérsur la masse effective du levier. Par
contre, pour un levier ayant une épaisseur de 2Apne,variation de largeur de 20um (courbe
bleue) a 10um (courbe rose) permet de réduire Esenaffective du levier jusqu’'a 75% dans le

cas d’'une longueur de poutre de 300um.

Ainsi pour diminuer les effets de la masse ajoytaele fluide sur le levier, le levier doit étre

court et étroit.

1.1.3.2Coefficient d’amortissement dii au milieu liguide

L'expression du facteur d’amortissement du leviemglieu liquide proche d’une surface, .

fait intervenir I'amortissement d0 au liquide earfiortissement du a la proximité de la surface

(paragraphe 1.1.2.5) :

yhydro = yliquide + ypincement Eq31

En remplagany, et Viincement PAT IS €XPressions definies respectivement aagpaphe 1.1.2.1

iquide

et 1.1.2.2, 'amortissement hydrodynamique devient

n nlw?(2d +al)
yhydro_zxp“ql"dexwXWZXLX/- (CU)"' 2d2(d+m—)2

rect=i

Eq32

Pour un levier en silicium polycristallin de 125uda long, 35um de large, de 4um d’épais et
incliné de a =13° par rapport a la surface (cas de linclinaison AFM Figure 8 présente
I’évolution du facteur d’amortissement hydrodynanggdans le cas de I'eau Figure 8(a) et de
I'air Figure 8(b) en fonction de la distandele la surface.

Tout d’abord, l'actionnement dans l'eau entrainee laugmentation de 10000% du facteur
d’amortissement par rapport au cas de l'air. Des,@ur les courbes il est possible de délimiter les
2 zones correspondantes au domaine de chaquebcioini & I'amortissement hydrodynamique.

En effet yhydm(d) a une variation constante podr>d, ., puis pourd <d I'amortissement

limite

dépend fortement de la distance entre le leviéa stirface. Ainsi la partie constante de la courbe
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yhydm(d) correspond uniqguement a I'amortissement da audey(le levier est trop loin de la

surface pour en sentir les effets) et poux 35um I'amortissement est dominé par les pertes de
pincement.

(a)

—~
O
-~

250 5
_, 200~ e a4
€ 1504 € 34
= Z
=
c 100+ - 24
(<) (6]
o o
S 50 S 14
= =
0 } } 0
1 10 100 1 10 100
denpum den um

Figure 8 : Evolution de 'amortissement hydrodyngua en fonction de la distance d entre le
levier et la surface pour un levier de 125um degl@bum de large et de 4um d’épais, incliné

d’'un angle de 13° par rapport a la surface. a) casl’'eau et b) cas de l'air.

Intuitivement, la distance a partir de laquelle ¢édfets de pincement ne sont plus négligeables,
d,., VA étre dépendante de la largeur de la poutreeftety plus la poutre est large et plus la
surface en vis-a-vis entre le levier et la surfaaeétre importante, donc plus le levier va subir
l'influence de la proximité de la surface. Ainsiysodéterminer une approximation dg ..
I'évolution de yhydm(d) dans I'eau est tracée a la Figure 9 pour un lenesilicium polycristallin

(a =0) de 125um de long, 4um d’épais dont I'épaissetieventre 50 et 20pm.

Ce réseau de courbes wrpermet de trouver ld, ... pour chaque largeur de poutre considérée.

Ainsi, graphiqguement on peut déterminer en prermagpoximation que :

d =

limite

N[

Eq33

Les effets de pincement seront donc négligeablés distance entre le levier et la surface est
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supérieure a la distance limite correspondantadiié de la largeww du levier.

60
J)hydro = Miquide"‘?pincemem
50
- Phydro = Yliquide
2 40 ~
S
=z
2— 30 7 W 50N
a.é W, = 40un
g 20T W5 = 30N
i w, = 20un
10 1.
0 —
0 ZLO 20 30 40 50 60 70 80
iimite (Wa) denpum
Qimite (W3) Qimite (W1)
Qiimite (W2)

Figure 9 : Evolution du coefficient d’amortisseméagtirodynamique dans I'eau en fonction de la
distance d entre le levier et la surface pour undede 125um de long, et de 4um d’épais, dans le

cas ol = 0°.

Regardons maintenant I'influence des paramétresngémues de la poutre encastrée-libre sur

I'amortissement hydrodynamique. Pour cela, I'éviolutde y, ., est tracée a la Figure 10 en

fonction de la fréquence dans I'eau pour une digtah= 2um de la surface, dans le cas d’'un

levier non incliné & = 0 ayant différentes valeurs d’épaisseurs et delasy
Tout d’abord, plus le levier est court et plus l@atissement hydrodynamique est faible. De plus a

w fixé a 35um, une diminution de [I'épaisseur d'unctéar 2 permet de diminuer

Vayaro(L =100um) de 40%. At fixé & 2um, une diminution de la largeur d’un éact1,8 permet

de diminuery;, ., (L =100um) de 41%.

Ainsi pour réduire 'amortissement hydrodynamiqiégut que le levier soit court, étroit et fin.
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Figure 10 : Evolution du coefficient d’amortisserhbpdrodynamique dans I'eau en fonction de
la longueur de la poutre pour différentes largeat®paisseurs a une distance de 2um de la

surface pouw = 0°.

1.1.3.3Influence du champ de vitesse le long du levier

Ces modélisations ne tiennent pas compte du champtesse du liquide le long du levier, ce
dernier est supposé constant le long de la longdeda poutre. Cette approximation conduit a la
surévaluation du facteur d’amortissement en miliguide. Aucun modele analytique en une
dimension ne prend en compte ces effets. Pour aneiridée de l'influence du champ de vitesse
le long du levier, Maalet al. proposent une évaluation numérique basée surstdutéon des
équations 3D de Navier-Stokes (qui tient comptelthmp de vitesse le long du levier) [4].

En comparant la résolution numérique des équatiendlavier-Stokes et son modéle simplifié
puis en les confrontant aux résultats expérimentaufacteur d’amortissement dans I'air et dans
'eau, Maali remarque une concordance des résyitais les deux premiers modes de vibrations
du levier comme le montre la Figure 11.

Pour les modes d'ordre supérieur le modele singplifle Maali surestime le facteur
d’amortissement (d’environ 33% pour 6™ mode) tandis que la résolution numérique des
éguations de Navier-Stokes présente une meilleumeordance avec les résultats expérimentaux
(d’environ 10% pour le 8"®mode).
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Figure 11 : Comparaison entre les valeurs expéritales (cercles), le modéle théorique de Maali
(ligne en pointillée) et celui issu de la résoluti®D des équations de Navier-Stokes (ligne
continue) de I'amortissement d’un levier de 519 eniaahg, 47,2um de large et épais de 1,1um

évoluant dans l'air (a) et dans I'eau (b) [4].

La résolution des équations de Navier-Stokes peduemodéliser les phénomenes de flux en
milieu liquide en tenant compte du champ de vitésdeng du levier. Négliger cet effet conduit &
une surestimation du facteur d’amortissement éa aeasse globale du levier aussi bien dans I'air
gu'en environnement liquide [4]. Cependant commeisnoous intéressons ici au mode de
vibration du mode fondamental (typiquement utibséimagerie AFM), I'hypothése que le champ

de vitesse reste contant le long du levier esteali

1.2 Paramétres de vibration du levier

L’étude précédente a permis de déterminer les icamits de I'équation du mouvement d’'une

poutre encastrée-libre évoluant en milieu liquidequeux. A savoir 'amortissemeny et la

masse effectivem du levier. Cette partie a pour objectif de déteenifes paramétres de

vibrations de la poutre en milieu liquide : la faégce de résonance et le coefficient de qualité.

1.2.1 Fréguence de résonance

La fréquence de résonance est définie comme é&afréduence correspondant a I'amplitude
maximale de l'oscillation du levier. Dans un prent@mps nous allons décrire le cas général ou le
levier vibre a proximité d’'une surface, puis dans seconde partie nous allons nous intéresser au

cas patrticulier ou les effets dissipatifs danduelé sont faibles.
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1.2.1.1Cas général

Partons de I'équation du mouvement d’'un levieramgtilaire actionné en milieu liquide proche

d’'une surface en oscillation libre (pas de foraexditation) :

0°U (z,w)
4

> -m U (z,w) - y.icd (z,w) =0 Eq34
Z

El

X

Cette équation se met sous la forme :

*U (zw) [maf +iyw
0z* El

} U(zw)=0 Eq35

X

Posonsy(@;M, ainsi I'équation du mouvement devient :
El

X

0°U (z,w) _

5 B U(zw)=0 Eq36

La pulsation de résonance (par analogie par ledeakactionnement dans le vide, paragraphe
1.1.1) se déduit de la condition :

B(a)) = C—L” Eq37

Ainsi I'équation de la pulsation devient :

* s 4
mao’ +iyw (C
WAL Eq38
El, L
D’ou en faisant intervenir la pulsation non amodas le vide :
rnJI‘_ a)Z + I y*Lw = rnL Ievierw\ide Eq39
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Comme l'expression précédente fait intervenir deslores complexes et que I'expression de la
pulsation est uniqguement décrite dans le domaiet @ prend le module de I'expression

précédente. L’équation permettant de déterminpulsation en milieu liquide devient :
* 2 * 2 2
(mLaJZ) + (yL a)) = (m W ) Eq40

L levier ““vide

Cette équation de degré 4 en possede une seule solution physiquement acceptethée

%ydro :
% 2 x4 2
_ 4 4 ML levier
%ydro —al .2 + w\ﬁde X 4 4 + * 2 Eq41
2rnL 4'mL a'{/ide mL

Ainsi la pulsation de résonance en milieu liquidexprime en fonction de la pulsation de
résonance dans le vide et des parameétres de ntadsenertissement effectif du levier par unité
de longueur.

La fréquence de résonance en milieu liquide entiomcde I'amortissement et de la masse

effective du levier a donc pour expression :

V m evier
x +— Eq42

m

Les effets dissipatifs traduits par 'amortissemeifiectif du levier introduisent un décalage vers
les basses fréquences. Ainsi plus on se rapprdane durface et plus la fréquence de résonance
va se décaler vers les basses fréquences. Ceesffptésenté au Tableau 2 ou les fréquences de
résonance dans l'aip4; = 1,3kg.m"® etyar = 1,86x10kg.m*.s?) et dans I'eaupgay = 997kg.n?

et 5eau = 8,59x10kg.m*.s%) sont calculées en fonction de la distad@ntre le levier en silicium
polycristallin et la surface. Les fréquences deoméace sont calculées en incluant les pertes
hydrodynamiques (incluant les pertes dues au legaidl’'effet de pincement) et de dissipation
mécanique (pertes thermoélastiques et dues auggexdécrites au paragraphe 1.2.2). Deux cas
sont explicités, le cas d'un levier commercial dad pour le mode contact-intermittent

(L = 125umw = 35um et = 4um) et le cas d’un levier aux dimensions réguft = 10pum,w =
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5um ett = 1um). Les leviers sont tous les deux inclinésndangle a =13° par rapport a
I’horizontale pour se mettre dans les conditions@exnentales de I'imagerie AFM.

Dimensions en punr  Distance de la surface  Actionnement dans 'eau  Actionnement dans I'air

L w t denpum & (kHZ) far (kHZ)
10 5 1 0 7716 13 381
2 7715 13 381
7712 13 381
0,5 7 695 13 381
0,3 7632 13 381
0,2 7416 13 380
0,1 5032 13371
125 35 4 00 161,2 342,2
2 160,1 342,2
1 151,9 342,1
0,5 89,51 341,6
0,3 35,01 337,9
0,2 15,74 3215
0,1 3,963 166,6

Tableau 2 : Valeurs de la fréquence de résonanos dair et dans I'eau en fonction de la
distance d entre le levier et la surface pour dewiers en silicium polycristallin.

Tout d’abord I'actionnement dans un milieu liquitk que I'eau entraine un décalage vers les
basses fréquences par rapport a I'actionnementutanslieu sec tel que l'air. La principale cause
de ce décalage en fréquence est la masse de ligjodeée sur le levier. En effet, la densité
volumique de I'eau qui est 850 fois plus importagte celle de I'air, ce qui conduit & une masse
ajoutée de liquide trés significative par rappartcas de I'actionnement dans I'air. Ainsi pour une
poutre de 10um de long, 5um de large, et de 1upaiéla fréquence de résonance dans I'eau a
une distance infinie de la surface est 1,7 fois jidible que celle de I'air. Ce décalage est diauta
plus important pour une poutre ayant de plus graudd®ensions, par exemple, pour une longueur
de 125um, une largeur de 35um et une épaisseunrme la fréquence dans I'eau (milieu infini)
est 2,5 fois plus faible que celle de I'air. Aipsiur minimiser ce décalage en fréquence, il est plu

intéressant d’avoir un levier avec de petites disiaTs.
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De plus, comme I'amortissement dépend de la distahentre le levier et la surface (voir
paragraphe 1.1.3.2), la fréquence de résonancendége aussi de cette distance. Plus le levier
est proche de la surface et plus les effets deepipats sont importants ce qui se traduit par un
décalage vers les basses fréquences. Ce décatagignéficatif, le pourcentage de différence en
fréquence entre un actionnement dans un milieaiiefia une distance de 0,1um de la surface est
de 35%pour une poutre de 10um de long, 5um de Etrggant une épaisseur de 1um actionné
dans de I'eau contre 0,13% dans le cas de l'aiteGkfférence est d’autant plus importante pour
des leviers ayant de plus grandes dimensions, cotrestle cas des leviers AFM commerciaux,
ou le pourcentage de différence entre un actionneeine distance infini et a une distance de
0,1um est de 97% dans le cas de I'eau et de 51%elaas de l'air.

Ainsi, les effets de pincement de I'eau ou de l@mivent étre pris en compte pour modéliser
correctement, au point de vue fréquentiel, le catepeent dynamique du levier. Ceci est d’autant
plus important pour des dispositifs vibrants fabég par techniques de micro-usinage de surface
ou une couche sacrificielle est utilisée pour ipdes structures. En effet, la distartentre la
partie mobile de I'actionneur et son électrode mée(aussi nommee distance inter-électrodes) est
non infinie et typiqguement bien inférieure a lataie limite (correspondant a la largeur du
levier) ou les effets de pincement ne sont plusligegpbles. Ainsi cette modélisation permet
d’avoir une modélisation plus juste du comportenenfréquence du dispositif fabriqué.

1.2.1.2Cas ou les effets dissipatifs sont faibles

Comme I'amortissement effectjf est dominée par les pertes hydrodynamigugs, en milieu

liquide (voir le paragraphe 1.2.2) qui dépendent ldepartie imaginaire de la fonction
hydrodynamique, le rapporty’ /m" sera négligeable sil . (w)<<T .., (w). Daprés
I'évolution de /"

rect-i

faibles sifjiquice>100kHz (ou sQ>100).

La fréquence de résonance d’'une poutre encasknéedioluant en milieu liquide infini (pas de

(w) et der . (w) & la Figure 4, les effets dissipatifs dans ledftuseront

rect-r

pertes de pincement) et dans le cas ou les efiftgpdtifs dans le fluide sont faibles se met sous

la forme :
fhydro = L X f e Eg43
1+ LT)( pliquidew/- (qu )
4 ,0|evie,—t rect-r ydro
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On retrouve ici I'expression de la fréquence demésce utilisée par Sader [5] qui a été reprise
dans de nombreuses études pour des applicatiohBMren milieu liquide.

Cependant il est intéressant de remarquer queljgayression de la fréquence de résonance en
milieu liquide, avec ou sans effets dissipatifssdnfluide, la fréquence dépendant de la fonction
hydrodynamique (la partie imaginaire intervenantmowe facteur dans [I'amortissement
hydrodynamique et la partie réelle dans I'exprassie la masse effective). Ainsi il est nécessaire
d’avoir une idée de la fréquence en milieu liqupteur trouver la fonction hydrodynamique
associée. Pour cela les travaux de Chu ont perexplititer la fréquence de résonance dans un
milieu liquide par rapport a celle de I'actionnerndans le vide [6] :

1
foyaro-chu = X £ e Eq44
ydro-e 1+ LT)( pliquideW

4 Ioleviert

Cette formulation extraite depuis des résultatséarpentaux a été reprise dans de nombreuses
études [4] [5].

La formulation de Chu permet d’obtenir une évahmtie la fréquence de résonance en milieu

liquide, ainsi on obtient”,_, (cqwd,whu), en introduisant ce facteur correctif dans I'esgren de

la frequence de résonance donnée par Sader, @molatifréquence corrigée.

Pour une poutre de 10um de long, 5um de large attayne épaisseur de 1um actionnée dans
I'eau, on obtient les fréquences de résonance rsigsa
f =8.18MHz

eau-Chu

f =7.72MHz

eau-Sader

Soit une différence entre les deux modelesfde .., = fear-sager = 0-46 MAinsi la fréquence

évaluée par Chu surestime la position du pic denasce.

La Figure 12 présente I'évolution de la fréqueneerésonance dans I'eaped, = 997kg.n? et
Neau= 8,59x10%kg.m*.s?) & une distance infinie de la surface (cas ou ilcement est
négligeable) en fonction de la longueur du levieurmp différentes valeurs de largeurs et

d’épaisseurs.
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Figure 12 : Evolution de la fréquence en miliewldg, fydro, @ une distance infinie du substrat,

pour différentes valeurs de largeurs et épaisseamgpnction de la longueur du levier.

Ainsi pour atteindre les hautes fréquences (>5Meétz)milieu liquide, la poutre encastrée-libre
doit avoir une longueur inférieure a 25um pour cenger les effets de viscosité du fluide qui
décale la fréequence de résonance vers les bassegffices.

De plus, en comparant les fréquences de résonalureyaeur fixée pour plusieurs rappomft
(courbes rouge, bleu et rose de la Figure 12), dgimmum de fréquence en milieu liquide est

obtenu pour le plus petit rappomt/t .

Cependant lorsque la poutre est actionnée a prixidiune surface, I'amortissement effectif
devient dépendant de cette distance entre le leviersurface. Ainsi un décalage en fréquence est
induit par la proximité de la surface et les effditsipatifs dans le fluide ne sont plus négligesbl

Il faut donc utiliser I'expression complete de taquence de résonance en milieu liquide vue au

paragraphe 1.2.1.1.

1.2.2 Coefficient de qualité

Outre la fréquence de résonance du mode excitéésonateur est caractérisé par le facteur de
qualité de ce mode. La valeur du coefficient dditpuast directement liée aux pertes d’énergie du
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résonateur, a travers la formulation :

1 1 énergie perdue par périoded' oscillation
—=—X Eq45
Q 27 énergietotale stockéedans |' oscillateur

En général, différents mécanismes de dissipatiengétique contribuent a la valeur du coefficient
de qualité effectifQ. On peut assigner un facteur de qualité a chaeuced mécanismes, si bien

gue l'inverse d&) correspond a la somme inverse de chacun desdaeaffi de qualité :

1
=N - Eqg46
25 A

o lln

Dans le cas des oscillateurs harmoniques, on mauarele calcul que le facteur de qualité

s’exprime de la fagon suivante :

Q= Eq47

Ou 4f_,; représente la largeur du pic de résonance a -3dBodhmet, ef la fréquence de

résonance du mode correspondant. Ce facteur dééqdefinit la sélectivité de la réponse en
fréequence pour le mode sollicité. En effet, plualeteur de qualité est important, et meilleure est

la sélection ou I'extraction du signal désiré gorport aux signaux parasitent.

Ainsi dans le cas d’'une poutre encastrée-libroante en milieu liquide, le coefficient de qualité
doit tenir compte des pertes dues au milieu d’aceément (hydrodynamique et de pincement)
mais aussi des pertes mécaniques de dissipationa(pnet thermoélastique). Le coefficient de

gualité devient :

1 1 1
= +

1
— = +
Q thdro Qancrage chermo

Eq48

1.2.2.1Les pertes dues au milieu liquide

Le facteur de qualité correspondant aux comportémeisqueux du milieu d’actionnement,
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Qnyaros €St calculé par analogie avec celui d'un oseillaharmonique, il modélise les frottements

fluidiques agissant sur la structure vibrante xipn@é d’'une surface[4] [5] :

7
_ (rnlevier + mhydro)x w _ pleviert + Z x IOquuideW /_rect—r

thdro - 2
m mw?(2d +al )
— - ..
4 ><pllquldew rect=i + 2d2 (d +al )2

Eq49

yhydro + ypincement

Ainsi ce coefficient de qualité permet de calcu&contribution des pertes hydrodynamiques en
milieu liquide, mais aussi du comportement visquelgxl'air lors de I'actionnement dans un
Le Tableau 3 présente les valeurs du coefficienguhdité associé aux pertes hydrodynamiques
dans le cas d'un actionnement dans I'eay,E 997kg.n? et eau = 8,59x10°%kg.mt.s?) et dans
lair (par = 1,18kg.nT et yar = 1,86x10kg.m*.s) pour différentes dimensions de levier en
silicium polycristallin (E = 16G5Pa, p ., = 233Bg.m>) incliné d'un anglea =13°. Comme
I'amortissement hydrodynamique dépend de la distanentre le levier et la surface, deux cas

sont distingués, le cas d’'une distance infinieeatds correspondant a une distance de 2um.

Dimensions Actionnement dans I'eau Actionnement dans l'air
d=o d=2um d=o d=2um
L w t f(kHz) Quawo f(kHz) Quao f(kH2) Quao  F(kHZ)  Quyero
10 5 2 19127 25,63 19127 2510 26784 2880 26784 2684
10 5 1 7716 12,52 7715 12,13 13381 9957 13381 904,1
10 3 1 8850 10,07 8850 9,968 13386 944,1 13386 9125
125 35 4 161,2 10,91 160,1 5,18 342,2 643,9 342,2 153,5
125 35 2 58,41 6,24 5597 2,25 170,5 2221 1705 41,23
125 5 2 97,96 2,47 97,78 2,42 1711 138,1 1711 130,8

Tableau 3 : Valeurs du coefficient de qualité hyfymmamique et de la fréquence de résonance

pour différentes dimensions de levier actionné aweangle de 13° dans I'eau et dans I'air.

Le coefficient de qualité d’une poutre encastréecliest fortement dépendant de son épaisseur,
par exemple pour une poutre de 10um de long epidede large une augmentation de I'épaisseur
de 50% permet d’augmenter le facteur de qualitéddyhamique dans I'eaud(= «) de 51%.
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Ainsi a longueur et largeur fixées, la poutre diite épaisse pour augmenter le coefficient de
qualité hydrodynamique.

A longueur et épaisseur fixées, une augmentatida tegeur de 66% permet d’augmenegy, ,

de 24%. De plus, a épaisseur et largeur fixéesdimmution de la longueur de la poutre de 92%
entraine une augmentation de 930% sur le coeffidiemualité associé dans I'eau.

Ainsi, plus les dimensions du levier sont petigmde fréquence de résonance) et plus le facteur
de qualité dans I'eau est important méme s’il réste inférieur a celui de I'air (il chute de 99%
pour une poutre de 10um de long, 5um de large 2uded’épaisseur).

Il est intéressant de noter que le coefficient dalite hydrodynamique dépend de la distadce

entre le levier et la surface (c&,,, dépend dg, ,,). Cette dépendance est d’autant plus visible

sur les leviers ayant de grandes dimensions (wimparagraphe 1.1.3.2 sur les effets de
pincement). En effet, le pourcentage de différezrtiee le facteur de qualité d’un levier vibrant a
une distance infinie (c’est a dire a une distangeéseure an/2) et celui ad = Zim pour un

levier de 10um de long, 5um de large et de 2umaibégst de 2% dans I'eau. Dans le cas d'un
levier commercial AFMI( = 125umw = 35um et = 4um) ce pourcentage est augmenté a 52%.

Ainsi pour minimiser les effets hydrodynamiques Isulevier et obtenir le meilleur coefficient de
gualité, le levier doit avoir des dimensions réesiitpar rapport au cas d'un levier AFM

commercial.

1.2.2.2Les pertes par couplage mécanique

Dans le cas d'une poutre encastrée-libre, 'eneasint de la poutre erz= @'est pas
parfaitement rigide. Des déformations locales agipaent a l'interface entre la poutre et son
ancrage. La perte d’énergie par période d’osaillatest proportionnelle a la force de friction
s’exercant au niveau de la surface de contact @gpda partie mobile de la partie ancrée au
substrat [20]. Ces pertes sont associées a lapdigsi d’énergie du résonateur a travers la
structure le supportant.

Plusieurs formulations existent dans la littéragetn que la poutre encastrée-libre est modélisée

par une plaque fine semi infinie (modélisation hebd et al.[22]) ou considérée comme étant un
solide (donc ayant une épaisseur) semi infini (nisatbon de Hacet al. [23]). Le choix de I'une
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ou de l'autre modélisation dépend du rapport dattengueur d’onde transverse sur la largeur de
la poutre [23] :

A1 E
A Y Eq50
w Wf 2Iolevier Vv 1+ v

Ou v est le coefficient de Poisson du matériau coridtitle la poutre eff la fréquence d
résonance. En effet, si ce rapport est trés gramdrd 1, en d’autres termes si la longueur d’onde
transverse et plus grande que la largeur de lar@a@lors la modélisation de Jimbo modélise

parfaitement la dissipation par les ancrages. Dmoas contraire, la formulation plus complexe de
Hao doit étre utilisée.

Par exemple, pour des poutres encastrée-libresé&éalen silicium polycristallinE = 16BPa,

Plovier = 2330kg.m* et v = 0,25 et ayant différentes longueurs, largeurs et épais, le Tableau

4 présente les valeurs associées de chaque rappost dans le cas d’un actionnement dans un

milieu infini dans l'eau feay = 997kg.nT et 5eau= 8,59x10kg.m’.s?) et dans l'air gar =
1,18kg.n’ etrna = 1,86x10kg.mt.s?).

Dimensions des leviers (um) Actionnement dans 'eau Actionnement dans I'air

L w t f (kHz) A Jw f (kHz) A w

10 5 2 19 127 56,09 26 784 41,37
10 1 7716 135,3 13 381 82,78
10 1 8 850 195,3 13 386 137,9
125 35 4 161,2 916,1 342,2 462,3
125 35 2 58,41 2421 170,5 926,2
125 5 2 97,96 8 764 171,1 6 464

Tableau 4 : Valeurs du rappoit /w .

Ainsi comme la longueur d’onde transverse est géglile devant la largeur de la poutre, la

formulation de Jimbo pour le coefficient de quati&s pertes de dissipation par les ancrages peut-
étre utilisée :

L3
Qancrage =434x% t_g Eq51
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Pour minimiser les pertes dues aux ancrages, lgoragntre la longueur et I'épaisseur de la
poutre doit étre maximisé.

Par exemple, pour des poutres encastrée-libreg diffdrentes longueurs, largeurs et épaisseurs,
le Tableau 5 présente les valeurs de chaque deetfide qualité associé aux pertes dues aux
ancrages.

Ainsi ce coefficient de qualité varie entre 542ypane poutre de longueur 10um, de largeur 5um
et d'épaisseur de 2um) et 1,689° (pour de longueur 125um, de largeur 35pm et déSeair de
2um) pour les dimensions considéreées.

Ainsi ce coefficient de qualité devra étre priscempte dans le calcul du coefficient de qualité

effectif de la poutre notamment pour les plus pstdimensions de leviers considérés.

1.2.2.3Les pertes thermoélastigues

Il s’agit de la source principale de pertes lorsdgieésonateur fonctionne dans le vide. Ce
mécanisme dissipatif est relié aux déformationsumwgtriques qui créent une distribution non-
uniforme de la température a travers le systemevileration. Les gradients de température
produisent en retour un flux de chaleur résultantadconversion de I'énergie du mode vibratoire
en énergie thermique. Les travaux de Abdolvahal. ont permis d’exprimer le coefficent de

qualité associé [24] :

{ IOIevierCPt2 ]2
1+ wx————
Q ' — lolevierCP X an Eq52
thermoélatique EO’-?T WX ,%chtz
kn?

Ou C, est la capacité calorifiquey le coefficient d’expansion thermique du mateériaula

température ek la conductivité thermique.

Par exemple, pour des poutres encastrée-libressééal en silicium polycristallin @=300K
(E=160GPa, Q. = 2336g.m"°, C, =7130kg K™, a; =23x10°K™ et « = 40W.mK*

[25]) ayant différentes longueurs, largeurs et s€gmirs, le Tableau 5 présente les valeurs

associées de chaque coefficient thermoélastiqeederl’actionnement dans un milieu infini tel
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que l'eau feaw = 997kg.n’ et 7eau= 8,59x10%kg.m*s?) et lair (par = 1,18kg.n? et
Nair = 1,86x10kg.mt.sh).

Dimensions (um) Actionnement dans I'eau Actionnement dans l'air

L w t Quncrage  TkH2)  Quyaro Qpemo  f(kHz)  Quyarg Qihermo
10 5 2 5425 19 127 25,63 3,13x10° 26 784 2 880 2,3x10°
10 5 1 4 340 7716 12,52 3,0x10° 13381 995,7  1,84x10’
10 3 1 4 340 8 850 10,07 2,61x10" 13386 944,1  1,33%10’
125 35 4 132 446 161,2 10,91 8,94x10°  342,2 643,9  4,51x10’
125 35 2 1,05%10° 5841 6,24  9,46<10° 1705 222,1  3,61x10°
125 5 2 1,05%10° 97,96 2,47  48%10° 1711 138,1  3,60x10°

Tableau 5 : Valeurs des différents coefficientsjdalité pour différentes dimensions de poutres

encastrée-libres.

Ainsi le coefficient de qualité associé aux pettesrmoelastiques est négligeable dans l'air et
dans I'eau pour toutes les dimensions de levievssagées. Dans le cas d’'un actionnement dans
I'air le coefficient de qualité des pertes dues amkrages devra étre pris en compte pour une
évaluation plus précise du coefficient de qualidéalt notamment sur les leviers de petites

dimensions.

Ainsi le coefficient de qualité effectif du leviest dominé par les pertes hydrodynamiques et dues
aux ancrages. Les autres types de pertes (régidecuohaire, interaction phonon-phonon,
dispersion phonon-électron [20]) sont supposeéedigeadples du fait de la prépondérance des

pertes hydrodynamiques et dues aux ancrages.

1.3Dimensionnement des leviers

La modélisation analytique a permis de détermimer expression des parameétres de vibration du
levier, en terme de fréquence de résonance etaféabent de qualité, qui dépendent de la masse
et de 'amortissement du systeme constitué paviei et le milieu d’actionnement.

Le Tableau 6 regroupe les expressions analytiqeeses parametres ainsi que l'objectif a
atteindre dans le cas ou le milieu d’actionnemeantirdini. Cet objectif a été déduit de I'état de
I'art présenté au chapitre précédent.
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Parametre Formulation Tendance Objectif
3
Raideur mécanique k =E4LL: \ k<5N.m*
Fréquence de _ 3’52xl E / S 1MHz
résonance dans le vid Y 2m 1212040 vide
Fréquence de f - foide /
hydo = T ————
résonance en milieu v 1+ Mhyaro fyaro > 700kHZ
quUide r‘nlevier
Myvaro T Meyier )X 271 % f
Facteur de qualité Qyaro = ( nvdro e;er) il /" Qhyaro >10
hydro
o _n 2 -13
Masse de fluide ajoutée M, 4, = Zp"quide XWOXLX/[ ., \ Myyaro < 3%10kg
Amortissement induit o XWX L X[ Vo <10°uN.mits?
q R yhydro phqwde rect—i hydro . :
par le liquide 4
Force minimale _ |2k;TB k .
. I:min - x f \ Foin < 2x102NA/Hz
détectable T hydroQhydro

Tableau 6 : Evolution des différents parametresengre en compte pour le dimensionnement de

leviers actionnés en milieu liquide visqueux infini

L'objectif principal est d’augmenter la sensibiliié détectionF_. , du levier lors de I'imagerie

min !

AFM (voir chapitre précédent), pour cela la raidelait étre diminuée tandis que le produit

fréequence de résonance par coefficient de quaditeétre augmenté pour atteindre des sensibilité

inférieure 32x102N+/Hz .
Ainsi pour atteindre des fréquences de résonangrileu liquide supérieure a 100kHz, comme

la fréquence est proportionnelle a :

1

mhydro _E
fhydro % fvidex 1+m,— Eq53

Il en résulte que la fréquence de résonance damildéedoit étre augmentée (ce qui conduit a
augmenter I'épaisseur et a diminuer la longueutadpoutre) et que le rapport entre la masse

hydrodynamique sur la masse du levier doit étreirdiée (ce qui revient a diminuer le rapport
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largeur sur épaisseur de la poutre).
Comme le coefficient de qualité en milieu liquids proportionnel & :

1

- Mhyaro 2
thdro% fvide x (yhydro) ' X rnlevier X (1-*- rnlh—ydj Eq54

Pour augmenter le coefficient de qualité, il fauggmenter la fréquence de résonance dans le vide
(cette condition permet aussi d’augmenter la frégaale résonance en milieu liquide), diminuer
I'amortissement effectif (ce qui conduit a dimindarlongueur, la largeur et I'épaisseur de la
poutre) et augmenter le produit des masses :

1

2
rnevier X £1+ %] Eq55

Pour augmenter ce rapport il faut augmenter la endadevier (ce qui revient a augmenter toutes
les dimensions de la poutre) et augmenter le rappure la masse hydrodynamique et la masse
du levier (ce qui revient a augmenter le rappotteeka largeur et I'épaisseur de la poutre).
Cependant comme le rapport des masse intervienfasl dans I'expression du facteur de qualité
et de la fréquence de résonance (l'une en puisgaogitve et 'autre en puissance négative), il
n'est pas possible d’optimiser en méme temps ces parametres de vibration de la poutre. Ainsi
une diminution de la masse hydrodynamique va emraine augmentation de la fréquence de
résonance mais aussi une diminution du coefficenqualité.

Ainsi un compromis doit étre fait entre I'optimigat de la fréquence de résonance en milieu
liquide et le coefficient de qualité. Cependantcteefficient de qualité est proportionnel a la
fréquence et il n'a qu’'une dépendance en racinelesuapport des masses, il est donc moins
affecté par la réduction des dimensions que laufsage de résonance en milieu liquide.

Ainsi pour réduire les effets du fluide sur le lvila longueur, la largeur et I'épaisseur du levie
doivent étre réduites.

Cependant en ce qui concerne la diminution de ideua du levier, le rapport épaisseur sur
longueur doit étre diminué, ce qui contredit leBations précédentes.

Un compris entre la raideliret le coefficient de qualit® doit donc étre effectué pour garder des
fréquences de fonctionnement acceptables en niidjeide.

La tendance est donc de diminuer les dimensiondesigas traditionnellement utilisés en AFM
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pour permettre I'imagerie rapide en milieu liquide Tableau 7 regroupent les dimensions des
leviers retenues pour la fabrication. La longuess kviers va étre comprise entre 10 et 250um, la

largeur entre 3 et 30um et I'épaisseur entre 508n2um.

Parameétres Dimensions en um

minimale moyenne maximale
LongueurL 10 120 250
Largeurw 3 13,5 30
Epaisseut 0,5 0,75 2

Tableau 7 : Dimensions retenues pour la fabricati@s leviers.

Pour les dimensions du Tableau 7, la Figure 13emtéd’évolution du coefficient de qualité dans

I'’eau en fonction de la raideur du levier.

Longueur minimale

-

o5 | glargeur maximale IR
20+-f---------------— - o L
> - -
L d
k4

15+]------ D et e
Y b d
© ’,
$ ’ . .

O || smEpaisseur maximale

Epaisseur minimale
Longueur maximale
Largeur minimale

0 5 10 15 201 25 30 35
k en N.n~

Figure 13 : Evolution du facteur de qualité dansau et de la raideur d’un levier ayant les

dimensions du Tableau 7[39].

Chaque courbe a été obtenue en faisant variemigutur, la largeur et I'épaisseur du levier en
prenant la valeur moyenne des deux autres paraneétiesi le compromis a réaliser entre la

raideur et le coefficient de qualité est évidenteéet, avoir une faible raideur conduit a undleai
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valeur de coefficient de qualité. Cependant étanné la diversité des dimensions envisagée pour
la conception des leviers, il est intéressant dermue les raideurs associées vont étre comprises
entre 0,1 et 30N.th pour des facteurs de qualité en milieu liquidepds entre 2 et 25.

Les fréquences de résonance correspondantes awensions du levier du Tableau 7 sont

présentées a la Figure 14. Elles vont étre congprisetre 66kHz et 100MHz lors de

I'actionnement en milieu liquide infini.

Longueur minimale
e

»e #Largeurmaxi male -
20 - - _____ s = ,‘ ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
* s -
-
L d
15 tf--------- - D T
*
2 -,
() - .
o Epaisseur maximale
0P,
51 —-- R T
Epaisseur minimale
Largeur minimale
0 Longueur maximale
0 0.2 0.4 0.€ 0.8 1
feau€n MHz

Figure 14 : Evolution du facteur de qualité et ddiéquence de résonance dans I'eau d’un levier

ayant les dimensions du Tableau 7.

Cette étude analytigue issue de la modélisatiomldiEBernoulli nous a permis de dimensionner
les leviers qui vont permettre d'imager par AFM debantillons en milieu liquide. Cependant,
pour caractériser une poutre encastrée-libre, igiassent une courbe de résonance en amplitude
et en phase est tracée pour extraire les paramagresbrations du levier. Ainsi la suite de ce
chapitre va nous permettre de tracer les courbesestnance théoriques correspondantes a la
modélisation analytique du levier.

Plusieurs méthodes sont possibles, la premiéreistena résoudre I'équation du mouvement
obtenue depuis la modélisation d’Euler-Bernouligpendant cette résolution directe est tres
demandeuse en temps de calcul car elle fait imérieethéorie des fonctions de Green.

Nous allons donc utiliser une autre méthode basék Jormalisme de Lagrange, qui a I'avantage
de travailler non pas en modélisation de force mreai€nergie, ce qui simplifie la résolution de

I’équation du mouvement.
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1.4Résolution de I'égquation du mouvement

Cette modélisation utilise une approche variatitlenge I'équation du mouvement du levier, il
faut donc trouver des équations scalaires équitedenux équations vectorielles du Principe
Fondamental de la Dynamique (PFD - équation d’EBkmnoulli).

Les hypothéses de cette modélisation en approdatierigdle sont les suivantes :
* Le fluide est incompressible.
* Les trajectoires doivent étre des fonctions comrtinet dérivables et sont indépendantes les

unes des autres (ce qui correspond au degré datldhe systeme).

1.4.1 Lagrangien d’'une poutre de section rectanqulairedgime libre

Il faut construire un modéle équivalent de I'ostilur en utilisant le formalisme de Lagrahge

Dans un premier temps considérons I'équation erégime non forcé :

0°U (z,t) L ElL, 9°U(z,t) N
ot? u  0z'

- S:ILO(U (z,t).U (z1).t)dz

Ou Il'action S exercée sur la poutre est I'intégrale par rappatle la fonction Lagrangienris,.

Lo dépend du déplacement hors plan du le\dr,t) de sa dérivée partielle par rappoit @ au

tempst, U(z,t).

8 Dans I'approche Lagrangienne, on raisonne a peeir concepts d'énergie potentielle et cinétiqueiew de

concepts de force. Tout systtme mécanique est téassic par son Lagrangien (homogéne a une énergie)

L= L(q,qi ,t). Si aux instantd; et t, le systétme occupe deux positions déterminéese ees deux instants le
tp

systeme évolue de facon que I’acti@p:jL(qi .G ,t)dt soit maximale oUg,.et ¢ représente respectivement la
t

position et la vitesse. Seules la position et fassge interviennent (pas de dérivée d’ordre sup@&jear les équations

fondamentales de la dynamique sont d’ordre 2 pgpad au temps. Généralement les conditions <alagi» sont

prises comme étant les positions initiales et ésat non les positions et les vitesses initidlefut, en principe,

imaginer toutes les trajectoires possibles (cortnet dérivables) entre les conditions initialefretles, déterminer

l'action sur chacune et déterminer celles qui rehd@action S maximale. C'est-a-dire quéS=0 (principe des

moindres actions) est équivalent%(ng —i =0. Ce sont les équations d’Euler-Lagrange, leursluésns
of

dt aq;
donnentlesg, =g, (t) solutions de la trajectoire physique.
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L’application du principe des moindres actions aghdux équations d’Euler-Lagrange (dont la

démonstration est disponible en annexes du docyment

2 : d( oL oL
&=|4d,U(zt)U(zt)tdz=0 — |- 0 =0
Zjl LUt & independat dz(@U(z,t)J oU (z,t)

Principe des moindresactions Equation d'Euler-Lagrange

Toute la validité de la méthode dépend du choixladdonction d'essail,, qui doit étre

homogéne a une énergie (les forces doivent étrsecoatives [45]), Boisgardt al. proposent la

fonction d’essai suivante [40] :

. 1 (aU(zt))” 1_(0U(zt)Y
L. t t)t)=— -—El| ——* Eq56
e e q
La notation est simplifiée en utilisant :
U(z1) = 3UZY Eq57

Cette fonction de Lagrangé correspond a la somme d'une énergie potentidle’'@ne

essai
énergie cinétique, ainsi chacune de ses variablézt) et U(zt) doit satisfaire le principe des

moindres actions. Ce qui conduit a I'équation suiga

i ( oL essaij _ 0L gssai -

dz\ aU(z,t) ) aU(zt)
1]d|l a8 (au@n)| o (au@n)? 1 |d| 2 (d@y 2l 8 (au@y)?
2,u dz| U (zt)\ oz aUu(zt)| oz 2 Xldz|aU(zt)| oz aUu(zt) oz
Euler — Lagrange pour U(z,t) Euler - Lagrange pour U(z,t)

Ainsi 9 %essai| essai_, si chaque variable de la fonction d’eskais, vérifie séparément
dz\ oU(z,1) ou(zt)

I'équation d’Euler-Lagrange.
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Ainsi le formalisme Lagrangien d’'une poutre de ectrectangulaire en régime non forcé

s’exprime par :

S= j L (U (z,t),U (z,t),t)dz

Uzl , Bl 3@ _y L0 (Z,t),u(z,t),t):%ﬂ(au (z,t)jz _EE|(62U (z,t)]z

ot® u 0z’ ot 2 0z°
U (Z,t) = dUCEZ't)
z
PFD - Euler Formalisme- Lagrangien

Pour résoudre I'équation Lagrangienne du mouvenilefatit donc trouver ledJ (z,t ¥olutions.

Les variables sont supposées indépendantes (gpibehiese est non restrictive), ce qui permet de

séparer les variables de temps et de positioni Alifg,t) se mets sous la forme :

U(2) =22,(0¢,(2) Eq58

En remplacant (z,t HansS I'équation devient :

¢Z (Z)j dz Eq59

L L
S——,UXZ XI¢§ dz——EI xZ2 xj(
0 0 a

Les ¢n(z) représentent les formes d'ondes du levier de @ecatectangulaire (définies au

paragraphe 1.1.1), ainsi :

L
rnIevier =4x :ux I¢r§ (Z)dZ
S=Im,.Z2()-2k 22() = ; : Eqe0
2 2 L(aw()j
k=4xEl x| dz
0z

Cette expression permet de trouver, par identiboata masse et la raideur du levier.
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1.4.2 Lagrangien en régime forcé

Lorsque le levier est actionné dans un milieu iguvisqueux, la masse effective du levier,,
tient compte de la masse ajoutée par le liquide Isutevier et de la masse du levier
L'amortissement effectify’ tient compte de la proximité de la surface ainse gles pertes
hydrodynamiques et mécaniques (thermoélastiqudgest aux ancrages). De plus I'actionnement
du levier est entretenu par une excitation extésiele typeFocos(ax) (cas de l'actionnement
piézoélectrique).

Ainsi I'équation du mouvement issue de la modélsatd’Euler-Bernoulli (PFD) devient

équivalent au Lagrangien décrit ci-dessous [41] :

S= ZJ L(zzt)dt Z( ztdt)T Z z,2,t))

2
m*dZ:—kZ de+F COS(&,I) 1. 7
v o L(zzt)=2m 22 - Lkz? + F,z codat)+ y 22
2 2 N 2
Régime liore Régime- forcé Dissipation
PFD Formalisme- Lagrangien

On suppose que les oscillations sont entretenuesumpa force du typeFocos(ax), le terme
d’amortissement effectif/ ° est introduit par une dépendance sur la vitest® miasse effective

est notéam .

Le termeZ correspond a la dérivée de par rapport &, la variable est soulignée pour indiquer

que le calcul s’effectue sur le contour physiquailsi ne varie pas durant les calculs [45].

<L(z, z,t)> représente le Lagrangien moyen sur une peériodgpgdrait comme un Lagrangien

effectif si la durée de la mesure est supérielaep@riode considérée.

Ainsi le Lagrangien du systéme en régime forcévetalissipation est la somMale I'énergie

o . Mw
y = .
Q
19 a fonction de Lagrange est une fonction additilaé:z,'z,t) = Ly *Lgegimetorce T Laissipation [441-

Régime-libre
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potentielle%kz{ de I'énergie cinétiquézzm*z'Z, de I'énergie de dissipatiopi zZ et de I'énergie

nécessaire pour entretenir les oscillatieyicodat) .

Le Lagrangien d’un systeme se met sous la formg:[40

L=T-U+W Eg61

hY

Ou T correspond a I'énergie cmethueT:Em Z%, U représente I'énergie potentielle,

U= %kz2 - F,Zcodat) etW le travail mécaniqual = +ZZ .

Levier actif

Surface

Figure 15 : Schéma du levier en milieu liquide.
Pour appliquer le principe des moindres actionkalgrangien est moyenné sur une période :
17 1 1
— — */=52\ _ -+ 2 * ;
(L)= ?.([Ldt =5m <Z > 5 k<Z >+ % <Z;>+ Fo(Z codat)) Eq62
Pour résoudre le systeme, il faut trouver une fonct’essai,Zessa(t) dont la résolution par le

principe des moindres actions va satisfaire lest#ous d’Euler-Lagrange.
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1.4.2.1Résolution avec approximation harmonigue statiaenai

Le cas le plus simple est de prendre comme fonatiessai, une fonction de type harmonique
telle que Z,(t) = Alw)codat). Ainsi il va étre possible de déterminer les ampiés Alw) de
vibration du levier en fonction des parameétresedter et de I'excitation [40].

Pour cela il est nécessaire de calculd(t) et Z(t), un calcul simple donne :
Z,(t) = ~Alwwsin(at) et Z,(t) = -Alw)wsin(at).
Le Lagrangien moyen devient dans le cas d’'une fomct'essai de type harmonidde

FoAlw)
2

(L) = %m* Alw) o’ —%kA(a))z + Eq63

L’application du principe des moindres actions pefrde résoudre I'’équation de Lagrange :

d a< L> a< I—> a<|-> 1 « 2 o’ Fo
dt( GAJ 0A ~ 2 ( ) ydro 2 2

A indépendan de t ydro

Ainsi, I'amplitude de vibratiorA du levier dans un milieu liquide visqueux est égal

Eq65

Avec m et )y la masse et 'amortissement effectif du levies @xpressions analytiques ont été
calculées respectivement au paragraphe 1.1.3.1.8t2) etF, est 'amplitude de I'excitation.

Ainsi le mouvement harmonique du levier dans unemibmorti et entretenu par une excitation

extérieure est défini par :

z,(t)= R —codt) Eq66
m ide(l_ac;g)j
ide

" (sin®(at)) = (cos* (at)) = ; et (codat)sin(at)) = ;<sin(2cut)> =0.
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Cependant supposer que le levier a un mouvemeatrgnt harmonique ne permet pas d’intégrer
les pertes effectives dans I'équation du mouvemAdisi la fonction d’essai utilisée pour
résoudre le principe des moindres actions doigmetéun déphasage qui va modéliser les effets

dissipatifs du systéeme.

1.4.2.2Résolution avec approximation harmonigue déphasée

La fonction d'essai maintenant considérée est wmetion harmonique déphasé ¢éw) par
rapport au cas précédent, elle se mets donc sdosne Z, (t) = Alw)codat + fw)) [42] [44].
Sachant qui_z(t) = —A(w)wsin(wt +_gu(a))), le Lagrangien moyen modélisant le levier devfent

<|_> :%m* Ao —%kA2 +F%Acos(¢)—y?Aéwsin@— ¢f) Eq67

Le principe des moindres actions s'applique surquianouvelle variableAlw) et ¢(w),

indépendante du temps :

i M _a—L>:O @:O
dt| oA 0A AA
B=0 < =
E @ _@ -0 A et @ indépendats de t @ =0
dt| dg 7 0p
Eq68
I A{wz —Lj+—°cos(qo)—y—A in(g—(p):o
2 2 2
=
Fo A

- si (¢)+L2*A£wcos(g)—¢)):o

Comme les variabled et ¢ correspondent & une variation sur le contour gjugsdu levier, elles

représentent effectivemeAtet ¢, ainsi A= A et p=¢*°.

" (codat)codat + @) = % et (cogat + w)sin(ax + g)> = %<sin(2a1 + @+ (0) + sin(g— ¢)> = %sin(g— (0)-

13 Une fois les calculs effectués différencier lesialdles physiques des variables de calculs n'a gusens, leur
intérét est plus une astuce de calcul.
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Les équations issues du principe des moindresrectieviennent :

%m*A{wz—L*j+%cos(qo):O
B=0 = m . Eq69
- F;Asin(qo)—y?aﬁ\z =0

On doit donc résoudre un systeme de deux équatmndées, pour trouver les inconnuﬁéw)et

@ w) de la solutionZ, (t). Cependant, en regroupant les termes on obtient :

F
A= 0
m A(C‘)2 - %zydm) +F, COS(¢7) =0 \/m* i (C’)2 - afnydro)z + y* sz Eq70
—
F,sin(@)+y wA=0 t{ Wy } !
= arctan —
(0 m (wz - aﬁydro)

La résolution de I'équation du mouvement par lahoéé Lagrangienne dans le cas d'une
approximation stationnaire déphasée est de la forme

I:0

Z,(t)= Co{ax + arctari: - ay D Eq71
\/m*z(&)2 - aﬁydro)z + y*zwz m (a)z _quzydro)

Cette équation permet de décrire le mouvement dignsmndu levier vibrant dans un milieu

liquide. Le module deZ,(t) permet d’obtenir I'amplitude de vibration du levié(w) en fonction
de la fréquence et son argument permet de tra@eoliition de la phasei(a))en fonction de la

fréquence d’actionnement.

1.4.2.2.1 Courbes de résonance théoriques

La Figure 16 présente les courbes de résonancenglitide et en phase lors de I'actionnement
dans I'eau feau = 997kg.n et zeau = 8,59x10%g.m*.s%) et dans I'air fair = 1,18Kkg.nt etza; =
1,86x10°kg.nmi*.s%) pour un levier en silicium polycristallipyier = 2330 kg.1* etE = 160GPa)

de 10um de long, 5um de large et ayant une épaideeljpum incliné der =13°.
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Dans cette modélisation la masse et I'amortissenedfdctif tiennent compte des effets
hydrodynamiques (incluant les effets de pincementle dissipation mécanique (pertes dues aux

ancrages et thermoélastiques) du levier.

1 , 0,5
Q@ — Air 0 — Air
_% — Eau ) — Eau
T -0,51
£ 10 kS
B S— _1 —
c c
Q.15+
S g
> -2 % _2 -
%-10 E
2,51
£ \
- 34 (R R S
10° —t—t——t— -3,5
4 6 8 10 12 14 16 18 1 10 10C
Fréquence en MHz Fréquence en MHz

Figure 16 : Amplitude normalisée (a gauche) et gh@sdroite) d’un levier de 10um de long,
5um de large et ayant une épaisseur de 1um actidang I'air (en bleu) et dans I'eau (en rouge)

en fonction de la fréquence.

Ainsi, actionner le levier, avec les dimensionscpdentes, en milieu liquide visqueux entraine un
décalage en fréquence de 42,3% mais aussi uneti@daamplitude de 98% par rapport a un
actionnement dans I'air (I'air est un gaz visquawompressible). De plus, le pic de résonance est
plus élargi dans le cas de I'actionnement dansilezaraison du coefficient de qualité effectif qui
est plus faible que dans le cas de I'gx ( =12, etd),, =8099).

La phase quant a elle varie de Omale changement de phase se produit a la résomaécanique

du levier. Les effets de viscosité du fluide suteleier se traduisent par des variations de phase
moins rapides que lors de I'actionnement en miiect

La Figure 17 met en évidence le décalage en fréguen fonction de la distandeentre le levier

et la surface. Les courbes en amplitude sont niséed par rapport au cas de I'actionnement dans

I'air ou le levier est a une distance infini deslaface et incliné de 13° par rapport a I'horizésta
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Figure 17 : Amplitude normalisée et phase d’'undede 10um de long, 5um de large et de 1um
d’épaisseur dans I'air (courbes de droite) et déieau (courbes de gauche) en fonction la

fréequence a différentes distances d de la surface.

Ainsi, plus le levier est proche de la surfacelas pe pic de résonance se décale vers les basses
fréquences (voir paragraphe 1.2.1) et 'amplitudevithration diminue. Ce décalage en fréquence
est beaucoup plus important dans le cas d’un awiment dans I'eau que dans I'air. Séjt,(d),

et respectivement,, (d) la fréquence de résonance du levier dans I'dawespectivement dans
I'air, & une distancd de la surface.

Pour un levier de 10pum de long, 5um de large etda d'épaisseurf,, (d = ©) = 7,71MHz et

feau(d = 0,3) =7,63MHz, ce qui correspond a un décalage en fréqueade@B8%. Les amplitudes

de vibration correspondantes diminuent elles d8%3).a méme poutre actionnée dans I'air aux
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mémes distances de la surface présente un déeaidgequence de 1,2x3%. Les amplitudes de
vibrations correspondantes diminuent elles de 8B¥si le décalage en fréquence, du levier
actionné a une distance infinie par rapport a uskagce de 0,3um de la surface, est 850 fois plus
important dans le cas de I'eau que dans le casideRaradoxalement, les amplitudes de vibration
diminuent plus fortement dans I'air que dans I'eaufonction de la distanackde la surface. Ceci
vient du fait que les phénomenes d’amortissemergoné¢ pas identiques dans les deux milieux.
En effet, dans le cas de l'eau les pertes hydradigquees sont la principale source

d’amortissement, et dans le cas de I'air les pelb@dgent aussi tenir des pertes dues aux ancrages.

Ainsi 4Q,,, = Qua(d zoo)(:era“()d =03) =64,2% et 4Q,, =822%, ce qui se répercute sur les
=00

amplitudes de vibration du levier. Lors de l'actiement dans I'air, le levier est plus sensible a la

proximité de la surface que lors de l'actionneméans I'eau. En effet, dans I'eau les pertes

hydrodynamiques sont prépondérantes devant lesspduies a la proximité de la surface.

Pour mettre en évidence, le décalage en fréqudraedeminution de I'amplitude de vibration en
fonction de la distance de la surface, un levieMAEommercial (Arrow NCR-20) de 4,6pum
d’épais, 45um de large et de longueur 160um acdkténaé dans l'air. La Figure 18-(a) est une
image MEB du levier. L'extrémité de la poutre a étcoupée par technique FIBoguslon
Bean), Figure 18-(b), pour ne s’intéresser qu’'au cortgraent du levier proche d’une surface.

Figure 18 : Images MEB du levier avant (a) et apfésla découpe de I'extrémité de la poutre
par FIB.

La fréequence de résonance mesurée a 'AFM est 8e88KHz pour un coefficient de qualité de

800. L’amplitude d’oscillation du levier est de 27n
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Figure 19 : (a) Courbes d’approche retrait en antydie et en déflection. (b) Amplitude
normalisée expérimentale (cercles) et théoriqugnéicontinue) en fonction de la distance entre

le levier et la surface

Les courbes d’approche-retrait en amplitude etéftexion sont présentées a la Figure 19-(a) en
fonction de la distance entre le levier et la stefalrois zones sont identifiables sur les courbes.
Dans la zone |, le levier oscille au dessus daittase sans entrer en contacte avec elle. Dans la
zone ll, le levier est en contact intermittent al@esurface, et dans la troisieme zone, le levier
touche de maniere permanente la surface. Il eStesgant de noter que dans notre cas de levier
sans pointe, la déflexion et I'amplitude du leviersont pas constantes dans la zone | en raison de
linfluence de la surfacé Ainsi plus le levier est proche de la surfaceples I'amplitude de
vibration du levier diminue. La Figure 19-(b) prétel’amplitude de vibration expérimentale en
fonction de la distance de la surface. Le modéd®rique est superposé, en bonne concordance
avec les résultats expérimentaux. Cette expériealide la modélisation théorique des effets de
pincement dans l'air. Une caractérisation expérialende ce phénomene en milieu liquide a été

mise évidence par Maadi al.[38].

' Habituellement, pour un levier commercial possédae pointe, dans la zone |, la déflexion du leeist constante
ainsi que I'amplitude du levier.
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Cependant dans cette modélisation nous avons stipp@sles variables d’amplitude et de phase
étaient stationnaires, c’'est-a-dire qu’elles néevdrpas au court du temps.

Ainsi pour valider cette approximation une étuderégime transitoire va nous permettre de
connaitre le temps d’établissement du régime pegntan

Ainsi lors des mesures expérimentales, ce temssathdisation devra étre pris en compte pour se

trouver dans un régime établi. Ce qui nous permetintiliser la formulation précédent, (t)

pour I'expression du déplacement du levier.

1.4.2.3Régime transitoire

Pour étudier le régime transitoire dans la moditisaLagrangienne, une fonction d’essai ou
I'amplitude est une fonction lentement variabletemps (approximation de type Eikorng)edoit
étre utilisée :Z,(t) = Alt)codat + ¢) [40] [41] [43].

Sachant que Z,(t) = A(t)codat + ¢ft)- Ax(w)sin(at + ¢) le Lagrangien moyen (décrit au

paragraphe 1.4.2) deviéht
(L)= % m' [Aza)2 + AZ] - % kA? + F%A codg) + y? [A_Acos(qa— 20) - Aﬁwsin(io— qo)] Eq72

Le principe des moindres actions s'applique sugubavariabléd, A, etg¢ :

d(o(L))_oL) _ :
dtl 0A ) oA =0 A—LA—[an—c%2 ]A—icosqu:O
B=0 - = m ol m Eq73
M:o F,sing+y wA=0
0p

En posant A= A= 0on retrouve I'équation du mouvement dans le cads @elution stationnaire

déphasée (paragraphe 1.4.2.2).

'*> Analogie avec I'optique (équations de Maxwell etthrodinger).

16<cos(cut + w)cos(wt + g)> = ;<cos(2a1 + g+ (p) + cos(qa— g)> = ; cos(qp— Q).
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On se place dans le cas particulier de la réponse é&chelon, ainsi le systeme précedent se met

sous la forme :

A-

r’; A-[w? —aﬁydm]A—% =0 Eq74

Pour un levier en silicium polycristallin de 250p0@ long, 35um de large et de 4um d’épais, la
Figure 20 représente I'évolution de I'amplituderégime transitoire en fonction du temps. Ainsi
comme I'amortissement est plus important en miliguide qu’en environnement sec, le temps de
stabilisation est moins important dans I'eau quesdair. En effet le levier met environ 1,5ms
pour se stabiliser dans I'air contre 0,15ms da@sul’ Le temps d’établissement du régime établi

est donc 10 fois plus important dans le cas deéitanement en milieu sec, qu’en milieu liquide.

(a) (b) 30+

£ 2 e 25+

3 c

S 15 g 2T

g g 151

S5 1 S

= = 10+

o o

E 5% € 5-

< <
oF i } } +—> 0 } } } } —
0 0.5 1 1.5 2 0 0.0t 0.1 0.1t 0.2 0.2t

Temps en ms Temps en ms

Figure 20 : Régime transitoire en amplitude pourlewier de 250um de long, 35um de large et
de 4um d’épais, actionné dans I'eau (a) et danis (& en réponse a un échelon d’amplitude
1,25pum.

Ainsi I'hypothése que 'amplitude et la phase sstationnaires reste valide si I'on tient compte du
temps de stabilisation du levier. Typiquement dark, dans l'air et de I'ordre de 0,15ms dans
'eau. Ces valeurs sont des valeurs maximalesffehle levier choisi pour ces simulations est

long (250um) et large (35um) ainsi les effets dwitie sur le levier sont accrus, ce qui entraine
une fréquence et un coefficient de qualité faibi@si le temps de stabilisation est plus important
qgue dans le cas de leviers ayant des dimensionstegdLes données expérimentales devront
donc étre collectées en régime établi pour resaes d’hypothése de variables stationnaires et

utiliser la formulation du déplacement du levierghuagraphe précédent.
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2. Conclusion

La problématique de cette étude est de concevorapteur AFM permettant I'imagerie, haute
sensibilité et haute vitesse, d’objets biologigunasométriques en milieu liquide.

L'étude bibliographique a permis de mettre en éweeles contraintes imposées par I'utilisation
de 'AFM en milieu liquide. Ainsi I'actionnement paettant la mise en vibration du levier doit
étre intégré directement au sein du levier poudirédes déplacements de liquide qui pourraient
bruiter la détection optique laser de I'AFM. Lesrgraetres cruciaux du levier régissant la
sensibilité et la vitesse du capteur intégré a NMABnt été extraits. Ainsi le produit entre la
fréquence de résonance et le coefficient de quaditiéétre maximisé le produit entre tandis que la

raideur du levier doit étre minimisée.

Une modélisation analytique compléte, issue destéans d’Euler Bernoulli, de I'actionnement

en mode dynamique d'un levier de section rectamguia été présentée. Elle tient compte des
effets hydrodynamique du liquide (masse ajoutéearabrtissement), des pertes mécaniques
(thermoélastiques et dues aux ancrages) et deojangté de la surface a imager. Cette étude a
permis de trouver les dimensions optimales (endedm longueur, de largeur et d’épaisseur) du
levier permettant d’accéder a des fréquences a@maése de I'ordre du MHz, des coefficients de
qualité supérieure & 10 et des raideurs infériearshl.m". Ainsi des sensibilités dans la gamme
de 10“N/VHz pourront étre atteinte tout en ayant des fomescontact entre la pointe et

I'échantillon de I'ordre du pN.

Une modélisation analytique issue de la mécanigaéyaque de Lagrange, a permis de résoudre
'équation du mouvement d’'un levier de sectionaagulaire évoluant en milieu liquide et ainsi

d’accéder a la réponse frequentielle théoriqugneplitude et en phase, du levier.

Deux principes d’actionnement vont étre maintern@oncus, I'actionnement piézoélectrique et
électrostatique, qui a la vue de I'étude bibliognigpe sont les deux types d’actionnement les plus
prometteurs pour permettre 'imagerie AFM en miligwide. La résolution latérale nanométrique
du capteur va étre obtenue en intégrant une peifiilée a I'extrémité du levier. Deux voies
technologiques vont étre discutées pour effilggdante en silicium, la premiéere consiste a réaliser
des cycles d’oxydation-désoxydation et la deuxiestda croissance de nanotube de carbone dans

le prolongement de I'apex de la pointe.
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1. Intégration de I'actionnement sur le levier

La premiére partie de ce chapitre va détaillerrizblgmatique de lI'actionnement en milieu liquide.
Puis deux types d’actionnement vont étre détaill&stionnement piézoélectrique et I'actionnement
électrostatique qui sont les deux principes d'act@ment retenus a l'issue de I'étude bibliographiqu
du chapitre précédent. Les procédés de fabricatiodmologiques et les mesures expérimentales en
environnement liquide seront présentées et cordesnta la modélisation analytique du second

chapitre.

1.1. Problématique de I'actionnement en milieu liquide

Cette partie a pour objectif de présenter la probléue d’actionner une structure conductrice en
milieu liquide. L’enjeu étant d’éviter I'électrolgset I'écrantage du potentiel des électrodes.
L’objectif n’étant pas de déplacer une goutte, tus ménéralement un liquide, mais de créer une
structure capable de se déplacer en environnenagnde. Cet état de I'art ne va donc contenir que
les informations concernant I'actionnement en nailiguide.

Dans un premier temps les phénomenes d’électretyd&crantage du potentiel seront abordés puis

I'état de I'art des microsystemes actionnés enemiliquide.

1.1.1 L’électrolyse

L'électrolyse est un processus d'échange au cauqgetl I'énergie électrique est transformée en
énergie chimique. La réaction a lieu dans une moluwdtonductrice : I'électrolyte. Si I'on appliqueeu
tension électrique entre deux électrodes, lespasgifs (cations) migrent jusqu'a la cathode pahda
gue les ions négatifs (anions) se déplacent erctiirede I'anode. Les cations sont capables, en
raison de leur valence, de céder des électrons dorcontact entre les cations et la cathode ces
derniers redeviennent un élément stable en pedinélectrons. Les anions réagissent de maniere
opposée : en cas de contact avec I'anode ils apté¢icdes électrons pour devenir un élément stable
[10].

Selon la nature des ions, le produit formé peutdégager sous forme gazeuse ou se déposer sur

I'électrode. La photo de la Figure 1 représentifetale I'électrolyse d’'une solution d’eau sur une

structure en polysilicium dopé actionné électrégtetment a 4V.
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Figure 1 : Photo prise durant I'actionnement daresl@au d’une structure en polysilicium dopé de
type peignes interdigités sous une tension de d¥bllles présentes sur I'image sont la

conséquence de I'électrolyse de la solution.

Ce processus est régi par les équations d’oxydotéusuivantes :

Alanode :2H,0 (1) - O, (g)+4H" +4e” Eql

A la cathode 2H,0 (I)+2e” - H, (g)+20H" Eqg2

L’équation bilan de I'électrolyse de I'eau est donc
2H20 0)_’Oz(g)+2H2(g) Eq3

Pour que I'électrolyse se produise, il est nécessbappliquer une tension supérieure a 1,23V (les
potentiels normaux de réducton & 25°C sont lesvasms E(H,O/H,)=042v et
E(0,/0H")=-08W).

En réalité, cette condition nécessaire est nonssuffe. A chaque électrolyse, différents facteurs

cinétiques interviennent et impose que l'on appligune tension minimale de 1,8 V, c'est le

phénoméne de surtension [14] [15].
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Figure 2 : Photos d’'une poutre hexagonale action@keetrostatiquement dans de I'eau. a) Premiere
apparition de bulles pour une tension de 2V. b)rAegtation de la tension a 4V, la cinétique de
I'électrolyse s’accélere entrainant la partie mabde I'actionneur. c) A 6V la structure se tord sou

I'effet de la force exercée par le dégagement gazeu

L’électrolyse de l'eau entraine un dégagement gazpu peut endommager irréversiblement un
microsystéme. La Figure 2 montre les conséqueneedétectrolyse de I'eau sur une poutre
hexagonale en polysilicium dopé actionnée éledtmgtement. La force exercée par le dégagement
gazeux est capable d’endommager la partie mobiltadgonneur, la structure étant soumise a de
forts moments de flexion et de torsion.

Cette génération de gaz électrolytiques dans ladefs conducteurs est totalement supprimée en
travaillant a des potentiels assez bas pour empé@ectrolyse du solvant (1 a 10V selon les
solutions) [10] [11].

Malheureusement, a I'équilibre, les ions préserdssdla solution masquent le potentiel des

électrodes ce qui pour conséquence de neutraisaiuition.

1.1.2 L’écrantage du potentiel

Lorsqu’une tension est appliquée dans un liquidedaoteur, les ions présents dans la solution se
déplacent jusqu’a trouver un équilibre. Une fois éguilibre atteint, le potentiel des électrodes se
trouve complétement écranté par 'accumulation ides entrainant la réduction puis la perte de
'actionnement. La perte de l'actionnement appa@i&que I'épaisseur de la couche diélectrique
créée par I'accumulation des ions sur les électradievient non négligeable devant la distance
séparant les deux électrodes [10] [11].

L’épaisseur de cette couche diélectrique, ou enleotengueur de cet écrantage, peut étre calculée
d’apres le modele de Gouy-Chapman [10]. Cette neat@n permet d’obtenir la distribution de

potentiel, ¢J(x,t), entre les deux électrodes et a I'équilibre (cooditnécessaire a I'apparition de

I'écrantage) dans un milieu de concentration ioaiqwlairel :
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tanr{z—':q”j = an)‘(ﬂje"( x Eq4
ART 4ART

Ou z représente la valencg, la constante de Faradal, la constante universelle des gdzla

température en Kelvirx la distance de I'électrode et la longueur de Dsbyé" :

1

K =| EERT )2 Eq5
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Figure 3 : Paramétre d’écrantadg€,, x g en fonction du potentiel V pour différentes vasede la

concentration ionique (en mot) dans la solution. Ces courbes sont issues deotétisation de
Gouy-Chapman [11] poue =80, z=1, T =298 et g =1um.

La longueur effective de cet écrantagé,;, peut étre déduite des deux équations précédemtes,

posantx = K ; et g= v [11]
€
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4eRT

Le potentiel des électrodes va étre masqué si nguleur effective de I'écrantage ., est

Eq6

prépondérante devant la distance entre les deokades,g. En d'autre terme sK, xg>>1. La
Figure 3 représente I'évolution d& xg en fonction deV pour difféerentes valeurs de

concentration ionique[11]. Ainsi, pour une tension de 1V (tension diachement typique pour des

applications microsystéemes), I'épaisseur de la lseudiélectrique est suffisamment faible pour

permettre I'actionnement 3i<10°moll ™. Sachant que la concentration ionique de I'eaordgéé

est de I'ordre de Ilmol.I", trés peu de solutions vont étre de bonnes categidal’actionnement.

Cependant l'utilisation des signaux a haute fréqaera permettre d’éviter le masquage du potentiel
des électrodes, et ainsi permettre I'actionnemansdies solutions ionisées [10] [11].

1.1.3 Applications aux microsystemes

L’'unique référence concernant I'actionnement étstatique contrélé en tension en environnement
liquide est le travail de Sounaet al. [11] sur des peignes interdigités. La Figure 4senée le

dispositif testé. Deux jeux de peignes interdigpésmettent d’obtenir un déplacement contrdlable
dans le plan, la partie mobile de l'actionneur smitenue par 4 poutres de maintien. Ce type de
structure permet d’obtenir une force électrostatigonstante indépendamment de la position de

I'actionneur.

Dans le but d’isoler électriguement les partiesdtirelles de I'environnement liquide, Sounatdl.

ont réalisé une croissance d'oxyde natif en exgoBactionneur a I'air libre pendant plusieurs
semaines. La structure a ensuite été mise dansgitiarlpour prendre les connections électriques et
servir de réservoir au liquide. Les tests ont éféctiés dans des solutions de conductivités et de
permittivité différentes. Plus la permittivité dedolution est élevée et plus le déplacement dynpei

est important a tension fixée.
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Figure 4 : Image MEB d’un résonateur a peignesriigités utilisé par Sounart et al [11] pour
évaluer I'actionnement électrostatique dans degidigs conducteurs. Les parties structurelles sont

isolées par une croissance d’oxyde.

,,,,,

par un signal alternatif a haute fréquericd’objectif étant d'imposer un temps d’actionnerhen
supérieur a celui de la migration des ions darsolation. Ainsi les ions n’'ont pas le temps de se
déplacer pour atteindre leur équilibre et ainsianas le potentiel de I'électrode en formant un Bcra

by

La fréquence de transition qui permet de passen @crantage des électrodes a un retour de

l'actionnement dépend du temps dont disposenbles pour migrer dans une directidn,~ ]/(Zf)
[11]. Si le tempst, nécessaire a la migration des ions est supérigyradors les ions se déeplacent

plus vite que le signal de commande et le poteateBcranté. Sounaetal. ont évalué ce temps de

migration comme étant [11] :

t,~fafox ] Eq7

Avec &, la permittivité relative de la couche diélectriqug, la permittivité du vide,o la

conductivité de la solution &tI'épaisseur de la couche diélectrique. Ces diffesr@parameétres sont

schématiqguement représentés a la Figure 5.
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Couches
diélectriques £,

Figure 5 : Schéma représentant les parametresatginnement en milieu liquide.

Ainsi pour permettre aux ions de ne pas migrer daisslution il faut quet, <t.. Le cas limite qui
donne la fréquence critique d’actionnemefyt, estt, =t_, d'ou :
oxb

f.= Eq8
ongog

Pour éviter le phénomene d’écrantage des électrpdedes ions présents dans la solution, une
tension alternative a haute fréquence permet @gviaccumulation des charges au niveau des
électrodes. Ainsi, les fréquences critiques d’act@ment ont été mises en évidence en fonction de la
conductivité du liquide et des structures consiléléa Figure 6 représente I'évolution de la
fréquence critique d’actionnement en fonction dedaductivité et de la concentration molaire de la
solution. Ainsi pour permettre I'actionnement datesI’eau de conductivité 5uS.ema fréquence

d’actionnement ne doit pas étre inférieure a 1IMHz.

Cependant, cette fréquence critique d’actionnenpenit étre une contrainte dans le cas dun
actionnement en mode dynamique. En effet, pour giouwsbserver la fréquence de résonance

mécanique de la structuré,.., la condition suivante doit étre respectée :

fc << frés qu

Ainsi, d'apres l'expression def, précédemment calculée, le dimensionnement de lecheo
diélectrique isolanteg,, etb, ainsi que la distance entre les électrogetoivent étre choisi pour

satisfaire f, << f .
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Figure 6 : Fréquence d’actionnement critique théor en fonction de la conductivité et de la
concentration ionique de la solution pour difféesnvaleur deb/g (b étant I'épaisseur de la couche

diélectrique et g la distance entre les deux étatds), issue de [11].

Une autre alternative consiste a utiliser un acionent en modulation d’amplitude de la forme :
V =V, cod27rx ft)cod2mx f t) Eq10

Ou V, est 'amplitude de vibratiorf; la fréquence appliquée en milieu liquidef é¢ signal haute

fréquence permettant de se prémunir de I'écrardagetentiel des électrodes$ & f.).

Pour conclure cet état de I'art, 'actionnementcgtestatique en solution conductrice est possible

sans effet d’électrolyse et d’écrantage du potksties deux conditions :
- Travailler avec des tensions alternatives afigegiences telles quef = f_.
- Travailler a des tensions inférieures a laitand’électrolyse de la solution

(1,8V dans le cas de l'eau) ou isoler par uneckeudiélectrique les parties

conductrices.

La suite de cette étude va se consacrer a la &iomc et a la caractérisation d’actionneurs
piézoélectriques et électrostatiques en milieudieu
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1.2. Actionnement piézoélectrigue

L’actionnement piézoélectrique est basé sur langtpd’allongement ou de rétrécissenmeht film
piézoélectrique lors de I'application d’'une tensigectrique. C’est 'effet piézoélectrique inverse,
mis en évidence en 1881 par Lipman et vérifié arpemtalement par Pierre et Jacques Curie [16].
La Figure 7 présente I'effet pieézoélectrique ineeles deux électrodes sont positionnées de part et
d’autre de la couche piézoélectrique. Lorsqu’'unéédince de potentiel est appliquée, le film

piézoélectrique s'étend produisant un allongememhede « épaisseur » de la couche.

Flectrode supéricure Couche piézoélectrique

\Electrode inférieure

Figure 7 : Représentation de I'effet piézoélecteduverse.

Lorsque l'actionnement piézoélectrique est placeé e poutre encastée-libre, la différence de
potentiel sinusoidale appliquée va entrainer ubeation en volume de la couche piézoélectrique (la
position horizontale des électrodes favorise lahéation en épaisseur). Cette déformation engendre
un moment de flexion qui occasionne une déflexiotedier.

Le matériau piézoélectrique utilisé pour la fabima est du Titano-Zirconate de Plomb (PZT) de
formule compléte Pb(4k4 Tio 46O3. Ce matériau a été développé en couche mincesplanijue de

pulvérisation cathodique dans I'équipe MIMMirigée par D. Remiens.

1.2.1 Présentation des dispositifs

Différentes dimensions de leviers actionnés piéaigjuement ont été fabriqués par technique de

micro-usinage de surface et de volume.

! Suivant la position et la géométrie des électrptlastionnement peut étre en mode de volume, daill@ment, en
épaisseur...
2 Matériaux et Intégration en Microélectronique d@cidsystémes (IEMN).
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Levier

Electrode inférieure
Electrode supérieure

Poutres de maintien

Numéro du dispositif

P 1,6mm ¢

Figure 8 : (a) Disposition des cellules élémentaiseir le substrat 3pouces. (b) Schéma en vue de

dessus d’une cellule élémentaire.

La Figure 8 présente la disposition des cellulésnéhtaires sur le substrat 3pouces. Chaque cellule
élémentaire est composée du levier a actionneniénbdgdectrique ancré sur la partie massive du
substrat. Les dimensions du support massif (1,6m3% sont compatibles avec celles des supports
traditionnellement utilisés en Microscopie a FoAdemique (AFM). Chaque dispositif est numéroté
suivant les dimensions du levier. Des poutres diatiea permettent un clivage des dispositifs apres

la fabrication. Au total 176 leviers sont fabriqueés un substrat 3pouces.

Le Tableau 1 regroupe les dimensions, la raidesi gue la frequence de résonance et le coefficient
de qualité théoriques dans l'air et dans I'eauleegrs fabriqués.
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Dimensions Raideur  Actionnement dans l'air Actionnement dans 'eau
L (um)  w(um) K (N.m') fair (kHZ) Qair feau(kH2) Qeau
200 20 0,80 31,98 78,07 11,73 2,36
200 15 0,60 31,99 70,70 12,49 2,07
200 10 0,40 32,01 59,51 13,35 1,73
150 20 1,90 56,92 112,6 22,24 2,96
150 15 1,42 56,94 103,7 23,91 2,58
150 10 0,95 56,97 89,80 25,98 2,16
100 15 4,81 128,2 173,2 58,15 3,59
100 10 3,21 128,3 155,2 64,23 2,99
100 5 1,60 128,4 118,4 72,64 2,25
50 15 38,5 513,6 390,1 252,3 6,56
50 10 25,7 513,9 366,0 283,7 5,42
50 5 12,8 514,2 309,1 330,9 4,10
30 15 178 1427 676,8 7247 10,4
30 10 118 1428 649,9 821,0 8,62
15 8 761 5716 1118 3610 15,0
15 5 475 5717 1077 4 047 12,5
15 3 285 5718 1011 4 445 10,6
10 5 1 606 12 866 949,1 9232 18,3
10 3 963 12 869 925,4 10 165 15,6

Tableau 1 : Dimensions et raideurs des leviersitpi#s par technique de micro-usinage de surface

et de volume. Fréquence de résonance et coeffideequalité théoriques dans l'air et dans I'eau.

Les calculs théoriques sont issus de la modélisatialytique précisément détaillée dans le second
chapitre de ce manuscrit. lls tiennent compte dessehydrodynamiques du milieu d’actionnement
(viscosité, masse ajoutée), de la nature des €iffér matériaux constituant le levier (module

d’Young, densité volumique), ainsi que des pertésaniques (ancrage et thermoélastijjue

1.2.2 Procédé de fabrication

Les étapes de réalisation technologiques des digposont décrites ci-dessous et précisément

détaillées en annexe du document.

% Les effets thermoélastiques sont négligeables derd’actionnement dans I'air ou en milieu liquid@ependant si
l'actionnement a lieu sous vide, méme primaire (o@nt’est le cas lors des caractérisations AFM)ddégiennent non
négligeables.
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—— e —— |

@si (Jsio gTiOPt @ Pt @ PzT @ AZ4562

Figure 9 : Schéma descriptif du procédé de fabrozat(a) Structuration du levier, du support et des
poutres de maintien. (b) Dépot de I'électrode iigére. (c) Depbt de la couche piézoélectrique. (d)
Dépot de I'électrode supérieure. (e) Lithographieface arriere. (f) Usinage de volume. (g)

Libération du levier.

Le procédé de fabrication présenté schématiquetnéntigure 9 est réalisé a 'aide des techniques
de micro-usinage de surface et de volume, il n&eessiveaux de masques.

Deux voies technologiques ont été étudiées I'unétéaréalisée sur substrat SQommercial
monocristallin et l'autre sur substrat SOI polytain dont les couches d’oxyde et de silicium
polycristallin sont déposées par LPC¥[Les caractéristiques des deux types de subsirdt s
présentées dans le Tableau 2.

4 Silicon On Insulator.

® Le silicium polycristallin est dopé par diffusiate PSG-LTO. Un recuit & haute température permaietdeer les
contraintes intrinséques du silicium polycristallin
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Substrat SOI monocristallin -~ SOI polycristallin
Orientation (100) (100)
Silicium massif Epaisseur 400um 360um
Dopagé P N
Résistivité &.cm’ 10Q.cmt
Oxyde sacrificiel Epaisseur 500nm 2um
Silicium structurel Epaisseur 5,5um 2um
Dopage N N
Résistivité 8.cm’ 0,02Q.cm*

Tableau 2 : Caractéristiques des substrats 3poutiéseés.

Tout d’abord le substrat est nettoyé par attaqumigbe pour s’assurer de I'absence de pollutions

organiques et retirer I'oxyde natif du silicium.

La deuxieme étape correspond a la structuratiole\der, de son support (adapté a ’AFM) et de ses
poutres de maintien, une vue schématique de dejpe €st présentée a la Figure 9-(a). Le levier est
ainsi transféré par photolithographie optique etvgre ionique réactive $Fdans le silicium

structurel du substrat SOI.

La premiére étape de l'intégration de l'actionnempigzoélectrique sur le levier correspond a
I'électrode inférieure. Elle est ici constituée @e,/Pt déposé par pulvérisation cathodique a
température ambiante (lors du bombardement la textyré peut atteindre 200°C) sur une épaisseur
de 100nm (le TiQd'épaisseur 10nm est utilisé comme couche d'aberau Pt sur le Si) [17] [18]
[19]. L’électrode est ensuite structurée sur lédlepar technique dit-off’ [20]. Un recuit permet la
diffusion, 'adhérence et la stabilisation de I@l®de inférieure. Cette température de recuit &toé
supérieure a la température de cristallisation AU @lans notre cas elle est égale a 625°C), ldatrecu
s'effectue donc a 650°C pendant 1h (sous.akprés le recuit, la platine posséde une oriemmati
cristalline dans la direction (111). On disposasld’'une électrode qui n'évoluera pas pendant les

® Le type de dopage du substrat est juste donrtéeéirtdicatif. Il n'influe pas sur nos dispositiéar le silicium massif
n'est pas utilisé pour ses propriétés conductriteés pour permettre I'encastrement du levier etdanexion de
l'alimentation en tension. De plus les caractégistis d'usinage par plasma fluoré sont identiques [&s substrats en
silicium dopé P et N.
" Le lift-off est une technique de structuration utilisée dansak ol les matériaux (généralement les métaut) so
difficiles & graver par procédé chimique ou physipar exemple pour contrdler la vitesse de grgvilue masque de
résine est alors ouvert sur les parties a structymgis la couche métallique est déposée sur ttautsurface de
I'échantillon. La résine est ensuite dissoute dane solution chimique laissant derriere elle ledifmanétalliques
recherchés.
8 Le recuit permet d’améliorer I'orientation cridtaé du platine dans la direction (111).
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derniéres étapes de réalisation de I'actionnemiéabplectrique. La Figure 9-(b) présente la paositio

de I'électrode inférieure sur le levier et son supp

La couche piézoélectrique est déposée par pultiénsaathodique a température ambiante et est
structurée patift-off avec de la résifletenant a la température de dép6t du PZT sur lerlev
(typiguement le PZT est déposé par pulvérisatiola éémpérature peut atteindre 200°C durant le
bombardement ionique). Le PZT est ensuite rec625C durant 30min (sous air) pour en assurer la
cristallisation suivant une orientation cristallipgeférentielle identique a celle imposé par lacteu
inférieure de platine (111) [21] [22] [23]. Le PZEcouvre completement I'électrode inférieure
comme le montre la représentation schématique deidare 9-(c). Le PZT étant un matériau
diélectrique (permittivité relative de l'ordre deO@@10kHz [23]) il va permettre d’isoler
électriguement I'électrode inférieure de I'éleceoslupérieure. Deux épaisseurs différentes de PZT
ont été déposées sur chaque type de substrat 88Idannées sont récapitulées au Tableau 3.
L’avantage de travailler avec des couches de PZfhiles épaisseurs est la durée du dépbt qui est
considérablement réduite (de l'ordre de 8h pourn@®Ccontre 4h30 pour 350nm). Ces deux

épaisseurs sont typiquement utilisées pour I'acgoment pieézoélectrique de leviers [24].

Levier tssen um  trowpt€N NM  tozrennm  tpgen nm
Levier en silicium monocristallin 1 100 350 100
Levier en silicium polycristallin 2 100 600 100

Tableau 3 : Epaisseur des différentes couchesedgsrs a actionnement piézoélectrique.

L’électrode supérieure est composée de 100nm de &t nécessite pas de couche d'accroche du fait
de la bonne adhérence du platine sur le PZTliftJoff permet la structuration de I'électrode dont les
dimensions sont inférieures a celle de la couclézqgdlectrique et de I'électrode inférieure pour
éviter les courts-circuits directs entre les del@ctéodes d’actionnement. Le schéma de la Figure 9-
(d) permet de voir la position de I'électrode de Bh recuit de contact a 500°C pendant 30min
permet d’améliorer l'interface entre le PZT etd@lode supérieure [20].

Une lithographie optique en face arriere du wafercaune résine épaisse de 12um (en rose sur la
Figure 9-(e)) permet d’ouvrir des motifs pour usiea volume le substrat. Cette étape d’'usinage de
volume est réalisée en utilisant le procédé deugeayprofonde Bosch sur un bati STS (Surface

Technology Systems) [25] [26]. La couche d’oxyders@iel est utilisée comme couche d'arrét

° La résine utilisée est de la PolyMethylGlutarim{@Gl) qui peut étre utilisée jusqu’a des tempénes de 250°C.
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comme cela est schématiquement représenté a leeFgff). La Figure 10-(a) est une image optique
de la face arriere d’'une cellule élémentaire apétape de gravure profonde du silicium. La couche

d’arrét en SiQ apparait « gondolée » en raison du gradient deaiote libéré lors de la gravure.

f Couche d'arrét
en Sio,

Poutres de /jg#
maintien

Figure 10 : (a) Image optique de la face arriere@pla gravure profonde du silicium, la couche
d’arrét en oxyde est fortement contrainte. (b) le&ptique de la face avant d’un levier
piézoélectrique de 100um de long et 10um de la¥gksé en silicium monocristallin.

La derniére étape de ce procédé de fabricatiohadgdtération des leviers. Comme les électrodes
d’actionnement sont constituées de JRY, la libération des leviers ne peut pas s’effectpar
gravure chimique fluoré® Le probléme a été contourné en gravant, parde fariére, 'oxyde a
l'aide d’'un plasma RIE C#fCHF;. La Figure 9-(g) représente I'étape finale du pdecde fabrication
ou le contact électrique avec I'électrode inférgeast obtenu par I'ouverture locale de la couche de

PZT. Une image optique de la face avant de laleefli¢mentaire est présentée a la Figure 10-(b).

Une image MEB d’un levier de 50um de long, et dgriisde large est présentée a la Figure 11-(a).
Le gros plan de la vue de profil du levier sur Igufe 11-(b) permet de voir I'empilement des

19 'oxyde de titane se fait graver chimiquement learF.
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couches d’actionnement. Le levier en silicium maoistallin de 1pm' d'épais intégre
'actionnement piézoélectrique composé de 100nmi@g/Pt pour I'électrode inférieure, de 350nm

de PZT, et de 100nm de Pt pour I'électrode supggieu

(@) (b)

Pt : 100nm

\TiOX/Pt : 100nm

PZT : 350nm |

Figure 11 : (@) Image MEB d’un levier de 50um dedpl5um de large réalisé sur silicium
polycristallin. (b) Image MEB, en vue de profil, llEmpilement des couches d’actionnement sur le

levier.

1.2.3 Caractérisations

Cette partie est consacrée aux caractérisationamuges et électriques des leviers piézoélectriques

fabriqués. Tout d’abord chaque dispositif est ctivesubstrat 3pouces le supportant.

Figure 12 : (a) Image optique du substrat 3pouga®s libération des leviers. (b) Image optique du
substrat aprés la découpe de quelques dispogitif$mage optique des dispositifs découpés.

La Figure 12-(a) présente I'état du substrat énla@d procédé de fabrication. A la Figure 12-(bjat

des dispositifs ont été clivés en appliqguant ugéré pression aux niveaux des poutres de maintien.

1 | "épaisseur de silicium structurel est de 5,5um wae pointe est réalisée a I'extrémité du levieuppermettre
l'imagerie AFM. Les détails relatifs & la fabriaati de la pointe et aux caractérisations AFM somdiés au quatrieme
chapitre.
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Chaque dispositif peut maintenant étre caracténsds l'air et dans l'eau, et comparé a la
modélisation théorique décrite dans le second tteaghe ce manuscrit. Les parametres des matériaux

utilisés dans les applications numériques sont demxés dans le Tableau 4.

Matériaux Mode de dépdt Masse volumique (kg./) Module d’Young (GPa) Permittivité relative
Silicium monocristallin SOl 2330 170 -
Silicium polycristallin LPCVD 2330 160 --

L 7400 600@1MHz [21]
PZT Pulvérisation 93 [28]
[22]
Platine Pulvérisation 21400 168 [29] --

Tableau 4 : Parametres des matériaux utilisés datsionnement piézoélectrique d’'un levier en

silicium.

Les premiéres caractérisations ont pour but derdéter le niveau de contrainte intrinséque induit
par 'empilement des couches de I'actionnementqg@extrique. Puis I'actionnement piézoélectrique
sera caractérisé électriquement par vibrometrier las les courbes de résonance seront détaillées

pour extraire les parametres de vibration du levier

1.2.3.1Détermination de la contrainte

Lors du dépdét d'un matériau, quel que soit le pdécéechnologique utilisé, on peut observer
I'existence de contraintes dans ce matériau, a'ete une force en tout point du matériau, ayant
tendance a I'étendre ou a le comprimer. Ces conésisont appelées contraintes résiduelles des
matériaux. On parle de matériau en compressiomuerse matériau est comprimé au dépot, et a
tendance a s’étendre une fois déposé, et de matériatension dans le cas inverse [33]. Les

contraintes sont notéesavec un signe positif pour une contrainte en tansi

1.2.3.1.1 Position de la fibre neutre

Lorsqu’on dépose des matériaux de contraintesuékes différentes, on observe une déformation
de l'ensemble due aux contraintes intrinseques daque couche prise séparément. Cette
déformation entraine une flexion spontanée du leypees sa libération. Dans cette flexion, comme
cela est présenté a la Figure 13, il apparait qupaltie située a l'intérieur de la courbure est
comprimée, et que la partie située la plus a It est tendue. Il existe donc un chemin, appelée

fibre neutre, parcourant la poutre tel qu'on n’ysetve ni tension ni compression. La position de
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cette fibre neutre permet de calculer la contraastociée a la flexion (ou fleche) spontanée derev
[32].

Dans le cas de I'actionnement piézoélectrique,rquaiuches sont empilées : le silicium du levier, |
PZT et ses deux électrodes d'actionnement. Chaquehe posséde une épaisseur et un module
d’Young différent. La méthodologie utilisée poulatder la fleche spontanée du levier en fonction
des contraintes intrinseques de chaque couchegesteddans I'organigramme de la Figure 14-(a).
Tout d’abord une couche de référence est choisigs dotre cas le silicium, puis les autres couches
sont assimilées a une couche du méme matériatequatériau de référence, mais dont la largeur est

proportionnelle au rapport des modules d’Youngrdagriaux [33].

Une représentation schématique des largeurs équoiesl des couches empilées sur le levier est
présentée a la Figure 14-(b). Ainsi nous avonssinegture non composite a section rectangulaire
variable. Les épaisseurs des différentes couchstente elles inchangées, comme cela est

schématiquement représentée a la Figure 14-(c)ldbe®n peut aisément calculer la positi%rde

la fibre neutre sur I'ax®, en fonction de la position de la fibre neutre Haque coucha.

(a) (b)

I'1ibre neulre
Electrodes

@ si 7 sio, | fTiogrt @ PZT P Pt

Figure 13 : (a) Empilement des couches et étatcdagraintes avant la libération du levier. (b) Une

fois le levier libéré les contraintes se relachpravocant la flexion du levier.

La position de la fibre neutre sur I'ax® permet de déterminer le moment quadratiqde levier.
Pour établir un modéle de flexion, la contraintsidéelle de chaque matériau est exprimée par un
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couple induit au levier. La contribution au coupke chaque couch&);‘?, est ainsi déterminée pour
permettre le calcul du couple tot#,

La fleche spontané&;, du levier s’exprime alors en fonction du coupbd@laqué au levier induit par

les contraintes de chaque couahie du moment quadrique et de la longueur du lewisi que du

module d’Young du matériau de référence (le siticidans notre cas) [33] :

_ ML?
2E |

F Eqll

Expérimentalement il est facile de mesurer la #edpontanée du levier apres sa libération en
utilisant un microscope interféromeétrique. Les mmos du probleme sont alors les contraintes

résiduelleso,, de chaque couche prise séparément.

Deux types de matériau ont été utilisés pour falerge levier, le silicium monocristallin (SOI
commercial) et le silicium polycristallin (SOI fagué dans notre laboratoire). Nous disposons donc
de deux équations de fleche spontanée du levide @t inconnus correspondant aux contraintes du
PZT, du Pt (pour les électrodes), du Si monoctistat du Si polycristallin.

Le silicium polycristallin est couramment utilis&rgs notre laboratoire comme matériau structurel.
Le procédé de dépbt par LPCVD a été optimisé pelaxer les contraintes mécaniques des couches
déposées. Ainsi Arscotet al. ont réalisé des micro-plumes d’électro-nébuligaten silicium
polycristallin de 800um de long et de 5um d’épaisssobserver aucun gradient de contraintes dans
le dispositif [3Q. La contrainte initiale, quand a elle, de typemgoessive a été évaluée a
-20MPat+10% [31].

La contrainte résiduelle du silicium monocristalliépend fortement des traitements thermiques
effectués durant le procedé de fabrication. Laesdé ce paragraphe va permettre de déterminer la

contrainte initiale et le gradient de contraintesdicium monocristallin.

12 i|j[0123] et désigne les quatre couches de l'actionnemefroplectrique. La couche O correspond au silicium
constituant le levier, les couches 1 et 3 représees électrodes d’actionnement et la coucher@spond au matériau
piézoélectrique.
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@) 1) Couche de référence
(b) Sl (wb‘x: ES;)
W l
a 2) Largeurs équivalentes des autres couches
W, =w, X——  1c[L23]
H W2 H S0

Wy = Wy : l

w
! 3) Position de la fibre neutre
3 e
> wi z, posilion de 14 fibre
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6) Fléche du levier
M2
2E T
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1 =

l

® si j Tioyre @ prr ® r
Couche 0 Couche 1 Couche 2 Couche 3

Figure 14 : (a) Organigramme présentant la méthod@@ de calcul de la fleche spontanée du levier
en fonction des contraintes résiduelles de chaquelte de I'actionnement piézoélectrique. (b)

Schéma descriptif des largeurs équivalentes. (og®a descriptif du levier.
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1.2.3.1.2 Contrainte du silicium monocristallin

Pour effectuer cette analyse, des dispositifs wmggnt composés de silicium monocristallin doivent
étre utilisés. Nous disposons de leviers qui oétfabriqgués sur les mémes substrats SOI que les
leviers piézoélectriques avec les mémes étapesadarg et de recuit. Ainsi, en utilisant les travau
meneés par Lid&t al. nous allons pouvoir évaluer la contrainte initiale compression du silicium
monocristallin ayant subit des recuits & haute tratpre [27]. Dans notre cas (10h & 1106p€ette

contrainte en compressiot, . ..., & €té évaluée a -160MPa a £10%. Il reste doreterrdiner le

gradient de contrainte s’exercant sur le levielsidinium monocristallin. Pour cela des analyses au
microscope interféerométriqu&gomsurf 3Dde FogaleNanotech ayant une résolution en hadesur
0,1nm) ont été réalisées. La Figure 15 présentéflaxion mesurée de différents leviers en silicium
monocristallin. La barre d’erreur correspond auiédentes fleches mesurées sur des leviers de
mémes dimensions (en raison de la non uniformit® éeapes de gravure lors du procédé de

fabrication).

1,8
16 |~
L4 | T
1,2 [

0,8 - R
0,6 -

Déflexion en pm

04 & oo
0,2

50 100 150 200
Longueur du levier en um

Figure 15 : Déflexion mesurée par interferométue gdifférents leviers en silicium monocristallin.

La formule donnant le gradient de contraintgen fonction de la flechi§ est donnée par [32] :

o _ Edlg xF, Eql2

g-Si-mono 2
L

13 Cette température correspond a la températuressaice & I'oxydation thermique séche permettarffigela pointe
présente a I'extrémité du levier en silicium mornstallin et des leviers a actionnement piézoélguti
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OuL est la longueur du leviels; son épaisseur &s;le module d’Young du silicium monocristallin.
Ainsi on obtient un gradient de contrainte de 11\R& + 5%.

La contrainte résiduelle du silicium monocristabi@ décompose donc en la somme d’une contrainte

initiale et d’'un gradient de contrainte :

X7z Eql3

JSi—mono = JO—Si—mono + Jg—Si—mono

Cette expression doit étre remplacée dans la guatriétape de I'organigramme de la Figure 14-(a)
permettant de calculer le couple appliqué au lani@duit par la couche de silicium monocristallin.

Matériaux Mode de dépobt Contrainte initiale MPa Gradient de contrainte MPa.jfm
Silicium recuit 10h a 1100°C SOl -160+£10% [27] 11+5%
Silicium polycristallin dopé LPCVD -20+10% [31] a0]

Tableau 5 : Parametres des matériaux utilisés datsionnement piézoélectrique d’'un levier en

silicium.

Pour le calcul des contraintes résiduelles du PZdles électrodes en Pt, nous disposons ainsi de
deux équations, I'une correspondant au calcul d#éelzhe spontanée sur les leviers en silicium
monocristallin et l'autre sur les leviers en silitci polycristallin. Les valeurs des contraintes du
silicium monocristallin et polycristallin utiliséesont présentées dans le Tableau 5. Nous avons a

résoudre un systéme de deux équations dont lesideamnues sont les contraintes résiduelles du Pt,

Oy €1 du PZT,0, o

1.2.3.1.3 Contrainte du PZT

Les deux types de leviers ont été analysés parostopie interféromeétriqueZoomsurf 3Dde

FogaleNanotech). La Figure 16 présente un exemijpleage interférométrique en trois dimensions
obtenue sur un levier en silicium polycristallin 88um de long et de 15um de large dont les
épaisseurs des couches d’actionnement sont cell@ableau 3. Un profil en hauteur, le long du

levier, permet ensuite de mesurer la fleche spéetalu levier. Les fleches spontanées de leviers de
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longueurs comprises entre 15 et 200um ont été esynour les leviers en silicium monocristallin

et polycristallin. Les résultats expérimentaux gmésentés a la Figure 17.

Actionnement piézoélectrique

Ancrage Partie mobile

Figure 16 : Image interféromeétrique 3D d’un levinr silicium polycristallin de 50um de long, 15um
de large et ayant les épaisseurs du Tableau 3léché mesurée en bout de levier est de 600nm.

Ces deux réseaux de courbes permettent de détertairmntrainte résiduelle du PZT et du Pt
constituant les électrodédsEn effet le modéle analytique de Fang [32] repds Lagouge [33] et
Conseil [34], dont les différentes étapes ont épgdsentées a la Figure 14, permet de relier ¢hdle
spontanéé du levier aux contraintes de chaque couche.

En utilisant les épaisseurs des couches constiteanteviers a actionnement piézoélectrique du
Tableau 3, les parameétres des matériaux du Talfleau les contraintes résiduelles du silicium
monocristallin et polycristallin du Tableau 5, I&TPposséde une contrainte initiale en tension de
300MPa £ 20% et le Pt de 500MPa + 20%. Les valthésriques de fleches spontanées, issues de la
modélisation décrite a la Figure 14, sont supemgmsiux résultats expérimentaux obtenus par
microscopie interféromeétrique. On remarque une baroncordance pour les longueurs de leviers
inférieures a 100um. Cependant pour les leviers fags l'erreur entre la fleche théorique et
expérimentale est beaucoup plus importante, pangbeepour des leviers de 150um une erreur de
20% est réalisée. Ceci peut s’expliquer par leefgiie le gradient de contrainte du PZT n’a pas été
inclus dans la modélisatibh

La valeur de la contrainte initiale du PZT est enrie concordance avec les valeurs d’autres groupes

14 | électrode inférieure est constituée de 10nm @, Bervant de couche d’accroche au 90 nm de Pt pasagraphe
1.2.2). Cependant étant donné la faible épaissedri@, utilisé, I'électrode inférieure est approximéer wwouche de
100nm de Pt.
'3 pour calculer le gradient de contrainte du PZAufait fallu fabriquer des leviers uniquement cibnés de ce matériau.
Le gradient de contrainte du Pt n'a pas non plésnéésuré mais compte tenu de la faible épaisseuiéldetrodes
(100nm) ce gradient est négligeable.
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réalisant du PZT par pulvérisation [48]. De mémerrpe Pt ou les valeurs de la littérature sont
comprises entre 185 et 955MPa pour des dépobtsupagrisation cathodique [49] [50].

De plus, il est intéressant de noter que les Iswearsilicium monocristallin possedent une déflexio
plus importante que les leviers en silicium polg@ilin malgré une épaisseur plus faible des
différentes couches (les épaisseurs des diffématériaux sont détaillées dans le Tableau 3). Ce
résultat confirme les calculs précédents, récagstall Tableau 5, ou la contrainte initiale duisiltic
monocristallin est huit fois supérieure a celle sllicium polycristallin. En effet, dans le cas du
silicium polycristallin dopé, un recuit a été etig€ pour relaxer les contraintes mécaniques. D& plu
dans le cas du silicium monocristallin les traitaetsed haute température utilisés durant le prodédé

fabrication entrainent une augmentation de la egnte résiduelle du matériau.

’I‘
R — Il
L | T T T s EET Ty
P L I
. . . . o
Levier en silicium monocristallin yd
_II
rF
e [ E
L= I’
1 T Il
c LV
(<) Vs
4 T
g G e e 572 b
O = —
rr i
9 ,’ J'___-‘"
LL al e
- bl —
o |
U e oo
= r o
- o
- T
T p——_
_.-" - L
- e Levier en silicium polycristallin
- -__-—'—=_——-_
L1 - T T ! T
0 20 60 150 200

[
[+
[+
[+

id
Longueur du levier en um
Figure 17 : Mesures interferométriques de la flespentanée de leviers a actionnement
piézoélectrique en fonction de la longueur du levies leviers ont une largeur identiques de 15um.
Deux cas sont distingués suivant que le leviefadstqué sur silicium monocristallin ou

polycristallin. La modélisation théorique (trait ctinu) est superposée aux résultats expérimentaux.

La suite de cette étude concerne les études dyoamidu levier a actionnement piézoélectrique.
Dans un premier temps, les caractéristiques piéetigues du PZT seront étudiées notamment pour
extraire les propriétés de transduction du matérwis dans un second temps, les courbes de
résonance des leviers seront présentées dans die ¢astionnement dans un milieu sec et en milieu

liquide.
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1.2.3.2Mesures en dynamigque

Les caractérisations expérimentales permettanteturar la déflexion dynamique du levier ont été
effectuées en utilisant le protocole de mesuresemiseuvre par Herdiet al de I'équipe MIMM-
IEMN [35]. Ce dispositif expérimental est composéndvibrometre laser a effet Doppler (Polytec
OFV512/DFE650) combiné avec un microscope optiqukomM permettant de visualiser les
dispositifs sur un écran, comme présenté a la €ig8r Un analyseur de réseau permet de faire les
balayages en fréquence et de délivrer les tensalteynatives et continues nécessaires a
I'actionnement. Les connections électriques eriealyseur et le dispositif a caractériser se fmant

le biais de deux micromanipulateurs (Suss Micrd®¢100). La précision de la mesure de la

déflexion en amplitude a été évaluée a +0,2pm [35].

Vibrométre laser
Polytech (OFV 512)
Polytech (DFE 650)

Boitier de jonction
Polytech (VDD Z011)

Analyseur de réseau
HP 4192A LF

Dispositif Téte du capteur Ecran
a tester Polytech (OFV 074)

Figure 18 : Dispositif expérimental de caractérisatdes leviers actionnés piézoélectriquement.

Une fois le levier libéré il est primordial de ddétener les propriétés piézoélectriques du PZT
déposée. Pour cela une premiére analyse consisteer de maniére expérimentale, a l'aide du
protocole de mesure précédent, le cycle piézoéeetrdu PZT. Puis les propriétés de vibration du
levier, dans l'air et dans I'eau, seront extraies courbes de résonance expérimentales obtenues

avec le vibromeétre laser.
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1.2.3.2.1 Cycle d’hystérésis du PZT

Le cycle piézoélectrique présenté a la Figure é@aéalisé sous une tension alternative dg aVa
fréquence de 11kHz sur une zone non libérée dutratib&e cycle correspond a la mesure du
déplacement en épaisseur de la couche de PZT géms350nm) en fonction de la tension continue
appliquée.

A la premiere mise sous tension électrique de lecloe de PZT, si aucune tension continue n’est
appliguée le coefficient piézoélectrique est nwrdque la tension continue est augmentée, par un
incrément unitaire, jusqu’'a 8V, le coefficient pétectrique varie linéairement en fonction de la
tension. De 8 a 15V, le déplacement de la coucheZdeest constant, ce qui se traduit par un palier
saturant sur le cycle piézoélectrique. Le coeffitigiézoélectrigue maximatlna, est atteint. Il est
directement lié & la qualité cristalline du maténeézoélectrique. Les 80pmi‘\permettent aisément
d’envisager I'actionnement de leviers de taillesnminétrigues comme le montre les travaux menés
par d’autres équipes utilisant des films minceg [37

[38].
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Figure 19 : Cycle d’hystérésis du coefficient pi&eotrique en fonction de la tension continue. Le

cycle est realisé avec une tension alternativé\dep a 11kHz sur une partie massive du substrat.

Sachant que le champ de claquage du PZT est did’ole 630kV.ci, et que I'épaisseur de PZT
est de 350nm, les tensions continues doivent éfégieures a 22V. Par précaution les tensions
continues ont été limitées a 15V.

La tension est ensuite diminuée de 15 a -15V. lefficient piézoélectrique reste maximal de 15V a

2V puis retrouve un comportement linéaire en fanrctde la tension jusqu’a -8V. Il est intéressant de
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noter qu’'a tension continue nulle, le coefficienézoélectrique est non nul. C’est le coefficient
piézoélectrique rémanedt qui est de I'ordre de 55pmV

Une autre grandeur caractéristique est identifiablde cycle d’hystérésis. La tension coercitivé,

qui est la valeur minimale de la tension & appliquair renverser la polarisation du matétfaelle
correspond a l'intersections du cycle d'hystérégec I'axe des abscisses. Dans notre\¢as -4,8V.

La tension continue est ensuite augmentée de I%vale coefficient piézoélectrique est saturant
jusqu’a -2V,-dmax est alors égale & 80pnitVLa tension coercitivéy, est bien I'opposée de celle du
cycle "aller" a £0,5V. Il en est de méme pour lefticient piézoélectrique rémanend;.-dont I'écart
entre le parcourt "aller" et "retour" est infériewr 1%. Ces valeurs sont comparables avec celies de

matériaux piézoélectriques PZT déposés par pubtéisen film minces [39] [40].

Ainsi pour obtenir le déplacement maximal de laotmude PZT, il est nécessaire de se placer dans la
partie saturante du cycle. Autrement dit, les mmsicontinues doivent étre telles al4gx soit atteint.
Typiquement on se place dans la configuration tglie la polarisation de la couche de PZT soit de
I'ordre de 3%, soit de 15V, pour atteindre des déplacementsoddré de  80pm.V+5%"’. Ceci

traduit I'efficacité piézoélectrique du PZT.

b 3.5

(b) Vpc(“aller") =15V ;
3 .l

g 2,5~

o

g 2

&} Vpc("aller”) =0v

% 1,5+ e
11 s Sy s rEtoury =BV
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Figure 20 : (a) Image MEB d’'un levier en siliciunonocristallin de 50um de long et 15um de large.

(b) Fleche du levier en fonction de la tensionralégive pour différentes tensions de polarisation.

La connaissance du cycle hystérésis permet deiclmigoint de fonctionnement. Par exemple, un

levier en silicium monocristallin de 50um de long l&um de large dont une image MEB est

1 Le matériau PZT est de nature dipolaire, suivanpdlarité du champ électrique, il est possiblereteurner les
domaines.
7|l est possible de travailler avec des tensiommti¢es en se placant & \8x
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présentée a la Figure 20-(a) a été actionné aésmednce de résonance (512kHz). Le dispositif
expérimental décrit a la Figure 18 a permis de megsdans I'air, la fleche du levier en fonctionlde
tension alternative appliquée. Les résultats erpEntaux sont présentés a la Figure 20-(b) pour
différentes tensions de polarisatigpc.

Dans un premier temps un cycle de polarisationeérge = +15V etVpc = -15V a été appliqué au
dispositif pour parcourir 'ensemble du cycle d't§résis. Ainsi a tension continue nulig§¢ = 0V),

la fleche du levier est non nulle, elle varie linément® avec I'augmentation de la tension
alternative qui est limitée a }y C’est la tension remanente du PZT. Le minimundéglacement
est obtenu en appliquant la tension coercitVgc(= +5V) sur le parcours "retour” du cycle de
polarisation. Cette polarisation correspond a yslat&ment nul sur le cycle d’hystérésis de la Fgur
19. La fleche du levier est alors inférieure a )7oomme le montre la Figure 20-(b). Par contre, le
déplacement maximal est atteint lorsque la tenderpolarisation est supérieure av3xAinsi a

Vpc = +15V la fleche du levier est de 3,2nm (avec temsion alternative de 1L).

Avant d’actionner, en mode dynamique, les levieest#onnement piézoélectrique chaque dispositif
doit donc étre polarisé. Nous pourrons alors pigtie des faibles tensions de polarisation (autieur
la tension rémanente du PZT) produisant un déplanenon nul. En effet lors de lI'actionnement en
milieu liquide les tensions doivent étre inférieside la tension d’électrolyse de la solution diseuté

dans le premier chapitre de ce manuscrit.

1.2.3.2.2 Courbes de résonance

Les leviers sont donc polarisés sous +15V pendarpadlir atteindre le coefficient piézoélectrique
maximal. Les leviers sont ensuite actionnés, enandyghamique, dans l'air et dans I'eau pour
extraire les parametres de vibration en terme diamaie, de fréquence de résonance et de coefficient
de qualité. Le dispositif de mesure est celui ptéogment utilisé et décrit a la Figure 18. Les
mesures en milieu liquide ont été réalisées ad’aidin réservoir contenant le liquide dont I'intaré
entre l'air et 'eau a été stabilisée en utilisane plaque de verre pour permettre une meilleure
focalisation du faisceau laser. L'analyseur dea@éswus permet de délivrer les tensions, alteraativ
et continue, nécessaires a I'actionnement. Cesotensont choisies telles que les amplitudes de
vibration a la résonance dans I'eau soient supersedi I'amplitude du bruit de mesure relevé a 15pm.

Ce qui correspond & des amplitudes de vibratiors dlait supérieures au nanométteDe plus les

18 La variation linéaire du déplacement du levierfenction de la tension alternative appliquée a a@igsi mis en
évidence sur des films en quartz [37] et des cauafiaces de PZT [37].

9 e rapport entre les amplitudes de vibration damiset dans I'eau est de I'ordre du rapport ené® coefficients de
qualité. Qi/Qeau= 65 pour un levier de 30um de long et 15um dgelat de 1um d’épais (Tableau 1).
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tensions d’actionnement doivent étre inférieurdéa gension d’électrolyse de I'eau soit inférieuges
1,6V.

Par exemple un levier de 30um de long et 10um rde |laealisé en silicium monocristallin avec les
épaisseurs du Tableau 3 a été actionné dans t’dares I'eau avec une méme tension alternative de
0,5Vpp et une méme tension continue de 1V. Les amplitddegbration, mesurées a I'extrémité du
levier & la résonance, dans I'air et dans I'eant sespectivement de 'ordre de 1,5nm et 27bi@es
faibles valeurs d’amplitude de vibration sont daedmportante valeur de la raideur du levikrs
118N.m%. Les courbes de résonance, en amplitude, expéafesndans l'air et dans I'eau sont

présentées a la Figure 21.

10"

Amplitude normalisée

04 06 08 1 12 14 1,6 L8

foim fo'ar
Fréquence (MHz)

Figure 21 : Courbes de résonance expérimentalasl@E® et théoriques (lignes continues) dans
I'air (bleu) et dans I'eau (rouge) d’un levier eicium monocristallin de 30um de long et de 10um

de large.

Elles permettent d’extraire les valeurs expérimestde fréquence de résonance et de coefficient de
qualité dans le cas de I'actionnement dans l'aidats I'eau. Ces données permettent d’évaluer la
masse et 'amortissement effectifs du levier.

Pour calculer les valeurs théoriques des paramégresbration du levier, la modélisation analytique
présentée dans le chapitre précédent pour un legimaposé d’un unique matériau doit étre adaptée
au cas d’'un multicouches. Pour cela la fréequenceésienance dans le vide du levier doit prendre en
compte la nature des matériaux composant les ceuch&ctionnement. Ainsi, le moment

guadratique, et I'épaisseur doivent étre remplgeés leurs expressions équivalentes (dont la

2 Un moyennage sur 50 points a été nécessaire ptaire le signal d’amplitude du levier.
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méthodologie de calcul est décrite a I'organigramdee la Figure 14). Ainsi la fréquence de
résonance du mode fondamental dans le vide (esdiate de dissipation) d’un levier a actionnement

piézoélectrique devient :

¢ _ 3’52x 1 Egl
VR o2 Paitsi + Pozrtezr +20p 15

Eql4

Ou pg, Prsr, €L P, SONt respectivement la densité volumique du aiticidu PZT et du Pt, est la
longueur du levierEg, le module d’Young du matériau de référence (igileium), etl le moment

guadratique équivalent.
En utilisant cette expression de la fréequence den@nce dans le vide et en remplacant la masse du

levier par la masse du levier du multicouchBs,.,_psr = (Oyty + Perrterr + Oute )X WL, toute la

modélisation, présentée dans le chapitre précégdeut.Etre utilisée pour évaluer le comportement du
levier dans I'air et en milieu liquide. Les réststéhéoriques issues de cette modélisation anabytiq

ont été superposes aux courbes expérimentalesHiguiee 21.

Les mesures expérimentales permettent alors dérroenfle décalage de la fréquence de résonance
(vers les basses fréquences), la diminution deditaichgs de vibration (d’'un rapportaQeay), €t la
chute du coefficient de qualité lors de l'actionmetnen milieu liguide comparé au cas de lair.
Graphiguement, on remarque une bonne concordantre én modélisation et les résultats
expérimentaux. Plus précisément, I'écart entrevddsurs théoriques et expérimentales sur la positio

du pic de résonance et le coefficient de qualitd pcésentés au Tableau 6.

Fréquence de o . Amortissement effectif en _
i Coefficient de qualité Masse effective en kg
résonance en MHz kg.rad.s
o S o S o S o N
g o & 2 @ & 5 w 5 &) X 5
o Q = o > = o > = o > =
2 %5 § 2 & g ¢ g g 2 ¢ g
— - L — = L — = L — = I}
Air 1,427 1,400 18 650 640 15 2,610° 2,310° 14 3,510 3,510" 0,5
Eau 0,821 0,780 5 8,6 8 71 2810° 3210° 11 3,0x<10° 2,6x10° 13

Tableau 6 : Fréguence de résonance, coefficiempuddite, amortissement et masse effectifs
théoriques et expérimentaux dans l'air et dansu’gaur un levier piézoélectrique de 30um de long,

10um de large et donc les épaisseurs des couchesatinement sont celles du Tableau 3.

151/296



Chapitre 3- Fabrication et Caractérisations enemiliquide de
leviers intégrant un actionnement.

La fréquence de résonance mesurée dans l'air e$fddiéHz contre 780kHz dans le cas de I'eau.
Cette diminution de la fréquence de résonance #awtiquide, d'un facteur 2 dans notre cas, a pour
origine 'augmentation de la masse effective duele\En effet, elle est 8,5 fois plus importantesia

'eau que dans l'air en raison de la masse ajop&&de liquide sur le levier (paragraphe 3.2.1 du
chapitre précédent). Ces valeurs expérimentales sponbonne concordance avec les valeurs
théoriques issues de la modélisation analytiquepdtticulier, un écart de moins de 2% est obtenu
pour l'actionnement dans l'air et un écart et de pétir I'actionnement dans I'eau. Ces écarts
peuvent étre diminués en prenant en compte laxd@fienitiale du levier (induite par les contraiste

résiduelles des couches d’actionnement du leviar)np pas été inclus dans la modélisation
analytique. En effet, les travaux meneés par Bael. ont permis de calculer par éléments finis que le
décalage en fréquence, dans l'air, est de I'orér&% pour des leviers ayant des déflexions ingiale

correspondant a 15% de la longueur de la poutre [41

De plus les valeurs numériques de la densité vajueniet de la viscositédy, = 997kg.n? et

n = 8.59x10'kg.m*.s%) de I'eau sont des valeurs issues de la biblidgeapAinsi une variation de
1% sur la densité volumiquee, = 1006,97 kg.ri) conduit & un écart de la fréquence de résonance
de I'ordre de 0,4%. Une variation de 1%, sur lzasité de I'eaur( = 8.6759x10kg.m.s?) entraine

un écart en fréguence de 0,09%. Ainsi pour évathes précisément la fréquence de résonance

théorique dans I'eau, la viscosité et la densit@majue doivent étre mesurées expérimentalement.

Le coefficient de qualité expérimental est extdds courbes de résonance en calculant le rapport
entre la bande passante & -3d& la fréquence de résonance. Il est de 640 ¢kinet chute & 8 lors

de I'actionnement dans I'eau. En raison de ce datbkfficient de qualité, le pic de résonancerest t
élargi, comme le montre la Figure 21 et les amgéitude vibration de 27pm sont trés proches de
celles du bruit de mesures de 15pm. Ceci ne pepastune acquisition directe de la courbe
expérimentale en milieu liquide. En effet, un #aient numérique permettant un moyennage sur 50

points de chaque mesure expérimentale a du élisuti

La connaissance de la fréquence de résonance, afficemt de qualité et de la masse effective
permettent d’accéder a I'amortissement du levier.ldvier est ainsi 120 fois plus amorti lors de
'actionnement dans I'eau que dans l'air. L'amaisient effectif représente ici directement les
effets hydrodynamiques du milieu d’actionnement.dffiet le levier vibre dans un milieu infini, il

n'y a pas de surface en vis-a-vis du le¥figqui pourrait entrainer des effets d’amortissentt

2L Définie comme étant la différence de fréquencsdgoe I'amplitude & la résonance est divisé2ar
22 e levier est libéré par gravure profonde etilaré sur un substrat de 400pm d’épaisseur.
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pincement (discutés au paragraphe 3.1.3.2 du cbapirécédent). Cet amortissement

hydrodynamique modélise donc la résistance qu’opfmfuide au mouvement du levier.

L’écart entre la fréquence de résonance dans Bealans I'air permet de connaitre I'influence des
effets hydrodynamiques de masse ajoutée par ldeflaur le levier. En effet plus le décalage en
fréquence est important, entre I'eau et I'air, eisdes effets de masse ajoutée par le liquiddesur

levier sont grands. Ceci est mis expérimentaleragrévidence a la Figure 22 ou le rapport entre les

deux fréquences est tracé en fonction de la lorrgetede la largeur du levier.

3,4/
3 a
2,6 ® w=20um
s| 8 ¢ w=10um
2.2 ® w=5um
1,8¢
1,4

0 50 100 150 200 250 300

Longueur du levier en pm

Figure 22 : Rapport entre les fréequences de résoaaxpérimentales (points) et théoriques (lignes)

dans l'air et dans I'eau en fonction de la longuetipour différentes valeurs de largeur du levier.

Pour diminuer les effets hydrodynamiques, le ledi@t donc étre court mais aussi étroit. En eféet |
plus petit rapport de fréquence de résonance ¢ddré de 1,5) a été obtenue sur un levier de 50um
de long et de 5um de large. Ce qui correspond drdgaences de résonance expérimentales de
515kHz dans I'air et de 330kHz dans I'eau. Ainsiipminimiser les effets hydrodynamiques (ce qui
équivalent a un faible rapport de fréquence endie ét I'eau), les leviers doivent vibrer a hautes
fréequences. Autrement dit, plus le levier est cetigtroit et plus les fréquences d’actionnemensda
l'air et dans I'eau seront proches. Cependant [dulevier est étroit et plus, a longueur fixée, le
coefficient de qualité est faible. Ceci est miséeidence a la Figure 23 ou le coefficient de gaalit
expérimental est tracé en fonction de la longueuledier pour différentes valeurs de largeurs. Les

résultats théoriques (lignes continues) ont étépgses aux résultats expérimentaux (points).
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Figure 23 : Coefficient de qualité expérimentalifs) et théorique (lignes) en fonction de la
frégquence de résonance expérimentale pour diffésdargeurs de leviers actionnés
piézoélectriquement dans l'air puis dans I'eau. leagers sont en silicium monocristallin, les

épaisseurs des couches d’actionnement sont cell@éslbleau 3.

Il faut donc faire un compromis entre la valeurcdefficient de qualité et la fréequence de résonance
Cependant pour faciliter la détection du pic denésice par rapport au bruit de mesure (surtout en
milieu liquide) il est nécessaire d’avoir un imgont coefficient de qualité. Ainsi le levier deviaeé
court (pour diminuer les effets hydrodynamiques)isnmautét large qu’étroit pour atteindre des
coefficients de qualité importants. Par exempldemier de 50um de long et de 10um de large dont
la largeur est augmentée d’'un facteur 2 (soit 20pargntrainer une augmentation du coefficient de
gualité de 10,3% dans l'air et de 33,2% dans I'das fréqguences de résonance quant a elles
diminuent de 0,05% dans l'air et de 16% dans I'eaulargeur du levier a donc une influence plus

importante sur la fréquence de résonance que soeféicient de qualité.

Il est intéressant de noter que bien que les led@nt été actionnés dans une solution d’eau,naucu
phénomene d'électrolyse ou d’écrantage du potendisicutés dans le premier chapitre de ce
manuscrit, n'ont été constatés. En effet, les tarssid’alimentation utilisées sont inférieures aux
tensions d'électrolyse du milieu d’actionnement.ng\i lisolation des parties conductrices
(notamment de I'électrode supérieure) n'a pas étéssaire.

Cette étude démontre la faisabilité d’utiliser tiannement piézoélectrique pour des applications en
milieu liquide autant au point de vue de la conpkt® des tensions d’actionnement imposées par le

milieu liquide que du point de vue des amplitudeswvibrations suffisantes pour une détection

154 /296



Chapitre 3- Fabrication et Caractérisations enemiliquide de
leviers intégrant un actionnement.

optique. Ces leviers intégrant un actionnementqgélertrique de type PZT en couche mince sont

donc de bons candidats pour réaliser la fonctiocag¢eur de force pour ’AFM en milieu liquide.

Dans le chapitre précédent nous avons vu que hasngtres régissant la sensibilité d’'un tel capteur
sont le coefficient de qualité, la frequence demésice ainsi que la raideur des leviers. Le produit
entre les deux premiers parametres doit étre magimaindis que la raideur doit étre minimisée pour
atteindre le maximum de sensibilité. Ainsi nos léds ont été superposés, a la Figure 24, a ceux
issus de I'étude bibliographigtigprésentée dans le second chapitre de ce manetaiix objectifs

a atteindre pour accéder a I'imagerie AFM hauteltd®n en milieu liquide.

10000 i N
é Objectif pour l'imagerie AFM %
Z,
W//////////////////////////////////////ﬂ
A AA
EN 1000 e
s Magnélique PZ‘T
:? A %A A Quartz
N 100 & & """""""""
Electrostatique A AA  7/nO A Notrg étude
Ll & Données
A
A A bibliographiques
10 | | .
0,1 1 10 100 1000
k en N.m!

Figure 24 : Produit entre le coefficient de qualé€la fréquence de résonance en kHz en fonction de
la raideur du levier dans le cas de I'actionnementmilieu liquide. Les valeurs expérimentales
issues de la caractérisation de nos leviers sopeguosées a ceux de I'étude bibliographique et

confrontées aux objectifs a atteindre.

Tout d’'abord l'architecture de type levier ne petrpas d’accéder a la fois a un produit entre le

coefficient de qualité et la fréquence de résonaugerieure a 4000 et a des raideurs inférieures a
10N.m™. 1l ne va pas étre donc possible d’avoir & la fiesgrandes fréquences de résonance et de
faible valeur de raideur. Le chapitre précédentsnaupermis de démontrer que les paramétres
nécessaires pour imager en milieu liquide sontdguence de résonance et le coefficient de qualité,

en effet il faut pouvoir mesurer la déflexion dwiér lors de son actionnement. Cette mesure est

% Dans cette étude comparative nous avons uniquepnisren compte les leviers possédant un actionneimegré.
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possible si le pic de résonance est prépondérasmntidée bruit de la mesure. De plus I'acces aux
hautes fréquences permet d'accéder a d'importantesses d’imagerie. Ceci est particulierement
intéressant pour imager des objets biologiquesuéwbl rapidement (comme I'ATP synthase) ou
caractériser un état de surface en temps réel (eooma oxydation). La raideur quant elle va avoir
un impact sur la force de contact entre la poinht&ehantillon lors de son analyse en mode contact
intermittent. Ainsi plus le levier est raide, etiplla pointe va appliguée une force importante sur
'échantillon imagé. Ce parametre va donc étrethnti lors de I'imagerie d’objets biologiques
souvent tres fragiles.

Nous n’avons donc pas réussi a atteindre a lauimésgrande fréquence de résonance, un important
coefficient de qualité et une faible raideur. Cesti d0 a la géométrie de type poutre-encastrée libr
de nos dispositifs. Pour combiner a la fois unexdgafréquence de résonance, un grand coefficient
de qualité et une faible raideur la géométrie duetedoit étre entierement modifiée. Le chapitre

consacré aux perspectives de ce travail va donreques pistes de conception d’un tel capteur.

Cependant nous disposons de dispositifs capables’atgionner en milieu liquide dont les
amplitudes de vibration sont détectables par p®@cégtique, ce qui permet d’envisager des
applications AFM. De plus, nos dispositifs permattd’accéder a des fréquences et des coefficients
de qualité supérieures a ceux d’autres groupesili@vt sur I'imagerie AFM en milieu liquide,
comme les leviers a actionnement électrostatiquButlen [42], ceux a actionnement magnétique de
Revenko [43], ou encore ceux utilisant des mat&ri@ézoélectrique comme le ZnO intégré sur les

leviers de Rogers [44], les leviers en PZT de K% [ou encore les leviers en quartz de Lin [46].

Pour conclure cette section, les leviers a actiomm piézoélectrique intégré ont été dans un premie
temps analysés par microscopie interféromeétrique pocéder aux contraintes résiduelles du PZT et
du Pt déposés par pulvérisation cathodique. La lmude PZT a ensuite été caractérisée
piézoélectriquement, ce qui nous a permis de cahtési tensions d’alimentation optimales. Les
dispositifs ont ensuite été caractérisés en modardique, dans l'air et dans I'eau, par vibrometrie
laser, pour extraire les parametres de vibratios ldgiers et valider la modélisation analytique
hydrodynamique présentée dans le chapitre précéldeisuite de ce troisieme chapitre va permettre
de caractériser un autre principe d’actionnemé&tibnnement électrostatique.
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1.3. Actionnement électrostatique

Cette partie ce consacre a I'étude statique etrdiynse de leviers actionnés électrostatiquement.
Dans un premier temps, le procédé de fabricatida edbmportement statique dans l'air et en milieu
liquide seront présentés. Puis dans un second fdegp<aractérisations expérimentales en mode
dynamique obtenues dans l'air et dans I'eau segpofgentées puis confrontées a la modélisation
analytique décrite dans le second chapitre. Dangaisieme temps, I'actionnement électrostatique

sera comparé a I'actionnement piézoélectrique peoénent étudié.

1.3.1 Mode statique

Dans cette partie, I'actionnement électrostatiquenede statique est étudié analytiquement dans une
configuration de structure de type plaques paedlddans un premier temps nous nous intéresserons
a l'influence des couches diélectriques utiliséasrpsoler électriquement le dispositif. Puis neas
déduirons les caractéristiques du déplacement gartee mobile de I'actionneur, en fonction de la

tension, en milieu liquide conducteur.

3.3.3.2Actionneurs électrostatigues a plaques parall&ag@lés en tension

3.2.3.2.1 Calcul de la force électrostatique et limitationrdadele

Un actionneur électrostatique a plaques parallel@strolé statiquement en tension peut étre
typiguement considéré comme une capacité ayantélewrode fixe tandis que la deuxieme est
connectée a un ressort mécaniguest est libre de bouger selon l'ax@c lorsqu'une force

électrostatique est appliquée.

Parties structurelles

Electrode supérieure—p

t, &1 — =
g,¢&

Electrode enterrée—

/

Couches diélectriques

Figure 25 : Schéma de 'actionnement électrostaigyplaques paralléles.
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La Figure 25 est une vue schématique de I'actionaglaques paralléles. L’électrode inférieure est
enterrée sous une couche diélectrique d’épaissetide permittivité, et se trouve a une distange
de I'électrode supérieure constituée par la pattigcturelle de I'actionneur. Une couche diélecteiq
d’épaisseurtt; et de permittivités; permet d’isoler électriquement I'électrode supémeedu milieu
liquide d’actionnement modélisé par un environnenaéslectrique de permittivite

Deux couches diélectriques sont présentes: und’&@ectrode enterrée et une sur I'électrode
supérieure. Une seule des deux couches seraisaniffi pour éviter un court-circuit lorsque les
électrodes sont en contacts. Cependant elles jaoetgs les deux un réle dans le contrdle du

déplacement de la partie mobile de la structure.

La force électrostatique est dans ce cas toujdtnactive et tend a rapprocher les deux électrodes,
entrainant le déplacement, dans la directionde la partie mobile de l'actionneur. La force
mécanique de rappel exercée par le ressort esomiammelle a sa constante de raideur et a son
élongation [56].

Lorsqu’une tensionV est appliquée entre les deux électrodes, lesréthxs se trouvent sous

influence capacitive engendrant une attractiontedstatique. Cette force est de la forme

1. E,EXSXV?

elect_E ¢ ¢ 2
F+2£+(g—x)}
&

1 2

x0[0, g Eql5

Ou k est la constante de raideygy,la distance entre les électrodasle déplacement de la partie
mobile, S la surface des électrodds,(resp.t;) I'épaisseur de la couche diélectrique 1 (respe2)
(resp.¢ 2) la permittivité de la couche 1 (resp. 2)eela permittivité du milieu entre les deux
électrodes.

La position d’équilibre de I'actionneur est défimjeand la force électrostatique et la force méasmniq

se compensent :

1 £,EXSXV?
=0 o =X > =kxX Eql6

tli+t27£+(g_x)
gl 52

Fao +F

élect méca

La résolution de cette équation permet de connkitpositionx de I'actionneur en fonction de la

tensionV, sous la condition qu’une solution d’équilibre stabkiste.
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Comme aucun effet dynamique et inertiel n'ont étioduit dans I'expression précédente, cette
modélisation s’applique, d’'un point de vue mécaajcaux cas d’'un actionnement quasi-statique. On
suppose que la vitesse et I'accélération de ldaeparbbile sont nulles et n’induisent ainsi aucune

force.

Ceci limite les fréquences possibles d’actionnenggitdoivent étre plus faibles que la fréquence de
résonance mécanique de la structure. Autremeniedifréquences possibles d’actionnement doivent
étre inférieures a la fréequence de résonance goslis.

D’un point de vue électrique, les précédents caldel la force électrostatique sont valides pour un
actionnement dans un milieu non-conducteur (c'&bteaun liquide sans ions). Dans le cas d'un

liquide conducteur, la tension d’excitation doiteétlternative dans le but d’éviter I'écrantage du

potentiel par les ions présents dans la solutidh [1

Soit la tension alternative suivante :
Vac =Voev2codot) Eql7

La force électrostatique devient :

xV/ 2
Fy e = sx E0E XSV, _x[1+ cog2at)] Eq18
S g
gl 82

La force électrostatique induite est donc la comigsion d’une force statique et d’'une force a la
pulsation2« Dans ce cas, un déplacement quasi-statique diohaeur se produit si la réponse
mécanique de la structure a la pulsatw est négligeable devant la pulsation de résonance

mécaniquewsgs, c'est-a-dire :

2w >> W Eq19

Sous cette condition, la modélisation précéderdterealide et peut étre utilisée dans le cas d’'une
excitation en tension alternative en remplacantyisdédéquation de I'expression de la force
électrostatiquey par la tensiorVims [59]. Il convient maintenant de déterminer les dibons de

stabilité d'un tel systéme.
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3.2.3.2.2 Condition de stabilité

Pour déterminer la zone d’actionnement stable atgitnneur, la condition sur I'équilibre des forces

peut se mettre sous la forme :
h(x) = f (V) Eq20

Avec pourxD[O,g[:

2
h(x)z{tlx£+t2xi+(g—x)} xx=0 Eg21
gl 2
2
fN):%X@ZO Eq22

La résolution de cette équation donne la positiégulibre de la partie mobile de I'actionneur sous

la condition gu’une solution existe.

La zone d’actionnement d’équilibre stable est défcomme étant I'ensemble des positionde
I'actionneur pour lesquelles un équilibre stablepseduit entre la force électrostatique et la force
mécanique.

Graphiquement, sur la Figure 26, la fonctlgi) est représentée en fonction du déplacement de la

partie mobilex. h(x) présente un maximum en= x, et un minimumx = x, données par :

3 1 2
X2 :tl_£+t2_g+g Eq24
gl 62

A V fixé, deux cas doivent étre considérés pour résoliéquationh(x) = f (V). Si sur l'intervalle
x0[o,g[, f(V)>h_.(x)=h(x ) alors cette équation n’a pas de solution Egr, >F, .., la partie
mobile de la structure vient en contact avec I'gtste enterrée. Un nouvel équilibre se forme alors

enx=g.
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Figure 26 : Représentation graphique de la fonctigx). Les positions d’équilibre stable s’étendent

de x=0 a x=min(g,x, ). Les fléches montrent le déplacement de I'actiongeand une tension est

appliquée.

Si sur lintervalle xO[o;g[, f(v)<h,,(x)=h(x,), comme le déplacement est limitéx& g, et

max

commeg<x, (cf. 'équation 20), il y a deux solutions a I'équatid(x) = f (v) une solution stable
avantx = x, et une solution instable apres x, .

Ainsi, la résolution de I'équation 16 permet de raitre I'extension de la zone d’actionnement stable

de x=0 a x=min(g, x,) . Les tensions correspondantes se mettent soase f

xO[o,min(g.x)] < vOov(min(gx)) Eq25
te te)
2xkxgx[1€+2€j
V(g) =limV(x)= 5 % Eq26
X~ EEXS
te t ’
8xkx(lg+2£+g]
V(x )=V = G % Eq27
Xl effondremet 27)( gog x S

L’équation 22 correspond a la tension requise peumer la distancg entre les deux électrodes si

I'actionnement est dans une configuration stalgle X, ). Par contre sig > x, I'équilibre est instable
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entrainant I'effondrement de la partie mobile séliettrode enterrée a la tensi¥giondremendéfinie a
I'équation 23.

Cette zone d’actionnement stable peut étre mod{iéejouant sur les parametres technologiques)
pour permettre le contrble du déplacement sur tdatalistance inter-électrodes et repousser

I'effondrement. Ainsi il est possible d’avoir unrdedle en tension sur toute la course de I'actionne

La condition de contrble de I'actionnement sur ¢édatdistance inter-électrodes se met sous la forme
d’aprés I'équation 19 [57] [58] :

x1>g®t—1+t—2>§ Eqg28
& & &

Ainsi, si cette condition est respectée, le phémmmdeffondrement va se produire pour un
déplacemenk; qui se situe a une distance plus importante qukstance physiqug entre les deux
électrodes. Dans ce cas, le déplacement de la padbile est de type « continu ». Par contre, si la
condition de I'équation 24 n’est pas observée gelacement de la partie mobile devient instable en

X = x1. Le déplacement de la partie mobile a un compateme type « binaire »

3.2.3.2.3 Influence des couches diélectrigues

L'épaisseur et la permittivité des couches diélgags permettent de se placer dans une
configuration de contrdle continu du déplacement.

La Figure 27 permet de voir I'influence de la natet de I'épaisseur des couches diélectriques sur
'actionnement d’'une structure de type poutre etnéas— libre en fonction de la permittivité du
milieu [60] [61].

Les couches diélectriques utilisées dans la fatwitades microsystemes sont typiquement de

I'oxyde de silicium £ = 4) ou du nitrure de siliciune(= 8).

Les courbes (a), (b) et(c) de la Figure 27 corredpot au cas de couches diélectriques en nitrure de
silicium. Elles mettent en évidence que plus I'épaur de nitrure est importante, plus la distarce d
contrble du déplacement est grande. Cependant/’ppmsseur de la couche augmente et plus les
tensions d’actionnement seront élevées. Il fautdaime un compromis entre le contréle de la partie

mobile de I'actionneur et 'amplitude des tensiogsessaire a I'actionnement.
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Figure 27 : Position maximale atteinte avec corgrdl déplacement (en pourcentage de la distance
entre les électrodes g=2um) en fonction de la @mtstdiélectrique du milieu. (agt,=0,059 ete;=
£,=8. (b) t1:t2=0,159 etg1= £,=8. (C) t1=t2:O,259 etg1= £,=8. (d) t1=t2:O,159 ete1= =4 [60] [61]

A épaisseur fixée, courbes (b) et (d), le contdiledéplacement est plus important dans le cas de
I'utilisation de couches isolantes en oxyde quesdartas de nitrure de silicium.

Cependant commeoyyde < énirure 12 force électrostatique produite est plus faitdéns le cas de
'oxyde que dans le cas du nitrure (cf. paragrapl2e3.2.1). Ainsi les tensions nécessaires seront
plus importantes dans le cas du matériau ayantusafgible permittivité.

Il est donc nécessaire de bien dimensionner leshasusuivant les applications désirées.

3.2.3.2.4 Evolution du déplacement en fonction de la tension

La résolution de I'équation 11 permet de détermlagoositionx de I'actionneur en fonction de la
tension V appliguée. La caractéristique du déplacement enction de la tension est
schématiquement présentée a la Figure 28.

Dans le cas ou la condition de contrdle du déplacenicf. équation 24) n’est pas respectée la
caractéristique présente un cycle d’hystérésisnoere montre la Figure 28(a). En effet, lorsqu’une

tension est appliquée entre les deux électrodéaat®nneur, le déplacement de la partie mobile va
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étre contrblable jusqu’a la limite de sa zone dtactement stable, c'est-a-dire jusqu’a la posikpn

de la partie mobile. La tension correspondantaselée tension d’effondrement, I'électrode mobile
entre en position d’instabilité et vient brutalemen contact avec I'électrode enterrée. Pour libéee
contact, la tension doit étre diminuée jusqu’adaomde tension caractéristique de I'hystérésis, la

tension de séparation. Ainsi I'actionneur se raeteodans une position d’actionnement stable.

» A

(a) . , (b)

Electrode enterrée
9 g4 < ﬂ— 2
+— +— I 1
c c I
() () : [
e e [
@ @ 1 I
O Q 1
© < . !
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: I :
- : = »
Vséparation Veffondrement V}écn V%ent
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Figure 28 : Schémas de la caractéristique du déptaent en fonction de la tension. (a) cas ou le
phénomeéne d’effondrement se produit. (b) cas dépgacement est contrdlable sur toute la distance

entre les électrodes.

La Figure 28(b) est une représentation schématigua caractéristique du déplacement en fonction
de la tension dans le cas ou la condition de #aljdf. équation 23) est respectée. En conséqguence
le déplacement de la partie mobile de I'actionraut étre contr6lée en tension sur toute la distanc
entre les électrodes. L'actionneur reste dans dsisigns d’actionnement stable, il n’y a pas deleyc
d’hystérésis. Ainsi lorsque la tension est progvessent augmentée a partir de= V,0la partie

mobile de l'actionneur vient progressivement entacinavec I'électrode inférieure, le phénomeéne

d’effondrement n’apparait pas Cd(x = g) <V gondremet -

Des applications de type actionnement binaire outyge actionnement continu peuvent étre
envisagées en choisissant un dimensionnement gsfaaou non la condition de contréle du
déplacement (cf. équation 24).

Dans les sous-sections suivantes, nous allons ddeseexpressions analytiques des parametres

caractéristiques des deux cas de figure. Dansemipr temps, les deux tensions caractéristiques du
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cycle hystérésis de I'actionnement binaire vorg @crites. Puis, dans le cas d’'un actionnement ou

le contrdle précis du déplacement doit étre maittiexpression d&(V) va étre détaillée.

3.2.3.2.4.1'actionnement de type binaire

Pour utiliser I'actionnement électrostatique a plkesjparalleles en mode binaire, il est nécessaire d
dimensionner les structures pour ne pas satiskaiendition de stabilité décrite a 'équation 24.
Ainsi on favorise l'instabilité du systeme, et tessions d’effondrement de séparation permettent de

contrbler en position haute et basse le déplacedeelat partie mobile.

La tension d’effondrement

La tension d’effondrement est la premiere tensiaractéristique du cycle d’hystérésis représentant

X(V). L'expression d&esondremen@ €té calculée précédemment :

Ext,

3
8><k>{ +gxt2+g}

1 82
27X EEXS

V =

effondremat

Eqg29

Ou k représente la raideur de la structure qui dépdhed arissi de I'épaisseur des couches
diélectriques.
: - - Ew(ty +syr )3 -
Dans le cas d’'un levier rectangulaifez: ="\'1 ""str/ [56]. E et tsy SOnt respectivement le module
4L
d'Young et I'épaisseur du matériau structurelest la largeur de la poutrelesa longueur. Ainsi la
tensionVesondrement€St proportionnelle au cube de I'épaisseur deoleclie diélectrique. Une faible

variation d’épaisseur entraine une grande répamussr la tension.

La tension de séparation

La tension de séparation dépend de la qualité dtacbentre la partie mobile et I'électrode enterré
En effet le contact n’est pas parfait mais dépenthdugosité de la surface, des charges piégéss da
le diélectrique et des forces d’interactions conteseforces de Van der Waals [62]. Par conséquence,
ces parametres doivent étre pris en compte powrrdiéter la nature du contact et en déduire la
tension nécessaire a la séparation [63]. Cepenldaprise en compte de tous ces parameétres

complique considérablement I'expression analytidgida tensioVseparation
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Nous allons supposer ici une simple extension amsépur des couches diélectriques lors du contact

entre les deux électrodes, I'expression de la ¢apBmmée se met sous la forme [64] :

Se
Céquivalema = Eq30
L, b
‘91 gé
La force électrostatique exxg dérive de I'énergie stockée dans cette capacité :
1 EgXSXVE .
Fuealx=g)= 5 = Eq31
te  t,€
RN R
gl 82
L’équilibre des forces électrostatique et mécanigue=g devient :
1 E,XSXVE ..
Felect(x = g)+ I:méca e Ex SeDafzton =kx g Eq32
te  t,€
RENERE T
gl 52
Cette expression permet d’extraire la tension garséion :
2
2xkxgx b + t—z
_ 81 52
Vséparation - Eq33

Cette tension est indépendante du milieu d’actiorerd. La permittivité du milieu n’intervenant pas
dans l'expressionVseparaion I faut noter une discontinuité dans I'expressioe la force

électrostatique. En effet, en comparant I'expressie la force enx=g et celle pourx[0,g[ (cf.

paragraphe 3.2.3.2.1) il manque une dépendancel@ms le cas dégjec(X=Q).

3.2.3.2.4.2 ’actionnement de type continu

Il est possible de contrbler précisément le dépierd de la partie mobile de I'actionneur en

respectant la condition de dimensionnement. Aipsirpnodéliser analytiquement le déplacement en
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fonction de la tension, I'équation donnant I'éduié des forces va étre résolue.

Caractéristique déplacement-tension

L’équation de la courbg(V) pourV<V-q dans le cas d’un actionnement de type linéairep(mu
V<Vetondrementda@ns le cas d’un actionnement de type binairejsege de la résolution de I'équation
donnant I'équilibre des forces (cf. équation 12atagraphe 3.2.3.2.1). Il faut résoudre une équatio
d’ordre 3, a coefficients constants. La méthod€drmlan permet d’obtenir la soluticiV) suivante
[65] :

2
x(V):Zx[‘gxtl+—gxt2 +ng 1+co larcco -1+ 27x &8 X SXV - £ 2 Eq34
3 & & 3 (Ext EXt J 3
4k x L+ 24+¢g
£1 £2
Description Paramétre
Longueur L =200um
Largeur w = 20um
Epaisseur t=2um
Raideur équivalente k= 0,8Nm*
Epaisseur des couches diélectridues t; = t, = 300nNm
Permittivité relative des couches diélectridues £1=¢,=8
Distance entre les deux €électrodes g=2um
Permittivité diélectrique relative de I'air car=1
Permittivité diélectrique relative de I'eau car = 80,1

Permittivité diélectrique relative de I'alcool isopylique ¢ pa= 21,3
®Dans le cas d’'une isolation avec du nitrure deisith peu contraint g\, [67].

Tableau 7 : Dimensions de la poutre encastréerelib

La Figure 29 représente le déplacement théorigderarion de la tension pour une structure de type
poutre encastrée—libre (cf. dimensions du Tablgaacfionnée dans I'air, dans I'eau et dans I'alcool

isopropylique (IPA).
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Figure 29 : Déplacement théorique en fonction deefesion pour une structure de type levier
actionnée électrostatiquement dans l'air, dansWeet dans de I'alcool isopropylique.

Il est intéressant de noter que dans le cas dieofeement dans I'eau et dans I'lPA le déplacement
de la poutre n’est pas contrdlable sur toute ldadie entre les deux électrodes. En effet, le
phénomene d’effondrement intervient a 3,7V dansae de I'lPA et 7,9V dans le cas de l'air. La
tension de séparation n’étant pas dépendante deundiactionnement, elle est de 0,85V pour l'air et
I'IPA. Par contre dans le cas de I'eau, la conditite contréle du déplacement est respectée, ainsi

pour fermer completement le contact entre les déeotrodes la tension doit étre de 6,3V.

Caractéristigue tension-déplacement

Pour que l'actionnement électrostatique reste caitifpgar rapport aux types d’actionnement, les

tensions nécessaires a son fonctionnement doittentlé quelques volts. Pour cela, il est intérdssan
d’avoir I'expression de la tension pour un déplaeetdonné et ainsi la consommation en tension de
la structure. Le calcul de I'équilibre des force$. (paragraphe 3.2.3.2.1) permet d’obtenir pour

V<Vefiondremen{OU plus généralement pourVy-g)) :

2
2kxxx[tlg+t2£+(g—x)}

£ £
V(x) = 2 Eqg35
(x) VET q
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Figure 30 : Tension en fonction du déplacement @’stnucture de type levier actionnée

électrostatiquement dans l'air, dans I'eau, et dded’alcool isopropylique.

La Figure 30 représente la tension d’actionnemanfioaction du déplacement de la partie mobile
pour une structure de type poutre encastrée—ldfralimensions du Tableau 7) actionnée dans l'air,

dans 'eau et dans I'alcool isopropylique (IPA).

Cette étude analytique permet de dimensionnertdestsres de types plaques paralléles. Nous avons
choisi de tester la faisabilité de contrbler erstem des dispositifs dans des solutions condustrice
Pour cela nous avons réalisé des structures de:tdes poutres encastrée-libres, des structures en
torsion et des membranes. Ces structures ont éténdionnées pour permettre un contréle du
déplacement dans une solution d’eau. Ce dimensio@nieconduit ainsi & un comportement de type

« binaire » dans l'air et I'lPA.

Remarque :
D’autres techniques permettent d’avoir un contiiledéplacement sur toute la distance entre les
électrodes, comme le contrdle en courant [12] en len utilisant des capacités extérieures [13]. Ces

deux techniques ne seront pas discutées dans aesonian
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3.3.3.3Structures et procédé de fabrication

3.2.3.2.5 Présentation des dispositifs

Trois types d’actionneurs a plaques parallelesétitfabriqués par le méme procédé de fabrication.
Un dispositif simple de type poutre encastrée—Jibreactionneur soumis a des moments de torsion
et une membrane encastrée en ses quatre coingyla B1 est une vue schématique des trois types

d’actionneur.

(8) Encastrement Partie mobile

(c)
% Encastrement

Electrode d’actionnement

Partie mobile

(b)

Encastrements

Plateau mobile )
Electrode d’actionnement

Levier

Poutres en torsion
Electrode d’actionnement

Figure 31 : Vue schématique des structures réais® structure de type poutre encastrée—libre.
(b) actionneur soumis a des moments de torsioméehbrane encastrée en ses quatre coins. Les

fleches localisent I'actionnement

La structure de type poutre encastrée-libre, Fi@l(@), est I'architecture de base en microsysteme
qui permet une confrontation directe avec la madébn analytique (notamment au point de vue du

calcul de la raideur du systéme). Les dimensiorss mirutres fabriquées sont présentées dans le
Tableau 8.
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Dispositif LongueurL (pum) Largeurw (um)
Poutre encastrée-libre 50 a 1000 par pas de 5 20
250 30
100 40
Membrane 378 243
1000 740
1077 1660
Actionneur en torsion
Plateau d’actionnemen 300 300
500 500
600 100
107 108
Poutres en torsion 490 5
190 5
526 5
223 5
Levier 1100 a0
1000 80
500 80
480 80

Tableau 8 : Dimensionnement des dispositifs fal@sqd ous les dispositifs ont une épaisseur et une

distance entre les électrodes de 2um

L’actionnement en torsion se compose d’un plateabil® maintenu par deux poutres encastrées,
ainsi lorsque I'actionnement a lieu, ces poutrer@avent soumises a des moments mécaniques de
torsion. Le déplacement de la partie mobile deibaneur entraine un levier et permet d’amplifier |
mouvement. La Figure 31(b) présente une vue scligueatde la structure. Les dimensions
fabriquées sont résumées dangdbleau 8.

La modeélisation analytique reste valable méme tacas de I'actionnement en torsion. En effet on
suppose ici que le déplacement du plateau se daiicalement. Cette approximation reste valable
pour des angles d’inclinaison faibles. Dans notie les angles sont de I'ordre de 0,02rad ce qui
permet d'utiliser la modélisation précédente (lakwus complets en tenant compte de I'inclinaison
du plateau sont disponibles en annexe du document).

Comme l'actionnement a lieu en milieu liquide, timaonement entraine le déplacement du fluide,
pour tester la solidité des structures, des menarant été fabriquées, Figure 31(c). Les membranes
ont été dimensionnées, Tableau 8, pour avoir desaies d’actionnement de I'ordre de 30V dans une

solution d’eau, et ainsi, voir I'effet des hautesdions lors d’'un actionnement en milieu liquide.
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3.2.3.2.6 Choix du matériau isolant

Trés peu de matériaux peuvent étre utilisés panlerlectriquement les parties structurelles de

I'actionneur : le nitrure de siliciurnf(SixNy =8 [67] [66]), 'oxyde de silicium €g, = 8[67] [66]) et

différents types de résine (notamment les résimesype bisBenzoCycloButene (BCB) ayant des
permittivités relatives de I'ordre de 2,7 [66]).

Le procédé de fabrication utilisé est un procédé«dihaud », c’est-a-dire que certaines étapes sont
réalisées a des températures supérieures a 45@jixé du procédé SDA (Scratch Drive Actuator)
qui avait fait I'objet d’'un transfert de technolegiu LIMMS vers 'lIEMN en 1997.

Ainsi, l'utilisation de couches diélectriques d@dg résine est a proscrire. De plus, la libératies
parties mobiles de l'actionneur se fait dans urnatiem chimique d’acide fluorhydrique (HF) qui
attaque une couche sacrificielle en oxyde de siticiCeci permet d’écarter 'oxyde comme couche
isolante, en effet elle serait attaquée par lateolude HF. Une alternative serait de réaliser
l'isolation en faisant une croissance d’oxyde thegua une fois les structures libérées comme dans la

référence [11].

Cependant I'oxyde thermique présente un gradientatdrainte important, ainsi il est difficile
d’envisager des dispositifs sans contrainte. Lauieig32 représente les images 3D et le profil
interférométrique associé pour une poutre libérésilecium polycristallin dopé avant (Figure 32(a))
et apres la croissance de 20nm d’oxyde thermiqigui@ 32(b)). Sur les profils en hauteur de la
Figure 32(c), une déflection de 1,77um est constaté bout du levier de 100um de long. Il est
intéressant de noter que l'oxyde thermique est @npcession. Mais la déflexion de la poutre
s’effectue vers le haut. Nous pouvons supposeajueide la croissance d’oxyde s’est effectuée plus
rapidement sur la partie supérieure du dispodgiidf sur la partie inférieure.

Notre choix se porte donc sur le nitrure de sifitipeu contraint (§Ny) comme couche diélectrique.
Pour compenser les contraintes une fois les stestlibérées, cette couche diélectrique va
encapsuler totalement les structures et pas seatdigékectrode enterrée et la partie inférieure de
I'électrode mobile comme dans les sections prédéden

De plus, le champ de claquage diNSiest plus grand que celui du SiQespectivement 7MV.cth
contre 1.7MV.crit, mesuré dans notre laboratoire) ce qui conduies &paisseurs plus fines de
diélectrique. Ainsi 300nm de,8l, vont pouvoir supporter des tensions jusqu’a 200V.
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Figure 32 : Image 3D et profil interférometriquedale zoomSurf3D) d’'une poutre encastrée-libre
en silicium polycristallin de 100um de long, 40penarge et de 2um d’épaisseur. (a) Image 3D de

la poutre apres libération de la structure. (b) igga3D aprés la croissance de 20nm d’oxyde

thermique. (c) Vue en coupe suivant les sectiornpoarillé.

3.2.3.2.7 Procédé de fabrication

Les étapes de réalisation technologiques des digposont décrites dans la partie qui suit (et

précisément détaillées en annexe du document).

Ce procédé de fabrication est basé sur I'encapsnlaiompléte des parties structurelles par du
nitrure de silicium peu contraint. L'épaisseur decbuche a été dimensionnée pour permettre un
contrble du déplacement de la partie mobile sutettau distance inter—€lectrodes dans une solution
d’eau.

Le procédé de fabrication présenté a la FiguresBBéalisé a I'aide des techniques de micro usinage

de surface, il nécessite 5 niveaux de masque.
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Figure 33 : Schéma descriptif du procédé de faltiora (a) Création des électrodes enterrées. (b)
Dép6t et gravure de la couche sacrificielle. (c)pbéde la premiere couche diélectrique pour
I'encapsulation. (d) Dép6t de la couche structwee(e) Deuxieéme niveau d’encapsulation avec la
couche de nitrure de silicium. (f) Libération destes mobiles dans une solution d’acide

fluorhydrique.

La premiere étape correspond au nettoyage du atl3sfrouces de silicium orienté (100) dopé de

typen avec une résistivité de 5 ad@m.

Puis une oxydation seche ($)Q@le 350nm a 1100°C est réalisée, suivie d’'unessamice de 100nm
de nitrure de silicium peu contraint {§j dont la stoechiométrie a été optimisée pour dieriras

contraintes résiduelles en tension) pour isolestétpiement le substrat.

Ensuite, 350nm de silicium polycristallin (Poly@ippén in situ sont déposés par plasma basse
pression a 560°C (Low Pressure Chemical Vapor Dg#pos LPCVD), et transférés par
photolithographie et par gravure ionique réactig Reactive lon Etching : RIE) pour définir les
électrodes enterrées. Pour isoler électriquementéleetrodes durant I'actionnement, une couche de
300nm de SNy, est utilisée, Figure 33(a).
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La couche sacrificielle, un oxyde basse tempérafumv Temperature Oxide : LTO), qui va
permettre la libération des structures est déppaédPCVD sur une épaisseur de 2um et est gravé

de maniére anisotrope par un plasma deetEe CHE, Figure 33(b).

Comme l'actionnement s’effectue en environnemenuidie diélectrique, pour pouvoir contréler le
déplacement sur toute la distance entre les étbzdraine encapsulation par du\giest réalisée. Le
premier niveau d’encapsulation est donc constiei8@nm de $Ny gravée de maniére anisotrope

pour ouvrir les contacts électriques, Figure 33(c).

Le matériau structurel est constitué de 2um deiwifi PolySi dopé de type par diffusion et est
graveé par un plasma composé de, Fgure 33(d). Le second niveau d’encapsulatiol@@nm de

SixNy, est dépose et gravé de maniére a isoler complatdanstructure, Figure 33(e).

Un recuit a 1100°C durant 3heures permet de relasecontraintes mécaniques dans les différentes
couches. La derniere étape correspond a la libérales structures dans une solution d'acide
fluorhydriqgue (HF) a 50%, la structure est ensuiteée et séchée a l'aide du séchage pag CO

supercritique, Figure 33(f).

3.2.3.2.7.1.’'encapsulation par du N,

Un actionneur a plaque parallele de type poutrasnge-libre est présenté sur I'image Microscope
Electroniqgue a Balayage (MEB) a la Figure 34(a).dres plan sur la couverture de marche est
présenté a la Figure 34(b). Dans le but de validerprocédé de fabrication, le profile
interférométrigue en hauteur sur la longueur diekesst présenté a la Figure 34(c). Le profil obten
est plat, aucune déflexion n'apparait ce qui sigriis’il n'y pas de gradient de contrainte notable

dans la structure.
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Figure 34 : (a) Image MEB d’une poutre encastréediencapsulée dans 300nm dgNgi(b) Gros
plan sur la couverture de marche. (c) Profile topaghique en hauteur correspondant a la ligne
pointillée en (a).

L’isolation électrique des parties structurelleseffectuée avec du nitrure de silicium peu contrai
La Figure 35 présente une vue en coupe de la glite gtructure fabriguée une poutre de poutre de
2um de large constituée de 2um de silicium poltaltis encapsulée par 100nm deM§i On

remarque de plus le caractere isotrope de la geaRlE du silicium polycristallin.

Figure 35 : Image MEB de la coupe de la poutrea@sibn, le PolySi est complétement encapsulé
par le SiNy.
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3.3.3.4Caractérisation

Les tests ont été realisés dans differentes sokitevec des permittivites et des conductivités
différentes, comme l'air, 'eau déionisée, I'lPA la&gau du robinet. Les trois types d’architecture

(levier, actionneur en torsion et membrane) onttésfés dans ces solutions. La Figure 36 est le
schéma descriptif de I'échantillon une fois le g€ de fabrication terminé et le wafer découpé.
Chague échantillon posséde deux dispositifs quigreiLétre testés simultanément.

20mm

Pistes de connexion Plots de contact

\ \

5mm
£

Ereeeees

2

Numéro de I’échantillon

Motifs d’alignement Chagque actionneur
électrostatique est numéroté

Figure 36 : Schéma d’'un échantillon une fois leavafécoupé. Chaque échantillon comporte deux

dispositifs qui peuvent étre testés simultanément.

Le dispositif expérimental de caractérisation extrid sur la Figure 37. Le boitier de test en t&flo
permet de servir de réservoir au liquide. C'est soge de boite circulaire creuse composé d'une
réservoir et d’'un couvercle ouvert pour visualisedéplacement a I'aide d’'un microscope. Pour
garder les pointes des deux micromanipulaféutans un environnement sec, les plots d’accés de la
structure sont en dehors du boitier réservoir, feigdi’(b), I'étanchéité est réalisée par des joints
circulaires en caoutchouc. La station sous pdintermet d’observer le déplacement de la partie
mobile par le biais d’'un microscope optique con@ectine caméra.

Les générateurs de signaux alternatif (AC) et confDC) permettent d’alimenter le dispositif, et un

oscilloscope permet d’enregistrer les tensions.

4 Les micromanipulateurs sont des PH100 de SusoMicr

% La station sous pointe est une PM5 de Suss Microte
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Ecran de contrble

Réservoir de test

Figure 37 : Dispositif de caractérisation en envirement liquide. (a) Photo de la station sous
pointe, les micromanipulateurs permettent de prerés connexions électriques et d’enregistrer le
déplacement de I'actionneur. (b) Réservoir de tgiisé pour contenir le liquide, les connexions

électrigues sont en dehors du réservoir.

Ce type de caractérisations ne permet pas d’aeodéplacement en fonction de la tension mais
visuellement en utilisant une optique inclinée st éacilement possible de déterminer la tension

nécessaire pour fermer la distagoentre les électrodes.

3.2.3.2.8 Ecrantage du potentiel

Comme l'actionnement a lieu en environnement liguatlirant 'actionnement les ions s’accumulent
pour former un écran a la surface des électrodés s@rtion 1.1.3) entrainant la perte de
I'actionnement. Pour éviter ces phénomeénes, urgderalternative doit étre utilisée [10] [11]. Les
fréquences minimales d’actionnemdptdépendent de I'épaisseur de la couche diélectridada
distance entre les électrodes et du milieu d’aceoment. La Figure 6 issue de la référence [11]
permet de détermindy dans le cas de I'eau déionisée, de I'eau du roleinde I'lPA. Le Tableau 9

récapitule les fréquences critiques d’actionnersaiant les liquides considérés.
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Solution Conductivité*(uS.cm®)  Fréquencé (kHz)
IPA 0.09 17
Eau déionisé 0.07 13
Eau du robinet 5 950

4Valeurs issues de [68].
®Valeurs issues de la Figure 6 pour une coucheadtiijae en SN, de
300nm d’épaisseur et une distance g entre legétisst de 2ur

Tableau 9 : Fréquences critiques d’actionnemenpgliguer pour éviter I'écrantage du potentiel
(issues de [11]).

Ainsi lors de la caractérisation des dispositiés fiequence minimale d’actionnement doit étre de
17kHz pour I'lPA, de 13kHz pour I'eau déionisé et @b0kHz pour I'eau du robinet (ces fréquences

ont été vérifiées expérimentalement).

3.2.3.2.9 La poutre encastrée-libre

Une poutre encastrée-libre, avec les dimensionsTahieau 10, a été fabriquée pour tester le
déplacement hors plan de la partie mobile [59]. inesges optiques de la Figure 38 ont été prises
durant I'actionnement dans une solution d’'eau chinet. L'image microscope de la Figud&a)
correspond a la position po=0V, la partie mobile de I'actionneur est en pasithaute. A la
Figure 38(b), la distance de 2um entre les électrodes attginte, la poutre est a sa position la plus

basse, les deux électrodes sont en contact.

Description Paramétre
Longueur L =250um
Largeur w = 30um
Epaisseur t=2um
Epaisseur des couches diélectriGues t; =t, =300nm
Permittivité relative des couches diélectridues £1=¢,=8
Distance entre les deux électrodes g=2um

®Dans le cas d’'une isolation avec du nitrure deisiih peu contraint 4N, [67].

Tableau 10 : Dimensions de la poutre encastréereli

La structure a d’abord été testée dans l'air awesaas |I'encapsulation par du,Sy. Comme la
poutre a été dimensionnée pour permettre le centtdl déplacement dans I'eau, dans le cas d'un
actionnement dans lair la condition sur le cordrédlu déplacement n'est pas respectée.

L’effondrement de la partie mobile sur I'électroeleterrée apparait respectivement a 7V et 8V sans
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et avec I'encapsulation des parties structurelsgsdp SiNy. (cf. Tableau 11). Ainsi I'encapsulation
par 300nm de @y (qui correspond a une augmentation en épaissed@@wm sur la partie mobile)

entraine une augmentation des tensions d’actionmeteel 5%.

Figure 38 : (a) Image microscope durant I'actionregthdans I'eau pour un déplacement nul. (b)
Image optique durant I'actionnement dans I'eau diensas d’'un déplacement maximum. Les fleches

blanches localisent I'actionnement.

Si la permittivité du liquide est augmentée enamtant la poutre dans I'lPA, la condition sur le
contrble du déplacement n’est pas remplie et lreffement intervient a 4V, Tableau 11. La tension

d’actionnement est réduite de 50% par rapport auwded’air.

Tension théoriqgue Tension expérimental Erreur

ML & f. (kHz) pour parcourig (V) pour parcourig (V) (%)
Air (sans SiNy) 1 -- 7,31* 7* 4,2
Air (avec SjN,) 1 -- 7,73* 8* 3,49
IPA 21.3 17 3,78* 4* 5,82
Eau déionisé 80.1 13 6,37 6 5,80
Eau du robinet 80.1 950 6,37 6 5,80

®Fréquence critique d’actionnement [11].
*Signifie qu'il y a effondrement, la tension powarpourirg est donc la tension d’effondrement.

Tableau 11 : Comparaison entre les tensions tlyg@s et expérimentales pour parcourir la totalité
de la distance g pour une poutre encastrée-libreatisionnée dans le Tableau 10.

La structure est ensuite testée dans la solutieauddéionisée puis dans I'eau du robinet. Comme la
poutre a été dimensionnée pour respecter la condite contrdle du déplacement, le phénoméne
d’effondrement n’intervient plus. La tension powargourir toute la distance entre les électrodes est

identique dans les deux solutions, elle est deddVi@bleau 11).

180 /296



Chapitre 3- Fabrication et Caractérisations enemiliquide de
leviers intégrant un actionnement.

Ces tests montrent que l'actionnement électrostatigpeut étre appliqué dans des milieux de
conductivité et de permittivité différentes.

3.2.3.2.10Les structures en torsion et les membranes

Pour étudier I'actionnement électrostatique eneauiliquide, les autres architectures ont été testée
avec le méme dispositif expérimental que celuigmésa la Figure 37 [59].

L’actionneur électrostatique en torsion est undiggcture intéressante qui se rapproche de celle
d’'une pince. Pour expliquer le principe de fonatiement, un plateau d’actionnement est maintenu
par deux poutres encastrées, ainsi durant le fomwiment, les poutres sont soumises a des moments
de torsion [69] [70]. La Figure 39 est une imagergscope de I'actionneur en torsion (dimensionné
au Tableau 12) actionné dans une solution d’eatridgiare 39-(a) correspond au cas\og 0V, et la

Figure 39-(b) a la tension permettant de fermelidtancey entre les électrodes.

Figure 39 : (a) Image microscope durant I'actionresthdans I'eau pour un déplacement nul. (b)
Image optique durant I'actionnement dans I'eau diensas d’un déplacement maximum. Les fleches

blanches localisent I'actionnement.
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Parameétres Valeurs
Plateau d'actionnement

Longueur L =300um

Largeur w = 300um

Epaisseur t=2um

Raideur k =3,26x10 N.m.rad"

Distance entre les électrodes g=2um

Epaisseur des couches diélectrigies t; =t, = 300nm
Permittivité des couches diélectrigiese; =&, = 8
Poutres en torsion

Longueur L; =490um

Largeur W, = 5um
Levier

Longueur L, =1100pum

Largeur w = 90um

®Dans le cas d'une isolation avec du nitrure deisiih peu contraint @\, [67].

Tableau 12 : Dimensions de 'actionneur en torsion.

La structure a été testée dans l'air, dans I'eauobdinet et dans I'lPA, les résultats sont présenté
dans le Tableau 13. Les tensions d’effondrementagparaissent dans I'air et dans I'lPA sont plus
faibles que dans le cas de la poutre encastrée-libm effet la structure en torsion possede une

surface d’actionnement supérieure a celle de l&redaf. équation 25 au paragraphe 0).

Structure Actionnement Air IPA Eau

2 1 21,3 80,1

f. (kHz)" - 17 950

Actionneur en torsich  Tension théorique (\5’) 0,25* 0,12* 0,19
Tension expérimentale (V) 0,3* 0,1* 0,2

Membrané Tension Simulée (V) 44,68* 16,37* 334
Tension expérimentale (V) 45* 16* 34

#Dimensions au Tableau 12.

®Tension théorique nécessaire pour parcourir laniist entre les électrodgs
“Tension expérimentale nécessaire pour parcoudistance entre les électrodgs
4Dimensions au Tableau 14.

®Simulé avec le logiciel Coventorwale

"Fréquence minimale & appliquer pour éviter 'éagatdu potentiel [11].
*Indique que la tension correspond a la tensioffahelrement.

Tableau 13 : Tensions théoriques et expérimentadesssaire a la fermeture de la distance entre les
électrodes.
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Comme l'actionnement a lieu en milieu liquide, kpthcement de la partie mobile de I'actionneur
entraine des mouvements de fluide. Ces mouvemenigept conduire a la destruction de la
structure, par exemple quand le liquide est intitodans le réservoir. Pour tester la robustesse des
dispositifs fabriqués, une architecture de type tmame avec de grandes dimensions permet d’avoir
une interaction importante avec le liquide. Le Ealbl 14 comporte les dimensions de la membrane

testée.

Description Parametre
Longueur L =378um
Largeur w=243um
Epaisseur t=2um
Epaisseur des couches diélectriues t; =t, = 300nm
Permittivité relative des couches diélectriques £1=6=8
Distance entre les deux électrodes g=2um

Dans le cas d’une isolation avec du nitrure deisiin peu contraint @\, [67].

Tableau 14 : Dimensions de la membrane.

Les Figure 40-(a) et respectivement Figure 40-(bhtsdes images optiques prises durant

'actionnement dans I'eau pour un déplacemevit@V et aV(x=2uum)

Figure 40 : (&) Image microscope durant I'actionrarhdans I'eau pour un déplacement nul. (b)
Image optique durant I'actionnement dans I'eau diensas d’un déplacement maximum. Les fleches

blanches localisent I'actionnement.

La membrane a été successivement testée danslfias,|'IlPA, dans I'eau déionisée et dans I'eau du
robinet. Le Tableau 13 présente la comparaisore dafr valeurs théoriques et expérimentales de
'actionnement. Les tensions théoriques ont étéubdks par simulation par éléments finis avec le

logiciel Coventor WarE" en bonne concordance avec les résultats expéament
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De plus, ce type de dispositif présente une graaideur équivalente ce qui expligue les importantes
tensions d’actionnement. La structure n'a pas agtlommagée ni durant I'actionnement ni lors de

l'introduction du liquide.

Sur les Figure 39 et Figure 40 des trous ont étéépedans la partie structurelle pour permettre une
meilleure libération des membranes et des strusteinetorsion. En effet, cette libération s’effectue

en milieu liquide et ces trous favorisent I'écoudgrnde la solution de HF. Ainsi les temps de

libération sont moins longs. lls permettent aussiflaide d’opposer moins de résistance durant
'actionnement des dispositifs.

De plus, les problémes de collage de la partie kmahir I'électrode enterrée [71] inhérents aux

microsystemes sont évités du fait de I'actionnene@nmilieu liquide.

3.3.3.5Conclusion

Dans ce chapitre nous avons étudié la stabilitésetaractéristigues du déplacement en fonction de
la tension d’actionneur électrostatique a plaquaslféles évoluant dans des liquides diélectriques.
La modélisation analytique nous a permis de détermiune condition de dimensionnement
permettant de repousser le phénomene d’effondre(apparaissant traditionnellement dans l'air a
un tiers de la distance entre les électrodes).iAéndéplacement de la partie mobile de I'actionneu
peut étre contrdlé sur toute la distance entreélestrodes en dimensionnant correctement les
matériaux des couches diélectriques. Les caraatiéns expérimentales sur les dispositifs fabriguée
par usinage de surface (membranes, poutres eresdibe et actionneurs en torsion) ont permis de
valider I'actionnement électrostatique en miliequlde. Les tensions nécessaires au parcours de tout
la distance entre les électrodes ont été mesuetespnfrontées en bonne concordance avec les
résultats théoriques, dans l'air, I'|PA, I'eau dég®e et enfin I'eau du robinet.

De plus, l'actionnement dans des milieux diélects avec de fortes permittivités (comme I'eau)
permet d’avoir des tensions d’actionnement inféasicomparées a celle obtenues sous vide ou dans
I'air.

Cette étude permet donc d’envisager la conceptmarosystémes évoluant en environnement
liquide.

La suite de ce travail concerne I'étude du compoetg dynamique de leviers a section rectangulaire
évoluant en environnement liquide. L'objectif étateé concevoir un capteur de force en milieu
liquide pour des applications AFM. Deux types d@mhement seront considérés, I'actionnement
électrostatique et piézoélectrique.
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1.3.2 Mode dynamique

1.3.2.1Présentation du dispositif

Le dispositif testé est un levier en silicium palgtallin (PolySi) dont les parties structurelled été
encapsulées par du nitrure de silicium peu corttrg@ixN, pour l'isolation électrique en milieu
liquide). L’actionnement se fait par le biais d’'udiéférence de potentiel appliquée entre I'électrod
enterrée (isolée du substrat par une couche dg &iSiN,) et le silicium structurel du levier. Ce
dispositif est congcu par technique de micro-usindgesurface, dont le procédé de fabrication a été
précisément détaillé dans le premier chapitre denaruscrit. Une représentation schématique du

levier est présentée a la Figure 41.

Si,N,

PolySi
Si0,
Si

Figure 41 : Représentation schématique du leviactitonnement électrostatique.

Nous avons ainsi caractérisé une poutre encastm&ettiont le procédé de fabrication est détailllé a
paragraphe 3.3.3.3) en silicium polycristallin dBO@m de long, 30um de large et de 2um
d'épaisseur, encapsulée par 300nm d&l,SiAinsi le levier est composé de I'empilement dustr
couches. Tout d’abord le ,8ly correspondant a lisolation inférieure du levipuis le PolySi
structurel et enfin le @V, de I'encapsulation supérieure. Comme nous I'awangour le cas des
leviers actionnés piézoélectriqguement les calhésriques, permettant d’accéder aux parametres de

vibration du levier, doivent tenir compte des difiéts matériaux constituant le levier.

1.3.2.2Courbes de résonance théoriques

La fréquence de résonance doit donc prendre entedmpature des matériaux composant le levier.
Ainsi, en utilisant la méthodologie de calcul déem I'organigramme de la Figure 14, le moment
guadratique, et la largeur du levier doivent éemplacés par leurs expressions équivalentes en

prenant le silicium polycristallin comme matériaairéférence.
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Ainsi la fréquence de résonance du mode fondamdatel le vide (en I'absence de dissipation) d’'un

levier a actionnement électrostatique devient :

_ 352)( 1 EPonSiI

f = -
vide-élect 2
2 L™\ Proysteoysi + ZpSiXNytSixNy

Eq36

OU Dpgysi» €t Og,y, SONt respectivement la densité volumique du siticpolycristallin et du nitrure
de silicium,L est la longueur du leviefs,, ¢ le module d’Young du matériau de référence (ici le
silicium polycristallin), et le moment quadratique équivalety, g, ettg , sont respectivement les

épaisseurs de silicium polycristallin et de nitrdeesilicium.

En utilisant cette expression de la fréequence den@nce dans le vide et en remplagant la masse du
levier par la masse du multicoucheBl,,. oo = (,opolysitpOlysi + 2pSiXNytSixNy)>< wL, toute la
modélisation, présentée dans le chapitre précédeut.&tre utilisée pour évaluer le comportement du
levier dans l'air et en milieu liquide. Les applioms numeériques utilisent les valeurs de masse

volumique et de module d’Young du Tableau 15.

Matériaux Mode de dépdt Masse volumique (kg.i) Module d’Young (GPa)
Silicium polycristallin LPCVD 2330 160+10*
SikNy LPCVD 2860 250+£20*

Tableau 15 : Parametres des matériaux utilisés dacsonnement électrostatique d’un levier en
silicium polycristallin isolé avec du nitrure ddisium peu contraint. * Valeurs mesurées par

nanoindentation dans notre laboratoire.

Cependant a la différence de la force piézoélaatrigxercée sur le levier, la force électrostatiegte
non linéaire avec le déplacement. Ainsi la modétisaanalytique présentée dans le chapitre 2 de ce
manuscrit doit maintenant intégrer la non-linéarité la force d'actionnement par rapport au
déplacement(z) du levier. La résolution de I'équation du mouveingar le principe des moindres
actions, présentée dans le chapitre précédentemaep pas de trouver une solution analytique
simpl€®. Cependant, une résolution numérique reste pess®bur cela un programme sous
Matlab™ permet de tracer la solution numérique de I'équatiu déplacemeri(z) du levier, et
ainsi d’accéder aux courbes de résonance théoridugeprincipe de résolution des équations du

mouvement est détaillé en annexe de ce document.

|| faut résoudre un systéme de deux équationsléesmon linéaires a deux inconnues.
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1.3.2.3Caractérisations expérimentales

Le dispositif expérimental de caractérisation esgisenté a la Figure 42. Il se compose d'un
vibrométre laser a effet Doppler (Polytech OFV E33V 3001) combiné avec une détection
synchrone (EGG 5210). Les signaux d’alimentationt ggnérés par un générateur basse fréquence
(HP 33120A). Deux micromanipulateurs (Suss MicrotekEl100) permettent de prendre les
connections directement sur le dispositif & caragé Un filtre passe haut a 2kHz (Krohn-Hite
3202) permet de filtrer le bruit basse fréquence.d@positif expérimental a été mis en place par
C. Granger responsable de I'équipe acoustiqueSERF’. Ce dispositif expérimental, habituellement
utilisé pour caractériser des dispositifs de taitlacroscopique n’est pas particulierement adapté a
'analyse de microstructures, en effet aucun mmops ou binoculaire n’est intégré sur le banc de
test. Ainsi la focalisation du faisceau laser atfémité du levier n’est pas précise. Pour cefitgora

les amplitudes de vibration du levier dans I'aidats I'eau ont été normalisées par rapport adeas
'actionnement dans l'air. En effet, nous ne pougi@pas précisément positionner le faisceau laser a
I'extrémité du levier (ou le déplacement est maxjretainsi mesurer la fleche dynamique du levier.
Ces caractérisations ont été effectuées avantegdespositif expérimental utilisé pour caractériser

'actionnement piézoélectrique ne soit a notre akgjon.

Déteetion synchrone
EGE (5210

Yibrométre lascr
Polytech (OFV 3001)

Générateur de signaux
HP (33120A)

Micromanipulateurs
Suss Micratec (PH100)

Capteur laser Dispesitif i tester
Palytech (OFV 353)

Figure 42 : Dispositif expérimental de caractérisais des leviers électrostatiques.

27 Institut Supérieur d’Electronique et du NumérigieeLille.
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Le levier de la Figure 34-(a) a été actionné daais ¢t dans I'eau avec le dispositif expérimental
précédent et les conditions de mesure du Tablealal@étection synchrone a été réglée de maniere
a détecter le signal dans l'air et dans I'eau sawv@r a modifier les réglages. L’actionnement
électrostatique en mode dynamique nécessite $atibn d’'une tension alternative pour mettre en
vibration le levier. Cependant une tension contiauété utilisée pour augmenter I'amplitude de
vibration du levier. La structure a été tout d'abactionnée en mode dynamique dans l'air, puis
placée dans de I'eau du robinet en prenant garce ghaas créer de ménisque « bombé » a la surface

de I'eau qui entrainerait une perte du signal deddi®n (interface air-eau pour la détection laser)

Conditions expérimentales Valeurs

Détection synchrone

Nombre de points 100

Constante de temps de I'étage de sortie 300ms

Calibre 30mVv
Tension d’actionnement

Alternatif 1V

Contint 250mv

Tableau 16 : Conditions expérimentales de caras#dions des leviers électrostatiques.

La courbe de résonance, en amplitude, expériment&## superposée a la courbe théorique a la
Figure 43. Ces courbes ont été normalisées pawomppl'amplitude maximale obtenue lors de

I'actionnement dans l'air, ainsi I'amplitude de rabion a la résonance dans I'air est unitaire.

Amplitude normalisée

Fréquence (kl1z)

Figure 43 : Courbes de résonance théoriques etrarpétales dans I'air et dans I'eau pour le levier
de la Figure 34-(a) [47].
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Les valeurs expérimentales de fréquence de réserarau coefficient de qualité sont extraites des
courbes de résonance obtenues dans l'air et dzas ICes données permettent d’évaluer la masse et

I'amortissement effectifs du levier.

Les mesures expérimentales permettent de confiendécalage de la fréquence de résonance (vers
les basses fréguences), la diminution des amp#tddevibration (d’'un rapport £Qeay), €t la chute

du coefficient de qualité lors de I'actionnement reilieu liquide comparé au cas de l'air [47].
Graphiquement, on remarque une bonne concordante é&n modélisation et les résultats
expérimentaux. Plus précisément, I'écart entrevddsurs théorigques et expérimentales sur la positio

du pic de résonance et le coefficient de qualité peésentés au Tableau 17.

Fréquence de Coefficient de Amortissement effectif en )

) » ) Masse effective en kg
résonance en kHz qualité kg.rad.s
) =S ) X ) =S o) X
=) c =) c > c > () c
= ) ) = o ) = o ) = o ()
o 9 = o > = o) > = o) > =
@ @ @ @ x @ d) a @ d) a I
= Q (3] = Qo (3] = Q (3] = Q ()
= = L = = L = = L = = L

3  9610° 9,mx10°®° 0,8 3,510 3510 <05

N

Air 4257 432 13 9831 96
Eau 13,77 12,7 7,9 319 3 59 8%10° 91x10° 4,8 3,010° 3210 4,9

Tableau 17 : Fréquence de résonance, coefficienjuddité, amortissement et masse effectifs
théoriques et expérimentales dans I'air et danau’@our un levier de 250um de long, 30um de

large et épais de 2um.

La fréquence de résonance mesurée dans l'air e$8,@&Hz contre 12,7kHz dans le cas de l'eau.
Cette diminution de la fréquence de résonance déieuniiquide, d’'un facteur 3,5 dans notre cas, a
pour origine 'augmentation de la masse effectivdavier. En effet, elle est 8,5 fois plus impottan
dans I'eau que dans l'air en raison de la massdéég@ar le liquide sur le levier (paragraphe 3d211
chapitre précédent). Ces valeurs expérimentaldsesobponne concordance avec les valeurs issues de
la modélisation analytique. En particulier, un éalr moins de 2% est obtenu pour I'actionnement
dans l'air et un écart de l'ordre de 8% pour l'antiement dans I'eau. Ces écarts peuvent étre
diminués en prenant en compte la géométrie reelléeder. En effet, le levier a été fabriqué par
micro-usinage de surface, ainsi sa section n’esegactement rectangulaire, les différentes gravure
présentant un caractere isotropique modifiant targrie du levier. Les flancs du levier ne sonsiain
pas précisément verticaux mais plutét incurvés certammontre I'image MEB de la Figure 35.
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Le coefficient de qualité expérimental dans I'at de I'ordre de 96 tandis que dans I'eau il dirinu
a 3. Cette faible valeur expligue la difficulté straire la courbe de résonance en milieu liquide.
L'utilisation de la détection synchrone et la cassance de la fréequence de résonance théorique ont

éte indispensables a la caractérisation du levier.

Dans le cas de I'actionnement électrostatiqueeWel vibre & une distance de 2um de la surface.
Cette distance correspond a I'épaisseur de coumtrifisielle utilisée pour la libération du levier.
Ainsi, I'amortissement calculé théoriguement et [é&aexpérimentalement ne représente pas
directement les effets hydrodynamiques sur le teldamortissement effectif tient aussi compte des
effets de la proximité de la surface d’actionnem@oir paragraphe 3.1.3.2 du chapitre précédent)
traduisant les effets de pincement de lair etU’emtre le levier et la surface en vis-a-vis (ici

I'électrode enterrée).

Ce dispositif n'a pas été concu pour s’intégreectement dans I'AFM. En effet pour envisager un
capteur de force adapté a 'AFM le levier devra @&alisé sur un substrat transparent, en s’ingpira
des travaux de Bullen concernant I'actionnementtéstatique de leviers pour des applications de
nanolithographie [42]. Ainsi la détection optiquies amplitudes de vibration, intégrée a I'AFM

pourra étre utilisée.

L’actionnement électrostatique a été caractérige aucces dans l'air et dans I'eau et confronté, en
bonne concordance, avec la modélisation théoridimsi actionner un levier en milieu liquide

entraine un décalage du pic de résonance veragsed fréquences, une diminution du facteur de
qgualité et une réduction de l'amplitude de vibmati(proportionnellement au rapport entre les
coefficients de qualité). Ceci aussi bien dans &s @e l'actionnement électrostatique que
piézoélectrique. La suite ce chapitre va permelitreomparer les deux principes d’actionnement qui

ont été caractérisés dans ce chapitre.

1.4. Comparaison entre I'actionnement électrostatiquméztoélectrique

L’actionnement électrostatique et piézoélectrigeenettent tous les deux d’actionner en mode

dynamique un levier de section rectangulaire dansnvironnement sec ou en milieu liquide comme

l'air et I'eau. Ceci a été veérifié théoriguementegpérimentalement dans ce manuscrit. Cependant
ces deux principes d'actionnement different pamdture des matériaux les constituant. Le levier a
actionnement électrostatique utilisé dans notre estsconstitué de silicium dopé (déposé par

LPCVD) ayant une densité volumique plus faible mtmodule d’Young plus important que le PZT
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(déposé par pulvérisation) utilisé pour I'actionmainpiézoélectrique. Ainsi de par la nature de ces
matériaux, I'actionnement électrostatique va pemaeat'accéder a des fréquences de résonance plus
importantes que dans le cas de l'actionnement piéeztsique pour une méme dimension de levier.
Ainsi les fréquences de résonance pour I'actionmér@lectrostatique seront 2,3 plus importantes que
celles de I'actionnement piézoélectrique.

Au point de vue de I'actionnement, la force élestimtique est proportionnelle au carré de la tension
appliquée et dépend du déplacemeift) du levier (en 1)(z)) contrairement & I'actionnement
piézoélectrique ou la force dépend uniquement dierigion appliquée. De plus pour obtenir une
méme flexion du levier, une tension plus importatd# étre appliquée dans le cas de I'actionnement
électrostatique [53]. Ce qui conduit a avoir de splpetit déplacement pour l'actionnement
électrostatique pour une méme tension appliquég Biasi du fait des tensions d’actionnement
importantes, la partie conductrice de I'actionnetm@&ectrostatique doit étre completement isolée

pour éviter les problemes d’électrolyse en miliguite.

Cependant I'actionnement piézoélectrique néceksitene polarisation préalable du matériau, pour

orienter le réseau cristallin du PZT, et rendresfids I'actionnement.

De plus le mode de dépdt du PZT par pulvérisatathadique ne permet pas d’obtenir un matériau
homogene notamment dans la taille des grains {264i a pour conséquence d’altérer les propriétés
de transduction du PZT. Ainsi le rendement oudagduction de I'actionnement piézoélectrique est
inférieure a celle de I'actionnement électrostaiqu

Le vieillissement ou la fatigue mécanique des ceaghiézoélectrique est encore aujourd’hui non

maitrisée. L'actionnement électrostatique a luadéjt I'objet de plusieurs études [52].

Sachant que le but de cette étude est de conaavaiapteur AFM pour des applications en milieu
liquide, le levier doit comporter une pointe effil@ son extrémité. L'actionnement piézoélectrique
étant réalisé sur substrat $®la hauteur de la poirfteva donc dépendre de I'épaisseur de silicium
monocristallin structurel du SOI (de grandes gamuliépaisseurs sont disponibles, pouvant aller
jusqu'a plusieurs dizaines de microns). Dans le dmd’actionnement électrostatique, réalisé en
silicium polycristallin, la pointe doit étre réadis dans I'épaisseur du matériau déposé. Ainsi comme
I'épaisseur maximale de silicium polycristallin d&g par LPCVD est de I'ordre de 4um, pour avoir

un levier de 2um d’épaisseur, la hauteur de latpane pourra pas étre plus importante que 2um.

28 || peut aussi étre fabriqué sur des wafers masesiimodifiant le procédé de fabrication.
2 Le procédé de fabrication des pointes est déaris da suite de ce chapitre.
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Ainsi pour obtenir des pointes de plus grandeseil’architecture du levier doit étre entierement

modifiée.

La comparaison entre ces deux principes d’actioememst récapitulée dans le Tableau 18.

Electrostatique Piézoélectrique
Matériau Silicium dopé PZT
Fabrication LPCVD Pulvérisation
Module d’Young 160GPa 93GPa
Masse volumique 2330kg:n 7300kg.nt
Force %V ? %V
Tension Vaee: > Viiszo 93]
Déplacement U (2)stect <U (2)io[94]
Milieu liquide Encapsulation oui
Polarisation du matériau Non oui
Rendement, Couplage ++ -
Vieillissement, Fatigue Connu [52] Non maitrisé
Intégration de la pointe Petite pointe possible ouli

Tableau 18 : Comparaison entre I'actionnement étestatique et pieézoélectrique.

2 Conclusion

Pour concevoir un nanocapteur AFM évoluant en miliguide, deux principes d’actionnement du

levier ont été discutées : I'actionnement électiigtie et piézoélectrique.

La premiére partie de cette étude a permis de tégiser des leviers a actionnement piézoélectrique
intégreé fabriqués par technique de micro-usinageudi@ace et de volume, le matériau piézoélectrique
utilisé est une couche mince de PZT. Ces dispsstiibnt les dimensions ont été optimisées pour
permettre un fonctionnement en milieu liquide ciét @ractérisés dans l'air et dans I'eau, autant au
point de vue des contraintes mécaniques, que depragsiétés de vibration. Les courbes de
résonance expérimentales obtenues par viboromas#e tlans I'air et dans I'eau ont été comparées en
bonne concordance avec les courbes théoriquessisitida modélisation analytique du second
chapitre. Cette étude démontre la faisabilité Hasi I'actionnement piézoélectrique pour des
applications en milieu liquide autant au point de de la compatibilité des tensions d’actionnement

imposées par le milieu liquide que du point de gas amplitudes de vibrations suffisantes pour une
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détection optique. Ces leviers intégrant un actoment piézoélectrique de type PZT en couche
mince sont donc de bons candidats pour réalidentztion de capteur de force pour 'AFM en milieu

liquide.

Dans un second temps, des leviers actionnés &eaticuement dont les parties ont été caractérisés
avec succes dans l'air et dans I'eau et confroetébonne concordance, avec la modélisation
théorique. Ainsi actionner un levier en milieu lidg entraine un décalage du pic de résonance vers
les basses fréquences, une diminution du facteugquadité et une réduction de I'amplitude de
vibration (proportionnellement au rapport entre degfficients de qualité de l'air et de I'eau). Cec

aussi bien dans le cas de I'actionnement électiqgtaque piézoélectrique.

La derniére partie de ce manuscrit va étre consacitié fabrication de pointes effilées qui voneétr
intégrées sur les leviers. Deux types de levierd @tre fabriqués. Un levier, sans actionnementt do
la pointe sera effilée par la croissance d'un nam®tde carbone. Ainsi qu’un levier avec un
actionnement piézoélectrique dont la pointe serfiléef par des cycles d’oxydation et de

désoxydation. Puis les dispositifs seront utilis@gAFM, pour imager différents types d’échantillons
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morphologies of unspecifically bound DNA®, JourmélPhysics Condensed Matter, vol.17, pp. 703-
716, 2005.

[92] . B. Legrand, V. Agache, T. Mélin, J.P. Nys, Benez, D. Stievenard, “Thermally assisted

formation of silicon islands on a silicon on ingolasubstrate”, Journal of Applied Physics, vol.91,
pp.106-111, 2002.
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CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Cette étude a permis de mettre en évidence laénratique de I'utilisation de sondes microsystemes
dans un environnement liquide pour des applicathdrsl.

Dans un premier temps, une modélisation analyttgnant compte des effets hydrodynamiques du
liquide, des pertes mécaniques et de la proximitdadsurface a imager a été développée afin
d'améliorer la compréhension des phénomeénes plesinis en jeu. Une telle approche s'est avérée
utile pour proposer un dimensionnement conduisadé aneilleures performances de la nouvelle
sonde AFM. Ceci a permis de mettre en évidencediménution des dimensions du levier pour
obtenir des fréquences de résonance élevées (>kliH3@s coefficients de qualité acceptables en

milieu liquide (>10).

Deux principes d’actionnement du levier ont été mmsoeuvre : I'actionnement électrostatique et
piézoélectrique. Pour 'actionnement électrostajqune encapsulation des parties structurelles de
I'actionneur par des couches diélectriques a étinggge pour éviter les phénomeénes d’électrolyse
de la solution. L'utilisation d’'un signal haute duence permettant d’éviter I'écrantage du potentiel
électriqgue a permis de caractériser avec succdgJess a actionnement électrostatique en milieu
liquide. Dans le cas des leviers a actionnemermopiéctrique, I'utilisation de la tension rémanente
du PZT nous a permis d’actionner le levier a temsiontinue nulle évitant ainsi I'électrolyse de la
solution (sans avoir a isoler électriqguement lgakdif). Cette étude démontre qu'il est possible
d’utiliser I'actionnement piézoélectrique et élestiatique pour des applications AFM en milieu
liquide, tant du point de vue de la compatibiligsdensions d’actionnement imposées par le milieu
liquide que du point de vue des amplitudes de titma qui restent suffisantes pour une détection

optique.

La résolution latérale nanomeétrique de la sond& aktenue en intégrant une pointe extrémement
effilée a I'extrémité du levier. Deux voies techogibjues ont été discutées pour effiler la pointe en
silicium, la premiére consiste a réaliser des cyd®xydation-désoxydation et la deuxieme est la
croissance de nanotube de carbone dans le prolemjeim I'apex de la pointe.

Afin d’étudier les paramétres cruciaux régissantraissance d’'un nanotube unique a l'apex des
pointes en silicium, des champs de pointes onfiaéidqués pour réaliser une étude statistique.iAins
50% des pointes coniques en silicium possédenteuh reanotube de carbone positionné dans le
prolongement de I'apex de la pointe dont la longuest comprise entre 100 nm et 600 nm. Ces

pointes munies d'un nanotube ont été caractérasaessucces en AFM dynamique.
244 | 296



En raison de la température du dépot par filambeatd, de I'ordre de 800°C au niveau du substrat,
les nanotubes de carbone n’ont pas pu étre intégnédeviers a actionnement piézoélectrique. En
effet, le matériau piézoélectrique utilisé est UATPdéposé par pulvérisation cathodique qui
cristallise a 250°C, ce procédé « froid » est ingatible avec la température de dépbt des nanotube
de carbone.

Cependant cette techniqgue de dépdt des nanotubearbene est tout a fait compatible avec le
procédé de fabrication des leviers a actionnemiexatréstatique ou les recuits atteignent 1100°C.
Dans ce cas, pour déporter les électrodes entedteéEactionnement électrostatique, les électrodes
seront positionnées de part et d’autre du levier produire le mouvement hors plan par effet de
champ.

Les leviers a actionnement PZT, possédant une eogftiiée par des cycles d’oxydation-
désoxydation, ont été compléetement caractérisésApM dans l'air du point de vue mécanique
(courbes de résonance en amplitude et en phass) exploitant leurs propriétés d’imagerie. Les
premieres mesures obtenues en milieu liquide péentetde valider d'une part le principe
d’actionnement piézoélectrique du levier et d’ayttae de mettre en évidence la nécessité d’intégrer
une détection propre au levier pour extraire I'alugé de vibration afin de faciliter I'utilisatiodes

dispositifs en environnement liquide.

Ce travail a permis d’optimiser la fréquence demnésce, le coefficient de qualité et la raideur des
leviers AFM pour des applications en milieu liquidies leviers intégrant une pointe effilée par un
nanotube de carbone ainsi que des leviers intégraattionnement et une pointe effilée par cycles
d’oxydation-désoxydation ont été fabriqués et deérises. Les perspectives a court terme de ce
travail seront d’intégrer une pointe effilée parnanotube de carbone sur un levier a actionnement

électrostatique. L’intégration a cette sonde d'wldéection sera ensuite étudiée en utilisant, par

exemple, I'effet inverse de I'actionnement piézotrigue.

L’ensemble de ce travail a concerné I'étude d’uaeles architecture de sonde AFM qui est la
configuration de poutre encastrée-libre. La modébs analytique a permis de mettre en évidence
gue ce type de dispositif ne permet pas d'accédesaoefficients de qualité >30 en milieu liquide.
Ainsi pour atteindre de meilleures performancessilnécessaire de s’orienter vers un autre mode de
vibration, comme le mode de volume (ou de contgur)permet de minimiser la quantité de fluide
déplacé et ainsi d’accéder a des coefficients @ditqplus importants. Ceci fait partie du projet d

recherche de Marc Faucher nouvellement arrivé agoupe "microsystemes silicium" de 'lEMN.

245 /296



Annexes

ANNEXES
1. CH A P T RE L oo e ettt e e e 247
1.1. ACTIONNEMENT ELECTROSTATIQUE —DEPLACEMENT EN FONCTION DE LA TENSION ......... 247
1.2, ACTIONNEUR EN TORSION ...etuetet et e e e e e e mae e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e eeanan 250
1.3. PROCEDE DE FABRICATION ACTIONNEMENT ELECTROSTATIQUE  ..iivvuiiiiiieeiieeiieerieeevieeeaneeen 256
2. (Of o 1N o I I 2 TR 260
2.1 DEMONSTRATION DU PRINCIPE DES MOINDRES ACTIONS ...cteuiteee et eenns 260
2.2  MODEL DE NAVIER ~STOKES 3D .uuiitiiiiiiiiie e e et et e e s s e et e et s et s eteeta s een e s e s et eereens 262
P2 TS 0F = | = 1 7 Y = 264
3. (Of o 1N o I I 2 TSP 275
3.1 PROCEDE DE FABRICATION DES LEVIERS PIEZOELECTRIQUE ....ciivvveiieiiiiieeeiieeee et eeeeniaees A%
3.2 CALCUL DES CONTRAINTES PIEZOELECTRIQUES ...ciutuiiitiieitnieitieeetiieeenieeaneeeeteeesnneesenneeennens 279
3.3 MODELISATION DU COMPORTEMENT DYNAMIQUE D 'UN LEVIER ELECTROSTATIQUE ........... 282
3.4 PROCEDE DE FABRICATION DES CHAMPS DE POINTES EN SILICIUM  tvuiivniitieeeeeeeeeeeeeeneeeeenes 287
3.5 PROCEDE DE FABRICATION DES LEVIERS EN PZT INTEGRANT UNE POINTE EFFILEE ............ 290
4, LISTE DES PUBLICATIONS ..ottt ettt 296

246/ 296



Annexes

1. CHAPITRE 1

1.1. Actionnement Electrostatigue — Déplacement en fonate la tension

Il est intéressant de connaitre le déplacemena gaitie mobile de I'actionneur en fonction de la

tension appliquée.

L’équation de la courbg(V): pourV<Vefondremen{OU pourV<V(x=g) dans le cas ou il n'y a pas

d’instabilité) se calcul d’apres I'équation donnbéguilibre des forces :

E,EXSXV?
I:élect(v sVef'fondremat) I:méca:o < lx > 2 :kXX
2
te  t,€
(g
£ & Eql
£,EXSXV? ?
= lXO—:)()( tl_g+t2_£+(g_x)
2 k & &

Pour simplifier I'équation on introduit la variabtegroupant les parameétres technologiques des
couches diélectriques :

t

T=—L4t 2 Eqg2
gl 82
L’équation précédente devient :
£,E,, X SXV?
1y o ™27V =xx[e T+(g-x)
2 k Eq3
=% —2x2x (e T +g)+xx(e T +b]
L’équation a résoudre se met sous la forme :
X 2
SEZS -2 (e T+g)exx(e T+g) Eq4

C'est une équation du ®¥ degré, pour la résoudre un changement de variable

2x(e T +g) . o
X=X +T permet de se ramener a une équation du type @ppae Ferro et Cardan
et Bombelli) :
X3+ pX+q=0 Eqg5
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Avec pz_(gTT*-g)zetq:%X(sT+g)3—¥fxvz

Soit X =u+v , u® et v® sont solutions de I'équation :

3

X2 +gX -2 Eq6

q 7 q
L’équation (6) est équivalente a I'équation équevéd a (5). Le calcule du discriminant va
permettre de trouver les solutions :

A=q*+ 4£3 Eq7
27

Cas ou le discriminant est nul

A =0 alorsV =V

_ 8><k><[g ><T+gJ3
pull-in 27)(505 xS

Les solutions de I'équation sont alors de la forme

T
x1=-/-§ x% e xT+q)
nETTT
XZ:‘/_E dou < X, :—(g x;+g) d'ou{x, =€ xT+g
4x\lge xT +
T T e R M)
P 27

On retrouve bien Ié déplacement correspondantentaon d’effondrement.

Cas ou le discriminant est positif

Ce cas correspond\a> Vefiondrement Il N’€St donc pas étudié.

Cas ou le discriminant est négatif

A <0 équivalent & <V, o gremst -
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L’équation (6) admet 3 solutions d’ou :

e 2]
v =2

{co{t + knJ_i xsin(t +2knﬂ Eq8
3 3

L’équation (5) admet 3 solutions aveg =u, +Vv,, donc les solutions sont réelles :
X, = 2% ‘/—_p xco{lj
3 3
X2=2X11_—pxco{t+2”j Eq9
3 3
X3 = ZX,/_—p ><cos{t +4n)
3 3
2x(e T +g)

Le changement de variabbe= X +T permet d’obtenir les solutions de I'équation de

départ (24) :

=2X __pxco{lj+w
\ 3 3 3
—ox /_—pxco{t+2nj+2x(£”-r+b) Eq10
3 3 3
\, = 2x /—_pxco{t+4n)+2><(£,lT+b)
3 3 3

La solution x; donne un déplacement négatif ce qui ne peut pasré&enue physiquement. La

solution x, ne respecte pas la condition initiakd/ =0)=0 mais a pour valeux(V =0)=b.

L’'unique solution physiquement acceptable a I'émumef4) est la solutiorx, :
[ t+2m) 2x(e,T+b
=2x ?p x CO{ 3 j+ ( ré ) pOUI’V <Veffondremat'
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1.2. Actionneur en torsion

L’actionneur en torsion se compose d’'un plateaetoianement électrostatique soutenu par des
poutres encastrées soumises a des moments dentftsid.a Figure 1 est une représentation
schématique des trois parties de I'actionneur esido.

Actionnement
électrostatique

Levier

Poutres en
torsion

Figure 1 : L'actionneur en torsion se compose d'pagtie d’actionnement électrostatique, des
poutres soumises a des moments de torsion et eMigr lpour amplifier la déflection.

Actionnement électrostatigue en torsion

L’actionnement électrostatique crée entre le plateaobile et I'électrode enterrée est un
mouvement qui n'est pas parfaitement verticale nratiné d’'un angled par rapport a I'axe
horizontal. La Figure 2 est un schéma représelfitartionnement.

L

L

Figure 2 : Vue schématique de 'actionneur en tomsi

Soit respectivemertetL la longueur et la largeur de du plateau, e laadis entre les électrodes,
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a la déflexion maximale du plateau en butée,la permittivité diélectrique du milieu

d’actionnementk le coefficient de raideur en torsion d’un des dpautres de maintient.

Lorsque I'on applique une tensidha I'électrode enterrée, une attraction électrapiatse crée
selon le principe de Coulomb. L’actionneur se tmalors sous influence capacitive dépendante
de I'angle de rotatiofl du dispositif :

Eql1l

Une force électrostatique est alors induite et@eduit a la création d’'un moment électrostatique

[2] [3] :

Mélect=1V26—C=1V2% S BN PR L Eql2
2 060 2 @ a+yd) a+6 a-+)y0

Ce moment responsable du déplacement de la plagéeeure de I'actionneur entraine la torsion

des poutres de maintien et la rotation de la streanobile.

Actionnement mécanique en torsion

A I'équilibre, les normes des moments électrostegigt mécanique se compensent :

Mgee =M e @VEC M . =2kE Eql3

On obtient ainsi une équation reliant le coeffitida raideur en torsiokides poutres de maintien

et les divers parametres de I'actionneur [4]:

el
lvz—{—m( ”+9j+ 6 _ ¥ }:2ke Eqls

2 40 a+ )9 a+9_a+y9

Ainsi on obtient I'expression de la tension :

Ve | 4k6°

Eql5
Elx{=In a+o + 6 _»
a+yd) a+6 a+)y0
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Pour caractériser cet actionnement électrostatifjuest intéressant de déterminer les tensions
d’effondrement et de séparation de la structureil@oBependant, il n’est pas possible de calculer
leur expression analytiquement car I'équation s&gis la tensiony(0), est transcendante. Une

résolution graphique permet, néanmoins, d'appréce&s tensions, pour cela on représente

I'évolution des moments en fonction de I'angle

Applications numériques :
| = 180um, L= 192um, d = 2um, e = 170uma = 0.0208rady = 0.8854 ¢, = 1x8.85<10 %F.m™,
k = 3.26x10°N.m.rad".

ZE10
15E10
£ /‘: Morrent mécanigue
E ':' = tAngle de butée
= 1 V=044V
£ [ S ——— - ' W =008y
o . ‘
E = | V=05
= . | V=0 2V
- -
L]
= 1
S e e e e e D ST e -REEEELTEEY SEEPEREE & [T
-
. '
-
- 1
]
. ,_J '
D T T 2 T 1
= =] S g = geu &
= o effondrement = =] =1
o [} [}

Angle de rotation en rad

Figure 3 : Caractéristique moment —angle de rotatite I'actionneur électrostatique en torsion.

Lorsque le moment électrostatique devient supéaeumoment mécanique, on se trouve dans la
configuration de « I'effondrement », c’est a dingeda structure mobile vient, sans transition, en
contact avec I'électrode enterrée. La tension dreffement est celle pour laquelle le moment
électrostatique est tangent en un point au momeéuanique (en bleu sur la Figure 3), on en
déduit ainsi I'angle et la tension d’effondremebd polarisation doit ensuite étre réduite pour

permettre la séparation du plateau mobile, c’edetesion de séparation, elle correspond a un
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moment électrostatique inférieur au moment mécangpuf aux deux points d’équilibre stable et
instable ou il y a intersection entre les deux bear L'équilibre stable se trouve a l'angle
maximum de rotationg, ou la structure est en butée (en violet sur &plgique précédent). Par
exemple avec ces applications numériques préc&jefdge tensions d’effondrement et de
séparation sont respectivement de 0,44V et 0,08¥ndle d’inclinaison correspondant a
I'effondrement est de 0,015rad.

—~~
QD
~
~
=)
~

Electrode enterrée

s O ° ------2
+— +— 1 1
c c |
) (O] I I
= £ I
(] (0] 1 I
Q o |
8 8 ) )
o o f IElectrode enterrée
) @ Oef}. I ]
(@) : a o 4 1 :
: I :
Vséparation effondrement V}écn Vef}éﬁnt
Tension V Tension V

Figure 4 : Schémas de la caractéristique du déptame en fonction de la tension. (a) cas ou le
phénomeéne d’effondrement se produit. (b) cas dépdgacement est contrdlable sur toute la

distance entre les électrodes.

Ainsi le comportement de I'actionnement en torsast semblable a celui de l'actionnement a
plaques paralléles. lls possedent les mémes tensaactéristiques. La Figure 4, représente le la
vue schématique du déplacement en fonction dentacie appliquée.

Dimensionnement des poutres de torsion

Les parametres effectifs des poutres de maintigumt, permettent le mouvement de torsion,

peuvent étre déterminés a partir de la formule tité la référence [5] :

3 4
Do = VN7 110_336"11- 1 Il ouwzh Eq16
2* |3 wl™ 12w
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e = 2= Eq17

poutre = oM 1+ V)

méca(

Avec G le module I'élasticité Gpoysi =60GP), E le module dYoung Epoys=160GPa),v le
coefficient de Poissonvdeysi = 0,2), h, w et lpoure respectivement, I'épaisseur, la largeur et la
longueur de la poutre.

Pourh=2um etw=5um etV = 044V etd =a =0,015ad, on obtient :

M = 655x10°N.m

méca —

D, . =9975x10**N.mrad ™

tors

I poutre = 534,um

Le levier

Il est intéressant de pouvoir visualiser le dépteeat de I'actionneur a I'aide du microscope, pour
cela il faut amplifier le mouvement en ajoutanadtructure un levier. Ainsi on peut observer un

déplacement hors plan.

Figure 5 : Schéma de I'actionneur électrostatiqueasion avec le levier.

D’aprés le théoréme de Thales :

- levier Eq 1 8

o|r
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: ; L
Pour avoir un déplacement hors planyde 25xd =5um il s = y? =480um

La largeur va étre choisi telle que la raideur elidr permette un mouvement sans déformation,

c’est a direL,,,.,, =80um (ce qui correspond B, = 0.232N.m™).

levier
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1.3.Procédé de fabrication actionnement électrostatique

Le procédé de fabrication est un procédé dit «dhaw’est a dire que certaines étapes sont
réalisées a des températures supérieures a 4505@iréi du procédé SDA (Scratch Drive
Actuator) qui avait fait I'objet d’'un transfert dechnologie du LIMMS vers 'l[EMN en 1997.

a) Nettoyage HF de la tranche de silicium pendant.30 s
Oxydation séche de la tranche :
Débit : 2,5 sim de @, Température : 1100°C, Epaisseur : 3500 A
Croissance de nitrure de silicium peu contraint :
Débit : 20 sccm de SHal, et 10 sccm de NH Température: 800°C,
Pression : 100 mT, Epaisseur : 1000 A
Dépot de polysilicium dopé :
Débit : 50 sccm de SiHet 10 sccm de P¥H, , Température: 700°C,
Pression : 100 mT, Epaisseur : 3500 A

b) 1% photolithographie : transfert du masque négati, n
Dépbt de résine positive photosensible (S 1818)lasur
tranche :

Accélération : 2500 tr.mif, Vitesse : 2500 tr.mih Durée :12 sec,
Recuit : 110°C durant 1min.

La photolithographie est réalisée dans le MA750
Durée d’exposition 5 sec.
Développement de la résine (MF 319) :
Temps de révélation : 20 sec. Ringage a 'eau.
Recuit pour durcir la résine :
Durée :3 min, température : 120°C.
Gravure seche RIE du polysilicium (contacts
électriques) :
Débit :20 sccm de SFPuissance : 50 W, Pression : 20 mT, Durée : 3

min.

Nettoyage des résidus de résine par plasmaeO
piranha :
Débit :20 sccm de £ Puissance : 300 W, Pression : 200 mT, Durée :
200 s.

Pourcentage : 50% D, et 50% HSQ, Durée :20min. Rincage
abondant a I'eau déshydratée (Dl).

c) Dépbt de nitrure de silicium faiblement contraimup

l'isolation des électrodes enterrées :
Débit : 20sccm de Si€l,, 10sccm de NH3, Température : 800°C,
Pression : 100mT, Epaisseur :3000A

® s @ Polysilicium dopé P Nitrure de Silicium

i sio; & LTO P Polysilicium @ Aluminium 256 / 296



g1l ¢

P 50

d) Dépdét d'oxyde sacrificiel : LTO (Low Temperature
Oxide ) par LPCVD :
Débit : 150 sccm de £H25 sccm de Net 70 sccm de SiHPression :
150 mT, Epaisseur : 2m.
Dépbt d’Aluminium par pulvérisation cathodique
(bati Plassys) pour protéger la tranche lors dgdaure :

Débit: 10 sccm de ArRuissance : 100W, Durée :4min, Epaisseur :
100nm.

e) 2°"photolithographie : transfert du masque n°1 plositi
Dépot de résine positive (S 1818) sur le wafer :
Accélération : 2500 tr.mify Vitesse : 2500 tr.mih Durée :12 sec,
Recuit : 110°C durant 1min.
Exposition dans le MA750 :
Durée d’exposition 5 sec.
Révélation de la résine (MF 319) :
Temps de révélation : 20 sec. Puis ringcage a I'eau.
Recuit pour durcir la résine :
Durée :3 min, température : 120°C.

Gravure de I’Aluminium est réalisé avec du BE 7.1 :
Trempage successif dans le BE 7.1 et dans l'eau.

Gravure RIE des contacts : Recette as-polyd
Débit: 40 sccm de CE 40 sccm de CHF, Pression: 50 mT,
Puissance : 125 W, Durée : 1h18s.

On nettoie les résidus de résine en utilisant asrph Q et
du piranha.

f) Dépdbt de nitrure peu contraint, par LPCVD, pour

I'isolation électrique des structures mobiles :
Débit : 20 sccm de S@gl,, 10 sccm de NH3, Température : 800°C,
Pression : 100 mT, Epaisseur :3000 A

3°M®photolithographie : transfert du masque n°2 phositi

Dépbt de résine positive (S 1818) sur la tranche :
Accélération : 2500 tr.mify Vitesse : 2500 tr.mih Durée :12 sec,
Recuit : 110°C durant 1 min.

Exposition dans le MA750 :

Durée d’exposition 4,5 sec.

Révélation de la résine (MF 319) :
Temps de révélation : 18 sec. Ringage a I'eau.

Recuit pour durcir la résine :

Durée :3 min, température : 120°C.

Ouverture des contacts électriques par RIE :

Débit: 40 sccm de CE 40 sccm de CHF, Pression: 50 mT,
Puissance : 125 W, Durée : 1h15min (9,50sc).

La résine est ensuite nettoyée avec de l'acét@ase, d
ultrasons et du
piranha.

9)
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h) Dépbt de am de polysilicium non dopé par LPCVD :
Débit : 80 sccm de Sifl Pression: 200 mT, Température : 585°C,
Epaisseur : 2m.

Dépb6t d'une couche de PSG LTO pour doper le
polysilicium :
Débit : 20 sccm de SiH 100 sccm de £ 10 sccm de PHSiH,,
Pression : 200 mT, Température : 410°C, Epaissdutm.

Recuit pour favoriser la diffusion des dopants dens
polysilicium :
Température : 1100°C, Durée : 1 h.

On enléve ensuite le PSG LTO :
HF & 50% , Durée : 2 min. Rincage

i) 4°™photolithographie : transfere du masque n°3.
Dépot de résine positive (S 1818) sur la tranche :
Accélération : 2500 tr.mif Vitesse : 2500 tr.mih Durée :12 sec,

Recuit : 110°C durant 1 min.
Exposition dans le MA750 :
Durée d’exposition 5 sec.
Ou Exposition dans le MAG :
Durée d’exposition 4 sec en vaccum pour diminu#etenotifs.
Révélation de la résine (MF 319) :
Temps de révélation : 20 sec. Puis rincage a I'eau.
Recuit pour durcir la résine :
Durée :3 min, température : 120°C.
Gravure RIE de la couche structurelle :
Débit : 25 sccm de $Fet 2 sccm de HPression : 50 mT, Puissance :
125 W.
La résine est ensuite nettoyée avec de l'acétoeg, d
ultrasons et du piranha.

j) Deépot de nitrure de silicium faiblement contraint :
Débit : 20 sccm de Sial,, 10 sccm de NE Température : 800°C,
Pression : 100 mT, Epaisseur : 3000 A.

® s @ Polysilicivm dopé @ Mitrure de Silicinm

P 0. T LTO @ Polysilicium @V Aluminivm
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k) 5°™photolithographie : transfére du masque n°3.
Délimitation de la structure en gravant le nitrure
superflu.

Dépot de résine positive (S 1818) sur le wafer :
Accélération : 2500tr.mif, Vitesse : 2500 tr.mih Durée :12 sec,
Recuit : 110°C durant 1min.

Exposition dans le MA750 :
Durée d’exposition 5sec.

Ou Exposition dans le MAG6 :
Durée d’exposition 4sec en vaccum.

Révélation de la résine (MF 319) :
Temps de révélation : 20sec. Puis rincage a I'eau.

Recuit pour durcir la résine :
Durée :3 min, température : 120°C.

Gravure RIE du nitrure : Recette memb4.
Débit : 40sccm de CE 40sccm de CHF, Pression: 50mT,
Puissance : 125W, Durée 13min.

On nettoie les résidus de résine en utilisant agetone,
des ultrasons et du piranha.

l) Recuit pour relaxer les contraintes mécaniques des

différentes couches :
Température : 1100°C, Durée : 3 h.

La derniere étape du procédé de fabrication comestih
la libération de la structure, on effectue le easing »,
c’est a dire la libération de la structure mobile :

HF & 50% , Durée : 25 min. Rincage EDI puis alc@#chage incliné a
75°C pdt 15min.

@ Polysilicium dopé P Nitrure de Silicium

& LTO @ Polysilicium @ Aluminium 259 /293
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2. CHAPITRE 2

2.1 Démonstration du principe des moindres actions

Soit SI'action exercée sur la poutr8,est I'intégrale par rapport z2de la fonction Lagrangienne
Lo. Lo dépend du déplacement hors plan du leUi,t) de sa dérivée partielle par rapport, a

U(zt) et du temps.

B= JJ‘ZZZ |_O(Ui ’Ui ,t)dz

- LZZ d_o (UI ,Ui ,t)dZ Linéarité de |'intégra|e
— 1l aL,
L2
[ % a4 S oL, d(au )}dz cary = 9

4 L i aUI aU dZ dZ

: oL, L \
. |[dz pasde terme Wat carles variationssont a tempsconstant

Il faut maintenant intégrer par partie le secomthiede l'intégrale :

szai—d(an)dz oL, aui 9 Lo |y gy
2 gU, dz ou, 2 dz| U,

=9 %o gy, dz
ZledJ

En effet, les trajectoires doivent obéir aux méneamditions initiales et finales, ainsi
A (z)=dU,(z,) =0. La variation de I'actior$ devient :

_ Z; al_o _ Z; i al_o
_L Zaui A dz ) Zdz(aui ]dUidz

Izzzz{au dz(gb ﬂw‘dz

Le principe des moindres actions consiste a troli@etion S extrémale (les forces doivent étre
conservatives'), ainsi :

Sinon & = Q,
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B=0 = O, _d[0 )5 (1<isn)
U, indépendats aUI dz 6U|
Ou encore :
Bs=0 = 9% % _5 gcicn)
&, indépendats  JZ an an

En effet, lesU sont indépendants les uns des autres, aucunesioted ne les relient. Cette

condition correspond au degré de liberté du systeme
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2.2Model de Navier-Stokes 3D

Se modéle tient compte du mouvement de vibratmstrerse du levier en environnement liquide.

Hypothéses :
s t<<ws<<lL.
* Les amplitudes de vibratiod\,(w) sont plus petites que n’importe quel parametre

géomeétrique de la poutre.
» Le terme convectif est négligé devant le termealesition.

« Le fluide est incompressilflep reste constant pour chaque particule.

L'équation de mouvement de Navier-Stokes pour higgels newtoniehse met sous la forme :

-

—_———

ov +v.gradv = -1 gradP + 1 py
ot P

Eq19

F hydro

Ou v est le champ de vitessB, le champ de pression hydrodynamique a?zec A

Les parametres sont ceux définis dans le ableat comme le fluide est incompressible :

divw =0 Eq20
Soitv = (VX'VY'VZ)OX,Oy,OZ on obtient donc un systeme de 4 équations :
0 -
oy Oy OV, _ ~ diw=0
ox oy o0z
r 2 2 2 3 R
pavx+ x%+vy%+v2% :—@+ L\/2)<+a\/2)<+av2x = [Ox @+V.gradv:—£9radP+QAv
| ot 0X ay 0z 0x ox* ody- oz ot Yol Yol

Y4y Y4y, Yty ¥
'0_ ot “ox Yoy ‘oz ay o oy* o0z 0

o, ., avz} __0p

r 2, 2 2
ov, ov, ov, avv}:_ap+,7|:avy+avy+avzy:| = /Oy %+v_gradv:—lgradP+QAv
o

2, 2, 2, -
+I7{a vz+6vz+avz} = /0z ﬂ+v.gradv:—lgradP+QAv
ot p p

[ov,  av,
+ +v
ox?  oy? 07

ot “ox Yoy ‘oz

0z

s}

Les 4 équations sont couplées, il y a 4 inconnus.

2 Un milieu est dit incompressible si, quelles qoest les conditions qui lui sont imposées ou letioas exercées
sur lui, le taux de dilatation volumique est nulayaque point et a tout instant. La masse voluméguan point reste

constante lorsqu’on suit ce point dans son mouvémen

% Un fluide newtonien est un fluide ayant une relatiinéaire entre le gradient de vitesse et la reame de
cisaillement.
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-

— . R o .0V
De plus le terme convect(ﬁ/.grad)Qpeut-etre négligé devant le terme de transmgetn car les

amplitudes de vibratioA(w)* sont faibles devant les dimensions géométriqudeder [1] [2] :

Oy Ny Oy - diw=0
ox o0y 0z
Fag A2 2 2 iy . .
Yo, oV, :—@Hy 9 sz 9 sz 9 sz} = /OX @:—lgradP+QAv
| Ot | ox | ox" 9y o0z ot Yo e
(v, ] [o%v, 0%, o7 v — -
pl :—@H; V2V+ V2V+ sz = [0y @:—lgradP+QAv
| Ot | gy | ox ody" o0z ot Yol Yo
Ay M52 2 2 Y . .
p% :—@Hy aV22+LV22+a\£Z = [0z @:—lgradP+QAv
| Ot | 0z | ox® ody" o0z ot Yol Yo

Un outil de résolution par éléments finis de tyenfad™ permet de résoudre numériquement ce

systeme d’équation.

[1] : A. Maali, C. Hurth, R. Boisgard, C. Jai, T. l@m-Bouhacina, J-P. Aimé, « Hydrodynamics
of oscillating atomic force microscopy cantilevansviscous fluids », Journal of applied physics,
vol 97, pp. 1-6, 2005.

[2] : T. Naik, E. K. Longmire, S. C. Mantell, “Dynamresponse of a cantilever in liquid near a
solid wall”, Sensors and Actuators A, vol.102, gia254, 2003.

* Typiquement les amplitudes de vibration sont dedfe d’une centaine de nanométre.
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2.3 Script Matlab

% Script Matlab : Modélisation de la Fonction Hydro dynamique

clear all;

format long e

%Model de Sader

%variables

rho = 997, %Masse volumique du milieu ici de I'eau en kg/m3
w = 5e-6; %Largeur du levier en m

etha = 8.86e-4; %Viscosité cinématique de I'eau en kg/m.s
frequence = 10000:10000:1000000000; %Fréquence en Hz

omega = 2*pi.*frequence ; %Pulsation de vibration du levier

Re = rho.*power(w,2).*omega./(4*etha); %Nombre de Reynolds

%fonction de bessel modifiee d'ordre 2
KO = besselk(0,-i.*sqrt(i.*Re));
K1 = besselk(1,-i.*sqrt(i.*Re));

%Fonction hydrodynamique d'une poutre de section ci rculaire
Gamma_circ = 1+((4*i./(sqrt(i.*Re))).*(K1./ K0));

%Fonction hydrodynamique d'une poutre de section re ctangulaire
%Fonction de correction OMEGA
t = log10(Re);
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Num = 0.91324-(0.48274*t)+(0.46842.*t.22)-( 0.12886*t./3)+(0.044055*.74)-(0.0035117*.75)+(69. 085e-5*.76);
Den = 1-0.56964*t+0.48690*t.2-0.13444* "3 +0.045155*t./4-0.0035862*1.15 +69.085€-5*t."6;

OMEGA_r = Num./(Den);

OMEGA i = (-0.024134-0.029256.*t+0.016294.* t.72-0.00010961.%t.#3+0.000064577.*t.74-0.000044510 FAB)./(1-
0.59702.*t+0.55182.*t.72-0.18357.*t.~3+0.079156.*t. ~4-0.014369.*.75+0.0028361.*t.6);

OMEGA = OMEGA_r + i.*OMEGA _i;

Gamma_rectangulaire = OMEGA.*Gamma_Circ;

Gamma_rectangulaire_R= real(Gamma_rectangul aire);

Gamma_rectangulaire_| = imag(Gamma_rectangu laire);

%Courbe de la fonction hydrodynamique de Sa der

figure (1)

semilogx(frequence, Gamma_rectangulaire_R,’ -r',frequence,Gamma_rectangulaire_l,'--b’,'LineWidt h',1)
hold on;

axis([10000 1000000000 0 7.5])
%Model de Maali
delta = (2.*etha./(rho.*omega)).”(1/2);

beta = power(w,2)./(2.*delta."2);

Gamma_rect Maali_R = 1.0553+3.7997*delta/w;
Gamma_rect_Maali_| = 3.8018*delta/w+2.7364* power(delta/w,?2);
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%Superposition de la fonction hydrodynamiqu e de Maali sur le graphe de celle de Sader

%Insertion de points sur la courbe de Maali

point = [1e4 1.5e4 2.5e4 5e4 1e5 1.5e5 2.5e 55e5 1e6 2.5e6 5e6 1e7 2.5e7 5e7 1e8 2.5e8 5e8 1e9
omega_point = 2*pi.*point;

Re_point = rho.*power(w,2).*omega_point./(4 *etha);
delta_point = (2.*etha./(rho.*omega_point)) N1/2);
beta_point = power(w,2)./(2.*delta_point."2 );
Gamma_rect_Maali_R_point = 1.0553+3.7997*de Ita_point/w;
Gamma_rect_Maali_|_point = 3.8018*delta_poi nt/w+2.7364*power(delta_point/w,2);
semilogx(point, Gamma_rect_Maali_R_point,'or ]
hold on;
semilogx(point, Gamma_rect_Maali_|_point,"*b )
%Fonction hydrodynamique : écart entre les models d e Sader et Maali
difference_R = Gamma_rectangulaire_ R-Gamma_ rect Maali_R;
difference_| = Gamma_rectangulaire_I-Gamma__ rect_Maali_l;
figure(2)
axis([10000 1000000000 -0.06 0.06])
semilogx(frequence,difference_R,'r',frequen ce,difference_l,'--b','LineWidth',1)
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%Script Matlab : Calcul théorique de la fréquence, du facteur de qualité, de la masse globale et

de 'amortissement a la résonance mécanique dans I’ air et I'eau.

clear all;
format long e

%Variables

E = 160e9; %Module d’Young du silicium
E_2 =93e9; %Module d’Young du PZT

E_3 =168e+9; %Module d’Young Pt

rho_air = 1.18; %Densité volumique de I'air
rho_eau = 997, %Densité volumique de I'eau
rho_levier = 2330; %Densité volumique du silicium
rho_2 = 7400; %Densité volumique du PZT
rho_3 =21400; %Densité volumique du Pt
etha_air = 1.86e-5; %Viscosité de l'air en kg/m.s

etha_eau = 8.59¢e-4; %Viscosité de I'eau en kg/m.s

nu = 0.25; %Coefficient de Poisson du silicium

L =135e-6; %Longueur du levier

w =5e-6; %Largeur du levier

t =2e-6; %Epaisseur de silicium

t2 = 350e-9; %Epaisseur de PZT

t3 = 80e-9; %Epaisseur de Pt

alpha = 13*pi/180; %Angle d’inclinaison du levier

d =2e-6; %Distance entre le levier et la surface

%Moment quadratique du levier (tri_couche)

Elx_tri = 1/3*(EX"3+E_2*t2"3+E_3*t3"3)+E_3*t2/2*3
2XEXN2*(E_2*2/2+E_3*t3/2+2*E_3*t12*t3)+E_2"2*t2"+
E_372*t2/2*t3"2);

+E_3*243M2-1/(4*(EM+E_2*12+E_3*13))*(E/2*t4-
E_3M243N+4*E_3M2¥2A2K3N2+4*E_2¥E_3H2N3HMB+AME_ 3N2HOHINB+4*
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%Fréquence de résonance dans le vide sans dissipati

fO = 3.52/(2*pi)*1./(L.~2)*((Elx_tri)/(rho_levier*t
omega = 2*pi.*f0;

%Raideur du levier

k_statique = 3*Elx_tri*w/(power(L,3));
k_levierQ = 1.875104"4*EIx_tri*w/(power(L,3))
k_levierl = 4.694091"4*EIx_tri*w/(power(L,3));

%Evaluation de la fréequence de résonance dans l'air

fO_air_chu = f0/sqrt(1+(pi*rho_air*w)/(4*(rho_levie
omega_air_chu = 2*pi*f0_air_chu;

fO_eau_chu= f0/sqrt(1+(pi*rho_eau*w)/(4*(rho_levier
omega_eau_chu = 2*pi*f0_eau_chu;

%Model de Maali fonction hydrodynamique
delta_air = (2*etha_air/(rho_airfomega_air_chu))*(1
beta_air = power(w,2)/(2*delta_air"2);

delta_eau = (2*etha_eau/(rho_eau*omega_eau_chu))*(1
beta_eau = power(w,2)/(2*delta_eau”?2);

Gamma_rect_Maali_R_air = 1.0553+3.7997*delta_air/w;
Gamma_rect_Maali_|_air = 3.8018*delta_air/w+2.7364*

Gamma_rect_Maali_ R_eau = 1.0553+3.7997*delta_eau/w;
Gamma_rect Maali_| eau = 3.8018*delta_eau/w+2.7364*

%Masse effective dans l'air et dans I'eau

m_vide =rho_levier*L*w*t+rho_2*L*w*t2+2*rho_3*t3*L
meffective_air = pi/4*rho_air*power(w,2)*L*Gamma_re
meffective_eau = pi/4*rho_eau*power(w,2)*L*Gamma_r

%Fréquence de résonance dans l'air et dans I'eau av
fO_air_maali=f0/sqrt((meffective_air)/(m_vide));
fO_eau_maali=fO/sqrt((meffective_eau)/(m_vide));

%Facteur d'amortissement a la résonance

Annexes

on

+rho_2*t2+2*rho_3*t3))"(1/2) %Fréquence dans le vide
%Pulsation dans le vide

%Raideur statique du levier
%Raideur équivalente a la résonance
%Raideur équivalente a la 1ére harmonique
et dans I'eau sans effet dissipatif - modélisation de Chu
r*t+rho_2*t2+rho_3*t3))); %Fréquence de résonance dans I'air
%Pulsation de résonance dans I'air

*t+rho_2*t2+rho_3*t3))); %Fréquence de résonance dans I'eau
%Pulsation de résonance dans 'eau
12); %Coefficient de la fonction hydro

%Coefficient de la fonction hydro

12); %Coefficient de la fonction hydro
%Coefficient de la fonction hydro

%Partie réelle de la fonction hydro
power(delta_air/w,2); %Partie imaginaire de la fonction hydro

%Partie réelle de la fonction hydro

power(delta_eau/w,2); %Partie imaginaire de la fonction hydro
*w; %Masse du levier

ct_Maali_R_air+ m_vide %Masse ajoutée par I'air sur le levier
ect Maali R_eau+ m_vide %Masse ajoutée par I'eau sur le levier

ec effet dissipatif — model de Maali
%Fréquence de résonance dans l'air
%Fréquence de résonance dans I'eau
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gamma_air = pi/4*rho_airomega_air_chu*power(w,2)*L
gamma_eau = pi/4*rho_eau*omega_eau_chu*power(w,2)*L

gamma_air_int =
pi/4*rho_airromega_air_chu*power(w,2)*L*Gamma_rect_
er((d+alpha*L),2));

gamma_eau_int =
pi/4*rho_eau*omega_eau_chu*power(w,2)*L*Gamma_rect_
er((d+alpha*L),2));

%Facteur de qualité d0 aux pertes hydro loin de la
Q_air = meffective_airfomega_air_chu/gamma_air;
Q_eau = meffective_eau*omega_eau_chu/gamma_eau;

%Facteur de qualité air du aux pertes hydro avec ef
Q_air_int = meffective_airfomega_air_chu/gamma_air_
Q_eau_int = meffective_eau*omega_eau_chu/gamma_eau_

%Coefficient de qualité correspondant aux pertes du
Q_ancrage = 4.34*(L/(t+t2+t3))"3;

%Coefficient de qualité du aux pertes thermoélastiq
T=300; %Température
Cp=713;

%Capacité calorifique

Annexes

%Amortissement dd a I'air
%Amortissement dd a I'eau

*Gamma_rect_Maali_|_air;
*Gamma_rect Maali_|_eau;

Maali_|_air+etha_air*L*power(w,3)*(2*d+alpha*L)/(2*
%Amortissement dd a I'air et a la proximité de la s

Maali_|_eau+etha_eau*L*power(w,3)*(2*d+alpha*L)/(2*
%Amortissement di a I'eau et a la proximité de la s

surface
%Coefficient de qualité du aux pertes hydrodynamiqu
%Coefficient de qualité du aux pertes hydrodynamiqu
fet proximité de surface
int;
int;

€S aux ancrages

ues

o_levier*Cp*t"2)/(khi*pi*2))*2)/(omega_air_chu*rho_

alpha_T=2.3e-6; %Coefficient d’expansion thermique
khi=40000; %Conductivité thermique
Qthermo_air =

rho_levier*Cp/(E*alpha_T"2*T)*(1+((omega_air_chu*rh

(khi*pin2));

Qthermo_eau =
rho_levier*Cp/(E*alpha_T"2*T)*(1+((omega_eau_chu*rh
(khi*pin2));

%Coefficient de qualité total
Q_total_air = Q_ancrage*Q_air_int*Qthermo_air/(Q_an
Q_total_eau = Q_ancrage*Q_eau_int/(Q_ancrage+Q_eau_

%Amortissement effectif total

gamma_total_air = meffective_air*2*pi*f0_air_maali/
gamma_total_eau = meffective_eau*2*pi*f0_eau_maali/
%Fréquence de résonance tenant compte de tous les e
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%Coefficient de qualité du aux pertes thermoélastiq

%Coefficient de qualité du aux pertes thermoélastiq

ues dans l'air

o_levier*Cp*t"2)/(khi*pi~2))*2)/(omega_eau_chu*rho_
ues dans l'eau

crage*Q_air_int+Q_air_int*Qthermo_air+Q_ancrage*Qth
int)

Q_total_air;
Q_total_eau;
ffets dissipatifs

power(d,2)*pow
urface

power(d,2)*pow

urface

e dans l'air
e dans 'eau

levier*Cp*t"2/

levier*Cp*t"2/

ermo_air)



f_complete_air = sqrt(-
1/2*(gamma_total_air/(2*pi*meffective_air))"2+f0"2*
fective_air)"2))

f complete_eau = sqrt(-
1/2*(gamma_total_eau/(2*pi*meffective_eau))"2+f0"2*
fective_eau)"2))

Annexes

sqrt(1/4*(gamma_total_air/(2*pi*meffective_air*f0))

sqrt(1/4*(gamma_total_eau/(2*pi*meffective_eau*f0))
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%Script Matlab : Représentation de 'amplitude et d e la phase d’un levier de section
rectangulaire dans I'air et en milieu liquide dans le cas d’'une approximation harmonique déphasée
clear all;

format long e
%Variables

E = 160e9; %Module d’Young du silicium

E_2 =93e9; %Module d’Young du PZT

E_3 =168e+9; %Module d’Young Pt

rho_air = 1.18; %Densité volumique de l'air
rho_eau = 997, %Densité volumique de I'eau
rho_levier = 2330; %Densité volumique du silicium
rho_2 = 7400; %Densité volumique du PZT

rho_3 =21400; %Densité volumique du Pt

etha_air = 1.86e-5; %Viscosité de l'air en kg/m.s
etha_eau = 8.59¢e-4; %Viscosité de I'eau en kg/m.s

nu = 0.25; %Coefficient de Poisson du silicium
L = 10e-6:0.5e-6:300e-6;; %Longueur du levier

w =5e-6; %Largeur du levier

t =2e-6; %Epaisseur de silicium

t2 = 350e-9; %Epaisseur de PZT

t3 = 80e-9; %Epaisseur de Pt

alpha = 13*pi/180; %Angle d’inclinaison du levier

d =2e-6; %Distance entre le levier et la surface

%Moment quadratique du levier (tri_couche)

Elx_tri = 1/3*(E*t"3+E_2*t2"3+E_3*t3"3)+E_3*t2"2*t3 +E_3*t2*t3"2-1/(4*(E*t+E_2*t2+E_3*t3))*(E"2*t"4-
2*E*N2*(E_2*t12"2+E_3*t3"2+2*E_3*12*t3)+E_2/2*t2 4+ E_372%3M+4*E_3N2*2/2*13"2+4*E_2*E_3*12"3*3+4*E_ 3N2*12*13"3+4*
E_372*t2/2*t3"2);

%Fréquence de résonance dans le vide sans dissipati on

fO_tri = 3.52/(2*pi)*1./(L.~2)*((EIx_tri)/(rho_levi ertt+rho_2*t2+rho_3*t3))(1/2);
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omega = 2*pi.*f0_tri;

%Evaluation de la fréquence de résonance dans l'air

fO_air_chu =f0_tri./sqrt(1+(pi*rho_air*w)./(4*(rho
omega_air_chu = 2*pi*f0_air_chu;

fO_eau_chu=f0_tri./sqrt(1+(pi*rho_eau*w)./(4*(rho__
omega_eau_chu = 2*pi*f0_eau_chu;

%Model de Maali fonction hydrodynamique
delta_air = (2*etha_air./(rho_air.*omega_air_chu)).
beta_air = power(w,2)./(2*delta_air."2);

delta_eau = (2*etha_eau./(rho_eau.*omega_eau_chu)).
beta_eau = power(w,2)./(2*delta_eau.”2);

Gamma_rect Maali_R_air = 1.0553+3.7997.*delta_air/w
Gamma_rect_Maali_| air = 3.8018.*delta_air/w+2.7364

Gamma_rect Maali_ R _eau = 1.0553+3.7997.*delta_eau./
Gamma_rect_Maali_|_eau = 3.8018.*delta_eau./w+2.736

%Masse effective dans l'air et dans l'eau

m_vide =rho_levier.*L.*w.*t+rho_2.*L.*w.*t2+rho_3.
meffective_air = pi/4.*rho_air.*power(w,2).*L.*Gamm
meffective_eau = pi/4.*rho_eau.*power(w,2).*L.*xGamm

%Fréquence de résonance dans l'air et dans 'eau av
fO_air_maali=f0_tri./(((meffective_air)./(m_vide)).
fO_eau_maali=f0_tri./(((meffective_eau)./(m_vide)).

%Facteur d'amortissement a la résonance
gamma_air = pi/4.*rho_air.*omega_air_chu.*power(w,2
gamma_eau = pi/4.*rho_eau.*omega_eau_chu.*power(w,2

gamma_air_int =
pi/4.*rho_air.*omega_air_chu*power(w,2).*L.*Gamma_r
(d,2).*(d+alpha.*L).”2);

Annexes

et dans I'eau sans effet dissipatif - modélisation
_levier*t+rho_2*t2+rho_3*t3)));

levier*t+rho_2*t2+rho_3*t3)));

~1/2);

~(1/2);

j*(delta_air./w)."z;

W,
4 .*(delta_eau./w)."2;

*L.Aw.*t3;
a_rect_Maali_R_air+ m_vide;
a_rect_Maali_R_eau+ m_vide;

ec effet dissipatif — model de Maali
~(1/2));
~(1/2));

).*L.*Gamma_rect_Maali_|_air;
).*L.*Gamma_rect_Maali_| _eau;

ect_Maali_|_air+etha_air.*L*power(w,3).*(2*d+alpha.
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gamma_eau_int =
pi/4.*rho_eau.*omega_eau_chu*power(w,2).*L.*Gamma_r
(d,2).*(d+alpha.*L)."2);

%Facteur de qualité di aux pertes hydro loin de la
Q_air = meffective_air.*omega_air_chu./gamma_air;
Q_eau = meffective_eau.*omega_eau_chu./gamma_eau;

%Facteur de qualité air du aux pertes hydro avec ef
Q_air_int = meffective_air.*omega_air_chu./gamma_ai
Q_eau_int = meffective_eau.*omega_eau_chu./gamma_ea

%Coefficient de qualité correspondant aux pertes du
Q_ancrage = 4.34.*(L./(t+12+13))."3;

%Coefficient de qualité du aux pertes thermoélastiq
T=300;

Cp=713;

alpha_T=2.3e-6;

khi=40000;

Qthermo_air =
rho_levier.*Cp./(E.*alpha_T"2.*T).*(1+((omega_air_c
vier.*Cp.*t.72./(khi*pi*2));

Qthermo_eau =
rho_levier.*Cp./(E.*alpha_T"2.*T).*(1+((omega_eau_c
vier.*Cp.*t.22./(khi*pi*2));

%Coefficient de qualité total

Q_total_air =
Q_ancrage.*Q_air_int.*Qthermo_air./(Q_ancrage.*Q_ai
Q_total_eau = Q_ancrage.*Q_eau_int./(Q_ancrage+Q_ea

%Amortissement effectif total
gamma_total_air = meffective_air.*2*pi.*f0_air_maal
gamma_total_eau = meffective_eau.*2.*pi.*f0_eau_maa

%Fréquence de résonance tenant compte de tous les e
f complete_air = (-
1/2.*(gamma_total_air./(2.*pi.*meffective_air)). 2+
_vide./meffective_air).*2).”(1/2))."(1/2);

omega_air_int = 2*pi.*f_complete_air;

273 /296

Annexes

ect_Maali_|_eau+etha_eau.*L*power(w,3).*(2*d+alpha. *L)./(2.*power

surface

fet proximité de surface
r_int;
u_int;

€S aux ancrages

ues
hu.*rho_levier.*Cp.*t"2)./(khi*pi*2)).72)./(omega_a ir_chu.*rho_le
hu.*rho_levier.*Cp.*t"2)./(khi*pi*2)).”2)./(omega_e au_chu.*rho_le
r_int+Q_air_int.*Qthermo_air+Q_ancrage.*Qthermo_air );

u_int);

i./Q_total_air;

li./Q_total_eau;

ffets dissipatifs

f0.722.*(1/4.*(gamma_total_air./(2.*pi.*meffective_a ir.*f0)). +(m



f_complete_eau = (-
1/2.*(gamma_total_eau./(2.*pi.*meffective_eau)). 2+
_vide./meffective_eau).*2).”(1/2))."(1/2);
omega_eau_int = 2*pi.*f_complete_eau;

%Résolution de I'équation du mouvement avec formali
FO_air = omega_air_int.*gamma_total_air;
FO_eau = FO_air;

A_air = FO_air./(meffective_air.*2.*(omega.”2-omega
A_eau = FO_eau./(meffective_eau.”2.*(omega."2-omega

phase_air = -atan((omega.*gamma_total_air)./(meffec
for i=1:length(phase_air)
if phase_air(i)>0
phase_air(i)= phase_air(i)-pi;
end
end

phase_eau = -atan(omega.*gamma_total_eau./(meffecti
for i=1:length(phase_eau)
if phase_eau(i)>0
phase_eau(i)= phase_eau(i)-pi;
end
end

%Superposition des données expérimentales dans l'ai
experimental_air =xIsread('resonance’);
experimental_air_frequence = experimental_air(;,6);
experimental_air_amplitude = experimental_air(:,8);

%Superposition des données expérimentales dans I'ea
experimental_eau =xIsread('resonance’);
experimental_eau_frequence = experimental_eau(:,2);
experimental_eau_amplitude = experimental_eau(:,4);
figure(1)
grid on;
plot(experimental_air_frequence,experimental_air_ph
hold on;
plot(frequence,phase,'LineWidth',3)
hold off;
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f0.22.*(1/4.*(gamma_total_eau./(2.*pi.*meffective_e

sme lagrangien dans le cas d'une solution harmoniqu

%Coefficient de normalisation de I'amplitude dans |

_air_int."2).~2+(gamma_total_air.*omega)."2).~(1/2)
_eau_int."2)."2+(gamma_total_eau.*omega)."2).”(1/2)

tive_air.*(-omega.”2+omega_air_int.*2)));

ve_eau.*(-omega.*2+omega_eau_int."2)));

ase ,'or','LineWidth',2)
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3. CHAPITRE 3
3.1Procédé de fabrication des leviers piézoélectrique

1) Nettoyage du substrat
Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique
tamponnée BE7:1.
Durée de trempage : 1 min.
Rincage EDI. Rincage dans bain d’eau azoté 15 min.
Séchage par centrifugation.
Nettoyage au Pirhafia (50%%0;,, 50% H0,) :
Durée d’'immersion fixée par la fin de la réaction
exothermique.
Rincage abondant a la pissette d’Eau déionisée YEDI
Immersion dans bain d’eau azoté 15 min.
Séchage par centrifugation.
Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique
tamponnée BE7:1.
Durée de trempage : 1 min.
Rincage EDI. Rincage dans bain d’eau azoté 15 min.
Séchage par centrifugation.

2) Lithographie optique n°1
Structuration du levier et des poutres de maintien.
Tournette TP6000.
Enduction :
Enduction S1818, Vitesse 2500tr./min ; Accélération
2500tr./mirf ; Temps 12 sec.
Recuit plaque :
Température : 110°C, durée : 1 min.
Aligneur :
Suss MicroTec MAG6 / BAG.
Exposition :
Durée : 4sec ( hard contact). Puissance 8mW/cm
Révélation :
MIF 319 pur, durée : 25-35sec. Ringage pissette EDI
15 sec
Recuit :
Température : 120°C, durée : 3 min.
Epaisseur : 1,6pum.

3) Gravure RIE du silicium
Gravure du levier et des poutres de mantien.
Batit de gravure :
Oxford PlasmalLab 80 Plus.
Gaz:
Débit : S =20 sccm, @ =5 sccm, Puissance
150 W, Pression 100 mT.
Tension d’autopolarisation = 276 V. Laser sur oxyde
Vitesse de gravure : 120nm/min.

4) Gravure RIE des résidus de résine
Nettoyage des résidus de résine :
Débit : O, = 30 sccm, Puissance 300 W Pression
50 mT.
Tension d’autopolarisation = 860 V Temps 30sec.

@si (Jsio, f iore @ e @ vzr @ AZ4S62 ¢ PMGI+ 81818
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5) Lithographie optique n°2
Définition de I'électrode inférieure
Tournette TP6000.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 sec.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 se®ecuit plaque 170°C, durée : 5 min.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 se®ecuit plaque 170°C, durée : 5 min.
Enduction S1818 :
Vitesse 2500tr./min ; Accélération 3000tr./fin
Temps 12 se®ecuit plaquel10°C, durée : 3 min.
Aligneur :
Suss MicroTec MAG6 / BAG.
Exposition :
Durée : 5sec (hard contact). Puissance 8mVf/cm
Révélation :
MIF 319 pur, durée : 4minl5 avec agitation. Rincage
pissette EDI 30 sec
Epaisseur : 3um.

6) Dépbt de I'électrode inférieure TiQ/Pt
Dép6t réalisé dans I'équipe de D. Remiens.
Dép6ot par pulvérisation cathodique de JiO
10nm.

Dépdt par pulvérisation cathodique de Pt :
90nm.

7) Lift-off de I'électrode inférieure
Développement de la résine dans une solution
chimique de EBRPG
30min avec agitatiorRincage Alcool.

8) Lithographie optique n°3
Définition de la couche de PZT
Enduction promoteur d’adhérence HMDS :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 sec.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 se®ecuit plaque 170°C, durée : 5 min.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 se®ecuit plagque 170°C, durée : 5 min.
Enduction S1818 :
Vitesse 2500tr./min ; Accélération 3000tr./fin
Temps 12 se®ecuit plaquel10°C, durée : 3 min.
Aligneur :
Suss MicroTec MAG6 / BAG.
Exposition :
Durée : 5sec (hard contact). Puissance 8mVf/cm
Révélation :
MIF 319 pur, durée : 4minl5 avec agitation. Rincage
EDI 30 sec
Epaisseur : 3um.

@ si (Jsio, of tiosre @ pe @ pzr @ AZ4S62 ¢ PMGI+ 81818
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9) Dépodtde PZT
Dépot réalisé dans I'équipe de D. Remiens.
Dép6t par pulvérisation cathodique de PZT :
350nm.

10) Lift-off du PZT
Développement de la résine dans une solution
chimique de EBRPG
30min avec agitation
Rincage :
Alcool.

11) Lithographie optique n°4
Définition I'électrode supérieure
Tournette TP6000.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 sec.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 se®ecuit plaque 170°C, durée : 5 min.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 sed®Recuit plaque 170°C, durée : 5 min.
Enduction S1818 :
Vitesse 2500tr./min ; Accélération 3000tr./fin
Temps 12 se®ecuit plaquel10°C, durée : 3 min.
Aligneur :
Suss MicroTec MA6 / BAG.
Exposition :
Durée : 5sec (hard contact). Puissance 8mV§/cm
Révélation :
MIF 319 pur, durée : 4minl5 avec agitation. Rincage
EDI 30 sec
Epaisseur : 3um.

12) Dépbt de Pt
Dépot réalisé dans I'équipe de D. Remiens.
Dépbt par pulvérisation cathodique de PZT :
100nm.

13) Lift-off de I'électrode supérieure
Développement de la résine dans une solution
chimique de EBRPG
30min avec agitation
Rincage :

Alcool.

@si @ sio. fTioyrt @ P @ PzT @ 2z4562 @ pMGI+ $1818
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14) Lithographie optique n°5
Ouverture en face arriere
Tournette TP6000.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS :
Vitesse 3000tr./min ; Accélération 4000tr./fin
Temps 40 sec.
Enduction AZ 4562 :
Vitesse 3000tr./min ; Accélération 4000tr./fin
Temps 40 seRecuit plaque 110°C, durée : 3 min.
Repos pour hydratation résine 15min.
Enduction AZ 4562 :
Vitesse 3000tr./min ; Accélération 4000tr./fin
Temps 40 seRecuit plaque 110°C, durée : 3 min.
Repos pour hydratation résine 30min.
Aligneur :
Suss MicroTec MAG6 / BAG.
Exposition :
Durée : 30sec (hard contact). Puissance 8m\&/cm
Révélation :
Az351B/EDI (1/3), durée : 1minl5 avec agitation.
Ringage EDI 30 se®ecuit plaque 110°C, durée :
3 min.
Epaisseur : 16um.

15) Gravure Deep RIE face arriére
Usinage de volume du levier.
Procédé Bosch.
Gravure anisotrope. Arrét sur la couche d’oxyde
Vitesse de gravure : 5pum/min.

16) Gravure RIE face arriere de I'oxyde
Gravure des 500nm d’oxyde en face arriére.
Batit de gravure :
Oxford PlasmaLab 80 Plus.
Gaz:
Débit : CF, = 40 sccm, CHE = 40 sccm, Puissance
125 W, Pression 50 mT.

17) Gravure RIE des résidus de résine
Nettoyage des résidus de résine :
Débit : O, = 30 sccm, Puissance 300 W Pression
50 mT.
Tension d’autopolarisation = 860 V Temps 30sec.

@si (#sio. f Tiore @ e @ ez @ AZ4s62 @ PMGT+ 81818
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3.2Calcul des contraintes piézoélectriques

Lorsqu'on dépose deux matériaux de contraintesduéies différentes, on observe une
déformation de I'ensemble due aux contraintesriséfjues de chaque couche prise séparément.
Cette déformation entraine la flexion du leviernBaette flexion, il apparait que la partie situé a
I'intérieur de la courbure est comprimée, et qupddie située la plus a I'extérieur est tendue.
existe donc un chemin, appelée fibre neutre, paatilia poutre tel qu'on n’y observe ni tension
ni compression. La position de cette fibre neugemet de calculer la contrainte associée a la
flexion (ou fleche) du levier.

Dans le cas de 'actionnement piézoélectrique,rquatuches sont empilées : le silicium du levier,
le PZT et ces deux électrodes d’actionnement. Cheguehe posséde une épaisseur et un module
d’Young différent. La méthodologie consiste a chiaime couche de référence, ici le silicium, et
d’assimiler les autres couches a une couche du méaériau que le matériau de référence, mais
dont la largeur est proportionnelle au rapport meslules d’Young. Ainsi la largeur équivalente
de chaque couchej, se met sous la forme :

W= wy, X Eq21
Si

Ou l'indice i D[1,2,3] représente chaque couche de I'empilement piéZoélee. La position de la
fibre neutre sur I'ax®, se met sous la forme :

D zwt

é =it Eqg22

3
wit
i=1

Ou lesz sont les coordonnées suiv@t des fibres neutres de chaque couches (donc lesuril

de chaque couche) et lasles surfaces des sections droites de chaque couche

Le calcul complet tenant compte des électrodedidi@mement,Ssi/ et/ ezt pt, €St de la forme :

t2 E t E
i'*'[ZtSi +2tPt +tPZT]xixtPt + tSi +tPt + P2 | x P2l ><tPZT
q

Ssi/pt/pzTiPt = E E
PZT Pt

tSi +7xtPZT +2x7xtpt
Si Si
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La position de la fibre neutre permet de calcukermioment quadratique équivalentde la
structure :

I =Zslli +Wt, (zi —§)2 Eq24

i=0

Le développement du calcul nous donne :
3 _ 2
I =wg x ﬁx 1+2xi+ﬁ +tSitﬂ—S
12 Si Si 2

3

_Epttpt X[Ztéi +gt§t + ALty + 2§2 _2§(ZISi +2p +tPZT)+tI§ZT + ZPZT(tSi +Etptﬂ EQ25

+
Si

Eppit tor =)

Si

Le couple induit sur le levier est la somme destrdauntions de chaque couche constituant le
levier :
M:MSi+MPt1+MPZT+MPt3 Eq26

Le couple induit par la couche de silicium mondeils, Ms; dépend de la contrainte résiduelle
(contrainte initialer_si et un gradient de contraingg) du silicium :

R o _
Mg = wg X (% - Sj X |:UO—SitSi + 7g(t§i — 2y S)} Eq27

Dans le cas du levier réalisé en silicium polyetist, le couple induit ne dépend que de la

contrainte initiale du silicium polycristallimp.poy, car il n’a pas de gradient de contrainte :
t.. —
M Si—poly = UO—PonWSitSi X (% - Sj Eq28
La contribution du couple appliqué par I'électradé&rieure est proportionnelle a la contrainte

initiale opy :

Moy = OpWelp X (tsi +t% _gj Eq29
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La contribution du couple appliqué par la couch®d& dépend de la contrainte initialer :

t —
M PZT = JPZTWPZTtPZT X (tSi + tPt + % - Sj Eq30

La contribution du couple appliqué par I'électragérieure dépend de la contrainte initigle

Mpiz = OpWptpy ><(t3i +lpz +%_§j Eq31

La couple total appliqué a la poutre est égalsbtame des couples précédent :

tg, - torr <
M = USiWSitSi X(Z - SJ + JPtWPttPt x (2tSi + 2tPt + tF’ZT - 28)+ JPZTWPZTtPZT X {tsi + tPt + % - S] Eq32

Il est ainsi possible d’accéder a la fleche dudewue aux contraintes initiales en utilisant la

relation :
2
F = ML Eq33
2E|

OuL est la longueur du levier Bt le module d’Young du silicium que nous avons choisnme

matériau de référence.
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3.3Modélisation du comportement dynamique d’un leglectrostatique

Cette partie détaille la résolution de I'équation thouvement du levier dans le cas de
I'actionnement électrostatique. L'équation du maueet z(t) issue de la modélisation d’Euler-

Bernoulli d'un levier actionné électrostatiquemsatmet sous la forme :

( ) _ “icAt) - dz(t) i F Eq34

elect

Oum* ety* sont la masse et 'amortissement effectif tenantte des effets hydrodynamiques et

dissipatifs k est la raideur du levier Etecila force électrostatique qui met en vibrationeleér.
En notation Lagrangienne, I'’équation du mouvemeniea :

Lz 2)= 2l = Sl - Euca |+ 200l ] Eqss

Le terme _z(t) correspond a la dérivée dz(t) par rapport &, la variable est soulignée pour

indiquer que le calcul s’effectue sur le contouygue et ainsi ne varie pas durant les calculs.

Ainsi le Lagrangien du systéme en régime forcéavet dissipation est la sommrde |'énergie

potentielle 2kz , de I'énergie cmethuém 72, de I'énergie de dissipation(t)z [y] et de

I'énergie nécessaire pour entretenir les oscilteti®

elect

Pour appliquer le principe des moindres actionkalgrangien est moyenné sur une période :
T

g 1 .. 1

_J;Ldt —Em <z > 2 [y ]<zz elect Eq36

2

Pour résoudre le systeme, il faut trouver une fonct’essai,Zessa(t) dont la résolution par |

D

principe des moindres actions va satisfaire lesittgus d’Euler-Lagrange.

® La fonction de Lagrange est une fonction additihté:z,'z,t) = L, +L +L

Régime- forcé dissipatian *

Régime-libre

282 /296



Annexes

La fonction d'essai considérée est une fonction mioamique déphasée de

typeZ (t) = Acodat +¢). Ainsi la dérivée est de la forn, (t) = ~Awsin(at + g).

Pour calculer le Lagrangien moyen, il est nécessaie détailler le calcul de I'énergie

électrostatique. Elle se met sous le forme :

1 £.£XSxV?
Eeect:_Ex{ °

Eq37
t1£+t2‘9+(g—z>}

& &

Ou g est la distance entre les électrodele déplacement de la partie mobifla surface des
électrodest; (resp.ty) I'épaisseur de la couche diélectrique 1 (respeidyesp. o) la permittivité
de la couche 1 (resp. 2)ada permittivité du milieu entre les deux électradeigure 6.

Parties structurelles

Electrode supérieure—

11, &1 — ,4'
g,¢

Electrode enterrée—» b2 &

/

Couches diélectriques

Figure 6 : Schéma de I'actionnement électrostatigytaques paralléeles.

Or la tension appliquée est de la forme=V, +V, codat). Ainsi I'énergie devient :

__ 1 geExSX VZ + 2,V codat) +V? cos? (at))
elect 2 |:t1£ N t2£

22 4g-A
£ o sondu)

E Eq38
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L’énergie moyenne est donc de la forme :

<Eelect> = _%X‘EO‘EXSX

Eq39
10 1 1  codat) 1. cos(at)
VZx=[2 = dt+ AV, x= [2 ]tV x = [2 e
{ S B mcoda] M 2T I B acoda] VT I B Acoda)
Ou, B= L g
£1 £2
L’énergie moyenne est donc la somme de trois termes
(Egec) = —% x £,6 x Sx{V2 x () + VW, (E,) + V2 (E;)} Eq40
Les calculs d€E, ), (E,) et (E,) sont développés ci-dessous :
(E)=0 Eq41l
_ Ip2 _ A2
(E,) = codg)x BoyB A Eq42
AVB? - A?
(E)=- A? cog’ (@) + B2 - A? - 2B? cos’ () - BV B? — A? + 2Bcos’ (gl B? — A? Eq43
A’yB? - A?

L’application du principe des moindres actions|&mwergie moyenne conduit aux équations :

afaL)) o) _, oL _,
dt{ oA 0A dA
i 0< L> _ a< L> =0 A et @ indépendats de t a< L> =0
dt{ dg op o

Ainsi pour résoudre ce systeme il faut détaillerckdcul de chaque partie du lagrangien,

notamment celui de I'énergie moyenne qui est larserde trois énergies moyennds), (E,) et

(E;). Comme(E,) =0, nous allons développer le calcul de la dérivétigie de (E,) et (E;)

par rapport aux variableseto :
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3 _ ’2p _p2 2 _ A2 2 2 _ A2

6<E2>:—cos(¢)x B®-2A’B-B%*/B?*-A :A«/B A Eqad
aA AZ(BZ_AZ)E

Ip2 2
a<E2>:—sin() B-vB A Eq45
0p AJBZ-AT
o(E;) _
oA

~ co§(ga)[4B4 -6A?B? -4B*VB? - A? + 4A’BB? - A% + A4]+ 2B°\/B? - A? - 2A?BYB? - A? - 2B* + 3A’B? - A*

(87 - A2)2

2 _ 2 _ A2 _ A2
o(E,) =—2005(qo)sin(¢)>{28 2B\/BZ - A7 - A }
op A*B? - A?

Ainsi I'application du principe des moindres acsosur le lagrangien par rapport a la variable

devient :
L 3
M:}m*A(a)z a)z) |:y+:| Smh )
0A 2 g
3 _ 2p _p2 2 _ A2 2 2 _ A2
+£0£><S><VOV100$((0)>< B° -2A“B-B“4B A:-A\/B A
AZ(BZ_AZ)E

+%£05><S><V12 x

{CO§(¢)[4B4 -6A’B® —4B°VB? - A” +4A’BYB? - A? + A4]+ 2B°VB? - A —2A’BYB? - A -2B* +3A’B* - A*

(B2 - A%):

On poseA= A et ¢= @, 'équation précédente devient :

a;?:;m*A(wz —wj)

’-2A’B-B*VB*-A* + A*JB? - A?

A2 (Bz — A2 )g

+£,EXSXV,V, cos(@{ B

+%gogx S><V12 X

{cosz(¢)[48“ -6A%B? —4B°\B? - A2 +4A*BYB? - A +A“]_+ 2B%\B? - A? -2A’BYB? - A? -2B* +3A?B% - A*

A (B7 - A%):

L’application du principe des moindres actionsleuagrangien par rapport a la variablest :
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[e_JBi_az ) \ [2B?-2BJB? - A” - A
+£,EXSXV,V, Sln(¢)x|:m:|+€ogx8xvl XCOS((”)S""(?){ A2 B _ A2 }

OnposeA=Aetg=¢:

o(L 3 _JR2 _ A2 2 _ 2 _ A2 _ A2
£=1 y+ T\ A2+ £,ex SXVV, sin(g)x BvB A" +£,& x SxV,2 x cog ) sin(g) x 28 -2BVB’ - A’ - A
a0 2" g R POy

hY

Nous avons donc a résoudre un systeme de deuxigatouplées non linéaires a deux

inconnuedA ety :
E(ﬂj _@ =0 @ =0
dt{ 0A 0A A {functiori: 0
B=0 - = = )
g ﬂ _@ — O A et ¢ indépendats de t w — O funCtlorQ = O
dt{ ap | d¢ 0p

Une résolution numérique de ce systéme est possib&de du logiciel MatlaB". Pour cela, il
faut trouver pour chaque pulsation le couple ¢) solution du systéme précédent. Plusieurs
couples peuvent étre des couples solutions. Cepengee seule solution est "physiquement”
acceptable AD[1x107° 2x10°| et p0[- 77,0]).

Cependant notre méthode de résolution est longlabetieuse. Elle demande a étre optimisée
autant du point de vue de I'implémentation queeatugs de calcul. Ainsi le programme Mafl4b

ne sera pas exposé dans ce manuscrit. Ceci n@@approfondi car nous n’avons eu qu’un seul
dispositif a caractériser en environnement liquid@si une seule courbe théorique a été
nécessaire pour confronter la modélisation analgtigux résultats expérimentaux. Cependant les
expressions théoriques restent valables, c’estuemgnt le principe de résolution qui doit étre

optimisé.
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3.4Procédé de fabrication des champs de pointesienusil

287 1 296

1) Nettoyage du substrat
Nettoyage au Pirhafia (50%%0;,, 50% H0,) :
Durée d'immersion fixée par la fin de la réaction
exothermique.
Rincage abondant a la pissette d’Eau déionisée YEDI
Immersion dans bain d’eau azoté 15 min.
Séchage par centrifugation.
Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique
tamponnée BE7:1.
Durée de trempage : 1 min.
Rincage EDI. Ringage dans bain d’eau azoté 15 min.
Séchage par centrifugation.

2) Lithographie électronique n°1
Masque 1, définition des trous circulaire.
Recuit plaque :
Température : 110°C, Durée :5 min.
Enduction :
Tournette TP6000 avec Capot (dédiée aux résines
électroniques).
Procédé bi-couche contact ohmique : CopoEL 13% et
PMMA 8,5.
Enduction Résine Copo EL 13% (MAA 8,5) :
Vitesse 2900tr./min ; Accélération 1000tr./Mmin
Temps 12 sec.
Epaisseur : 668nm.
Recuit plaque :
Température : 80°C, Durée :1 min.
Puis étuve a 170°C, Durée : 30min.
Refroidissement :
Température : 20°C, air ambiant, Durée :10 min.
Enduction Résine PMMA 495K 3% :
Vitesse 3400tr./min ; Accélération 1000tr./fin
Temps 12 sec.
Epaisseur : 630A.
Recuit plaque :
Température : 80°C, Durée :1 min.
Puis étuve a 170°C, Durée : 30min.
Refroidissement :
Température : 20°C, air ambiant, Durée :10 min.
Masqueur électronique :
Leica EBPG5000+.
Ecriture électronique :
Dose 250 uC/cfCourant 43nA, Résolution 50 nm.,
Tension 50 keV.
Solution de révélation :
Mélange MIBK / IPA (1/2 = 30 ml / 60 ml), Agitation
150 tr/min, durée : 2 min.
Révélation dans bain MIBK / IPA :
Durée : 1min, Agitation 110 tr/min.
Immersion bain IPA, Durée : 30 sec, Agitation
110 tr/min, Rincage pissette IPA 5 sec.
Séchage sous azote.
Epaisseur : 720nm.
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3) Dépodt de Nickel par évaporation
Dép6t d'une couche de Nickel pour masquage du
silicium lors de la gravure des piédestaux deisiiic
Bati d’évaporation :
MECA2000(Custum).
Dépbt :
100nm (150eV, 1min30sec).

4) Lift-off masque Nickel
Sorbonne de chimie pour solutions.
Bain d’acétone avec Ultrasons (puissance 40W).
Ringage a la pissette d’acétone.
Ringage a la pissette d’IPA.
Rincage a I'eau DI.
Séchage.

5) Gravure RIE
Gravure des piédestaux de silicium.
Selon I'état du bati, un nettoyage de la chambre
est requis (plasma)0
Etape critique qui fixe : hauteur, rayon de
courbure a I'apex des pointes.
Batit de gravure :
Oxford PlasmalLab 80 Plus.
Gaz:
Débit : Sk =12 sccm, @= 10 sccm,N2 =10sccm,
Puissance 50 W, Pression 25 mT.
Tension d’autopolarisation = 180 V, Temps 50min
(déterminé par la largeur et la hauteur des pointes
contr6lé au MEB toute les 10nin
Accord Impédance automatique ou C1 =66 et C2 =
83.
Epaisseur marche aprées gravurediF 3,6um.
Vitesse de gravure 1pum/min.
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6) Gravure chimique masque Ni + polymeres,
résidus organiques, et couche de
passivation SiQF,

Nettoyage de polymeéres, et couche de passivation
SiOFy.qui aurait pu se former pendant la gravure RIE
du silicium.

Sorbonne de chimie.

Bain pirhana : HSQ,/ H,0, 1 :1.

Durée fixée par le fin de la réaction, soit envirdor
45min.

Ringage EDI .

Bain azoté 15min.

Séchage par centrifugation.

7) Gravure chimique oxyde
Gravure de I'oxyde qui a pu croitre du faite de la
réaction dans le bain de piranha.
Sorbonne de chimie.
Solution de BE7 :1
Durée : moins de 1min.
Ringage EDI .
Bain azoté 15min.
Séchage par centrifugation.

8) N Cycles  d'oxydation  thermique
(ambiance seche ou humide) et gravure
chimique de I'oxyde

a) Oxyde pour effiler les piédestaux de silicium.
Four :

Four d’oxydation Tempress Amtech 4”.

Gaz:

Débit : G, = 2,5sIm, Température = 1100°C, Durée =
6h30min.

Epaisseur : 350nm.

b) Gravure chimique de I'oxyde thermique.
Répétition de I'étape n°16 avec le temps d'immersio
dans le BE7 :1 ajusté en fonction de I'épaisseur de
I'oxyde.

Remarque le nombre de cycles, ainsi que les
parametres d'oxydation sont déterminés en fonction
de la fréquence visée du résonateur: angle
d'ouverture des pointes, et rayon de courbure au
sommet. L’ajustement des paramétres d’oxydation
s’effectue selon le modéle d’oxydation des pointes.
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3.5Procédé de fabrication des leviers en PZT intéaraatpointe effilée

1) Nettoyage du substrat
Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique
tamponnée BE7:1.
Durée de trempage : 1 min.
Rincage EDI. Rincage dans bain d’eau azoté 15 min.
Séchage par centrifugation.
Nettoyage au Pirhafia (50%%0,, 50% H0,) :
Durée d'immersion fixée par la fin de la réaction
exothermique.
Rincage abondant a la pissette d’Eau déionisée YEDI
Immersion dans bain d’eau azoté 15 min.
Séchage par centrifugation.
Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique
tamponnée BE7:1.
Durée de trempage : 1 min.
Rincage EDI. Rincage dans bain d’eau azoté 15 min.
Séchage par centrifugation.

2) Lithographie optique n°1
Définition du masque circulaire.
Tournette TP6000.
Enduction d’un bicouche LOR10A et S1818:
Enduction LOR 10A, capot fermé : Vitesse
3000tr./min ; Accélération 2500tr./nfin Temps
10 sec. Puis capot ouvert : Vitesse 1000tr./min ;
Accélération 1000tr./min; Temps 8 sec. Puis S1818 :
Vitesse 2500tr./min ; Accélération 2500tr./fin
Temps 12 sec.
Recuit plaque :
Température : 110°C, durée : 1 min.
Aligneur :
Suss MicroTec MAG / BAG.
Exposition :
Durée : 8sec (hard contact). Puissance 8m\f/cm
Révélation :
MIF 319 pur, durée : 1min. Ringage pissette EDI
15 sec
Recuit :
Température : 110°C, durée : 3 min.
Epaisseur : 1,6pum.

3) Dépbdt de Nickel par évaporation
Dép6t d'une couche de Nickel pour masquage du
silicium lors de la gravure des piédestaux deisiiic
Bati d’évaporation :
MECA2000(Custum).
Dépot :
100nm (150eV, 1min30sec).

4) Lift-off masque Nickel
Sorbonne de chimie pour solutions.
Bain de Remover PG avec Ultrasons.
Rincage a la pissette d’acétone.
Rincage a la pissette d’'IPA.

Rincage a I'eau DI.
Séchage.
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5) Gravure RIE
Gravure des piédestaux de silicium.
Selon I'état du bati, un nettoyage de la chambre
est requis (plasmg)0
Etape critique qui fixe : hauteur, rayon de
courbure a I'apex des pointes.
Batit de gravure :
Oxford PlasmaLab 80 Plus.
Gaz:
Débit : Sk =12 sccm, @= 10 sccm,N2 =10sccm,
Puissance 50 W, Pression 25 mT.
Tension d’autopolarisation = 180 V, Temps 50min
(déterminé par la largeur et la hauteur des pointes
contrdlé au MEB toute les 10n)in
Accord Impédance automatique ou C1 =66 et C2 =
83.
Epaisseur marche aprées gravurediF 3,6um.
Vitesse de gravure 1pum/min.

6) Gravure chimique masque Ni + polymeres,
résidus organiques, et couche de
passivation SiQF,

Nettoyage de polymeéres, et couche de passivation
SiOFy.qui aurait pu se former pendant la gravure RIE
du silicium.

Sorbonne de chimie.

Bain pirhana : HSQ,/ H,0O, 1 :1.

Durée fixée par le fin de la réaction, soit envirdor
45min.

Ringage EDI .

Bain azoté 15min.

Séchage par centrifugation.

7) Gravure chimique oxyde
Gravure de I'oxyde qui a pu croitre du faite de la
réaction dans le bain de piranha.
Sorbonne de chimie.
Solution de BE7 :1
Durée : moins de 1min.
Ringage EDI .
Bain azoté 15min.
Séchage par centrifugation.

8) N Cycles  d'oxydation  thermique
(ambiance seche ou humide) et gravure
chimique de I'oxyde

a) Oxyde pour effiler les piédestaux de silicium.
Four :

Four d’oxydation Tempress Amtech 4”.

Gaz:

Débit : G, = 2,5sIm, Température = 1100°C, Durée =
6h30min.

Epaisseur : 500nm.

b) Gravure chimique de 'oxyde thermique.
Répétition de I'étape n°16 avec le temps d'immersio
dans le BE7 :1 ajusté en fonction de I'épaisseur de
I'oxyde.
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9) Lithographie optique n°2
Structuration du levier et des poutres de maintien.
Tournette TP6000.
Enduction :
Enduction S1805, Vitesse 2000tr./min ; Accélération
2500tr./mirf ; Temps 10 sec.
Recuit plaque :
Température : 110°C, durée : 1 min.
Aligneur :
Suss MicroTec MAG / BA6.
Exposition :
Durée : 4sec ( hard contact). Puissance 8m\&/cm
Révélation :
MIF 319 pur, durée : 25-35sec. Ringage pissette EDI
15 sec
Recuit :
Température : 120°C, durée : 3 min.
Epaisseur : 4um.

10) Gravure RIE du silicium
Gravure du levier et des poutres de mantien.
Batit de gravure :
Oxford PlasmalLab 80 Plus.
Gaz:
Débit : Sk = 20 sccm, @ =5 sccm, Puissance
150 W, Pression 100 mT.
Tension d’autopolarisation = 276 V. Laser sur oxyde
Vitesse de gravure : 120nm/min.

11) Gravure RIE des résidus de résine
Nettoyage des résidus de résine :
Débit : G, = 30 sccm, Puissance 300 W Pression
50 mT.
Tension d’autopolarisation = 860 V Temps 30sec.

12) Lithographie optique n°3
Définition de I'électrode inférieure
Tournette TP6000.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 sec.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 se®ecuit plaque 170°C, durée : 5 min.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fjn
Temps 20 sed®Recuit plaque 170°C, durée : 5 min.
Enduction S1818 :
Vitesse 2500tr./min ; Accélération 3000tr./fjn
Temps 12 se®ecuit plaquel10°C, durée : 3 min.
Aligneur :
Suss MicroTec MA6 / BAG.
Exposition :
Durée : 5sec (hard contact). Puissance 8mVf/cm
Révélation :
MIF 319 pur, durée : 4minl5 avec agitation. Rincage
pissette EDI 30 sec
Epaisseur : 3um.
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13) Dépot de I'électrode inférieure TiQ/Pt
Dépbt réalisé dans I'équipe de D. Remiens.
Dép6ot par pulvérisation cathodique de JiO
10nm.

Dépbt par pulvérisation cathodique de Pt :
90nm.

14) Lift-off de I'électrode inférieure
Développement de la résine dans une solution
chimique de EBRPG
30min avec agitatiorRincage Alcool.

15) Lithographie optique n°4
Définition de la couche de PZT
Enduction promoteur d’adhérence HMDS :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 sec.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 se®ecuit plaque 170°C, durée : 5 min.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 se®ecuit plaque 170°C, durée : 5 min.
Enduction S1818 :
Vitesse 2500tr./min ; Accélération 3000tr./fin
Temps 12 se®ecuit plaquel10°C, durée : 3 min.
Aligneur :
Suss MicroTec MAG / BAG.
Exposition :
Durée : 5sec (hard contact). Puissance 8mVf/cm
Révélation :
MIF 319 pur, durée : 4minl5 avec agitation. Ringcage
EDI 30 sec
Epaisseur : 3um.

16) Dépbt de PZT
Dépbt réalisé dans I'équipe de D. Remiens.
Dépbt par pulvérisation cathodique de PZT :
350nm.

17) Lift-off du PZT
Développement de la résine dans une solution
chimique de EBRPG
30min avec agitation
Rincage :
Alcool.
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18) Lithographie optique n°5
Définition I'électrode supérieure
Tournette TP6000.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fjn
Temps 20 sec.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 se®ecuit plaque 170°C, durée : 5 min.
Enduction PMGI SF11 :
Vitesse 2000tr./min ; Accélération 2000tr./fin
Temps 20 se®ecuit plaque 170°C, durée : 5 min.
Enduction S1818 :
Vitesse 2500tr./min ; Accélération 3000tr./fin
Temps 12 se®ecuit plaquel10°C, durée : 3 min.
Aligneur :
Suss MicroTec MAG / BAG.
Exposition :
Durée : 5sec (hard contact). Puissance 8mVf/cm
Révélation :
MIF 319 pur, durée : 4minl5 avec agitation. Rincage
EDI 30 sec
Epaisseur : 3um.

19) Dépot de Pt
Dépot réalisé dans I'équipe de D. Remiens.
Dépbt par pulvérisation cathodique de PZT :
100nm.

20) Lift-off de I'électrode supérieure
Développement de la résine dans une solution
chimique de EBRPG
30min avec agitation
Rincage :

Alcool.

21) Lithographie optique n°6
Ouverture en face arriere
Tournette TP6000.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS :
Vitesse 3000tr./min ; Accélération 4000tr./fin
Temps 40 sec.
Enduction AZ 4562 :
Vitesse 3000tr./min ; Accélération 4000tr./fin
Temps 40 seRecuit plaque 110°C, durée : 3 min.
Repos pour hydratation résine 15min.
Enduction AZ 4562 :
Vitesse 3000tr./min ; Accélération 4000tr./fin
Temps 40 seRecuit plaque 110°C, durée : 3 min.
Repos pour hydratation résine 30min.
Aligneur :
Suss MicroTec MAG6 / BAG.
Exposition :
Durée : 30sec (hard contact). Puissance 8m\&/cm
Révélation :
Az351B/EDI (1/3), durée : 1minl5 avec agitation.
Rincage EDI 30 se®ecuit plaque 110°C, durée :
3 min.
Epaisseur : 16um.
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22) Gravure Deep RIE face arriere
Usinage de volume du levier.
Procédé Bosch.
Gravure anisotrope. Arrét sur la couche d’oxyde
Vitesse de gravure : 5um/min.

23) Gravure RIE face arriere de 'oxyde
Gravure des 500nm d’oxyde en face arriére.
Batit de gravure :
Oxford PlasmaLab 80 Plus.
Gaz:
Débit : CF, = 40 sccm, CHE = 40 sccm, Puissance
125 W, Pression 50 mT.

24) Gravure RIE des résidus de résine
Nettoyage des résidus de résine :
Débit : G, = 30 sccm, Puissance 300 W Pression
50 mT.
Tension d’autopolarisation = 860 V Temps 30sec.
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